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Odmierzanie coraz to mniejszych ilosci w skali mikro nano wymaga nie tylko ultradoktadnych urzadzen
pomiarowych, lecz takze adekwatnych metod dla okresowej kontroli procesu wazenia. Wzorce masy
o nominatach ponizej 1 mg mogg by¢ tu pomocne, ale kluczowa jest metodyka wyznaczania ich masy.
Zastosowanie wag lub komparatoréw masy o dziatce elementarnej 0,1 ug podczas produkgcji takich
wzorcow moze byé niewystarczajgce, gtéwnie ze wzgledu na niepewnos$¢ wyznaczenia masy wzorca.
Majgc to na uwadze, Radwag opracowat nowa konstrukcje nano-komparatora masy serii
NANO.AK-4.500.5Y z dziatkg elementarng [d] 0,01 pg (10 nanogramdw). Niniejsza publikacja ma na
celu przedstawienie metrologicznych aspektéw nano-komparatora masy, co moze by¢ pierwszym
krokiem dla jego komercyjnych zastosowan w laboratoriach naukowo-badawczych czy tych
zwigzanych z metrologig naukows i prawna.
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1. WSTEP

Rozwéj metrologii i konstrukcji wagowych w zakresie pomiaréw masy jest obecnie na dos¢ wysokim
poziomie, gdyz standardem sg mikrowagi, ktére powtarzalnie pozwalajg okresla¢ mase réznych
obiektéw przy rozdzielczosci pomiarowej 20-50 min dziatek elementarnych, np. mikrowaga MYA
21.5Y. Z metrologicznego punktu widzenia mozliwos¢ okreslenia masy z duzg precyzjg rzedu np.
0.5 mikrograma jest tylko potowg sukcesu, poniewaz o doktadnosci pomiaru masy decyduje takze btad
systematyczny wagi bedacy efektem potencjalnych zmian jej czutosci. Wprawdzie standardem jest
obecnie tzw. adiustacja wewnetrzna, ale weryfikacja jej poprawnosci dziatania powinna by¢ dokonana
wzorcem zewnetrznym. Wzorzec jako referencyjny punkt odniesienia dla wielu kontroli
metrologicznych zdefiniowany jest poprzez rzeczywistg wartos¢ masy i niepewnosc¢ jej wyznaczenia,
a gtéwnymi sktadnikami budzetu niepewnosci sg dziatka elementarna komparatora masy, jego
powtarzalnos$é i niepewnosc¢ wzorca odniesienia. Mozna zatem powiedzie¢, ze wyprodukowanie coraz
y,doktadniejszych” wzorcéw masy wymaga zastosowania coraz ,doktadniejszych” urzadzen
pomiarowych —wag, komparatoréw masy.
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Rysunek 1. Rozdzielczo$¢ ultra-mikrowagi UYA 2.5Y w obszarze metrologii prawnej

Podobne zaleznosci wystepujg takze w metrologii prawnej. Norma OIML R111-1 okresla
maksymalne dopuszczalne btedy dla odwaznikdw o tzw. matych masach (tabela 1) i jednoczesnie
podaje maksymalng rozszerzong niepewnos¢ wyznaczenia masy kazdego odwaznika
(pkt. 5.2 OIML R 111-1). W przypadku odwaznikow o masach w zakresie 1-20 mg maksymalny bfad
okreslenia ich masy wynosi £ 0,003 mg przy niepewnosci 0,001 mg. Podczas kontroli masy takich
odwaznikdw mozliwe jest zastosowanie ultra-mikrowag lub komparatorow masy z dziatkg
elementarng [d] 0,1 g, ale ich powtarzalnos¢, zaleznie od typu, zawiera sie zakresie 0,15-0,5 ug, co
moze stanowi¢ nawet ok. 50% budzetu niepewnosci.
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Whnioskiem ptyngcym z takich zaleznosci jest realna potrzeba zastosowania wagi/ komparatora
masy o mniejszej dziatce elementarnej i lepszej powtarzalnosci wskazan. Majac to na uwadze, Radwag
jako czotowy producent wag i komparatorow masy jako pierwszy przedstawit nowg konstrukcje nano-
-komparatora masy o obcigzeniu maksymalnym 500 mg. Mozna mieé zatem nadzieje, ze postep
technologiczny i metrologiczny w zakresie mierzenia matych wartosci znajdzie swoje miejsce takze

w metrologii prawnej.

Tabela 1. Maksymalne dopuszczalne btedy dla odwaznikéw (£ dm w mg)

Klasa doktadnosci/ maksymalny btad dopuszczalny (+ mg)

Masa nominalna (mg) E1l E2 F1 F2
1000 0,01 0,03 0,1 0,30
500 0,008 0,025 0,08 0,25
200 0,006 0,02 0,06 0,20
100 0,005 0,016 0,05 0,16

50 0,004 0,012 0,04 0,12
20 0,003 0,01 0,03 0,10
10 0,003 0,008 0,025 0,08
5 0,003 0,006 0,020 0,06
2 0,003 0,006 0,020 0,06
1 0,003 0,006 0,020 0,06

Nalezy jednak pamieta¢, ze precyzja kazdego pomiaru jest silnie zalezna od warunkéw badania
(temperatura, wilgotnosé, wibracje) i od stabilnosci wagi/ komparatora (Rysunek 2).
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Rysunek 2. NANO.AK-4.500.5Y — czynniki wptywajgce na proces pomiaru masy
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2. Konstrukcja komparatora NANO.AK-4.500.5Y

Jednym z elementdw gwarantujgcych poprawng konstrukcje komparatora masy jest stabilnos¢
srodowiska pracy gtéwnie w aspekcie wilgotnosci i temperatury. Zmiennos¢ tych dwéch czynnikéw
jest zdefiniowana w OIML R 111-1 (tabela 2) i dotyczy raczej zmian, jakie mogag zachodzié
w obiekcie badanym, czyli odwazniku — rozszerzalnos¢ cieplna, efekty sorpcji wilgoci itd.

Tabela 2. Temperatura otoczenia podczas wzorcowania odwaznikow (wartosci rekomendowane)

Zmiana temperatury podczas wzorcowania Zmiana wilgotnosci podczas wzorcowania
Klasa odwaznika - — -

w czasie 1 godziny w czasie 12 godzin zakres wilgotnosci Max./ 4 godziny
E1l +0,3¢ +0,5¢ +5%
E2 +0,7°¢ +1,0¢ +10%

od 40 % do 60 %
F1 +15¢ +2,0¢
+15%

F2 +2,0¢ +3,5¢
M1 +3,0° +5,0°¢ X X

Nalezy jednakze zauwazyé, ze zmiennos¢ wilgotnosci i temperatury jest czynnikiem
negatywnym takze dla komparatora masy. Zbyt duza zmiana temperatury otoczenia generuje zmiany
liniowe uktadu mechanicznego komparatora, a dynamiczna zmiana wilgotnosci wptywa istotnie na
niestabilnos¢ wskazan, gtéwnie w efekcie sorpcji lub desorpcji wilgoci przez elementy konstrukcyjne
komparatora masy. Skutkiem wystepowania tych czynnikéw jest znacznie gorsza precyzja pomiaréw.
Budowa nano-komparatora AK-4/500.5Y zostata przedstawiona na rysunku 3.

win

Rysunek 3. Szkic komparatora NANO.AK-4.500.5Y
Legenda: 1 — ukfad sterowania, 2 — komora wagowa, 3 — magazyn wzorcéw masy, 4 — szalka komparatora, 5 —
magnetoelektryczny uktad pomiarowy wysokiej rozdzielczosci, 6 — gniazdo odwaznika, 7 — odwaznik
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Ruchem magazynu wzorcéw (3) steruje uktad automatyki (1) zainstalowany w gérnej czesci
komparatora masy. Po umieszczeniu odwaznikow/ wzorcow masy w magazynie (3) rozpoczyna sie
proces komparacji, ktéry mozna dowolnie zdefiniowaé w zakresie:

o metody komparacji ABA, ABBA

o liczby powtdrzen w cyklu ABA, ABBA, np. 6 x ABBA
liczby powtdrzen cyklu komparacji, np. 10 x (6 x ABBA)
czasu rozpoczecia komparacji
wyboru poréwnywanych odwaznikéw

0O O O O

innych parametréw zwigzanych procesem komparacji

Wewnatrz magazynu wzorcéw (3) znajduja sie cztery azurowane gniazda (6), wewnatrz ktérych
umieszcza sie badane odwazniki (7). Za pomocg pulpitu operatora nalezy zdefiniowac plan komparacji
z wykorzystaniem informacji zawartych w bazie danych. Komora wagowa (2) komparatora masy musi
by¢ zamknieta podczas badan, co zapewnia minimalizacje negatywnego wptywu niekontrolowanego
ruchu powietrza. Jak wspomniano wczeséniej, podczas komparacji wymagane sg bardzo stabilne
warunki pracy, ale dazy sie do takiej optymalizacji konstrukcji komparatora, ktéra zapewnia
maksymalng stabilnos¢ wskazan niezaleznie od warunkdéw zewnetrznych. Po zakorczeniu komparacji
wszystkie informacje zwigzane z przeprowadzonym badaniem sg automatycznie zapisywane w bazie
danych. Te informacje mozna skopiowaé zdalnie poprzez Wi-Fi®!, Ethernet lub przenies¢ do
zewnetrznej pamieci USB. Przykfad raportu z pojedynczego cyklu ABBA pokazano ponize;j.

-------------- Komparator --------------

Uzytkownik Admin

Imie i nazwisko SJ

Nr raportu C/01/11/22/14/48

Data rozpoczecia
Data zakonczenia

2023.04.20 14:48:49
2023.04.20 15:42:57

Wzorzec badany 50mg
Numer zlecenia A-654
Numer wzorca badanego X
Pozycja wzorca badanego B2
Wzorzec odniesienia 500mg
Masa 50.000012 g
Klasa wzorca odniesienia E1l
Pozycja wzorca odniesienia Al
|A |B |B |A D
| -0.00000180 | | | - |0.00001565
0.00001390 0.00001380 0.00000180
2 |-0.00000180 |0.00001400 | | - |0.0000157
0.00001400 0.00000160
3 | -0.00000160 |0.00001400 | | - |0.0000156
0.00001400 0.00000160
4 |-0.00000170 |0.00001400 | | - |0.0000157
0.00001410 0.00000160
5 | -0.00000160 |0.00001420 | | - |0.0000157
0.00001430 0.00000130

L Wi-Fi® jest zarejestrowanym znakiem towarowym bedgcym wtasnoscia Wi-Fi Alliance®.

6|Page



6 | -0.00000120  |0.00001450 | | - |0.00001565
0.00001450  0.00000110

Srednia réznica 0.000015666667 g
Odchylenie standardowe 0.000000040825 g
Liczba cykli 6

Metoda ABBA
Temperatura min 22.13°C
Temperatura max 22.31°C
Wilgotnosé min 44.8%

Wilgotnos¢ max 45.9%

Cisnienie min 998.2hPa
Cisnienie max 998.2hPa

Temperature | Pressure

g 2023-04-22 16:55: 30MJAM’\IVA/J\
E ! = Temperature: 22.07

Pressure: 992.0

Humidity | Air Density

Rysunek 4. Rejestracja i wizualizacja parametrow srodowiskowych podczas komparacji (22.04.2023)

Jeden z kluczowych elementdw konstrukcyjnych komparatora masy stanowi ukfad sitownika
magnetoelektrycznego z cewka. Cewka ze wzgledu na swojg konstrukcje i miejsce w uktadzie
mechanicznym jest szczegdlnie wrazliwa na zmiany wilgotnosci wzglednej. Majgc to na uwadze,
w komparatorze NANO.AK-4.500.5Y zastosowano innowacyjne rozwigzanie cewki (Rysunek 5)
z ostong, dzieki ktéremu ograniczono istotnie procesy sorpcji i desorpcji wilgoci przez ten element.
Badania dotyczace stabilnosci masy cewek w zmiennych warunkach wilgotnosci przedstawiono
w kolejnych czesciach pracy.
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Rysunek 5. Widok i budowa cewki
1 - ring zabezpieczajacy; 2 — zwoje cewki; 3 — obudowa cewki
(Cewka S10: A=16,5 mm; B=9 mm; S20: A=30 mm; B=12 mm)

2.2. Konstrukcja mechaniczna sitownika

Doktadny sktad materiatu wykonania magnesu sitownika jest tajemnica producenta. RADWAG
przetestowat wiele rodzajéw magneséw i tylko ten zastosowany w komparatorze NANO.AK-4.500.5Y
spetnia wymagania w zakresie stabilnosci pola magnetycznego przy zmianach temperatury. Dlaczego
jest to istotne?

Jezeli w momencie wzrostu lub spadku temperatury nastgpi znaczgca zmiana sity magnesu,
doprowadzi to do zmiany wyniku masy badanego obiektu na wadze lub komparatorze.

3. OPTYMALIZACJA KONSTRUKCJI — BADANIA SORPCJI WILGOCI

Badanie zmian masy cewek w efekcie zmian wilgotnosci wzglednej przeprowadzono dla cewek
stosowanych w typowych wagach laboratoryjnych w poréwnaniu do cewki, jakg zastosowano w nano-
komparatorze automatycznym NANO.AK-4.500.5Y. W stabilnych warunkach temperatury
i wilgotnosci okreslono mase cewek, a nastepnie zwiekszono wilgotnos¢ wzgledng o 20%.
W warunkach zwiekszonej wilgotnosci przeprowadzono kondycjonowanie badanych obiektow
w czasie ponad 24 godzin. Na podstawie pomiardéw masy cewek po okresie kondycjonowania i przed
wzrostem wilgotnosci wyliczono przyrost masy, ktéry byt miernikiem podatnosci cewki na absorpcje
wilgoci. Wyniki z badan przedstawiono w tabeli 3.

Tabela 3. Wyniki zmian masy dla réznych cewek zaleznie od zastosowanego zabezpieczenia

Zmiana masy podczas testu (mg/20%)
Typ cewki S20 S10 AK-4§!~13(())0.5Y
No./ system zabezpieczenia ring Brak ring
1. 0,15 0,346 0,064
2 0,16 0,346 0,057
3 0,16 0,399 0,061
4. 0,16 0,390 0,055
5 0,15 0,312 0,052
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6. 0,15 0,331 0,048
7. 0,15 0,374 0,060
8. 0,15 0,378 0,045
9. 0,14 0,362 0,066
10. 0,12 0,348 0,057
X 0,15 0,36 0,06

0,012 0,027 0,007

Z otrzymanych danych wynika jednoznacznie, ze najlepsza stabilizacje masy uzyskano dla cewki
S10, gdy byta ona zabezpieczona dodatkowym pierscieniem uszczelniajgcym. Dzieki temu wptyw
zmiennej wilgotnosci byt okoto 6 razy mniejszy w poréwnaniu do tej samej cewki bez zabezpieczenia.

4. BADANIA METROLOGICZNE KOMPARATORA NANO.AK-4.500.5Y

Najwazniejszym parametrem metrologicznym kazdego komparatora masy jest precyzja pomiaru,
ktéra poprzez odchylenie standardowe pokazuje stopien rozproszenia pomiaréw wokdét wartosci
sredniej. Im mniejsza warto$¢ odchylenia standardowego, tym lepsza precyzja. Ocene precyzji
dokonano dla wszystkich wzorcdw masy/ odwaznikéw, ktére mogg by¢ komparowane.

4.1. METODA BADANIA

Procedura badania polegata na wyznaczeniu odchylenia standardowego dla 6 cykli ABBA
powtdrzonych pieciokrotnie. Kazdy wzorzec odniesienia i kazdy odwaznik badany byt wazony
60-krotnie co pozwolito obiektywnie ocenié stabilnos$é i precyzje pomiaru masy komparatora przy
zastosowaniu réznych obcigzen. Srednig réznice ri dla metody ABBA dla kazdej i serii pomiaréw
wyznaczono, korzystajac ze wzoru (1) i (2). Na podstawie uzyskanych réznic wyliczono odchylenie
standardowe dla réznic zgodnie ze wzorem (3).

n (1)
1
r=—X z 4]
n .
i-1
gdzie: r; Srednia rdznica (B-A) dla i pomiaru
T srednia arytmetyczna réznic dla n pomiaréw
AB AB BA BA (2)
. [(BY® — A7%) + (B — A7Y)]
' 2
gdzie: B{43 - A‘i‘lB —rdznica mas w sekwencji AB
BLBA — A?A —rdznica mas w sekwencji BA
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(3)

gdzie: n—liczba pomiaréw w metodzie ABBA
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4.2. STANOWISKO POMIAROWE

Badanie przeprowadzono w Centrum Metrologii Badan i Certyfikacji firmy Radwag. Warunki
klimatyczne podczas testu: temperatura ~ 21,3°, wilgotnos¢ wzgledna 46-48%. Dynamika zmian
temperatury i wilgotnosci byta zgodna z wartosciami okre$lonymi i zawartymi
w normie OIML R-111-1 dla odwaznikéw klasy doktadnosci E1. Wszystkie pomieszczenia, w ktdrych
przeprowadzono pomiary, posiadaty automatyczng regulacje temperatury i wilgotnosci z mozliwoscig
rejestracji online. Laboratorium, w ktérym wykonano pomiary, znajduje sie na poziomie -1. Podstawa
betonowej konsoli o masie ok. 3000 kg, na ktérej umieszczono komparator NANO.AK-4.500.5Y, bytfa
oddzielona od fundamentu budynku. Stanowisko pracy i widok ogdlny laboratorium przedstawiono na
rysunku 6.
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Rysunek 6. Stanowisko badawcze dla komparatoréw masy — widok ogdlny laboratorium
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4.3. WYNIKI

Komparacje dla kazdego obcigzenia przeprowadzono metodg ABBA w stabilnych warunkach
zewnetrznych — zmiennos¢ wilgotnosci: 1,20%, zmienno$¢ temperatury: 0,14°C w czasie 24 godzin.
Wyniki, jakie uzyskano w czasie badania, zaprezentowano w tabeli 4.

Rysunek 7. NANO.AK-4.500.5Y — proces wazenia wzorca

Tabela 4. Precyzja pomiaréw masy komparatora NANO.AK-4.500.5Y dla réznych obcigzen testowych

Masa nominalna wzorca Odchylenie _standardowe S Precyzj? \.Nyznac.zt?ria
x (5) wartosci Sredniej X
500 0,06 ug +0,02 ug
200 0,06 g +0,02 g
100 0,04 g +0,03 g
50 0,04 ug +0,01 pg
20 0,07 g +0,03 g
10 0,04 g +0,01 pg
5 0,06 ug +0,02 pg
2 0,05 ug +0,02 ug
1 0,05 ug +0,01 ug

Komparator NANO-AK-4.500.5Y jest komparatorem z tzw. petnym zakresem réwnowazenia, czyli
oferuje pomiar masy wzorca w zakresie 0-500 mg. Praktyka metrologiczna pokazuje, ze doktadnos¢
pomiaru obiektéw o tzw. matych masach determinuje tylko precyzja (odchylenie standardowe).
W przypadku NANO-AK-4.500.5Y stwierdzono, ze precyzja w serii pomiardéw jest stata z niewielkg
zmiennoscig, ktéra prawdopodobnie wynika z czynnikéw Srodowiskowych i czesciowo z dryftow
komparatora masy. Rozrzut wynikdw odchylenia standardowego wszystkich serii metody ABBA
zaprezentowano na rysunku 8.
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Rysunek 8. Rozrzut wynikdw odchylenia standardowego wszystkich serii metody ABBA

Dodatkowo dla wzorca o masie 1 mg przeprowadzono 10 powtdrzern metody 6 x ABBA celem

poréwnania precyzji pomiaru masy, jakg oferuje komparator NANO.AK-4.500.5Y z inng metods,
w ktdrej zastosowano komparator automatyczny UMA-5 z dziatkg elementarng [d] 0,1 pg.
Podstawowe parametry metrologiczne wykorzystanych komparatoréw masy pokazano w tabeli 5.

Tabela 5. Podstawowe parametry metrologiczne komparatoréw masy UMA/ NANO

UMA 5.5Y NANO.AK-4.500.5Y
Klasa doktadnosci E1 1mg-5g 0,05 mg — 500 mg
Klasa doktadnosci E2 1lmg-5g 0,05 mg — 500 mg
Klasa doktadnosci F1 1lmg-5g 0,05 mg — 500 mg
Klasa doktadnosci F2 1lmg-5g 0,05 mg — 500 mg
Obcigzenie maksymalne (Max) 6,1g 510 mg
Dziatka elementarna (d) 0,1pg 0,01 png
Powtarzalno$¢ standardowa (5% Max) 0,2 ug 0,04 pg
Powtarzalnos¢ standardowa (Max) 0,4 ug 0,06 pg
Adiustacja wewnetrzna zewnetrzna
Zakres rownowazenia 0-61g 0g-510mg
Magazyn odwaznikdéw/ wzorcow 36 szt. 4 szt.
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Wyniki z poréwnania precyzji pomiaréw dla metody ABBA przedstawiono w tabeli 6,7.

Tabela 6. Wyniki komparatora masy NANO.AK-4.500.5Y, [d] 0,01 ug, cewka S10

No. 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

“

S (ug) 0,046 | 0,031 | 0,025 | 0,055 | 0,064 | 0,044 | 0,039 | 0,058 | 0,045 | 0,056 | 0,046

Tabela 7. Wyniki komparatora masy UMA-5, [d] 0,1 pg, cewka S20

No.
S (ug) 0,124 0,098 0,163 0,181 0,013 0,189 0,128 0,144 0,176 0,190 0,141

Rysunek 9. Widok magazynu komparatora UMA 5.5Y z wzorcami masy

Odchylenie standardowe bedace miarg precyzji w serii pomiaréw jest okoto 4-krotnie mniejsze,
gdy zastosowano komparator NANO.AK-4.500.5Y. Badanie precyzji dla obydwu komparatoréw masy
wykonano w tym samym czasie i w tych samych warunkach w cyklu automatycznym. Stad tez mozna
wnioskowa¢, ze jedynym istotnym czynnikiem majgcym wptyw na wynik poréwnania byta réina
konstrukcja mechaniczna komparatora NANO.AK-4.500.5Y (innowacyjnos¢ technologiczna).

Walory eksploatacyjne NANO.AK-4.500.5Y mozna znacznie zwiekszy¢ poprzez zastosowanie
magazynu dla wiekszej liczby odwaznikéw. Konsekwencjg tego bedzie nieco wieksza konstrukcja
mechaniczna urzadzenia, ale uktad pomiaru masy zachowa swoje wtasciwosci metrologiczne.
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5. WNIOSKI

Proces komparacji polegajacy na okresleniu réznicy miedzy wzorcem a obiektem badanym wymaga
bardzo dobrej stabilnosci uktadu wagowego. Taki stan jest mozliwy do uzyskania w przypadku
komparatora NANO.AK-4.500.5Y, gtéwnie w efekcie jego optymalizacji konstrukcyjnej. Dzieki temu
masa odwaznika badanego moze by¢ wyznaczona z mniejszg niepewnoscig, co prawdopodobnie
bedzie istotne dla rozwoju technik pomiarowych stosowanych w metrologii prawnej i naukowej.

Z drugiej strony nalezy zauwazy¢, ze komparacja jest procesem uniwersalnym i ma
zastosowanie takze w innych obszarach, takich jak motoryzacja. W tym przypadku badanie polega na
okresleniu ilosci emitowanych czgstek statych z silnikdw spalinowych poprzez pomiar réznicowy masy
filtra. Jak widomo, normy emisji spalin stajg sie coraz bardziej rygorystyczne, wiec ilo$¢ emitowanych
czastek statych jest mniejsza. To z kolei wymusza zastosowanie coraz doktadniejszych urzadzen
pomiarowych, najlepiej takich ktore pracujg w trybie automatycznym (wyeliminowanie czynnika

ludzkiego).
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