Wymagania dia wag stosowanych

pipet tiokowych

RADWAG Wagi Elektroniczne

Do przeprowadzenia procedury wzorcowania pipety ttokowej metodg grawimetryczng niezbedna jest od-

powiednia waga, dla ktorej wymagania metrologiczne sg okreslone w normie ISO 8655-6. Norma ISO 8655-

6 okresla doktadne wymagania dotyczace stosowanych wag:

Badana objetosé Dziatka elsmentarna qus_/ta_rzalr’lo’éé Standardowa. niepewnos¢
i liniowosc¢ pomiaru

"4 mg mg mg

1ul V < 10ul 0,001 0,002 0,002

10 ul <V <100 ul 0,01 0,02 0,02
100 ul < V<1000 ul 0,1 0,2 0,2
1Tml<V<10ml 0,1 0,2 0,2
10 mi< V < 200 ml 1 2 2

Minimalne wymagania dla wag (wg ISO 8655-6)

W przypadku, kiedy znana jest niepewnos¢ stan-
dardowa pomiaru wazenia cieczy (na przykfad ze
Swiadectwa wzorcowania wagi), wéwczas mozna jg
uzy¢ jako kryterium akceptacji zamiast powtarzalno-
Sci i liniowosci, przy zatozeniu, ze niepewnosé¢ stan-
dardowa nie jest wieksza niz dwu lub trzykrotnosé
dziatki elementarnej wagi d.

W celu zachowania spojnosci pomiarowej waga
uzywana do kalibracji pipet powinna w trakcie reali-
zacji procedury posiada¢ aktualne $wiadectwo
wzorcowania.

Analizujgc wymagania normy w zakresie wyposa-
Zzenia pomiarowego oraz czynnikOw zewnetrznych
wptywajacych na wynik pomiaru przeprowadzono
badania, ktére zdajg sie potwierdza¢ wymagania
normy. Wyniki przeprowadzonych badanh oraz sfor-

mutowane na ich podstawie wnioski stajg sie po-

mocne przy analizie procesu pomiarowego zwigza-

nego ze sprawdzaniem pipet.

Wymagania metrologiczne wag przeznaczo-
nych do sprawdzania pipet

Jak juz wspomniano wczesniej, jednym z podsta-
wowych przyrzgdow pomiarowych biorgcych udziat
w procedurze sprawdzania pipet ttokowych jest wa-
ga. Pierwsza seria badan dotyczyta sprawdzenia
charakterystyk metrologicznych wybranych wag
produkcji RADWAG uzywanych do kalibracji pipet
metoda grawimetryczng w celu potwierdzenia ich
zgodnosci z wymaganiami normy 1ISO 8655-6.

Norma przytacza wymagania metrologiczne wag
stosowanych do kalibracji pipet dla dwoch parame-
tréw, charakteryzujagcych wagi, powtarzalnos¢ i li-

niowose.

RADWAG Wagi Elektroniczne 1



Powtarzalnos¢ wagi

Norma ISO 8655-6 przytacza wymagania metro-
logiczne wag stosowanych do kalibracji pipet dla
dwoch parametrow, charakteryzujagcych wagi, po-
wtarzalno$c¢ i liniowos¢.

Analizujac rozdziat drugi normy ISO 8655-6 gdzie
przywotane sg dokumenty zwigzane oraz rozdziat
trzeci przywotujacy terminy i definicje, mozemy zde-
finiowa¢ jednoznacznie jedynie termin ,powtarzal-
nos¢” /repeatability/, gdzie wedtug miedzynarodo-
wego stownika podstawowych i ogdinych terminow
metrologii okreslone sg dwa rodzaje powtarzalnosci.

W przypadku parametru linowosci /linearity/ w
przytaczanych w normie ISO 8655-6 dokumentach
odniesienia (normy, stownik metrologiczny, doku-
ment OIML)

dziemy jednoznacznej definicji, co kryje sie pod na-

oraz uzywanej terminologii nie znaj-

zw3a ,liniowos¢”.

Powtarzalnosé przyrzadu pomiarowego
Irepeatability of measuring instrument/ - okreslona
jako wiasciwos¢ przyrzadu pomiarowego polegajgca
na tym, ze jego wskazania sg zblizone do siebie w
przypadku wielokrotnego pomiaru tej samej wielko-
$ci mierzonej w tych samych warunkach pomiaru;
warunki te obejmuija;

. zredukowanie do minimum zmian powodo-
wanych przez obserwatora,

o te sama procedure pomiarowg

. tego samego obserwatora

) to samo urzadzenie pomiarowe, stosowane
w tych samych warunkach

) to samo miejsce

) powtarzanie w ciggu krotkiego okresu czasu

Powtarzalno$s¢ wyniku pomiaru /repeatability of
results of meurement/ - okreslona jest jako stopien
zgodnosci wynikow kolejnych pomiaréw tej samej
wielkosci mierzonej, wykonywanych w tych samych

warunkach pomiarowych. Warunki te, scharaktery-

zowane powyzej, sg hazywane warunkami powta-
rzalnosci.

Powtarzalno$¢ mozna wyrazi¢ ilosciowo za pomo-
cq charakterystyk rozrzutu wskazan, ktérg najcze-
Sciej jest odchylenie standardowe.

Powtarzalno$¢ przyrzadu pomiarowego jest zwy-
kle okre$lana przez producentéw wag w kartach
katalogowych. Wedtug wymagan normy EN 45501
oraz dokumentu OIML R76-1 powtarzalno$¢ powin-
na by¢ okre$lona przynajmniej dla dwoch charakte-
rystycznych obcigzen: dla potowy maksymalnego
obcigzenia wagi (~50% Max) oraz dla maksymalne-
go obcigzenia wagi (~100% Max). Specyfika pomia-
ru matych przyrostdw masy, z jakimi mamy do czy-
nienia podczas kalibracji pipet wymaga nieco innego
podejscia do wyznaczania parametru powtarzalno-
$ci wagi.

W tym badaniu wyznaczono odchylenie standar-
dowe wag nastepujacymi metodami:

o wykonanie serii 10 powtérzen w warunkach
powtarzalnoéci dla obcigzeh: 10mg, 500mg, 1g, 2,
5g, 10g, 20g, 50,9 (w zakresie poszczegodinych
wag),

o wykonanie serii 10 powtérzen w warunkach
powtarzalnosci dla obcigzenia 100mg przy po-
szczegoblnych obcigzeniach TARA: 500mg, 1 g, 2g,
5g, 10g, 20g.

Wyniki obliczen odchylenia standardowego jako
miare powtarzalnosci przedstawiono dla 10 serii
oraz dla 6 serii zgodnie z wymaganiami normy doty-
czacej nieautomatycznych urzadzen wazacych PN-
EN 45501. Wyniki wszystkich pomiaréw przedsta-

wiono w Tabelach nr 3 oraz 4:
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Obcigzenie wagi [g]
Waga
0,1 0,5 1 2 5 10 20 50
Sdlan=10 [mg] | 0,0021 | 0,0022 | 0,0023 | 0,0024 | 0,0023 | 0,0024 - ---
g’ g Sdlan=6 [mg] | 0,0021 | 0,0021 | 0,0022 | 0,0023 | 0,0023 | 0,0024 - ---
35
SS | SwglSO 86556 [mg] 0,002
Ls
‘Eﬁg’ Sdlan=10 [mg] | 0,012 | 0,007 | 0,007 | 0,007 | 0,012 0008 | 0,0014 | 0,012
N
Y
g g Sdlan=6 [mg] | 0,013 | 0,008 | 0,006 | 0,008 | 0,012 | 0,008 | 0,014 | 0,008
S wg ISO 8655-6 [mg] 0,02
Sdlan=10 [mg] 0,03 0,04 0,03 0,03 0,02 0,03 0,04 0,04
o O
S E
E o Sdlan=6 [mg] 0,03 0,03 0,02 0,03 0,02 0,02 0,03 0,04
o ©
E 1l
S | Swg iSO 8655-6 [mg] 0,02

Tabela 3 Odchylenie standardowe badanych wag dla poszczegolnych obcigzen

Obcigzenie TARA [g]
Waga
0 0,5 1 2 5 10 20 50

Sdlan=10 [mg] | 0,0023 | 0,0022 | 0,0023 | 0,0022 | 0,0023 | 0,0023 | ---
Eg’ Sdlan=6 [mg] | 0,0016 | 0,0020 | 0,0018 | 0,0018 | 0,0015 | 0,0018 | -
S
ST | SwglSO 8655-6 [mg] 0,002
< ©
5 O
g’ﬁ Sdlan=10 [mg] | 0,002 | 0,002 | 0,000 | 0,000 | 0,002 | 0,001 | 0,002 | -
1
X3
=SS |Sdan=6 [mg] | 0,002 | 0,002 | 0,000 | 0,000 | 0,000 | 0,000 | 0,002 | -

S wg ISO 8655-6 [mg] 0,02
oo |Sdan=10 [mg] | 0,02 | 002 | 001 | 002 | 002 | 002 | 0,02
S E
© <
L2 | Sdan=6 [mg] | 0,02 | 002 | 001 | 002 | 002 | 002 | 0,02
=L

S wg ISO 8655-6 [mg] 0,02

Tabela 4 Odchylenie standardowe badanych wag dla odcigzenia 100mg przy poszczegoélnych obcigze-
niach TARA
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Z analizy wynikéw przedstawionych w Tabeli 3 i 4
mozemy zauwazy¢, ze badane wagi elektroniczne
charakteryzujg sie rézng wartoscig odchylenia stan-
dardowego jako miernika powtarzalnosci. Procedura
sprawdzania pipet zazwyczaj polega na dozowaniu
badanych objetosci do naczynia wagowego znajdu-
jacego sie na szalce wagi i wytarowaniu wagi po
zapisaniu wyniku pomiaru. Badanie parametru po-
wtarzalnosci przeprowadzono rowniez matym ob-
cigzeniem przy okreslonych obcigzeniach TARA.
Analizujac wyniki pomiaréw dla wagi z dziatkg ele-
mentarng d = 0,001mg badanie parametru powta-
rzalno$ci, wyznaczone dla dwoch metod, mozemy
wykazac spetnienie wymagan normy SO 8655-6 w
obu przypadkach. Warto jednak zauwazyc¢, ze war-
tos¢ odchylenia standardowego wyznaczonego dla
matych obcigzen jest srednio o 1/3 mniejsza niz
odchylenie standardowe wyznaczone dla poszcze-
golnych obcigzeh (szczegdlnie dla Max). Gdyby
przyjac, ze jest to zjawisko powszechne (tzn. ze
wyznaczenie odchylenia standardowego dla matych
obcigzen przy roznych obcigzeniach TARA), to
spetnienie wymagania dla kryteriéw okreslonych w
Normie EN 45501 bytoby wystarczajace. Jednak nie
mozna przyja¢ takiego zatozenia bez potwierdzo-
nych badan, dlatego procedury wyznaczania para-
metru powtarzalnosci dla wag stosowanych do
sprawdzania piet metodg grawimetryczng powinny
uwzglednia¢ rzeczywisty charakter pracy wagi.

Z otrzymanych wynikdw pomiarow wykonanych
dla poszczegodlnych wag produkcji RADWAG wyni-
ka, ze wszystkie wagi spetniajg wymagania okreslo-
ne dla wag stosowanych do kalibracji pipet; odchy-
lenie standardowe obliczone dla 6 serii pomiarow

(wg wymagan PN-EN 45501) daje korzystniejszg

warto$¢ liczbowa, jednak zaréwno dla 6 i 10 serii
wyniki sg pozytywne.

Liniowos¢

W przypadku parametru linowosci /linearity/, jak
juz wspomniano wcze$niej, w przytaczanych w
normie 1SO 8655-6 dokumentach odniesienia (nor-
my, stownik metrologiczny, dokument OIML) oraz
uzywanej terminologii nie znajdziemy jednoznaczne;j
definicji, co kryje sie pod nazwa ,liniowos¢”. Mozna
jedynie przyjac definicje potoczng, ktéra w metrolo-
gii masy jest najczesciej okreslona jako zdolnosc
wagi do zachowania okreslonej tolerancji w petnym
zakresie wagi. Pozostaje tutaj réwniez problem wy-
znaczenia tego parametru. Biorgc pod uwage
wspomniany juz wczesniej fakt okreslania matych
przyrostdow masy w bardzo krétkich odstepach cza-
su, wyznaczenie tego parametru tez powinno réznic
sie od klasycznej procedury przy sprawdzaniu wag
0godlnego przeznaczenia.

Badaniu poddano te same wagi, ktore uzyto przy
wyznaczaniu parametrow powtarzalnosci. Podczas
badania wyznaczono btedy wskazania wag wedtug
dwéch procedur postepowania:

o wyznaczenie btedéw wskazan wag dla okre-
Slonych 6-ciu punktéw pomiarowych wg metody
okre$lonej w punkcie 8.2.2 normy EN 45501 przy
zastosowaniu wzorcow masy klasy E; posiadaja-
cych wazne $wiadectwo wzorcowania

o wyznaczenie btedéw wskazan wag obcigze-
niem 100mg narastajaco (od 100mg do 1g) dla pie-
ciu wartosci TARY przy zastosowaniu wzorca masy
klasy E; 100mg oraz 10-ciu odwaznikow oktadko-
wych klasy F, o masie 100mg posiadajacych wazne

Swiadectwo wzorcowania
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Wyniki otrzymanych obliczen przedstawiono w Tabeli 5:

Waga
Obciazenie [a] 0,1 0,5 1 2 5 10
Btad wg EN 45501 [mg] 0,006 -0,004 0,004 -0,030 -0,042 -0,060
Btad z obcigzeniem [mg] . . .
> o TARA +0,002 +0,002 +0,000
EE
o5 - 4
S = Liniowo$¢ wg ISO [mg]
ST | 86556 0.002
-
g’ S Obcigzenie [a] 0,1 1 5 10 20 50
M 1
éé § Btad wg EN 45501 [mg] 0,00 +0,01 -0,02 -0,06 -0,06 -0,07
Btad z obcigzeniem [mg]
TARA 0,00 +0,00 +0,00 0,00
Liniowo$¢ wg ISO [mg]
8655-6 0,02
Obciazenie [a] 0,1 1 5 10 20 50
> O Btad wg EN 45501 [mg] +0,02 -0,02 -0,04 -0,05 -0,07 -0,15
S E
© ~
n e invani
x o | Bladzobciazeniem | Imgl | 500 | 1002 | 1002 | 002 | 002 | 2002
S % TARA
Liniowos$¢ wg ISO [mg]
8655-6 0,02

Tabela 5 Wyniki pomiaréw poréwnan wag — bfgd wskazania (liniowos$c¢)z obcigzeniem TARA

Analizujgc otrzymane wyniki pomiaréw mozna
stwierdzi¢, ze, podobnie jak w przypadku parametru
powtarzalnos$ci, przy stosowaniu wag do realizacji
procedury sprawdzania pipet metodg grawimetrycz-
ng istotny jest sposdb wyznaczania parametru linio-
wosci uzywanej wagi. Btedy wskazan wyznaczone
zgodnie z normg EN 45501 catym zakresie wagi
réznig sie co do wartosci liczbowej od btedéw wska-
zah wyznaczonych matym obcigzeniem dla okreslo-
nego obcigzenia TARA.

Czas stabilizacji

Istotnym czynnikiem w procedurze wazenia jest
czas stabilizacji, czyli czas jaki jest potrzebny od

momentu obcigzenia wagi (postawieniem obcigze-

nia na szalce wagi) do momentu otrzymania na wy-
Swietlaczu wagi wyniku stabilnego, zazwyczaj do-
datkowo oznaczonego graficznie. Czas stabilizacji
jest zalezny od wielu czynnikow zewnetrznych ta-
kich jak podmuchy, wibracje, dryfty wywotane tem-
peraturg oraz, istotne przy sprawdzaniu pipet, paro-
wanie cieczy podczas wazenia.

Badanie polegato na wyznaczeniu czasu stabiliza-
cji dla poszczegolnych wag wyznaczonego dla ob-
cigzen: MXA 21/P
XA 60/220/X (wykres b) dla obcigzenig, 2g, 5g,
10g, 20g, 30g, oraz 40g, 50g.

Wyniki przedstawiono w Tabeli 6 oraz graficznie w

dla wagi (wykres a) oraz

postaci wykresu na rysunku 6.
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Waga Obciazenie Czas stabilizacji

d =0,001mg 109 1-5g — 8s; 10g — 9s; 20-30g — 10s

d=0,01mg 50¢g 19 — 9s; 2-5g — 10s; 10-30g — 11s; 40-50g — 13s

Tabela 6 Czas stabilizacji badanych wag

a) b)
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czas [s]

Rys. 6 Graficzna interpretacja czasu stabilizacji wag

Przedstawiona powyzej tabela oraz wykres doty- W przypadku sprawdzania pipet, jak juz wspo-
czy czasu stabilizacji dla poszczegdlnych obcigzen. mniano wielokrotnie, waga jest obcigzana bardzo
Jak mozna zauwazy¢ im mniejsze obcigzenie, tym malymi obcigzeniami dla okreslonych obcigzehn TA-
krétszy czas stabilizacji. Jest to oczywiste - przy RA. Przyktadowy czas stabilizacji wag przy spraw-
poprawnie dziatajgcej wadze elektronicznej tj. od- dzaniu pipety o pojemnosci 100ul przedstawia po-

powiednio ustawionych parametrach filtréw. nizszy rysunek:

0,0025 -

masa [mg]

0,002

0,0015

0,001 -

0,0005 -

0 -
012345678 910111213141516171819202122232425262728293031323334353637 383940

czas [s]
——— MXA 31 d=0,001mg
—— MXA 31 d=0,01mg
— XA60/220/X d=0,01mg

Rys. 7 Czas stabilizacji wag podczas pipetowania
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Czasy stabilizacji dla poszczegélnych wag ozna-

czono odpowiednio kolorami:

- zielony - waga d = 0,001mg — czas stabilizacji

wynosi ok. 9 sekund

- czerwony - waga d = 0,01mg — czas stabilizacji

wynosi ok. 8 sekund

W przypadku wagi d = 0,00lmg na wydtuzenie

czasu stabilizacji majg przede wszystkim czynniki

zewnetrzne wptywajgce na realizacje procedury.

Czasy stabilizacji dla wybranych objetosci jednej

serii 10 powtdérzen badanej objetosci pipety przy

zastosowaniu roéznych wag przedstawia ponizsza

- niebieski - waga d = 0,01mg — czas stabilizacji tabela:
wynosi ok. 15 sekund
Waga
Objetos¢ pipety

[ul] MXA 21/P XA 60/220/X
d =0,001mg d=0,01mg d=0,01mg

2 85 sekund -
10 85 sekund 75 sekund 100 sekund
100 - 85 sekund 110 sekund
1000 -— 120 sekund

Tabela 7 Czasy stabilizacji przy pipetowaniu dla wybranych wag — dla jednej serii 10 powtorzen badanej

objetosci

Cza_s stabilizacji wilgotnosci w komorze wa-
gowej

Badanie polegato na okredleniu czasu stabilizacji
w komorze wagowej. W przypadku wagi istotnym
elementem, kioéry ma zasadniczy wplyw na rozpo-
czecie procedury pomiarowej jest stabilizacja wil-
gotnosci w komorze wagowej przy wypetnionym
naczyniu ,kurtyny parowej”. Wilgotnos¢ ma zasadni-
czy wplyw na szybkos¢ parowania cieczy podczas
kalibracji pipet, co ma znaczenie na doktadnos$c¢ i
powtarzalno$¢ wynikéw pomiaréw. Jednym z roz-
wigzan, jak juz wspomniano wczes$niej, jest stoso-
wanie do pomiaréw masy matych objetosci cieczy
(ponizej 50 ul) naczyh wagowych o matej objetosci
wyposazonych w przykrywke. Pomiary przeprowa-

dzono przy zastosowaniu wagi analitycznej

MXA 21/P z naczyniem ,kurtyny parowej’, termohi-

grometru oraz zegara.

dhgetru umieszczon w koorze wago-
wej, tak jak przedstawiono na zdjeciu. Rozpoczeto
pomiary wilgotnosci, ktére byly rejestrowane w od-
stepach czasu 2 minut. Po ustabilizowaniu sie wil-

gotnosci w komorze wagowej wprowadzono do na-
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czynia ,kurtyny parowej” wode destylowang i konty-
nuowano obserwacje az do ustabilizowania sie wy-
niku pomiaru wilgotnosci.

W wyniku przeprowadzonych pomiaréw wilgotno-

8ci w komorze wagowej zostat wyznaczony czas

w ilgotno$¢ H [%]

90

At czas stabilizacji w ilgotnosci

stabilizacji wilgotnosci tj. czas, po ktérym mozna
rozpoczg¢ procedure pomiarowg po hapetnieniu

naczynia ,kurtyny parowe;j”.
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Rys. 8 Wykres zmian wilgotnoSci w komorze wagowej w ciggu uptywu czasu dla wagi MXA 21/P

Na rysunku 7 przedstawiono wykres zmian wilgot-
nosci w gomorze wagowej podczas uptywajgcego
czasu. Dla potrzeb analizy wykresu wprowadzono
oznaczenia:

ty — czas [min], w ktérym napetniono naczynie
~kurtyny parowej”

to — czas [min], w ktérym zaobserwowano stabili-
zacje wilgotnosci

Aty — okres czasu stabilizacji wilgotnosci w komo-
rze wagowej

Aty =ty —t, [min] (15)

Pomiary wykonano umieszczajac sonde pomiaru

wilgotnoéci w komorze wagowej. Komora byta

szczelnie zamknieta. W czasie t; (po okoto 4 minu-

tach) wprowadzono wode do naczynia ,kurtyny pa-
rowej’. Nastepnie obserwowano wskazania higro-
metru az do momentu ustabilizowania sie wskazan.
Stabilizacje odnotowano w czasie t,.

Wykonane badanie pozwolito wyznaczy¢ z réwna-
nia (15) czas stabilizacji Aty, ktdéry wynosi okoto 50

minut.
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Wplyw dziatania , kurtyny parowej” na szyb-
kos$¢ parowania cieczy w czasie w zaleznosci od
powierzchni parowania
Na tym etapie przeprowa-
dzono pomiary masy w od-
cinkach czasu 10 sekundo-
wych.

Przed rozpoczeciem pomia-

row w tym etapie badania

wprowadzono naczynie tzw ,kurtyny parowej” - B
zwiekszajgc wilgotnos¢ bezposrednio w komorze
wagowej. Badanie polegato na umieszczaniu w
komorze wagowej poszczegodlnych naczyn z woda
destylowang - A. Dokonywano odczytu wartosci
masy wody w odcinkach czasu rownych 10 sekund.
Pomiar wykonywano przez okoto 600 sekund (10
minut) dla kazdej $rednicy. Wyniki pomiaréw przed-

stawiono w Tabeli 8 oraz na wykresach:

Srednica naczynia

Srednica naczynia

3 14,5mm

@ 22,5mm

Z kurtyna parowg

Bez kurtyny parowej

Z kurtyna parowg

Bez kurtyny parowej

Am/t

0,003mg /
10 min.

0,015mg/
10 min.

0,54mg /
10 min..

2,87mg/
10 min.

Tabela 8 Wyniki zmiany masy w czasie w wyniku parowania cieczy z zastosowanym naczyniem ,kurtyny

parowej”

W  wyniku przeprowadzonych badah mozna
stwierdzi¢, ze naczynie kurtyny parowej eliminuje
lub znaczaco opdznia proces parowania cieczy
podczas wazenia, co jest istotne przy realizacji pro-
cedury kalibracji pipet ttokowych metodq grawime-
tryczna.

0,016
0,014
0,012

0,01
0,008
0,006
0,004

0,002

Na ponizszych rysunkach przedstawiono wykresy
dziatania ,kurtyny parowej’ na efekt parowania cie-
czy w zaleznosci od s$rednicy poszczegodlnych na-

czyn wagowych.

— 7 kurtyng

= hez kurtyny

Rys. 9a Wptyw ,kurtyny parowej” na parowanie — waga MXA 21/P
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Z wykresu otrzymanego na podstawie przeprowa- trwate pomiary, w dtuzszym czasie wykazaty by wy-
dzonych pomiaréw widac, ze zastosowane naczynie stepowanie efektu, jednak dla potrzeb realizacji pro-
Srednicy 14,5mm w wadze o Max 21g wyeliminowa-  cedury kalibracji pipet odcinki czasu sg kroétkie.

to efekt parowania praktycznie catkowicie. Dtugo-

3,5
3
2,5
2
1,5
1

0,5 I

0

0] 2 4 6 8 10 12

m— kurtyng = hez kurtyny

Rys. 9b Wptyw ,kurtyny parowej” na parowanie — waga XA60/220/X

Z wykresu otrzymanego na podstawie przeprowa- Analizujgc predkosci parowania dla poszczegol-
dzonych pomiaréw widag¢, ze zastosowane naczynie nych wag w jednostce ug/mm?s, wyniki przedstawia-

$rednicy 22,5mm w o Max 220g wyhamowato efekt jg sie nastepujgco:

parowania.
Waga Predkos¢ parowania w jednostce Predkos¢ parowania w jednostce
[mg/Pp 600s] [ug/mm?s]

Max 21g z kurtyng 0,003 0,00003
bez kurtyny

0,015 0,00015

Max 220g z kurtyng 0,54 0,00226
bez kurtyny

2,87 0,01204

Tabela 9 SzybkoSc parowania dla poszczegolnych wag.

Wyniki badan pozwolity okresli¢ wptyw ,kurtyny ~w komorze wagowej. Z powszechnych praw fizyki
parowej” na zahamowanie zjawiska parowania. wiadomo, ze szybko$¢ procesu parowania zalezy
Przeprowadzone wczesniej badanie wykazato, ze miedzy innymi od wilgotnosci srodowiska, w ktérym

.kurtyna parowa” powoduje zwiekszenie wilgotnosci  proces zachodzi.
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Wykonane obliczenia pozwolity okresli¢, o ile pro-
ces zostat zahamowany. Te wyniki pozwalajg na
okreSlenie optymalnego czasu wykonania cyklu
pomiaréw dla jednej badanej objetosci pipety.

Wpltyw zastosowania ,kurtyny parowej” na
wyniki pomiaréw przy sprawdzaniu pipet

Badanie polegato na okresleniu wplywu zastoso-
wania kurtyny parowej bezposrednio podczas reali-
zacji procedury kalibracji pipety. Okreslono wartosci
btedbw pipety z zastosowanym naczyniem ,kurtyny
parowej’ jak réwniez bez niego. Pomiary przepro-
wadzono przy zastosowaniu wagi analitycznej Max
21g, naczynia ,kurtyny parowej’. Stanowisko pomia-
rowe przedstawiono na zdjeciu.

Obiektem badanym byta pipeta o zmiennej objeto-
$ci 20-200ul, przy ustawieniu pipety 20ul. Pomiary
wykonano z pustym i napetnionym naczyniem ,kur-
tyny parowej’. Pomiary i obliczenia wykonywano
zgodnie z procedurg obowigzujacg w Laboratorium
Pomiarowym RADWAG, zgodng z ISO 8655-6

(przedstawiono w rozdziale 1). Wyniki otrzymanych
pomiaréw przedstawia Tabela 6.

Badania wykazato potrzebe zastosowania naczy-
nia ,kurtyny parowej”. Jak wczesniej wspomniano,
szybko$¢ parowania zalezy rowniez od wilgotnos$ci.
Opisane réwniez zastosowanie ,kurtyny parowej’
wykazato wzrost wilgotno$ci w komorze wagowej do
okoto 90%. Wiemy wiec juz, ze zastosowanie kurty-
ny parowej zwieksza wilgotno$¢ w komorze wago-
wej. Wczesniejsze badania wykazaty réwniez wiel-
ko$¢ ubytku masy cieczy w czasie.

Kolejne przeprowadzone badanie miato na celu
okredlenie wplywu parowania na bitad graniczny
dopuszczalny pipety ttokowej okreslony dla po-
szczegoblnych objeto$ci w miedzynarodowej normie
ISO 8655-2.

Badaniu poddano objetosci: 2ul, 20ul, 100ul oraz
1000ul. Wyznaczono dla kazdej objetosci po 10

Srednich objetosci z 10-ciu serii pomiaréw

Badana objetos¢ — 2ul Badana objetos¢ — 20ul
Objetos¢ Btad dopuszczalny Objetosc Btad dopuszczalny
Lp. tByenZy 'gg_' Zpl;t:gtvs\//;a ISO | produ- ﬁ;zy ':g_' Zp';‘ﬁg\i’,';a ISO | produ-
rowej 8655-2 centa roWej 8655-2 centa
[ul] [ul] [ul] [ul] [ul] [ul] [ul] [ul]
1 1,95 1,96 19,73 19,86
2 1,97 1,98 19,76 19,85
3 1,97 1,97 19,76 19,84
4 1,95 1,99 19,73 19,85
5 1,97 1,98 19,76 19,86
6 1,96 1,97 0,04 0,04 19,76 19,85 0,2 0,06
7 1,98 1,99 19,79 19,85
8 1,96 1,98 19,73 19,86
9 1,97 1,97 19,79 19,85
10 1,95 1,98 19,74 19,87
$rednia 1,96 1,98 19,78 19,85
RADWAG Wagi Elektroniczne 11




Badana objetos¢ — 100ul Badana objetos¢ — 1000ul
Objetos¢ Btad dopuszczalny Objetosc Btad dopuszczalny
o | oy | 180 | produ- | ek | 2R 150 | produ-
fOWej 8655-2 centa rowej 8655-2 centa
[ul] [ul] [ul] [ul] [ul] [ul] [ul] [ul]
1 98,9 99,2 999,3 999,9
2 99,4 98,7 999,3 999,8
3 99,5 99,3 999,1 999,8
4 99,3 98,7 999,3 1000,1
5 99,3 99,5 999,2 1000,0
6 99,5 99,8 03 0,15 999,2 1000,1 3,0 1,5
7 99,4 99,6 999,1 999,8
8 99,5 99,6 999,4 999,8
9 99,3 99,2 999,2 999,9
10 99,3 99,3 999,3 999,9
srednia 99,29 99,34 999,24 999,91

Tabela 10 Wyniki pomiaréw objetosci z zastosowaniem ,kurtyny parowej” i bez ,kurtyny parowej”.

Wyniki pomiaréw, wartosci bteddw granicznych
dopuszczalnych wg I1ISO 8655-2 oraz bledow gra-
nicznych okreslonych przez producenta przedstawia
Tabela 10.

Z analizy wynikow pomiarow oraz wartosci bteddéw
granicznych dopuszczalnych wynika, ze:

- w przypadku objetosci 2ul udziat biedu
wskazania pipety spowodowanego odparowaniem
wody destylowanej podczas wykonywania pomiaru
wynosi 0,02ul przy dopuszczalnym 0,04ul co stano-
wi 50% btedu wg normy oraz wg specyfikacji pro-
ducenta

- w przypadku objetosci 20ul udziat btedu
wskazania pipety spowodowanego odparowaniem
wody destylowanej podczas wykonywania pomiaru
wynosi 0,13ul przy dopuszczalnym 0,1ul co stanowi
35% btedu wg normy oraz 117% wg specyfikacji

producenta;

RADWAG Wagi Elektroniczne

- w przypadku objetosci 100ul udziat btedu
wskazania pipety spowodowanego odparowaniem
wody destylowanej podczas wykonywania pomiaru
wynosi 0,05ul przy dopuszczalnym 0,3ul co stanowi
17% btedu wg normy oraz 33% wg specyfikacji pro-
ducenta;

- w przypadku objetosci 1000ul udziat btedu
wskazania pipety spowodowanego odparowaniem
wody destylowanej podczas wykonywania pomiaru
wynosi 0,67ul przy dopuszczalnym 3,0ul co stanowi
22% btedu wg normy oraz 45% wg specyfikacji pro-
ducenta.

Wedtug normy ISO 8655 btedy pomiaru spowo-
dowane parowaniem wody destylowanej powinny
by¢ uwzgledniane. Dlatego dla niewielkich pojem-
nosci, ponizej 50ul zaleca sie stosowanie naczyn
wagowych z przykrywkag lub dodatkowa aplikacja

wagi jakg jest ,kurtyna parowa” /evaporation trap/.




Stusznosé wymagan normy potwierdzajg powyzsze
badania.

Oprécz odpowiedniego naczynia lub dodatkowego
urzgdzenia jak ,kurtyna parowa” duzg role odgrywa
réwniez czas wykonania pomiaru. Wazne jest, aby
cykl pomiaru byt jak najkrotszy. Zalecane jest, aby
petny cykl zbadania jednej objetosci pobrania i wy-
dalenia cieczy byt regularny.

Niezaleznie od wspomnianych powyzej czynni-
kow, o btedzie parowania podczas serii pomiarowej
moze rowniez decydowac¢ doswiadczenie osoby
wykonujacej pomiary.

Wplyw zastosowania zestawu do sprawdzania
pipet do wag analitycznych

Zestaw sktada sie z dodatkowej komory ochronnej
wyposazonej w naczynie kurtyny parowej”’, ktora
umieszczana jest wewnatrz szafki przeciw podmu-

chowej (komory wazgcej) wagi analitycznej. Zostata

zasadniczo zaprojektowany w celu minimalizowania

zjawiska parowania podczas wazenia cieczy,

otwor dozujacy

ostona szklana

kurtyna parowa

naczynie wagowe

specjalna szalka

podstawa

Rys. 10 Zestaw do sprawdzania pipet dla wag
RADWAG serii AS i XA/X

Wyniki sprawdzenia pipety przed i po zastosowa-
niu zestawu do sprawdzania pipet

Badana objetos¢ — 20ul Badana objetos¢ — 100ul
Objetosé Btad dopuszczalny Objetosce Btad dopuszczalny
Lp. Bezkurty- | Zkurtyna | |5 ggss producen- Bez kurty- | Zkurtyna | |5 gss. producen-
ny paro- parowg, 5 ta ny paro- parowg 5 ta
wej wej
[ul] [ul] [ull [ul] [ul] [ul [ul] [ul]
1 19,63 19,83 98,5 99,6
2 19,66 19,75 99,4 98,7
3 19,66 19,82 99,3 99,6
4 19,63 19,78 99,2 98,7
5 19,66 19,76 99,1 99,5
6 19,66 19,74 0,2 0,06 99,2 99,7 03 0,15
7 19,69 19,81 99,2 99,5
8 19,63 19,78 99,2 99,6
9 19,69 19,73 99,3 99,5
10 19,64 19,79 99,3 99,6
$rednia 19,67 19,78 99,17 99,40

Tabela 11 Wyniki pomiarow objetoSci z zastosowaniem przystawki do sprawdzania pipet
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Z analizy wynikow pomiaréw oraz wartosci btedow
granicznych dopuszczalnych wynika, ze:

- w przypadku objetosci 20ul udziat biedu
wskazania pipety spowodowanego odparowaniem
wody destylowanej podczas wykonywania pomiaru
wynosi 0,13ul przy dopuszczalnym 0,1ul co stanowi
55% btedu wg normy oraz 183% wg specyfikaciji
producenta;

- w przypadku objetosci 100ul udziat btedu
wskazania pipety spowodowanego odparowaniem
wody destylowanej podczas wykonywania pomiaru
wynosi 0,05ul przy dopuszczalnym 0,3ul co stanowi
77% btedu wg normy oraz 153% wg specyfikacji

producenta;
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