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Nauka wymaga dokonywania  pomiaréw z kilku powoddw.
Jednym z nich jest uznana potrzeba oddzielenia naszych  obserwacji
od naszych przekonan, uZycie bezosobowych maszyn jest tu jednym
ze sposobow. Drugim powodem jest ocywista che¢ dokonania pomiardw
doktadniejszych od tych na jakie pozwalajg nasze nie uzbrojone w Zadng aparature
zmysty. Trzecim jest uzytecznos¢ pomiardw, ktore mogq by¢ powtdrzone w réznych
miejscach i przezréznych ludzi.

Jezeli zatem mowimy, e nauka mierzy, to mamy na mysli
ten wysitek uzyskania wiedzy, ktora jest zarazem dokfadna i spojna, tak ze ludzie na

catym swiecie mogq jq odtworzyé w odpowiednich wa runkach.

Prof. L.N. Cooper Istota i struktura fizyki



Od autora

W niniejszej publikacji przedstawiono wiele proceséw, w ktérych wykorzystujemy wazenie.
Ten dos¢ prosty proces analizowa¢ mozna w réznych aspektach, od czysto metrologicznego do
personalnego, czyli naszej zdolnosci do wykonywania powtarzalnych pomiaréw. Opisujgc pewne
zjawiska, nie dgzono do pokazywania wszystkich zaleznosci, jakie wystepuja, ale raczej skupiano
sie na tym, co najistotniejsze.

Czes¢ informacji jest zapewne znana szerokiemu gronu uzytkownikéw wag, dla innych moze
stanowi¢ wstep do dyskusji na tematy ich interesujgce. Mam nadzieje, ze choéby czes$¢ tej
publikacji bedzie dla Panstwa przydatna. Kolejne wydanie ,Metrologii w Laboratorium zawiera
pewne uzupetnienia i rozszerzenia. Wynikajag one w znacznej mierze z nowych doswiadczen oraz
spojrzenia z dystansem na pierwsze wydanie publikacji.

Stawomir Janas

Kierownik Laboratorium Badawczego
RADWAG Wagi Elektroniczne



1. Wstep

Pomiar masy jest pozornie najprostszym procesem pomiarowym, jaki dokonywany jest
w Laboratorium. Zazwyczaj masa prébki nie jest znana przed analizg, totez obserwowany wynik
pomiaru jest przyjmowany intuicyjnie jako prawdziwy. Optymistycznie mozna przyjaé, ze tak jest.
Pozornie prosty proces pomiaru, jakim jest wazenie, kryje w sobie dos$¢ skomplikowane
mechanizmy. Zrozumienie tego, czym one sg i jak dziatajg, pozwala nie tylko usprawni¢ prace, ale
réwniez optymalnie wykorzystywa¢ wage.

Nie jest mozliwe dokonanie analizy wszystkich elementéw i przypadkdow zwigzanych
z pomiarem masy. Pokazane tu rozwigzania sg efektem badan oraz wiedzy i majg charakter
uzytkowy.

Metrologia, jak powszechnie wiadomo, to nauka dotyczgca sposobow dokonywania pomiarow
oraz zasad interpretacji uzyskanych wynikéw. Ogdlnie mozna jg podzieli¢ na metrologie
przemystowg, naukowq oraz prawng (dotyczacy uregulowan prawnych). Podstawg metrologii sg
jednostki miar, pogrupowane w uktady (najpowszechniej stosowany jest ukfad SI). Czes¢
metrologii dotyczaca praktycznego uzyskiwania wynikow pomiaréw to miernictwo. Metrologia
obejmuje réwniez to, czym mierzymy, czyli przyrzady pomiarowe. Interpretacja uzyskanych
wynikbw wymaga znajomosci rachunku btedow. Wszystkie te obszary sg ze sobg wzajemnie
powigzane.

METODY POMIAROWE
PROCEDURY BADAWCZE
EKSPERYMENT

y A CzutosC

'PRZYRZADY| °°°/-10°C
i POZIOM DETEKCII

POMIAROWE/ )\ ;\/crsaNOSC

! Y| ZAKRES POMIAROWY

DOKELADNOSC
PRECYZJA
NIEPEWNOSC
ODTWARZALNOSC
KRYTERIUM AKCEPTACII

RACHUNEK
BLEDOW

JEDNOSTKI
MIARY

T

UKLADY JEDNOSTEK

SI

1960 EN
1966 PL

Rys. 1. Najwazniejsze zagadnienia zwigzane z metrologigq.


http://pl.wikipedia.org/wiki/Rachunek_b%C5%82%C4%99d%C3%B3w

Rozrdznia sie 3 gtdwne dziaty metrologii:

e Metrologia Prawna - dziat metrologii, odnoszacy sie do dziatan, ktére wynikajg z wymagan
ustawowych i dotyczg pomiardw, jednostek miar, przyrzadéw pomiarowych i metod
pomiarowych, ktére sg przeprowadzane przez odpowiednie organy panstwowe.

Nalezy do tych dziatan nadzér nad przyrzagdem pomiarowym (wagg) w postaci tzw.
legalizacji ponownej (okresowej). Jest to niczym innym jak ponownym sprawdzeniem wagi
po pewnym okresie uzytkowania. Warto juz tu zauwazy¢, ze nie kazda waga podlega takim
procedurom.

e Metrologia Przemystowa - dziat metrologii zajmujacy sie pomiarami w réznych dziedzinach
nauki i przemystu, z wytgczeniem obszaru regulowanego (metrologii prawnej).

e Metrologia Naukowa - dziat metrologii zajmujgcy sie utrzymywaniem i rozwojem wzordéw
miar oraz wielko$ci z nimi zwigzanych.

Powszechna globalizacja, ktérg obserwujemy juz od przeszto dekady, spowodowata jakosciowg
zmiane w postrzeganiu metrologii. Oczekuje sie doktadniejszych badan, szybkiej wymiany
i weryfikacji wynikéw. Cyfryzacja jest dzi$ podstawa, zwtaszcza w technologicznie
zaawansowanych spofeczenstwach. Sprostanie tym wyzwaniom jest mozliwe w kazdych
warunkach, jednakze wigze sie to zazwyczaj z zainwestowaniem znacznych $rodkéw finansowych.
Wspétpraca osrodkdw zajmujgcych sie metrologig z przemystem wydaje sie by¢ tu stuszng drogg —
korzysci dla obydwu stron moga by¢ znaczace.

Na podstawie kilkuletnich doswiadczen w tej materii mozna stwierdzi¢, ze pozgdane przez
producentéw sg wyspecjalizowane aplikacje cechujgce sie duzg rozdzielczoscig pomiarowa. Jest to
trudne zagadnienie, ktére wymaga zaplecza techniczno — personalnego z doswiadczeniem. Nie
zawsze jest to mozliwe do uzyskania w sferze szeroko rozumianego przemystu. W komercyjnym
$Srodowisku o duzej konkurencyjnosci proces idea — prototyp — gotowe rozwigzanie nie moze
trwac zbyt dtugo.
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2. Infrastruktura metrologiczna

Idea metrologii jako nauki obejmujgcej dosé szeroki obszar wymaga odpowiedniej infrastruktury.

Globalnie mamy dwie organizacje zwigzane z metrologia:

= BIMP (Bureau International des Poids et Mesures - Miedzynarodowe Biuro Miar i Wag),

zajmujgce sie metrologia naukowgy;
oraz

= QOIML (International Organization of Legal Metrology — Miedzynarodowa Organizacja

Metrologii Prawnej), zajmuje sie metrologig prawna.

Metrologia naukowa tworzy i rozwija rdéine obszary zwigzane z doskonaleniem wzorcéw
miedzynarodowych, pomiarami, jednostkami miar, natomiast metrologia prawna tworzy
zalecenia zwigzane z przyrzgdami pomiarowymi. Jako zalecenia nie muszg one by¢ obowigzkowo
respektowane przez wszystkie kraje. Praktycznie jednakze przenoszone sg one do ustawodawstwa
wiekszosci krajéw cztonkowskich. Dzieki temu mozna postugiwac sie tymi samymi wymaganiami

co do urzgdzen wazgcych na catym Swiecie.

Na poziomie regionalnym metrologia naukowg zajmujg sie organizacje skupiajgce kraje

z okreslonego obszaru:

= European Association of National Metrology Institutes (Euramet);

= Euro-Asian Cooperation of National Metrological Institutions (Coomet);
= |ntra-Africa Metrology System (Afrimets);

= Asia Pacific Metrology Programme (APMP);

= |nter-American Metrology System (SIM).

EURAMET
European Association of National Metrology Institutes

B COOMET

WSIM “ﬁbﬂ ' HAPMP
Inter-American 55’%@& ) SR Asia Pacific Metrology Programme

Metrology System

W AFRIMETS i C 4
Intra-Africa Metrology System

Rys. 2. Regionalne Organizacje Metrologiczne.

Euro-Asian Cooperation of National Metrological Institutions

Oczywiscie w kazdym kraju cztonkowskim niezaleznie od regionu istniejg instytucje panstwowe
odpowiedzialne za metrologie naukowa oraz metrologie prawng. Taki system zapewnia zarowno

przeptyw informacji jak, i spdjnos¢ w zakresie zasadniczych wymagan.
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W Europie, pomimo pozornej réwnosci krajowych instytucji metrologicznych, liczg sie przede
wszystkim tradycja, renoma, osiggniecia, prezentowany poziom wiedzy oraz prowadzone badania.
Niektdre z jednostek notyfikowanych prowadzg szerokie badania w zakresie nowych rozwigzan
technologicznych, przede wszystkim na potrzeby przemystu. Jest to takize jedna z form
pozyskiwania Srodkéw na rozwoj, dzieki ktorej buduje sie zarédwno marke firmy, jak i instytucji
metrologicznej.

Nalezy wyraznie zaznaczy¢, ze w zakresie metrologii prawnej krajowe organizacje metrologiczne
prowadzg nadzor tylko nad obszarami istotnymi dla funkcjonowania panstwa. Stad tez wynikajg
kategorie przyrzadow, ktdre podlegajag nadzorowi (ocenie zgodnosci). W odniesieniu do wag
nieautomatycznych (dyrektywa NAWI — patrz: leksykon) sg to wagi stosowane do okreslania masy:

= w obrocie handlowym;

® bedacej podstawg obliczania optat targowych, cet, podatkéw, premii, opustéw, Kkar,
wynagrodzen, odszkodowan lub podobnych typéw optat;

® podczas stosowania przepisdw prawnych oraz przy wydawaniu opinii w postepowaniach
sgdowych przez biegtych i ekspertow;

= pacjenta w praktyce medycznej w celu monitorowania, diagnozowania i leczenia;

= przy sporzadzaniu lekarstw wydawanych na recepte w aptekach;

= w trakcie analiz przeprowadzanych przez laboratoria medyczne i farmaceutyczne;

= przy paczkowaniu towarow.

Wagi automatyczne dla pojedynczych tadunkdéw, porcjujgce, odwazajgce, przenos$nikowe,
wagonowe obejmuje dyrektywa MID — patrz: leksykon.

System nadzoru nad przyrzadami pomiarowymi, jaki sprawuje panistwo z jednej strony jest
niewatpliwie dla uzytkownika obcigzeniem (réwniez ekonomicznym). Z drugiej strony gwarantuje
mu bezpieczenstwo i odpowiednig jako$¢ (zakup towardw, sprzedaz, diagnoza, optata itp.).
Niezaleznie od ztozonosci systemu metrologicznego, zachowanie spdjnosci pomiarowej poprzez
powigzanie z wzorcami wyzszej klasy jest podstawowym wymogiem, a tym samym gwarancjg
rzetelnosci pomiaréw. Wspdtczesnie istotng role poza kompetencjg odgrywa réwniez jakosc
i szybkos¢ Swiadczonych ustug metrologicznych. Potwierdza sie stara reguta ,,czas to pienigdz”.

Nalezy wyraznie stwierdzi¢, ze nie kazda waga podlega prawnej kontroli. O wymogach w tym
zakresie decyduje jej zastosowanie w okreslonym obszarze. Powszechnie przyjmuje sie, ze jezeli
waga jest legalizowana (posiada znak M na zielonym tle) to jest doktadniejsza, niz taka sama bez

legalizacji. Jest to opinia btedna. Wszystkie wagi produkowane sg w czasie tego samego procesu
wytwarzania i kontroli, a wiec stosowane sg dla nich takie same kryteria jakosciowe.
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RADWAG Wagi Elektroniczne N

wiww.radwag.com i REE'&”*'!”?J
Made in Paland (EU) wyrabow
Model: AS 110/C/2 Klasa

SN 397762/13 ®‘

Max 110g Min 10 mg d=0,1mg & =1mg T=-110g
FTCHM 12B/07-44E6 Rev.4 .
Zgodnoss
F135-16VDCS2,1A i3, L Z wyrmaganiami
I MNAWIT
o+ 1B0C/+300C c € | (EM 45501)
S i ‘mm p
Rok naniesienia
znaku CE

dokladnosci

Nr certyfikatu {zat, typu)

Warunki zasilaria wagi

Temparatura stosowania

Zgodnosc

2 dyrektywami,
kbore dotycza
wadgl

Mr jednostki
notyfikowanej

Rys. 3. Tabliczka znamionowa wagi legalizowanej — widok ogdliny.

To system jakosci producenta gwarantuje odpowiednig jakos¢ wag, a nie zielona naklejka na
wadze. W przypadku RADWAG, jakosé wyrobow jest wynikiem wdrozonego oraz certyfikowanego
systemu jakosci 1SO 9001:2008, dodatkowo nadzorowanego przez Jednostke Notyfikowang CMI
odnosnie wymagan zasadniczych Dyrektyw NAWI oraz MID. Taki system nadzoru umozliwia firmie
RADWAG dokonywanie oceny zgodnos$ci wtasnych wyrobow.

Jak w kazdej firmie produkcyjnej, jako$¢ wyrobu jest ciggle monitorowana nie tylko poprzez
kontrole wyrobu konAcowego, ale réwniez poprzez doskonalenie innych obszaréw zwigzanych
z produkcjg wag. Zaczyna sie od planowania produkcji, czy tez nowych rozwigzan konstrukcyjnych.
Tu kluczowym elementem jest opinia i wymagania naszych uzytkownikéw. Proces wytworzenia to
doktadnos¢ oraz sprzezenie ze sobg proceséw technologicznych oraz informatycznych.

W przypadku zaawansowanych technologicznie produktow ciggty nadzdr procesu produkcji jest
wymogiem koniecznym dla uzyskania efektywnosci. Nadzér procesu produkcji to nie tylko
kontrola wagi, lecz ztozony cigg operacji. Rozpoczyna sie on z chwilg przyjecia elementéw
konstrukcyjnych przez Dziat Kontroli Dostaw, a koAczy sie sprawdzeniem parametréw
metrologicznych wytworzonej wagi. Ciggte doskonalenie wszystkich procesow w firmie jest
oczywistg praktykg dla innowacyjnych firm, takich jak RADWAG. Nasze dziatania obejmujg nie
tylko procesy technologiczne, ale rowniez sfere marketingu — najwazniejszy jest dla nas klient.
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Doskonalenie proceséw w firmie RADWAG prowadzone jest zgodnie z modelem W. E. Deminga
(W. J. Latzko, D. M. Saunders: Cztery dni z dr. Demingiem — nowoczesna teoria zarzqdzania, WNT 1998)

cele i procesy potrzebne
do dostarczenia wynikéw zgodnych
z oczekiwaniami klienta i wkasnymi
kryteriami akceptaciji

/

konztr:lflfg%ne, // Dziatania
produkcyjne WYKONAJ DZIALA] dotyczace ciagtego
technologia doslﬁgrclglsima
wytwarzania p

Monitorowanie proceséw i wyrobu
w odniesieniu do przyjetego
kryterium akceptacji oraz wymagan
dotyczacych wyrobu

Rys. 4. Doskonalenie systemu jakosci zgodnie z zaleceniami W.E. Deminga.

Systemy zarzadzania jakoscig oraz procesy produkcyjne w RADWAGU powigzane sg ze sobg
poprzez system komputerowy. Jest to szczegdlnie wazne dla celéw ewidencji, prowadzenia
dziatan korygujacych, archiwizacji przebiegu procesu produkcyjnego dla poszczegdlnych wyrobow
oraz kontroli wyrobu korncowego.

W naszych dziafaniach postugujemy sie zdefiniowanymi procedurami od momentu rozpoczecia
projektu do momentu jego wdrozenia. Proces produkcyjny jest doktadnie zdefiniowany
i kontrolowany na kazdym etapie. Zastosowany system elektronicznej weryfikacji pozwala nam
odtworzy¢ historie produkcji i kontroli praktycznie kazdej wagi, ktdra opuszcza naszg firme.
Mozna tym samym powiedzie¢, ze RADWAG posiada wiasng infrastrukture, ktérej kluczowym
elementem jest Dziat Kontroli Jako$ci.
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Gwarancjg jako$ci pomiaréw masy wykonywanych w RADWAG jest powigzanie wzorcéw, ktorymi
sie postugujemy, z wzorcami wyzszego rzedu. Schemat spdéjnosci pomiarowej pokazano na
rysunku ponizej.

Miedzynarodowe Biuro Miar i Wag

AR
< ‘ 0

GUM

PTB
Gtéwny Urzad Miar Physikalisch-Technische Bundesanstalt
WZORCE MASY WYZSZEGO RZEDU

. OKRESOWE WZORCOWANIE
s‘\‘\\\/_//"'z_ BADANIA POROWNAWCZE
%@ LABORATORIUM
NN WZORCUJACE

WZORCE MASY KLASY E1; E2;F1; F2; M1; M2

Y

OKRESOWE WZORCOWANIE

AP 069

ISO 9001:2008

Rys. 5. Powigzanie z wzorcami wyzszego rzedu.

Przyjety system jakosci podlega ciggtemu nadzorowi w postaci corocznych audytéow. Obejmujg

one system jakosci ISO jako proces zarzgdzania firmg, jak i te obszary, ktére dotyczg oceny
zgodnosci (gtéwnie proces produkcji oraz kontroli).
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3. Podstawowe pojecia metrologiczne dla pomiarow masy

Praktycznie kaidy obszar dziatan Laboratorium cechuje sie pewng specyficzng dla niego
terminologia. Czasami stosuje sie tzw. zargon techniczny, wprawdzie raczej niepoprawny, ale
powszechnie zrozumiaty. W zakresie pomiarow masy ta terminologia dotyczy wymagan
prawnych oraz parametrow technicznych wag. Wykaz wiekszosci przydatnych terminow
zawiera Leksykon (zatacznik A), ponizej znajduje sie opis kilku najwazniejszych z nich.

Certyfikacja

Proces badania parametréw technicznych wag, podczas ktérego sprawdza sie ich wskazania,
porownujgc je z wartosciami granicznymi (PN-EN 45501). Testy uznaje sie za poprawne, gdy
wszystkie testy dajg wynik pozytywny, tzn. btedy wskazan nie sg wieksze niz btedy graniczne
dopuszczalne (MPE). Jest to podstawg do wydania certyfikatu (zatwierdzenia typu) dla producenta
badanej wagi (typoszeregu).

Deklaracja zgodnosci

Deklaracja zgodnosci jest pisemnym oswiadczeniem sporzadzonym przez producenta,
stwierdzajgcym, ze wagi, ktérych dotyczy, sg zgodne z zatwierdzonym typem oraz spetfniajg
wymagania wszystkich dyrektyw, ktdre ich dotyczg.

Legalizacja ponowna

Procedura dotyczaca wag bedacych w uzytkowaniu, podczas ktérej sprawdza sie podstawowe
parametry wag, porownujgc je z warto$ciami granicznymi dopuszczalnymi. Wielkosci btedow
zawiera norma PN-EN 45501. Legalizacja ponowna jest wykonywana okresowo, zgodnie
z aktualnie obowigzujgcym prawem. Obowigzek zgtoszenia wagi do ponownej legalizacji spoczywa
na uzytkowniku. Istotng informacjg jest to, ze podczas legalizacji ponownej, btedy wagi odnosi sie
do btedéw granicznych dopuszczalnych (MPE). Tym samym przed ponowng legalizacjg warto
sprawdzi¢, czy btedy wskazan wagi sg mniejsze niz MPE. Mamy wodwczas gwarancje, ze ta
procedura zakonczy sie sukcesem. Podczas uzytkowania wage uznaje sie za sprawng wodwczas,
gdy jej btedy wskazan nie sg wieksze niz 2xMPE.

Dziatka elementarna
Wyrazona w jednostkach masy, warto$¢ rdznicy miedzy warto$ciami odpowiadajgcymi dwém
sgsiednim wskazaniem podziatki przy wskazaniu analogowym lub réznicy miedzy wartosciami
dwodch kolejnych wskazan przy wskazaniu cyfrowym. Wagi elektroniczne zazwyczaj majg dziatki
elementarne jako:

= 1,2,3,4,5,6,7,8,9,0

= 0,2,4,6,8,

= 0,5

Wartos$¢ dziatki elementarnej dla wag legalizowanych jest okreslona przepisami. Dla wag bez
legalizacji wartos¢ dziatki wybiera producent. Zazwyczaj stosowane jest rozwigzanie,
w ktéorym kazda waga posiada JEDNA dziatke elementarng. Wyjatkiem s3 tzw. wagi
wielozakresowe lub wielodziatkowe, ktdre posiadajg wiecej niz jedng dziatke elementarng. Takie
konstrukcje wag nie sg powszechne, mozna je spotka¢ w dedykowanych rozwigzaniach
przemystowych.
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Obcigzenie minimalne

Wartos$¢ obcigzenia, ponizej ktérego wyniki wazenia moga byé obarczone nadmiernym btedem
wzglednym (PN-EN 45501). Jak wynika z definicji, wazenie ponizej obcigzenia minimalnego nie jest
zabronione, chociaz zakres wazenia wg EN 45501 jest definiowany od obcigzenia minimalnego do
obcigzenia maksymalnego.

Komentarz:
Btad bezwzgledny — rdinica pomiedzy wartosciag zmierzong x; a wartoscig prawdziwg Xo.

X0 Xi

Rys. 6. Btgd bezwzgledny — interpretacja graficzna.

Dla matych obcigzen btagd bezwzgledny jest efektem dwdch czynnikdw. Pierwszy
to powtarzalno$¢ wskazan wagi dla matej masy. Wazgc te samg mase kilkukrotnie, otrzymamy
pewng zmienno$¢ wskazan, ktdrg mozna przyjaé jako bfagd bezwzgledny. Podczas badania nalezy
obserwowal¢ wskazanie zerowe wagi pomiedzy pomiarami: wazne jest, zeby kazidy pomiar
zaczynat sie od tzw. ,,doktadnego” zera. Jest to drugi czynnik.

Btad wzgledny — jest to stosunek btedu bezwzglednego do wartosci prawdziwej, tzn.

O = Ax/ Xo

Znajac wielkosé btedu bezwzglednego, mozna okresli¢ btagd wzgledny dla okre$lonej masy prébki.
Okreslimy tym samym doktadno$¢ wykonywania procesu wazenia, mozna jg podawac nie tylko
w jednostkach masy, ale réwniez w procentach. Prawdziwa jest zaleznos¢: im mniejsza masa
probki, tym wiekszy wzgledny btad pomiaru.

m [g] 3 [%]
A 200 0,00015
S [%] 180 0,00016
5 150 0,0002
100 0,0003
6 80 0,00037
5 Ax 100 [%] 50 0,0006
Xo 10 0,003
4 1 0,03
5 0,5 0,06
0,05 0,6
2 0,02 1,5
5 0,015 2
0,01 3
0 " e 0,005 6
0,005 0,01 0,015 0,02 0,05 0,5 1 mig] 0,001 30

Zaleznos$¢ btedu wzglednego [%] od stosowanego obcigzenia (Ax =0,3mg).

Jak widaé na wykresie, dla masy 10 mg mamy bfad wzgledny w wielkosci 3%. Dla prébki 1 mg
bedzie to az 30%.
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Doktadnos¢ pomiaru

Zbiezno$¢ zachodzgca pomiedzy wartoscig wielko$ci zmierzong a wartoscig wielkosci prawdziwg
menzurandu (wielkosci, ktéra ma by¢ zmierzona) (VIM 2010 Miedzynarodowy Stownik Terminéw
Metrologicznych). Uogdlniajgc, mozna stwierdzi¢, ze pomiar jest doktadny woéwczas, gdy rdznica
pomiedzy wartoscig zmierzong a wartoscig prawdziwg jest bardzo mata.

82>81

Rys. 7. Doktadnos¢ pomiaru — schemat graficzny.

Wyznaczenie wielkosci btedu, jaki wystepuje podczas wazenia, wymaga poréwnania wyniku
wazenia wzorca z wartoscig oczekiwang. Tym samym doktadnos$é pomiaru nie moze byé okreslona
poprzez wazenie prébki.

Precyzja pomiaru

Zbiezno$¢ zachodzgca pomiedzy wskazaniami lub wartosciami wielkosci, zmierzonymi
otrzymanymi przy powtarzalno$ci pomiaréw na tym samym lub podobnych obiektach
w okreslonych warunkach wg VIM 2010. Duzg precyzje otrzymujemy wodwczas, gdy wartosci
zmierzone sg potozone blisko siebie.

Nieprecyzyjnie Precyzyjnie
wartosci sg szeroko rozstawione wartosci sg ze sobg zbiezne
oraz niedokfadnie aleniedokfadnie

Rys. 8. Precyzja w pomiarach.

Jak wynika z powyzszych opiséw, doktadnos$é mozna odniesé do pojedynczego pomiaru, natomiast
precyzja wymaga juz serii pomiaréw. Pomiar precyzyjny (np. srednia) nie musi by¢ doktadny. O ile
precyzje mozna wyznaczy¢ poprzez wazenie kilkukrotne dowolnej probki, to doktadnosé wymaga
porownania wyniku wazenia wzorca z wartoscig prawdziwg. Jest nig masa nominalna wzorca po

uwzglednieniu jego btedu. Informacje o tym, jaki btgd posiada wzorzec, zawiera Swiadectwo
wzorcowania.

Ivlasa‘NOM = masaWz - 6WZ (1)
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Niepewnos¢ pomiaru (u)

Wielkos¢ wyznaczajgca przedziat liczbowy, w ktérym wartos¢ prawdziwa lezy z okreslonym, dos¢
duzym, prawdopodobienstwem. Takie podejscie jest efektem niedoskonatosci przyrzaddow
pomiarowych oraz stosowanych metod, nie mozna wiec jednoznacznie wyznaczyé wartosci
mierzone;.

L
<o X =
-u +u
Rys. 9. Niepewnos¢ pomiaru.

Komentarz:
Istnieje zasadnicza rdéznica pomiedzy niepewnos$cig pomiaru a btedem pomiaru. Btad to rdznica
miedzy wartoscig otrzymang a wartoscig rzeczywistg; np.:
dla idealnego wzorca o masie 50 g uzyskano podczas pomiaru wskazanie 50,0020 g, tak wiec bfad
wynosi 0,0020 g. Zatem pomiar kazdej prébki o masie zblizonej do 50 g bedzie obarczony btedem
0,0020 g.

Natomiast okres$lona ztozona niepewno$¢ pomiaru to zakres przedziatu, w ktérym wartos¢
oczekiwana moze sie znalez¢ z pewnym prawdopodobieAstwem. Tym samym wyznaczonej
niepewnosci nie mozna wykorzysta¢ do skorygowania uzyskanego wyniku pomiaru.

»

m

IIIIIIIIIIIIIII_IIIIIIIIII
<= X =
-u +u

Rys. 10. Niepewnos¢ pomiaru a doktadnosc.
Rozwiniecie zagadnienia niepewnosci znajduje sie w dalszej czesci opracowania.

Spdjnos¢ pomiarowa

Wiasciwos¢ pomiaru lub wzorca jednostki miary, polegajgca na tym, ze mozina go powigzac
z okre$lonymi odniesieniami, na ogdt z wzorcami panstwowymi lub miedzynarodowymi
jednostkami miary, za posrednictwem nieprzerwanego tancucha poréwnan, z ktérych wszystkie
majg okreslone niepewnosci.

Zachowanie spdjnosci pomiarowej jest warunkiem jednoznaczno$ci wynikow pomiardw,
umozliwiajacym ich wzajemne porédwnanie. Spdéjno$¢ pomiarowa charakteryzowana jest przez
szes¢ podstawowych elementéw:

= nieprzerwany tancuch poréwnan do miedzynarodowego lub panstwowego wzorca
pomiarowego;

= udokumentowang niepewnos$¢ pomiaru;

= udokumentowang procedure pomiarows;

= kompetencje techniczne;

= odniesienie do jednostek ukfadu SI, wzorcéw pomiarowych odniesienia lub procedur
pomiarowych zawierajgcych jednostke miary;

= odstepy czasu miedzy wzorcowniami/kalibracjami.
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Adiustacja

Szereg czynno$ci, w wyniku ktérych doprowadza sie przyrzad pomiarowy do dziatania
odpowiadajgcego jego przeznaczeniu. W odniesieniu do wag elektronicznych sprowadza sie to do
skorygowania czutosci wagi poprzez poréwnanie wyniku wazenia wzorca (zazwyczaj
zabudowanego wewnatrz wagi) z jego wartoscig referencyjng. Takie poréwnania wykonywane sg
w cyklach automatycznych (sterowanych zmianami temperatury i czasu) lub pétautomatycznych
(poprzez operatora).

Kalibracja (wzorcowanie)

Zbior operacji ustalajgcych w okreslonych warunkach relacje miedzy warto$ciami wielkosci
mierzonej, wskazywanymi przez przyrzad pomiarowy lub ukfad pomiarowy albo wartosciami
reprezentowanymi przez wzorzec miary lub przez materiat odniesienia, a odpowiednimi
wartosciami wielkosci, realizowanymi przez wzorce jednostki miary.

Upraszajgc powyzsze stwierdzenie, proces polega na badaniu charakterystyki wagi wzorcami masy.
W wyniku tego okreslimy btedy pomiaru masy dla punktéw pomiarowych. Mamy tym samym
informacje, jakiego btedu mozna oczekiwaé wowczas, gdy bedziemy wazy¢ probke
o podobnej masie. Takie podejscie nie uwzglednia cech specyficznych  prébki
(np. elektrostatyka) - to lezy w gestii uzytkownika (doswiadczenie zawodowe). Jak wida¢, podczas
kalibracji nie reguluje sie zadnych parametréw wagi. Efektem kalibracji wagi jest zazwyczaj
Swiadectwo wzorcowania.
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4. Metrologia pomiaréw masy

4.1. Systemy pomiarowe wag elektronicznych

Postrzeganie wagi jako urzadzenia pomiarowego sprowadza sie do tego, co widzimy na
zewnatrz. Mamy wiec ksztatt obudowy, typ wyswietlacza, estetyke wykonania, czyli to, co
mozna oceni¢ wzrokowo. Za tg fasadg kryjq sie konkretne rozwigzania konstrukcyjne, ktore
decyduja o takich parametrach wagi, jak powtarzalnos¢, liniowo$¢, szybkos¢ pomiaru.
Uzyskiwanie pozgdanych parametrow wymaga zastosowania odpowiedniego systemu
pomiarowego. Nie ma potrzeby omawiania wszystkich rozwigzan, jakie istniejg w tym zakresie.
Dlatego zastang ogdlnie przedstawione dwa z nich: najtansze oraz najdoktadniejsze.

Przetworniki tensometryczne

Produkowane sg na skale masowg (praktycznie na catym swiecie), totez ich cena jest dos¢ niska.
Zasada ich dziatania polega na pomiarze odksztatcenia elementu pomiarowego (tensometru).
Zmiana rezystancji AR tensometru jest proporcjonalna do naprezenia mechanicznego.

AR = KRAe = kRA—EG 2)

gdzie: R - rezystancja tensometru bez naprezen;
k - stata tensometryczna czujnika;
e - wydtuzenie wzgledne;
G - haprezenie;
E - modut sprezystosci Younga.

Zaletg tego rozwigzania (poza ceng) jest
mozliwos¢ tworzenia wag o znacznych
obcigzeniach maksymalnych. Wadg (chod
niekoniecznie) — dos¢ mata doktadnosc
pomiarowa. Typowa Rozdzielczos¢ takich
przetwornikdw tensometrycznych zawiera sie w
zakresie od 3 000 + 6000 dziatek.

Poprzez selekcje oraz optymalizacje mozna uzyskiwaé nawet dosc
duze rozdzielczosci rzedu 60 000 dziatek; tak jak dla wag WLC.
Zdjecie  pokazuje  typowy przetwornik  tensometryczny
w konstrukcji wagi WLC 6/A2. Przetworniki tensometryczne sg
réwniez wykorzystanie w konstrukcji wag przemystowych nawet
do kilkunastu ton. Przetwornik ma wodwczas troche inng
konstrukcje, cho¢ zasada dziatania pozostaje bez zmian.

Przetwornik zamocowany do podfoza
ze wspornikiem szalki.
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Przetworniki magnetoelektryczne

W wagach wykorzystujgcych ten typ przetwornika sita nie powoduje ugiecia zespotu
mechanicznego prostowodu, co umozliwia uzyskanie duzych rozdzielczosci przy matych btedach
wskazan. Zasada dziatania jest nastepujgca:

Gdy waga jest nieobcigzona, ukfad jest w stanie ,,poczatkowym”, wyswietlacz wagi pokazuje stan
zera. Po potozeniu tadunku na szalce wagi rejestrujemy site (Fg), z jaka tadunek jest przyciggany
przez Ziemie. Uzyskuje sie to poprzez wychylenie elementu umieszczonego w polu dziatania
czujnika potozenia. To wychylenie jest rownowazone poprzez site (Fc), pochodzgca od cewki,
poprzez ktérg ptynie pragd, umieszczonej w polu magnetycznym. W konsekwencji potozenie szalki
pozostaje niezmienne. Znajgc wielko$¢ sity réwnowazacej, jestesmy w stanie poda¢ wynik
pomiaru.

CZUJINIK
: POLOZENIA

i : : i [ :Fc
""""""" : : |E| : MAGNETOELEKTRYCZNY

: UKLAD KOMPENSUJACY

o %> a/C %> chu
.

0 R,

BLOK b

—E> SPRZEZENIA WYSWIETLACZ INTERFEJSY
ZWROTNEGO

Rys. 11. Schemat wagi magnetoelektryczne;j.

Pozornie prosta zasada pracy wymaga nie tylko doktadnosci wykonania elementéw
konstrukcyjnych wagi. Kolosalne znaczenie majg odpowiednie elementy elektroniczne oraz
oprogramowanie. Warto tu poda¢, ze ten system pomiarowy pozwala uzyskiwaé rozdzielczos¢
20 miliondw, przy btedzie pomiaru ledwie kilku dziatek odczytowych. Takie wagi potrafi
produkowa¢ tylko trzech producentéw na sSwiecie, w tym RADWAG. Konstrukcja wagi z takim
przetwornikiem pokazana jest na przyktadzie wagi XA.
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4.2.Teoriabtedéw

W zakresie teorii btedéw dostepnych jest wiele publikacji, dlatego tez szczegdtowe rozwazania
zostaty pominiete. Ponizej podano jedynie najwazniejsze terminy, ktére s3g powszechnie
stosowane nie tylko w Laboratorium.

Réznice pomiedzy wynikiem pomiaru, a rzeczywisty wartoscia mierzonej wielkosci nazywamy
potocznie btedem pomiaru. Wyrézniamy nastepujgce rodzaje btedéw:

= grube,

= systematyczne,

= przypadkowe,

= w punkcie kontrolnym,

= W zerze.

Biad gruby
Powstaje zwykle na skutek nieuwagi obserwatora lub w wyniku nagtej zmiany warunkéw pomiaru,
np. wstrzasy, podmuchy. Przyktad btedu grubego pokazuje ponizszy zbiér danych:

45,5010
45,5009
45,5012
45,5080 <« btad gruby /znaczna zmiana +70 jednostek/
45,5012

e wN e

Btedu grubego nie nalezy uwzgledniaé w analizie serii pomiardw. Zazwyczaj jest on usuwany,
a pomiar uznany za nieprawidtowy. Mozna a nawet trzeba, analizowaé, co bylo przyczyng
powstania tego btedu.

Bfad systematyczny

Sktadnik btedu pomiaru, ktéry przy powtarzaniu pomiaréw pozostaje staty lub zmienia sie
w przewidywalny sposdb. Wynika on z niedoskonatosci przyrzadéw i metod pomiarowych. Btedy
systematyczne nalezy uwzglednia¢, wprowadzajgc korekcje do wyniku. Moze nig by¢ poprawka,
mnoznik lub wartos$¢ z tablicy. Przyktadem btedu systematycznego jest btad wzorca, ktéry znajduje
sie w $wiadectwie wzorcowania.

Bfad przypadkowy

Btad przypadkowy jest to sktadnik btedu pomiaru, ktéry w powtarzalnych pomiarach zmienia sie
w sposob nieprzewidywalny. Wynika z rdéinych przypadkowych czynnikdw (np. wahania
temperatury, ruch powietrza w poblizu przyrzagdu pomiarowego). Niepowtarzalnosé wynikéw
pomiaru tej samej wielkosci jest efektem btedu przypadkowego (badanie powtarzalno$ci wskazan
wagi).
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Btad w punkcie kontrolnym

Jest to btad pomiaru przyrzadu pomiarowego lub uktadu pomiarowego przy okre$lonej wartosci
wielkosci mierzonej. Przyktadem takich btedéw jest wzorcowanie wagi w wybranych punktach
kontrolnych. W codziennym uzytkowaniu sprawdza sie okresowo wage za pomocg wzorca
(zazwyczaj po adiustacji). To réwniez jest okreslanie btedu w punkcie kontrolnym. Dobrze bytoby,
zeby ten punkt kontrolny pokrywat sie z masami wazonych probek.

Btad w zerze

Jest to btagd pomiaru w punkcie kontrolnym, kiedy okreslona zmierzona wartos¢ jest réwna zeru.
Dla wag elektronicznych ten btgd oznacza stabilnos¢ wskazania zerowego. Ta stabilnos¢ moze
miec znaczenie podczas dtugotrwatych pomiaréw tej samej prébki. Oczywiscie im mniejsza masa
prébki, tym wiekszy udziat tzw. ,,btedu zera”. Wskazania zera wagi elektronicznej nie nalezy
utozsamia¢ z brakiem jakiejkolwiek wartosci mierzonej. W rzeczywistosci zakres wazenia
(0 — Max) pokrywa tylko pewien fragment zakresu pomiarowego wagi. Praktycznie zawsze jest
tak, ze iloS¢ dziatek odczytowych wagi (Max/d) jest znacznie mniejsza od ilosci dziatek
przetwornika. Tym samym wskazywany wynik 0,000 to pewna, okre$lona ilos¢ dziatek
przetwornika wagi. Te zalezno$¢ pokazuje ponizszy schemat.
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Rys. 12. Zakres pomiarowy wagi elektroniczne;.

Btedy wskazan wag elektronicznych wynikajg z ich mozliwosci pomiarowych, jak i z czynnikéw
zewnetrznych, jakie wystepujg w procesie wazenia. Nie bez znaczenia jest rowniez metodyka
pomiaréw. W zwigzku z tym wszelkie dziatania, zmierzajgce do zmniejszenia btedéw wskazan,
powinny by¢ prowadzone w kilku obszarach; takich jak:

= poprawa wtasciwosci metrologicznych;
= wdrazanie nowych technologii, metod pomiarowych, podnoszenie odpornosci na zmienne
czynniki srodowiskowe;

= projektowanie itestowanie specyficznego wyposazenia zwigzanego z procesami pomiaru
masy;

= podnoszenie kwalifikacji personelu poprzez szkolenia z technik pomiarowych.

Wiecej informacji o btedach wskazan wag zawierajg rozdziaty dotyczace powtarzalnos ci
i liniowosci wag.
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4.3. Pomiar masy dla wag elektronicznych

Zrozumienie tego, jak dziata waga jest pierwszym krokiem, ktéry pozwala na jej optymalne
wykorzystanie. Taka wiedza moze réwniez byé podstawg do oceny bteddéw, jakie wynikajg
ze zmiennych warunkéw pracy. Oczywiscie nie dazy sie do rozpatrywania pojedynczych
elementdw, z jakich skiada sie waga, ale raczej traktuje sie jg jako jeden element pomiarowy,
dziatajacy w konkretnych warunkach. Potocznie méwi sie, ze co$ wazymy, ale co to oznacza
w praktyce? Kluczowymi pojeciami sg tu [ciezar] oraz [masa].

Ciezar

Sita grawitacyjnego przyciggania, jakie na dane ciato wywiera inne ciato, np. Ziemia. Kazde dwa
ciata przyciggaja sie z sifg wprost proporcjonalng do iloczynu ich mas i odwrotnie proporcjonalng
do kwadratu odlegto$ci miedzy nimi (prawo powszechnego cigzenia).

m,-m
F=G- 1r2 2 (3)
gdzie: G — stata grawitacji (6,67428 <10 m3/kg s?)
mi, My, — masy ciat
r — odlegto$¢ pomiedzy srodkami ciat

Z tego réwnania wynika jedna z wazniejszych zaleznosci, a mianowicie: jezeli zatozymy statosé mas
Ziemi oraz probki, to réznice w pomiarach mozna uzyskac¢, oddalajgc stanowisko wagowe od Ziemi.
Taki przypadek to przemieszczenie wagi z jednego miejsca (nizinnego) do drugiego w obszary
gorskie.
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Rys. 13. Polska - uksztattowanie terenu
Ta zalezno$¢ ma charakter globalny. W wyniku sptfaszczenia Ziemi w okolicach bieguna to samo
ciato ,,wazy” nieco wiecej na biegunach niz na rowniku. Odlegtos¢ ciata od srodka planety jest na

biegunie mniejsza niz na réwniku, co ma wptyw na ciezar ciata. Ciezar jest zatem sity. Zeby
wyznaczy¢ ciezar, nalezy zmierzy¢ site, z jakg ciato jest przyciggane.
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Masa

Miara bezwtadnosci, czyli tendencji ciata do pozostawania w stanie spoczynku lub ruchu
o danej predkosci. Potocznie rozumiana jest jako ilos¢ materii i energii zgromadzonej
w obiekcie fizycznym. Im wieksza masa ciata, tym trudniej je rozpedzi¢ lub zmienié jego predkosc.
Tak wiec masa ciata ma wartosc statg i nie zalezy od miejsca potozenia, natomiast ciezar jest
uzalezniony od potozenia (szerokosci geograficznej oraz wysokosci nad poziomem morza). Statos¢
masy jest podstawowym wtasciwoscig charakterystyczng dla wzorcéw masy.

W systemach pomiarowych wag elektronicznych podczas pomiaru nie nastepuje bezposrednie
poréwnywanie masy probki z masg wzorca. Zeby otrzymaé wynik wazenia, mierzy sie wielkoéci
posrednie, takie jak np. napiecie, poziom wypetnienia (dla wag z przetwarzaniem
magnetoelektrycznym) lub zmiane rezystancji mostka (w wagach tensometrycznych).

A

-k

F=m - g

Rys. 14. Uproszczony schemat wagi magnetoelektrycznej.

Te wielkosci posrednie sg nastepnie przetwarzane poprzez ukfady elektroniczne, dajac
w efekcie wynik wazenia w gramach czy kilogramach. Poprawnos¢ dziatania takiego uktadu
wymaga odpowiedniego skalowania (adiustacji). Podczas tego procesu ,,wigze” sie okre$long
wartosé mierzong z konkretng masg wzorca. Podczas adiustacji sprawdzany jest caty zakres
pomiarowy wagi, w efekcie czego otrzymujemy poprawnos¢ wskazan, niezaleznie od tego, w
jakim zakresie waga bedzie wykorzystywana. Kluczowym elementem podczas takiego procesu jest
dobdr odpowiednich wzorcéw masy — ich btad (odchytka od warto$ci nominalnej) powinna by¢
znacznie mniejsza niz dziatka elementarna wagi.

Oczywiscie metod pomiarowych stosowanych w wagach elektronicznych jest znacznie wiecej, ale
generalnie, zeby otrzymac¢ wynik, nalezy w pierwszej kolejnosci zmierzy¢ site, z jakg tadunek jest
przyciggany przez Ziemie:

F=m-g (4)
Dla wzorca o masie 200 g otrzymamy zatem:

» zgodnie z zaleznoécig — F = 0,2kg * 9,81m/s*=1,962 N,
» 7z takg sitg wzorzec jest przyciggany przez Ziemie (w statych warunkach nalezy zatozy¢,
Ze ta sita ma wartos¢ statg).

Sita ta powoduje ustalenie sie stabilnego stanu wartosci mierzonej w wadze elektronicznej
(napiecia, opornosci, czestotliwosci itd.). Ten ustalony stan wartosci mierzonej jest definiowany
jako pomiar masy i przedstawiany na wyswietlaczu w postaci 200.0000 g. Taka zaleznos$¢ ustalono
w procesie adiustacji fabrycznej, wykorzystujgc ,,doktadne” wzorce masy.

26



Z réwnania (4) wynika, ze czynnikiem, ktéry ma istotny wptyw na wynik wazenia, jest zmiennos¢
przyspieszenia ziemskiego. Zmiana dokfadnosci wskazan wag, wynikajgca z tego czynnika, dotyczy
wszystkich wag elektronicznych. Problem wystepuje tylko wtedy, gdy waga zostanie
przemieszczona z jednego miejsca do innego. Btad ten eliminuje sie poprzez automatyczng
adiustacje. Jest ona standardowym rozwigzaniem dla wiekszosci wag. Zasada jej dziatania opisana
jest w dalszej czesci opracowania.

Zmiany wartosci przy$pieszenia ziemskiego wzgledem szerokosci geograficznej oraz wysokosci
nad poziomem morza pokazano ponizej.
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Rys. 15. Przyspieszenie ziemskie w zaleznosci od szerokosci i wysokosci.

27



Whioski:

1.

28

Wyskalowanie wag elektronicznych w jednostkach masy wymaga uwzglednienia wartosci
przyspieszenia ziemskiego ,,g"”’, wystepujgcego w miejscu adiustacji. Wynika to z zasady
dziatania wag, czyli F = mg. Przy zatozeniu statoSci masy (m), pozostaje wartosc
przy$pieszenia ziemskiego. Jak wiadomo, jest ono zalezne od szerokosci geograficznej
i wysokosci nad poziomem morza.

Przemieszczenie wagi do innego miejsca uzytkowania wymaga ponownej adiustacji wagi.
Jest to wynikiem zmiany przys$pieszenia ziemskiego. Ta zalezno$¢ jest prawdziwa dla wag

o rozdzielczosciach co najmniej kilkudziesieciu tysiecy dziatek elementarnych, np. waga
PS 6000/C/2.

Parametry wagi:
Max 6000 g
d=0,01g
e=01g

Z tego tez powodu wagi tego typoszeregu posiadajg zabudowang wewnetrzng mase
adiustacyjng — waga samoczynnie wykona adiustacje. Doktadno$¢ wagi bedzie zawsze
poprawna, niezaleznie od miejsca eksploatacji wagi.

Rys. 16. Wzorzec adiustacyjny wagi PS 6000.R2

Adiustacja w innym miejscu wymagana jest nawet dla wag lll klasy doktadnosci (rozdzielczos$¢
3000 e). Szczegdtowe wymagania dotyczgce btedéw wag w kontekscie zmian przyspieszenia
ziemskiego zawiera publikacja WELMEC 2, pkt. 3.3. Gravity zones.

Wzorzec uzyty podczas skalowania wagi musi by¢ doktadny, tzn. jego odchytka od masy
nominalnej powinna by¢ jak najmniejsza. Jest to istotne dla wag, ktdérych doktadnosé
ustala sie wzorcem zewnetrznym. Wiadomo, ze z uptywem czasu charakterystyka wzorca moze
sie zmienia¢ (zaleznie od sposobu eksploatacji). Po ponownym wzorcowaniu nalezy sprawdzié¢
btad wzorca. Nie powinien on by¢ wiekszy niz dziatka odczytowa wagi.



4.4. Model fizyczny procesu wazenia
Podczas pomiaru masy zachodza dwa zjawiska fizyczne. Pierwsze wynika z sity grawitacji
[FG] - mierzymy site, z jakg masa probki jest przyciggana przez Ziemie. Drugie jest efektem
dziatania sity wyporu [Fw], ktéra ma kierunek przeciwny do sity grawitacji. Mozna zatem
powiedzie¢, ze pomiar dotyczy pewnej sity wypadkowej. Ta sita jest przetwarzana na sygnat
elektryczny poprzez uktady przetwornika i pokazywana jako wynik pomiaru. Przetwornik jako
element pomiarowy posiada witasng charakterystyke pod wzgledem stabilnosci w czasie,
odpornosci na zmiany temperatury itp. Zestawiajac wszystkie czynniki zwigzane z wazeniem,

mozna uzyskaé dos$¢ skomplikowang zaleznosé, ktéra jest prezentowana w wielu publikacjach.

Ry, = FCAL[f(1+CZT)(1+Amczt)] g (l'Pa/P) m +:6D +8r+38 +8ecc + Frero T + CZZEROt

gdzie:

Sekcja A*:

Sekcja B:

Sekcja C:

A B C D E F
Rp - wskazany wynik wazenia
Fear - wspdtczynnik kalibracji wagi
f - wspotczynnik przetwornika sity na wielkos$¢ elektryczng
Cz - temperaturowy wspétczynnik czutosci przetwornika sity
T - zmianatemperatury od ostatniej adiustacji czutosci
Am¢; - wskaznik dryftu czutosci przetwornika sity w funkcji czasu
t - przedziat czasu od ostatniej adjustacji czutosci

* Sekcja A ma wartos¢ statq, wynika z konstrukcji wagi.

g - grawitacjaw miejscu wazenia (wartoséstata)
pa - gestos¢ powietrzaw miejscu wazenia
p - gestos¢ wazonego fadunku

Wptyw wyporu powietrza na wynik pomiaru jest praktycznie bardzo maty. Jednakze wagi o duzych
rozdzielczosciach posiadajg funkcje korekdi masy wzgledem gestosci powietrza oraz gestosci probki. Ten
problem zostat opisany w dalszej czesci opracowania.

Sekcja D:

Sekcja E:

Sekcja F:

m - masawazonego tadunku (cechaspecyficzna prébki, zazwyczajstata)

Op - sktadowa doktadnosciodczytu (wartoscstata)

or - sktadowa powtarzalnosci wagi (wartos$¢zalezna od probki i Srodowiska)
oL - sktadowa nieliniowosci wagi (wartos$¢ stata)

Okrcc - sktadowa niecentrycznodci (warto$é stata)

Fzero - wspotczynnik punktu zerowego przetwornika sity
CZzero - Wspobtczynnik dryftu punktu zerowego przetwornika sity w funkcji czasu
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Przyjmujgc zatozenie, ze przed pomiarami wskazanie wagi jest zerowane przez operatora, to
parametry zwigzane z punktem zerowym wagi s3 nieistotne. Zupetnie innym zagadnieniem jest
zachowanie sie punktu zerowego wagi podczas dynamicznych zmian wilgotnosci
i temperatury. Ten problem przyblizono w dalszej cze$ci publikacji.

Naturalng rzecza jest dazenie do upraszczania pewnych zagadnien, poprzez co uzyskuje sie
przejrzystos¢. W przypadku fizycznego modelu wazenia najczesciej sprawdza sie on do ponizszej
zaleznosci:

Ro=mg+3dRg1 (5)

Wynik wazenia jest zalezny od masy prébki (m), sity grawitacyjnej (g) w miejscu wazenia oraz
zdolnosci pomiarowej wagi w kontek$cie powtarzalnosci oraz liniowosci). Bfad centrycznosci
mozna poming¢ — tadunek umieszczamy zawsze centralnie w $rodku szalki. Wptyw dryftu zera
eliminuje sie poprzez zerowanie wskazania przez wazeniem.

Innym rozwigzaniem dotyczgcym okresowych zmian ,,wskazania zerowego” wagi jest wytgczanie
tzw. ukfadu podtrzymujgcego autozero. Widoczne s3 wodwczas wszelkie dryfty wskazania
zerowego, wystarczy skorygowac wynik wazenia o widoczng zmiane ,, zera”.

Takie rozwigzanie jest wrecz wymagane dla proceséw powolnego nasypywania probki, czy
obserwacji proceséw pochtaniania lub parowania. Dziatajgcy wéwczas uktad podtrzymania ,,zera”
moze fatszowac¢ wynik pomiaru. W tych procesach ubytki (przyrosty) masy powinny by¢ na tyle
duze, zeby waga mogta je zarejestrowac - dobdr wagi jest wiec istotnym elementem metodyki
catego procesu. Istotna jest réwniez dynamika zmian badanego procesu Am/At.

Co do czutosci przetwornika sity - to jego poprawna praca jest gwarantowana przez automatyczne
uktady korekcji czutosci. Potocznie nazwane one s3 kalibracjg wagi (poprawniej adiustacjg).
Uktady te dziataja, rejestrujgc nawet niewielkie zmiany temperatury oraz uptyw czasu. Pomimo
tego, do zasad dobrej praktyki laboratoryjnej nalezy rowniez wykonywanie reczne procesu
adiustacji. Nacisniecie odpowiedniego przycisku na elewacji wagi jest wystarczajace.
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4.5. Kiedy pomiar jest doktadny?

Odpowiedz na tak postawione pytanie wydaje sie dos¢ prosta: wowczas, gdy otrzymany wynik
miesci sie w naszym kryterium akceptacji. Praktycznie wiec wtedy, gdy btad pomiaru jest mniejszy
od wymagan co do doktadnosci, jakie sg wymagane dla realizowanego wazenia. Takie wymagania
mogg by¢ zawarte w stosowanych dokumentach normatywnych lub wifasnych zapisach
zwigzanych z systemem jakosci.

Pozorna prostota tych stwierdzen kryje w sobie dos¢ skomplikowane zagadnienie, ktére obejmuje
kilka obszaréw: charakterystyke wagi, stabilno$¢ parametrow w czasie, wzorce pomiarowe,
warunki srodowiskowe testu, specyfike probki, metode pomiarowg, umiejetnosci operatora oraz
niepewno$¢ pomiaru. Rozpatrujgc ten problem, nalezy przypomnieé, ze doktadnosé w danym
punkcie pomiarowym mozemy okresli¢ tylko za pomocy wzorca masy (poréwnanie wskazania z
wartoscig wzorca). Kilkukrotne wazenie tej samej prébki da nam odpowiedz, w kwestii precyzji
naszego pomiaru. Pozostaje jeszcze ocena niepewnos$ci wyznaczenia masy probki. Dazy sie do
uzyskania wyniku doktadnego, precyzyjnego, ktdrego niepewnosé wyznaczenia jest mata.

Na doktadnos$¢ pomiaru sktada sie wielu czynnikdw. Jedne wynikajg z mozliwosci pomiarowych
wagi, a inne np. z charakterystyki srodowiska czy tez aktualnego stanu probki. Niektére z nich
zostaty omowione w dalszej czesci opracowania.
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Rys. 17. Czynniki wplywajgce na btgd pomiaru.

Wydaje sie, ze pewnym problemem dla uzytkownikdw moze byé okreslenie tego, jak doktadnie
potrzebujg wazy¢. Przewaza opinia: tak doktadnie jak pokazuje waga. Oczywiscie, nie jest to
mozliwe do zrealizowania, co pokazano w nastepnych rozdziatach.
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4.6. Dobor wagi do wymaganego zastosowania

Dobierajgc wage do wtasnego procesu pomiarowego, czesto postugujemy sie wytycznymi z norm
lub zalecen. W wielu przypadkach opis aparatury (wagi) ogranicza sie do stwierdzenia:

,»wWaga analityczna umozliwiajgca wazenie z doktadnoscig 0,1 mg”.

Taki zapis jest przez wiekszos¢ uzytkownikow interpretowany jako: waga, ktérej dziatka
elementarna d=0,1 mg”. Niestety jest to bfad, poniewaz dziatka elementarna nie decyduje
o doktadnosci pomiarowej wagi. Wynika to gtdwnie z samej istoty pomiaru — nigdy nie jest on
doktadny. Kazdy proces pomiarowy jest obarczony btedem, na ktéry sktadajg sie:

» niedoskonatos¢ aparatury pomiarowej, wagi,
= metoda wykonywania pomiaru,
= specyficzne uwarunkowania zwigzane z prébka.

Sprostanie wymaganiom w kwestii doktadno$ci wymaga innego spojrzenia na wage jako przyrzad
pomiarowy. To, jak doktadnie mozna wyznaczy¢ mase, zalezy gtédwnie od dwdch parametréw
wagi:

= powtarzalnosci wskazan oraz
= |iniowosci.

Parametry te s3g zdefiniowane przez producenta. Przyktad takich parametréow dla wagi
XA 52.4Y pokazuje ponizsza tabela:

XA 52.4Y
Obcigzenie maksymalne 52¢g
Obcigzenie minimalne 1mg
Doktadnos$éodczytu 0,01 mg
Zakrestary -52g
Powtarzalnos¢ 0,01 mg
Liniowos¢ 10,03 mg
Niecentrycznos¢ 0,03 mg
Min. nawazka (USP) 20 mg
Min. nawazka (U= 1%, k = 2) 4 mg
Wymiar szalki @ 85 mm
Czas stabilizacji 4s
Dryft czutosci 1ppm/°C w temperaturze +15 ° - +35°C
Temperatura pracy +10 °-+40 °C
Wilgotnoséwzgledna powietrza 40% -+ 80%
Zasilanie 13,516V DC/2,1A
Adiustacja wewnetrzna (automatyczna)
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4.6.1. Powtarzalno$é wskazan

Jest definiowana jako precyzja pomiaru w warunkach powtarzalno$ci pomiaru. Praktycznie wiec
mozna mowic o bardzo dobrej powtarzalnosci, gdy kilkukrotne wazenie tej samej prébki daje taki
sam wynik lub réznice pomiedzy wynikami sg niewielkie np. kilka dziatek elementarnych. Wynik
bedzie obiektywny przy zatozeniu, ze masa prébki jest stata, czyli nie zachodzg zjawiska absorpcji
lub parowania. Powtarzalno$¢ mozna wyrazac jako:

= maksymalny rozstep pomiedzy pomiarami lub
= jlo$ciowo jako odchylenie standardowe z serii.

10,0005 ‘ ‘ ‘
10,0004 ® i Thwe-—
10,0003 @@ foeeibensstbossel ubces

10,0002 PRI ®

10,0001 |- @ - @i @ — L
10,0000 : ‘
9,9999

0,0003 g

p=

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Rys. 18. Powtarzalnos¢ wskazar jako rozstep.

Badanie tego parametru jako maksymalnego rozstepu pomiedzy pomiarami z serii 10 powtérzen
jestzgodne z PN-EN 45501, czyli:

P=1lyx —lun <Mpe (6)

gdzie: | yax — maksymalne wskazanie
I'miv — minimalne wskazanie
Mpe — bfqd graniczny dopuszczalny dla danego obcigzenia

Ten sposdb definiowania powtarzalno$ci wykorzystuje sie podczas oceny btedéw wagi w czasie
legalizacji. Mozna go adaptowaé do wtasnych procedur badania parametrow wag. Jego zaletg jest
prostota.

Powtarzalno$s¢ jako ODCHYLENIE STANDARDOWE 2z serii pomiardw okreslane jest zgodnie
Z ponizszg zaleznoscia:

(7)

gdzie: s —odchylenie standardowe
xi — kolejny pomiar

X —Srednia arytmetyczna z serii pomiarow
n —liczba powtdrzeri w serii pomiaréw
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Odchylenie standardowe daje nam informacje o tym, jak szeroko wartosci pomiaru masy (serii
pomiardw) sg rozrzucone wokot wartosci Sredniej. Im mniejsza wartosé odchylenia, tym lepsze
skupienie wokét Sredniej (tym lepsza precyzja). Mozna zatem powiedzie¢, ze odchylenie
standardowe pokazuje, jakie jest rozproszenie pomiaréw wzgledem siebie. Z serii pomiaréw
pokazanych na rysunku powtarzalnos¢ jako odchylenie standardowe wynosi 0,00012 g. Jest wiec
okoto 3-krotnie mniejsze niz rozstep definiowany jako Iyax - Imin.

4.6.2. Powtarzalno$¢ — pétautomatyczna metoda badania

W przypadku wag zaawansowanych technologicznie np. wagi z panelem dotykowym serii 3Y lub
4Y produkcji RADWAG, odchylenie standardowe z serii mozna wyznaczy¢ w sposéb automatyczny.
Nie musimy tym samym korzystac z zewnetrznych aplikacji, zeby wyznaczy¢ ten parametr.

Przykiad:

Okreslenie powtarzalnosci wskazan wagi XA 82/220.3Y podczas wazenie tabletki. Parametry
techniczne wagi: Max 82/220 g, d=0,01 /0,1 mg. Powtarzalnos¢ wagi jako odchylenie standardowe
wynosi 0,01 mg. Te wartos¢ uzyskano poprzez badanie wzorcem masy. Odchylenie standardowe
dla prébki typu tabletka wyznaczono z serii 10 powtdrzen, wykorzystujgc modut SQS wagi.

Widok wagi XA 82/220.3Y (4Y)

Waga XA 82/220.3Y w standardzie wyposazona jest w dwie szalki. Pierwsza z nich jest
szalka ,,petng” i jest zalecana podczas wykonywania pomiaréw z d=0,1 mg. Gdy pomiar odbywa
sie z d=0,01 mg, zaleca sie stosowa¢ szalke azurowang. Dzieki niej znacznie ogranicza sie wptyw
ruchu powietrza na wskazania wagi. Wymiana powietrza w komorze wagi jest zjawiskiem
fizycznym, ktére moze znaczgco pogarsza¢ powtarzalnosé wagi. Nie jest to reguta w kazdym
przypadku. Z pewnos$cig taki wptyw mozina obserwowa¢ tam, gdzie wystepujg systemy
klimatyzacji —istnieje wymuszony ruch powietrza.
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Charakter zjawiska pokazuje rysunek.

Rys. 19. Oddziatywanie powietrza na ptaszczyzne szalki.

Podczas testu wykorzystano szalke azurowang. Wymiana szalki ,,petnej” na azurowang nie
wymaga jakichkolwiek korekt w zakresie doktadnosci wagi.

N 10 ilos¢ pomiarow

SUM 11,1113 ¢ suma mas

X 1,11113 wartos¢ $Srednia

MIN 1,11111 g warto$¢ minimalna
MAX 1,11115¢g warto$¢ maksymalna
D 0,00004 g rozstep

SDV 0,0000118 g odchylenie standardowe

Pomiar masy Dane statystyczne.

Uzyskane dane pomiarowe pokazujg, ze powtarzalnosé¢ wskazan wagi wynosi odpowiednio:

= 0,04 mg (rozstep)
= (0,012 mg (odchylenie standardowe)

Mozna zatem stwierdzi¢, ze:
= specyfika prébki (ksztatt, scieralnos¢, absorpcja) nie wptywa na doktadnos$é pomiarowg wagi,
= bfagd wzgledny wyznaczania masy probki wynosi 0,0018%. (Patrz: Podstawowe pojecia
metrologiczne w laboratorium —obcigzenie minimalne).

35



Serie wykonanych pomiaréw mozna analizowa¢ réwniez w postaci graficznej bezposrednio

wyswietlaczu wagi.

Rozktad pomiardw wokdt wartosci Sredniej.

Wykres Gaussa z serii pomiaréw.
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Rys. 20. Powtarzalnos¢ jako odchylenie standardowe — seria pomiaréw.
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Wartos¢ wyznaczonego odchylenia standardowego jest tym samym btedem pomiaru, jaki moze

zaistnie¢ podczas wazenia tabletek o podobnej masie. Zaktada sie, ze przy tym warunki
wykonywania testu sg state i nie wptywajg na parametry wagi (dryft). Wptyw na pomiar

czynnikéw takich, jak nieliniowos¢, centrycznos¢ jest pomijalny. Jest to zatozenie uzasadnione,
poniewaz dla tak matych obcigzen btad liniowosci praktycznie nie wystepuje, obiekt ma zbyt matg

mase.

Znajagc  wyliczong  wartos¢ odchylenia standardowego, mozna okreslié

na

pewnym

prawdopodobieAstwem, gdzie znajduje sie masa tabletki. Ma tu zastosowanie tzw. prawo trzech

sigm, ktore sprawdza sie do ponizszych zaleznosci:

= 68,3 % wartosci cechy lezy w odlegtosci < 10 od wartosci oczekiwanej
= 95,5 % wartosci cechy lezy w odlegtosci < 20 od wartosci oczekiwanej
= 99,7 % wartosci cechy lezy w odlegtosci < 30 od wartos$ci oczekiwanej.

Graficzng interpretacje tych zaleznosci przedstawia ponizszy wykres.
1,11113 g

1/ ! | W
0,012 mg | 0,012 mg ‘ 68%
y 4 s A ¥

0,024 mg 0,024 mg 95,5%
y 4 2 . ¥
‘ 0,036 mg 0,036 mg 99,7%

1sd —= % = 1sd
2sd —= » 2sd
3sd = = 3sd

Rys. 21. Powtarzalnos¢ — prawo trzech sigm.

W naszym przypadku mozemy wiec z prawdopodobienstwem 99,7% stwierdzié, ze masa tabletki

zawiera sie w granicach 1,11113 g +0,000036 g
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4.6.3. Liniowos¢

Liniowos¢ jako parametr opisujgcy stan techniczny wagi NIE JEST definiowany w systemie nadzoru
panstwa nad przyrzagdem pomiarowym (VIM réwniez go nie podaje). Tu postugujemy sie pojeciem
btad wskazania, nie precyzujac, co on zawiera.

Producenci wag definiujg liniowos$¢ jako odchytke rzeczywistej charakterystyki wagi od linii proste;j,
taczacej dwa punkty A-B, ktdra opisuje rownanie wagi idealnej. W praktyce nie ma wag idealnych,
totez nigdy charakterystyka wagi nie jest linig prosty. Raczej dazy sie do uzyskania takiej
charakterystyki. Praktycznie jest to dos$¢ trudne, poniewaz sam proces adiustowania wagi jest
obarczony btedem pochodzacym od wzorcéw mas oraz zdolnosci pomiarowej wagi — gtownie
powtarzalnosci. Sg to dwa zasadnicze czynniki decydujgce o liniowosci wagi.

w A WAGA IDEALNA w ‘ WAGA RZECZYWISTA
Z Z
T = /.B 3=
< = <
N i —|
(2] N -
= = = =
200,010 = 200,010 =
= 200,004 —
200,000 = 200,000 =
199,990 = 199,990 =
< = X o
A 200,000 OBCIAZENIE A 200,000 OBCIAZENIE

Rys. 22. Liniowos¢ wag elektronicznych.

Detekcja nieliniowosci w wadze jest dos¢ skomplikowanym zagadnienie m, poniewaz czesto ten
parametr ,,pokrywa sie” z powtarzalno$cig. Duze znaczenie majg réwniez wzorce masy (ich btedy
i niepewnosci) stosowane podczas badania oraz zastosowana metoda badania.

Generalnie mozna stwierdzi¢, ze dla wag o niezbyt duzych rozdzielczo$ciach, ktére majg dos¢ duza
wartos¢ dziatki elementarnej [d], wystarczy bezposrednie poréwnanie wyniku wazenia z masa
wzorca. Takg procedure mozna zastosowac np. dla wagi precyzyjnej PS 1500.3Y (d=0,01 g) lub AS
220/C/2 (d=0,1 mg). Dla wag o dziatkach d < 0,1 mg nalezy zastosowac inng metode badania.
Niezaleznie od wybranego sposobu badania, warunkiem powodzenia jest oczywiscie zastosowanie
wzorcow masy odpowiedniej klasy doktadnosci, uwzgledniajgc btgd wzorca oraz jego niepewnos¢.
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4.6.4. Parametry wzorca podczas badan liniowosci

Przygotowujgc sie do badania jakiego$ parametru metrologicznego wagi, nalezy przygotowacd
odpowiedni zestaw wzorcéw. Dobierajgc je, nalezy uwzgledni¢ dwa aspekty, a mianowicie:

= btagd wzorca (czyli jego odchytke od wartosci nominalnej),
* niepewnos¢ wzorca.

W kwestii btedu wzorca to oczywiscie mase nominalng nalezy skorygowaé o podang wartosc.

Przyktad:
* masa nominalna wzorca: 50¢g
" masa wyznaczona: 50 g + 0,031 mg — 50,0000[31] g

Przy zatozeniu poprawnego adiustowania wagi, bfad wzorca
bedzie widoczny woéweczas, gdy dziatka elementarna wagi
bedzie wynosi¢ przynajmniej 0,01 mg (tak, jak na zdjeciu —
seria wag analitycznych AS produkcji RADWAG).

Dla wag z d > 0,01 mg wynik wazenia tego wzorca powinien
wynosi¢ 50,0000 g (nie uwzgledniajgc btedu powtarzalnosci
wskazan).

Gdy stosujemy rdzne zestawy wzorcow, nalezy odpowiednio
sumowac ich btedy. Oczywiscie zupetnie niezasadne jest
stosowanie wzorcéw masy, dla ktérych okreslono btad ze
zbyt matg doktadnoscig. Cate zagadnienie sprowadza sie wiec do operacji matematycznych.

W kwestii niepewnosci wyznaczenia masy wzorca, to informuje ona o tym, gdzie znajduje sie
z prawdopodobienstwem 95,5 % jego masa (k=2). Masa naszego wzorca 50 g zostata wyznaczona
z niepewnoscig 0,030 mg. Niepewnos¢ wyznaczenia zgodnie z prawem tzw. ,trzech sigm”
rozktada sie plus-minus, tak wiec masa wzorca moze zawierac sie w granicach:

= 50,000031 -0,030 mg = 50,000001 g
= 50,000031 + 0,030 mg = 50,000060 g

50,00000
50,00003
MASA WZORCA

49,0009 MU 0U0000UROUOUUNTICT Ns0,0001
U|<ge>|+U

Rys. 23. Niepewnos¢ masy wzorca.
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Najlepszym rozwigzaniem bytoby takie, w ktéorym niepewnosé wyznaczenia masy wzorca jest
bardzo mata (nie wieksza niz 1/3 dziatki elementarnej wagi). Standardem $wiatowym jest
zalezno$¢ u < 1/3 MPE dla danej klasy. Dla wag z dziatkg elementarng d = 0,01 mg (klasa
dokfadnosci I) mamy MPE ;004 = 1,5 mg, wigc uxo < 0,5 mg. To 50 dziatek elementarnych
wagi — wartos$¢ znaczaca.

Mate wartosci niepewnosci wzorcow masy sg efektem zdolnosci pomiarowej Laboratorium
Wzorcujgcego, a doktadniej méwigc zalezg od:

= wzorca odniesienia, jaki jest wykorzystywany;

= stosowanych komparatorow (powtarzalnosé, dziatka elementarna).

Jezeli przyjmie sie zatozenie, ze wzorzec odniesienia jest odpowiedniej klasy, to pozostaje
doskonali¢ i rozwija¢ komparatory masy w kierunku uzyskiwania lepszych powtarzalnosci
i stabilnosci. Jak juz wcze$niej powiedziano, wartos$¢ niepewnosci nie moze stuzy¢ do korygowania
wskazania wagi podczas badania. W tym przypadku postuzono sie nig do oszacowania
przydatnosci wzorca w procesie wagowym.

Badanie liniowosci z uzyciem balastu

Mozliwosci pomiarowe Laboratorium, ktére wzorcuje wzorce masy, w pewnym stopniu
determinuje metode, jakg mozna zastosowa¢ podczas kontroli wag. Dla wag posiadajgcych dos¢
duzg dziatke elementarng stosujemy zazwyczaj porownanie bezposrednie  wyniku
z masg wzorca. Problem zaczyna sie pojawiaé wtedy, gdy dziatka elementarna wagi jest bardzo
mata (0,01 mg + 0,0001 mg). W tych przypadkach masa wzorca jest kluczowa dla uzyskania
poprawnej liniowosci. Problem dodatkowo komplikuje sie, poniewaz musimy sprawdzi¢ caty
zakres pomiarowy wagi, co wymaga uzycia wzorcdw o znacznych masach. Dla nich niepewnos¢
wyznaczenia masy moze by¢ dos¢ duza.

Rozwigzaniem problemu moze by¢ metoda, w ktdérej wykorzystuje sie tylko jeden wzorzec,
a obcigzenie zwieksza sie, stosujgc dodatkowe obcigzenia balastowe. Zaktada sie przy tym, ze:

® masa wzorca jest doktadnie wyznaczona;

= niepewnos¢ jej wyznaczenia jest mafa.

Zasade takiego badania pokazuje ponizszy rysunek:

Wskaz.
P4
200g  —50,0002 =[-~509 o .
© g /77 "O
= @ ; P3 \/'/\'
§ £ 1509 —50,0002 =509 g 4
. o = ’e’
~§ B loog o 50,0002 — B {0 O = .
@ 5 = i)
3 = P1 @7 :
A — i i
© o 50g — so,ooozT_ ------ 50 9@ .-
=——%0
2= S5
Og | = . ; -
0g 50 g 100 g 150 g Tara

Rys. 24. Badanie liniowosci z uzyciem balastu.
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W punkcie P1 nalezy wage obcigzy¢ wzorcem o masie 50 g, uzyskujemy wskazanie jako np.
50,0002. Nastepnie zdejmujemy wzorzec, a w jego miejsce stawiamy odwaznik balastowy
o masie 50 g. Po ustabilizowaniu sie wskazania zerujemy je, uzyskujgc ponownie stan zera, czyli
0,0000 g. Do odwaznika balastowego dostawiamy nasz wzorzec masy. Uzyskujemy ponownie
wskazanie wagi jako 50,0002. Zdejmujemy wzorzec i doktadamy drugi odwaznik balastowy.
Uzyskane wskazanie zerujemy. Nastepnie ponownie stawiamy wzorzec masy itd. W tej procedurze
mozna zerowal wskazania dla odwaznikdw balastowych lub je rejestrowaé. Wowczas wynik
wazenia wzorca nalezy skorygowaé o wynik, jaki mamy dla odwaznika balastowego.

Tym sposobem mozna zbadaé (adiustowac) caty zakres wazenia, rejestrujgc (wprowadzajac)
odpowiednie korekty. Zastosowanie wzorca o mniejszej masie np. 20 g pozwala sprawdzié
liniowos¢ w wiekszej ilosci punktow.

Komentarz:

= W catej procedurze nalezy uwzgledni¢ wptyw powtarzalnosci wskazan w tym obszarze,
ktéry jest sprawdzany.

= (Czas badania powinien by¢ mozliwie krétki. Utrzymywanie dosé duzego obcigzenia na
szalce wagi moze powodowac niewielkie jego zmiany (dryfty), ktére mozna
interpretowac jako btgd wskazania w badanym punkcie.

= Praktycznie nie jest mozliwe uzyskanie liniowosci mniejszej niz btgd powtarzalnosci
w danym punkcie zakresu wazenia.

Przyktad realizacji procedury
Badanie liniowosci wykonano dla wagi XA 210.3Y, d = 0,01 mg. Test wykonano z interwatem 20 g.
Specyfikacja metrologiczna wagi:

= Max210g

= d=0,01 mg

= Zakres tary-210g

* Liniowo$¢+ 0,1 mg

= Powtarzalnos¢ 0,01 mg

Widok wagi podczas badania liniowosci w catym zakresie pomiarowym.

Pomiar w punkcie 20 g. Pomiar w punkcie 40g (T=20g).
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Wyniki zbadania wagi XA 4Y (d=0,01 mg)

NL Deklaracja
No. | Balast | Masa wzorca l; producenta
I — Mg
(g] (g] (8] (] [mg] 3 max
1 0 20,00004 0,00003 0,03
2 20 20,00003 0,00002 0,02
3 40 20,00004 0,00003 0,03
4 60 20,00001 0,00000 0,00
5 80 20,00001 0,00000 0,00
20,00001 0,10 mg
6 100 19,99997 - 0,00004 -0,04
7 120 20,00002 0,00001 0,01
8 140 20,00004 0,00003 0,03
9 160 20,00001 0,00000 0,00
10 180 20,00005 0,00004 0,04
ENL = NLMAX = 0,04 mg

Podczas testu uzyskano maksymalng odchytke nieliniowosci jako 0,04 mg. Jest ona zgodna ze
specyfikacjg techniczng. Metodyka badania liniowosci wagi z uzyciem odwaznikéw balastowych
pozwala wyeliminowa¢ potencjalny wptyw btedéw kolejnych wzorcéw na wskazanie wagi.
Wykorzystuje sie tylko jeden ,,doktadny” wzorzec o masie 20 g.

0,06
0,05
0,04
0,03
0,02
0,01
0,00
-0,01
-0,02
-0,03
-0,04
-0,05

Odchytka [mg]

XA 210.4Y - Test liniowosci z uzyciem obcigzen balastowych

Obciazenie tara (g)

41



4.6.5. Centrycznos$¢ w pomiarach masy

Ocena tego, czy dany parametr jest znaczacy, wymaga jego zdefiniowana. Czym zatem jest btad
centrycznosci? Jest to odchylenie wskazania, gdy tadunek NIE ZNAJDUJE sie w centralnym punkcie
szalki. Praktycznie wykazuje sie rdéznice pomiedzy wskazaniem, gdy wzorzec jest postawiony
w centralnym punkcie szalki, a wskazaniem, gdy ten sam wzorzec jest postawiony innym miejscu.
Schemat badania pokazuje ponizszy rysunek.

Rys. 25. Punkty badania centrycznosci wagi wg. EURAMET.

Miejsce ustawienia wzorca definiuje norma PN-EN 450501 w punkcie 3.6.2 oraz A.4.7. Proby przy
niecentrycznym obcigzeniu oraz EURAMET/cg-18 pkt.5.3. Eccentricity test.

Uwaga: norma EN 45501 definiuje tylko 4 punkty pomiarowe (nie ma pomiaru na srodku szalki).

Wptyw centrycznosci na wykonywane pomiary mozna w zasadzie uznac za nieistotny. Jest to
wynikiem staran producenta, ktéry nadzoruje ten parametr na etapie produkcji, jak i praktyk
laboratoryjnych (umieszczamy tadunek na s$rodku szalki). Wiekszos¢ wag elektronicznych nie
wymaga specjalnych zabiegdéw celem wyregulowania btedu centrycznosci. W przypadku RADWAG
korekta taka odbywa sie na etapie produkcji i jest niewielka (kilka dziatek elementarnych). Jest to
efektem przyjetej idei ,,Jakos¢ jest wbudowana w produkt”. Oczywiscie podczas kontroli
koncowej sprawdzana jest odchytka dla centrycznosci, jej warto$¢ jest podana w raporcie
korcowym.

Komentarz:

Warto tu zaznaczy¢, ze podczas kontroli sprawdza sie ten parametr wzorcem o masie ok. 1/3
Maksymalnego obcigzenia. Tym samym im mniejsza masa prébki, tym btad pochodzacy od
centrycznosci mniejszy. Praktycznie badanie centryczno$ci wagi jest wiec zasadne tylko
w przypadku, gdy wazymy probki o duzych masach (powyzej % Max), ktére umieszcza sie poza
Srodkiem szalki. Dla matych mas ten parametr jest niemierzalny (wptyw powtarzalnosci jest
dominujacy). Czy zatem ten parametr nalezy kontrolowac?

Z pewnoscig ten parametr nalezy sprawdzi¢ po zainstalowaniu wagi w miejscu uzytkowania.
Wynik sprawdzenia da nam odpowiedz, czy transport do miejsca uzytkowania nie spowodowat
zmian charakterystyki wagi. W czasie eksploatacji ten parametr ma wartos¢ statg, wiec kontrola
powinna by¢ okresowa (z duzym interwatem np. co kilka miesiecy).
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Przyktad wyliczenia btedu centrycznosci:

Formuta: E=R;;)—-Ry

gdzie: E - btad réznicowy centrycznosci
R - wskazanie dla kolejnego punktu
R(1) - wskazanie dla potozenia centralnego
R (1)=70,0003
R (2)= 70,0002 E (2) = 70,0002 — 70,0003 =- 0,0001
R (3)=70,0006 E 3) = 70,0006 — 70,0003 = 0,0003
R (a)= 70,0007 E () = 70,0007 — 70,0003 = 0,0004
R (s)=70,0002 E 5) = 70,0002 — 70,0003 =- 0,0001

W tym przypadku maksymalny réznicowy bfad centrycznosci wynosi 0,0004 g.

Badanie btedu centrycznosci dla wagi XA 220/2X
Podczas badania przyjeto mase wzorca jako 100 g. Zasadne jest stosowanie zwartej masy,
w przypadku badan producenta zazwyczaj sprawdza sie parametr z bardziej rygorystycznymi
wymaganiami niz uzytkownik.

Widok badanej wagi:

“A00

Punkt pomiarowy nr 2.

s

Punkt pomiarowy nr 3.

Nr | Obcigzenie | Masa wzorca Niepewnosc Numer $wiadectwa wzorcowania
1 100 g 100,000053 0,05mg 6536/1735/12
Punkt pomiarowy
1 2 3 4 5
Wskazaniel; [g] | 100,0001 | 100,0001 | 100,0001 | 100,0002 | 100,0001
Isokv =1 ) -masawz | 0,000047 0,000047 | 0,000047 | 0,000147 | 0,000047
Odchytka=Isor (2-5) - lskor-1) 0,0000 0,0000 0,0001 0,0000
MPE wg. PN-EN 45501 0,0010 g
Specyfikacja producenta 0,0002 g
Zgodnosc ze specyfikacjg producenta TAK
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4.6.6. Stabilnos¢ czutosci w czasie

Rzeczg oczywisty dla kazdego uzytkownika wagi jest to, ze wazgc jakgkolwiek probke, uzyskujemy
wynik prawdziwy. Taka ocena wynika gtéwnie z tego, co obserwujemy wokdt nas. Nikt nie
zastanawia sie, czy odczyt na zegarku jest dokfadny czy nie. Tak samo dla temperatury otoczenia
czy wilgotnosci. Czemu wiec nie zastosowac takiego podejscia réwniez do wag elektronicznych —
przeciez to podobny odczyt. Tu jednak pojawia sie pewien problem zwigzany z rozdzielczoscia.
Najlepiej to pokaza¢ poprzez poréwnanie do innych wielkosci.

Typowa waga uzywana w Laboratorium ma obcigzenie maksymalne 220 g i dziatke elementarng
0,1 mg. To daje rozdzielczo$¢ dos$¢ znaczng, bo 2 200 000 (220g/0,0001g). Btgd wyznaczania masy
probki podczas wazenia zazwyczaj nie jest wiekszy niz okoto 3 dziatki elementarne. Odnoszgc ten
btad do pomiaru dtugosci, to tak, jakby zmierzy¢ odlegtosé 2 km, nie popetniajgc btedu wiekszego
niz 3 mm. W jaki sposdb zatem waga elektroniczna zapewnia taki poziom doktadnosci?

OdpowiedzZ zawarta jest w konstrukcji wagi. Zawiera ona wysoko stabilne uktady elektroniczne,
ktérych dryfty w czasie sg niewielkie. Dodatkowo, w czasie produkcji jest sprawdzana
i kompensowana ich zalezno$¢ wzgledem zmiennych warunkdéw zewnetrznych. Dzieki temu
uzyskuje sie stabilno$¢ i doktadno$¢ wskazan. Caty zakres pomiarowy wagi jest sprawdzany
wzorcami masy. Wprowadza sie odpowiednie korekty, uzyskujgc liniowg zalezno$¢ wskazania
wzgledem obcigzenia.

Pozostaje ustalenie doktadnosci, ktérg uzyskuje sie poprzez poréwnanie wyniku wazenia
wewnetrznego wzorca masy z jego wartoscig referencyjng. Ten proces powinno sie poprawnie
nazywac adiustacjg (czyli regulowaniem), choé¢ bardziej popularna jest nazwa kalibracja. Jak dziata
ten mechanizm pokazuje ponizszy rysunek.

Btad A
wskazan .
m Sl
[ma] — ol CAL2 ,...--:
aF CAL3 ...
= CAL1 /"»--‘ CA,L_4:...
3 CZAS [godz]
Temp. A ‘
wagi [°C] [ e e
'/\
- AT/t > k
_ Obszar kalibracji temperaturowej | 3 _ CZAS [godz]

Rys. 26. Zasada dziatania adiustacji (kalibracji) automatyczne;.

Wykres goérny pokazuje, jak moze ksztattowaé sie btgd wskazan wagi po zatgczeniu do sieci.
Wykres dolny to dynamika zmian temperatury wewnetrznej wagi. Tak wiec, po zatgczeniu wagi do
sieci mozemy oczekiwa¢ dynamicznej zmiany temperatury. Poniewaz uktady elektroniczne
réwniez wymagaja stabilnosci, wystepuje niewielki btagd wskazan. Z tego powodu wagi posiadajg
tzw. kalibracje startowa, ktérg pokazuje punkt oznaczony CAL 1.
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Zauwazmy, ze po kalibracji btad wskazan maleje praktycznie do zera. Na biezgco rejestrowana jest
temperatura wagi, wiec tatwo diagnozowa¢ jej dynamike.

Ten parametr jest wykorzystany do inicjacji kolejnej kalibracji — tzw. kalibracji temperaturowe;j
[CAL 2]. Jest ona konieczna, zeby wyeliminowaé bftad wskazan, ktory jest efektem zmian
temperatury wewnetrznej wagi. Taki sam mechanizm wykorzystuje sie podczas obserwacji
dalszych zmian temperatury. Wspdtczynnik k jest wartoscia dobierang doswiadczalnie,
charakterystyczng dla danej serii wag.

Z chwilg, gdy osiggamy stabilno$¢ termiczng wagi tzn. AT/t < k, zatacza sie mechanizm kalibracji
z uwzglednieniem uptywu czasu [CAL 4]. Jego zadaniem jest eliminacja btedéw bedgcych efektem
niewielkich dryftéow uktadéw pomiarowych wagi. Przedstawione rozwigzanie dziata w petni
automatycznie, gwarantujgc praktycznie doktadnos$¢ wskazan w kazdym momencie.

Podczas przygotowania do pomiaréw, zaleca sie wykonanie adiustacji w sposdb pétautomatyczny
poprzez naci$niecie przycisku. W kwestii warunkéw zewnetrznych, to pamietac nalezy, ze istotna
jest dynamika zmian temperatury (AT/t). Ten stan dla jednych wag bedzie by¢ moze powodem
znacznego btedu, ale dla innych zupetnie nieistotny. Pomocna jest tu wskazéwka:

Im mniejsza wartos¢ dziatki elementarnej [d], tym wieksza podatnos¢
wagi ma zmiany temperatury oraz wilgotnosci.

Komentarz:

Pokazany mechanizm tzw. ,,btedu dynamicznego” wystepuje w kazdej wadze. Jednakze dopiero
konstrukcje o znacznej rozdzielczosci (mikrowagi) pozwalajg obserwowac to zjawisko. Stagd mozna
wyciggna¢ dos¢ oczywisty wniosek, ze problem nie dotyczy wag o mniejszych rozdzielczosciach (d
=1 mg, d = 10 mg itd.). Oczywiscie uzytkowanie wagi w zmiennych warunkach srodowiskowych
nie zawsze musi prowadzi¢ do znacznych btedéw wskazan. To, czy one wystgpig, zalezy od
odpornosci wagi na te czynniki. RADWAG dla swoich kluczowych produktéw realizuje cykl badan z
zakresu odpornosci na dynamiczne zmiany temperatury. Otrzymane informacje stuzg nam do
doskonalenia wyrobdw.

Wagi umieszcza sie w komorze temperaturowej, sprawdza sie ich powtarzalnos¢ referencyjng [PO].
Nastepnie zmienia sie temperature, badajgc okresowo powtarzalnos¢ wskazan kazdej wagi
[P1..P7]. Zmiennos¢ srodowiska pokazuje ponizszy wykres.
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Rys. 27. Monitoring warunkdéw Srodowiskowych — modut THB prod. RADWAG.
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5. Analiza systemu pomiarowego (MSA)

Uzyskiwanie optymalnych wynikébw w czasie pomiarow wymaga dokiadnego poznania
mozliwosci wagi jako urzagdzenia pomiarowego. Nie zmierzamy tu do dogiebnego badania
wszystkiego, co mozna zbadac, ale do wskazania pewnych istotnych obszarow. W zwigzku ztym
nasze dziatania powinny by¢ wstepnie przeanalizowane (co sugeruje tytut), a nastepnie
zaplanowane.

Na poczatku pojawi¢ sie moze powszechny problem z okresleniem wymagan, jakie stawiamy
wadze. Najtatwiejsza droga to stwierdzenie, ze ma by¢ doktadnie tak, jak podaje specyfikacja.
Warto tu zauwazyé, ze sprostanie tym wymogom nie musi by¢ tak fatwe, jak sie wydaje. Kazde
miejsce cechuje sie innymi warunkami, dynamika zmian, posiadamy rézne umiejetnosci, inaczej
interpretujemy zachowania wagi. Warto wiec czasami zastanowi¢ sie, jaka jest optymalna
doktadnos¢ wazenia dla naszych prébek. Z badan wiasnych i dostepnych informacji wiemy, ze
pomiar masy jest obarczony btedem powtarzalnosci i liniowosci. Podstawowe informacje zatem
na poczgtek mamy.

5.1. MSA dla pomiaréw masy

Okreslenie masy wazonego obiektu jest jedng z prostszych czynnosci. Ktadziemy prébke na szalke,
waga pokazuje wynik, ktdry jest przyjmowany intuicyjnie jako warto$¢ prawdziwa. Czego zatem
powinna dotyczy¢ analiza takiego procesu? W zasadzie powinnismy zaczg¢ od poczatku, czyli od
walidacji. Czym zatem ona jest?

Walidacje mozna sprecyzowac jako dziatanie majgce na celu potwierdzenie w sposdb
udokumentowany i zgodny z zasadami Dobrej Praktyki Wytwarzania, ze procedury, procesy,
urzgdzenia, materiaty, czynnosci i systemy rzeczywiscie prowadzg do zaplanowanych wynikow. Co
zatem uzyskujemy po przeprowadzeniu walidacji wagi?

Uzyskujemy obiektywng ocene, ze btedy pomiaru bedy sie miesci¢ w okreslonych kryteriach.
Sprawdza¢ mozna réwniez wymagania w zakresie funkcjonalnosci, ergonomicznosci, szybkosci,
jezeli takie byly przedstawione. W strukturze walidacji wyrdznia sie pewne procesy zwane
Kwalifikacjami; takie jak:

= kwalifikacja projektu (DQ)
= kwalifikacja instalacyjna (1Q)
= kwalifikacja operacyjna (0Q)
= kwalifikacja procesu (PQ)

Proces walidacji jest dos¢ doktadnie sprecyzowany poprzez Polityke Walidacji, Dokumentacje oraz
proces Kwalifikacji. Podstawowe wymagania w tym zakresie zawiera Rozporzadzenie Ministra
Zdrowia z dnia 1 pazdziernika 2008r, W sprawie wymagan Dobrej Praktyki Wytwarzania — Dz. U. z
dn. 17.10.2008kr.
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Naszg analize systemu pomiarowego mozna roztozy¢ na pewne elementy sktadowe. Zatézmy, ze
dwa pierwsze etapy mamy poza sobg. Dokonano wyboru typu wagi (DQ) zgodnie
z projektem oraz zainstalowano jg w miejscu pracy (IQ). Mamy wiec obiekt prawie gotowy do
uzytkowania. W tym momencie mamy do wyboru dwie drogi. Ta dfuzsza to analiza, kontrola
wszystkich parametrow wagi, niezaleznie od zakresu prac, jakie przewiduje sie do tego stanowiska.
Taka analiza zazwyczaj zawiera sprawdzenie dokfadnosci dla mas netto oraz mas brutto,
powtarzalnosci oraz liniowosci. Te parametry zostaty oméwione wczesnie;j.

Drugie podejscie to analiza tylko tych parametréw, ktére sg istotne. Takim przypadkiem jest
zdecydowanie wazenie matych mas, np. pomiar masy filtra przy pomiarze zapylenia.
Tu kontroli moze podlegaé tylko powtarzalnos¢ wskazan wagi jako parametr decydujgcy
o doktadnosci. Inne parametry wagi sg mato istotne.

Niezaleznie od ilosci analizowanych parametréw, nalezy okreslié metode sprawdzenia oraz
kryteria akceptacji. Wiekszo$¢ procedur wykorzystuje dos¢ dobrze znane wymagania przepiséw
prawnych (PN-EN 45501, OIML R 76-1). Ich zaletg jest powszechnos¢ oraz to, ze wzgledem nich
oceniane sg wagi podczas legalizacji (oceny zgodnosci). O ile mozna zaadaptowa¢ metode badania,
to wielkosci btedow chyba raczej nie. Wynika to gtéwnie z ,rozpietosci” tych bteddw.
W uzytkowaniu mogg by¢ dwukrotnie wieksze niz podczas legalizacji (oceny zgodnosci).
Specyfikacje tych btedéw zawiera rozdziat Kryteria akceptacji.

Trudno sobie wyobrazi¢ sytuacje, ze dla probki o masie 2 g, wazonej na wadze z dziatka
elementarng d=0,1 mg, akceptujemy btad wskazan w wielkosci 1 mg. Tu wida¢ zderzenie systemu
prawnego (nadzér panstwa) i wymagan w procesach laboratoryjnych. Ma to wymiar nie tylko
jakosciowy, ale tez ekonomiczny (cena prébki wykorzystywanej w badaniach). Opisana
rozbiezno$¢ jest szczegdlnie widoczna dla mikrowag, w ktérych mamy dziatke elementarna
d=1 pg.

Omax w uzytkowaniu

= Omax przy legalizacji s ‘

-1,000mg -0,500mg 2 o o TTooms
Y
— — (ﬂ;.m.‘ = +0,002 mg
249

Rys. 28. Btedy wag elektronicznych wedtug przepisow prawnych.

Dla tych wag uregulowania prawne dopuszczajg max bfgd w wielko$ci 1 mg, a praktycznie
mozemy oczekiwaé btedu na poziomie 0,002 mg. Z tego tez powodu warto wykorzystywac
metody badania, ale zakres btedéw ustala¢ wzgledem wtasnych wymagan.
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5.2. MSA dla pomiarow wilgotnosci

Podstawg do wyznaczenia wilgotnosci jest co najmniej dwukrotny pomiar masy. Pierwszy stan to
masa poczatkowa prébki, drugi to masa koricowa. To, co dzieje sie pomiedzy tymi dwoma stanami,
jest w zasadzie nieistotne. Prodbke mozna  ogrzewaé na rézne  sposoby.
W przypadku wagosuszarki mamy ciggty pomiar masy prébki w czasie, gdy jest ona ogrzewana.
Nie zmierzamy tu do definiowania samego procesu, ale do metody sprawdzenia tego, czy
wagosuszarka jest sprawna.

Analiza systemu pomiarowego w przypadku wagosuszarek powinna obejmowaé dwa obszary.
Pierwszy z nich to pomiar masy, tu sytuacja jest dos¢ prosta i sprowadza sie do wyznaczenia takich
parametrow wagi jak:

= powtarzalnos¢

» |iniowos¢

= centrycznosé

Oczywiscie, podczas tych testéw postugujemy sie wzorcami masy, ktdrych btedy sg znane. Analiza
wynikdw da nam informacje o maksymalnych btedach wagi podczas wazenia prébek.
Z do$wiadczenia mozna stwierdzié, ze to co otrzymamy jest w zasadzie nieistotne dla pomiaréow
wilgotnosci. To stwierdzenie jest w zupetnosci zasadne. Dlaczego?

Wagosuszarki majg niezbyt duzg rozdzielczo$¢, totez mozna przyjgé, ze ich charakterystyka
w zakresie liniowosci jest prawie idealna. Jedyny btad pomiaru masy probki bedzie efektem
powtarzalnosci. Tu mozna spodziewac sie rozrzutu kilku dziatek odczytowych (2 — 3d). To, czy
wyznaczamy wilgotnos$¢ z masg poczatkowg 2,997 g czy 2,995 g, nie ma praktycznie zadnego
znaczenia. Czy zatem parametry te warto sprawdzac?

OdpowiedzZ na to pytanie jest zalezna od stopnia wykorzystania wagosuszarki. Pamietajmy, ze jest
to urzgdzenie stuzgce réwniez do pomiaru masy, cho¢ zakres jego wykorzystania jest ograniczony
(wielko$¢ komory, szczelnosg, itp.).

Btad pomiaru masy w poczatkowym zakresie wazenia
adiustacji wzorcem zewnetrznym. (wzorzec o masiejak dla typowych prébek).

W kwestii stabilno$ci uktadu wagowego w czasie nalezy:
= uwzglednié fakt, ze wagosuszarka ma adiustacje wzorcem zewnetrznym;
= wszystkie pomiary powinny by¢ wykonywane po wykonaniu adiustacji - eliminuje sie tym
samym btad wynikajgcy z dryftéw.
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W kwestii pomiaréow wilgotnosci problem MSA jest troche bardziej skomplikowany, poniewaz
mamy kilka obszaréw, w ktérych nalezy:

= Okresli¢ stabilnos¢ temperatury suszenia.
Wymagany jest tu test z wykorzystaniem zewnetrznego termometru kontrolnego, ktory powinien mie¢
swiadectwo wzorcowania. Badanie polega na wyznaczeniu rdznicy pomiedzy temperaturg zadang
a temperaturq kontrolng po okresie stabilizacji. W wagosuszarkach serii MA 3Y oraz MAC/MAX
(produkcja od 06/2013) ten test mozna dokumentowac poprzez wydruk. Przyktad takiego wydruk
zamieszczony jest ponizej.

----------------- Test komory suszenia -----------------

Uzytkownik Service

Czas rozpoczecia 2013.06.0412:09:16
Typ wagi MA 3Y.NP

ID wagi 392675

Nr zestawu kalibracyjnego pt-105

Temperatura zadana 120°C
Temperatura korncowa 120°C
Temperatura zmierzona 121°C
Dopuszczalny btad +/-3°C
Status OK

Tu powstaje pytanie: jak zmiennos$¢ temperatury wptywa na wynik wilgotnosci prébki? Pytanie
dos¢ istotne, ale odpowiedzi prostej nie ma. Przyjmuje sie ogdlnie, ze wahanie temperatury
suszenia ok. 2°C nie wptywa na wynik wilgotnosci.

= Okresli¢ doktadnos¢ pomiaru wilgotnosci wagosuszarki.
Ten etap w ogolnym ujeciu polega na badaniu wilgotnosci takiej probki, ktérej parametry sq
powtarzalne. Najprostszq metodq stosowanqg rowniez przez narodowe instytuty metrologiczne
(Biatorus, Ukraina, Rosja) jest suszenie wody destylowanej z piaskiem kwarcowym o statej
gramaturze. Dobierajgc odpowiednie proporge piasku i wody, mozna otrzymac wilgotnosci z

zakresu kilku do kilkudziesieciu procent. Procedura pracochtonna, wiec deklaracja producenta

w tej materii powinna by¢ wystarczajgca.
Innym rozwigzaniem sq probki o ,,znanej wilgotnosci” tzw. zeolity. Test polega na suszeniu takiej
probki w okreslonej temperaturze, a otrzymany wynik nalezy korygowac o pewng wartosc, ktora jest
zalezna od wilgotnosci i temperatury otoczenia. Wilgotnosc probki referencyjnej nie jest ,,doktadna”
i zawiera sie w tolerangji od 1 % do 1,5 %. Z tego tez powodu trudno mowic w przypadku tej metody
o tym, ze gwarantuje ona okreslenie tego, jak doktadne wskazania wilgotnosci sq mozliwe do
uzyskania. Jest to raczej test dla pokazania tego, Ze wszystkie mechanizmy wagosuszarki dziatajg
sprawnie.

= QOkresli¢ doktadnos$¢ pomiaru wilgotnosci dla wtasnych prébek.
Tu nalezy dziata¢ dwuetapowo. Po pierwsze wykonujemy pomiar wilgotnosci probki,
wykorzystujgc metode referencyjng. Nastepnie, znajgc wynik z metody referencyjnej,
optymalizujemy parametry wagosuszarki, tzn. dobieramy temperature suszenia, wielkos¢ prébki, tryb
zakoriczenia tak, zeby osiggng¢ podobny wynik. Réznica pomiedzy wynikiem referencyjnym a wynikiem
z wagosuszarki bedzie dokfadnosciq pomiaru wilgotnosci. Tu warto zauwazyc Ze niektdre probki
wykazujqg pewien rozrzut wynikow wilgotnosci, nawet podczas testoww metodzie referencyjne;j.
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= QOkresli¢ zmiennos$¢ wskazan.
Po zakoriczeniu optymalizacji wykonujemy serie badan wilgotnosci kilku probek pobranych z tego
samego miejsca. Otrzymamy pewien rozrzut wskazan wokot tzw. wartosci prawdziwej
(referencyjnej). Ten parametr mozna powigzacz etapem poprzednim.

Pozostaje jeszcze pytanie jak przedstawia sie stabilnos¢ probki w czasie. Przy zafozeniu, Ze
przecietna wilgotnos¢ powietrza waha sie w granicach 30 % - 50%, mozemy spodziewac sie
proceséw absorpcji wilgoci przez prébke. Kluczowym elementem jest zatem sposdb
przygotowania, przechowywania, stabilizacji probek. Otrzymany wynik wilgotnosci moze by¢
obarczony dodatkowymi btedami, wynikajgcymi ze sposobu realizacji catego procesu.

Komentarz:

Zrealizowana ocena systemu pomiarowego wagosuszarki jest pierwszym, najwazniejszym etapem
podczas walidacji metod suszenia. Powszechno$¢ wagosuszarek powinna wrecz zachecaé do
takich dziatan, zwtaszcza ze majg one wsparcie producenta; przynajmniej w przypadku RADWAG.

Warto wspomnieé, ze idea walidacji zostata stworzona réwniez po to, zeby nie hamowa¢ postepu

technicznego. Ten postep to nie tylko budowa, konstrukcja, ale réwniez metoda. Jezeli mozna
z ich pomoca uzyskac zbiezne wyniki z metodg referencyjng, warto je stosowac.
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6. Wzorce masy a odwazniki

Podczas okresowej kontroli wag nikt sie nie zastawia, czy postuguje sie odwaznikiem, czy tez
wzorcem masy. Znacznie wazniejsze jest to, jaka jest masa wzorca (odwaznika) oraz jakie jest
wskazanie wagi, wynik pokazuje jej dokfadnos$¢ dla danego obcigzenia. Takie podejscie
prezentuje najprostszy mechanizm wykorzystania metod i przyrzadéw celem ustalenia stanu
technicznego urzadzenia (wagi).

Pomiedzy odwaznikami a wzorcami masy istniejg dwie podstawowe rdznice.

1. Masa odwaznikéw jest ustalona z pewng tolerancjg, a masa wzorcédw masy moze byc¢
dowolna. Praktycznie wiec kazdy element, ktory cechuje stato$¢ masy, moze by¢ wzorcem
masy.

2. Ksztatt odwaznikéw jest doktadnie zdefiniowany, a ksztatt wzorca masy moze by¢ dowolny.
Jest on dobierany do przewidywanego zastosowania. Tak jest w przypadku wag
elektronicznych. Wewnetrzna masa adiustacyjna ma ksztatt dopasowany do konstrukcji wagi.
Przyktad takiego rozwigzania widaé ponizej.

orystyka priSeme tel 5 :
cylindryczny 2 m)’"’i"’“;,yi'(‘::la"- aluminiun]
1086

monob'ﬂ"’:‘m]: 2778 K P
Odwazniki jako wzorce masy. Okreélanie masy wzorca Wzorzec masy wag serii PS
wag AS (produkowanych do 2015r.) zainstalowany w konstrukcji wagi

(produkowanych do 2015r.)

Jak wida¢ z powyzszych opiséw, kazdy odwaznik moze by¢ wzorcem masy, ale nie kazdy wzorzec
masy jest odwaznikiem. Wzorzec masy moze mie¢ dowolng mase np. 95,7654 g. Dla tej masy nie
jest podawany maksymalny btad, ale niepewnos¢, z jakg ta masa byta wyznaczona.

Ocena przydatnosci wagi do pracy wymaga niewatpliwie wykorzystania odwaznikéw (wzorcéw
masy). Dla innych proceséw, takich jak poréwnywanie, okreslanie odchytki, zastosowanie majg
elementy wzorcowe (idealne). Ich masa stanowi punkt odniesienia wzgledem wszystkich
kolejnych elementéw. Tu wida¢, ze pojecie wzorca jest wykorzystywane nie tylko w aspekcie
metrologicznym, ale réwniez przemystowym.

W niektérych aplikacjach wzorzec nie zawsze jest materialnym obiektem, czasami ma wymiar

czysto teoretyczny. Jest wéwczas takg masg obiektu jaka powinna by¢ osiggnieta w realizowanym
procesie produkcyjnym.
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Adiustacja czy tez badanie niektorych parametréw wagi wymaga odpowiednich odwaznikéw
(wzorcow masy). W odniesieniu do nich stosuje sie pojecie maksymalnego dopuszczalnego btedu,

oznaczonego jako dm (np. 20 g + 0,8 mg). Wymagania w kwestii odwaznikéw zawierajg tez
niektére dokumenty normatywne, np.:

PN-EN 45501, pkt. 3.7.1. Odwazniki:
Btagd wzorca masy (odwaznika), stosowanego przy legalizacji nie powinien by¢ wiekszy niz 1/3
btedéw granicznych dopuszczalnych dla danego obcigzenia.

OIMLR 111-1, pkt. 5.2. Niepewnos¢ rozszerzona:
Dla kazdego odwaznika niepewnosc¢ rozszerzona U dla k=2 masy konwencjonalnej powinna by¢
mniejsza lub réwna 1/3 Max. btedu.

U<1/36m (8)
Ponizej podano zestawienie wymagan dla kilku odwaznikdw w klasach dokfadnosci wg OIML

R111-1. Warto tu zaznaczyé, ze o przynaleznosci do klasy decyduje nie tylko maksymalny btad
odwaznika, ale rowniez niepewno$¢ wyznaczenia jego masy.
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Nominat E1l E2 F1 F2
Max. dopuszczalny btgd dm
200 mg + 0,006 mg + 0,02 mg + 0,06 mg 0,2 mg
2g 10,012 mg 10,04 mg 0,12 mg +0,4mg
20g +0,025 mg + 0,08 mg + 0,25 mg +0,8mg
200 g 0,1 mg 0,3 mg t1mg 3 mg
[d] wagi Zakres stosowania wzorcow
0,001 mg o]
0,01 mg o o]
0,1 mg o] o] o]
1mg o] o] o] o]

Mozliwosci zastosowania odwaznikéw do réznych typow wag.




7. Gestosc¢ powietrza w pomiarach masy

Gdy méwimy na temat sity wyporu, to zazwyczaj pierwsze skojarzenie, jakie sie pojawia, to
oddziatywanie, jakie zachodzi w wodzie. Jest to jak najbardziej naturalne, przeciez kazdy takie
zjawisko widziat, czy wrecz byt obiektem tego dziatania. Otaczajace nas powietrze ma gestosc
wielokrotnie mniejsza niz woda, wiec oddziatywania sity wyporu nie odczuwamy. Ma ona
jednak pewien niewielki udziat podczas wazenia préobek o réinych gestosciach. W dalszej czesci
opracowania pokazane zostang moiliwosci kompensowania wptywu sity wyporu poprzez
zastosowanie dwdoch metod. Pierwsza wykorzystuje wzorce masy, druga wykorzystuje czujniki
elektroniczne.

Nalezy pamieta¢ o tym, ze pomiar masy z wykorzystaniem wag elektronicznych polega na
okresleniu sity, z jakg wazony obiekt jest przyciggany przez Ziemie. Te zalezno$¢ mozna wyrazic¢
jako:

F=mg (9)

gdzie: Fg —sita grawitacyjna [N]
m — masa ciafa [g]
g - przyépieszenie ziemskie [ok. 9,81 m/s?]

Ur.

Rys. 29. Sita grawitacyjna w procesie wazenia.

To, jak otrzymuje sie wynik wazenia, w skrécie przedstawiono podczas omawiania systeméw
pomiarowych (pkt. 4.1.)

7.1. Sita wyporu

Sita wyporu jest to sifa dziaftajaca na ciato zanurzone w ptynie, czyli w cieczy lub gazie
w obecnosci cigzenia. Jest skierowana pionowo do géry, przeciwnie do ciezaru. Wartos¢ sity
wyporu jest rowna ciezarowi ptynu wypartego przez to ciato.

=gV (10)
gdzie: p —gestosc¢ osrodka, w ktorym znajduje sie ciato (cieczy lub gazu)
g —przyspieszenie ziemskie

V - objetos¢ wypieranego ptynu réwna objetosci czesci ciata zanurzonego w ptynie
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W przypadku wag elektronicznych mamy wiec nastepujgcy uktad sit biorgcych udziat

W procesie wazenia:
@ Fe=mg

—0

ﬁFc+Fw

Rys. 30. Uktad sit w procesie wazenia

gdzie: Fg -—sita grawitacyjna
Fc —sita rownowazgca site grawitacyjng
Fw — sita wyporu

Analizujgc ten uktad sit mozna stwierdzi¢, ze sita grawitacyjna jest wartoscig statg w danym
miejscu pracy. Sita rGwnowazgca jest odpowiedzig wagi na site grawitacyjng, wiec rowniez jest
wartoscig statg. Jedyng zmienng, ktdra powinna by¢ kalkulowana praktycznie w trybie ciggtym dla
wag o duzych rozdzielczosciach, jest sita wyporu.

Taki wymog jest wynikiem tego, ze sita wyporu jest zalezna od gestosci powietrza
atmosferycznego w miejscu pracy. Gestos¢ jest natomiast zalezna od cisnienia, temperatury oraz
wilgotnosci

Korygujgc uzyskany wynik wazenia o site wyporu, uzyskujemy prawdziwg mase probki, podobnie
jak podczas wazenia w prézni. Mozna woéwczas analizowaé dryfty masy prébki w czasie,
np. wazenie réznicowe, eliminujgc btad pochodzacy od zmiennej sity wyporu. Jest to wazne, gdy
pomiar odbywa sie z duzg rozdzielczoscig np. 200 g x 10 ug +2g x 0,1 pug.

Oczywiscie zaklada sie, ze proces wagowy jest realizowany poprawnie tzn. im mniejsza masa
prébki, tym wieksza doktadnosé wagi. Praktycznie takg procedure stosuje sie do wzorcowania
panstwowych wzorcéw pomiarowych masy oraz najwyzszej klasy wzorcéw pomiarowych masy.

7.2. Ocena btedow pochodzacych od sity wyporu

Zmienna sifa wyporu podczas pomiardw masy moze wptywaé na btad wskazan. Wielkos¢ tego
btedu zalezy nie tylko od sity wyporu ale réwniez od gestosci wazonej probki oraz jej masy. Tu
warto wiedzie¢, ze wagi sg adiustowane fabrycznie za pomocg wzorcow stalowych o gestosci
okoto 8000kg/m> w zwigzku z tym:

= pomiar masy probek o gestosciach zblizonych do gestosci stali bedzie prawie zawsze
poprawny,

= dla prébek o matych gestociach rzedu 500 — 4000 kg/m® btad wynikajacy ze zmian
gestos$ci powietrza moze byc¢ znaczny.

Zeby skorygowaé wptyw sity wyporu na proces wazenia, nalezy wyznaczy¢ dwie wartosci. Pierwsza
z nich to gestos$¢ powietrza, druga to gestos¢ badanej probki.
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Formuta dla wyliczenia gestosci powietrza przedstawiona jest ponizej [1]:

CEE- WP C RS
— ——s (1)

gdzie: p, —gestosé powietrza [kg/m?]
p —ci$nienie atmosferyczne (600 hPa < p <1100 hPa)
h  —wilgotnos$¢ powietrza (20% < h <80%)
t —temperatura powietrza (15°C<t<27°C)

Celem wyliczenia poprawnej masy (skorygowanej o site wyporu) nalezy otrzymany wynik wazenia
pomnozyé przez wspotczynnik wedtug zaleznosci:

L P
m,=m- P (12)
1_ pO

P

gdzie: m¢ — masa prébki
po — gestosc powietrza [kg/m°]
p —gestosé wzorca, ktérym byfa adjustowana waga [8000kg/m?]
pc —gestosc probki, ktora jest wazona [kg/m’]
m —wynik wazenia pokazany przez wage

Przyktad:
Ci$nienie powietrza 996 hPa, wilgotno$é 45 %, temperatura 25°C, probka typu skéra o gestosci
860 kg/m® i masie m;=80 g.

Wyliczenie gestosci powietrza:

_ 0,348444-996 — 45-(0,00252 - 25 -0,020582)

_ 3
Pa 27315+ 25 =11576kg/m

Wyliczenie rzeczywistej masy m; probki:

Fampre—ai= Ll bl

abAg A
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Rzeczywista masa probki (po skorygowaniu o gesto$¢ powietrza) wynosi 80,096238g, co
w praktyce oznacza, ze udziat sity wyporu w tym procesie wazenia wynosi:

m, —my = 80,096238 g — 80 g = 0,096238 g

Pomiar masy prébek w prozni jest dos¢ rzadko wykonywany w praktyce laboratoryjnej,
ze wzgledu na brak wyposazenia. Zasadne wydaje sie wiec zastosowanie wspotczynnika
kompensujgcego wptyw sity wyporu —jest to rozwigzanie znacznie prostsze.

W wagach serii 3Y produkcji RADWAG wszystkie przeliczenia sg wykonywane automatycznie,
w zasadzie jedyng wymagang informacjg, ktérg nalezy wpisa¢ w odpowiednim menu, jest gestos¢
prébki.

7.3. Praktyczne aspekty korekty wptywu sity wyporu na wynik pomiaru
Wspodtczynnik korygujagcy wpltyw sity wyporu na pomiar masy jest konieczny woéwczas, gdy:

*= wymagana jest informacja o rzeczywistej masie probki. Moze to mieé¢ dos¢ istotne
znaczenie wtedy, gdy ta sama probka jest wielokrotnie wazona w duzych odstepach
czasu;

= obserwowana jest zmiana masy probki w dtugim okresie czasu.

Wptyw zmiennej gesto$ci powietrza na wynik pomiaru moze byé wéwczas znaczacy. Zeby tego
unikng¢, musimy wiedzie¢, jak zmienna gesto$¢ powietrza wptywa na pomiar. Wielkos¢ btedu, jaki
moze powstaé, gdy te samg probke wazymy w pewnych odstepach czasu, jest zalezna od:

= zmian gestosci powietrza w czasie;
= réznicy, jaka wystepuje pomiedzy gestoscig wzorca (8000kg/m?), ktdrym adiustowana jest
waga a gestoscig probki.

Przy zatozeniu, ze typowa zmiana ciSnienia powietrza wynosi ok. 30 hPa, a w pomieszczeniu
wagowym temperatura i wilgotno$¢ sg wielko$ciami statymi, mozliwe jest oszacowanie
zmiennosci masy praktycznie kazdej prébki. Takie dziatania sg zasadne wtedy, gdy rejestrujemy
mase probki z odpowiednig doktadnoscig. Ponizej sg przedstawione wykresy, pokazujgce dryft
cisnienia w krétszym i dtuzszym okresie czasu.

2012-02-07 131714 2012-02-0817:26:27 2012-02-10 00:34:28 2012-02-11 07:49:58 2012-02-1215:13:31 2012-02-13 22:48:16 2012-02-15 06:29:49

Rys. 31. Rejestracja zmian cisnienia atmosferycznego w okresie 07/02 do 16/02/2012.

Catkowita zmiana cisnienia w tym okresie wyniosta 55 hPa, a w okresie od 13 do 15 lutego
cisnienie zmienito sie o 35 hPa.
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Rys. 32. Rejestracja zmian cisnienia atmosferycznego w okresie 01/01 do 16/02/2012.

Rejestracja zmian ci$nienia w dtuzszym okresie czasu (47 dni) pokazuje, ze ten czynnik cechuje sie
dos¢ duzg zmiennoscia. Nalezy to uwzglednia¢ wowczas, gdy prowadzi sie dtugotrwatg obserwacje
masy tej samej probki.

7.4. Wartosc sity wyporu podczas wazenia materiatow o réznych gestosciach

Wielkos¢ btedu, jaki wnosi do wyniku wazenia sita wyporu, mozna ocenié, zaktadajgc statosc
wszystkich parametréow w warunkach odniesienia. Réznica pomiedzy masg wskazang przez wage,
a masg skorygowang (o site wyporu) bedzie zalezna od objetosci tadunku (jego masy). Przyjmujac,
ze cisnienie wynosi 1013 hPa, temperatura = 20°C, wilgotno$¢ = 40%, uzyskujemy nastepujgce

wartosci dla przyktadowych materiatéw.

Masa Drewno Woda Guma Kreda Tantal
prébki 800 kg/m?> 1000 kg/m® | 1600 kg/m* | 2000 kg/m® | 16600 kg/m>
Odchylenie od wartosci prawdziwej [mg]
0,001¢g 0,001 0,001 0,000 0,000 0,000
0,01g 0,013 0,010 0,006 0,003 0,000
01g 0,135 0,105 0,060 0,033 - 0,008
lg 1,352 1,051 0,600 0,330 - 0,078
10g 13,520 10,513 6,005 3,302 -0,777
20g 27,041 21,025 12,009 6,603 - 1,554
40¢g 54,081 42,051 24,018 13,206 - 3,109
60 g 81,122 63,076 36,027 19,810 - 4,663
80g 108,163 84,101 48,036 26,413 - 6,217
100 g 135,203 105,127 60,045 33,016 -7,772

Z danych tabelarycznych wynikajg zaleznosci, ktére mozna opisa¢ nastepujgco:
® im mniejsza gestos¢ probki, tym wieksze odchylenie od wartosci prawdziwej;
= im mniejsza masa probki przy danej gestosci, tym mniejsze odchylenie od wartosci

prawdziwej.

Przez wartos¢ prawdziwg nalezy w tym przypadku rozumie¢ pomiar, na ktéry nie wptywa sita
wyporu, czyli pomiar w prézni.
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7.5. Sposoby korekcji sity wyporu wykorzystywane w wagach RADWAG

Funkcja korygujgca site wyporu wymaga informacji o aktualnej gestos$ci powietrza oraz
0 gestosci wazonej probki. Na podstawie tych danych wyznaczany jest wspétczynnik korygujacy.
Podczas pomiaru mamy zatem udziat tylko sity grawitacyjnej. W wagach produkcji RADWAG serii
3Y wykorzystywane sg dwie metody korekcji sity wyporu. Ponizej omdéwiona jest ich zasada
dziatania oraz zaleznosci, jakie pomiedzy nimi zachodza.

7.5.1. Metoda potautomatyczna z zastosowaniem wzorcow masy

Jest metoda dwuetapows, w ktdrej nalezy wyznaczyé gestos¢ powietrza poprzez wazenie dwdch
wzorcow (stalowego i aluminiowego) o takiej samej masie, ale o rdznej gestosci. Nastepnie
obliczong warto$¢ nalezy wykorzystaé w funkcji korekcji wypornos$ci. Schemat postepowania
pokazuje ponizszy rysunek.

—

Gestosc

II

Ustawienia
Kompensacja wypornosci

[:"> powietrza Tak
Gestosc¢ probki 2,654 g/cm3

Gestos¢ powietrza 1,1631 kg/m3
Ustawienia
Ea) -
masa wzorca stalowego 99.99994 ~ ﬁ =
masa wzorca aluminiowego 100.03853 <«
gestos¢ wzorca stalowego 8.0 g/cm3
gfas:tosc wzorca aluminiowego 2.7 g/lem ATA Watenie e zo:gsg 1 @

é( Procedura OOOOOO g!ﬁ:l

=
<l Wig = 99.99997 g

|
$$ W2, = 100.03621 g!

p = 0,0011631g/cm3

0w

Kompensacja wypornosci powietrza jest aktywna
Rys. 33. Kolejnos¢ postepowania w Metodzie 1.

Ta metoda sktada sie z trzech zasadniczych elementéw, w ktérych mozna poszukiwaé
ewentualnych przyczyn niedoktadnosci. Pierwszy to informacje dotyczgce gestosci wzorcéw oraz
ich mas. Zaréwno gesto$¢, jak i mase wzorcéw, znajdziemy w $wiadectwie wzorcowania. Dla
szczegotowych analiz mozna szacowacé wptyw niepewnosci wyznaczenia tych wartosci na koncowy
wynik pomiaru.
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Zestaw wzorcow do wyznaczania gestosci powietrza:
(1) — wzorzec aluminiowy, (2) —wzorzec stalowy.

Drugi obszar to pomiar masy dwdch wzorcéw. Przy zatozeniu, ze czutos¢ wagi jest poprawna,
jedyne znaczenie ma powtarzalnosci wskazan wagi. Gesto$¢ powietrza wyliczana jest z zalezno$ci:

_ My 'WST — Mgy 'WAL

Tomy W _ Mgy W (13)
PaL Pst
gdzie: mpa —skorygowana masa wzorca aluminiowego
msr — skorygowana masa wzorca stalowego
W st —wynik wazenia wzorca stalowego
W a  — wynik wazenia wzorca aluminiowego
pa —gestosé¢ wzorca aluminiowego (2.7 g/cm?)
pst  —gestosé wzorca stalowego (8.0 g/cm?)

Mase skorygowang wzorca aluminiowego oraz stalowego wyznacza sie, wykorzystujgc ponizsze
zaleznosci:

1 1,2kg/m? 1 1,2kg/m®
8000kg / m® 8000kg /m?®
Mg = Mg, - 3 my =My - 3
1_1,2kg/m l_1,2kg/m
Pst PaL
gdzie: Mst  — wynik wazenia stalowej masy referencyjne;j
Ma.  —wynik wazenia aluminiowej masy referencyjnej

Mozna przyja¢, ze w idealnych warunkach wynik wazenia masy referencyjnej jest rowny masie
referencyjnej.

Trzeci obszar to wykorzystanie wyznaczonej gestosci powietrza w funkcji korekcji wyporu. Tu
w zasadzie nastepuje tylko przeliczenie wartosci, wiec potencjalny btgd mozna wykluczyé. Analiza
metody wyznaczania gestosci nasuwa wniosek, ze najwaziniejszym elementem jest proces
wazenia, ktore decyduje o doktadnosci tej metody.
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7.5.2. Metoda 2 automatyczna z wykorzystaniem czujnikow

Rozwigzanie techniczne wykorzystane w tej metodzie jest nowoscig, dziataniem innowacyjnym
w konstrukcji wag laboratoryjnych. RADWAG jako pierwszy z producentdw wag zastosowat
elektroniczny pomiar ci$nienia poprzez czujniki zintegrowane z waga. W tej metodzie jedyng
informacja, jaka nalezy poda¢, jest gestos¢ prébki. Wszystkie inne informacje zwigzane
zwarunkami  srodowiskowymi pobierane s3g automatycznie w trybie online. Informacja
o temperaturze, wilgotnosci, ci$nieniu oraz gestosci powietrza moze by¢:

» przestana z czujnikéw zainstalowanych wewnatrz wagi

lub

= pobrana z modutu zewnetrznego THB, modut zewnetrzny jest mobilnym uktadem
pomiarowym, ktéry podtgczamy do portu wagi.

Schemat postepowania pokazuje ponizszy rysunek:

EI Menu gtowne

Ustawienia
Kompensacja wypornosci
powietrza Tak
Gestosé probki 2,654 g/cm3
Gestos¢ powietrza On-line

-

o

— — e
[\
=== ] ini
- Czujnik wewnetrzny
Czujnik wewnetrzny » (Polaczony z waga
(Zabudowany wewnatrz wagi) kablem o dtugosci 1,5 m)

| M |

Wazenie : 2012.02.14 @
Home el 10:12:45 .
L

O . O O O O O g!
-0~ oy 100%

Kompensacja wypornosci powietrza jest aktywna

Rys. 34. Kolejnos¢ postepowania w Metodzie nr 2.

Modut $rodowiskowy wagi moze obstugiwaé zardwno czujniki wewnetrzne, jak i czujniki
zewnetrzne. Mozna go zatem wykorzysta¢ do pomiaru temperatury i wilgotnosci w innej czesci
Laboratorium. Dtugos¢ kabla t3czgcego modut ze wnetrzny z wagg wynosi 1,5 m. Dodatkowg zaletg
zewnetrznego modutu THB jest mozliwos¢ podtgczenia go do programu komputerowego.
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Widok wyswietlacza wagi z aktywnymi czujnikami wewnetrznymi oraz podfgczonym zewnetrznym
modutem srodowiskowym pokazuje ponizszy rysunek:

Wazenie . 2012,02.14
Home Admin 10:12:45

0.00000

0% 100% o
Warunki srodowiskowe

IST1: 2551°C THBT: 2557 °C
ISH: 30% THB H: 3%
IS P: 990 hPa THE P: 990hPa
p: 1,151 kgim3
| | v
p— ‘
BT

Rys. 35. Wyswietlacz wagi z aktywnym panelem warunkéw srodowiskowych.

Czujniki wewnetrzne oznaczone sg symbolami IS, natomiast czujniki zewnetrzne symbolami THB.
Dodatkowg informacjg jest aktualna gestosé¢ powietrza, oznaczona symbolem p. Jest ona
wyliczana przy wykorzystaniu informacji z modutu zewnetrznego. W przypadku, gdy nie jest on
aktywny, to tasama informacja jest wyliczana przy wykorzystaniu wskazan czujnikow
wewnetrznych.

Brak pofaczen, przewodéw, dodatkowych elementéw powoduje, ze zalecane jest rozwigzanie
wykorzystujgce tylko czujniki wewnetrzne. Pewnym ograniczeniem jest to, ze pomiar odbywa sie
wewnatrz wagi. Biorgc pod uwage mobilnos¢, mozliwos¢ wykorzystywania z réznymi wagami serii
3Y, pomiar parametrow w otoczeniu wagi, to zewnetrzny modut srodowiskowy wydaje sie
lepszym rozwigzaniem. Jak widaé, wybdr rozwigzania jest zalezny od wymagan uzytkownika.

Uzytkownik moze wyznaczy¢ wspédtczynnik korygujacy wptyw sity wyporu po aktywacji funkcji
w nastepujacy sposodb:

1. Nalezy podac¢ gestos$¢ probki, ktora jest wazona, a program wagi, znajgc gestosé¢ powietrza,
wyliczy poprawke na wypdr powietrza

2. Nalezy podac¢ gestosé prébki, ktéra jest wazona oraz podac gestosé powietrza, program wagi
wyliczy poprawke na wypor powietrza. W tym przypadku informacja o gestosci powietrza moze
by¢ pobrana z innych Zrédet (przyrzady, informacje ze stacji meteorologicznych itp.)

Ustawienia
Kompensacja wypornosci Tak
powietrza
Gestos¢ probki 2,654 g/cm3
Gestos¢ powietrza On-line

Rys. 36. Zrédto danych dla odczytu warunkéw srodowiskowych.
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7.5.3. Wagi z zintegrowanymi czujnikami warunkéw srodowiskowych

Wewnetrzne zintegrowane czujniki temperatury, wilgotnosci oraz cisnienia posiadajg wagi serii 3Y
z dziatkg elementarng 0,1 mg i mniejszg. Odczyt z zewnetrznych czujnikéw ci$nienia wymaga
podtgczenia do wagi modutu srodowiskowego THB-2. Jest on wyposazeniem dodatkowym wag
laboratoryjnych.

Mikrowaga MYA .3Y (4Y)

Parametry techniczne

Max2g=+21lg

d=0,1pg=+1pg
Q e=1mg

Interfejs:

2xUSB, 2xRS 232, Ethernet, 2wejscia/2wyjscia

Waga analityczna XA .3Y (4Y)

Parametry techniczne

Max 52 g +310 g

d=0,01 mg+0,1mg

e=1mg+10mg

Interfejs:

2xUSB, RS 232, Ethernet, 2 wejscia/ 2wyjscia

Waga analityczna AS.3Y

o — Parametry techniczne

Max 110 g+ 510 g

d=0,1mg

e=10mg

Interfejs:

2xUSB, RS 232, Ethernet, 2 wejscia/ 2 wyjscia
Mozliwosé podtaczeniatylko czujnika zewnetrznego
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7.5.4. Pordwnanie metod

Zasadnicza rdznica pomiedzy metodami polega na sposobie wyznaczania gestos$ci powietrza.
Metoda nr 1 wykorzystuje dwa wzorce, ktére nalezy zwazy¢. W tym przypadku pewien wptyw na
koncowy wynik gestosci powietrza ma powtarzalno$¢ wskazan wagi — mamy podwéjne wazenie

masy.

Metoda nr 2 wykorzystuje czujniki ci$nienia, zainstalowane wewnatrz wagi lub w modutach
zewnetrznych. Informacja o cisnieniu jest wiec efektem pomiaru elektronicznego, ktéry nastepnie
jest przetwarzany. W efekcie otrzymujemy gesto$¢ powietrza. To, jak doktadny jest ten pomiar,
zalezy od klasy zainstalowanego czujnika cisnienia. Oczywiscie metoda nr 2 jest szybsza i mniej
ktopotliwa. Zestawienie tabelaryczne pokazuje bardziej szczegétowe pordwnanie.

Metoda nr 1

Wykorzystuje wzorce masy do

wyznaczenia gestos$ci powietrza.

Procedura dwuetapowa:

wazenie wzorcow, a nastepnie aktywacja

funkcji kompensacji wyporu.

Koniecznos¢ wielokrotnego wyznaczania

gestosci powietrza.

Koniecznos¢ posiadania wzorcow masy

(stalowy oraz aluminiowy).

Wptyw powtarzalnosci wskazan na pomiar

podczas wazenia.

Szybkos¢

(koniecznos¢ wykorzystania funkcji
posrednich — gestos¢ powietrza).

Metoda nr 2

Wykorzystuje czujniki wewnetrzne lub
zewnetrzne do wyznaczenia gestosci
powietrza.

Procedura jednoetapowa:

Aktywacja funkcji kompensacji wyporu.

Praca online
(weryfikacja gestosci odbywa sie z
interwatem min. 1 minuta).

Nie dotyczy.

Nie dotyczy.

Szybkos¢

(natychmiastowe korzystanie z funkcji).

Z poréwnania metod jednoznacznie wynika, ze wtasnie metoda 2 jest tym rozwigzaniem, ktére
powinno by¢ stosowane. Jest nowatorskim rozwigzaniem, dzieki ktéoremu w znacznym stopniu
mozna skroci¢ i uprosci¢ wszystkie czynnosci zwigzane z okreslaniem poprawnej masy. Jest mniej
narazona na btedy operatora, zwigzane z procesem wazenia. Eliminuje potencjalny btad wzorcow,

ktéry moze wystgpi¢ w metodzie nr 1.
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8. Wyznaczanie gestosci probek metoda grawimetryczng

Gesto$¢ jest wielkoscig, za pomoca ktdrej porownuje sie ciezary roinych materiatéw.
Powszechnie wiadomo, ze im wieksza gestos¢, tym wiekszy ciezar danego materiatu. Wazac
proébki o takich samych ksztattach np. sze$ciany o boku 1 m, otrzymamy dla stali wynik 8000 kg,
dla powietrza 1,3 kg, a dla wody — 1000 kg. Stad tym samym wynika definicja gestosci.

Gestos¢ jest definiowana jako stosunek masy ciata do zajmowanej przez nie objetosci
w okreslonej temperaturze. Tym samym gesto$¢ ciala charakteryzuje upakowanie materii
w danym ciele. Jednostka gestosci jest kg/m?> lub g/cm?

p= (14)

<|3

gdzie: p —gestosc
m — masa (potocznie rozumiana jako miara ilo$ci materii obiektu fizycznego)
V - objetos$¢ (jest miarg przestrzeni, ktérg zajmuje dane ciato)

Dla skali makro ma to praktyczny aspekt, wykorzystywany podczas transportu oraz sktadowania:
im wieksza gestos¢, tym wieksza masa, im mniejsza gestos¢, tym wieksza objetos¢. W skali mikro
gestosc to jeden z parametrow charakteryzujacych prébke. W zasadzie kazdy ptynny lub pétptynny
produkt jest mieszaning kilku skfadnikéw o réinych gestosciach, ktérych potgczenie
w odpowiednich proporcjach daje zaktadany efekt. Stad wynika potrzeba badania i kontroli
gestosci wielu materiatéw, niezaleznie od ich stanu skupienia.

8.1. Zjawiska fizyczne wystepujace w pomiarach gestosci

W pomiarach gestosci wykorzystuje sie zaleznosci wynikajgce z prawa Archimedesa: Na kazde
ciato zanurzone w cieczy dziata sita wyporu skierowana przeciwnie do sity ciezkosci, réwna co do
wartosci ciezarowi wypartej przez ciato cieczy. Wyznaczenie gestosci prébki metoda
grawimetryczng sprowadza sie do zwazenia prébki w powietrzu, a nastepnie w cieczy o znanej
gestos$ci (zazwyczaj jest to woda destylowana). Pomiar masy ciata w powietrzu okres$la zaleznos¢:

Fe=m-g (15)
gdzie: F —sita dziatajgca na ciato
m; — masa ciata
g —przyspieszenie ziemskie
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Podczas pomiaru masy ciata w wodzie poza sitg grawitacyjng wystepuje réwniez sita wyporu, totez

zaleznosé opisujgca ten proces ma postac:

F=F,—F,

gdzie: Fg —sitagrawitacyjna
Fw —sita wyporu

Fo=m-g—>p. Vg
gdzie: p. —gestosc¢ciata
V  —objetosé ciata
g —przyspieszenie ziemskie
Fv=pv-V-0

gdzie: py —gestosccieczy

(16)

(17)

(18)

V - objetos¢ wypieranego ptynu réwna objetosci czesci ciata zanurzonego w ptynie.

g —przyspieszenie ziemskie

Graficznie ten ukfad sit mozna przedstawi¢ nastepujgco:

Fuw

Fs

Rys. 37. Pomiar ciata w cieczy.

Gestos¢ ciata statego wyliczamy z ponizszej zaleznosci:

m, - o,
Pe=7—"""3
(ml_mZ)

gdzie: pc —gestosc ciata
m; — masa ciafta podczas wazenia w powietrzu
m, — masa ciata podczas wazenia w cieczy
pw —gestosécieczy

Gestos¢ cieczy opisuje ponizsza zaleznos¢:

gdzie: V — objetos¢ ciata

(19)

(20)
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8.2. Metody pomiarowe wykorzystywane podczas pomiarow gestosci ciat

Podczas pomiaréw gestosci ciat statych i cieczy wykorzystuje sie rézne metody pomiarowe,
zaleznie od oczekiwanej doktadnosci pomiarowej oraz rodzaju i wielkosci badanej prébki.
Najczesciej stosowane metody to:

= metoda piknometryczna,
* metoda areometryczna,

= metoda oscylacyjna,

= metoda hydrostatyczna.

Ponizej omdéwione sg kolejno te metody, pokazano tez dla kazdej z nich zasade stosowania oraz jej
zalety i ograniczenia, jakie jej dotycza.

8.2.1. Metoda piknometryczna

Pozwala na okres$lenia gestosci cieczy na podstawie pordwnania masy badanej cieczy z masg takiej
same] objetosci wody o takiej samej temperaturze. Ta sama metoda pozwala réwniez na
okreslenie gestosci oraz objetosci ciat statych. Powszechnie wykorzystywane sg piknometry
szklane oraz metalowe.

Piknometry szklane

Konstrukcja takiego piknometru sktada sie naczynia szklanego o znanej objetosci [1], ktére jest
zamykane szklanym szlifowanym korkiem [2]. W korku znajduje sie zatopiona rurka kapilarna [3]

Rys. 38. Piknometr szklany.

Piknometr lekko przepetnia sie badang cieczg, nastepnie zamyka go szczelnie korkiem
i termostatuje. Nadmiar cieczy, ktéry wydostaje sie przez rurke kapilarng [3] usuwa sie bibuta.
Nastepnie umieszcza piknometr na szalce wagi i mierzy jego mase. W czasie pomiaru wystepuje
zjawisko kurczenia sie objetosci cieczy (jej poziom spada w kapilarze). Jezeli warunki
temperaturowe sg zachowane, a piknometr byt caty wypetniony cieczg, to zjawisko nie ma
znaczenia. Efekt parowania cieczy jest minimalizowany dzieki matej Srednicy kapilary.
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Wyznaczanie gestosci cieczy

Aby wyznaczy¢ gestos¢ substancji ciektej, nalezy zwazy¢ suchy piknometr z korkiem. Nastepnie
napetni¢ badang cieczg i po ustaleniu sie rownowagi termicznej pomiedzy cieczg w piknometrze
a otoczeniem, zwazy¢ piknometr z zawartoscig. Nastepnie oprdzni¢ piknometr, wysuszy¢ go
i wypetni¢ wodg destylowang. Znajac gestos¢ cieczy wzorcowej w danej temperaturze oraz jej
mase, mozna ustali¢ jej objetos¢, a tym samym objetos¢ piknometru.

Ve =— (21)
gdzie: Vp  — objetos¢ piknometru
my — masa wody destylowanej

pw — gestos¢ wody destylowanej

Gestos¢ badanej cieczy wyznaczamy za pomocg wyrazenia:

Mpe —Mp
Pc=Pw —— (22)
Mgy, —Mp
mC mC
=—= e 23
Pc v, Pw m, (23)
gdzie: mp — masa pustegoisuchego piknometru

Mmc — masa cieczy badanej
mpw — Masa cieczy wzorcowej wypetniajgcej piknometr
Mpc — Masa badanej cieczy umieszczonej w piknometrze

M = Mpe —Mp

my = Mgy —Mp

Wyznaczanie gestosci i objetosci ciata statego

Aby wyznaczy¢ gestos¢ substancji statej oraz jej objetos¢, nalezy dodatkowo wyznaczyé mase ciata
statego oraz mase piknometru z wodg i zanurzonym w niej ciatem statym. Objetos¢ ciata statego
Vs mozna wyrazi¢ zaleznoscia:

Mg —Mpys + Mpy,
Vs = (24)
Pw

gdzie: ms — masa badanej substancji
Mpws — Masa piknometru z badang substancja
Mpw — Masa cieczy wzorcowej wypetniajgcej piknometr
pw — gestosé wody destylowanej
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Gestos¢ badanej substancji wyznaczamy z zaleznoSci:

P == p, - i (25)
s = = Fw
Vs Mg — Mpyg +Mpy,

Niewatpliwg zaleta metody piknometrycznej jest mozliwosé badania gestosci substancji sypkich.
Do wad nalezy zaliczy¢ nieco skomplikowang procedure, mozliwos¢ badania prébek o matych
gabarytach, wyznaczanie gestosci pozorne;j.

Piknometry metalowe

Ten typ piknometréw znajduje szerokie zastosowanie przy produkcji farb i lakieréw, kosmetykéw,
zywnosci do okreslania gestosci materiatéw w szczegdlnosci cieczy o niskiej i sredniej lepkosci.
Konstrukcja piknometru skfada sie z dwdch czesci: pojemnik [1] o okre$lonej pojemnosci oraz
pokrywka [2] z otworem do usuwania nadmiaru badanej substancji.

>
-

Rys. 39. Piknometr metalowy.

Wyznaczanie gestosci sprowadza sie do wykonania ponizszych czynnosci:

= zwazy¢ pusty i czysty przyrzad oraz zanotowac jego mase [my],

= przyrzad i badang substancje termostatowaé w temperaturze 202C +0.5 eC,
= napetni¢ piknometr badang substancja,

= natozy¢ pokrywe, wpasowujac jg gtadko w korpus piknometru,

= usungé nadmiar substancji,

= zwazy¢ napetniony przyrzad [m;],

= obliczy¢ gestosc¢ z zaleznoSci:

m, —m,
= (26)
» Vv
gdzie: p — gestosc¢ ciata
m; — masa czystego piknometru
m, — masa piknometru zbadang substancja

Taka metodyka jest dostepna jako aplikacja wagowa w wagach serii 4Y.
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8.2.2. Metoda areometryczna

Ta metoda wykorzystuje do wyznaczania gestosci cieczy przyrzad zwany

areometrem, ktorym zazwyczaj jest pusta rurka szklana, ktérej goérna 3
czes¢ [3] posiada skale. Dolna cze$¢ areometru [2] ma ksztatt banki

wypetnionej materiatem o duzej gestosci [1]. Taka konstrukcja pozwala

na zachowanie pionowe] pozycji areometru podczas badania — gdy jest >
on zanurzony w cieczy. W zaleznosci od wielko$ci mierzonej rozréznia

sie nastepujgce rodzaje areometrow:

1. Densymetry do pomiaru gestosci, w tym: Rys. 40. Areometr.

= dowolnej cieczy — uniwersalne;

= cieczy o okre$lonych wartosciach lub zakresach wartosci napiecia powierzchniowego;

= okreslonych cieczy lub roztworéw, w szczegdlnosci densymetry do alkoholu, przeznaczone
do pomiaru gestosci mieszaniny alkoholu etylowego i wody.

2. Areometry do pomiaru wielkosci fizycznych jednoznacznie zwigzanych z gestoscig, w tym:

= utamka masowego, w szczegdlnosci: alkoholomierze przeznaczone do pomiaru zawartosci
alkoholu wyrazonej jako utamek masowy, cukromierze przeznaczone do pomiaru utamka
masowego sacharozy w roztworach wodnych;

= utamka objeto$ciowego, w szczegdlnosci alkoholomierze przeznaczone do pomiaru
zawartosci alkoholu wyrazonej jako utamek objetosciowy;

= stezenia masowego.

Areometry najczesciej kalibrowane sg dla temperatury 20°C, dlatego badany ptyn powinien miec¢
takg wtasnie temperature. Gtebokos¢, na jakg zanurza sie dolna cze$é¢ areometru, wynika z réznicy
miedzy ciezarem areometru, a ciezarem wypartej przez areometr cieczy.

Dokonujac pomiaru gestosci cieczy przy pomocy areometru, nalezy wla¢ do waskiej menzurki
pomiarowej badany ptyn w ilosci pozwalajgcej na swobodne zanurzenie przyrzgdu. Nastepnie
wktadamy areometr i na jego skali odczytujemy wynik. Zalety tej metody to szybkos$¢ i prostota,
odczyt gestosci bezposrednio ze skali, duza réznorodnos¢ przyrzgddéw. Wadg jest czesta potrzeba
stosowania korekcji temperaturowej (pomiar w temperaturze innej niz 20°C oraz wymagana duza
objetos¢ badanej probki).
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8.2.3. Metoda oscylacyjna

Podczas pomiardéw stosuje sie tzw. U-rurke, mierzgc czestotliwosc¢ jej drgan, ktéra jest zalezna od
gestosci badanej cieczy. Uktad pomiarowy mozna zdefiniowa¢ jako naczynie o masie [m]
i objetosci [V], ktére wypetnia sie badang cieczg. Catos¢ jest zawieszona na sprezynie, wiec okres
drgan wahadta jest opisany zaleznoscia:

T =27z\/E= 27 |[MEPV (27)
C C

gdzie: T — okres drgan wahadta
m — masa catkowita
¢ —wspdtczynnik sprezystosci
p —gestosc cieczy

M — masa pustej U-rurki
V  —objetos¢ U-rurki

Rys. 41. Metoda oscylacyjna - zasada pomiaru.

— U-rurka
— szklany cylinder

— magnes

A W N

— cewka

Gestos¢ badanej cieczy wyznacza sie z zaleznoSci:

p=A-T?-B (28)
gdzie: A, B-—state aparatu

State aparatu wynikajg z kalibracji, jakg wykonuje sie dla dwdch wzorcéw o znanej gestosci. Zalety
tej metody to mata objetos¢ prébki (ok.1 ml), szybki pomiar, bardzo dobra doktadnosé
i powtarzalnos¢, pomiar rzeczywistej gestosci. Metoda oscylacyjna ma zastosowanie do
wyznaczania gestosci cieczy jednorodnych.
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8.2.4. Metoda hydrostatyczna

Metoda hydrostatyczna polega na zwazeniu prébki w powietrzu, a nastepnie w cieczy
0 znanej gestosci, najczesciej wodzie destylowanej. Taka procedura zostata zaadoptowana do
wspétczesnych wag elektronicznych i obecnie stanowi jeden z ich podstawowych elementéw
programowych. Oczywiscie realizacja tej metody wymaga zastosowania innego uktadu szalki wagi.
Dla zastosowan laboratoryjnych jest to zazwyczaj konstrukcja umieszczana w miejsce
standardowej szalki, dla zastosowan przemystowych wykorzystuje sie mozliwos¢ wazenia
tadunkéw pod wagga. Obydwa rozwigzania pokazujg ponizsze rysunki.

Rys. 42. Zestaw do badania gestosci, rozwigzanie laboratoryjne prod. RADWAG.

1 - podstawa zlewki 7 —gbrna szalka
2 —wieszakszalek 8 —ciegno
3 —zlewka 9 —dolna szalka
4  —nurnik 10 — wieszak
5 —haczyk 11 - dodatkowy zestaw szalek
6 —ciegno 12 - dodatkowe obcigzenie balastowe

1

A B

2
: 3 ’ | | ‘
Rys. 43. Zestaw do gestosci, rozwigzanie dla prébek o znacznych gabarytach.

1 -waga
2 —prébka
3 —naczynie z ciecza
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Pomiar gestosci ciata statego

Podczas pomiaréw laboratoryjnych wyznaczamy mase badanego ciata w powietrzu na gornej
szalce [A] zestawu, a nastepnie w cieczy na dolnej szalce [B]. Informacja niezbedng dla
wyznaczenia gestosci ciata jest gestos¢ cieczy, w ktérej jest ono wazone. Praktycznie odczytuje sie
z termometru temperature cieczy i wpisuje jg do programu wagi. Znajac zaleznos¢ gestosci cieczy
w funkcji temperatury, program wagi przywotuje z tabeli odpowiednig gestos¢ cieczy. Takie
rozwigzanie jest stosowane dla wody destylowanej oraz alkoholu etylowego. Tablice gestosci
wody destylowanej w funkcji temperatury zawiera zatgcznik B.

Rys. 44. Pomiar gestosci ciata statego.

Niezaleznie od stosowanego rozwigzania w zakresie wazenia, gestos¢ ciat statych jest wyliczana
wedtug ponizszego wzoru:

= . 29
P A_B Pc (29)

gdzie: p —gestosc prébki
A —masa prébki w powietrzu
B — masa prébki w cieczy
pc —gestosé cieczy

Jezeli podczas analizy nalezy uwzgledni¢ wypdr powietrza, gestos$¢ probki jest opisana réwnaniem:

=i( - )+ (30)

gdzie: p —gestosc ciata statego
A —masa nurnika w powietrzu
B —masa nurnika w wodzie
pc —gestosé cieczy
P —gestosc powietrza
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Pomiar gestosci cieczy

Podczas pomiaréw gestosci wykorzystujemy nurnik [4] o znanej objetosci. Nalezy wyznaczy¢ jego
mase w powietrzu [A] oraz w badanej cieczy [B].

Rys. 45. Pomiar gestosci cieczy.

Gestos¢ cieczy obliczamy wg ponizszego wzoru:

p=— (31)

gdzie: p—gestosé cieczy
A —ciezar nurnika w powietrzu
B — ciezar nurnika w wodzie
V —objetos¢ nurnika

Uwzgledniajgc wypdr powietrza, korzystamy ze wzoru:

_A-B
Y

P + Pp (32)

gdzie: p—gestosé cieczy
A —ciezar nurnika w powietrzu
B — ciezar nurnika w wodzie
V —objetos¢ nurnika
Pp — gestosc powietrza

Podczas wyznaczania gestos$ci metodg hydrostatyczng istotne znaczenie ma wiele czynnikéw,
ktére wptywajg na to, jak doktadny otrzymamy wynik. Do tych czynnikdéw nalezy zaliczy¢:

= doktadnosé pomiaru masy, wynikajgca z powtarzalnosci wskazan,

= stabilnos$¢ temperaturowy cieczy,

= porowato$¢ badanego ciafa,

= pecherze powietrza na powierzchni badanej probki,
wielko$¢ badanej prébki.

Wptyw tych czynnikdw na proces wyznaczania gestosci ciata jest omdéwiony w dalszej czesci
opracowania.
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8.3. Metodyka w pomiarach hydrostatycznych wyznaczania gestosci

Podczas wyznaczania gestosci wyrdzniamy dwa giéwne procesy: przygotowanie prébki oraz
wazenie. Dos¢ istotne znaczenie dla koicowego wyniku ma budowa prébki, jej wielkos¢ oraz stan
powierzchni. Ponizej znajduje sie kilka uwag zwigzanych z przygotowaniem prébki do badan:

= Powierzchnia prébki powinna by¢ odttuszczona, gdyz do ttustych powierzchni fatwiej
przywierajg pecherzyki powietrza, ktére wprowadzajg btgd pomiaru.

= Wielkos¢ préobki powinna uwzglednia¢ gabaryty zestawu do wyznaczania gestosci
(swobodne wykonanie pomiaréw).

= Jezeli ta sama prébka jest wielokrotnie wazona, to nalezy jg doktadnie osuszac przed
kolejnymi pomiarami.

= W przypadku ciat porowatych za pomocg zestawu mozna tylko w przyblizeniu wyznaczy¢
gestosc ze wzgledu na strukture takiej probki.

= W przypadku ciat o gestosci ponizej 1 g/cm3 nalezy zastosowac dodatkowy zestaw szalek.

» Gdy do badania wykorzystujemy etanol jako ciecz wzorcowa, nalezy sprawdzié, czy nie

rozpusci on badanej probki.

Specyfika pomiaréw masy podczas wyznaczenia gestosci.

Dokfadnos¢ wyznaczenia masy prébki jest zalezna w zasadzie od powtarzalnosci wskazan wagi.
Wynika to z tego, ze dla niewielkiej masy probki inne parametry wagi, takie jak centrycznosc¢ czy
liniowos¢ nie majg wiekszego znaczenia. Parametr powtarzalnosci, ktory jest podawany w kartach
katalogowych, zostat wyznaczony podczas wazenia wzorca stalowego. Takie wazenie zazwyczaj
cechuje sie szybkoscig, gdy wykonywane jest w warunkach stabilnych.

Wazenie w cieczy ma nieco inny charakter, poniewaz dodatkowo dziata sita wyporu. Z tego
wzgledu podczas wazenia w cieczy powinny by¢ aktywne inne kryteria dotyczace stabilnosci
wskazan. Tym samym powtarzalno$¢ wskazan wagi podczas wazenia wzorca bedzie nieco inna niz
podczas wazenia badanej prdbki w cieczy. Podobne zaleznos$ci wystepujg podczas pomiaréw masy
nurnika.
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8.3.1. Wykorzystanie wagi XA 82/220/2X w pomiarach gestosci

Zastosowanie podczas badan rozwigzan automatycznych lub pétautomatycznych jest obecnie
czym$ oczywistym. W zakresie pomiaréw gestosci taka funkcjonalno$¢ oferujg wszystkie wagi
laboratoryjne produkcji RADWAG; np. waga XA 220.4Y. Podstawowg charakterystyke tej wagi
przedstawia ponizsza tabela:

XA 220.4Y
= Obcigzenie maksymalne: 220 g
= QObcigzenie minimalne: 10 mg
= Doktadnos¢ odczytu: 0,1 mg
= Zakres tary: -220¢g
= Wymiar szalki: @ 100 mm
= |nterfejs: RS 232, USB, Ethernet

Funkcja gestosci jest funkcjg trzystopniowa, tzn. umozliwiajgcg wyznaczenie gestosci ciat statych,
cieczy oraz powietrza. Dla wyznaczenia gestosci ciat statych i cieczy wymagany jest dodatkowy
zestaw tzw. KIT 85. Jego budowe przedstawiono wczes$niej, opisujgc metode hydrostatyczng.
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Uproszczona procedura pomiarowa przebiega wedtug schematu

Liczenie detali : Dowazanie : Dozowanie : Odchyiki
Wazenie zwierzat : Gestos¢€ : Receptury : Statystyka

CIALA STALE
WYBOR CIECZY

CIECZE

OBJETOSC NURNIKA

................................................................

........................

Woda Alkohol Inna
T [°C) TI°Cl  plo/em] V [cm?]
\ \
Proces wazenia i : Proces wazenia
W Wy =Pp [g/cmq] Wi Wy =Pp [g/cm?]

Dla okre$lenia gestosci ciata statego nalezy:
= wybra¢ rodzaj cieczy,

= odczytaé z termometru temperature cieczyi wpisac jg do wagi,

= gdy wybrana cieczg jest,,Inna”, nalezy poda¢ jej gestosc,

= wykonaé wazenie w powietrzu [W1] i wazenie w cieczy [W2],

= wyswietlacz pokaze gestosé badanej probki.

Dla okreslenia gestosci cieczy nalezy:

= wpisa¢ do menu wagi objetos¢ nurnika (informacja na haczyku),
= wykonaé¢ wazenie w powietrzu [W1] i w badanej cieczy [W2],

= wysSwietlacz pokaze gestos¢ probki.

Pomiar gestosci ciata statego
(wazenie ciata statego w powietrzu).
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8.4. Grawimetryczne wyznaczanie gestosci ciat porowatych

Porowatosc¢ jest to wtasciwosé ciata statego, okreslajaca wielkos¢ pustych przestrzeni wewnatrz
materiatu. Porowatos¢ okresla sie liczbowo jako stosunek sumarycznej objetosci tych pustych
przestrzeni V, (poréw) do objetosci catego ciata V.

o= Ve (33)
Vv

Ze wzgledu na specyficzng budowe, ciata porowate posiadajg pory otwarte, do ktérych moze
wnikna¢ ciecz oraz zamkniete, ktére wypetnia najczesciej gaz. W przypadku tych ciat mozna méwic
0 gestosci pozornej oraz rzeczywistej.

W przypadku ciat porowatych catkowita objetos¢ ciata tgcznie z porami stanowi tzw. objetosé
pozorng. Wyznaczenie objetosci pozornej jest proste, gdy prébka ma posta¢ regularnych
ksztattow. Gestos¢ pozorna jest to stosunek masy suchego materiatu do jego objetosci pozornej.
W przypadku prébek o nieregularnym ksztatcie gesto$¢ pozorng wyznaczamy metodg
hydrostatyczng.

Gestos¢ wzgledna jest to stosunek gestosci pozornej do gestosci rzeczywistej (bezwzglednej),
wyrazona w procentach. Gesto$¢ rzeczywista materiatu definiowana jest jako stosunek masy
prébki do jej objetosci bez poréw.

Proces badania gestosci ciat porowatych wymaga nieco innej procedury pomiarowej, ktdra
przebiega nastepujgco:

= okresli¢ mase probki w powietrzu [m1];
Ze wzgledu na pory, jakie wystepujg w materiale, probke przed wazeniem nalezy wysuszyé¢ do statej
masy. Po suszeniu stabilizujemy jg do temperatury otoczeniai wazymy.

= nasyci¢ prébke cieczg (zazwyczaj woda destylowana);
Proces moze polegac¢ na ogrzewaniu probki w naczyniu, w wyniku czego nastepuje wypetnienie
wszystkich poréw ciecza.

= stabilizacja probki;
Cieptaprébkajest przenoszonado naczynia wypetnionego odpowietrzong wodg destylowang, tu jest
stabilizowana do temperatury otoczenia.

= wazenie prébki w cieczy [m2];
Po stabilizacji wyjmujemy prébke z naczynia i wazymy w cieczy (na dolnej szalce zestawu).

= wazenie prébki nasyconej [m3];

Wyjmujemy prébke z cieczy, usuwamy wode z powierzchni prébki i wykonujemy wazenie,
otrzymujemy mase probki nasyconej (woda wypetnia pory prébki).
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Gestosé rzeczywista (objetosciowa) prébki jest okreslana wedtug zaleznosci:

ml
Po=—— P (34)
m; —m,
gdzie: m; — masa suchej prébki (wazenie w powietrzu)
m, — masa prébki nasyconej cieczg (pomiar w cieczy)
m3; — masa prébki nasyconej cieczg
ps — gestosc cieczy

Znajac informacje o masach probki mozina wyznaczyé porowatos¢ otwartg, wyrazong
w procentach objetosciowych 7w, oraz porowato$¢ widoczng m.

7, =25"M 100 (35)
m; —m,
7, =P "Po 100 (36)
Pt

8.5. Wyznaczanie gestosci ciat porowatych metodg piknometryczng

Sposdb  wyznaczania gestosci ciat statych z wykorzystaniem piknometru cieczowego
przedstawiono w punkcie 8.2.1. Oczywiscie wielkos¢ badanego ciata determinuje wielkosé
piknometru — nie moze ono by¢ zbyt duze. Pewnym problemem dla ciat porowatych moze by¢ to,
ze woda nie wyprze powietrza ze wszystkich poréw prébki, totez wyznaczona gestos¢ moze byc
obarczona btedem. Z tego tez powodu zastosowanie tej metody wydaje sie problematyczne.

Piknometry gazowe sg urzadzeniami do okreslania
rzeczywistej objetosci probek. Znajgc mase probki, -

(poprzez pomiar na wadze) mozna wyznaczy¢ jej Q‘)
gestos$¢. Wartos¢ masy badanej prébki wprowadza
sie do piknometru jako informacje przed

rozpoczeciem analizy. Tym samym wyznaczanie
gestosci prébki jest procesem dwuetapowym.

— | Vg [cm?3]

BE || s

Rys. 46. Piknometr gazowy — ogdlna zasada pomiaru.

> | Pg [g/cm?]
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Podczas pomiaru objetosci probki za pomocy piknometru gazowego wykorzystuje sie prawo
Archimedesa oraz rdwnanie gazu doskonatego. Ogdlnie proces pomiaru polega na wyznaczeniu
ci$nienia gazu w komorze pomiarowej wéwczas, gdy jest ona pusta oraz wtedy, gdy wewnatrz
umiescimy badang prébke. Stan pustej komory wypetnionej gazem opisuje réwnanie:

P,V =n-R-T, (37)

gdzie: p, — ciSnienie w komorze pomiarowej, réwne ci$nienie atmosferyczne
Vc - objetos¢ komory pomiarowe;j
n —ilos¢ moli gazu znajdujgcych sie w komorze przy objetosci V¢
T, —temperatura gazu

Stan komory z umieszczong wewngatrz probka opisuje réwnanie:
p. (V. -V,)=n-R-T, (38)

gdzie: Vp — objetosé probki
ny —ilos¢ moli gazu znajdujgcych sie w komorze przy objetosci V¢, po umieszczeniu probki

Nastepnie nastepuje proces sprezania gazu w komorze do stanu p,, a po potgczeniu komory,
w ktérej jest probka z komorg referencyjng do stanu ps.

Objetos¢ badanej prébki wyznaczamy z zalezno$ci:

Ve =V, +V—a

1-(P2) 9)
Ps

gdzie: V, — objetosé komory referencyjnej

Schemat pogladowy piknometru gazowego przedstawia ponizszy rysunek:

1 — wlot gazuz butli
do piknometru
2 — zawor nadmiarowy

3 — zawbér iglicowy

4 — zawor dwupotozeniowy

5 — komora do instalowania
cel pomiarowych

6 — filtr

7 — zawor sekcyjny
8 — komora referencyjna
0 znanej objetosci
9 — miernik ci$nienia
10 — zawdr dwupotozeniowy
Rys. 47. Budowa piknometru gazowego. 11 — zawor iglicowy
wylot gazu z piknometru

[EEN
N
I
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Whioski:

Najwiekszg zaletg piknometru gazowego w poréwnaniu z piknometrem cieczowym jest szybko$¢
pomiaru oraz fakt, ze wyeliminowano wptyw warunkdw otoczenia na doktadno$¢ pomiaru.
Pomimo tego, ze urzadzenia te osiagaja doktadno$é¢ pomiaru objetosci nawet 0,0001 cm?,
to rzeczywista doktadnos$¢ wyznaczenia gestosci probki jest zalezna od tego, jak doktadnie (z jakim
btedem) zostanie wyznaczona jej masa.

8.6. Pomiar gestosci ciat,,ptywajacych”
Grawimetryczne oznaczenie gestosci wiekszosci ciat nie stanowi wiekszego problemu.
Wystarczajacy jest pomiar w powietrzu oraz w cieczy, otrzymujemy dwie masy jako:

M powietrze > M ciecz

Pewnym problemem jest natomiast badanie gestosci ciat, ktérych gesto$¢ jest mniejsza od
gestosci badanej cieczy.

P cieczy > P prébki

W takim przypadku ciato ptywa na powierzchni cieczy, totez nalezy wykorzystaé¢ inny zestaw
szalek oraz docigzy¢ caty uktad balastem (jak taka potrzeba zachodzi). Wynika to z zaleznosci, jakie
wystepujg pomiedzy sitg ciezkosci ciata a sita wyporu: ciato bedzie ptywac po powierzchni cieczy,
gdy sita wyporu bedzie wieksza niz sita ciezkosci.

Fw> Fc

Graficzng interpretacje tych zjawisk pokazujg ponizsze rysunki:

gdzie: Fg - sita ciezkosci

F Fw - sita wyporu
AFy ¥
Fe
Fe
Fw > Fq Fw <Fg

Rys. 48. Zaleznos¢ pomiedzy sitami podczas pomiaru w cieczy.

Dla rozwigzan laboratoryjnych (zestaw KIT 85, KIT 128) w czasie pomiaru nalezy zastosowad
dodatkowy zestaw szalek. Podczas pomiaru w cieczy umieszczamy badang prébke pod dolng szalka
zestawu [B].

Rys. 49. Pomiar gestosci ciata ,,ptywajgcego”.

80



8.7.Pomiar gestosci cieczy o duzej lepkosci

Lepkos¢ to zjawisko wystepowania sit stycznych przeciwstawiajgcych sie przemieszczeniu jednych
czesci ciata wzgledem innych jego czesci. Wskutek tarcia wystepujgcego miedzy czasteczkami
cieczy lub gazu, poruszajgca sie czasteczka pocigga za sobg czasteczki sasiadujgce z nig
z predkoscig tym bardziej zblizong do predkosci wiasnej, im ciecz lub gaz sg bardziej lepkie.

Podczas wazenia szklanego nurnika w cieczy sita ciezkosci jest czesciowo niwelowana poprzez site
wyporu. W efekcie wynik wazenia w cieczy jest mniejszy niz wynik wazenia w powietrzu. Dzieki
temu mozliwe jest wyznaczenie gestosci cieczy przy wykorzystaniu prawa Archimedesa.

masa nurnika powietrze > Masa nurnika ciec;

Gdy pomiar dotyczy cieczy o znacznej lepkosci, to sity oddziatywujgce pomiedzy cieczg
a nurnikiem sg znaczne. Na tyle duze, ze pojawia sie problem z umieszczeniem go w badanym
os$rodku. Wynika to z tego, ze nurnik jest zawieszony na cienkim ciegnie, a jego gestos¢ jest
stosunkowo mata (2,4 -2,8 kg/m>). Rozwigzaniem tego problemu jest zastosowanie innej
konstrukcji nurnika, o znacznie wiekszej gestosci. Zazwyczaj jest to stalowa kula zwana ,,sferg
gamma”, ktérg wykonuje sie badanie —schemat pokazuje ponizszy rysunek:

1

Rys. 50. Sfera gamma podczas pomiaru gestosci cieczy.

Zlewke z badang cieczg umieszcza sie na wadze i taruje wskazanie wagi. Nastepnie zanurzamy
stalowy nurnik. Waga pokaze mase wypartej cieczy. Znajgc objetos¢ nurnika, wyznaczamy gestosc
cieczy z zaleznosci:

Pc=1, (40)

gdzie: pc —gestosc cieczy
m: — masa cieczy
Vs, — objeto$¢ nurnika

Badajgc gestos¢ ciat o duzej lepkosci (zawiesiny) nalezy zwracaé uwage na to, zeby nie

spowodowa¢ rozdzielenia faz, nurnik powinien by¢ umieszczony w badanej substancji
w miare szybko.
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8.8. Doktadnos$¢ pomiarowa podczas wyznaczania gestosci ciat statych z
wykorzystaniem metody hydrostatyczne;j

Kazda metoda pomiarowa jest obarczona pewnymi btedami, ktdére wynikajg czesciowo
z warunkoéw jej realizacji, a czeSciowo ze stosowanych urzgdzen. Przy zatozeniu, ze warunki,
w jakich wykonujemy badanie gestosci sg stabilne, to ewentualne btedy sg wynikiem
zastosowanych rozwigzan konstrukcyjnych.

W metodzie hydrostatycznej odnosi sie to do takich elementow i zjawisk, jak:
= powtarzalnos¢ wskazan wagi podczas wazenia prébki,
= sifa wyporu zwigzana z wystepowaniem pecherzykéw powietrza,
= wplyw srednicy ciegna na wypodr cieczy,
= doktadnos¢ odczytu temperatury cieczy,
= doktadno$¢ wyznaczenia objetosci nurnika,
® napiecie powierzchniowe cieczy.

8.8.1. Powtarzalnos¢ wskazan

Wyznaczajgc gestos¢ ciata statego badz cieczy, nalezy wykonaé pomiar w powietrzu, a nastepnie
w wodzie. W zwigzku z tym powtarzalno$¢ wagi nalezatoby zbada¢ podczas wazenia ciata
(nurnika) w powietrzu oraz wazenia ciata (nurnika) w cieczy. Najlepiej zbadaé to masg zblizong do
masy badanej probki. Konstrukcja gérnej szalki do wyznaczania gestosci ciat statych wymusza
centryczne ustawianie probki, co korzystnie wptywa na wynik powtarzalnosci. Przy braku innych
czynnikdw wptywajgcych mozna przyja¢, ze wyznaczona powtarzalnos¢ bedzie taka sama jak
w przypadku, gdy wyznaczamy jg wzorcem na typowej szalce. Podczas pomiardw masy prébki
(nurnika) w wodzie obowigzujg podobne zaleznosci.

Analiza danych prowadzi do ponizszych wnioskow:

= Btad wyznaczenia gestosci wynikajacy z rozrzutu wskazan moze wynies¢ maksymalnie 0,04
g/cm3, gdy powtarzalnosé wskazan bedzie miata charakter pokazany jak nizej.

_‘Q.O'.—}

>
[ARENE RRRR]
Max-Min

Rys. 51. Powtarzalnos¢ wskazan — rozwigzanie ekstremalne.

= W rzeczywistosci btad ten moze byé znacznie mniejszy, zazwyczaj dla danych pomiarowych
zachodzi przypadek jak nizej.

i

Rys. 52. Typowy rozrzut wskazan wagi.
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8.8.2. Sita wyporu pecherzykéw powietrza

Podczas wyznaczania gestosci na btgd pomiaru wptywa sita wyporu pochodzaca od pecherzykéw
powietrza. Pecherzyki powietrza najczesciej przyczepiajg sie do powierzchni zattuszczonych.
Pewne znaczenie ma rdwniez hydrofobowos¢ badanego materiatu. Przyjmuje sie, ze sifa, jaka
dziata na pojedynczy pecherzyk powietrza o $rednicy 1mm, wynosi ok. 0,5mg.

8.8.3. Opor, jaki stawia ciegno

Podczas pomiaru gestosci ciat statych cze$¢ cieczy zostaje wyparta przez zanurzone ciato na
wysoko$¢ h. Wypierana ciecz napotyka na opdr, jaki stawia ciegno tgczgce szalki. Ciegno tgczace
szalke gorng z szalka dolng wykonane jest z cienkiego nierdzewnego drutu. Dla bardzo doktadnych
analiz mozna wptyw tego zjawiska wyeliminowa¢ poprzez wspétczynnik korekcyjny. Zazwyczaj
przyjmuje sie, ze znieksztatcenie pomiaru wywotane tym czynnikiem jest pomijalne.

—>|

—>|h|<—

7
q

" ‘l
< >

Rys. 53. Sity dziatajgce na ciegno podczas wazenia w cieczy.

Dla przyktadowych wazen ciata o masie ok. 30 g pokazano, jaki jest udziat drutu w procesie
wyznaczania gestosci probki:

wazenie w powietrzu: A =27,79062 [g]
wazenie w cieczy: B=17,47962 [g]
gestosé cieczy: pc =0,999823 [g/cm’]

Gestos$¢ badanej probki
wyznaczona ze wspotczynnikiem
korygujgcym

2,694763 [g/cm’] 2,694782 [g/cm?]

Réznica: 0,000019 [g/cm’]

Gestos¢ badanej prébki
wyznaczona bez wspdtczynnika korygujacego

Whioski:
1. Wptyw ciegna, jakie tgczy szalki zestawu, na pomiar gestos¢ jest bardzo maty, powoduje btad
wskazan w wielkoéci 0,000019 g/cm®.

2. Wielkos$¢ btedu jest tak niewielka, ze moze by¢ zaniedbana podczas rutynowych pomiaréw, jakie
sg wykonywane w laboratoriach.
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8.8.4. Temperatura cieczy

Stabilnosé temperaturowa cieczy jest wymagana zardwno podczas wyznaczania gestosci ciat
statych, jak i gestosci cieczy. W pierwszym przypadku brak stabilnosci temperaturowej cieczy lub
nieprawidtowy odczyt spowoduje bfgd w oznaczeniu gestosci probki. W przypadku drugim
otrzymamy pewien rozrzut wskazan gestos$ci, zmieniajgcy sie wraz z temperaturg badanej cieczy.

Poniewaz proces wyznaczania gestosci odbywa sie zazwyczaj w stabilnych warunkach
laboratoryjnych, to element niestabilnosci cieczy (wody destylowanej) raczej nie wystepuje.
Pozostaje problem prawidtowego odczytu temperatury, tu asekuracyjnie mozna zatozy¢ btad
w wielko$ci 1°C. Ma to racjonalne przestanki, poniewaz dziatka elementarna stosowanego
termometru wynosi 1°C, wiec istnieje realne niebezpieczeristwo takiej pomytki. Moze ona wynika¢
rébwniez z zaokraglenia obserwowanego wskazania. Btgd odczytu temperatury cieczy o 1°C
wzgledem rzeczywistej wartosci wptywa nieznacznie na gestos¢ prébki. Powoduje btad
0,000056 [g/cm?].

8.8.5. Objetos$é nurnika

Nurnik jest szklanym elementem, ktérego objetosé¢ zostata wyznaczona poprzez wazenie. Jak
kazda warto$¢ bedgca wynikiem pomiaréw, jest ona obarczona btedem, ktérego wielkos¢ wynosi
0,001 g/cm®. Uwzgledniajac te wartoéé podczas obliczen, uzyskujemy maksymalne odchylenie
w gestoéci badanej cieczy jako 0,00009 g/cm?.

8.8.6. Napiecie powierzchniowe cieczy

Napiecie powierzchniowe to zjawisko fizyczne wystepujgce na styku powierzchni cieczy
z ciatem statym, gazowym lub inng ciecza, dzieki ktéremu powierzchnia ta zachowuje sie jak
sprezysta btona. Takie zjawisko wynika z sit spdjnosci, jakie wystepuja pomiedzy molekutami
cieczy. Napiecie powierzchniowe na granicy dwoch faz moze by¢ zmniejszone poprzez dodanie do
nich substancji powierzchniowo czynnych, tzw. surfaktantow.

Na styku dwdch faz wystepuja réwniez inne sity dziatajgce na czastki cieczy niz te znajdujgce sie

wewnatrz. Z tego tez powodu powierzchnia cieczy tworzy menisk wklesty. Te zjawiska wystepuja
w skali mikro, ich wptyw podczas wyznaczania gestosci probek jest nieistotny.
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8.8.7. Niepewnos¢ pomiarowa

Okre$lona gestosé ciata czy cieczy bez podania niepewnos$ci wyznaczenia jest ogdlnie ujmujac
niepetna — nie wiadomo, w jakich granicach sie zawiera.

Budzet niepewnosci zwigzany z pomiarem gestos$ci ciata statego zawiera wszystkie wykazane
btedy, niezaleznie od tego, czy one w praktyce wystepuja.

pp 2, o b \2
U—\/(Spl) +(Sp2) +(2\/—) (2\/— \/— (\/—) +(\/§) (41)

gdzie: sp; — powtarzalno$¢ wskazan podczas wazenia w powietrzu
sp> — powtarzalno$é wskazan podczas wazenia w cieczy
d - dziatka elementarna wagi
pp - btad pochodzacy od pecherza powietrza
Cszt — btad pochodzacy od sity wyporu ciegna
t. — btad zwigzany z odczytem temperatury

Budzet niepewnosci zwigzany z pomiarem gestosci cieczy zawiera dodatkowo czynnik zwigzany
z objetoscig nurnika.

d yo

gdzie: sp; — powtarzalno$¢ wskazan podczas wazenia w powietrzu
sp, — powtarzalnos¢ wskazan podczas wazenia w cieczy
d —dziatka elementarna wagi
pp - btad pochodzacy od pecherza powietrza
Cst — btad pochodzacy od sity wyporu ciegna
t. — btad zwigzany z odczytem temperatury
V - btad pochodzacy od objetosci nurnika
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8.9. Pomiar gestosci w praktyce — wagi serii .3Y / 4Y

Wagi serii Y zostaty zaprojektowane w sposéb nowoczesny oraz funkcjonalny przy wykorzystaniu
najnowszych technologii. Zaimplementowano wiele systemoéw, ktore utatwiajg prace operatorom,
stuzg do gromadzenia znacznej ilo$ci danych i umozliwiajg tatwg komunikacje
z otoczeniem w celu ich wymiany. Powyzsze stwierdzenia dotyczg réwniez funkcji stuzacej do
wyznaczania gestosci.

Pomiar gestoéci ciat statych wykonuje sie zazwyczaj w wodzie destylowanej, rzadziej
w alkoholu czy w innej cieczy o znanej gestosci. Metodyka postepowania przebiega wedtug
ponizszego schematu:

1. Przygotowanie probki do analizy:
Patrz: punkt Metodyka w pomiarach hydrosta-
tycznych wyznaczania gestosci ciat statych
icieczy.

2. Przygotowanie wagi do pomiarow:
Waga powinna by¢ stabilna pod wzgledem
temperatury (czas nagrzewania wtasnego),
wykonac¢ adiustacje wagi, zdjgé szalke wagi,
a W jej miejsce zainstalowa¢ zestaw do wyzna-
czania gestosci, po instalacji wskazanie wagi
nalezy wyzerowac.

3. Pomiar gestosci ciat statych:
= temperatura cieczy, w ktérej ciato bedzie badane, powinna by¢ stabilna,
= wybra¢ funkcje gestosci, nastepnie gestosc ciat statych,
= wybra¢ rodzaj cieczy (woda destylowana, alkohol, inna),
= odczytaé temperature cieczy i wpisac jg do pola dialogowego w programie wagi,
* nacisng¢ przycisk START,
= potozy¢ probke na gornej szalce i zatwierdzié stabilny pomiar,
= potozy¢ probke na dolnej szalce (w cieczy) i zatwierdzi¢ stabilny pomiar,
= wysSwietlacz wagi pokaze gestosé prébki.

4. Pomiar gestosci cieczy:

= wybra¢ funkcje gestosci cieczy,

= odczyta¢ z haczyka objetosé nurnika i wpisaé
te warto$¢ do menu wagi,

® nacisng¢ przycisk START,

= zawiesi¢ nurnik na wieszaku i zatwierdzi¢
stabilny pomiar,

= zawiesi¢ nurnik w badanej cieczy i zatwierdzi¢
stabilny pomiar,

= wysSwietlacz wagi pokaze gestos¢ badanej
cieczy.
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Dokumentowanie wykonanych pomiaréw odbywa sie automatycznie poprzez zapis do Bazy
Danych. Kazda zakoniczona procedura wyznaczania gestosci zawiera w Bazie Danych, takie
informacje jak:

= identyfikacja probki,

= data, czas rozpoczecia procedury,

= data, czas zakoniczenia procedury,

= gestos$¢ badanej prébki,

= objetos¢ badanej prébki,

= nazwa wykonanej procedury(ciata state, ciecze),

= nazwa uzytkownika, ktéry wykonat badanie,

= nazwa badanej prébki (jezeli jest ona zapisana w bazie produktéw),

= uzyta ciecz wzorcowa (badanie gestosci ciat statych),

= gestosc cieczy wzorcowej,

= temperatura cieczy,

= wazenie 1 —pomiar w powietrzu,

= wazenie 2 —pomiar w cieczy.
Dla kazdego rekordu mozna wykona¢ operacje wydruku lub eksportu do pamieci zewnetrznej USB.

8.10. Podsumowanie

Metoda pomiaru gestosci metodg grawimetryczng przy uzyciu wagi elektronicznej znacznie
upraszcza procedure wyznaczania gestosci ciat statych i cieczy. Prostota i niezawodnos¢ tego
rozwigzania sprawia, ze jest ono powszechnie wykorzystywane, wtedy gdy wymagana jest
szybkos¢ i doktadnosé. Metoda pomiaru gestosci za pomocg piknometru umozliwia badanie cieczy
i ciat statych, w tym substancji sypkich. Poniewaz ta metoda wykorzystuje pomiar masy, to
o doktadnos$ci oznaczenia gestosci decyduje to, jak doktadnie wykonamy wazenie. Istotna tym
samym jest doktadnosé i precyzja pomiaru masy. Wadg tej metody w przypadku piknometréw
cieczowych jest skomplikowana i do$¢ powolna procedura.

Oznaczenie gestosci ciat metodg oscylacyjng wymaga odpowiedniego oprzyrzgdowania oraz dos¢
rygorystycznych warunkéw uzytkowania. Wymagana jest stabilno$¢ temperaturowa celi
pomiarowej £ 0,02°C, dla sprawdzenia kalibracji urzgdzenia nalezy posiadaé dwie ciecze wzorcowe.
Po badaniu nalezy zazwyczaj oczy$ci¢ wnetrze U-rurki. Wszystkie te zagadnienia sktadajg sie na
dos¢ ztozong metodyke postepowania.

Gestos¢ ciat porowatych mozna wyznacza¢ réznymi metodami zaleznie od tego, jakg gestos¢
chcemy wyznaczy¢ (pozorng czy rzeczywistg). Do szybkiego i doktadnego zbadania prébki,
posiadajgcej mate pory, ktérych wypetnienie cieczag moze by¢ utrudnione, nalezy uzy¢ piknometru
gazowego. Takimi materiatami sg na przyktad wszelkiego rodzaju pianki. Metoda hydrostatyczna
wymaga uzycia nieco dtuzszej procedury zwigzanej z nasycaniem probki wodg. Innym
rozwigzaniem znacznie krétszym jest wykorzystanie tzw. kapieli olejowe;j.

Dla ciat o gestosciach p<1g/cm3 zachodzi zjawisko ptywalnosci. Wyznaczanie gestosé tych ciat
metody hydrostatyczng wymaga innego ukfadu szalek oraz zazwyczaj docigzenia catego uktadu.
Gestos¢ substancji potptynnych o duzych lepkosciach mozna oznaczyé, wykorzystujgc nurnik ze
stali nierdzewnej — tzw. ,,sfera gamma”. Metodyka postepowania jest wéwczas nieco inna. Sam
proces jest dosc¢ szybki i nie wymaga specjalistycznego oprzyrzgdowania.
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9. Metody wyznaczaniawilgotnosci probek

Powszechnie wiadomo, ze zawartos¢ wilgoci ma wptyw na rdéinorakie witasnosci fizyczne
substancji. Stad wynika potrzeba oznaczania zawartosci wilgoci na réznych etapach produkcji,
czy tez kontroli produktu. Poprzez ocene tego parametru moina wnioskowaé o takich
wiasciwosciach prébki, jak:

= mozliwosc¢ zbrylania sie,

= trwatos$¢ mikrobiologiczna,

= zawartos$¢ suchej pozostatosci,

= stato$¢ stezen innych substancji w materiale, czysto$¢ materiatu,

= jako$¢ produktu,

= wartos$¢ odzywcza.
Oczywiscie w odniesieniu do uregulowan prawnych mozna réwniez uzyskaé potwierdzenie
zgodnosci z wymaganiami.

Zazwyczaj proces, w ktérym okreslamy wilgotnosé czy tez mase suchg, musi byé szybki i w miare
pewny. Oczekiwane sg zatem urzgdzenia i metody, ktére spetniajg takie wymagania. Kiedy mamy
wiecej czasu, siegamy po tzw. metody normatywne. W sytuacjach, w ktédrych wymagana jest
szybka reakcja, stosujemy zazwyczaj wagosuszarki. Sg to urzgdzenia dwufunkcyjne, tzn. realizujg
proces wazenia oraz suszenia. Mamy wiec do dyspozycji wage do doktadnych pomiaréw masy
oraz suszarke do pomiaréw wilgotnosci. Konstrukcje zatem tworzy modut wagowy oraz komora
suszenia. Przyktad tego rozwigzania znajduje sie ponizej:

Wagosuszarka MA 60.3Y

KOMORA /.

SUSZENIA

KOMORA
WAGOWA

WYSWIETLACZ

Istota dziatania wagosuszarki sprowadza sie do precyzyjnego wazenia badanej probki przed
suszeniem oraz w trakcie procesu suszenia bez konieczno$ci jej wyjmowania. Uzyskuje sie
wilgotnosé prébki [%M)], zawartos¢ masy suchej [%D] lub stosunek wilgotnosci do masy
suchej [%R].

M,-M
[%M]:M.loo% (43)
1

gdzie: M; — masa poczatkowa;

M, — masa koncowa
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[%D] = % -100% (44)

1

(Ml — Mz)

[%R] = -100% (45)

2

Proces suszenia koniczony jest automatycznie, a uzyskany wynik jest rejestrowany, archiwizowany
lub przekazywany do innych urzagdzen. Mozliwos$ci w tym zakresie sg dos¢ znaczne (USB, RS 232,
Ethernet).

9.1. Co to jest wilgotnos$¢ materiatow?

W metodach termograwimetrii (réwniez wagosuszarka) wszystkie sktadniki ulatniajg sie podczas
ogrzewania probki. Naleza do nich woda, ttuszcze, substancje aromatyczne, rozpuszczalniki
organiczne, dodatki chemiczne oraz inne  sktadniki, ktore moga powstaé
w wyniku rozktadu termicznego (tzn. produkty spalania). Tak wiec wilgotnos¢ materiatow jest to
zbior wszystkich sktadnikéw wystepujacych w prébce, ktére wyparowujg podczas jej ogrzewania.

W zasadzie nie ma mozliwosci selekcjonowania ubytku czystej wody od ubytku innych sktadnikow.
Nalezy przy tym zaznaczyé, ze decydujgce znaczenie ma w tym przypadku temperatura suszenia.
Zbyt wysoka powoduje spalanie probki, a tym samym niezamierzony ubytek innych sktadnikéw.

W procesach suszenia powszechnie stosowany jest termin ,,woda wolna”, czyli taka, ktdéra
usuwana jest z probki w temperaturze 105°C. Majgc na uwadze powyzsze stwierdzenia, zasadne
jest postugiwanie sie w niektérych przypadkach terminem ,zawarto$¢ masy suchej
w probce”.

9.2. Wymagania prawne

Jak juz wczedniej wspomniano, nadzdr panstwa nad przyrzadem pomiarowym, takim jak waga,
ogranicza sie do wskaznika masy. Niezaleznie wiec od tego, co ona pokazuje (wartos¢ %, ilos¢
detali, wilgotnos¢ probki), podczas kontroli oceniany jest zawsze wynik wazenia
w gramach (kilogramach). Inne wartosci sg efektem przeliczen wykonanych na wskazaniu
podstawowym. Podejscie zasadne dla wag, gdzie mamy wskazania typu [%], [pcs], ale zupetnie
pozbawione sensu dla wagosuszarek. Wynik wilgotnosci jest zalezny nie tylko od wskazan masy,
ale réwniez od wielkosci prébki, temperatury suszenia itp. Poniewaz nie ma ogdlnie dostepnych
wzorcow wilgotnosci, to ocena tego parametru jest niemozliwa. Jest to sytuacja patowa,
poniewaz dzieki uniwersalnosci, wagosuszarki sg stosowane nawet tam, gdzie siega nadzér
panstwa np. ochrona srodowiska. Co zatem jest rozwigzaniem tego problemu?

Zeby by¢ zgodnym z literg prawa, nalezatoby stosowa¢ wagosuszarki z certyfikatem zatwierdzenia
typu. Wiemy jednak, ze ocena podczas certyfikacji, a pdziniej legalizacji dotyczy pomiaru
w gramach. Uzyskany wynik nic nam nie powie o doktadnosci wyznaczania wilgotnosci probki.
To wyglada na dziatanie pozbawione sensu, czyli tzw. sztuka dla sztuki. Rozwigzaniem moze by¢
walidacja procedur suszenia. Jak wiemy, jest to szereg dziatan zmierzajgcych do udowodnienia,
ze stosowane urzgdzenie spetnia wymagania, jakie mu sg stawiane.
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Powinny to by¢ wymagania odnosnie pomiaru masy, stabilnosci temperatury suszenia,
dokfadnosci oznaczenia wilgotnosci itp. Na tym przyktadzie wyraznie widaé, ze rozwigzania
techniczne zdecydowanie wyprzedajg prawo. Zyskujacy coraz wieksze znaczenie system
dobrowolny (akredytacja) pozwala patrze¢ optymistycznie na ten problem. Byé moze
rozwigzaniem jest wzorcowanie wskaznika masy oraz temperatury komory suszenia. Akty prawne
dotyczace przyrzaddw pomiarowych, podlegajacych prawnej kontroli metrologicznej, nie
wymieniajg przyrzgdéw do pomiaru wilgotnosci, a takim jest wagosuszarka.

(Rozporzadzenie Ministra Gospodarki (Dz.U. 2008 nr 3 poz. 13 oraz Dz. U. 2010 nr 110, poz. 727).

9.3. Zjawiska w procesach suszenia

Podczas ogrzewania préobki wystepuja jednoczesnie zjawiska promieniowania oraz konwekgcji.
Promieniowanie to nic innego, jak przekazywanie ciepta z jednego ciata do drugiego, przy czym
ilo$¢ przekazanego ciepta zalezy od:

* rdznicy temperatur pomiedzy emiterem (nadawcy) a odbiorcg (prébka),

= Srodowiska,

= dtugosci fali emitowanej.
Promieniowanie pochtaniane jest gtéwnie przez czgsteczki pary wodnej. Jest to zwigzane z tym,
ze energia drgan wewnatrzczasteczkowych jest tego samego rzedu, co energia kwantéw
promieniowania podczerwonego. Obecnos¢ tego zjawiska jest uwarunkowana wystepowaniem
promieniowania o odpowiedniej dtugosci fali.

Zjawisko konwekcji wykorzystuje transmisje ciepta na zasadzie ruchu czasteczek powietrza, ktore
krgzg w komorze wagosuszarki. Ciepte powietrze jako rzadsze unosi sie ku gérze, a chtodniejsze
przemieszcza sie w dét. Taka cyrkulacja pozwala przenosi¢ energie za pomocg osrodka.

Prébka, absorbujgc energie, podnosi wiasng temperature, co moze prowadzi¢ do kilku
niezamierzonych efektéw. Pierwszym jest powierzchniowe spalanie sie prébki. Poznaje sie je
zazwyczaj po zmienionym kolorze. Dziatanie korygujace jest proste, nalezy obnizy¢ temperature
suszenia. Drugim jest tworzenie sie nieprzepuszczalnej warstwy na powierzchni proébki, pomiary
bedg miaty zbyt niskg warto$¢. Tu pomaga przykrywanie prébki filtrem, umieszczanie prébki
pomiedzy filtrami itp. Dla cieczy o duzym napieciu powierzchniowym nalezy dgzy¢ do zwiekszenia
czynnej powierzchni parowania. Majg tu zastosowania piaski kwarcowe, filtry, bibuty.

Innym zagadnieniem jest emisja ciepta z komory suszenia do elementéw konstrukcyjnych
(obudowa, ostony, uchwyty). Jest to sfera dziatan konstrukcyjnych majacych na celu uzyskanie
wyrobu bezpiecznego. Stad pojawiajg sie naklejki informacyjne oraz zalecenia odno$nie
stosowania.
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9.4. Przygotowanie probek do suszenia

Przygotowanie probki do analizy obejmuje dwie czynnosci. Pierwsza z nich to pobranie prébki,
druga to przechowywanie. Zrédto, z ktdrego prébka jest pobierana, odgrywa bardzo wazng role
w wiarygodnosci i odtwarzalnosci wynikow, probka powinna reprezentowac analizowany produkt
w catosci.

9.4.1. Pobieranie i przygotowanie réznych rodzajow prébek

Na tym etapie nalezy zastanowi¢ sie, w jaki sposdb mozna uzyska¢ prébke jednorodng, ktéra
bedzie odzwierciedlata stan catosci. Produkt moze by¢ przygotowywany przez miksowanie lub
mieszanie przed pobraniem wtasciwej prébki. Powszechne jest réwniez pobieranie kilkunastu
probek z réznych obszaréw produktu lub zdefiniowanych przedziatéw oraz obliczanie Sredniej
z uzyskanych wartosci. Innym sposobem na to, aby by¢ pewnym, ze prébka odzwierciedla produkt,
jest wymieszanie kilkunastu prébek pobranych z réznych obszaréw produktu. Niektére produkty
nalezy rozdrobni¢, uzyskuje sie wéwczas lepszg powtarzalnosé.

Podczas tej czynnosci moze generowac sie ciepto, tak wiec nalezy zwracaé uwage na ewentualng
utrate wilgotnosci. Praktyka pokazuje, ze dla typowych prébek o wilgotnosciach rzedu kilkunastu
procent, problem ten nie ma wiekszego wptywu na koncowy wynik analizy. Oczywiscie, na kazdym
etapie nalezy chroni¢ prébki przed warunkami zewnetrznymi, przechowujgc je w szczelnych
opakowaniach, naczyniach.

S B e[ =

SELEKCIA CIECIE ROZGNIATANIE MIESZANIE PRZECHOWYWANIE SUSZENIE
ROZDRABNIANIE

Materiaty pétptynne typu jogurty, serki homogenizowane powinny by¢é wymieszane, gdyz
zazwyczaj stanowig zbidr kilku sktadnikéw o réznych gestosciach. Te o wiekszych gestosciach
osiadajg na dnie opakowania, tak wiec zupetnie inna bedzie zawarto$¢ masy suchej dla probki
pobranej z wierzchu prébki, a inna, gdy pobierzemy j3 ze spodniej czesci. Probki w postaci ptynow
réwniez nalezy wymieszaé, zwlaszcza gdy majg one znaczne gestosci. Wprawdzie zaktada sie, ze
gestos¢ medium jest jednakowa w catej objetosci, ale dopiero ,,przemieszanie” jest gwarancjg
tego stanu.

9.4.2. Przechowywanie prébek

Kiedy probka jest przygotowywana, wazne jest, zeby nie stracita wilgoci w rezultacie wptywu
warunkow zewnetrznych. Dla niektérych substancji wilgo¢ moze kondensowad sie na $cianach
opakowania. Przed analizowaniem takiej prébki, wilgoé skondensowana musi by¢ z powrotem
wmieszana do probki. Wymiary opakowania muszg by¢ odpowiednie do ilosci prébki.

9.5. Parametry suszenia

Uzyskiwanie poprawnych wynikdw w czasie suszenia jest zalezne gtdwnie od temperatury
suszenia. Nie bez znaczenia jest masa probki oraz przyjete kryterium zakonczenia. Jezeli dotozymy
do tego jakies elementy dodatkowe np. filtry, to mamy zespdt elementdw, ktére tworzg metodyke
suszenia. Szczegotowe omawianie kazdego z elementdw nie jest wymagane, poniewaz sg one
omowione w publikacjach dostepnych w serwisie www.radwag.pl.
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Temperatura suszenia

Powszechnie panuje przekonanie, ze temperatura suszenia probki powinna by¢ taka sama, jak
temperatura podawana w dokumentach normatywnych. Tym samym stosuje sie temperature
105°C jako pewnik, niezaleznie od uzyskiwanych wynikdw. Podej$cie niezbyt poprawne. Zapomina
sie, ze optymalne wykorzystanie wagosuszarki wymaga walidacji metody. Oznacza to nic innego,
jak poszukiwanie takich ustawien urzadzenia, przy ktérych osigga sie wyniki ,,zbiezne” z wynikiem
referencyjnym. Ewentualna rozbieznos¢ w temperaturach suszenia wynika gtéwnie z innej metody
suszenia (promieniowanie, konwekcja), konstrukcji komory suszenia, krétkiego czasu analizy itp.

Sterowanie temperaturg suszenia jest zasadniczym elementem, wiec poza deklarowaniem
warto$ci mamy wybdr dynamiki jej narastania. Pokazujg to ponizsze rysunki.
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Rys. 54. Profile suszenia.

1 —Profil standardowy
Temperatura narasta dosc¢ szybko, osiggajgc warto$¢ zadang po okoto 2 minutach suszenia.
Jest to najczesciej wykorzystywany profil suszenia.

2 — Profil fagodny
Stosowany dla probek wrazliwych na wzrost temperatury. Stosowany woweczas, gdy zbyt
szybki wzrost temperatury moze powodowaé usuwanie z prébki innych sktadnikéw niz woda.

3 — Profil schodkowy
Zastosowanie suszenia  wielodrogowego pozwala na  wyznaczenie  wilgotnosci
powierzchniowej oraz tej zwigzanej chemicznie.

4 — Profil szybki

Stosowany dla prébek o znacznych wilgotnosciach celem wyeliminowania spadku
temperatury wywotanego cieptem parowania.
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Zakonczenie procesu suszenia
Ten parametr decyduje w pewnym stopniu o wyniku wilgotnosci. O ile w metodach

referencyjnych mamy ustalony czas suszenia, to w wagosuszarce musimy go wybra¢, praktycznie
dopasowaé. Na czym polega to dopasowanie objasnia ponizszy rysunek.

M [g]

AUTO 1 (1mg/10s)

AUTO 3 (1mg/60s)
Ve

AUTO 5 (1mg/120s)

/

time

Rys. 55. Zakoriczenie procesu suszenia w trybie AUTO.

Istota mechanizmu zakonczenia procesu suszenia w trybie AUTO sprowadza sie do obserwacji
zmiany masy 1 mg w zatozonym czasie. Mamy zatem mozliwo$¢ wybrania momentu, w ktérym sie
zakonczy nasz proces. Jezeli temperatura jest optymalna dla usuniecia wilgoci z prébki, to
pozostaje ,,doprecyzowac” moment zakonczenia procesu. Wprawdzie warto$¢ kontrolowanej
masy jest stata (1 mg), ale zmiennos¢ czasu pozwala tak ustali¢ ten parametr, tak zeby wynik
koncowy byt zbiezny z wynikiem referencyjnym.

[N

" AUTO 1 [1mg/10s]
sTop- 9 AUTO 2 [1mg/25s]
AUTO 3 [1mg/60s]

sror n AUTO 4 [1mg/90s]
AUTO 5 [1mg/120s]
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NET
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ZAKONCZENIA
PROCESU SUSZENIA

RECZNE

DEFINIOWANE [Am/As]
DEFINIOWANE [Am/60s]

TEST [Am/?s] J)

2/

sTOP t

Rys. 56. Zakoriczenie procesu suszenia — mozliwosci programowe.

Mozliwosci w zakresie zakoiczenia procesu suszenia jest znacznie wiecej. To, ktére wybraé zalezy
od uzyskiwanych wynikéw oraz doktadnosci, jakg chcemy osiggnac.
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9.6. Btedy w pomiarach wilgotnosci

Proces suszenia, jak kazdy inny proces pomiarowy, jest obarczony btedem. Zrédta tego btedu
znajdujg sie w dwdch obszarach. Pierwszy z nich to probka, jej niejednorodnos¢, zdolnos¢ do
absorpcji i parowania wodwczas, gdy jest przygotowywana, mozliwos¢ zasklepiania sie
w czasie analizy.

Prébka nr 1 - to zbyt duza temperatura, totez widoczne jest powierzchniowe spalanie. Kolorystyka
probki jest zmieniona. Czas suszenia jest do$¢ dtugi.

Probka nr 2 - pokazuje efekt zasklepiania sie. Mamy tzw. ,,skorupe” na powierzchni prébki.
Wewnatrz pozostata jeszcze spora ilosé wilgoci. Takie rozmieszczenie probki jest nieprawidtowe
i nalezy dazy¢ do zwiekszenia czynnej powierzchni parowania. Tu sprawdzajg sie filtry z wtékna
szklanego.

Préobka nr 3 - wykazuje niejednorodnosé. Mamy tu wieksze frakcje oraz bardzo mate elementy.
Podczas wzrostu temperatury drobna frakcja zostanie cze$ciowo spalona, wiec osiggniemy wyniki
ze znacznym rozrzutem.

Drugi obszar to wagosuszarka, w odniesieniu do ktérej nalezy méwic¢ o powtarzalnosci wskazan,
dryfcie czutosci i zera na skutek zmian temperatury, poprawnosci wskazan temperatury komory
suszenia. Dopiero zestawienie wszystkich czynnikdw pozwala obiektywnie ocenié¢ przydatnosé
wagosuszarki w danej analizie. Takie podejscie jest konieczno$cig dla materiatéw o niskich
wilgotnos$ciach np. ABS (Acrylonitrile-Butadiene-Styrene) czy tez PA (Polyamide) oraz takich, ktére
po zakonczeniu analizy majg bardzo matg zawarto$¢ masy suchej (ptyny).

9.7. Walidacja metody

Cykl postepowania jest w zasadzie znany: oznacz wilgotno$¢ prébki metodg znormalizowang,
a nastepnie tak dobierz parametry suszenia wagosuszarki. Optymalizacja powinna dotyczy¢
temperatury, wielkosci prébki, sposobu zakoriczenia, przygotowania prébki. Musisz okreslié, jaka
jest tolerancja wyznaczenia wilgotnosci. Nalezy pamieta¢ o tym, Zze wagosuszarki
sg uzupetnieniem metod znormalizowanych, a nie odwrotnie.
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10. Pipety ttokowe, kontrola objetosci (metoda grawimetryczna)

W zastosowaniach laboratoryjnych poza aspektem czysto materialowym (prdébka) istnieje
réwniez drugi, zwigzany z przyrzgdami. Konieczny jest nadzér, sprawdzanie, wzorcowanie, czyli
upewnienie sieg, ze taki przyrzad dziata poprawnie. Dla wag postugujemy sie wzorcami masy. W
przypadku przyrzaddéw stuzgcych do pomiaru objetosci takich, jak pipety ttokowe, postugujemy
sie wagami. Upraszczajac powyisze, ciecz z pipety jest wydalana do naczynia wagowego, ktére
jest wazone. Znajgc gestos¢ cieczy oraz mase wydalonej wody, wyliczamy objeto$é probki. Jest
ona przypisywana do objetosci pipety. Konwersja wynik wazenia na objetos¢ jest ilorazem masy

proébkiijej gestosci.

Ze wzgledu na wptyw temperatury i ci$nienia, konieczne jest zastosowanie wspdtczynnika
Z [ul/mg] korygujacego gestosc.
V=m-Z (47)

Wspdtczynnik Z jest liczony z ponizszej zaleznosci:

7.1 pA=Pa
Po Pw— Pa

(48)

gdzie: p, —gesto$¢ wody
pPa — gestos¢ powietrza
ppb — gesto$¢ wzorca masy uzytego do wzorcowania wagi, (8000 kg/m3)

Procedura pomiarowa wymaga 10 serii wazen dla kazdej badanej objetosci. Nastepnie wyliczenie
Sredniej wedtug zaleznosci:

_ 1 10
V=g DV, (49)

i=1

Normatywna temperatura badania pipety wynosi 20°C. Gdy jest ona inna, to powinno sie
zastosowac wspodtczynnik korygujacy rozszerzalnos¢ cieplng pipety [Y]. Mamy wéwczas ponizszg
zaleznos¢.

V=mZ2ZY (50)

Y =1-a(ty —ty)
gdzie: ac — wspdtczynnik rozszerzalnosci objetosciowej wyrazony w °C-1
ty —temperatura wyrazona w °C
ty20 —stata temperatura 20 °C
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Pipety ttokowe majg swoje regulacje normatywne. Miedzynarodowym standardem jest
PN-EN ISO 8655-2:2003 Tfokowe naczynia do pomiaru objetosci — Czesc¢ 2: Pipety ttokowe. Norma
zawiera wymagania konstrukcyjne oraz btedy graniczne dopuszczalne, ktére mozna wykorzystac
do tworzenia wtasnych wymagan w kwestii doktadnosci.

Dla pipet ttokowych okreslone sg dwa rodzaje btedéw: bfad systematyczny es oraz btad
przypadkowy CV. W celu wyznaczenia wspomnianych wyzej btedéw pipet ttokowych stosuje sie
metode wagowa, ktorej opis postepowania, jak rowniez sposéb obliczenia btedéw jest okreslony
w normie PN-EN [SO 8655- 6:2003 Tfokowe naczynia do pomiaru objetosci, Czes¢ 6:
Grawimetryczne metody okreslania btedu pomiaru (dalej w tresci ISO 8655-6).

10.1. Btad systematyczny
Jako btad bezwzgledny moze byé wyrazony w mikrolitrach [ul] lub jako btgd wzgledny — w
procentach [%]. Obliczamy go zgodnie z nizej podang zaleznoscia:

e, =V -V, (51)

_\7_Vs

S

€

-100 [%] (52)

gdzie: V; — wartos¢ badanej objetosci, dla pipet o statej objetosci nalezy jg zastgpic
wartoscig nominalng Vo

10.2. Btad przypadkowy
Norma PN-EN ISO 8655-1:2003 definiuje ten btad jako rozrzut wyniku pomiaru objetosci wokét

wartos$ci $redniej objetosci. Biad przypadkowy jest wyrazony w mikrolitrach [ul]
i procentach [%]. Oznacza sie go symbolem CV. Miarg tego btedu jest odchylenie standardowe.

(53)

CV =2 .100% (54)
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10.3. Wymagania dla wag

Istota pomiaru poprzez wielokrotne wazenie tej samej prébki wskazuje, ze najwazniejszym
parametrem wagi zastosowanej do kontroli pipet jest powtarzalnosé wskazan. Norma I1SO 8655-6
zawiera konkretne wymagania, ktére pokazane sg w tabeli:

Badana Dziatka elementarna Powtarzalnosc i Standardowa
Objetos¢ pipety wagi d liniowos¢ niepewnos¢
\Y [mg] [mg] pomiaru [mg]
lul<vesiow 0,001 0,002 0,002
10 pl <V <100 pl 0,01 0,02 0,02
100 pl <V <1000 W 0,1 0,2 0,2
Iml<V<10ml 0,1 0,2 0,2
10 ml <V <200 ml 1 2 2

Wymagania, jakie wynikajg z normy, mozna sprawdzi¢ poprzez wtasne pomiary w miejscu pracy.
Moze to miec znaczenie, gdy nasze warunki pracy odbiegajg od przyjetych standardéw. Mozna sie
réwniez opiera¢ na deklaracjach producenta. Norma wskazuje dwa parametry. Pierwszy to
powtarzalnosé, jej ocena jest dos$¢ prosta. Mozna wykorzysta¢ informacje zawarte w punkcie 4.5.
Taki test nie wymaga specjalnych wzorcow, badamy zdolno$¢ wagi do pokazywania tych samych
wynikow.

Z drugim parametrem nie jest tak tatwo, poniewaz wymaga wzorcéw o znanych btedach.
Im mniejsza dziatka [d] wagi, tym potrzebujemy dokfadniejszych wzorcéw. Oczywiscie rodzi to
ktopoty ekonomiczne oraz proceduralne. Tu zatem nalezy raczej przyjg¢ deklaracje producenta.
W przypadku, kiedy znana jest niepewnos$¢ standardowa (Swiadectwo wzorcowania wagi),
woéwczas mozna jej uzy¢ jako kryterium akceptacji zamiast powtarzalnosci i liniowosci.

10.4. Kurtyna parowa

Specyfika realizowanego procesu wymaga nietypowych rozwigzan w zakresie pomiaréw masy —
dazy sie do wyeliminowania efektu parowania wazonej cieczy. Rozwigzaniem sg tzw. ,,kurtyny
parowe”, czyli specjalne naczynia wypetnione ciecza, dzieki ktérym mozliwe jest uzyskanie
wysokiej wilgotnosci w komorze wagowej. Przyktad kurtyny dla mikrowag serii MYA pokazuje
ponizsze zdjecie:

otwér dozujacy

ostona szklana

kurtyna parowa

naczynie wagowe

specjalna szalka

podstawa
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Przed badaniem kurtyna parowa jest napetniana cieczg, po okresie stabilizacji osiggamy
wilgotnos¢ wnetrza kurtyny okoto 90%. Poniewaz otwdr naczynia wagowego znajduje sie
wewnatrz kurtyny, to zwiekszona wilgotnos¢ zapobiega efektowi parowania. Przed dozowaniem
porcji cieczy odsuwa sie otwor w gérnej ostonie szafki, a po dozowaniu natychmiast go zastania.
Porcja cieczy jest doktadnie wazona.

10.5. Pétautomatyczna metoda w badaniach objetosci

Zakwalifikowanie pipety jako sprawnej wymaga sporo informacji, zwtaszcza tych z pomiaréw. Przy
zatozeniu, ze sprawdzamy nie jedna, ale kilka pipet (o zmiennej objetosci), zaczyna sie pojawiac
potrzeba zintegrowanego stanowiska wagowego. Najlepiej takiego, ktére dokona analizy
otrzymanych wynikéw, wygeneruje raport koficowy, dokona archiwizacji. Wszystkie te cechy ma
stanowisko, ktére oferuje RADWAG. Jego widok z wykazem gtéwnych elementéw pokazany jest
ponizej.

Ekran —

___— Stojak na pipety
~__— Mikrowaga MYA

Modut
pomiarowy mikrowagi

_— Stét roboczy

Stol ——im Pompka wody

antywibracyjny
mikrowagi

___Zbiornik na

Szafka ciecz

na komputer

Najwazniejszym elementem takiego stanowiska jest mikrowaga serii MYA. Posiada ona
magnetoelektryczny system pomiarowy, poprzez co uzyskuje sie bardzo dobre parametry
metrologiczne. Zmodyfikowana komora wagowa wyposazona jest w kurtyne parowg. Unikalnym
rozwigzaniem jest zespdt szalki, ktéry mozna stosowac¢ wymiennie. Po zdemontowaniu kurtyny
parowej i zatozeniu typowej szalki mamy do dyspozycji wage z dziatkg elementarna d= 1ug oraz
zakres pomiarowy 21 g.
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Mozliwosci funkcjonalne programu komputerowego, wspomagajacego proces kontroli pipet:

obliczanie wynikéw na podstawie:

Sredniej objetos¢ pipety (kanatu);

btedu systematycznego e (bfad doktadnosci A);

btedu przypadkowego CV (btad powtarzalnosci P);
= kalibracja pipet o statej (1 kanatowe) i zmiennej objetosci (1, 8i 12-kanatowe);
= zautomatyzowane procedury pomiarowe w zaleznos$ci od typu badanej pipety;

= informacje o pipetach, przechowywane w bazie danych (mozliwos¢ definiowania wiasnych);

= gromadzenie wynikéw kalibracji w bazach danych (MS Access);

= tworzenie kopii bezpieczenstwa baz danych, z wynikami kalibracji;

= wydruki protokotow z kalibracji pipet;

= eksport raportéw z badan do formatéw m.in. PDF, MS Word, Exceliinne;

= planowanie daty wykonania nastepnej kalibracji;

= filtrowanie zaplanowanych kalibracji pipet: w biezagcym tygodniu lub miesigcu;

= wspotpraca z wagg podtgczong do portu RS-232 komputera, wszystkie modele firmy
RADWAG, mozliwos¢ podtgczenia wag innych producentow;

= mozliwos¢ recznego wprowadzania wartosci wazen.

Panel sterowania ()

[ Specyfikacja %Waienie l‘ Warunki srodowiskowe koricowe |1 wynikifraport |

“Pomiary >

Nowa kalibracja

v}

4 Archiwum

Zaznacz badana objetosé¢

Dopuszczalny biad A [%] Dopuszczalny blad CV [%]

9,9717
19,9433

q

- Zeaag u kolumne
e *| [ Producent Model [ symbol [ Zakres Jednostka Kofcowki | Dozownk | opis |
9
Biohit Proline el 100 - 5000 Zmienna 1-kanat 100 - 5000 l 0 O Zmienna 1-kanat
Gilson Pipetman var 0,5-10 Zmienna 1-kanat 0,5-10 l 0 ‘:\ Zmienna 1-kanat
Eppendorf Varipette 4720 Tip P 1000 - 10000  Zmienna 1-kanat 1000 - 10000  pl 0 D Zmienna 1-kanat
Labsystems Finnpipette var 5-40 Zmienna 1-kanat 5-40 pl 0 D Zmienna 1-kanat
Biohit Proline var 1000 - 5000 Zmienna 1-kanat 1000 - 5000 ul 0 ’:\ Zmienna 1-kanat
Biohit Proline var 200 - 1000 Zmienna 1-kanat 200 - 1000 pl 0 = Zmienna 1-kanat
Biohit Proline var 50 - 200 Zmienna 1-kanat 50 - 200 pl 0 O Zmienna 1-kanat
Eppendorf Varipette 4710 100 - 1000 Zmienna 1-kanat 100 - 1000 pl 0 = Zmienna 1-kanat
Eppendorf Biomaster 4830 2-20 Zmienna 1-kanat 2-20 pl 0 D Zmienna 1-kanat
> B Varipette 4710 10 - 100 Zmienna 1-kanat 10 - 100 ul 0 [ | Zmienna 1-kanat

EP'veu:Vlew_Pbeﬁslm ] )
|2 [ objstosé badana [ Biad nominainy A [%] | Biad nominalny cv {2}
> 10 1
50 0,6
100 0,6
Biohit Proline el 50 - 1000 Zmienna 1-kanat 50 - 1000 ul 0 D Zmienna 1-kanat
Gilson Pipetman var 1000 - 5000 Zmienna 1-kanat 1000 - 5000 pl 0 D Zmienna 1-kanat
Gilson Pipetman var 1000 - 10000  Zmienna 1-kanat 1000 - 10000  pl 0 ’:\ Zmienna 1-kanat
Gilson Pipetman var 200 - 1000 Zmienna 1-kanat 200 - 1000 pl 0 = Zmienna 1-kanat
Gilson Pipetman var 30 - 200 Zmienna 1-kanat 30 - 200 pl 0 O Zmienna 1-kanat v

Widok okna programu Pipety z Bazg Pipet.
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10.6. Niepewnos$¢ pomiaru

Specyfika procesu sprawdzania, czy wzorcowania pipet ttokowych powoduje to, ze mamy dwa
gtéwne Zrédfa niepewnosci:

® niepewnos$c¢ zwigzana z pipeta,
" niepewnos$c¢ zwigzana z wagga (metodg grawimetryczng).

Oczywiscie, dwa te czynniki nalezy poddac analizie, dqzgc do uzyskanie niepewnosci ztozonej.
W normie I1SO 8655-6 mozemy doszukac sie stwierdzenia, ze udziat niepewnosci wynikajacy z serii
pomiaréow wykonanych metody grawimetryczng przy uzyciu wyposazenia pomiarowego jest maty
w porownaniu do wynikdw procesu pomiarowego, przy zatozeniu, ze przyrzady uzyte do
wykonania procedury (waga, barometr, termometr itp.) s3 uzyte zgodnie ze specyfikacjg
okre$long w normie.

Dlatego stanowi to przestanke do pominiecia tego udziatu w ocenie niepewnosci, co pozwala
uwzglednia¢ wytgcznie systematyczne i przypadkowe btedy pomiaru, wynikajgce z serii dziesieciu
powtérzenn pomiaru badanej objetosci, zapisane dla badanego urzadzenia.

Nalezy podkresli¢, ze systematyczny btad pomiaru nie wptywa na ocene niepewnosci metody
grawimetrycznej. Jest to wynik pomiaru, z uwzglednionym btedem przypadkowym, ktéry
charakteryzuje badane pojemnosci. Przyjmujac powyzisze zatozenia, norma ISO 8655-6 podaje
uproszczone réwnanie niepewnosci, ktére moze by¢ wykorzystane dla oszacowania niepewnosci
pomiaru kalibracji pipet ttokowych przy 95% poziomie ufnosci:

u=les[+2-s, (55)
Szacowanie niepewnosci pomiaru powinno by¢ odpowiednie do oczekiwanej doktadno$ci. Tym
samym, nie wszystkie sktadowe mogg mie¢ wptyw na wartosé wyniku pomiaru. Dlatego dla
bardzo niewielkich pojemnosci lub bardziej wnikliwej analizy uproszczona zaleznosé nie powinna

by¢ stosowana.

Szczegdétowa procedura szacowania niepewnos$ci metody grawimetrycznej jest opisana
w dokumencie ISO/TR 20461.
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11. Niepewnos$¢ pomiaru masy

Powszechnie wiadomo, ze nie ma dokfadnych pomiaréw, mozemy jedynie wyznaczy¢ przedziat,
w ktorym wartos¢ wyniku pomiaru z okreslonym prawdopodobienstwem moze sie znajdowac.
Podajac wyniki pomiaréw wielkosci fizycznych, nalezy podaé¢ réwniez informacje iloSciowag
o doktadnosci danych pomiaréw. Jest to niezbedne dla kazdego, kto wykorzystuje dane pomiary
w swojej pracy, aby oszacowac ich wiarygodnos¢. Bez takiej informacji wyniki pomiaréw nie
moga by¢ porédwnywane ze sobga, ani z wartosciami odniesienia podawanymi w specyfikacjach
lub normach.

Czym jest niepewnos¢ pomiaru?

Wedtug polskiego wydania Miedzynarodowego Sftownika Podstawowych i Ogdlnych Termindow
Metrologii niepewno$¢ pomiaru (uncertainty of measurement) jest to nieujemny parametr
charakteryzujgcy rozproszenie wartosci wielkosci, przyporzqgdkowany do menzurandu obliczany na
podstawie uzyskanej informacji, gdzie menzurand jestto wielkos$¢, ktéra ma byé zmierzona.

Od roku 1993 powszechnie obowigzujgcy sposéb wyznaczania niepewnosci pomiaru zostat
przedstawiony w Przewodniku wyrazania niepewnosci pomiaru — Guide to the Expression of
Uncertainty in Measurement (pierwsze polskie wydanie w roku 1999). Przewodnik klasyfikuje
niepewnosci na dwa typy: typ Aityp B.

11.1. Niepewnos¢ typu A

Metoda typu A obliczania niepewnosci pomiarowej polega na analizie statystycznej serii
obserwacji. Niepewnos¢ w tym przypadku to odchylenie standardowe, wiec  wymaga
odpowiednio duzej liczby powtdrzen. Stosuje sie jg wtedy, gdy istnieje mozliwos¢
przeprowadzenia wielu powtdrzen pomiaru tej samej wielkosci w identycznych warunkach
pomiarowych. Przyktadem moze by¢ pomiar powtarzalnosci wagi elektronicznej. Po wykonaniu
pomiaréw mozemy obliczy¢ odchylenie standardowe wedtug zaleznosci:

(56)

gdzie: n  —liczba powtdrzen (pomiaréw)
X;i —wynik i tego pomiaru

— wartos¢ srednia arytmetyczna wyniku pomiaréw dla n powtdrzen, obliczona wedtug
zaleznosci:

(57)
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Obie zaleznosci sg znane z matematyki i powszechnie stosowane w analizach pomiardw.
Najlepszym miernikiem wartos$ci Sredniej arytmetycznej jest dodatni pierwiastek kwadratowy,
zwany odchyleniem eksperymentalnym srednie;j.
2
SZ(X):S_(X) (58)
n

Niepewnos¢ standardowa w tym przypadku jest okreslona réwnaniem:

u(x) = s(x) (59)

Jn

Dla niepewnosci typu A przyjmuje sie rozktad normalny, ktdry graficznie przedstawia sie
za pomocg krzywej Gaussa.

Rys. 57. Graficzna interpretacja rozktadu normalnego.

11.2. Niepewno$c¢ typu B

Niepewnos$¢ typu B wyznaczana jest za pomocg analizy naukowej, opartej na wszystkich
dostepnych informacjach na temat zmiennosci wielkosci wejsciowej. Tymi informacjami moga by¢
dane uzyskane z wczesniej przeprowadzonych pomiaréw, posiadane do$wiadczenie, wiasciwosci
odpowiednich materiatdw oraz przyrzagdéw pomiarowych.

Wykorzystuje sie tez informacje pochodzace ze specyfikacji producenta oraz niepewnosci
zwigzane z danymi odniesienia, uzyskane z podrecznikdw, publikacji naukowych lub tez innych
zrédet. Wazng informacjg s oczywiscie takze dane uzyskane ze $wiadectw wzorcowania
przyrzadoéw pomiarowych, wzorcéw wielkosci fizycznych lub tez z innych certyfikatow.

Dla wagi elektronicznej mozemy okresli¢ sktadowe niepewnosci typu B, zwigzane z:

= wartoscia dziatki elementarnej d;

= powtarzalnoscig wagi, ktdrej miarg jest odchylenie standardowe, wyznaczone przez
operatora lub podczas wzorcowania;

= btedem wskazania wagi, wyznaczonym podczas wzorcowania i okreslonym w $wiadectwie
wzorcowania;

* niepewnoscig wyznaczenia btedu wskazania przy okreslonym wspdtczynniku rozszerzenia k
(dane zawarte w Swiadectwie wzorcowania).
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W przypadku analizy niepewnos$ci typu B najczesciej przyjmuje sie rozktad prostokatny.

...............

Ht'% Ht Ht+%

Rys. 58. Graficzna interpretacja rozktadu prostokgtnego.

W zwigzku z tym, aby obliczy¢ wartos¢ niepewnosci, dane wielkos$ci wejsciowych nalezy podzielié
przez J3:

a
utypB = E (60)

W przypadku rozdzielczosci przyrzadu, gdzie mozna jedynie oszacowac goérng oraz dolng granice
wartosci wielkos$ci wejsciowej, niepewnos¢ obliczamy, dzielgc warto$¢ dziatki elementarnej przez

243

d

Uyps = = (61)
we ", 3

Ze wzgledu na to, ze niepewnos$¢ wyznaczenia btedu wskazania podawana przez Swiadectwo
wzorcowania jest niepewnos$cig rozszerzong, to niepewnosé¢ standardowag wyznaczamy, dzielgc
niepewnos¢ rozszerzong (podang w Swiadectwie wzorcowania) przez wspoétczynnik rozszerzenia k,
réwniez podany w Swiadectwie wzorcowania:

u=— (62)

11.3. Niepewnosc ztozona

Kolejnym etapem jest wyznaczenie niepewnosci ztozonej. Niepewnos$¢ ztozona, najprosciej
mdwigc, to potgczona niepewnosc typu A i typu B. Praktycznie wystepujg niepewnosci ztozone, sg
jednak pewne przypadki, w ktérych cata analiza niepewnosci sprowadza sie do niepewnosci typu
B.

.2 2
U=,Uup +Upg (63)
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Jednym z parametréw w analizie niepewnosci jest tzw. wspdtczynnik wrazliwosci, zwigzany
z wielkos$cig wejsciowa. Jest to pochodna czgstkowa, opisujaca, jak estymata wielkosci wyjsciowej
zmienia sie wraz ze zmianami wartosci estymat wejsciowych. Parametr ten opisuje zaleznos¢:

. of of
S =E— = — _ _ 64
Pk ox [P NN ©4
gdzie: ¢ — wspotczynnik wrazliwosci

Xj — estymata wielkosci wejsciowej

Xi — warto$¢ wielko$ci wejsciowej

Udziat w ztozonej niepewnosci standardowej okreslony jest zaleznoscia:
Ui(Y):Ci 'U(Xi ) (65)

gdzie: uj(y) — udziat w ztozonej niepewnosci standardowe;j
¢ — wspdtczynnik wrazliwosci
u(x;) — niepewnos¢ standardowa

11.4. Niepewnosé rozszerzona

To wielkos¢ definiuje przedziat wartosci wokdt wyniku pomiaru, ktory zgodnie
z oczekiwaniami moze obejmowac duzg czes$¢ rozktadu wartosci, ktére w sposdb uzasadniony
przypisywane sg wielkos$ci mierzonej.

Zgodnie z Miedzynarodowym Przewodnikiem Wyrazania Niepewnosci Pomiaru, do oznaczania
niepewnosci przyjeto litere u, natomiast do oznaczania niepewnosci rozszerzonej przyjeto litere U.
Graficznie niepewno$¢ pomiaru przedstawia ponizszy rysunek:

U U

x-U X Xp X +U

Rys. 59. Niepewnos¢ pomiaru

gdzie: x — wynik pomiaru
Xp — warto$¢ mierzona

W wyniku pomiaru wielkosci xp otrzymano wynik x. Jak wida¢, wynik pomiaru nie jest réwny
wartosci mierzonej — w przyrodzie nie ma doktadnych wynikdw pomiaréw. Mozna jedynie méwic
o przedziale, w ktérym warto$¢ mierzona sie znajduje. W zaleznos$ci od doktadnosci pomiaru oraz
od niepewnosci ztym pomiarem zwigzanej, przedziat ten moze mieé wiekszy lub mniejszy zakres.
Jest to zalezne miedzy innymi od zastosowanego wyposazenia pomiarowego, warunkéw
sSrodowiskowych podczas pomiardéw, operatora, ale i réwniez od poprawnej analizy niepewnosci
pomiaru.
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Wspdtczynnik rozszerzenia k jest to liczbowy wspdtczynnik, zastosowany jako mnoznik ztozonej
niepewnosci standardowej, w celu otrzymania niepewnos$ci rozszerzonej. Niepewnos$¢
rozszerzong opisuje wiec zaleznos¢:

U=Kk-u(x) (66)

gdzie: U — niepewnos¢ rozszerzona
k  — wspodtczynnik rozszerzenia
u(x) — niepewnos¢ ztozona

Najczesciej stosuje sie wspodtczynnik rozszerzenia k = 2. Taka przypisana rozszerzona niepewnos¢
pomiaru odpowiada poziomowi ufnosci, wynoszgcemu okoto 95 %. Warunki te sg spetnione
w wiekszosci przypadkdéw wystepujgcych przy wzorcowaniu, dlatego miedzynarodowe organizacje
postanowity, ze laboratoria bedg podawaé niepewnos$é¢ rozszerzong pomiaru U, uzyskang
z pomnozenia niepewnosci standardowe] przez wspdtczynnik rozszerzenia k = 2.

11.5. Niepewnos$¢ - rOwnanie pomiaru masy

Pierwszym etapem analizy procesu pomiarowego jest przedstawienie wszystkich sktadowych
zwigzanych z procesem pomiarowym. Przyktadowe rdéwnie pomiaru masy mozemy zapisac
W postaci:

m=mgy+é&myg +my + dmsz + dSmy (67)

gdzie: m - nieznana masa
mo — zwazona masa (wynik pomiaru przedstawiony na wyswietlaczu wagi)
ém; — poprawka zwigzana z parametrem powtarzalnosci wagi
ém, — poprawka zwigzana z dziatkg elementarng d wagi
ém3 — poprawka zwigzana z btedem wskazania wagi
émy — poprawka zwigzana z niepewnoscig wyznaczenia btedu wskazan

Po poprawnym zapisaniu réwnania pomiaru nalezy zapisa¢ rédwnanie niepewnosci pomiaru,
w ktérym obliczamy niepewnosci wszystkich sktadowych z réwnania:

u2(m) = U3 (8 m1) +UP(6m)+u? (6ms)+u? (6my) (68)

Wspdtczynnik wrazliwosci jest w tym przypadku réwny 1 dla wszystkich sktadowych niepewnosci:
Ci = 1

Ponizej przedstawiono najprostszy przyktad oszacowania niepewnosci pomiaru przy odwazaniu
nawazki o masie 5 gram, za pomocg wagi elektronicznej o dziatce elementarnej d=0,1 mg. Wedtug
procedur szacowania niepewnosci pomiaru, pierwszym punktem jest okreslenie réwnania
pomiaru, ktére bedzie zawierato wszelkie elementy na niego wptywajgce oraz réwnanie
niepewnos$ci pomiaru.
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Kolejnym punktem jest obliczenie niepewnosci poszczegdlnych sktadowych wielkosci
wejsciowych:

Zwazona masa— mg
Po umieszczeniu prébki na wadze wskazata ona wartos¢ 5000 mg (dla uproszczenia wszystkie
wyniki bedg podawane w mg).

Rozrzut wskazan wagi— 6m;
Na podstawie kilku serii pomiarow wyznaczono odchylenie standardowe z 5 powtdrzen
s =0,2 mg.

Niepewnos¢ bedzie obliczona wg réwnania:

0,2mg 0,2mg
u(m,)=u(s)= =
(my)=u(s)== e =

=0,09mg ~ 0,1mg (69)

Dziatka elementarna wagi —6m,
Dziatka elementarna zastosowanej wagi analitycznej wynosi 0,1 mg, w zwigzku z tym niepewnos¢
pochodzgca od rozdzielczosci przyrzadu bedzie wynosié:

0,img

u(mz) = 2@

=0,029mg (70)

btad wskazania wagi — 6m;
Swiadectwo wzorcowania uzytej wagi dla punktu 5 g podaje btad wskazania + 0,1 mg, przy
niepewnosci pomiaru U =0,02 mg i wspdtczynniku rozszerzenia k = 2. Niepewnosci obliczamy:

0,1mg
u(m3): \E =0,058mg (71)

Niepewnos$¢ wyznaczenia btedu wskazan wynosi 0,2 mg, ale jest to niepewnos$¢ rozszerzona.
Dla obliczen potrzebujemy niepewnos$¢ ztozong, wiec wartos¢ 0,2 mg nalezy podzieli¢ przez
wspotczynnik k (zazwyczaj k=2).

0,2mg

u(m4: =0,1mg (72)
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Kolejnym krokiem jest zebranie wszystkich wynikéw i opracowanie budzetu niepewnosci, dzieki
ktéremu mozemy zaobserwowad, ktora sktadowa ma najwiekszy wkiad w catg niepewnosc.
Wartos¢ niepewnosci jest okreslona jako pierwiastek sumy kwadratéw wszystkich niepewnosci
sktadowych (udziatéw w ztozonej niepewnosci). Budzet niepewnosci przedstawiono ponizej:

Symbol Estymata Niepewnos¢ Rozkfad Wspétczynnik Udz.lai .
. . . , . L s w zfozonej
wielkosci wielkosci standardowa prawdopodobienstwa | wrazliwosci . L.

niepewnosci
mgp 5000 mg - - - -
ang 0mg 0,1 mg normalny 1 0,1 mg
an, 0mg 0,029 mg prostokatny 1 0,029 mg
ans 0mg 0,058 mg prostokatny 1 0,058 mg
any 0mg 0,1 mg normalny 1 0,1 mg
m 5000 mg Niepewnos¢ 0,16 mg
Niepewnos¢ standardowg obliczono wedtug réownania:
2 2 2 2
u(m):\/(O,l) +(0,029)° +(0,058) +(01)" =016 (73)

Zgodnie z procedurg, kolejnym krokiem jest obliczenie niepewnosci rozszerzonej U. Przyjeto
w przyktadzie wspétczynnik rozszerzenia k = 2. Stosujgc zalezno$¢ opisujagcg niepewnosc
rozszerzong, omowiong wczesniej, wartosé niepewnosci rozszerzonej obliczamy wg zaleznosci:

U =k-u(m)=2-0,16mg =0,32mg (74)

Ostateczny wynik pomiaru, czyli wskazanie wagi przy odwazaniu masy 5 gram, wynosi:
m = (5000,00 * 0,32) mg (75)

Niepewno$¢ pomiaru mozemy zaokragli¢ do wartosci dziatki elementarnej d wagi, przyjmujac
zasade, ze niepewnos$¢ pomiaru nalezy zaokragli¢ zawsze w gore.
m = (5000,0 £ 0,4) mg (76)

A zatem wynik naszego pomiaru z prawdopodobiefnstwem okoto 95% znajduje sie w przedziale
od 4,9996 g do 5,0004 g.
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Ponizszy rysunek pokazuje, jak warto$¢ dziatki elementarnej wagi wptywa na niepewnos¢ pomiaru.
Mozemy zastosowal wage z dziatkg elementarng mniejsza niz 0,1 mg, np. d=0,001 mg,
zmniejszajgc tym samym niepewnos¢ pomiaru.

0,012 mg 0,012 mg

| =1 | +U N
BH MIKROWAGI d=1 ng (Przyktad: MYA 5)

[ POL-MIKROANALITYCZNE d=0,01 mg (Przyktad: XA 210.3Y)
0 ANALITYCZNE d=0,1 mg (Przyktad: XA 220.3Y

Rys. 60. Niepewnosc¢ pomiaru zaleznie od dziatki elementarnej wagi.

W praktyce mozemy zidentyfikowa¢ wiele mozliwych zrédet niepewnosci, ktédrymi sg m.in.:
= réznorodnosé prébki, ktdra nie jest reprezentatywna;
= wpltywu warunkéw Srodowiskowych na procedure pomiarowa lub niedoskonaty pomiar
parametrow charakteryzujgcych te warunki;
= subiektywne btedy w odczytywaniu wskazan przyrzadéw analogowych;
* niedoktadnie znane wartosci przypisane wzorcom i materiatom odniesienia;
= upraszczajgce przyblizenia i zatozenia stosowane w metodach i procedurach pomiarowych;

= rozrzut wartosci wielkosci mierzonej uzyskanych podczas obserwacji powtarzanych
w warunkach pozornie identycznych.

Powodzenie w szacowaniu niepewnosci pomiaru zalezy od wnikliwej i poprawnej analizy catego
procesu pomiarowego. Waznym jest, aby szacowanie niepewnosci pomiaru byto odpowiednie do

jego doktadnosci, poniewaz nie zawsze wszystkie sktadowe mogg mieé wptyw na wartos¢ wyniku
pomiaru.

11.6. Niepewnosc¢ dla pomiarow masy — zestawienie
Dla wagi elektronicznej budzet niepewnosci zazwyczaj sktada sie ponizszych czynnikdéw:

= powtarzalno$¢ wagi [Sd ] odchylenie standardowe z serii

d
= rozdzielczo$¢ wskazan wagi [d= m d - dziatka elementarna wagi

] E — btqd wskazarn ze swiadectwa

btad wskazan wagi [ )
wzorcowania

&lm

zazwyczaj k=2
] U — niepewnos¢ rozszerzona
ze swiadectwa wzorcowania

= niepewnos¢ wyznaczenia btedu wskazan [

~|C
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Niepewnos¢ zatem wynosi:

\/(Sd) N f) N f) ) 77)

Niepewnos¢ rozszerzona wynosi:

gdzie: u — niepewnosc
k — wspofczynnik rozszerzenia (2)

11.7. Niepewnos$¢ pomiaru masy przy okreslaniu wilgotnosci.

Niepewnos¢ wyznaczania wilgotnosci probki powinna uwzglednia¢ to, ze ten pomiar jest
pomiarem réznicowym. Zeby otrzymaé wynik koricowy,, nalezy zmierzy¢é mase prébki przed
suszeniem oraz po jego zakonczeniu. Tym samym na taki budzet sktadajg sie ponizsze czynniki.:

= powtarzalnos¢ wagi (odchylenie

Sd odchylenie standardowe z serii
standardowe) [5d1
o, . d
= rozdzielczo$¢ wskazan wagi [d= m d - dziatka elementarna wagi
S
» btad czutoéci (dryft wskazania) [ 7 | s —dnyft wskazania
U zazwyczaj k=2
= niepewno$¢ wyznaczenia btedu wskazan [ ?] U — niepewnos¢ rozszerzona

ze swiadectwa wzorcowania

Niepewnos¢ zatem wynosi:

d S
(Sd,)* +(8d,)* +(=—=)* + (-=)* +(=)° (78)
\/ 2[ 2J§ V3
gdzie: Sd1 — powtarzalnos¢ dla masy poczgtkowej Sd1=0,3mg
Sd2 — powtarzalnos¢ dla masy koricowej Sd2 =0,3mg
d - dziatka elementarna dla wskaznika masy  d=0,1 mg
s — dryft (btqd podstawowy urzqdzenia) s=0,5mg
J(o 7+ 03+ () + () +(C 79
f 2[ J3
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Niepewnos¢ rozszerzona wynosi:

gdzie: u — niepewnosc¢
k — wspotczynnik rozszerzenia (2)

Otrzymana niepewno$¢ dotyczy oczywiscie pomiardw masy. Tym samym nalezy jg odnies¢ do
masy poczatkowej oraz koncowej prébki. Niedoktadnosé wyznaczenia tych mas decyduje
o koncowym wyniku wilgotnosci. Takie podejscie nie zawiera w sobie niepewnos$ci zwigzanej
z probka, jej pobieraniem, przechowywaniem, niedoktadnoscia pomiaru temperatury itp.
Jak wida¢, problem jest bardzo ztozony.

Testy praktyczne pokazuja, ze najwieksze btedy pochodzg od niejednorodnosci probki oraz jej
reakcji na temperature (tworzenie sie skorupy, spalanie, niedosuszenie). Trzeba tu wyraznie
stwierdzi¢, ze pomiar wilgotnosci za pomocg wagosuszarki jest uzupetnieniem metod
referencyjnych. Nie dazy sie do ich zastgpienia.
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12. Pomiar matych mas — minimalna nawazka

Pomiar matych wielkosci jest zawsze problemem nie tylko dla pomiarow masy. Wynika to
gtéwnie z doktadnosci urzadzenia, jakie wykorzystujemy. Jak wiemy, dla wag elektronicznych na
doktadnos¢ pomiarowa skfada sie kilka czynnikéw, o ktérych wspomniano wcze$nie;j.
Nie wszystkie sg istotne. Na poczatku warto postawi¢ pytanie, czym jest mata masa? Kaida
odpowiedz jest poprawna, zwilaszcza ie definicji normatywnej nie ma. Dla naszych potrzeb
mozna przyjaé, ze jest to masa probki mniejsza niz 10% obcigzenia maksymalnego. Oczywiscie,
w niektorych przypadkach wazymy cos$ rzedu kilkunastu miligraméw, a w innym kilkunastu
gramow.

Dociekajac, jak doktadnie mozemy takg mase wyznaczy¢, nalezy okre$li¢, od czego zalezna jest
doktadnos¢ wagi w poczatkowym zakresie. Dla takich pomiaréw jedynym istotnym parametrem
jest powtarzalno$¢ wskazan. Jest ona definiowana jako odchylenie standardowe lub tzw. rozstep.
Zostato to oméwione w punkcie 4.6.1. Dla wag z wiekszg dziatkg elementarng d moze zdarzyc¢ sie
taki przypadek, ze uzyskamy wszystkie takie same pomiary. Rdznica pomiedzy Max — Min wynosi
woéwczas zero. Ale co z odchyleniem standardowym, czy tez ma wartosé zero?. Matematycznie tak,
ale ze wzgledu na zaokraglenie pomiaréw nalezy przyjaé, ze warto$¢ sd = 0,41d. Przyktad seria
pomiaréw dla wagi AS 220.3Y, (Max 220 g d=0,1 mg):

99,9998 —
99,9998

99,9998
99,9998
99,9998
99,9998
99,9998
99,9998
. 99,9998
10. 99,9998

O N oL A WDNRE

Powtarzalnos¢ jako rozstep (Max — Min), R = 0,0000 g. Odchylenie standardowe sd = 0,41 x 0,1 mg
=0,041 mg.

Problemy 2z wazeniem matych mas s3 szczegdlnie istotne w obszarach zwigzanych
z bezpieczenstwem oraz zdrowiem cztowieka. Farmacja jest tu dobrym przyktadem, zwilaszcza
wymagania obowigzujgce na rynku amerykanskim. Zawiera je Pharmacopea, a konkretnie rozdziat
USP 41 (Balances) oraz USP 1251 (Weighing on an analytical balance). Rozdziat 41 zawiera
wymagania obowigzkowe i okresla wymagania dla wag stosowanych do materiatéw, ktére musza
by¢ dokfadnie wazone. Wazenie przeprowadza sie za pomocy wagi, ktéra jest kalibrowana
w catym zakresie roboczym i spetnia wymagania okreslone dla powtarzalnosci i doktadnosci. Dla
wag stosowanych do innych aplikacji, powtarzalnos¢ i doktadnos$¢ wagi powinna by¢ wspétmierna
do wymogéw jej stosowania.
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Wymagania dla powtarzalnosci przedstawione sq w postaci:

Powtarzalnos¢ jest zadowalajaca, jesli spetniony jest warunek: dwa razy odchylenie standardowe
wazonej wartos$ci, podzielonej przez wartosé nominalng masy wzorca, nie przekracza 0,10%. Jesli
odchylenie standardowe uzyskane jest mniejsze niz 0.41d (d - dziatka elementarna wagi), nalezy je
zastgpi¢ wartoscig 0.41d. W tym przypadku, powtarzalnos¢ jest zadowalajgca, gdy dwa razy 0.41d,
podzielone przez warto$¢ nominalng wykorzystywanej masy nie przekracza 0,10%. Podczas testu
nalezy wykona¢ co najmniej 10 powtdrzen w serii.

2-sd
m

<0,10% (80)

Wymagania dla doktadnosci wagi:

Doktadnos¢ wagi jest poprawna, jezeli wskazanie dla masy uzytej podczas testu nie wykazuje
wiekszej odchytki wzgledem wartos$ci uzytego wzorca niz 0,10%. Test wykonuje sie w zakresie
miedzy 5% a 100% obcigzenia wagi. Bfad graniczny dopuszczalny ciezar testowego (MPE) lub
alternatywnie jego niepewnosé kalibracji, nie powinny by¢ wieksze niz jedna trzecia stosowanej
granicy testu dokfadnosci.

Jak wida¢, pojecie tzw. MASY MINIMALNEIJ nie jest zawarte w obowigzkowym rozdziale 41,
natomiast mozna je znalez¢ w rozdziale 1251. Rozdziat ten zawiera wiele informacji dotyczgcych
wazenia, warunkéw pracy, ewentualnych zaktécen w procesie itd. W kontekscie Masy Minimalne;j

wystepujg tam zapisy:
a. masa minimalna jest okre$lona poprzez réwnanie:

M min = k x s /wymagana tolerancja wazenia,
gdzie:
k —wspdtczynnik rozszerzenia (zazwyczaj 2 lub wiecej)
s —odchylenie standardowe (z co najmniej 10 powtdrzen).

Masa minimalna okre$la dolny limit w zakresie pomiarowym wagi, ponizej ktérego nie
spetnione sg warunki wymagane dla doktadnego wazenia.

b. dla materiatéw, ktére muszg by¢ doktadnie wazone, rozdziat 41 stanowi, ze powtarzalno$¢
jest zadowalajaca, jezeli. .. .. tak wiec réwnanie dotyczgce masy minimalnej upraszcza
sie do postaci:

M min = 2000 x s

Okreslenie tzw. Masy Minimalnej sprowadza sie do wykonania testu powtarzalnosci. Oczywiscie,
sprawdzeniu podlega rowniez warunek obowigzkowy, jaki narzuca rozdziat 41. Znacznym
wsparciem podczas takich testéw jest tzw. optymalizacja parametrow wagi, ktérg wykonuje
zazwyczaj producent wagi (tak, jak robi to RADWAG).
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12.1 Dobdr wagi do zastosowania

Poszukujgc wagi dla wtasnych zastosowan, mozna okresli¢ maksymalng powtarzalnos¢, jaka moze
mie¢ waga. Jezeli prébka, ktéra jest wazona, ma mase 80 mg, to powtarzalnos¢ wagi, ktérg
uzytkownik chce stosowac, wyznaczy z zaleznosci :

= m. (82)

gdzie: Areq — wymagana doktadnos¢ wazenia = 0,10% —> 0,0010 (wg. USP 41)

Obliczenie:
. 0,0010 '

80mg = 008% =0,04mg

Prawdopodobnie waga z powtarzalnoscig 0,04 mg bedzie spetnia¢ wymagania, ale nalezy to
potwierdzi¢ w miejscu uzytkowania. Jezeli ma to by¢ waga dedykowana do tego zastosowania,
mozna wybra¢ np. wage XA 52.3Y (4Y). Gdy bedy wazone rdéine prébki (rdwniez o wiekszych
masach), zasadne bedzie zastosowanie wagi XA 82/220.3Y (4Y).

Wyznaczanie warto$ci minimalnej masy lezy raczej w gestii producenta wag. Jest to jeden
z wazniejszych parametrow metrologicznych. Uzytkownik na ten problem patrzy raczej
z drugiej strony: jakag wage mam wybraé, zeby spetniata wymagania dla prébek, ktére waze. Jak to
zrobi¢, pokazano powyzej. Wielkosci minimalnej nawazki dla roznych modeli wag zawiera ponizsza
tabela 2.

Mikrowagi UYA 2.4Y MYA 2.4Y MYA 5.4Y

Obcigzenie maksymalne 2g 2g 5g

Dziatka elementarna 0,0001 mg 0,001 mg 0,001 mg

Min. nawazka (USP) 0,8 mg 2mg 2mg

Mikrowagi MYA 11.4Y MYA 21.4Y

Obcigzenie maksymalne 11g 21¢g

Dziatka elementarna 0,001 mg 0,001 mg

Min. nawazka (USP) 3mg 3mg

Wagi analityczne XA 52.3Y XA 110.3Y XA 210.3Y
XA 52/2X XA 110/2X -

Obcigzenie maksymalne 52g 110 g 210¢g

Dziatka elementarna 0,01 mg 0,01 mg 0,01 mg

Min. nawazka (USP) 20 mg 25 mg 30 mg
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Wagi analityczne XA 82/220.4Y XA 110 - 310.4Y

Obcigzenie maksymalne 220 g 110-310g

Dziatka elementarna 0,01/0,1 mg 0,1mg

Min. nawazka (USP) 20 mg 160 mg

Wagi analityczne AS 82/220.4Y AS 110 - 310.3Y (4Y)
AS 82/220.X2 AS 110-310.X2
AS 82/220.R2 AS 110-310.R2

Obcigzenie maksymalne 82/220 g 110-310g

Dziatka elementarna 0,01/0,1 mg 0,1mg

Min. nawazka (USP) 30 mg 200 mg

PODSUMOWANIE

Praktycznie nie zdarza sie, by okresla¢ mase prébki jako wartosé netto, korzystamy
z pojemnikéw, kolb, opakowan itp. Wiadomo, ze inne warunki niezbedne sg dla wazenia matych
mas, a inne dla duzych (naprezenia mechaniczne, zakres pracy uktadéw elektronicznych itp.)
Wielkos¢ tary moze mie¢ wiec dos¢ istotne znaczenie przy okre$laniu wartosci progowej dla masy
minimalnej. Mozna zatozy¢, ze dla tary bliskiej obcigzeniu maksymalnemu wagi, prog dla wazenia
masy minimalnej nalezy zwiekszy¢é o ok. 50%. Jest to zarazem wskazdowka: wielkos¢ pojemnika
nalezy optymalizowaé¢ wzgledem wazonej probki. Znacznym wsparciem podczas stosowania
omowionych wymagan jest aplikacja programowa MSW, ktdérg zawiera kazda waga serii 3Y/ 4Y.
Widok pokazany jest ponizej.

— ! i Ak 4 Kok s
‘ 1 L. e

>l R 0% 100% % §+— 4
Net .5 1019809 i = 5
Tare (11.78539 | «————— 6

Eioes Mo833g .
Product : 2:bromo-2-nitropropanel e—— 7
‘\ | M!nfmum sample :0.1580 g : : «———— g

\ I 3 Minimum sample status
=
“

1 —stabilny pomiar

2 —wskaznik progowy dla Masy Minimalnej, warto$¢ wazona jest powyzej progu (OK.)
3 —wskaznik poziomu wagi (OK.)

4 —wskaznik warunkéw Srodowiskowych, wilgotnos¢ / temperatura (OK.)

5 —wartos¢ netto

6 —wartos¢ uzytej tary

7 —nazwa wazonej probki

8 —wartos¢ progowa masy minimalnej (wyznaczona podczas testu)
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13. Czynniki zewnetrzne procesach wazenia

Kazdy przyrzad pomiarowy we wiasnej specyfikacji ma okreslone warunki poprawnego
uzytkowania. Wagi elektroniczne nie sg tu wyjgtkiem, majg podany zakres temperatury,
wilgotnosci, niektére dynamike zmian itp. To, czy te wartosci s3 respektowane, to juz inna
sprawa, co bardziej wnikliwi audytorzy czasami wykazujg tu niezgodnosci. Dla uzytkownika,
niezaleznie od tego, co napisano, wazne jest to, czy pomimo pewnych zmian warunkéw nadal
zachowuje on doktadno$¢ pomiaru. Doktadna analiza tego problemu wymagataby odrebnej
publikacji ze wzgledu na réznorodnos$¢ wag i czynnikow.

Stabilnos¢ warunkéw, w jakich pracuje waga jest pojeciem teoretycznym. Nalezy raczej méwic
odynamice zmian w jednostce czasu np. 0,5°C na godzine. To, czy takie zmiany
sg istotne, zalezy od ich wielkosci, dynamiki oraz wagi (jej dziatki elementarnej).

13.1. Temperatura

Temperatura jest miarg stanu cieplnego danego ciata. Jesli dwa ciata majg te samg temperature,
to w bezposrednim kontakcie nie przekazujg sobie ciepta, gdy za$ temperatura obu ciat jest rdzna,
to nastepuje przekazywanie ciepta z ciata o wyzszej temperaturze do ciata o nizszej — az do
wyréwnania sie temperatury obu ciat. Jak to sie ma do wag elektronicznych?

Szybki i dynamiczny wzrost temperatury powoduje pogorszenie sie parametrow metrologicznych.
Ma to zwigzek z rozszerzalnoscig elementéw konstrukcyjnych wagi oraz wspdtczynnikami
temperaturowymi przetwornika magnetoelektrycznego. Dla wag o rdéznych dziatkach
elementarnych d mozemy oczekiwaé réznych reakcji wagi. Prawdziwa jest ogdlnie znana zasada,
ze:

Im mniejsza dziatka d wagi tym wieksze wymagania dla stabilnosci temperatury.

Hipoteczne zachowanie sie wagi pokazuje ponizszy rysunek:

R e —— 8
SDYN I 8 7 T

| BLAD DYNAMICZNY WAGI A 7

7
| 7
7
| 7
7
85”“ I 6STAT 7
MTATYCZNY WAGI
t [godz] t[godz]
Szybka zmiana temperatury. Powolna zmiana temperatury.

Rys. 61. Doktadnos¢ wag przy zmianach temperatury.

Wykres po lewej stronie pokazuje powolne nagrzewanie sie otoczenia (linia przerywana).
Nie powoduje to zadnej reakcji wagi, poniewaz btad uktadu wagowego jest kompensowany.
Wykres po prawej stronie to szybka zmiana temperatury, ktéra z zasady powoduje pewien btgd
dynamiczny. Szybkosé¢ zmian jest zbyt duza, zeby poprawnie skompensowac btad uktadu
wagowego.
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Dla wag o dos¢ duzych rozdzielczosciach (rzedu 10-20 min) dynamiczne zmiany temperatury beda
odpowiedzialne za pogorszenie sie powtarzalnosci. Wynik badania tego parametru moze odbiegac
od wartosci, jaka deklaruje producent czy od tej, ktérg uzyskuje sie w stabilnych warunkach.
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Rys. 62. Powtarzalnos¢ wagi w stanach dynamicznych.

Gdy temperatura jest stabilna w pewnym zakresie, osiggamy dobrg powtarzalnosé¢, zgodna
z deklaracjg producenta.

Jak sobie radzi¢ ztym problem?

Whbrew pozorom dos$¢ prosto — poprzez czestszg adiustacje wagi. Nalezy jg wykonac¢ tuz przed

pomiarami. Czas wazenia jest na tyle krétki, ze nawet dos¢ duzy dryft wagi nie jest
w stanie zaktdci¢ pomiaru. Skutecznos¢ naszych dziatan zalezy od doktadnosci, jakg chcemy
osiggnac. Problem zmian temperatury zawsze nalezy rozpatrywac w kontekscie rozdzielczosci wag,
jakie posiadamy oraz ich odpornosci. Zazwyczaj temperatura pracy wag laboratoryjnych jest stata,
wiec opisany problem nie jest istotny. Moze sie on pojawiaé¢ tam, gdzie nie ma automatycznej

regulacji temperatury i wystepujg znaczne rdznice temperatury pomiedzy dniem a nocg.

Co moze zrobi¢ producent?

W firmie RADWAG badamy wszystkie wagi z przetwornikiem magnetoelektrycznym
w zakresie temperatur stosowania. Efektem tego sg mechanizmy kompensujgce wplyw
temperatury na doktadnosé¢ wskazan wag. Drugim aspektem sg elementy elektroniczne
o bardzo dobrych parametrach, ich stosowanie jest koniecznoscig dla wysokich rozdzielczosci,
jakie oferujemy, np. mikrowaga MYA 21 (21 000 000 dziatek).
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13.2. Wilgotnos¢

Utrzymywanie wilgotnosci na stabilnym poziomie np. 50% + 5% wymaga zastosowania uktadéw
nawilzania, jak i osuszania powietrza. Powinny one by¢ ze sobg sprzezone, ale i tak pozostaje
problem przeregulowania wzgledem wartosci nominalnej. System taki jest zapewne dos¢
skomplikowany i musi by¢ adaptowany do wielko$ci pomieszczenia, intensywnosci jego
uzytkowania, systemu wentylacji itp. Praktycznie wiec w zakresie wilgotnosci stosowane sg
gtéwnie nawilzacze powietrza, bez osuszaczy. Tak wiec, w wyniku zmiany parametrow powietrza
atmosferycznego, nastepuje wzrost wilgotnosci w Laboratorium. Czy jest to istotne dla pomiaréw
masy?

Wariant odpowiedzi zalezy od tego:
jaka waga jest uzytkowana ?
= jakie probki sg wazone ?
jak doktadnie nalezy wyznaczy¢ mase prébki?

Waga, jak kazdy obiekt, pochtania wilgoé, ktéra osiada na jej elementach konstrukcyjnych. Tym
samym powoduje to wytrgcenie jej ze stanu ustalonego. Absorpcja wilgoci jest procesem dos¢
subtelnym, totez efekt jej dziatania nie bedzie widoczny dla kazdej wagi. To zjawisko jest
zauwazalne w przypadku wag z dziatka elementarng 10 pg, 1 ug oraz 0,1 pg. Obserwujemy
gtownie dryft wskazania zerowego (gdy szalka jest nieobcigzona). Hipoteczne zachowanie sie wagi
przy zmianie wilgotnosci pokazuje ponizszy rysunek:

Powietrze jest dos¢ szybkim osrodkiem, dlatego tez ,, [%]A
zmiana wilgotnosci o 20% nastepuje dos¢ szybko, 50% -
natomiast waga jako obiekt przyswaja te zmiane -
w znacznie diuzszym okresie czasu. 40% -

Praktycznie objawia sie to w postaci dryftu wskazania e

zerowego, ktory bedzie w konsekwencji pogarszac
powtarzalno$¢ wagi.

20% - At=1h

5=

A E : time [h]
. ;. . . . Error : :
Widaé, ze w pierwszym okresie wystepuje pewne [ql : :

opdznienie w reakcji wagi [ | ]. Wynika ono z tego, ]
ze zmiana wilgotnosci musi pokonaé¢ jej bariery : '
konstrukcyjne. ‘ ¥ Ari
Obszar oznaczony jako [ Il ] to okres, gdy powietrze ﬂ’lll__
W pomieszczeniu osiggneto juz stan stabilny, waga
natomiast wykazuje nadal dryft wskazania, ciggle 1 time[h]’
zachodzi proces absorpcji. Najlepszym rozwigzaniem

jest utrzymywanie wilgotnosci na statym poziomie.

Rys. 63. Wptyw zmian wilgotnosci na pomiar masy.
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Jezeli uzytkowane sg wagi, ktéorych dziatka elementarna jest wieksza niz 0,01 mg, to zapewne
poziom wilgotno$ci w Laboratorium moze byé dynamicznie zmienny. Zmiana wilgotnosci o ok.
20% w pewnym czasie nie powinna wptywa¢ na parametry metrologiczne wagi. W przypadkach,
gdy masa prébki nie musi by¢ ,,doktadnie” wyznaczona, wystarczy tylko oszacowanie lub
wyznaczenie z mniejszg doktadnoscig, wszelkie zmiennosci czynnikdéw sg raczej mato znaczace.

Powszechna opinia, ze niska wilgotnos¢ zawsze prowadzi do powstawania elektrostatycznosci nie
potwierdza sie w praktyce. To, czy takie zjawisko bedzie miato miejsce, zalezy gtéwnie od typu
probek, ktére sg wazone. Ten problem nalezy ujg¢ w metodyce pomiaréw, wskazujgc dziatania
korygujgce. Sg nimi zazwyczaj zalecenia jonizacji celem usuniecia niepozgdanych tadunkéw
z prébki.

13.2.1. Wptyw wilgotnosci na pomiar masy probki

Oddziatywanie wilgotnosci na probke nalezy rozpatrywaé w dwdch aspektach. Masa prébki moze
by¢ zmienna w wyniku proceséw absorpcji lub desorpcji. W kazdym z przypadkdéw operator wagi
ma pewien dyskomfort zwigzany z tym, co obserwuje. Oczekuje bowiem stabilnego wyniku, a
wynik wazenia wykazuje dryft. Okreslenie masy prébki jest niemozliwe. W celu okreslenia zrodta
takiej niestabilnosci nalezy na szalce wagi postawié obiekt o statej masie, np. wzorzec masy. Gdy
wynik jest stabilny, to z pewnoscig niestabilno$s¢ pomiaru jest efektem proceséow zachodzgcych
w prébce.

Gléwne zalecenia:
1. Probki przed wazeniem powinny by¢ aklimatyzowane do temperatury otoczenia, do tego
celu wykorzystuje sie eksykatory.
2. Jezeli wykonywany jest pomiar brutto, to wielko$¢ opakowan powinna by¢ dobrana do
wielkosci probki.
3. Przed wazeniem prébka powinna by¢ wymieszana celem uzyskania jednorodnosci,
powierzchniowe warstwy moga zawiera¢ wiecej wilgoci.

Przyktadowe procesy, w ktdrych wystepuja problemy z niestabilnosciag masy prébki:

a. Roéinicowy pomiar masy filtrow celulozowych, pomiar zapylenia.
ZALECENIA:
Stosowac filtry z witdkna szklanego, kwarcowego lub teflonu (PTFE), poniewaz nie chtong
one wilgoci. Tym samym pomiar masy bedzie rzeczywistym pomiarem medium, jakie
zawiera filtr po absorpcji. Przy stosowaniu filtrdw PTFE moze pojawié sie zjawisko
elektrostatyki. W takim przypadku zalecana jest jonizacja tadunkami +/-.

b. Okreslenie masy préobki po jej uprzednim procesie termicznym (ogrzewanie,
wygrzewanie, spalanie), gdy probka nie jest aklimatyzowana.
ZALECENIA:
Ustabilizowa¢ mase probki w eksykatorze do statej temperatury i wilgotnosci. Jezeli probka
musi byt zwazona w stanie ,,cieptym”, pomiar powinien by¢ szybki (optymalizacja), wynik
wazenia prawdopodobnie bedzie zmniejszat sie. Jest to efekt powstawania pragdow
konwekcyjnych gorgcego powietrza w komorze wazenia.
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c. Wazenie suchych proszkéw w warunkach wysokiej wilgotnosci.

ZALECENIA:

Probke przechowywaé w zamknietym pojemniku, przed wazeniem wymiesza¢ prébke,
optymalizowaé czas wazenia (mozliwie krétki czas pomiaru), przyja¢ do analizy pierwszy
stabilny wynik (kolejny pomiary bedg rosngce — proces absorpcji).

d. Okreslenie masy probki typu tektura, pochtanianie wilgoci.
Probki zawierajgce celuloze w swoim sktadzie sg higroskopijne, wiec ich masa jest zmienna
w czasie. Wzrost masy prébki jest zalezny od poziomu wilgoci w pomieszczeniu oraz
powierzchni prébki. Znaczenie ma rdwniez wielkos¢ dziatki elementarnej wagi (mozliwosé

detekcji zmian).
ZALECENIA:

Izolacja probki od otoczenia (wazenie w opakowaniu), aklimatyzacja prébki do warunkéw
panujgcych w pomieszczeniu.

Problem zmian wilgotnosci dotyczy nie tylko wag elektronicznych ale réwniez odwaznikdw.

Zalecenia OIMLR 111-1 ,,Weigts of classes Eq, E;, F1, F2, M1, M1.,, M2, M,_3 and Ms”wskazujg, jakie
warunki klimatyczne powinny by¢ spetnione dla odwaznikéw podczas wzorcowania
i przechowywania. Mozna zatem stwierdzi¢, ze warunki stosowania w laboratorium powinny by¢
takie same. Zalecenia tej normy przedstawia ponizsza tabela:

Klasa wzorca Zmiana temperatury podczas wzorcowania

Es +0,3°C wciggulgodz. (max. zmiana * 0,5°C/12 godzin)
E, +0,7°C wciggulgodz. (max. zmiana * 1°C/12 godzin)
Fy +1,5°C wciggu1godz. (max.zmiana * 2°C/12 godzin)
F, +2°C  wciggulgodz. (max. zmiana * 3,5°C/12 godzin)
M, +3°C  wciggulgodz. (max.zmiana * 5°C/12 godzin)

Klasa wzorca

Zakres wilgotnosci wzglednej powietrza

Ey 40% do 60% (max. zmiana * 5% / godzine)
E> 40% do 60% (max. zmiana = 10% / godzine)
F 40% do 60% (max. zmiana + 15% / godzine)

PODSUMOWANIE

Zjawiska zwigzane z oddziatywaniem wilgoci sg zjawiskami fizycznymi i dotyczg wszystkich wag.
Mozliwos¢ ich obserwacji jest zalezna od skali zjawiska, rozdzielczosci wagi oraz podatnosci prébki.
W przypadkach, gdy wymagana jest bardzo niska wilgotno$¢ otoczenia, pojawia¢ sie moze
zjawisko elektrostatyki. Moze ono by¢ eliminowane cze$ciowo przez konstrukcje wagi, np. szyby
antystatyczne tak, jak w przypadku mikrowag serii MYA lub wag XA 4Y
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13.3. Elektrostatyka

Elektrostatyka jest dziedzing fizyki zajmujacy sie oddziatywaniami pomiedzy nieruchomymi
tadunkami elektrycznymi. Oddziatywania te zwane sg elektrostatycznymi. Zjawisko to opisuje
prawo Coulomba:

F =k -—qlr'zqz (83)

Sita wzajemnego oddziatywania dwdch punktowych tadunkdw elektrycznych jest wprost proporcjonalna do
iloczynu tych tadunkéwiodwrotnie proporcjonalna do kwadratu odlegtosci miedzy nimi.

Rys. 64. Rozktad sit pcﬁb elektrostatycznego.

Sytuacja powyisza, w ktérej zrodtem pola jest tadunek skupiony w jednym punkcie jest
w zasadzie niemozliwa. Jest to teoretyczny opis zjawiska. W odniesieniu do wag zjawisko
elektrostatyki to oddziatywanie tfadunku, jaki znajduje sie na elementach wazonych
z tadunkami, ktére posiadajg elementy komory wazenia; takimi jak np. szyby. W takim przypadku
mozna mowi¢ o natezeniu pola elektrostatycznego pomiedzy dwoma obszarami. Ze wzgledu na to,
ze obszary te mogg by¢ diametralnie rdzine, pewnym przyblizeniem jest oddziatywanie, jakie
zachodzi pomiedzy dwoma ptytami.

Wartos¢ tego natezenia opisuje réwnanie:
Y (84)
d

gdzie: U — rdznica potencjatow pomiedzy ptytami
d - odlegtos¢ pomiedzy ptytami

Zaleznie od rodzaju fadunkdéw oraz obszardéw, ktére ze sobg oddziatujg, mozemy otrzymaé reakcje
wagi w postaci:

= rosngcego dryftu wskazania, gdy fadunki bedg miaty przeciwne znaki, tadunki sie

przyciagaja;
* malejgcego dryftu wskazania, gdy tadunki beds posiadaty takie same znaki, tadunki sie
odpychaja.

m[g] / mig]

stab dryft stab dryft

—

-—

t[s] tls]

Rys. 65. Dryft wskazania wynikajgcy z oddziatywar elektrostatycznych.
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Oddziatywania elektrostatyczne nie sg zbyt czestym zjawiskiem w $rodowisku pracy. Ich
wystepowanie jest zazwyczaj efektem wtasciwosci probki oraz niskiej wilgotnosci. Zeby skutecznie
przeciwdziataé, nalezy wiedzie¢, ze:
e Jezeli ciato naelektryzowane ujemnie zetkniemy z ciatem elektrycznie obojetnym,
to nadmiar elektronéw rozdzieli sie na dwa ciata. W efekcie oba ciata s3 naelektryzowane
tadunkiem tego samego znaku.

e Jezeli ciato naelektryzowane dodatnio zetkniemy =z ciatem nienaelektryzowanym,
to czesé¢ elektrondw z ciata obojetnego elektrycznie przemiesci sie na ciato
naelektryzowane i fadunek dodatni zostanie na nim zmniejszony. Jednoczesnie ciato
obojetne w wyniku utraty czesci elektronéw naelektryzuje sie dodatnio.

W zjawisku elektryzowania przez dotyk ciata elektryzujg sie jednoimiennie. Nie mozna zatem
uzyska¢é ciata obojetnego.

tadunki elektrostatyczne moga powstawaé w wyniku:
= przejmowania nieskompensowanego tadunku z powietrza;
= poprzez potarcie dwéch nieprzewodzacych materiatéw o siebie;
= dotkniecia reka.

Ocena zjawisk zwigzanych z elektrostatykg jest dos¢ ktopotliwa, poniewaz widoczny jest efekt
wystepowania zjawiska, a nie ono samo. Poniewaz niemozliwe jest usuniecie przyczyny, stosuje
sie dziatania eliminujgce lub kompensujgce niepozgdane tadunki elektrostatyczne..

Rozwigzaniem oferowanym przez RADWAG
jest jonizator, ktory jest tzw. neutralizatorem
fadunkow elektrostatycznych. Urzadzenie to
generuje jony, ktérych tadunek elektryczny
jest przeciwnego znaku wzgledem tadunku,
ktéry chcemy usungé. Dziafanie jonizatora
polega na kompensacji tadunkow
znajdujgcych sie na reku operatora oraz
wewnatrz komory  wazenia podczas
otwierania szafki. W warunkach réwnowagi
tempo  jonizacji jest réwne tempu
rekombinacji, co powoduje utrzymywanie sie
statego stopnia jonizacji danego o$rodka.

13.4. Ruch powietrza

Na temat ruchu powietrza w Laboratorium powstato zapewne sporo opracowan, ktére wskazujg
ergonomiczne rozwigzania. S3 to uwarunkowania o charakterze ogdélnym, tym samym nie
uwzgledniajg specyficznych wymagan dla wag elektronicznych.

Oddziatywanie powietrza na proces wazenia ocenia sie w zasadzie dla do$¢ doktadnych wag, czyli

takich, ktérych dziatka d < 0,1 mg. Dla innych konstrukcji problem praktycznie nie istnieje. Nie
analizujemy tu sytuacji, w ktérej stanowisko wagowe jest tuz przy linii produkcyjne;j.
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Ogodlnie mozna powiedzie¢, ze problem oddziatywania powietrza na proces pomiaru masy
sprowadza sie do dwdch podstawowych obszaréw. Pierwszy to przestrzen Laboratorium, w ktérej
mamy naturalny ruch powietrza, czasami wymuszony (klimatyzacja). Ruch powietrza oraz jego
temperature w przestrzeni w przypadku klimatyzacji pokazujg ponizsze schematy.

0 3 6 9 12m
oc

33 32 31 30 29

Rys. 66. Rozktad temperatury i ruch powietrza dla typowej klimatyzacji.

Zrdznicowany rozktad temperatury wymusza okreslony ruch powietrza. Typowa klimatyzacja, jak
wida¢, nie jest najlepszym rozwigzaniem, zwfaszcza dla mikrowag, w ktérych mamy d=1 pg.

Drugi obszar to konstrukcja wagi. Mamy tu modut wagowy, komore wazenia, szalke wagi. Poziom
szczelnosci i konstrukcja tych elementdw powinna ogranicza¢ ruch powietrza, jego wptyw
na wynik wazenia. Stosuje sie wiec tzw. szalki azurowane dla wag z dziatkg elementarng
d<0,1 mg. Innym rozwigzaniem s3g szklane ostony naktadane na konstrukcje wagi. W tym
przypadku na mikrowage
UMYA 2.

Szalka azurowana, ostona zewnetrzna mikrowagi.

Widocznym efektem dziatania powietrza na szalke wagi jest niestabilno$¢ wskazan. Czas pomiaru
wydtuza sie, mozliwa jest oscylacja wokét wyniku stabilnego. Zjawisko jest dos$¢ proste w ocenie.
Prawdziwa jest zaleznosé: wraz ze wzrostem wielko$ci szalki zjawisko sie nasila. Szalka zachowuje
sie, jak zagiel zbierajgcy podmuchy. Zjawisko ma charakter fizyczny i obowigzuje wszystkie wagi.
Poniewaz to zakiécenie zdecydowanie pogarsza powtarzalno$¢ wskazan, wiec stosuje sie
zaleznos¢ konstrukcyjng:

Im mniejsza dziatka elementarna [d], wagi tym mniejsza srednica szalki.

Nie znajdziemy zatem wagi z dziatkg d=0,001 mg i szalkg np. & 80 mm. Wprawdzie mozliwa jest do
wykonania, ale doktadnosci pomiaru nie gwarantuje. Wyjatkiem w tej materii sg wagi do wazenia
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filtrow, ale w ich przypadku pojecie ,,szalka” wymaga innej oceny. Szalki tego typu to zazwyczaj
otwarty uktad 6-ramienny.

Szalka mikrowagi MYA 0.8/3.3Y.

Dla pewnych proceséw pomiarowych stosuje sie specjalne rozwigzania w zakresie ostony szalki.
Tak jest w przypadku komparatoréw masy, tu wazniejsza jest doktadnos$¢ niz swobodny dostep do
szalki czy szybkos$¢ pomiaru.

Niekorzystne warunki pracy nie oznaczajg utraty doktadnosci wazenia. O tym decyduje odpornos¢
wagi, czyli zdolnos¢ do wskazywania poprawnych wynikéw przy dziatajgcym zaktéceniu.

13.5. Wibracje podtoza

O teorii drgan napisano wiele opracowan, totez nie ma potrzeby ich powtarzania. Nie zmierzamy
do opisu samego zjawiska, ale do okre$lenia tego, co ono oznacza dla wag elektronicznych. Wiemy,
ze pomiar masy to nic innego, jak okreslenie sity, z jaka jest ona przyciggana przez Ziemie. Podczas
pomiaru waga generuje site Fc rownowazgaca site grawitacyjna Fg, wigc uktad pomiarowy znajduje
sie w stanie réwnowagi. Site wyporu Fy w tym przypadku zaniedbujemy.

@ Fe=mg

S
ﬁFc+Fw

Rys. 67. Proces wazenia — uktad sit.

Wystepujgce zakidécenie w postaci drgan powoduje wytrgcenie uktadu z potozenia réwnowagi,
co obserwujemy jako niestabilnos¢ wskazan. Tak ogdlnie mozna opisa¢ charakter zjawiska.
Nie analizujemy tu catej sfery filtrowania sygnatu pomiarowego, ma on réwniez wptyw na to,
co widzimy. Drgania powstajg w efekcie dziatalnosci cztowieka (maszyny, urzadzenia, transport),
alesg tez rezultatem dziatan natury (wstrzasy sejsmiczne). Powstaje zatem pytanie, jak sie
zabezpieczac przed tym zaktdceniem?
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Z jednej strony poprzez odpowiednie konstrukcje wagowe, z drugiej — poprzez tzw. stoty
antywibracyjne. Te konstrukcje posiadajg specjalne wibroizolatory. Dzieki nim mozna skutecznie
wyttumic¢ drgania podtoza. Przyktad takich konstrukcji to stét SAL/STONE z duzg granitowa ptytg
lub konsola betonowa typu SAL/C — zastosowanie dla mikrowag.

| |
Elementy ttumigce drgania sg instalowane réwniez w typowych stotach laboratoryjnych. Stalowa
konstrukcja stotu antywibracyjnego z dwoma kamiennymi blatami zamknieta zostata w
eleganckiej ostonie, wykonanej z ptyty MDF. Stanowisko wyposazone zostato w dwie zamykane
szafki, umozliwiajgce zainstalowanie komputera i zasilacza UPS lub listwy zasilajgcej oraz
wysuwang potke na klawiature i mysz. Podwyiszenie w tylnej czeSci blatu umozliwia
ergonomiczne ustawienia monitora LCD.

Jak wczesniej wspomniano, drgania mogg byc¢ efektem wstrzgséw sejsmicznych. Ich charakter
oraz znieksztatcenia (rozchodzenie sie w skorupie ziemskiej) s3 bardzo réine. Tym samym
stosowane zabezpieczenia przed wstrzgsami moga by¢ nieskuteczne.
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Taki zarejestrowany przypadek to wstrzasy sejsmiczne W dniu 11 kwietnia 2012 r. o 08:38 czasu
UTC wystgpito duze trzesienie ziemi na Oceanie Indyjskim, ok. 600 km na zachdd od pdtnocnej

czesci Sumatry.

Rys. 68. Lokalizacja wstrzqsdw sejsmicznych — Sumatra.

Jaki to miato wptyw na powtarzalno$¢ wskazan mikrowagi, pokazujg wykresy:
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Powtarzalno$¢é wskazan wyrazona jako odchylenie standardowe
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Rys. 69. Wplyw wstrzqsow na powtarzalnos¢ mikrowagi.

Pierwszy wykres pokazuje odczyt z sejsmografu znajdujgcego sie w potudniowej Polsce, ktéry
pierwsze wstrzgsy zarejestrowat okoto godziny 08:50. Najwieksze wartosci osiggajg one pomiedzy
godzing 9 a godzing 10 czasu UTC. Nalezy pamietaé, ze okresie od marca do pazdziernika czas
lokalny w Polsce rézni sie wzgledem czasu UTC o + 2 godz.
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Wykres drugi pokazuje powtarzalno$¢ wskazan wagi. Przed wstrzgsami jest na poziomie 1sd,
w trakcie wstrzgséw ma wartos¢ prawie 20sd. Wyeliminowanie programowe takich zjawisk jest
praktycznie niemozliwe ze wzgledu na charakter zjawiska (drgania wolnozmienne znieksztatcone
przez skorupe ziemska). Zdarzenia tego typu moga by¢ problemem w miejscach o znacznej
aktywnosci sejsmiczne;.

Drgania pochodzace z innych Zrédet mozna eliminowac¢ dosé skutecznie poprzez odpowiednie
konstrukcje mechaniczne oraz programowe. Zastosowane przez RADWAG rozwigzania w zakresie
ttumienia drgan sg efektem wielu badan. Sprawdzamy nie tylko stopien ttumienia konstrukcji, ale
rébwniez zachowania sie wag podczas wibracji. Przykfad takich testow pokazano ponizej.
Na specjalnej konstrukcji posadowiono granitowg ptyte. Do amortyzacji ptyty wykorzystano takie
same elementy, jak w typowym stole antywibracyjnym SAL/M. Taky konstrukcje umieszczono
na stole wibracyjnym. Nastepnie rejestrowano wskazania miernika drgan na ptaszczyZznie stotu
wibracyjnego oraz na granitowej ptycie.

GRS R

Pomiar &rgaﬁ stotu wibracyjnego. Pomiar rgari ptyty granitowej.

Podczas badan stwierdzono, ze dla amplitudy o wartosci ¥ Max skutecznos$¢ ttumienia drgan przez
stét antywibracyjny zawiera sie w granicach 65% + 92% (zaleznie od czestotliwosci).

13.6. Zaktocenia elektromagnetyczne

Kazde pracujace urzadzenie elektryczne jest Zrodtem zaburzen elektromagnetycznych. Mozna
zatem stwierdzié, ze sSrodowisko pracy jest Srodowiskiem elektromagnetycznym, w ktérym:
= wszelkie urzadzenia narazone sg na zaburzenia elektromagnetyczne emitowane przez inne
urzadzenia;
* same emitujg zaburzenia elektromagnetyczne do tego srodowiska.

Mowi sie zatem o kompatybilnosci elektromagnetycznej. Oznacza ona zdolno$¢ wag i innych
urzadzen elektrycznych (elektronicznych) do prawidtowego dziatania w srodowisku elektro-
magnetycznym. Praktycznie oznacza to, ze waga:

= emituje zaburzenia elektromagnetyczne w stopniu niezaktécajgcym pracy innych urzadzen;
» jestodporna na zaburzenia wywotywane przez inne urzadzenia.
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Zaburzenie elektromagnetyczne

To kaide zjawisko elektromagnetyczne, ktéore moze wptyng¢ na pogorszenie parametréow
uzytkowych wagi. Tym zaburzeniem moze by¢ sygnat pochodzacy od innego systemu dziatajgcego
w tym samym S$rodowisku, szum elektromagnetyczny, stany nieustalone w obwodach
elektrycznych itp.

Takie zaburzenia mogg powodowaé¢ w wagach elektronicznych:

= stany niestabilne;

= wytgczanie sie lub restart programéw wewnetrznych;

= zamrozenie stanéw wyswietlacza;

= wprowadzanie btedu systematycznego do wyniku pomiaru;
= trwate uszkodzenie.

W zakresie kompatybilnosci elektromagnetycznej deklarowanie zgodnosci tylko i wytgcznie
znormg PN-EN 45501 jest niewystarczajgce. Norma ta obejmuje tylko badanie odpornosci wag.
Nie obejmuje badania emisji.

W zwigzku z tym nalezy wykonywa¢ dodatkowe badania potwierdzajgce w petni, ze waga jest
kompatybilna np. zgodnie z normg PN-EN 61326-1. Wdwczas istnieje podstawa prawna dla
oznaczenia wagi znakiem CE oraz M dla wag legalizowanych. Takie badania wykonuje
Laboratorium Elektryczne RADWAG.

Badanie odpornosci wagi w komorze GTEM.
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Badanie emisji przewodzonej dla wagi AS 310/C/2:
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Badanie emisji promieniowana wagi AS 310/C/2:
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Majgc wyposazenie oraz wykwalifikowany personel, RADWAG bada réwniez ten parametr

w wagach swojej

produkcji. Otrzymane wyniki sg wykorzystywane réwniez dla doskonalenia

konstrukcji elektronicznej wag.
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14. Pétautomatyczne procedury kontroli wag

Pozyskiwanie danych pomiarowych w przypadku wag elektronicznych wymaga ingerencji
operatora. Systemy automatyczne nie s3 powszechne, zapewne ze wzgledu na stopien
skomplikowania, koszty, metode pobierania prébki itp. Podobnie jest w przypadku badania
wagi: musimy co$ zaplanowaé¢, przygotowa¢ wzorce. Oile w przypadku prébek jestesmy w
sytuacji patowej, to dla kontroli wag mamy pewng alternatywe. Mozemy wykorzystac
mechanizm wewnetrznej adiustacji wagi w celach kontrolnych. Takie rozwigzanie programowe
ma wiekszo$¢ wag produkcji RADWAG.

14.1. GLP Report

Zadaniem tej funkcji jest automatyczne okre$lenie powtarzalno$ci wskazan wagi w rzeczywistych
warunkach uzytkowania. Powtarzalno$¢ jest wyznaczana z serii 10 powtdrzen wazenia
wewnetrznej masy adiustacyjnej.

W trakcie tej procedury uzyskujemy dodatkowo informacje, jaka jest odchytka masy maksymalnej
od wartosci oczekiwanej (prawdziwej). Jest to tym samym maksymalny btad wskazania dla tej
masy. Powtarzalnos¢ liczymy wedtug zaleznosci:

gdzie: s — odchylenie standardowe
x;i — kolejny pomiar
X — Srednia arytmetyczna z serii pomiaréow
n — liczba powtdrzen w serii pomiarow

Zadaniem operatora jest uruchomienie funkcji, ktéra dalej przebiega w catosci automatycznie.
Wynik koncowy jest eksponowany na wyswietlaczu wagi z mozliwoscig wydruku (raport) lub
exportu do pamieci zewnetrznej poprzez port USB.

Przyktad raportu dla wagi AS 220 3.Y (4Y) pokazany jest w dalszej czeSci opracowania. W raporcie
mozna wyréznic trzy obszary:

= pierwszy to dane identyfikacyjne wagi oraz czas wykonania testu. Informacjg jednoznacznie
identyfikujgcg wage jest jej numer fabryczny

= drugi obszar zawiera informacje dotyczgce warunkow srodowiskowych wykonywania testu
oraz istotnych parametrow wagi

= trzeci pokazuje wyniki z wykonanego testu, analiza tych danych umozliwia ocene stabilnosci

wagi w czasie (poprzez obserwacje zmian powtarzalnosci) oraz jej odchytke wskazan od
wartosci maksymalne;j.
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Typ wagi MYA 3Y

ID wagi 432134
Uzytkownik Admin
Wersja aplikacji L1.4.15K
Data 2015.07.30
Czas 13:42:13
Liczba pomiaréw 10

Dziatka wagi 0.000001 g
Masa odwaznika wewnetrznego 17.673852 g
Filtr Wolny

Zatwierdzenie wyniku
Temperatura: Start

Szybko i doktadnie
23.99 °C

Temperatura: Stop 23.96 °C
Wilgotnos¢: Start 58 %
Wilgotnosé: Stop 58 %
Odchytka dla Max 0.000004 g
Powtarzalnos¢ 0.0000017 g

Przyktad raportu GLP dla mikrowagi

Wszystkie wykonane testy sg przechowywane w pamieci wagi. Ich wyniki mozna poréwnywac
miedzy sobg obserwujgc stabilnos¢ powtarzalnosci w czasie. Jest to jeden z wazniejszych
parametrow kazdej wagi.

14.2. Autotest Filtr

Wiekszo$¢ wspotczesnych wag posiada cafa game filtréw i innych pomocniczych ustawien,
pozwalajacych optymalizowac¢ dziatanie wagi wzgledem warunkéw uzytkowania. Efektywne
wykorzystanie tych mozliwosci wymaga jednakze pewnej wiedzy i sporej ilosci testéw
praktycznych. Z tego tez powodu znaczna cze$¢ uzytkownikéw nie jest w stanie zastosowac tych
mechanizméw w praktyce. Pomocne w tym przypadku jest wsparcie techniczne
ze strony producenta. Efektem tych dziatan jest funkcja diagnostyczna Autotest Filtr, ktdra jest
dostepna w wagach serii,,Y”.

Zasada dziafania tej funkcji polega na automatycznym badaniu powtarzalnosci wskazan oraz
okres$leniu czasu pomiaru dla wszystkich mozliwych kombinacji ustawien: filtr — zatwierdzenie
wyniku. Uzytkownik ma do dyspozycji 5 poziomow filtrowania oraz 3 poziomy dla zatwierdzenia
wyniku. Jak wida¢, zatozenie, ze cate badanie mozna wykonac recznie, jest raczej btedne, choéby
ze wzgledu na czasochtonnos$¢. W czasie badania postugujemy sie mechanizmem automatycznego
nakfadania wewnetrznej masy adiustacyjne;j.

Czas wazenia liczony jest jako warto$¢ srednia z 10 pomiardw wazenia wewnetrznej masy. Ten
parametr jest pewnym przyblizeniem czasu rzeczywistego, poniewaz algorytm liczenia czasu jako
poczatek pomiaru przyjmuje moment wygenerowania komendy ,potéz odwaznik”. Koniec
pomiaru jest to stan stabilny, osiggany zgodnie z ustawionymi kryteriami (menu uzytkownika).
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Wyznaczony czas pomiaru jest pewnym przyblizeniem tego, jak szybko pomiar moze by¢
wykonany ze wzgledu na to, ze:

= pomiary wykonywane sg automatycznie masg zabudowang wewnatrz wagi, totez warunki
nakfadania sg praktycznie 100% powtarzalne, w rzeczywistosci takg zgodnos¢ trudno
uzyska¢ —moga wystepowac udary na pomost wagowy;

= w praktyce pomiar masy dotyczy obiektéw takich, jak kolby, zlewki, naczynia wagowe itp.
o réznych wielkosciach, wiec mozliwy jest wptyw czynnikéw zewnetrznych.

Analizujgc wyniki z raportu, mozna wybra¢ optymalne ustawienie dla danego srodowiska pracy
wagi, uwzgledniajgc czas trwania pomiaru lub wyznaczong powtarzalnosc.

Po zakonczeniu procedury na wyswietlaczu pokazane jest zestawienie, zawierajgce wyniki dla
wszystkich testowanych ustawien. Znaczniki pokazujg te ustawienia, ktore cechuje:

Q—:: a. najkrétszy czas pomiaru
||‘ b. najlepsza powtarzalnos¢
Ty
(EOOLOD

c. optymalne ustawienie dla czasui powtarzalnosci

—~ ﬂ
{L ‘XA
Szybki 0.00007 g 3 2 .
§ Cf‘ Szybko 1.688 s P Fie Sredni ‘
Szybki 0.00007 g [ 5 A = 5
. Szybko i doktadnie 22555 FETs) Zatwierdzenie Szybko i doktadnie
Szybki 0.00007 g ¢
o Dakladnie 57601 ” Powtarzalnos¢ 0.00004 g
Sredni 0.00007 g
" Szybko 1.894 s O Czas 24235
$redni ~/L 0.00004g , 2015.07.30
- "‘ Szybkoidokladnie < a < 2423s Vv Aktywij 15:04:57
Sredni 0.00005 g
13 Doktadnie 2.752s
£ Wolny 0.00006 g
14 & Szybko 25335 .

Wybierajgc dowolng pozycje, mozna wyswietli¢ doktadne informacje dotyczgce testowanego
ustawienia. Opcja , aktywuj” pozwala zastosowac wybrane ustawienie dla pomiaréw. Bedzie ono
ustawieniem domysinym. Wyniki z catego testu mozna wydrukowaé (przestac) celem archiwizacji
lub monitoringu parametrow wagi w czasie. Raport z wykonanego badania jest dos¢ obszerny,
wiec w publikacji pokazano tylko jego fragment.
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Typ wagi XA 4Y
ID wagi 876573
Uzytkownik Admin
Wersja aplikacji L1.4.15K
Data 2015.07.30
Czas 15:04:57
Dziatka wagi 0.0001 g
Masa odwaznika wewnetrz. 209.65432 g
Temperatura: Start 24.27°C
Temperatura: Stop 24.39°C
Wilgotnos¢: Start 63 %
Wilgotnos¢: Stop 64 %
Filtr Szybki
Zatwierdzenie wyniku Szybko
Powtarzalnos¢ 0.00007 g
Czas stabilizacji 1.688s
Filtr Szybki
Zatwierdzenie wyniku Szybko i doktadnie
Powtarzalnos¢ 0.00007 g
Czas stabilizacji 2.255s
Filtr Szybki
Zatwierdzenie wyniku Doktadnie
Powtarzalnos¢ 0.00007 g
Czas stabilizacji 2.760 s
Filtr Sredni
Zatwierdzenie wyniku Szybko
Powtarzalnos¢ 0.00007 g
Czas stabilizacji 1.894 s
Filtr Sredni
Zatwierdzenie wyniku Szybko i doktadnie
Powtarzalnos¢ 0.00004 g
Czas stabilizacji 2.423s
Filtr Wolny
Zatwierdzenie wyniku Szybko
Powtarzalnos¢ 0.00006 g
Czas stabilizacji 2.533s

Przyktad raportu z funkcji Autotest Filtr (waga XA 4Y, d=0,1 mg)



15. Wazenie réznicowe w praktyce

Idea wazenia réznicowego jest znana od szeregu lat. Potocznie temat ujmujac, sprowadza sie
ona do okreslenia masy tego samego obiektu przynajmniej dwukrotnie. Podczas takiej kontroli
badana jest stabilnos¢ prébki w czasie lub zmienno$¢ jej masy po zalecanych procesach. Moze
to by¢ ogrzewanie, spalanie, absorpcja zanieczyszczen itp. Opisujgc taki proces w kontekscie
zagadnien metrologicznych, nalezy zastanowic sie, co wplywa na doktadnos¢ pomiaru. Procesy,
jakim podlega prébka, sg zupetnie innym zagadnieniem i nie bedg tu rozpatrywane.

Odpowied?Z na pytanie, jakie czynniki wptywajg na doktadnos¢ podczas wazenia réznicowego ma
kilka wariantéw. Wynikajg one gtéwnie z wielkoéci analizowanych prébek. Zeby nie komplikowa¢
tematu, ograniczymy sie do dwdch wielkosci: probka o bardzo matej masie oraz prébka o bardzo
duzej masie (wzgledem obcigzenia maksymalnego wagi oczywiscie).

15.1. Wazenie réznicowe matych mas

Wiemy z poprzednich rozdziatdw, ze podczas pomiaru matych mas jedynym istotnym parametrem
wagi jest powtarzalnosé wskazan. Jest to wynikiem tego, ze wykorzystujemy poczatek zakresu
pomiarowego. To, jak doktadnie mozemy okresli¢ mase, bedzie efektem tylko powtarzalnosci
wskazan —im lepsza, tym doktadnie;j.

Zazwyczaj, gdy co$ zwazymy, a nastepnie zdejmiemy z szalki, to waga wskazuje stan zera [0.0000].
Kolejny pomiar rozpoczyna sie od tzw. ,,doktadnego zera” i mozna oczekiwa¢ wyniku obarczonego
tylko btedem powtarzalnosci (okre$lonej dla matych mas). Nie jest tajemnicg dla metrologdw, ze
o doktadnosci wagi decyduje réwniez czuto$¢ wagi. Jak zostanie potozony ,,doktadny” wzorzec
masy np. 5 g to, wskazanie wagi rowniez powinno wynosi¢ 5,00000 g. Oczywiscie, czuto$¢ jest
regulowana poprzez adiustacje wewnetrzng wagi — zazwyczaj w obszarze okoto 50 % - 75 %
obcigzenia maksymalnego wagi. Poniewaz jest to zaleznos¢ liniowa, to niewielkie odchylenia
w gornym zakresie wazenia nie majg znaczenia, wéwczas gdy masa probki jest bardzo mata (pole
zielone). Pokazuje to ponizszy schemat.
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Rys. 70. Odchytka czutosci dla probek o matych masach.
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Komentarz:

Kontrola czuto$ci wagi poprzez postawienie wzorca masy zblizonego do masy badanej prébki nie
jest pozbawiona sensu. Wszystko zalezy od tego, jak doktadnie nalezy zwazy¢ prébke. Pomimo
systemow automatycznej adiustacji, waga moze wykazywaé pewne niewielkie zmiany czutosci.
Kontrola wzorcem pozwala je wychwyci¢. Pamieta¢ nalezy o tym, ze podczas wazenia wzorca
masy wystepuje réwniez btgd pochodzacy od rozrzut wskazan. Nalezy go uwzglednié.

Czynnikiem, ktéry moze wptywaé negatywnie na doktadnos$¢ pomiaru, moze by¢ dryft wskazania
zerowego. Zazwyczaj wynika on z nieprawidtowych warunkéw uzytkowania wagi (zmienna
temperatura, wilgotnosé, ruch powietrza). Moze on by¢ réwniez efektem oddziatywan, jakim
poddano prébke. Tam, gdzie bada sie odpornos¢ na scieranie, pocieramy ze sobg dwa ciata
(metoda Schoppera-Schlobacha, Taber-Abraser), wiec problem z elektrostatycznoscig probki jest
nieunikniony.

Czasami elementy wykorzystywane w procesie wazenia posiadajg niezréwnowazony tadunek
statyczny. Objawia sie to znacznym rozrzutem wskazan. Oznaczenie ubytku (przyrostu) masy
w zasadzie nie ma sensu. Przyktadem wazenia réznicowego matych mas jest oznaczenie frakcji
PM 10 pytu zawieszonego, badanie scieralno$ci, procesy utleniania powierzchni itp.

15.2. Wazenie réznicowe duzych mas

Okreslenie doktadnosci takiego procesu wymaga nieco wiecej pracy, poniewaz interesuje nas
praktycznie caty zakres pomiarowy wagi. Potrzebna jest nam wiedza na temat powtarzalnosci
wskazan, liniowosci oraz stabilnosci czutosci w czasie (wazymy prébke w pewnych odstepach
czasu). Jak sprawdza¢ powtarzalnos¢ czy liniowos¢, wspomniano wczesniej. W kwestii stabilnosci
czutosci wiadomo, ze wszelkie dryfty sg eliminowane przez adiustacje wagi. Mozemy zatem
przyja¢ ponizszy przebieg czynnosci

= przed pierwszym wazeniem probki wykonujemy adiustacje;

= po adiustacji sprawdzamy wskazanie wagi wzorcem zblizonym do masy probki;

= wazymy probke;

= wykonujemy wszystkie czynnosci zwigzane z probka;

= stabilizujemy préobke do temperatury otoczenia (jezeli ma inng temperature);

= przed kolejnym wazeniem wykonujemy adiustacje wagi i po adiustacji sprawdzamy

wzorcem zblizonym do masy prébki, jakie jest wskazanie wagi;

= wazymy probke.

Takie postepowanie gwarantuje, ze kazdy kolejny pomiar analizowanej probki nie bedzie

obarczony btedem wynikajgcym ze zmian czutos$ci wagi. Jest to zasadne przy zatozeniu, ze masa
prébki jest dos¢ znaczna (zawiera sie pomiedzy ¥ Max i Max wagi).
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15.3. Wazenie réznicowe —rejestracja masy probki

Dla przypadkéw jednostkowych najprostszym i zarazem skutecznym rozwigzaniem jest reczny
zapis wyniku wazenia. W zasadzie nie ma mozliwosci pomytki czy zamiany prébek.
Dla wielokrotnych pomiaréw masy tej samej probki rejestracja wynikow jest dos¢ istotnym
zagadnieniem. Gdy proces dotyczy wielu prébek zgrupowanych w serie, pobieranych codziennie,
zaczyna sie problem. Dotyczy on zarbwno czasu wazenia, jak i identyfikacji. Co do czasu wazenia,
to mozna méwi¢ o optymalizacji konstrukcji wagi do pewnych zastosowan oraz dopasowaniu jej
parametrow. ldentyfikacja prébki to juz konkretne rozwigzania programowe, takie jakie oferuja
wagi serii .3Y (4Y). Uzytkownik ma mozliwos¢:

= zdefiniowac serie, z ktérych kazda moze zawierac wiele prébek;

= zdefiniowac¢ probke poprzez nazwe alfanumeryczng;

= wybra¢ metode stosowang przy wazeniu réznicowym (netto/brutto);

= dla kazdej z prébek wyznaczy¢ tare, mase poczatkowa oraz wykonac do pieciu kolejnych
wazen dla masy koricowej;

= wydrukowaé lub eksportowaé¢ do pamieci zewnetrznej dane dotyczace serii.

W pierwszej kolejnosci nalezy wprowadzié serie do bazy danych programu, nastepnie zdefiniowac
prébki w serii, a nastepnie przywofaé¢ dang serie do realizacji. Tworzenie serii jest mozliwe
z poziomu baz danych.

Struktura programowa funkcji ,, wazenie réznicowe” wykorzystuje bazy danych, gdzie definiuje sie
zarowno serie, jak i kolejne prébki. Przed wazeniem nalezy tylko przywota¢ konkretng serie oraz
prébke i wykonaé¢ wazenie. Przed drugim pomiarem wybieramy ponownie serie i prébke. Po jej
zwazeniu otrzymamy wynik réznicowy. Zostanie on automatycznie zarejestrowany w bazie danych.

BAZA DANYCH - DEFINIOWANIE
SERIE / PROBKI

APLIKACJA - WAZENIE ROZNICOWE
WYBOR: SERII / PROBKI

Masa tary
Masa probki [A]

Okreslenie masy koncowej
WYBOR =

Serii - Prébki (s

Masa probki [B]

ARCHIWIZACIA: Export / Wydruk

Rys. 71. Struktura aplikacji wazenie réznicowe.
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Wydruk informacji zwigzanych z wazeniem rdéznicowym moze by¢ dos¢ rozbudowany.
To, jakie pola bedzie zawierat, wybiera sie, deklarujgc zawartosé¢ dla wydruku standardowego,
zwigzanego z tg funkcjg. Wydruk dla probki moze zawieraé pola: nazwa probki, numer prébki,
status, tara, temperatura, wilgotnos¢, ciSnienie, wydruk niestandardowy. Wazenie A zawiera pola
takie, jak: data, czas, status dla poziomowania, magazyn, towar, opakowanie, zmienna
uniwersalna 1...5, netto, tara, wydruk niestandardowy. Wazenie B moze zawieraé takie same pola,
jak dla wazenia A oraz dodatkowo: interwat, réznica [BA], rdinica [%], reszta [%]. Przyktad
wydruku dla réznych faz procesu pokazano ponizej.

----------- Seria: filtry 25 -----------
Liczba probek 5 A
Prébka F-1
Status Wazenie A
Wazenie A B
Data 2013.08.13
Czas 12:22:25
Netto 0.0543 g
Probka F-4
Status Tara C
Probka F-5
Status Wazenie B
Wazenie A
Data 2013.08.13
Czas 14:13:41
Netto 0.19648 g
Wazenie B: 1/1 D
Data 2013.08.13
Czas 14:15:32
Netto 0.26732 g
Interwat 0d/1h/12m
Roéznica 0.07084 g
Roéznica % 36.05456 %
Reszta % 136.0546 %
Podpis E
Sekcja A nazwa serii (zawiera 5 prébek);
Sekcja B przyktad probki, dla ktérej wykonano tylko wazenia A, okre$lono mase poczgtkows;
Sekcja C prébka, dla ktérej nie wykonano dotychczas zadnych pomiardéw;
Sekcja D prébka, dla ktérej wykonano cykl wazenia réznicowego, wazenia [A] oraz [B]
(podano czas pomiedzy wazeniami oraz obliczono rdéznice oraz reszte);
Sekcja E miejsce na podpis operatora.
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16. Zgodnos¢ z wymaganiami

Obszary, w jakich stosujemy wagi, s3 zréinicowane pod wzgledem geograficznym, jak i
branzowym (farmacja, petrochemia, ochrona srodowiska itp.). W kazdym z tych obszarow
obowigzujg pewne wymagania, ktdre z jednej strony determinujg konstrukcje wag, a z drugiej
okreslaja graniczne wartosci dla jej parametréw metrologicznych.

16.1. Metrologia prawna w praktyce

Wymagania prawne, jakie wynikajg z przepisow, zalecen OIML oraz grup roboczych WELMEC, sg
powszechne, gtéwnie dzieki temu, ze organizacja ta ma zasieg globalny. Metody oraz procedury,
jakie promuje, sg wiec znane dla wiekszosci uzytkownikow, ktérzy wykorzystujg je podczas swoich
testow. Konsekwencjg metod i pomiardw jest konieczno$¢ zdefiniowania wartosci granicznych
(MPE) dla wykonanych pomiarow. Wartosci progowe odnoszg sie zawsze do dziatki legalizacyjnej
e, uwzgledniajgc stosowane obcigzenie m. Przyktad dla wag klasy doktadnosci I:

MPE Obcigzenie

= 05e Oe<m <£50000e

= le 50000 e<m <£200000e
= 1,5e 200000e <m

Stwierdzenie, ze waga spetnia wymagania prawne jest jednoznaczne z tym, ze jej btedy pomiaru
podczas kontroli nie byly wieksze niz wartosci graniczne. Bardzo ogdlne stwierdzenie, ktére w
zasadzie niewiele wnosi do oceny dokfadnosci jakiegokolwiek systemu pomiarowego. Majac na
uwadze, ze najmniejsza mozliwa dziatka legalizacyjna wynosi 1 mg, a dziatki odczytowe wag oraz
wartosci graniczne MPE majg wartosci jak nizej:

- d=0,1mg MPE=5d

= d=0,01mg MPE =50d

= d=0,001 mg MPE = 500 d (mikrowaga)

= d=0,0001 mg MPE =5 000 d (ultra-mikrowaga)

to stwierdzenie, ze odchylenie wskazania wagi nie jest wieksze niz MPE jest mafo znaczaca
informacja. Z tego tez powodu wiekszos$¢ uzytkownikéw, ktdrzy musza uzytkowaé wagi zgodnie z
wymaganiami prawnymi, wykonuje procedure wzorcowania. Wéwczas dopiero majg wiedze, jakie
btedy cechujg wage. Mozna zatem powiedzie¢, ze wymagania metrologii prawnej nie maja
zastosowania dla wag o znacznych rozdzielczosciach. Wykorzystuje sie natomiast metodyke
testéw, jakie zawiera metrologia prawna.
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16.2. GMP - metrologia przemystowa

W zakresie metodyki metrologia przemystowa wykorzystuje te schematy, jakimi postuguje sie
metrologia prawna. Istotna rdéznica wzgledem metrologii prawnej polega na zdefiniowaniu
wymaganej doktadnosci pomiaru, a nastepnie na sprawdzeniu, czy to wymaganie jest spetnione.
Widoczne s3 tu dwa problemy.

Pierwszy — z okre$leniem tego, jak doktadnie pomiar ma byé wykonany, czyli jaka moze by¢
najwieksza odchytka wzgledem wartosci rzeczywistej. Warto przypomnieé, ze ten parametr w
pewnych przypadkach mozna wyznaczy¢ tylko poprzez badanie wzorcem masy. Test dotyczacy
centrycznosci lub powtarzalno$ci mozna wykonac praktycznie dowolnym obiektem, ktérego masa
jest stata w czasie.

Drugi problem dotyczy metodyki testéw, czyli opracowania takiego zestawu, ktory:

= jest adekwatny do zakresu wykonywanych wazen, czyli zawiera tylko te testy, ktdre sg
konieczne. Na te kwestie zwracajg uwage dokumenty dotyczace Analizy Ryzyka - poziom
wysitku, formalnosci i dokumentacji procesu QRM powinien byé wspdétmierny do poziomu
ryzyka i oparty na naukowej wiedzy,

= jestszybki i prosty, sprawdzenie wagi nie powinno zaktécac cyklu pracy,

= zawiera kluczowe informacje, na podstawie ktérych mozna podja¢ decyzje o dalszym
wykorzystaniu wagi, jej regulacji lub wykluczeniu.

Znaczng pomocg W interpretacji wynikow testéw jest wyznaczenie tzw. Limitow Ostrzegawczych i
Limitéw Krytycznych.

16.3. Farmacja

Specyficzne wymagania tego obszaru wynikajg gtéwnie z tego, ze urzadzenia pomiarowe, w tym
wagi, sg jednym z elementédw wykorzystywanych w procesie produkcji lekdw. Tym samym moga
mieé¢ wptyw na jakos¢ leku, a co za tym idzie — na zdrowie pacjenta. Poza przepisami prawnymi
obowigzujagcymi na danym obszarze, farmacja stosuje zalecenia zawarte w tzw. farmakopeach. Sa
to dokumenty o zasiegu kontynentalnym np. farmakopea amerykanska, japoniska, europejska,
rosyjska itp. Najwieksze znaczenie ma farmakopea amerykanska.

Wymagania dotyczagce wag zawarte sg w dwodch rozdziatach, <General Chapters, Apparatus for
Tests and Assays <41 BALANCES> oraz <General Information, <1251 WEIGHING ON AN
ANALYTICAL BALANCE. Przy czym rozdziat 41 zawiera wymagania dla powtarzalnosci oraz
doktadnosci wag w postaci:

Repeatability is satisfactory if two times the standard deviation of the weighed value, divided by
the nominal value of the weight used, does not exceed 0.10%. If the standard deviation obtained
is less than 0.41d , where d is the scale interval, replace this standard deviation with 0.41d

The accuracy of a balance is satisfactory if its weighing value, when tested with a suitable

weight(s), is within 0.10% of the test weight value. A test weight is suitable if it has a mass
between 5% and 100% of the balance's capacity
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Rozdziat 1251 nie jest obligatoryjny, zawiera wyjasnienia i definicje tych termindw, ktére sg
istotne dla wag elektronicznych:

= czutosé,

= doktadnosé,

= liniowos¢,

= centrycznosé.

Wykazanie zgodno$ci z wymaganiami farmacji oznacza wiec KONIECZNOSC spetnienia wymagan
zawartych w rozdziale 41 — gtéwnie w zakresie powtarzalnosci wskazan. Jak wiadomo, jest to
najwazniejszy z parametrow wagi, decydujgcy o doktadnosci pomiarowej. W kontek$cie mikrowag
ten parametr (powtarzalnos¢) jest wykorzystywany do wyznaczenie MSW.

JAK WYZNACZYC WARTOSC MASY MINIMALNEJ ?

Jezeli wartos¢ tzw. masy minimalnej ma by¢ wyznaczona, nalezy:
a.  Wykonac serie 10 powtdrzen za pomocg wzorca masy.
b. Masa wzorca, ktérym test bedzie wykonany, powinna byé znacznie wieksza niz oczekiwana
warto$¢é MSW (USP 1251).

C. Z otrzymanych wynikéw nalezy wyliczy¢ odchylenie standardowe.
d.  Wartos¢ MSW wyliczamy, mnozac odchylenie standardowe przez statg wartos¢ 2000.
MSW = 2000 sd

e. Wartos¢ MSW jest zalezna tylko od powtarzalnosci wskazan, natomiast wartosc
powtarzalnosci jest zalezna od ustawien wagi (optymalizacja) oraz warunkéw
wykonywania testu.

KOMENTARZ

Z powyzszych punktéw jasno wynika, ze osiggniecie jak najmniejszej wartosci MSW wymaga
zapewnienia dobrych warunkéw pracy. Im wieksza rozdzielczo$¢ wagi, tym wieksze wymagania co
do stabilnosci srodowiska pracy.

Poza aspektem metrologicznym s3 jeszcze wymagania funkcjonalne, zwigzane z uzytkowaniem i
bezpieczenstwem wag. Te zagadnienia obejmujg np.:

=  kilkupoziomowy system uprawnien,

* mechanizm logowania sie uzytkownikéw,

* rejestr zmian w ustawieniach itp.
Szczegdtowe wymagania zawierajg dokumenty np. 21 CFR Parts 11.

16.4. Ochrona srodowiska

Uzytkowanie wag w procesach zwigzanych z ochrong S$rodowiska wymaga zgodnosci z
wymaganiami prawnymi, jakie obowigzujg na danym obszarze oraz wymaganiami normatywnymi.
Jak wczesniej pokazano, wymagania prawne zawierajg dos¢ duze warto$ci MPE, wiec
metrologicznie wiekszo$é wag spetnia je z duzym zapasem. Konsekwencjg proceduralng tego jest
niestety koniecznos¢ okresowej weryfikacji wag przez podmiot do tego celu uprawniony.
Wymagania normatywne, jakie obowigzujg w ochronie Srodowiska, zawsze okreslajg wage
poprzez podanie jej dziatki elementarnej. W zasadzie innych wymagan nie ma. Ocena tego, jak
bardzo parametry metrologiczne wagi wptywajg na wynik wazenia prébki, powinna by¢ wykonana
przez uzytkownika.
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17. Cechy uzytkowe wspdtczesnych wag elektronicznych

Wspéiczesne urzagdzenia pomiarowe, poza dobrymi parametrami metrologicznymi, musza
dysponowaé¢ odpowiednimi rozwigzaniami ergonomicznymi oraz programowymi. Zakres
i kierunek tych rozwigzan zawsze wynika z potrzeb rynku. Uwagi i wymagania swiadomych
uzytkownikéw stanowig duzy wktad w rozwéj wspotczesnych wag wysokiej rozdzielczosci.

17.1. Szybkos¢

Szybkos¢, jako parametr wag elektronicznych, dotyczy zazwyczaj czasu pomiaru, czyli czasu,
w jakim masa prébki moze byé wyznaczona. Tu istnieje dos¢ spore pole do rdznorakich
interpretacji tego parametru. Pojawiajg sie rowniez takie definicje:

Czas pomiaru jest to czas, po jakim wynik wazenia prébki znajduje sie
w zatozonej tolerancji wazenia.

Oczywiscie ten czas jest bardzo krétki, np. 2 — 3 sekundy, ale rzeczywisty czas wazenia, czyli
uzyskania wyniku stabilnego, to zazwyczaj 6 — 7 sekund. Analizujgc dane katalogowe wag, nalezy
zdecydowanie odréznia¢ tresci marketingowe od rzeczywistych mozliwosci technicznych
urzadzenia.

W przypadku ultra-mikrowag, mikrowag oraz wag z automatycznie otwieranymi szybami na czas
pomiaru sktadajg sie dwa cykle. Pierwszy to dostep do komory wazenia, drugi to wazenie. Czas
otwarcia i zamkniecia komory wazenia wynosi okoto 1,2 sekundy. Operacje umieszczenia tadunku
na szalce sg trudne do oszacowania, wiec nie bedg oceniane. Rzeczywisty czas wazenia nie jest
zalezny od masy probki i wynosi okoto 5 sekund.

1,00

stab
(Am/At)

. 0,80
0,60 i
0,40 i
open i
0,20 / |
close !
0,00 !
0 1 2 3 4 5 6 |, 7(sek.)

! CZAS WAZENIA

Rys. 72. Czas wazenia dla typowej probki.

KOMENTARZ

Pomiar lub odmierzenie pewnej czesci prébki z rozdzielczoscig co najmniej 20 milionéw
powinno sie raczej rozpatrywa¢ w kontek$cie wymaganej doktadnosci np. 3/20 min niz
szybkosci pomiaru. Ta kwestia jest czytelna dla wiekszosci Swiadomych uzytkownikéw.

W procesach, w ktérych wymagana jest bardzo dobra doktadnosé, czasami Swiadomie wydtuza
sie czas pomiaru.
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17.2. Praca bezdotykowa

Specyfika miejsca pracy lub wymagana
metodyka badania moze ogranicza¢ zdolnosci
manualne operatora (skafandry, rekawice itp.).
W tych przypadkach doskonale sprawdzajg sie
czujniki podczerwieni, w jakie wyposazone sg
mikrowagi i ultra-mikrowagi  produkcji
RADWAG. Za pomocg tych sensoréw mozna
realizowa¢ wydruk, tarowanie, otwieranie
i zamykanie komory wazenia, wybdr nazwy
probki do wazenia itp. Regulowana moc
dziatania czujnikdw pozwala optymalizowaé
obszar ich aktywnosci.

e

Rys. 73. Czujniki zblizeniowe mikrowagi.

17.3. Praca bezprzewodowa

W wiekszosci wag o modutowe] budowie stosuje sie potgczenia kablowe pomiedzy elementami
konstrukcyjnymi. Jest to najprostsze rozwigzanie, ktére nie zawsze jest zadowalajgce. W pewnych
przypadkach wymagany jest dostep do komory wazenia z dwdch stron, co wymaga oddalenia
miernika. Niezmienna odlegtos¢ tych elementéw jest duzym ograniczeniem. W wagach RADWAG
wykorzystano pofgczenie Bluetooth pomiedzy miernikiem a modutem wagowym, teraz mozna
umieszcza¢ miernik w dowolnej odlegtosci (nawet 10 m). Jest to wygodne rozwigzanie, gdy
umieszcza sie wage w dygestorium lub komorze typu Glove Box. Akumulatory wewnetrzne
zainstalowane w panelu wystarczajg na 8 godzin ciggtej pracy.

17.4. Bezpieczenstwo

Zazwyczaj podczas walidacji nastepuje proces optymalizacji parametrow wagi, czyli dobdr takich
ustawien, dla ktérych uzyskuje sie odpowiedniag doktadnos¢ wazenia. Te parametry powinny by¢
stosowane przez caly czas uzytkowania wagi. Ich zabezpieczenie przed nieokreslong zmiang jest
realizowane poprzez kilkupoziomowy system dostepu. Kazdy z operatoréw ma przydzielone
pewne mozliwosci w zakresie obstugi wagi, tzn. mozliwosci wazenia, drukowania, zapisywania
informacji itp. Kazdy przed rozpoczeciem pracy powinien zalogowac sie wtasnym hastem, a po
zakonczeniu pracy wylogowac sie. Trzeba pamietac¢ o tym, ze wszystkie pomiary sg rejestrowane
w tzw. pamieci ALIBI z jednoczesnym zapisem daty, czasu nazwy operatora itp. Bezpieczenstwo
oparte na 4-poziomowym systemie haset to:

a. Ergonomia (wykonujemy tylko te czynnosci, ktére sg wymagane, oszczednos¢ czasu).

b. Stabilnos¢ parametréw wagi, decydujgcych o jej doktadnosci (gwarancja doktadnosci,
niezaleznie od tego, kto wykonuje wazenie).
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17.5. Personalizacja

Personalizacja to nic innego jak dopasowanie sposobu dziatania wagi do wtasnych potrzeb. Zakres
tej modyfikacji jest zalezny od mozliwos$ci programowych wagi. Mikrowagi oraz inne wagi, jakie
produkuje RADWAG, majg szereg mozliwosci - idea personalizacji koncentruje sie na uzytkowniku
poprzez takie elementy, jak:

a. Hastodostepu.

b. Poziom uprawnien.

c. Wybdr wersji jezykowej interfejsu wagi.

d. Numer karty RIF.

e. Mozliwosé tworzenia wtasnego Srodowiska pracy.

Nalezy stworzy¢ wtasny profil zwigzany z aplikacjg, ktéra jest wykorzystywana.
Zaprogramowane mogg byc:
= parametry zwigzane ze stabilno$cig wyniku - menu ,,odczyt”,
= informacje, jakie sg wySwietlane w polu INFO,
= przyciski SZYBKIEGO dostepu,
= domyslny profil, ktéry bedzie zawsze uruchamiany po zalogowaniu sie,
= typ wydruku, jakijest wymagany.

17.6. Wielofunkcyjne sSrodowisko pracy

Modut wagowy kazdej wagi musi zapewnia¢ doktadnos¢ w zakresie pomiaréw masy. Jest to

gwarantowane poprzez wewnetrzne uktady adiustacyjne, tak jak w mikrowagach produkcji

RADWAG. Realizowany pomiar mozna nadzorowa¢ poprzez tzw. aplikacje wagowe. Mozna je

podzieli¢ na dwie gtéwne grupy. Pierwsza zawiera te, ktdre sg zwigzane z realizacjg wazenia, czyli:
a. Dozowanie.

Dowazanie.

Liczenie detali.

Kontrola % masy prébki.

Receptury.

Wyznaczanie gestosci.

-0 o0 T

Druga grupa to aplikacje, takie jak Statystyka, SQC, Bazy danych, ktérych zadaniem jest
przetwarzanie juz zebranych informacji. Mozliwos¢ jednoczesnej pracy kilku aplikacji tworzy
multifunkcjonalne srodowisko, w ktérym mozna realizowaé nawet dos¢ skomplikowane projekty.

17.7. Wsparcie techniczne —modut media

Interfejs uzytkownika, wykorzystujgcy panel dotykowy, wydaje sie prosty i czytelny. Dopiero
woweczas, gdy zagtebiamy sie w szczegdty aplikacji, zaczynajg sie pewne problemy ze
zrozumieniem ideologii dziatania mechanizméw programowych. Sieganie po instrukcje obstugi
zapewne rozwiatoby szereg watpliwosci, ale jest prostsza metoda. RADWAG w swoich wagach
udostepnit tzw. modut MEDIA. Zawiera on filmy instruktazowe dotyczace réznych obszaréw
stosowania wagi.
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18. SOP dla pomiaréw masy

Okresowe testy metrologiczne dla wag elektronicznych wymagajg znajomosci chocby w stopniu
podstawowym zagadnien dotyczacych WAGI (mozliwosci funkcjonalne w zakresie ustawien
majacych wptyw na obserwowany wynik wazenia), WZORCOW MASY (wymagania odnosnie
doktadnosci oraz zakresu wykorzystania podczas badan metrologicznych), METODYKI (zasady
wykonywania testéw), WYMAGAN (jakie s3 tolerancje dla testéw metrologicznych, z czego one
wynikajg) oraz WARUNKOW SRODOWISKOWYCH (wptyw warunkéw sprawdzania na wynik
pomiaru).

18.1. Waga

Kazdy typ wagi ma wlasne ustawienia w zakresie tzw. filtréw, ktére w pewnym stopniu decyduja
o tym, jaki wynik otrzymamy. Fabrycznie wartosci filtrow sg tak dobrane, zeby otrzymywac
doktadne wyniki w typowych warunkach laboratoryjnych. Podczas testéw zazwyczaj nie ma
potrzeby zmieni¢ nastaw fabrycznych. Wyjatkiem jest sytuacja, gdy warunki zewnetrzne nie sg
optymalne. Wdoweczas, zmieniajgc nastawy, poszukuje sie najlepszej doktadnosci lub szybkosci
dziatania.

a. Stabilno$¢ termiczna wagi —wymagana jest, gdy sprawdzamy wagi z przetwornikiem
magnetoelektrycznym. W skrdcie: temperatura wagi powinna by¢ taka sama jak
temperatura pomieszczenia, w ktérym waga jest sprawdzana. Taki stan uzyskuje sie po
pewnym czasie, zwanym czasem aklimatyzacji lub czasem nagrzewania wiasnego wagi.

b. Czas aklimatyzacji —jezeli temperatura wagi jest znaczgco rézna od temperatury otoczenia,
nalezy wage zatgczy¢ do sieci i odczekac okreslony czas. lle wynosi czas aklimatyzacji?
- zalezy od tego, jak duza jest rdznica temperatur,
- zalezy od konstrukcji wagi (od wielko$¢ dziatki elementarne;j).
W praktyce po zatgczeniu wagi do sieci testy metrologiczne wykonuje sie nastepnego dnia.

18.2. Wzorce masy
Istniejg pewne zasady postugiwania sie wzorcami masy, ktére w skrocie mozna przedstawiono
ponize;j.
e Podczas testdw nalezy stosowac zewnetrzne wzorce masy, ktére posiadajg aktualne
Swiadectwo wzorcowania. Jest to konieczne dla zachowania spdjnosci pomiarowe;.

e Wzorce masy nalezy zawsze delikatnie ustawiac na szalce, a po uzyciu natychmiast
umieszcza¢ w miejscu przechowywania.

e  Wzorce masy powinny by¢ przechowywane w tym samym pomieszczeniu, w ktérym
bedg wykonywane testy. Rdznice temperatury pomiedzy wzorcami masy i otoczeniem

wagi prowadzg do btedéw pomiarowych.

e  Wzorce masy, ktorych NIE PRZECHOWYWANO w tej samej temperaturze, wymagajg
aklimatyzacji, ktéra moze trwac kilkanascie godzin (zasadne dla wag z d < 0,01 mg).
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e  Wzorce masy powinny by¢ przenoszone za pomocg odpowiednich narzedzi, takich jak
szczypczyki, widetki, uchwyty lub rekawice.

Doktadnos¢ wzorcoéw, jakimi waga ma by¢ sprawdzana, powinna uwzglednia¢ wielkos¢ dziatki
odczytowej wagi. Praktycznie:

e Doktadnymi wzorcami mozna sprawdzi¢ kazdg wage.

e Wzorcami o wiekszych btedach nie mozna ocenia¢ wag o duzych rozdzielczosciach.

Zupetnie inng kwestig jest utrzymanie wzorcéw. Wiadomo, ze podczas intensywnego uzytkowania
wzorzec po prostu $ciera sie. Tym samym zmianie ulega jego odchytka. Jezeli poczgtkowo byta
ujemna, to z biegiem czasu taki wzorzec moze straci¢ swojg klase, np.

20g (E2) =0 =- 0,06 mg data: 06.2014
20g (E2) =06 =-0,09 mg data: 06.2015

Btad po okresie uzytkowania jest poza granicami klasy E2. Z tego tez powodu warto podczas
kontroli uzywa¢ takich wzorcéw, jakie sg potrzebne, niekoniecznie tych najdoktadniejszych.

18.3. Metodyka testow

Podczas testow odbiorczych czy weryfikacji wagi ocenie podlega tylko kilka parametréw. Nalezy
do nich zaliczy¢ test doktadnosci (liniowosci), rozrzut wskazan oraz centrycznosci. W odniesieniu
do tych trzech testéw zostanie doktadnie okreslona ich specyfika w zakresie:

a. Czym jest parametr ?

b. O czym méwi jegowarto$¢ w praktyce ?

c. Jaksiegowyznacza ?

d. Jak definiujg go dokumenty normatywne ?
e. Jakie sa mozliwosci regulacji jego wartosci ?

Doktadnos¢ wskazan

Pojecie doktadnosci wskazan jest dos¢ szerokie i tgczy w sobie wszystkie czynniki, ktére maja
wptyw na wynik wazenia. Do tych czynnikdw nalezy zaliczyé btagd pochodzgcy od zmian czutosci
wagi, liniowosci, powtarzalnosci, centrycznosci. Suma tych elementéw moze powodowac, ze
wskazanie wagi nie jest doktadne. Moéwigc wiec o doktadnosci wskazan wagi, nalezy zdefiniowa¢
pojecie czutosci, choé ten parametr nie jest zazwyczaj specyfikowany w testach odbiorczych.
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18.3.1. Czutosé

a. CZYMJEST PARAMETR
Czutosc jest jednym z najwazniejszych parametrow wagi, ktére decydujg o tym, jak doktadnie
mozna wykona¢ pomiar. W praktyce mozna ten parametr kojarzy¢ z operacja skalowania, czyli
uczenia wagi tego, jak wskazywac doktadnie.

Definicja czutosci
Czutos¢ jest to iloraz zmiany wskazania uktadu pomiarowego (AR) i odpowiadajacej jej zmiany

wartos$ci wielkosci mierzonej (Am).

AR
SE=—
Am
200.0005 g
200.0000 g —
A
)
c
©
N
g
[
<
14
<
/
Am (obcigzenie) (
200g

Rys. 74. Czutos¢ — interpretacja graficzna.

Z oceny wykresu wynika, ze badanie zmian czutosci jest zasadne tylko dla duzych obcigzen,
a btad jest proporcjonalny do masy prébki. Stad praktyczny wniosek:

Zmiany czutosci nie majq ISTOTNEGO wptywu, gdy wazymy mate probki.
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b. PRAKTYCZNE ZNACZENIE CZULOSCI

Wiadomo, ze poprawne skalowanie czutosci jest pierwszym krokiem do tego, zeby pomiar
masy prébki byt doktadny. Skalowanie odbywa sie zawsze poprzez procedure adiustacji.
W wiekszosci wag ten proces odbywa sie przy pomocy wbudowanej masy wewnetrznej,
czasami — masy zewnetrznej. Po zakonczeniu procesu adiustacji otrzymujemy prawie idealng
zaleznos¢ wskazania wzgledem obcigzenia. Przyktad:

e Testowy wzorzec masy = 200,0007 g (po uwzglednieniu btedu wzorca).
e Wskazanie wagi po postawieniu wzorca =200,0007 g.
e Czutosé wagi jest poprawna.

Nalezy wyraznie zaznaczy¢, ze dla wag laboratoryjnych czutosé nie jest stata. W wyniku zmian
warunkéw zewnetrznych oraz uptywu czasu, parametr ten wykazuje pewng zmiennosé. W
efekcie tego pomiar masy moze by¢ obarczony btedem. Przy zatozeniu, ze nie jest znana
dynamika zmian warunkéw zewnetrznych, to 100 % pewnos$¢ co do czutosci wagi uzyskuje sie
dopiero po wykonaniu adiustacji.

Tu powstaje pytanie, jak czesto musze adiustowac wage?
Odpowiedz jest zalezna od kilku czynnikéw, ale po uproszczeniu mozna jg przedstawic
nastepujgco:

WYBOR Z UWZGLEDNIENIEM ROZDZIELCZOSCI
e Jezeli uzytkujesz wage o matej rozdzielczosci, mniejszej niz 2 min dziatek (np.
wszystkie wagi serii PS), adiustacje mozna wykona¢ na poczatku pracy. Waga
samoczynnie, okresowo (zapewne z uptywem czasu) wykona kolejne adiustacje.

e Jezeli uzytkujesz wagi o wiekszych rozdzielczo$ciach (wiecej niz 2 min dziatek),
adiustacja powinna by¢ wykonana przed pomiarami.

WYBOR Z UWZGLEDNIENIEM WYMAGANEJ DOKtADNOSCI

e Jezeli pomiar masy nie musi by¢ doktadny, wystarczajgca jest adiustacja przed
rozpoczeciem pracy (np. rano).

e Jezeli pomiar wymaga doktadnosci i precyzji, adiustacja powinna by¢ wykonana tez
przed pomiarem, probka powinna by¢ postawiona na $rodku szalki.

WYBOR Z UWZGLEDNIENIEM ZAKRESU WAZENIA
e Jezeli pomiar dotyczy probek o matych masach, mniejszych niz 10 % obcigzenia
maksymalnego, to udziat btedu czutosci jest bardzo maty, zasadnicze znaczenie ma
powtarzalno$¢ wskazan.

e Jezeli pomiar dotyczy probek o znacznych masach, to udziat btedu czutosci moze by¢
znaczacy.

Niezaleznie od powyzszych zapiséw, adiustacja jest czynnoscig, ktéra koryguje (poprawia)

doktadnosé¢ wagi. W ramach GLP zaleca sie jg wykonywac¢ okresowo, réwniez przed
pomiarami.
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CZUt0SC — METODA WYZNACZANIA

Czuto$¢ wyznacza sie, wazgc wzorzec masy i poréwnujgc wskazanie wagi z wartoscig
oczekiwang. Test nalezy wykonaé oczywiscie tuz po zakonczeniu adiustacji. Zaleca sie
podczas testu zastosowac wzorzec o masie bliskiej obcigzeniu maksymalnemu wagi.
W zwigzku z tym, ze badanie wykorzystuje pojedynczy pomiar masy, to:
e Wynik obarczony jest btedem powtarzalnosci wskazan, cecha specyficzna dla
danego typoszeregu wag.
e  Wynik obarczony jest btedem centrycznosci wskazan, dlatego tez wzorzec stawiaé
nalezy zawsze w centralnym punkcie szalki.
e Wynik obarczony jest btedem powtarzalnosci adiustacji, jest to specyfika
konstrukcji wagi, ten parametr zazwyczaj jest mniejszy niz dziatka elementarna
wagi.

Badanie czuto$ci wymaga zastosowania wzorca masy z waznym $wiadectwem wzorcowania.
Musi by¢ pewnos¢, ze wykazana w Swiadectwie odchytka jest prawdziwa — zachowano
spdjnos¢ pomiarowq.

CZUtOSC W DOKUMENTACH NORMATYWNYCH

Definicja czutos$ci jest podana w OIML R 76-1, EN 45501 oraz NTEP, jako jedna z wtasciwosci
metrologicznej wagi. Nie podlega ona ocenie w czasie badan certyfikacyjnych.

CZUt0SC - MOZLIWOSC REGULACII

Czuto$¢ wagi jest okresowo regulowana poprzez adiustacje wewnetrzng. W zasadzie nie ma
potrzeby regulacji czutosci poprzez inne dziatania. Zupetnie inng kwestig jest fabryczna
regulacja czutosci, ktéra uwzglednia wszystkie zaleznosci, jakie dotyczg tego procesu.
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18.3.2. Liniowos¢

148

CZYM JEST PARAMETR
Idealnym rozwigzaniem jest waga, ktéra wazy ,,doktadnie”, tzn. gdy stawiamy wzorzec o
masie 100 g, wysSwietlacz wagi pokazuje 100,00000 g. Dla wzorca 50 g otrzymujemy
wskazanie 50,00000 g, a dla 200 g wskazanie wynosi 200,00000 g. Taka waga jest ,,doktadna
czyli idealnie liniowa” w catym zakresie pomiarowym.
Dla wag o duzych rozdzielczosciach powyzsza koncepcja jest prawdziwa tylko w teorii, ze
wzgledu na to, ze:

e wzorce masy, ktérymi waga jest skalowana, fabrycznie posiadajg pewne odchytki,

o doktadnos¢ wagi zalezy rowniez od powtarzalnosci wskazan (stawianie tego

samego wzorca raz za razem daje rézne wyniki).

Na wstepie mamy wiec co najmniej dwa czynniki, ktére moga powodowaé to, ze waga
przestaje byé¢ ,,doktadna”. Liniowosé¢ wagi to zatem odchytka, jakg ona posiada wzgledem
wartosci poprawnej (idealnej). W danych katalogowych zazwyczaj podaje sie jedna
maksymalng warto$¢ odchytki np. liniowos¢ +/- 0,3 mg.

PRAKTYCZNE ZNACZENIE LINIOWOSCI

Jak zauwazono, istniejg pewne czynniki, ktére zaktécajg liniowosé. Poniewaz nie jest znana
skala tych czynnikdéw, tym samym nie wiemy, jaka jest rzeczywista liniowos¢ wagi.
Sprawdzajgc caty zakres pomiarowy wagi, mozemy okresli¢ odchytki, jakie ona wykazuje.
Przyktadowo: dla idealnego wzorca masy wynik wazenia powinien wynosi¢ np. 100,0000 g,
a otrzymujemy 100,0007 g, tak wiec odchytka wynosi 0,0007 g. Przektadajgc to na praktyke:
prébka o masie okoto 100 g bedzie réwniez wazona z takim btedem jak wzorzec masy, czyli
0,0007 g.

Liniowos¢ okresla zatem, z jakim btedem mozna wyznaczy¢ mase prébki. Zaktada sie przy
tym, ze podczas wazenia probki nie zachodzg zjawiska zewnetrzne zaktécajgce pomiar.

JAK SIE WYZNACZA LINIOWOSC

Liniowosé¢ wyznacza sie, wazgc wzorce masy i odczytujgc wskazania wagi. O tym
wspomniano wczesniej. Przed pomiarami waga powinna by¢ adiustowana masg
wewnetrzng lub zewnetrzng. Przed wtasciwymi pomiarami zaleca sie wstepnie obcigzyé
wage obcigzeniem bliskim obcigzeniu maksymalnemu. Wystarczajgcy jest test dwukrotnego
wazenia wzorca masy. Po zdjeciu wzorca waga powinna by¢ wyzerowana. W tym stanie jest
gotowa do badania. Test wykonuje sie kilkoma wzorcami masy w catym zakresie
pomiarowym wagi.

Gdy badanie ma by¢ zgodne z EN 45501 lub NTEP, to punkty pomiarowe muszg zawieraé
miejsca, w ktérych zmieniajg sie btedy graniczne. Dla wag o matych dziatkach elementarnych
nalezy uwzglednia¢ odchyiki, jakie posiadajg wzorce masy. Z tego wynika jednoznacznie, ze
chcac poprawnie wyznaczy¢ LINIOWOSC wagi nalezy stosowaé wzorce, ktére posiadajg
AKTUALNE SWIADECTWO WZORCOWANIA.



Waga o obcigzeniu Max 220 g, d = 0,1 mg (metoda bezposrednia)

WZORZEC TARA MASA WSKAZANIE |  ODCHYEKA
MASY WZORCA WAGI DOKtADNOSCI
[a] [b] [c] [d] [d-c]
20g 0 20,0000 20,0001 0,0001
50¢g 0 50,0000 50,0002 0,0002
100 g 0 100,0000 99,9998 -0,0002
150 g 0 150,0000 149,9998 -0,0002
200 g 0 200,0000 200,0003 0,0003

Bezposrednie poréwnanie wyniku wazenia z masg wzorca.

Waga o obcigzeniu Max 52 g, d = 0,01 mg (metoda odwaznikéw balastowych)

WZORZEC TARA MASA WSKAZANIE ODCHY+KA

MASY (g) WZORCA WAGI DOKLADNOSCI
[a] [b] [c] [d] = (c+by) [d-c]

10g 0 10,00007 + 0,00002
10 g 10 10,00001 - 0,00004
10 g 20 10,00005 9,99999 - 0,00006
10 g 30 9,99998 - 0,00007
10 g 40 10,00002 - 0,00003

Zastosowanie jednego wzorca o masie 10,00005 g, odwazniki balastowe sq tarowane, umozliwiajq badanie

liniowosci wagi w catym zakresie.

Waga o obcigzeniu, Max 5 g, d =0,001 mg (metoda odwaznikéw balastowych)

WZORZEC TARA MASA WSKAZANIE ODCHYEKA
MASY (g) WZORCA WAGI DOKtADNOSCI

[a] [b] [c] [d] = (c+b;) [d-c]
1g 0 1,000003 +0,000001
1g 1 1,000005 +0,000003
1g 2 1,000002 0,999999 - 0,000003
1g 3 1,000004 +0,000002
1g 4 1,000000 - 0,000002

Zastosowanie jednego wzorca o masie 1,000002 g, odwazniki balastowe sq tarowane, umozliwiajq badanie
liniowosci wagi w catym zakresie.

Uwaga: powyzisze przyktady nie sq rzeczywistymi wynikami sprawdzen wag, ale stuzq tylko
do wyjasnienia metodyki testu.

Metoda z wykorzystaniem odwaznikéw balastowych przyjmuje zatozenie, ze:
jezeli waga jest idealnie liniowa w catym zakresie pomiarowym, to badanie kazdego

dowolnego punktu jej charakterystyki za pomocq tego samego wzorca powinno dawac
takie same wyniki, niezaleznie od zastosowanego obcigzenia balastowego.
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Z tego tez wzgledu odwazniki balastowe nie muszg mieé¢ doktadnie okreslonej masy. Jak
mozna zauwazy¢, w metodzie z odwaznikami balastowymi mozna stosowac rézne interwaty
do testu (niekoniecznie bedgce wielokrotnoscia odwaznika nr 1). Jest to zalezne od masy
uzytego wzorca oraz Max wagi, np. :

e Max=5g/1g=5punktéw pomiarowych, ale:

e Max=5g/0,5g=10 punktéw pomiarowych

W badaniach odbiorczych nie stosuje sie zbyt duzo punktdw pomiarowych ze wzgledu na
czas testu. Ponadto dtugotrwate obcigzenie szalki wagi znaczng masg odwaznikow
balastowych moze powodowaé¢ zmiany wskazania (tzw. ,,petzanie wskazania pod
obcigzeniem”), a tym samym jej liniowosci.

PODSUMOWANIE:

Liniowos¢ wagi mozna badaé, stosujgc obcigzenia rosngce i malejgce (metoda wg OIML R
76-1, NTEP). W praktyce podczas wazenia masa probki prawie zawsze jest okreslana jako
dodatnia zmiana wskazania wagi (czyli rosngco). Jednakze niektére aplikacje uzytkowe
wymagajg okreslenia masy prébki jako ubytku pewnej jej czesci.

JAK DEFINIUJA LINIOWOSC DOKUMENTY NORMATYWNE

Liniowos¢ jako parametr metrologiczny wagi nie jest zdefiniowany poprzez dokumenty
normatywne. Dokumenty takie, jak OIML R 76-1, EN 45501 oraz NTEP, postugujg sie
terminem ,,doktadnos$¢”. Praktycznie w kazdym przypadku metoda jest taka sama. Nalezy
porownywaé wskazanie wagi z masg odwaznika podczas obcigzania i odcigzania szalki wagi.
Nie stosuje sie odwaznikow balastowych, wymagane jest, zeby btad odwazinika, ktorym
waga jest sprawdzana, byt nie wiekszy niz 1/3 MPE (btagd graniczny dopuszczalny) dla
danego obcigzenia. Sprawdzenie musi obejmowac punkty, w ktérych zmieniajg sie wartosci
btedéw granicznych dopuszczalnych. Przywofane dokumenty precyzuja réowniez klasy
doktadnosci wag oraz wymagania odnosnie MPE. Jest to element nadzoru panstwa nad
przyrzgdem pomiarowym, jakim jest waga.

JAKIE SA MOZLIWOSC REGULACII LINIOWOSCI

Liniowos¢ wagi pokazuje, jaka jest zalezno$¢ miedzy masg wzorca a wynikiem jego wazenia.
Czynnikami, ktore decydujg o tym, jak doktadnie mozna wyregulowaé liniowos¢, sg
powtarzalno$¢ wskazan, centryczno$¢ oraz doktadnos¢ adiustacji. Upraszczajgc ten problem:
e przy zatozeniu, ze bfad centrycznosci jest niewielki, a wazenia zawsze odbywa sie na
$rodku szalki i
e doktadnos¢ adiustacji jest zachowana, to

LINIOWOSC wagi zalezy tylko od powtarzalno$ci wagi. Wprawdzie problem sprowadzony
zostat sie tylko do jednego parametru, ale niestety, powtarzalnos$¢ jest zalezna od:

° warunkow oraz miejsca pracy,
° ustawien wewnetrznych wagi,
° w niektorych modelach jest ona zalezna od obcigzenia testowego.



PODSUMOWUIAC:
Mozna zatem postawié 6 razy wzorzec masy, okresli¢ réznice pomiedzy wskazaniami Max i
Min, otrzymany wynik jest najmniejszym btedem liniowosci, jaki mozna uzyskac. Przyktad:

1. 50,00001
2. 50,00003
3. 49,99999
4. 50,00000
5. 50,00001
6. 49,99998

ROZNICA: 50,00003 — 49,99998 = 0,00005 g.
Liniowos¢ wskazan dla masy 50 g wynosi przynajmniej 0,00005 g, przy zatozeniu, ze wzorce
masy, jakimi sie postugujemy sg,,doktadne”.

DOKtADNOSC WSKAZAN CZY LINIOWOSC

Dwa terminy opisujgce praktycznie ten sam parametr wagi. Termin doktadnos$¢ zawiera w
sobie réwniez btedy pochodzgce od centrycznosci wagi, powtarzalnosci, istnieje wymaog dla
btedu masy odwaznika (musi by¢ mniejszy niz 1/3 MPE), wynik odnoszony jest zawsze do
kryterium MPE (OIML R 76-1). Liniowos$¢ nie zawiera w sobie btedéw od centrycznosci,
wykorzystuje znang mase wzorca. Obarczona jest btedem powtarzalnosci wskazan oraz
btedami wzorcéw. Wynik odnoszony jest do wymagan producenta.

18.3.3. Rozrzut wskazan

a. CZYMIEST PARAMETR

Rozrzut wskazan mozna porédwnac¢ do konkursu strzelania do tarczy. Pomimo staran
kolejnych uczestnikéw, prawie nigdy nie uzyskujg oni trafied w $rodek tarczy. Majg wyniki: 6,
7, 8,9, 4, 10, 8 itd. Tak wiec rozrzut trafien wynosi od 4 do 10 czyli 6. Taka sama zaleznos¢
zachodzi w przypadku wagi elektronicznej. Wprawdzie nie strzelamy z tuku, ale kilkukrotne
stawianie tego samego tadunku w ten sam sposéb daje rézne wyniki. W kazdym przypadku
uzyskuje sie pewng rozbiezno$s¢ wynikow. Rozrzut wskazan, jak sama nazwa mowi, jest
parametrem, ktdry pokazuje, jaka jest najwieksza rdinica w serii wazen tego samego
tadunku.

b. 0CzZYMMOWI JEGO WARTOSC

Pewna wartos¢ dla rozrzutu wskazan np. R = 0,006 g oznacza w praktyce to, ze podczas
wazenia probki mozna oczekiwaé réwniez takiej odchytki. Jezeli masa prébki wynosi np.
68,762 g, to wazigc te probke, moina uzyskaé¢ maksymalny wynik 68,768 g. Tak wiec
powtarzalno$¢ wyznacza sie po to, zeby mie¢ informacje, jaki moze by¢ maksymalny bfad
wazenia probki. Zaktada sie jednoczesnie, ze zachowane sg wszystkie wymagania zwigzane z
praktyka GLP.

Rozrzut wskazan mozna podawac alternatywnie jako odchylenie standardowe z serii
pomiarow. W tym przypadku zaleca sie wykonaé¢ 6 — 10 powtdrzen wazenia tego samego
obiektu. Przyjmuje sie, ze odchylnie standardowe jest ok. 3-krotnie mniejsze niz Rozrzut
wskazan. Mamy wiec zalezno$¢ R = 3xsd lub sd=R/3.
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Odchylenie standardowe informuje, o tym jak daleko od wartosci $redniej znajduje sie wynik
wazenia. Przyktad z serii wazen.

1 2 3 4 5 6 7
100,0003 | 100,0005 | 100,0001 [ 99,9999 | 100,0006 | 100,0002 | 100,0000
R = 100,0006 — 99,9999 = 0,0007 g
Wartos$¢ srednia z serii = 100,00023 g
Odchylenie standardowe (o) = 0,000256 g

Masa tej probki zawiera sie zatem w zakresie:

+0,000256 g
—0,000256 g

100,00023 g Z prawdopodobienstwem 68 % (1sd)

+0,000512 g

100,00023 8 | _ 1500512 g

Z prawdopodobienstwem 95,5 % (2sd)

+0,000768 g

100,00023 g —-0,000768 g

Z prawdopodobienstwem 99,7 % (3sd)

Z powyzszych zaleznosci wynika, ze nie mozemy jednoznacznie okresli¢c masy proébki,
poniewaz nasza ocena jest obarczona btedem rozrzutu wskazan. Znajgc wartos¢ odchylenia
standardowego, mozna okresli¢ z pewnym prawdopodobienstwem, gdzie znajduje sie masa
probki. Ma tu zastosowanie tzw. prawo trzech sigm, ktére sprowadza sie do ponizszych
zaleznosci:

= 68% wartosci cechy lezy w odlegtosci < 10 od wartosci oczekiwanej,

= 95,5% wartosci cechy lezy w odlegtosci < 20 od wartosci oczekiwanej,

= 99,7% wartosci cechy lezy w odlegtosci < 30 od warto$ci oczekiwane;j.

Graficzng interpretacje tych zaleznosci przedstawia ponizszy wykres.

100,00023 g

‘0,0002569 0,0002569| 68 %

‘ 0,000512 g [ 0,000512 g ‘ 95,5 %
i i

| 0,000768 g [ 0,000768 g | 99,7 %

1sd =— x —=1sd '
' 2sd = 2sd
3sd —-= = 3sd

Rys. 75. Odchylenie standardowe - wykres

W tym przypadku mozemy wiec z prawdopodobienstwem 99,7% stwierdzi¢, ze masa probki
zawiera sie w granicach 100,00023 + 0,000768 g.
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SPOSOBY WYZNACZANIA POWTARZALNOSCI WSKAZAN

Wykonuje sie serie wazen tego samego wzorca masy, stawiajgc go zawsze w ten sam sposaob,
w tym samym miejscu (na srodku szalki). W tym badaniu nie jest istotna doktadnos$¢ wzorca,
poniewaz bada sie réznice pomiedzy pomiarami lub odchylenie standardowe. W przypadku
wag laboratoryjnych wykonuje sie serie 6 — 10 powtdrzen. Przed testem nalezy wykonaé

kilka wazen wstepnych, adiustacja nie jest obligatoryjna. Z serii pomiaréw nalezy wyliczy¢
Rozrzut, czyli Max — Min lub odchylenie standardowe. Mozna je oszacowaé poprzez Sd =
Rozrzut/3. Doktadniejsza wartosé, o ile jest potrzebna, powinna by¢ wyliczona zgodnie z
ponizszg zaleznosciy:

gdzie: sd—odchylenie standardowe
x; —kolejny pomiar

X —srednia arytmetyczna z serii pomiarow
n —liczba powtdrzen w serii pomiaréw

Typowo powtarzalno$¢ sprawdza sie masg z zakresu % Max —Max wagi, jednakze mozna
stosowac rowniez inne obcigzenia, np. réwne 5% obcigzenia maksymalnego.

POWTARZALNOSC - DOKUMENTY NORMATYWNE

Metode badania powtarzalnosci zawierajg wszystkie dokumenty normatywne (OIML R-76-1,
EN 45501, NTEP, USP itp.). Oczywiscie, EN 45501 oraz NTEP odnosi sie do btedéw
granicznych dopuszczalnych dla obcigzenia, jakim jest waga sprawdzana. Producenci wag
okreslajg wtasne kryteria dla powtarzalnosci. W tym przypadku badanie okresla zgodnos¢ z
deklaracjg producenta. Dokonujgc oceny powtarzalnos$ci, trzeba pamietaé, ze dominujacy
wptyw na wynik korncowy mogg mie¢ warunki sprawdzania.

JAKIE SA MOZLIWOSC REGULACII JEGO WARTOSCI

Powtarzalnos¢ jest cecha charakterystyczng danej wagi, typoszeregu wag. Nie ma
mozliwosci regulacji tego parametru. Jak wczesniej zauwazono, na wynik powtarzalnosci
wptyw majg warunki sprawdzania oraz ustawienia wagi.
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18.3.4 Centrycznosc

a. CZYM JEST PARAMETR

Logika, a zarazem Dobra Praktyka Laboratoryjna, nakazujg podczas wazenia ktas¢ tadunek
zawsze na S$rodku szalki. Pozornie prosty wymoég jest trudny do uzyskania w praktyce,
zwtaszcza ze niektére obiekty przeznaczone do wazenia mogg by¢ niesymetryczne.
Centryczno$é, a wtasciwie odchytka centrycznosci, jest rdznicg wskazania, ktéra wystepuje
pomiedzy wynikiem, jaki uzyskuje sie, wazgc tadunek na srodku szalki, a wynikiem, jaki
uzyska sie, wazac ten samtadunek poza jej srodkiem.

b. CZYMMOWI JEGO WARTOSC

Praktyczne znaczenie odchytki centrycznosci mozna sprowadzi¢ do stwierdzenia: jezeli
potozysz tadunek poza srodkiem szalki, to wynik wazenia prébki moze byé obarczony
btedem, ktérego wielkos¢ NIE BEDZIE wieksza niz odchytka centrycznosci. Przyktadowo:
e Odchytka centrycznosci wynosi 0,0005 g.
e Masa prébki podczas centralnego wazenia wynosi 123,7654 g.
e Gdy ta probka bedzie potozona poza srodkiem szalki, to otrzymamy wynik 123,7659
g.

Warto juz tu zaznaczy¢, ze wielkos¢ odchytki centrycznosci jest silnie zalezna od obcigzenia
wagi. Praktycznie: im wieksza wartosé obcigzenia testowego, tym wieksza odchytka
centrycznosci.

Z tego tez wzgledu istniejg pewne standardy, ktére stosuje sie podczas wyznaczania tej
odchytki. Konsekwencjg powyziszych stwierdzen jest to, ze tzw. btad centrycznosci
praktycznie nie wystepuje podczas wazenia matych mas. Umownie sg to masy nie wieksze
niz 20 % obcigzenia maksymalnego wagi.

C. JAK SIE WYZNACZA ODCHYKE CENTRYCZNOSCI

Odchytka centrycznosci jest wyznaczana poprzez badanie wzorcami masy lub dowolnym
obiektem o statej masie. Jak wspomniano, istniejg okreslone standardy, ktore zawieraja
dokumenty normatywne: OIML R 76-1, EN 45501 oraz NTEP. Wedtug nich centrycznos¢
sprawdza sie masg réwng 1/3 maksymalnego obcigzenia, stawiajac to obcigzenie w
odpowiednich miejscach na % powierzchni szalki. Schemat graficzny badania pokazuje
ponizszy rysunek.

Rys. 76. Punkty badania centrycznosci Wadi OIML R-76-1.

154



Wynik wazenia wzorca w punktach 1 - 4 nie powinien przekracza¢ btedéw, jakie wynikajg
z dokumentéw normatywnych lub deklaracji producenta. Nieco w inny sposéb sprawdza
sie tzw. réznicowy bfad centrycznosci, o czym wspomniano wczesniej.

d.  JAK DEFINIUJA CENTRYCZNOSC DOKUMENTY NORMATYWNE

Metode badania centrycznosci zawiera dokument OIML R 76-1, EN 45501 oraz NTEP. Nalezy
porownywacé odchytke wskazania wagi, jakg uzyskuje sie w punktach 2 — 4 z dopuszczalna
tolerancja.

e.  CENTRYCZNOSC - MOZLIWOSC REGULACII
Ten parametr reguluje sie na etapie produkcji oraz czasami po dtuzszym transporcie wagi.
Opis i zakres czynnosci zawiera stosowna instrukcja. Doktadnos¢ regulacji centrycznosci nie
moze byc¢ lepsza niz powtarzalno$¢ wskazan, jakg uzyskuje sie podczas wazenia danego
obcigzenia.

18.3.5 Ogodlne wytyczne dla testow

Testy metrologiczne zawsze powinny byé wykonywane w stabilnych warunkach
zewnetrznych. Praktycznie oznacza to pewng niewielkg zmiane czynnika np. temperatury
lub wilgotnosci w czasie (nie ma warunkéw idealnie stabilnych). Podtoze, na ktérym waga
jest postawiona, powinna by¢ stabilne, czyli bez wyczuwalnych drgan czy wibracji. Przed
testami waga powinna by¢ stabilna termicznie (o czym wspomniano wczes$niej).
Poziomowanie wagi nalezy sprawdzi¢ przed testem.

Podczas testdw postugujemy sie wzorcami masy, wiec nie ma zadnych oddziatywan
zwigzanych z elektrostatykg prébki. Wzorzec masy, jako dosé maty obiekt, nie jest podatny
na zaktécenia pochodzgce od ruchu powietrza. W tym kontekscie (ruchu powietrza)
wiekszych problemdéw mozna oczekiwa¢ w przypadku wag o duzych szalkach.

Procedury badawcze, jakie stosuje sie podczas testow s3g znane, czesto wymuszane przez
aplikacje nadrzedne. Przed wtasciwymi testami warto wykona¢ kilka wazen rdéznymi
obcigzeniami, obserwujgc stabilno$¢ wskazan i powrdt do wskazania zerowego.

Oczywiscie, waga podczas testow powinna by¢ kompletna pod wzgledem wyposazenia.
Pewne znaczenie moze mie¢ umiejetnos¢ wazenia, umieszczanie tadunkdéw bez udaréw.
Ocena jakosci wagi powinna by¢ obiektywna. Jezeli zachodzg watpliwosci, co do uzyskanych
wynikdw, test nalezy powtdrzy¢ lub wyniki skonsultowa¢ z autoryzowanym serwisem
producenta. Testy nalezy wykonywaé okresowo, w takim zakresie, w jakim sg wymagane.
Zawsze nalezy pamieta¢ o tym, ze waga stuzy do okreslania masy probek, a sprawdzenie jest
tylko czynnoscig kontrolna.
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19. Moduty wagowe - uniwersalne rozwigzania wagowe

Typowy pomiar masy w skali laboratoryjnej zawsze jest kojarzony z konkretnym wygladem wagi.
Nic w tym dziwnego, taki schemat formy wagi funkcjonuje w naszej sSwiadomosci od przeszto
kilkudziesieciu lat. Wprawdzie wyglad wag zmienia sie w sposéb istotny, ale niezmienne
pozostaja charakterystyczne, state elementy jej konstrukcji (obudowa, szalka, ostona itp.). Ten
stan rzeczy trwatby pewnie jeszcze dosé dtugo, ale technika nie toleruje stagnacji. Jej ciagly
rozwdj i potrzeby w zakresie badan oraz automatyki wymuszajg zmienno$¢é konstrukcji rowniez
w przypadku wag elektronicznych. W efekcie tego coraz czesciej odchodzi sie od typowych
ksztattow, oferujagc w zamian uniwersalne stanowiska wagowe, ktére moina zabudowac
praktycznie w dowolnej konstrukcji mechanicznej. Dzieki temu mozna uzyska¢ dedykowane dla
wilasnych celéw stanowiska pomiarowe, pracujagce w cyklach automatycznych,
potautomatycznych, z mozliwoscia tzw. feedbacku.

Zasadnicza réznica pomiedzy wagg a modutem widoczna jest na pierwszy rzut oka. Modut
zazwyczaj nie posiada takich elementéw, jak szafka przeciwpodmuchowa oraz wyswietlacz masy.
Te ogromne rdznice mogg budzi¢ obawy, ale sg one nieuzasadnione — doktadno$¢ pomiarowa
modutu jest co najmniej taka sama jak typowej wagi. Poréwnanie takich wykonan znajduje sie
ponizej.

Typowa waga PS 6000.R2 Modut MPSH 6000
Max 6 kg, d=0,01 g, IP 32 Max 6 kg, d=0,01 g, IP 67

Moduty wagowe wykorzystywane sg w wielu aplikacjach, stanowigc jeden z elementéw wiekszej
catosci. Prawie zawsze zabudowane sg w specjalnej konstrukcji, tak wiec uzytkownik nie ma
mozliwosci ich obserwacji. Raczej widoczny jest efekt ich dziatania w postaci pomiaru, przeliczenia
lub graficznej interpretacji zachodzacych zmian catego uktadu. Ponizej znajduje sie opis kilku
obszardw, w ktérych wykorzystywane sg moduty wagowe.

19.1. Termograwimetria

Termograwimetria jest technikg, w ktérej za pomocg komory wagowej Ilub wagi
termograwimetrycznej (termowaga) mierzy sie zmiane masy danej substancji w zaleznosci od
zmian temperatur lub uptywu czasu. Metoda jest dos¢ prosta - prébke w naczynku (z platyny lub
trojtlenku glinu) umieszcza sie w piecyku, ktdry jest potgczony z termowagga. Probke ogrzewa sie
do okreslonej, siegajgcej nawet 1600 °C, temperatury. Z oczywistych wzgledéw, infrastruktura
techniczna musi by¢ izolowana od tak gorgcego osrodka. Uzyskuje sie to poprzez specjalne
konstrukcje z materiatéw ognioodpornych. Temperatura wewnetrzna jest w sposéb ciggty
analizowana poprzez termopare umieszczong w poblizu prdbki. W praktyce mozna spotkac wiele
réznych konfiguracji tzw. termowag, zardwno w uktadzie pionowych, jaki poziomym.
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Rys. 77. Konfiguracje uktadow termowag

Pomiar masy prébki w tym procesie wymaga zastosowania modutu pomiarowego o odpowiedniej
rozdzielczosci i wielkosci dziatki elementarnej. Takie konstrukcje wagowe RADWAG instaluje w
mikrowagach (d=1 mg) oraz ultra-mikrowagach (d=0,1 mg). Sktadajg sie one z selektywnie
wybranych elementéw mechanicznych, przetwornika magnetoelektrycznego o optymalnych
parametrach oraz uktadu elektronicznego znacznych rozdzielczosci (80 min. dziatek). Przetwornik
masy takiego uktadu posiada rozbudowane mechanizmy cyfrowej optymalizacji toru
pomiarowego. Dzieki temu mozliwa jest adaptacja uktadu pomiarowego do kazdych warunkéw i
infrastruktury techniczno — informatycznej innych urzadzenh. Znacznym wsparciem w tej materii
jest doswiadczenie producenta, jakim jest RADWAG.

termoelement

— szalka

_— element grzewczy

ostona—__ L

— ostona

modut wagowy

==
.y

ROZDZIELCZOSC
80 000 000

DETEKCJA ZMIAN
MASY PROBKI

STABILNOSC
d=0,1pg - 1 pg

KOMPENSACIA
ZMIAN CZULOSCI

OPTYMALIZACIA
PARAMETROW

Rys. 78. Uproszczony schemat aparatu TGA z modutem wagowym
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Specyfikacja techniczna modutu MYA (d=1 ug)

Obcigzenie maksymalne 2g+52¢g
Doktadnos$éodczytu [d] 0,1 yg+10 g
Zakres tary 2g+52¢g

Powtarzalnos¢

0,4 ug+1,0 g

MSW (USP 41) 3mg

Wymiary komory wazenia @90 x 90 mm

Czas stabilizacji 5s

Wymiar szalki @ 26 mm Iul?cjr??ta:ﬂ?c?iasowana do
Temperaturapracy +10 ++40 °C

Zasilanie 13,5+ 16V DC
Adiustacja wewnetrzna

Wyswietlacz (opcja)

5,7" (panel dotykowy)

Interfejs

2 x USB, 2 x RS 232, Ethernet, Wi-Fi,
4 wejscia / 4wyjscia

Poborpradu

700mA (bezprzewodowy terminal - 1A)

Konfiguracja i parametry metrologiczne modutu mogg by¢ dopasowane do konstrukcji
innych urzadzen.
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19.2. Badanie napiecia powierzchniowego cieczy i roztworéw metoda
tensjometryczng

Praktycznie w kazdej cieczy zachodzi zjawisko asymetrycznego oddziatywania pomiedzy sitami
miedzyczasteczkowymi. W efekcie tego zjawiska czgsteczki bedgce na powierzchni cieczy sa
przyciggane do wnetrza fazy sifg skierowang prostopadle w gigb cieczy. Tym samym wywierajg
one na wnetrze fazy pewne ci$nienie, ktdre nosi nazwe ci$nienia powierzchniowego. Dodatkowo,
w wyniku zjawiska kohezji ( ktére dotyczy czasteczek cieczy) w warstwie powierzchniowej cieczy
wystepuje dodatkowa sita styczna (napiecie powierzchniowe). Jest ona definiowana jako sita
styczna, przypadajgcg na jednostke dtugosci lub praca potrzebna do zwiekszenia powierzchni o
jednostke. Jednostka napiecia powierzchniowego w uktadzie Sl jest N/m lub J/m?.

WD
£y

Rys. 79. Oddziatywanie pomiedzy czgsteczkami w cieczy

F

Z bardzo wielu metod pomiaru napiecia powierzchniowego najczesciej stosowane sg cztery:
metoda kapilarnego wzniesienia, metoda wazenia kropli (stalagmometryczna), metoda odrywania
pierscienia lub ptytki (tensjometryczna) oraz metoda maksymalnego cisnienia w pecherzyku
powietrza. Do pomiaru napiecia powierzchniowego metodg odrywania uzywa sie plytek
metalowych. Pomiar polega na wyznaczeniu sity F potrzebnej do oderwania ptytki, o znanym
obwodzie od powierzchni cieczy. Napiecie powierzchniowe w metodzie ptytkowej jest obliczane
wedtug nastepujgcego wzoru:

F=F +Q

gdzie:

F,=2c(l+d)cosy
_R-Q _FK-Q

o= =
20+d) 2l

Q — ciezar ptytki

Fn — sita pochodzqgca od napiecia powierzchniowego

o0 — napiecie powierzchniowe,

| — dtugosc zanurzonej czesci ptytki

d — grubos¢ ptytki,

— kgt miedzy powierzchniq plytkii ptaszczyzng stycznq do powierzchni cieczy

Jezeli grubos¢ ptytki d jest mata w pordwnaniu z dtugoscig krawedzi /, to grubos¢ ptytki mozna
pomingc.
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Schemat pomiaru pokazuje ponizszy rysunek

F
A
><d _
AN v
A =
77 7.
V

Rys. 80. Uktad parametréow w metodzie tensjometrycznej

W tej metodzie elementem pomiarowym jest precyzyjny modut wagowy, ktérego dziatka
elementarna nie powinna by¢ wieksza niz d=0,1 mg. Istotna jest czutos¢ modutu, czyli zdolnos¢ do
detekcji nawet bardzo matych zmian wielkosci mierzonej. Oczywiscie wiekszos¢ modutow
pomiarowych ma dos$¢ duze zdolnosci adaptacyjne, szeroko rozumiane jako optymalizacja
dziatania. W przypadku produktow RADWAG zastosowany jest system dwupoziomowy, co
gwarantuje praktycznie 100 % dopasowanie modutu do wymaganej metodyki pomiaru. Zalecanym
typem modutu dla tej metody jest modut serii MAS. Zawiera on przetwornik o rozdzielczosci
kilkudziesieciu milionéw dziatek oraz wysokostabilne uktady elektroniczne. Dzieki temu pomiar
jest szybki, ale réwniez dokfadny. Oczywiscie wymagana jest pewna adaptacja moduftu do
istniejgcego stanowiska badawczego. Konstrukcyjnie nie jest to skomplikowany proces. Parametry
metrologiczne modutu MAS:

Obcigzenie maksymalne 220 g
) Doktadnos$éodczytu 0,1 mg
Seria MAS z panelem operatora Zakres tary 2220¢
Obcigzenie wstepne 2g
Powtarzalnosé 0,1 mg
Liniowos¢ +0,2mg
o Czas stabilizacji 3,5s
@ Wymiarszalki @42 mm
Adiustacja wewnetrzna
Temperaturapracy +10 °-+40 °C
Stopien ochrony IP 32
Zasilanie 12 +16VDC
Obudowa aluminium

Podczas

pomiaru
automatyczng rejestracjg zmian masy. Podobne rozwigzanie mozna uzyskac, gromadzgc wyniki w
pamieci modutu wagowego. Spotykane sg réwniez rozwigzania, w ktérych zastosowana jest
typowa waga. Ruch ptytki jest w tym przypadku zapewniony poprzez urzgdzenie zewnetrzne.
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19.3. Praca w cyklach automatycznych

Automatyzacja proceséw pomiaru masy wymaga takich aplikacji wagowych, ktére cechuje
przede wszystkim szybko$¢ pomiaru. To, jakie wymagania s3 konieczne dla urzadzenia
pomiarowego, wynika zawsze z metodyki pomiaru. Duza ilo$¢ probek do analizy wymaga
szybkosci. Czesto w tego typu pomiarach okresla sie to, czy masa prébki znajduje sie w polu
tolerancji. Pomiary wykonywane okresowo dla pewnej niezbyt duzej liczno$ci moga wymagac
znacznie wiekszej doktadnosci. Zawsze istnieje kompromis pomiedzy szybkoscia a doktadnoscia
pomiaru, o czym zapewne wiedza metrolodzy, projektujacy wtasne stanowiska wagowe. Wybor
odpowiedniego rozwigzania nie musi by¢ tatwy i prosty, wiedza producenta moze byc
odpowiednim wsparciem na tym etapie rozwazan.

19.3.1. Moduty wagowe w wagach automatycznych

Specyfika pewnych obszaréw przemystu, zwiaszcza kosmetycznego czy farmaceutycznego,
wymaga dos¢ doktadnej kontroli wszystkich produktow, jakie sg wytwarzane. Z jednej strony
wynika to z bezpieczenstwa, a z drugiej — ze wzgledow ekonomicznych. Dla produktéw o znacznej
masie rzedu kilku kilogramoéw problem ma rozwigzanie w postaci tzw. automatycznych wag
kontrolnych, ktore wykorzystujg przetwornik tensometryczny. Problem sie znacznie komplikuje,
gdy do zmierzenia jest probka o bardzo matej masie lub wymagana jest duza doktadnos$¢ pomiaru.
Rozwigzaniem tego problemu sg tzw. moduty wagowe wysokiej rozdzielczosci — takie, ktdre
produkuje RADWAG.

Technologia ich wytwarzania jest znacznie bardziej skomplikowana niz w przypadku wag z
przetwornikiem tensometrycznym. Tu potrzebna jest wiedza i wieloletnie doswiadczenie w branzy
wagarskiej. Podstawowa rdéznica pomiedzy modutem wagowym a konstrukcjg wykorzystujgca
przetwornik tensometryczny to rozdzielczos¢ pomiarowa. Przetworniki tensometryczne oferujg
rozdzielczos¢ od 3 000 do 6 000 dziatek elementarnych. W systemach pomiarowych mozna
zwiekszac jg do maksymalnie do 10 000 dziatek przy zachowaniu odpowiedniej metodyki pomiaru.
Jednakze wiekszo$¢ uzytkownikow wymaga urzadzen certyfikowanych, wiec ograniczeniem dla
tych konstrukcji jest rozdzielczo$¢ 3 000 dziatek. Takg posiada wiekszos¢ przetwornikéw
tensometrycznych. Schemat dziatania takiego uktadu jest powszechnie znany z publikacji. Ogdlnie
polega on na pomiarze zmian rezystancji, jakie zachodzg w uktadzie w wyniku odksztatcenia
sprezystego przetwornika (patrz: Rozdziat 4).

Natomiast typowy modut wagowy z przetwornikiem magnetoelektrycznym oferuje rozdzielczos$¢
co najmniej o rzad wielkosci lepszg. Na starcie mamy wiec do dyspozycji od 60 000 do 2 000 000
dziatek elementarnych. Osigganie wynikdw powtarzalnych wymaga ograniczenia tej rozdzielczosci
(chocby ze wzgledu na metode pomiaru), ale i tak pozostaje do dyspozycji znaczna rozdzielczos¢.
Taka zaleznos$¢ jest wykorzystywana w konstrukcjach wag mierzacych bardzo mate masy z
odpowiednio duzg doktadnoscia. Jest to cechg charakterystyczng modutéw serii MAS lub MPSH.

161



Drugim aspektem jest czas odpowiedzi na zadany sygnat, czyli jak szybko mozna otrzymaé wynik
mieszczacy sie w okreslonej tolerancji. Jest to istotne wowczas, gdy nalezy skontrolowaé duzg
ilos¢ probek w dos¢ krotkim czasie.

load cell

|

Rys. 81. Szybkos¢ stabilizacji dla modutu wagowego

Nie bez znaczenia s3 oczywiscie uktady selekcji czy separacji. Dla probek o znacznych masach
zastosowanie majg np. moduty serii MWMH o stopniu ochrony IP 67. Obcigzenie maksymalne
nawet do 30 kg (d=0,1 g) to doskonate rozwigzanie do zabudowy w liniach technologicznych.

podajnik wagowy

sygnalizator

wyswietlacz
modut wagowy v <

podajnik wejsciowy

dYSkerI natc>r
elementéw

Rys. 82. Waga dynamiczna z modutem wagowym.
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19.3.2. Automatyczne dozowanie proszku

Doktadne odmierzenie pewnej ilosci substancji jest obligatoryjnym wymogiem dla wielu procesoéw,
dotyczy to miedzy innymi prac badawczych. Sg one podstawg rozwoju takich obszaréw jak
farmacja, kosmetyka, przemyst petrochemiczny. Metoda reczna nie jest szczegdlnie przydatna w
tym przypadku ze wzgledu na wymagang doktadnosé jaki powtarzalnosé wazenia. Rozwigzaniem
dla takich proceséw jest automatyzacja cyklu dozowania. Zazwyczaj dotyczy ona pewne;j ilosci np.
kapsutek, ktére sg umieszczone w specjalnych gniazdach. Kazda z nich jest wazona netto oraz po
dozowaniu. Kluczowym elementem w tym procesie jest pomiar masy. Oczekuje sie szybkiej reakcji
modutu wagowego odpowiednich parametréw metrologicznych.

=>( ) | |
E]DE]E]E]ﬁ \—/

SYSTEM STEROWANIA

KAPSULKA

DETEKCIA |
PRZYROSTU MASY PROBKI
,

MODUt WAGOWY
Rys. 83. Modut wagowy w uktadzie dozowania proszku

Wybdr odpowiedniego modutu wagowego do tego rodzaju aplikacji powinien uwzgledniaé
wielko$¢ dozy, mase brutto oraz powtarzalnosé¢ wskazan. Wiekszos¢ potrzebnych informacji
zawierajg zazwyczaj karty katalogowe modutéw. Ponizej znajduje sie ich skrécona specyfikacja.

SERIA MYA SERIA MAS
Obcigzenie maksymalne 2g+52¢g 220 g
Doktadnos$éodczytu 0,1 pg+10 g 100 pg
Zakrestary 2g+52g 220 g
Powtarzalnosé 0,4pug+1,0pg 100 pg
Czas stabilizacji 5s 3,5
Temperaturapracy +10 ++40 °C
Interfejs 2 xRS 232, 2 x USB, , Ethernet, Wi-Fi, 4 wejscia / 4wyjscia
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Dodatek

Kierunki rozwoju metrologii naukowej i przemystowej
dr Wojciech T. Chyla

Horyzontalny charakter metrologii

Jako nauka o pomiarach i ich zastosowaniach, metrologia integruje praktycznie wszystkie
nauki doswiadczalne. Odgrywa ona takze wazing role we wszystkich gateziach przemystu,
a w szczegdlnosci w sektorze wysokich technologii. Metrologia ma zastosowania w handlu
detalicznym, a jeszcze wiekszg role odgrywa w handlu hurtowym i miedzynarodowym.
Nieustannie ro$nie zakres dziedzin, w ktérych pomiary podlegajg rygorom metrologii: medycyna,
farmacja, rolnictwo, ochrona Srodowiska i bezpieczenstwo to tylko kilka najlepiej znanych
przyktaddéw. Poniewaz zastosowania metrologii dotycza wielu wzajemnie powigzanych ze sobg
dziedzin zycia spotecznego, kwestie metrologiczne sg czesto regulowane prawem. Kluczowa rola
metrologii w tak wielu zréznicowanych, ztozonych i wzajemnie powigzanych ze sobg dziedzinach
wymaga statego dostosowywania tej dyscypliny wiedzy do zachodzgcych przemian. Wielkie
przyspieszenie rozwoju nauki, technologii, przemystu i handlu oraz wzrost oczekiwan spotecznych
implikujg coraz szybsze zmiany w metrologii, ktéra musi sprosta¢ nowym wyzwaniom.
Zakonczeniem tego rozdziatu s rozwazania dotyczace wiodgcych kierunkéw rozwoju
wspotczesnej metrologii.

Rola metrologii w znoszeniu barier technicznych i administracyjnych w handlu

Bardzo powazinym problemem dla gospodarki Swiatowej byly i sg nadal bariery
administracyjne i techniczne w handlu. Problem ten polega na koniecznosci dostosowywania sie
producentéw i handlowcdédw do regulacji prawnych obowigzujgcych w poszczegdlnych panstwach.
Wiele takich przeszkdd zostato juz usunietych (np. zastepowanie wymagan prawnych deklaracjami
zgodnosci wydawanymi przez producentdw), ale ciggle pojawiajg sie nowe utrudnienia, poniewaz
stwarzanie takich barier jest jednym z mechanizméw obrony gospodarki krajowej przed tanim
importem z innych panstw.

Praktyka pokazuje jednak, ze stwarzanie barier administracyjnych i technicznych ma
charakter selekcji negatywnej, bowiem uderza przede wszystkim w panstwa i firmy
przestrzegajgce uznanych zasad w produkcji i handlu. Ten mechanizm obrony swych
partykularnych interesow jest jednak mato skuteczny w stosunku do organizacji, ktore
przestrzeganie takich zasad traktujg jedynie deklaratywnie. Efektywna kontrola rynku
wewnetrznego jest warunkiem koniecznym sprawnego funkcjonowania gospodarki otwartej,
ale jest to problem, z ktérym nawet wysoko uprze mystowione panstwa demokratyczne do dzi$ nie
mog3a sie uporac.

164



Koniecznos¢ powtarzania tych samych badan metrologicznych byta powaznym problemem
jeszcze kilkanascie lat temu; producenci i handlowcy ponosili zwigzane z tym koszty (pokrywane
przez nabywcéw towardw i ustug) oraz tracili czas na wykonywanie takich samych badan
i uzyskanie analogicznych dokumentéw w wielu krajach. Problem ten zostat rozwigzany
z inicjatywy dyrektoréw BIPM oraz CIPM, ktdrzy byli w stanie wynegocjowa¢ wzajemne uznawanie
certyfikatow i swiadectw wzorcowania w panstwach, ktére przystapity do Uktadu o Wzajemnym
Uznawaniu CIPM (MRA lub CIPM MRA), podpisanego w Paryzu w 1999 r.

Uktad ten nie ma charakteru traktatu miedzynarodowego, ale jest to porozumienie
dyrektoréw NMI panistw cztonkowskich. Uktad ten jest przestrzegany, cho¢ nie ma formalnych
sankcji za jego naruszenie, poniewaz powazne naruszenie tego uktadu przez jedno z panstw-
sygnatariuszy podwazytoby zaufanie do takiego partnera, a zaufanie jest warunkiem sine qua non
uczestnictwa w gospodarce globalnej. Poza tym, uznawanie dokumentéw wydawanych przez NMlI
panstw-sygnatariuszy CIPM MRA nie jest automatyczne; kazdy NMI musi wykazac¢ swe zdolnosci
pomiarowe w danej dziedzinie, uczestniczagc z pozytywnym wynikiem w pordwnaniach
kluczowych, uzupetniajgcych i innych poréwnaniach miedzynarodowych, co jest rejestrowane
w bazie danych (KCDB) utrzymywanej przez BIPM. Uktad CIPM MRA jest okresowo modyfikowany,
by dostosowac¢ zawarte w nim ustalenia do zmieniajgcych sie okolicznosci oraz nowych trendéw
W nauce i gospodarce.

Wspétpraca miedzynarodowa w metrologii

Podporzagdkowanie coraz wiekszej liczby dziedzin nauki i gospodarki rygorom metrologii
powoduje konieczno$¢ rozbudowy infrastruktury metrologicznej. Tylko najwieksze i najbogatsze
kraje sg w stanie sprosta¢ wszystkim wymaganiom, jakie stawia rozwdj metrologii,
a w szczegolnosci prowadzié¢ badania naukowe we wszystkich dziedzinach pomiarowych. Problem
ten jest bardzo dobrze widoczny w Europie, gdzie struktura metrologiczna jest wysoce
rozdrobniona.

Mechanizmy koordynacji prac badawczych wypracowuje sie latami. Wspétpraca panstw
europejskich w dziedzinie badan naukowych w metrologii byta z sukcesem wyprébowana
w kolejnych miedzynarodowych programach badawczych, takich jak MERA, iMERA, iMeraPlus,
a ostatnio EMRP. W najblizszych latach program skoordynowanych badan w metrologii bedzie
kontynuowany w kolejnym przedsiewzieciu o nazwie Europejski Program Metrologii dla Innowacji
i Badan (European Metrology Programme for Innovation and Research, EMPIR). Program ten,
o przewidywanym budzecie 600 min €, bedzie dofinansowany w potowie z budzetu UE. Jest to
wielka szansa dla mniejszych i ubozszych panstw europejskich, poniewaz mogg one bra¢ udziat
w konsorcjach badawczych podejmujgcych projekty naukowe, ktdrych same nie bytyby w stanie
wykona¢ ze wzgledu na niedostatki kadrowe, aparaturowe ifinansowe.

Wspodtpraca miedzynarodowa w dziedzinie metrologii ma na razie wymiar przede
wszystkim europejski, regionalny. Sg juz jednak pierwsze programy miedzynarodowe, ktére
integrujg NMI z rdinych kontynentow; przyktadem moze by¢ projekt International Avogadro
Coordination, poswiecony bardzo doktadnemu pomiarowi statej Avogadro, w ktérym biorg udziat
NMI z Europy, Ameryki, Azji i Australii. Wspdtpraca miedzykontynentalna jest juz od dawna
standardem w naukowych badaniach akademickich; metrologia upodabnia sie do innych dyscyplin
akademickich réwniez pod tym wzgledem.
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Reforma miedzynarodowego uktadu jednostek miar

Az do potowy XX wieku definicje wielkosci fizycznych i ich jednostek miaty charakter
operacyjny, tzn. podawaty one sposéb pomiaru danej wielkosci. W sposdb oczywisty dotyczy to
definicji jednostek masy i dtugosci przyjetych na 1 konferencji CGPM w 1889 r.: pomiar polega na
wykonaniu bezposredniego lub posredniego poréwnania z definicyjnym wzorcem pierwotnym.
W?zorce kilograma i metra w postaci platynowo-irydowych artefaktéw majg jednak rozliczne
wady: byty wybrane arbitralnie, podlegajg drobnym, ale istotnym zmianom w czasie (dryft), nie sg
dostepne powszechnie, a w przypadku ich zniszczenia lub uszkodzenia nie mozna bytoby ich
doktadnie odtworzy¢.

Definiowanie jednostek fizycznych za pomocg wtasciwosci atoméw, postulowane przez
Maxwella jeszcze przed podpisaniem Konwencji Metrycznej, réwniez ma charakter operacyjny.
Pomiar polega na poréwnaniu wielkos$ci mierzonej z odpowiadajacy jej wielkoscig atomowsg,
np. dtugoscig emitowanej fali, czestotliwoscig lub masg. Idea definicyjnych wzorcéow atomowych
zostata zrealizowana dopiero w roku 1960, gdy metr zdefiniowano jako wielokrotnos¢ dtugosci fali
jednej z linii widmowych atomu kadmu. Naturalng konsekwencjg takiej definicji byta realizacja
metra metodg interferencyjng. Warto dodaé, iz atomowy wzorzec metra i pomiar dtugosci
tg metodg opracowat Michelson juz w latach 1892/1893. Jednostka czasu rowniez zostata
zdefiniowana za pomocg wzorca atomowego. W latach 1967/1968 CGPM podjat rezolucje,
by sekunde zwigza¢ z czestotliwo$cig promieniowania emitowanego przez atomy cezu. Definicyjny
wzorzec cezowy jest do dzis pierwotng realizacjg jednostki czasu.

W roku 1980 nastgpit przetom w podejsciu do definiowania jednostek podstawowych
miedzynarodowego uktadu jednostek miar, wynikajgcy ze spostrzezenia, ze jednostka moze by¢
jednoznacznie okreslona przez ustalenie wartosci liczbowej statej fizycznej. Pierwszg jednostka
zdefiniowang w ten sposéb byt metr, zwigzany z wartos$cia liczbowg szybkosci Swiatta w prézni c,
ktérej nadano warto$¢ ¢ = 299 792 458 m/s (doktadnie): skoro c jest wielko$cig statg, to ustalajgc
wartos¢ liczbowg tej wielkosci, tzn. {c} = 299 792 458, ustalamy jednoznacznie wartos$¢ jednostki
[c] = m/s; poniewaz sekunda byta juz wczesniej zdefiniowana, to tym samym jednoznacznie
okre$lona jest tez jednostka dtugosci — metr.

Zastosowanie tego samego sposobu rozumowania do innych jednostek podstawowych
uktadu SI lezy u podstaw nadchodzgcej reformy miedzynarodowego uktadu jednostek miar,
okre$lanego najczesciej jako Nowy SI. | tak np. ustalajgc wartos¢ liczbowa statej Plancka
h = 6.626 069 57 kg m? s, jednoznacznie definiujemy mase kilograma: skoro h = {h} [h] jest
wielkoscig statg, to ustalajgc wartos¢ liczbowa {h}, jednoznacznie ustalamy wartos¢ jednostki
[h] = kg m* s}; poniewaz metr i sekunda zostaty juz wczeéniej zdefiniowane, to ustalenie wartosci
h jednoznacznie okresla wartosé kilograma. Takie podejScie mozna rozszerzyé na pozostate
jednostki podstawowe SI. W Nowym Sl beda zredefiniowane 4 jednostki podstawowe SI:
(1) jednostka masy — kilogram bedzie zdefiniowany przez ustalenie wartosci statej Plancka h;
(2) jednostka temperatury termodynamicznej — kelwin bedzie zdefiniowana przez ustalenie
wartosci liczbowej statej Boltzmanna, kg; (3) jednostka licznosci materii — mol bedzie zdefiniowana
przez ustalenie wartosci liczcbowej statej Avogadro N,; (4) jednostka natezenia pradu
elektrycznego — amper bedzie zdefiniowana przez ustalenie wartosci liczbowej fadunku
elementarnego e.
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Pozostate 3 jednostki podstawowe uktadu SI bedg jedynie przeformutowane, tak
by struktura wszystkich siedmiu definicji byta taka sama. Definiowanie jednostek miar poprzez
ustalenie wartosci liczbowych statych fizycznych ma charakter wybitnie abstrakcyjny i wymaga
podania konkretnego sposobu realizacji (mise en pratique) tych jednostek. Oczywiscie, moze by¢
wiecej niz jedna taka metoda; juz dzi$ realizacja sekundy dopuszcza wykorzystanie kilku linii
widmowych, a nie tylko przejscie nadsubtelne w atomie cezu.

Reforma uktadu jednostek miar, znana jako Nowy SI (New SI), byta juz dwukrotnie
odktadana; gtéwng przeszkody w szybkim wprowadzeniu tej reformy sg wzgledy techniczne, takie
jak konieczno$¢ uzyskania zaktadanej doktadno$ci pierwotnej realizacji jednostki (np. ~2x10®
w przypadku kilograma), zgodnos¢ pomiaréw uzyskanych réznymi metodami (np. zgodnos¢
wynikéw projektu Avogadro, IAC, z wynikami projektu wagi Watta w przypadku redefinicji
kilograma) oraz mozliwos¢ pierwotnej realizacji jednostki z zaktadang doktadnoscig w réznych
osrodkach badawczych, tak aby mozliwa byta niezalezna weryfikacja pomiaréow (w przypadku
realizacji kilograma za pomocg wagi Watta, na razie tylko NIST legitymuje sie zadowalajgcymi
wynikami).

Zakonczenie

Niezbednym warunkiem wzrostu gospodarczego jest wysoki poziom metrologii; wszedzie
tam, gdzie produkcja wymaga zachowania rezimu technologicznego lub wyroby muszg spetniac
wymagania prawne, metrologia odgrywa kluczowg role. Brak zdolno$ci pomiarowych w jakiejs
dziedzinie moze mie¢ decydujgce znaczenie dla firm produkcyjnych, ktérych wyroby nie bedg
mogty by¢ wprowadzone na rynek w planowanym terminie i trybie.

Swiadomos$¢ zaleznoéci nowoczesnej gospodarki od metrologii istniata juz w momencie
powstawania pierwszych krajowych instytutéw metrologicznych (NMI) na przetomie XIX
i XX wieku. PTB, NPL i NIST byly to pierwsze w historii instytuty naukowe finansowane przez
panstwo, a powstaty przeciez w krajach o wybitnie wolnorynkowej gospodarce. Wzmacnianie
rodzimego przemystu i handlu przez dofinansowanie badan w metrologii jest do dzi$ jedng
z niewielu uznanych (tzn. legalnych) metod wspomagania gospodarki krajowej; wiekszo$¢ innych
metod dotowania gospodarki jest niedozwolona na mocy umoéw miedzynarodowych, poniewaz
naruszatyby one zasade wolnego rynku. Konkurencyjno$s¢ naszej gospodarki wymaga,
by i w naszym budzecie panstwowym znaczenie metrologii zostato docenione.

Powigzanie metrologii z gospodarka ma tez inny aspekt; chodzi mianowicie o styk nauki
z przemystem, o podejmowanie przez nauke trudnych probleméw praktycz nych, jakie napotyka
przemyst. Ludziom nauki zwykle zarzuca sie, iz zamykajg sie ,w wiezy z kosSci stoniowej”, gdzie
w warunkach splendid isolation zajmujg sie naukg czystg, bez zwigzku z praktykg gospodarczg.
Z kolei srodowiskom przemystowym zarzuca sie niskg innowacyjno$¢ i niezdolno$¢ do szybkiej
absorpcji osiggnie¢ nauki. Oba zarzuty majg w sobie ziarno prawdy i od dylematéw tego rodzaju
nie sg wolne réwniez kraje najwyzej rozwiniete technologicznie.
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W USA rozpoznano ten problem juz kilkadziesigt lat temu i podjeto Srodki zaradcze,
polegajagce m.in. na tworzeniu (tzn. finansowaniu) konsorcjow badawczych, grupujgcych
laboratoria panstwowe (w tym NIST), instytucje akademickie i firmy przemystowe. Natomiast
najwieksze koncerny dziatajgce w przemysle komputerowym (IBM), telekomunikacji (ATT),
energetyce (GE), aeronautyce (Boeing), przemysle chemicznym (Du Pont) i innych gateziach
przemystu high-tech majg swe wtasne laboratoria na poziomie na ogdt wyzszym niz laboratoria
akademickie.

Dzieki globalnej konkurencji w sektorze wysokich technologii, réznice miedzy badaniami
fundamentalnymi a zastosowaniami szybko zanikajg. Dzieje to sie jednak inaczej, niz wyobrazali
to sobie politycy gospodarczy minionej epoki: to nie naukowcy porzucili badania fundamentalne
i zaczeli pracowac¢ na rzecz fabryk z dymigcymi kominami, ale wrecz odwrotnie: to przemyst
wysokich technologii zblizyt sie tak bardzo do sfery badan podstawowych, ze granice miedzy
nauka, technologia i przemystem wytwdrczym staty sie umowne. W krajach najwyzej rozwinietych
gospodarczo przejScie z akademii do instytutu resortowego czy biura konstrukcyjnego w
przemysle wysokich technologii nie stanowi juz dramatycznej zmiany zawodowej. Praca w
laboratoriach przemystowych przynosi nie tylko znaczny awans finansowy, ale daje réwniez
wysoki prestiz naukowy. Zacieranie sie granic miedzy nauka czystg i przemystem high-tech jest
trendem niezaleznym od regionu geograficznego.
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Zatacznik A - Leksykon termindw metrologicznych

Idea leksykonu zwigzanego z tg publikacjg sprowadza sie do wyjasnienia, czym sg poszczegdlne
terminy metrologiczne. Przywotywanie definicji stownikowych czy tez normatywnych jest
niezasadne, mozna je znalezé w stosownych publikacjach. Wazniejsze jest zrozumienie, co dany
termin oznacza w sensie praktycznym.

A Adiustacja

Szereg czynnosci, w wyniku ktérych doprowadza sie przyrzad pomiarowy do dziatania
odpowiadajgcego jego przeznaczeniu. W odniesieniu do wag elektronicznych sprowadza sie
to do skorygowania czuto$ci wagi poprzez poréwnanie wyniku wazenia wzorca (zazwyczaj
zabudowanego wewngtrz wagi) z jego wartoscig referencyjng. Takie poréwnania
wykonywane sg w cyklach automatycznych (sterowanych zmianami temperatury i czasu) lub
pétautomatycznych (poprzez operatora).

Analiza ryzyka

Szereg czynnosci, w wyniku ktérych wskazuje sie te elementy zwigzane z procesem pomiaru
masy, ktdre generujg najwieksze btedy. Mozna analizowa¢ wtasne kompetencje w zakresie
np. przygotowania probki, umiejetnosci wazenia, optymalnego wykorzystania wagi. Drugi
aspekt to ocena parametréw wagi. Tu, zaleznie od wielko$ci wazonych mas, mozna méwic
wptywie powtarzalnosci (mate masy) oraz liniowosci na wynik pomiaru.

B  Btad graniczny dopuszczalny (MPE)
Maksymalna dopuszczona przez przepisy dodatnia lub ujemna rdznica pomiedzy
wskazaniem a wartoscig prawdziwg; termin pochodzi z wymagan prawnych dla wag (PN-EN
45501) a jego mechanizm (zaleznos¢ btedu od obcigzenia) zostat wykorzystany do tworzenia
wtasnych wymagan.

Bfad pomiaru
Réznice pomiedzy wynikiem pomiaru, a rzeczywistg wartoscig mierzonej wielkosci,
nazywamy potocznie btedem pomiaru.

Btad pomiaru przypadkowy

Btad przypadkowy jest to sktadnik btedu pomiaru, ktéry w powtarzalnych pomiarach
zmienia sie w sposob nieprzewidywalny. Wynika z réznych przypadkowych czynnikéw (np.
wahania temperatury, ruch powietrza, w poblizu przyrzadu pomiarowego).
Niepowtarzalnos¢ wynikdw pomiaru tej samej wielkosci jest efektem btedu przypadkowego
(badanie powtarzalnosci wskazan wagi).
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Btad pomiaru systematyczny

Sktadnik btedu pomiaru, ktéry przy powtarzaniu pomiaréw pozostaje staty lub zmienia sie
w przewidywalny sposdb. Wynika on z niedoskonatosci przyrzagdéw i metod pomiarowych.
Btedy systematyczne nalezy uwzglednia¢, wprowadzajgc korekte do wyniku. Moze nig by¢
poprawka, mnoznik lub wartos¢ z tablicy. Przyktadem btedu systematycznego jest btad
wzorca, ktory znajduje sie w Swiadectwie wzorcowania.

Bfad pomiaru w punkcie kontrolnym

Jest to btgd pomiaru przyrzadu pomiarowego lub uktadu pomiarowego przy okreslonej
wartosci  wielkosci mierzonej. Przyktadem takich btedéw jest wzorcowanie wagi
w wybranych punktach kontrolnych. W codziennym uzytkowaniu sprawdza sie okresowo
wage (zazwyczaj po adiustacji) jakim$ wzorcem. To réwniez jest okreslanie btedu w punkcie
kontrolnym. Dobrze bytoby, zeby ten punkt kontrolny pokrywat sie z masami wazonych
prébek.

Budzet niepewnosci

Zbior wszystkich mozliwych czynnikéw, ktére majg wptyw na proces wazenia. Analizuje sie
najczesciej parametry wagi, ale ocena moze dotyczyé rowniez innych obszaréw, o ile
zawierajg one istotne informacje. Nalezy tu zaznaczy¢, ze nie nalezy dazy¢ do pokazania
wszystkich elementdw, ale raczej skupi¢ sie na tych kluczowych; tzn. takich, ktérych wktad
do budzetu jestistotny.

Certyfikacja

Proces badania parametréw technicznych wag, podczas ktérego sprawdza sie ich wskazania,
porownujac je z warto$ciami granicznymi (PN-EN 45501). Testy uznaje sie za poprawne, gdy
wszystkie testy dajg wynik pozytywny. Jest to podstawg do wydania certyfikatu
(zatwierdzenia typu) dla producenta badanej wagi (typoszeregu).

Czas nagrzewania wiasnego

Jest to czas liczony od momentu zatgczenia wagi do sieci do momentu, gdy jej btedy s3
mniejsze niz btedy graniczne dopuszczalne (norma), praktycznie nie wylgczamy wagi
z sieci, totez zjawisko nagrzewnia witasnego wystepuje podczas pierwszego uruchomienia
wagi.

Czas probkowania

Interwat lub odcinek czasu, w jakim wskazanie wagi jest analizowane w kontek$cie wagi,
zeby otrzymaé¢ wynik pomiaru przetwornik w sposéb praktycznie ciggty bada (prébkuje)
sygnat pomiarowy, ktéry nastepnie jest przetwarzany przez uktady filtrujgce; w kontekscie
wagosuszarki czas probkowania masy to takze obserwacja stabilnosci masy suszonej prébki
w pewnym odcinku czasu, np. w czasie 25 sekund.

Czutos¢
Jest to iloraz zmiany wskazania uktadu pomiarowego (AR) i odpowiadajgcej jej zmiany
wartosci wielko$ci mierzonej (Am).

AR

SE =—
Am



Deklaracja zgodnosci

Deklaracja zgodnosci jest pisemnym oswiadczeniem sporzgdzonym przez producenta,
stwierdzajgcym, ze wagi ktdérych dotyczy, s zgodne z zatwierdzonym typem oraz spetniaja
wymagania wszystkich dyrektyw, ktore ich dotyczg.

Doktadnos¢ odczytu

Jest to zbieznos¢ zachodzgca pomiedzy wartoscig wielkoSci zmierzong a wartoscig wielkosci
prawdziwg menzurandu (wielkosci, ktéra ma by¢ zmierzona) - VIM 2010. Uogédlniajac,
mozna stwierdzi¢, ze pomiar jest doktadny wodwczas, gdy rdinica pomiedzy wartos$cig
zmierzong a wartoscig prawdziwg jest bardzo mata.

Doktadnos¢ pomiaru

Jest to zbieznos¢ zachodzgca pomiedzy wartoscig wielkoSci zmierzong a wartoscig wielkosci
prawdziwg menzurandu (wielkosci, ktdra ma by¢ zmierzona). Uogdlniajgc, mozna stwierdzic,
ze pomiar jest doktadny wéwczas, gdy rdznica pomiedzy wartoscig zmierzong a wartoscia
prawdziwg jest bardzo mata. Ten parametr jest zalezy od powtarzalnosci wskazan oraz
liniowosci wagi. Pewien niewielki wktad moze mieé dryft czutosci. Dla obiektéw stawianych
na srodku szalki wptyw centrycznosci mozna pomingc.

Dryft

Potocznie zmiana wskazania przyrzgdu pomiarowego. W kontekscie wag elektronicznych to
pojecie oznacza bardzo mate zmiany wskazania; zarébwno w momencie, gdy szalka jest
nieobcigzona, jak i podczas wazenia probki. Zjawisko dotyczy réwniez czutosci wagi, dlatego
tez wagi posiadajg automatyczne uktady adiustacji wewnetrznej.

Dryft czutosci

Niewielkie zmiany wskazan uktadu pomiarowego w czasie, ktére wynikajg z charakterystyk
uktadéw elektronicznych oraz zmian uktadu mechanicznego wagi. Te odchylenia s3
eliminowane przez ukfady adiustacyjne wagi.

Dziatka elementarna [d]

Wyrazona w jednostkach masy, wartos¢ rdéznicy miedzy warto$ciami odpowiadajgcymi
dwdm sasiednim wskazaniem podziatki przy wskazaniu analogowym lub rdéznicy miedzy
wartosciami dwoch kolejnych wskazan przy wskazaniu cyfrowym.

Dziatka legalizacyjna [e]

Wartos¢ wyrazona w jednostkach masy, stosowana do klasyfikacji i legalizacji wag.
Szczegdtowe wymagania odnosnie wartosci tego zagadnienia zawiera norma PN-EN 45501.
Ogdlnie mozna stwierdzi¢, ze dla wag klasy dokfadnosci Ill d=e, a dla wag innych klas

mozliwe i stosowane jest rozwigzanie dze.
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Globalne podejscie

Zgodnie z filozofig tego podejscia w prawie - Dyrektywach Nowego / Globalnego Podejscia -
sg okreslone wymagania dla wyrobéw projektowanych i wytwarzanych oraz procedury
oceny  zgodnosci, za pomoca ktérych Wytwérca jest odpowiedzialny
za zidentyfikowanie i spetnienie wymagan dotyczacych projektowania i wytwarzania wyrobu.
Producent, dowodzgc zgodnosci z wymaganiami prawa, korzysta z podanych w dyrektywie
procedur oceny zgodnosci, dokonujgc wyboru odpowiednio do wymagan. Gdy stosuje
normy  zharmonizowane, procedura jest prostsza i wytwdrca  korzysta
z przywileju domniemania zgodnos$ci z prawem. Oznakowanie CE jest potwierdzeniem
spetnienia wymagan wszystkich, majgcych zastosowanie, dyrektyw. Poprzez umieszczenie
tego oznakowania na wyrobie producent wskazuje, ze produkt spetnia majgce zastosowanie
wymagania okreslone we wspdlnotowym prawodawstwie harmonizacyjnym, przewidujgcym
jego umieszczanie.

GLP - Dobra Praktyka Laboratoryjna (ang. Good Laboratory Practice)

W Polsce wprowadza jg Rozporzgdzenie Ministra Zdrowia z dnia 4 czerwca 2003 r.
w sprawie kryteridéw, ktére powinny spetniaé¢ jednostki organizacyjne wykonujgce badania
substancji i preparatéw chemicznych oraz kontroli spetnienia tych kryteriéw (Dz. U. z 2003 r.
Nr 116, poz. 1103).

Jest to system zapewnienia jakosci badan, okreslajgcy zasady organizacji jednostek
badawczych  wykonujgcych  niekliniczne  badania  z  zakresu  bezpieczerstwa
i zdrowia cztowieka i Srodowiska, w szczegdlnosci badania substancji i preparatow
chemicznych wymagane ustawq | warunki, w jakich te badania sq planowane,
przeprowadzane i monitorowane, a ich wyniki sq zapisywane, przechowywane
i podawane w sprawozdaniu.

Celem zasad GLP jest promowanie jakosci i wiarygodnosci uzyskiwanych wynikéw badan,
od momentu ich planowania, az po wtasciwe przechowywanie danych Zrédtowych
i sprawozdan, tak by mozliwe bylo przesledzenie toku badania lub jego catkowite
odtworzenie. Tym samym, waga jest tylko jednym z elementéw GLP, ktéra umozliwia
rejestracje pomiaru masy (wydruk, export, pamiec Alibi) z podaniem daty, czasu oraz innych
niezbednych informacji (wtasne wymagania). Zespdt tych cech wagi jest zazwyczaj
zgrupowany w tzw. menu GLP.

GMP - Dobra Praktyka Produkcyjna (ang. Good Manufacturing Practice)
Oznacza zestaw standardéw stosowanych w produkcji przemystowej, ktére zapewniaja
wysoka jakosé, czystos$¢ uzytych surowcodw i komponentéw gotowego produktu. Zapewniajg
réwniez petng kontrole nad jakoscig i pochodzeniem surowcéw. Standardy GMP
opracowano pierwotnie dla przemystu farmaceutycznego. Obecnie stosowane bywajg przez
niektére firmy kosmetyczne, producentéw suplementéw odzywczych itp.

Grawimetryczna metoda wzorcowania pipet

Metoda badania objetosci pipet ttokowych za pomocg wag elektronicznych. Metodyka
badania: ciecz z pipety jest wydalana do naczynia wagowego, ktére jest wazone, znajac
gestos¢ cieczy oraz mase wydalonej wody wyliczamy objetosé proébki, jest ona przypisywana
do objetosci pipety, konwersja wynik wazenia na objeto$c¢ jest ilorazem masy prébki i jej

gestosci.
V= fy
o,



Jednostka notyfikowana

Organizacja wyznaczona przez odpowiednie wladze kazdego z panstw cztonkowskich Unii
Europejskiej do wykonywania zadan wynikajgcych z postanowien poszczegdélnych Dyrektyw
Nowego Podejscia.

Kalibracja

Inaczej wzorcowanie, zbiér operacji ustalajgcych w okreslonych warunkach relacje miedzy
warto$ciami wielkosci mierzonej, wskazywanymi przez przyrzad pomiarowy lub uktad
pomiarowy albo warto$ciami reprezentowanymi przez wzorzec miary lub przez materiat
odniesienia a odpowiednimi wartosciami wielkosci realizowanymi przez wzorce jednostki
miary.

Klasa doktadnosci
Umowny podziat wag, uwzgledniajgcy ilo$¢ dziatek elementarnych wag oraz precyzujacy
wielkos¢ granicznych btedéw dopuszczalnych. Wyrdznia sie 4 klasy doktadnosci:

= specjalna,

= wysoka,

= S$rednia,

= zwykfa.
Wielkos¢ btedéw zalezy od klasy doktadnosci wagi oraz stosowanego obcigzenia
(PN-EN 45501). Te zaleznosci sg wykorzystywane podczas testéw zwigzanych
np. z legalizacjg ponowng wag. Podziat wag na klasy doktadnosci, a co za tym idzie okreslone
wielkosci btedéw, jest czesto wykorzystywany do tworzenia wtasnych kryteriéw akceptac;ji.

Kryterium akceptacji wyposazenia pomiarowego

Zespdt wymagan prawnych (wtasnych), ktére stanowig podstawe do stwierdzenia, ze waga
spetnia okreslone kryteria. Zazwyczaj dotyczg one doktadnosci pomiaru, ale czasami réwniez
funkcjonalnosci i czasu wazenia.

Kwalifikacja (wyposazenia pomiarowego)
Jeden z elementéw procesu walidacji. Zaleznie, od tego czego dotyczy, mozna moéwié o:
= Kwalifikacji Projektu (DQ)
Dla wag sprowadza sie ona do stwierdzenia czy waga, ktéra ma by¢ uzytkowana, bedzie
spetniaé wymagania w zakresie funkcjonalnosci i doktadnosci pomiaru.
= Kwalifikacji Instalacyjnej (1Q)
Nalezy sprawdzi¢, czy ten typ wagi, ktory zostat zakwalifikowany do wdrozenia, zostat
dostarczony. Sprawdzamy dokumentacje, opisy, parametryitp.
= Kwalifikacji Operacyjna (0Q)
Na tym etapie nalezy potwierdzi¢ poprzez sprawdzenie, czy parametry funkcjonalne
i dokfadnos¢ wagi sg rzeczywiscie poprawne, tzn. zawierajg sie w wymaganiach
opisanych podczas DQ.
= Kwalifikacji Procesu (dziatania) (PQ)
Udokumentowane sprawdzenie i potwierdzenie, ze urzadzenia i instalacje pomocnicze,

potaczone w jedng funkcjonalng cato$é, mogg pracowacd efektywnie i powtarzalnie, zgodnie z zatwierdzong
metodg prowadzenia procesu i specyfikacjami. Ten etap jest realizowany dla wag wspodtpracujgcych z
innymi urzagdzeniami w ramach wymiany, gromadzenialub przetwarzaniainformacji.

Legalizacja jednoetapowa i dwuetapowa
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» Legalizacja jednoetapowa dotyczy wag, ktdre posiadajag mechanizmy korygujace
wptyw zmian sity grawitacji na wynik pomiaru. Sg to wagi posiadajagce wewnetrzne
automatyczne uktady adiustacyjne.
= |Legalizacja dwuetapowa dotyczy wag, ktore nie posiadajg takich mechanizméw. Aby
uzyska¢ poprawnos$¢ ich dziatania, nalezy w nowym miejscu uzytkowania ponownie
ustali¢ czutos¢ wagi:
s - AR
Am
Wynika to z zasady pracy wag elektronicznych: mierzymy site z jaka tadunek jest
przyciggany przez Ziemie : F = mg. Gdy zmienia sie wartos¢ ,g”, nalezy ponownie
wyskalowaé wage. Proces ponownego skalowania wagi wymaga postawienia
w procesie adiustacji odwaznika o okreslonej przez producenta masie.

Legalizacja pierwotna

Procedura wykonywana do 1 maja 2004, obecnie nie jest stosowana. Dokonywana przez
urzednikdw Urzedu Miar na podstawie badan odbiorczych danego egzemplarza wagi, przed
jego wprowadzeniem na rynek.

Legalizacja ponowna

Procedura dotyczgca wag bedgcych w uzytkowaniu, podczas ktérej sprawdza sie
podstawowe parametry wag, poréwnujac je z wartoSciami granicznymi dopuszczalnymi.
Wielkosci btedow zawiera norma PN-EN 45501. Legalizacja ponowna jest wykonywana
okresowo, zgodnie z aktualnie obowigzujgcym prawem. Obowigzek zgtoszenia wagi do
ponownej legalizacji spoczywa na uzytkowniku. Istotng informacja jest to, ze podczas
legalizacji ponownej btedy wagi odnosi sie do btedéw granicznych dopuszczalnych (MPE).
Tym samym, przed ponowng legalizacjg warto sprawdzi¢, czy btedy wskazan wagi s3
mniejsze niz MPE. Mamy wodwczas gwarancje, ze ta procedura zakonczy sie sukcesem.
Podczas uzytkowania wage uznaje sie za sprawng woéwczas, gdy jej btedy wskazan nie sg
wieksze niz 2xMPE.

Legalizacja WE

Procedura, w ramach ktdrej Jednostka Notyfikowana sprawdza i potwierdza, ze dane wagi
sg zgodne 1z typem opisanym w Certyfikacie Zatwierdzenia Typu EC (WE)
i spetniajg wymagania Dyrektywy NAWI. Europejskie okreslenie "EC" i polskie "WE" jest
tozsame i oznacza Wspdlnote Europejska.

Liniowos¢

Jest to odchytka rzeczywistej charakterystyki wagi od linii prostej, tgczgcej dwa punkty A-B,
ktéra opisuje réwnanie wagi idealnej, w praktyce nie ma wag idealnych, totez nigdy
charakterystyka wagi nie jest linig prosta, raczej dazy sie do uzyskania takiej charakterystyki.


http://radwag.pl/e-sklep/leksykon/z.htm#zatw_typu
http://radwag.pl/e-sklep/leksykon/d.htm#navi

tancuch spdjnosci pomiarowej

Wiasciwos¢ wyniku pomiaru lub wzorca jednostki miary polegajgca na tym, ze mozna je
powigza¢ z okreslonymi odniesieniami, na ogdét z wzorcami panstwowymi lub
miedzynarodowymi jednostkami miary za posrednictwem nieprzerwanego tancucha
poréwnan, z ktérych wszystkie majg okreslone niepewnosci.

Metoda referencyjna

Metoda badarn obejmujgca takie elementy, jak: pobranie proébki, przygotowanie prdébki,
pomiar, analiza danych, kryteria akceptacji. Z zatozenia jest metodg, dzieki ktérej uzyskuje
sie doktadne i powtarzalne pomiary dla analizowanego medium, wynik z tej metody stanowi
punkt odniesienia dla optymalizacji np. parametréw suszenia (wagosuszarki).

Metoda typu A wyznaczania niepewnosci pomiaru

Metoda typu A obliczania niepewnos$ci pomiarowej polega na analizie statystycznej serii
obserwacji. Niepewnos$¢ w tym przypadku to odchylenie standardowe, wiec wymaga
odpowiednio duzej liczby powtdrzen. Stosuje sie jg wtedy, gdy istnieje mozliwosé
przeprowadzenia wielu powtérzen pomiaru tej samej wielkosci w identycznych warunkach
pomiarowych.

Metoda typu B wyznaczania niepewnosci pomiaru

Niepewnos¢ typu B wyznaczana jest za pomocg analizy naukowej opartej na wszystkich
dostepnych informacjach na temat zmiennosci wielkosci wejsciowej. Tymi informacjami
mogg by¢ dane uzyskane z wczesniej przeprowadzonych pomiardw, posiadane
doswiadczenie, wtasciwosci odpowiednich materiatow oraz przyrzgdéw pomiarowych.

Metrologia

Metrologia to nauka dotyczaca sposobdéw dokonywania pomiardw oraz zasad interpretacji
uzyskanych wynikéw. Ogdlnie mozna jg podzieli¢ na metrologie przemystowa, naukowg oraz
prawng (dotyczacg uregulowan prawnych). Nazwa pochodzi od potgczenia dwdch stow:
Metros — mierzy¢ oraz Logos — nauka.

Metrologia naukowa
Dziat metrologii, zajmujgcy sie utrzymywaniem i rozwojem wzoréw miar oraz wielko$ci
Z nimi zwigzanych.

Metrologia przemystowa
Dziat metrologii, zajmujacy sie pomiarami w rdéinych dziedzinach nauki i przemystu,
z wyfaczeniem obszaru regulowanego (metrologii prawnej).

Metrologia prawna

Dziat metrologii, odnoszgcy sie do dziatan, ktére wynikajg z wymagan ustawowych
i dotyczg pomiardw, jednostek miar, przyrzadéw pomiarowych i metod pomiarowych, ktére
sg przeprowadzane przez odpowiednie organy panstwowe.
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MID (ang. Measuring Instruments Directive)
Decyzjg Parlamentu Europejskiego i Rady Unii Europejskiej w dniu 31 marca 2004 r. zostata
ustanowiona dyrektywa o przyrzadach pomiarowych, zwana potocznie MID (skrét pochodzi
od angielskiej nazwy — Measuring Instruments Directive). Dyrektywa ta obejmuje w zakresie
urzadzen do pomiaru masy wagi takie, jak:

= wagiautomatyczne dla pojedynczych fadunkow;

= wagi automatyczne porcjujace;

= wagiautomatyczne odwazajgce;

» wagiautomatyczne przeno$nikowe;

= wagi automatyczne wagonowe.
MID nalezy do grupy dyrektyw Nowego Podejscia, wdrazajgcych system oceny zgodnosci,
zastepujgcy — w przypadku przyrzgdéw pomiarowych — dotychczasowy system prawnej
kontroli metrologicznej w zakresie zatwierdzenia typu i legalizacji pierwotnej. Dyrektywa
okres$la wymagania w zakresie konstrukcji, badan oraz btedéw granicznych dopuszczalnych.

NAWI dyrektywa (ang. Non-Automatic Weighing Instruments)

Dyrektywa dla Nieautomatycznych Urzgdzenn Wazgcych. Akt prawa Unii Europejskiej,
ktérego mocg prawodawcy panistw cztonkowskich  Unii  zostajg zobowigzani
do wprowadzenia (implementacji) okreslonych regulacji prawnych, stuzgcych osiggnieciu
wskazanego w dyrektywie, pozgdanego stanu rzeczy. Dyrektywa okresla wymagania dla wag
nieautomatycznych w zakresie konstrukcji, badan oraz btedéw granicznych dopuszczalnych.

Niepewnos¢ pomiaru

Jest to nieujemny parametr charakteryzujgcy rozproszenie wartosci wielkosci,
przyporzqdkowany do menzurandu obliczany na podstawie uzyskanej informacji, gdzie
menzurand jest to wielkosé, ktéra ma by¢ zmierzona.

Niepewnos¢ pomiaru rozszerzona

Ta wielkos¢ definiuje przedziat wartosci wokét wyniku pomiaru, ktéry zgodnie
z oczekiwaniami moze obejmowaé duzg czesé¢ rozktadu wartosci, ktére w sposdb
uzasadniony przypisywane sg wielko$ci mierzonej. Zgodnie z Miedzynarodowym
Przewodnikiem Wyrazania Niepewnosci Pomiaru do oznaczania niepewnosci rozszerzonej
przyjeto litere U.

Niepewnos¢ pomiaru standardowa,

Niepewnos¢ wyniku pomiaru, wyrazona w formie odchylenia standardowego (badz
estymaty odchylenia standardowego), oznaczana zwykle jako uc (y). Niepewnos¢
standardowa moze by¢ zwigzana nie tylko z wynikiem pomiaru, ale takze z kazdg estymatg
parametru prawdopodobiedstwa zmiennej losowej. Ogdlnie niepewno$¢ standardowa to
niepewnosc¢ typu A oraz niepewnosc typu B.



Obcigzenie maksymalne (Max)

Jest to maksymalna zdolno$¢ wazenia bez uwzglednienia granicy zakresu dodajgcego
urzgdzenia tarujgcego, praktycznie wiec jest to maksymalna masa, jakg mozna zwazyé,
wprawdzie pozostaje jeszcze tzw. wybieg ponad obcigzenia Max, ale jego wartos¢ jest
bardzo mata (9e).

Obcigzenie minimalne

Wartos$¢ obcigzenia, ponizej ktdrego wyniki wazenia mogg by¢ obarczone nadmiernym
btedem wzglednym (PN-EN 45501). Jak wynika z definicji, wazenie ponizej obcigzenia
minimalnego nie jest zabronione, chociaz zakres wazenia wg EN 45501 jest definiowany
od obcigzenia minimalnego do obcigzenia maksymalnego.

Ocena zgodnosci

Proces poprzedzajgcy wprowadzenie wyrobu na rynek, przeprowadzany przez producenta
w odniesieniu do norm jakos$ciowych i aprobat technicznych, ktérego celem jest weryfikacja
zgodnos$ci wyrobu z przepisami prawa w zakresie narzuconym przez dyrektywy UE.

Odchylenie

Potocznie jest to rdéznica miedzy wartosciag wskazywang przez wage (wagosuszarke),
a wartoscig odniesienia (referencyjng), odchylenie mozna odnosi¢ do proceséw kontroli wag
(wskazanie — wzorzec) lub do prébki (masa — wartos$¢ progowa).

Odchylenie standardowe

Jest miarg zmiennosci, ktéra méwi o tym, jak szeroko sg rozrzucone wyniki pomiarow wokét
wartosci Sredniej — im mniejsza warto$¢ odchylenia, tym wieksze skupienie wynikow wokot
Sredniej, czyli lepsza powtarzalnos¢ wagi. Ciekawym przypadkiem jest uzyskanie wszystkich
takich samych wynikow w serii, odchylenie wdéwczas wynosi zero, ale ze wzgledu na
zaokraglenia wyniku pomiaru, przyjmuje sie je jako 0,4 x dziatka elementarna wagi.

Odtwarzalnos¢
Odtwarzalnos¢ jest to stopien zgodnosci wynikdw pomiarow tej samej wielkosci mierzonej,
wykonywanych w zmienionych warunkach pomiarowych. Warunki pomiaru, ktére moga by¢
zmienne, to:

= zasada pomiaru (naukowa podstawa pomiaru);

= metoda pomiaru rozumiana jako logiczny cigg wykonywanych podczas pomiaru

operacji;

= obserwator;

= przyrzad pomiarowy;

= wzorzec odniesienia;

= miejsce wykonywania pomiaréw;

= warunki stosowania (temperatura, wilgotnos¢, podmuchy, drgania itp.);

= czas.
Odtwarzalno$¢ mozna wyrazac¢ ilosciowo za pomocg charakterystyk rozrzutu wynikow.
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Odwaznik

Przedmiot o $ciSle okreslonej masie, ksztafcie oraz tolerancji, wykorzystywany
do skalowania i sprawdzania wag. Wymagania dla odwaznikéw zawiera dokument R111
OIML. Okreslone sg klasy doktadnosci, materiat, ksztatt, identyfikacja oraz ochrona. Czesto
odwaznik wykorzystany jest jako wzorzec masy.

Odwaznik adiustacyjny

Odwaznik  wykorzystywany w procesie ustalania doktadnosci wskazan wagi,
w konkretnym zastosowaniu istotna jest klasa odwazinika oraz jego bfad (odchytka od
wartosci nominalnej).

OIML (ang. International Organization of Legal Metrology)
Miedzynarodowa Organizacja Metrologii Prawnej, zajmujgca sie metrologia prawna.

Pipeta ttokowa

Przyrzad pomiarowy przeznaczony do odmierzania okreslonych objetosci cieczy, stosowany
powszechnie w wielu gateziach przemystu, ze wzgledu na konstrukcje wyrdzniamy pipety
jednokanatowe lub wielokanatowe, uwzgledniajgc objetos¢ mamy pipety o statej lub
zmiennej objetosci.

Powtarzalno$¢ pomiaru

Jest definiowana jako precyzja pomiaru w warunkach powtarzalnosci pomiaru. Praktycznie
wiec mozna mowié o bardzo dobrej powtarzalno$ci, gdy kilkukrotne wazenie tej samej
prébki daje taki sam wynik lub réznice pomiedzy wynikami sg niewielkie np. kilka dziatek
elementarnych.

Precyzja pomiaru

Jest to zbiezno$¢ zachodzgca pomiedzy wskazaniami lub wartosciami wielkos$ci zmierzonymi
otrzymanymi przy powtarzalno$ci pomiardw na tym samym lub podobnych obiektach
w okreslonych warunkach wg VIM 2010. Duzg precyzje otrzymujemy woéwczas, gdy wartosci
zmierzone sg potozone blisko siebie.

Profil suszenia

W przypadku wagosuszarek jest to sposob sterowania dynamika temperatury suszenia, jaka
panuje w komorze suszenia od momentu startu do momentu automatycznego lub recznego
zakonczenia catego procesu.

Przetwornik elektromagnetyczny

Uktad przetwarzania, ktérego zasadniczg czescig jest cewka umieszczona w polu
magnetycznym sitownika. Szalka jest potgczona z uktadem prostowodu, jej obcigzenie nie
powoduje odksztatcen sprezystych, lecz pewne niewielkie wychylenie elementu prostowodu.
To wychylenie jest rejestrowane przez czujnik potozenia i kompensowane przez site
pochodzgca od cewki umieszczonej w polu magnetycznym
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Przetwornik tensometryczny

Przetwornik, ktéry w swojej zasadzie dziatania wykorzystuje pomiar odksztatcenia elementu
pomiarowego (tensometru), zmiana rezystancji AR tensometru jest proporcjonalna do
naprezenia mechanicznego.

Przyrzad pomiarowy
Urzadzenie przeznaczone do wykonywania pomiarédw, samodzielnie lub w potfgczeniu
z jednym lub wieloma urzgdzeniami dodatkowymi.

Raport z adiustac;ji

Procedura, podczas ktérej waga drukuje, archiwizuje, eksportuje wynik z procesu adiustacji;
moze to by¢ krétka forma lub dos¢ zaawansowana; w procesach nadzoru nad przyrzadem
pomiarowym moze by¢ wykorzystywana do oceny sprawnosci wagi.

Rozdzielczos¢

Najmniejsza rdznica wskazania urzadzenia wskazujgcego, ktéra moze by¢ zauwazona
W wyrazny sposob, dla wagi elektronicznej przedstawia sie zalezno$cig Max / d, czyli np.
220 g/ 0,1 mg =2 200 000 dziatek (oczywiscie rozdzielczos¢ wewnetrzna przetwornika wagi
jest znacznie wieksza).

Spdjnosé¢ pomiarowa
Wiasciwos¢ pomiaru lub wzorca jednostki miary, polegajgca na tym, ze mozna go powigzaé
z okreslonymi odniesieniami, na ogdét z wzorcami panstwowymi lub miedzynarodowymi

jednostkami miary, za posrednictwem nieprzerwanego fancucha poréwnan, z ktérych
wszystkie majg okreslone niepewnosci.

Sprawdzanie wyposazenia pomiarowego

Procedura, podczas ktérej ocenia sie przyrzad pomiarowy pod wzgledem ewentualnych
btedow oraz catkowitej sprawnosci, efektem takiej kontroli jest zakwalifikowanie przyrzadu
do dalszej eksploatacji, warunkowe jego dopuszczenie do eksploatacji lub catkowite jego
wycofanie z uzytkowania; procedury sprawdzania tworzy sie indywidualnie, uwzgledniajac
zakres prac wykonywanych z uzyciem danej wagi.

Swiadectwo wzorcowania

Ang. Calibration Cerificate, dokument wydawany zwykle przez narodowe instytuty
metrologiczne, organy administracji miar, kregowe urzedy, akredytowane Ilub
nieakredytowane laboratoria pomiarowe (wzorcujgce), zawierajgcy wyniki wzorcowania
przyrzgdu pomiarowego i posSwiadczajacy, ze wzorcowany przyrzad spetnia okreslone
wymagania metrologiczne. Swiadectwo wzorcowania jest jednym z podstawowych
dokumentéw umozliwiajgcych zachowanie spdjnosci pomiarowe;j.
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Srednia warto$¢ pomiaru

Wartos¢ srednia to iloraz sumy n liczb i n (gdzie n to liczba sumowanych liczb), tak wiec jest
to iloraz sumy wszystkich wynikdw wazenia danej préobki i ilosci wazen; parametr
wykorzystywany podczas badania powtarzalno$ci wskazan.

Temperatura pracy

Zakres temperatury wskazywany przez dolng wartos¢ oraz wartos$¢ gérng, w ktérym waga
dziata zgodnie z charakterystyka deklarowang przez producenta, tzn. jej doktadnosé jest
poprawna, istotna jest dynamika zmian temperatury.

Temperatura suszenia

Jest to temperatura, w ktérej bada sie zmiany masy probki w czasie, dla metod
referencyjnych jest to zazwyczaj 105°C, dla wagosuszarek ta temperatura jest zalezna od
specyfiki badanej probki.

Termograwimetria

Proces okreslania ubytku masy, ktdry wystepuje podczas ogrzewania substancji. Podczas
tego procesu probka wazona jest przed i po ogrzewaniu, a nastepnie wylicza sie réznice
pomiedzy tymi dwoma okre$lonymi ciezarami. Termin pochodzi z facinskiej nazwy
trojcztonowej: Thermo — ciepto, Gravi — ciezar, Metry — metoda.

Waga automatyczna

Waga w petni automatyczna, ktére realizuje proces wazenia kolejnych tadunkéw bez
ingerencji operatora, najczesciej s3 to wagi do wazen dynamicznych — pomiar masy
przemieszczajgcego sie fadunku, wagi tasmowe, dozowniki automatyczne.

Waga nieautomatyczna
Jest to waga wymagajgca udziatu operatora w procesie wazenia, np. umieszczania tadunkéw
na szalce, tarowania, zerowania itp.

Walidacja
Walidacje mozna sprecyzowac jako dziatanie majace na celu potwierdzenie - w sposéb
udokumentowany i zgodny z zasadami Dobrej Praktyki Wytwarzania - ze procedury, procesy,
urzadzenia, materiaty, czynnosci i systemy rzeczywiscie prowadzg do zaplanowanych
wynikow.

Wspoétczynnik rozszerzenia

Jest to wspodtczynnik liczbowy, przez ktéry nalezy pomnozyé ztozong niepewnosc
standardowg pomiaru uc(y) dla okreslenia szerokosci przedziatu wokdét poprawionego
wyniku pomiaru obejmujgcego mierzong wartos¢ z zadanym prawdopodobienstwem.
Wspodtczynnik rozszerzenia oznaczamy matg literg k.



Wzorcowanie

Zbiér operacji ustalajgcych (w okreslonych warunkach) relacje pomiedzy warto$ciami
wielkosci mierzonej (wskazywanymi przez przyrzad lub uktad pomiarowy) albo warto$ciami
reprezentowanymi przez wzorzec miary lub materiat odniesienia, a odpowiednimi
wartosciami wielkosci realizowanymi przez wzorce jednostki miary.

Zakres pomiarowy
Zbidér wartosci wielkosci mierzonej (pomiaru), dla ktérych przyjmuje sie, ze btad przyrzadu
pomiarowego (wagi) jest zawarty w okreslonych granicach.

Zakres wazenia

Jest to przedziat zawierajgcy sie pomiedzy obcigzeniem minimalnym a obcigzeniem
maksymalnym wagi (norma), praktycznie prég wazenia matych mas moze by¢ wiekszy —
decydujg o tym wymagania zwigzane z doktadnoscig wazenia (MinWeight).

Zakres wzorcowania

Jest to przedziat, w ktéorym okresla sie btad wskazania dla konkretnych punktéw
pomiarowych, mozna zatem mie¢ zakres wzorcowania od 20 g do 150 g w kilku okreslonych
punktach, wartosci punktéw, w ktérych wzorcujemy wage, zazwyczaj pokrywajg sie z
masami prébek, jakie wazymy.

Zatwierdzenie typu

Procedura, podczas ktérej odpowiednia jednostka notyfikowana sprawdza, poprzez badania,
i posSwiadcza, poprzez wydanie Certyfikatu Zatwierdzenia Typu EC (WE), ze waga
reprezentujgca produkcje spetnia dotyczagce jej wymagania dyrektywy. Decyzja
zatwierdzenia typu powinna zawieraé odpowiednig ilo$¢ informacji, umozliwiajaca
identyfikacje przyrzadu.

Znak CE

Symbolizuje zgodno$¢ wyrobu z regulacjami Unii Europejskiej, ktére majg do tego wyrobu
zastosowanie, umieszczenie oznaczenia CE na wyrobie stanowi deklaracje osoby za to
odpowiedzialnej, ze dany wyréb jest zgodny z ogdlnymi przepisami bezpieczenstwa,
okreslonymi w dyrektywach oznakowania CE.

Znak EX

Znak Ex jest oznaczeniem specjalnym dla produktéw przeznaczonych do pracy w strefie
zagrozonej wybuchem, znak ten jest stosowany w celu pokazania, ze wyréb spetnia
wymagania norm europejskich, dostosowanych do Dyrektywy 94/9/EC (Dyrektywa ATEX,
nazwana odpowiednio od francuskiego sformutowania ,, ATmosphere EXplosible”).

Znak M

Oznaczenie znakiem metrologii - zielony kwadrat z literg M jest dodatkowym oznaczeniem
potwierdzajgcym, ze wagi nieautomatyczne, ktérych zastosowanie tego wymaga, spetniajg
wymagania zasadnicze dyrektywy Nieautomatyczne urzqdzenia wagowe - 90/384/EEC.
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Zatacznik B - Gestos¢ wody destylowane;j

0°c 10°C 20°C 30°C

0°c 0,99984 0,99970 0,99820 0,99565
+1°C 0,99990 0,99961 0,99799 0,99934
+2°C 0,99994 0,99949 0,99777 0,99503
+3°C 0,99996 0,99938 0,99754 0,99470
+4°C 0,99997 0,99924 0,99730 0,99437
+5°C 0,99996 0,99910 0,99704 0,99403
+6°C 0,99994 0,99894 0,99678 0,99368
+7°C 0,99990 0,99877 0,99651 0,99333
+8°C 0,99985 0,99860 0,99623 0,99297
+9°C 0,99978 0,99841 0,99594 0,99259
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