e (
n‘nwia RADWAG WAGI ELEKTRONICZNE
ZAAWANSOWANE TECHNOLOGIE WAGOWE

Pomiary w skall mikro



Stawomir Janas

POMIARY W SKALI MIKRO

Instalacja w miejscu uzytkowania ® Warunki stosowania
Najlepsza zdolnos¢ pomiarowa e Wptyw Srodowiska na wynik pomiaru
Optymalizacja jako proces zrownowazony ® SOP - kontrola parametréw metrologicznych

Narzedzia diagnostyczne ¢ Aplikacje wagowe ¢ Zgodnos¢ z wymaganiami



© Copyright by RADWAG Wagi Elektroniczne

Radom 2014
Wydanie |

RADWAG Wagi Elektroniczne
26-600 Radom, ul. Bracka 28
NIP: 796-000-03-27

www.radwag.pl



Od autora

Wspotczesnie wielu urzadzen uzywa sie w sposob intuicyjny, bez potrzeby wnikliwej
analizy tego, jak one dziatajg. Jest to oczywiste i nawet potrzebne w dobie tak dynamicznego
rozwoju technologicznego. Nowe wynalazki oraz aplikacje programowe cechujg sie ergonomiag
oraz prostotg, pod ktérag kryje sie zaawansowana mysl techniczna, tworzona przez zespoty
konstruktorow. Podobnie jest z okred$laniem masy probki, ktére wymaga wag o duzych
rozdzielczosciach. Waga wydaje sie niezbyt skomplikowanym urzadzeniem pomiarowym,
jednakze wewnatrz niej znajduje sie superprecyzyjny przetwornik pomiarowy, ktory jest efektem
prac dziatéw badawczo — rozwojowych.

Dos¢ prosty manualnie proces wazenia jest zalezny od wielu czynnikdéw, ktére mogg mieé
dominujgcy wptyw na wynik wazenia. Wiedza o tych procesach i zaleznosciach, jakie pomiedzy
nimi zachodzg nie jest powszechna, wiec w tym dokumencie zawarto kilka wskazéwek, ktore by¢
moze okazg sie pomocne.

Kierownik Laboratorium Badawczego
RADWAG Wagi Elektroniczne

Stawomir Janas
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1. Wstep

Pomiar z zasady nie jest doktadny ze wzgledu na niedoskonato$é stosowanych urzadzen
pomiarowych oraz metod, jakimi sie postugujemy. Dotyczy to rowniez wag elektronicznych,
niezaleznie od ich konstrukcji czy oferowanej rozdzielczosci.

Osigganie satysfakcjonujgcych wynikéw jest uzaleznione nie tylko od konstrukcji wagi, ale rowniez
od warunkéw, w jakich jest ona stosowana oraz wykorzystywanych metod. Praktycznie nie
dostrzega sie problemoéow podczas uzytkowania wag o matych rozdzielczosciach ( < 2 000 000 d).
Natomiast w przypadku pomiaréw wykonywanych z wiekszg rozdzielczoscig nastepuje czasami
zderzenie oczekiwan uzytkownika z rzeczywistg zdolnoscia pomiarowa, jaka jest mozliwa do
osiggniecia w konkretnych warunkach. Zrozumienie mechanizmoéw i proceséw, jakie podczas tych
pomiardow zachodzg, jest kluczem do budowania i analizowania takich systeméw i metod
wagowych, ktore bedg spetniaé¢ nawet wygérowane wymagania.

2. Instalacja w miejscu uzytkowania

Instalacja jest procesem, w trakcie ktorego nastepuje optymalizacja parametréw pracy wagi
oraz srodowiska pracy, celem osiggniecia zadowalajacych wynikow, czyli takich, ktére mieszcza
sie w tolerancji. Ten limit powinien by¢ ustalony w odniesieniu do rzeczywistych wymagan,
jakie wynikajg z analizy zmian masy probki, doktadnosci proceséw technologicznych itp. W
takim przypadku dziatka elementarna wagi jest zazwyczaj o rzad wielkosSci mniejsza niz
wymagana dokfadnosé pomiarowa. Jest to koniecznos¢ ze wzgledu na btedy powtarzalnosci,
liniowosci wagi oraz te, ktéry wynikaj3a z zastosowanej metody.

Gdy takie wymagania nie sg zdefiniowane, to zazwyczaj sprawdza sie zgodnos¢ wagi
z parametrami, jakie deklaruje producent. Oczekiwanie, ze osiggnie sie takie same wyniki, jest
podejsciem dosé optymistycznym. O wyniku testu decydujg w znacznej mierze warunki w miejscu
pracy, a te z pewnoscig sg rézne. Swiadomos¢ takiej zaleznosci jest punktem wyjscia do dyskusji
na temat optymalizacji wag, srodowiska, modyfikacji metod — wszystko celem uzyskania jak
najbardziej doktadnych wynikdw. Wzajemna wymiana informacji i wsparcie producenta jest
podstawowym elementem w tym zakresie.
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2.1. Stanowisko wagowe

Lokalizacja stanowiska wagowego jest prawie zawsze wczesniej ustalona, rzadko instalator ma
komfort zdecydowania i wybrania innego miejsca. Raczej dazy sie do optymalizacji miejsca pracy
poprzez zastosowanie oston niz do przeniesienia wagi w inne miejsce. Decydujac sie na konkretng
lokalizacje dla wagi, a zwtaszcza mikrowagi, nalezy uwzglednic kilka zaleznosci:
= Stanowisko nie powinno sta¢ pod lub obok urzadzen klimatyzacyjnych, ktére wytwarzaja
ruch powietrza, pewnym rozwigzaniem jest rozproszenie strugi powietrza poprzez
zwielokrotnienie ilosci kanatéw wylotowych.

Rys. 2. Laboratorium — system klimatyzacji

* Miejsce postawienia wagi powinno byc¢ stabilne, raczej wsparte na podfozu, a nie
mocowane do scian.

* Nie powinno by¢ zlokalizowane blisko ciggdw komunikacyjnych.

= Nie zaleca sie instalacji w poblizu okien.

Rys. 3. Lokalizacja stanowiska wagowego

= Wielko$¢ pomieszczenia powinna uwzgledniad ilos¢ oséb oraz natezenia prac tam
realizowanych.
= Najlepszym miejscem jest najnizsza kondygnacja budynku



2.2. Aklimatyzacja wagi

Podczas instalacji obserwowane sg wskazania wagi oraz warunki zewnetrzne, w jakich ona
pracuje. Jednym z wazniejszych zagadnien w tym procesie jest czas aklimatyzacji. Jest to czas, w
jakim temperatura wagi osiggnie stan stabilny w danym miejscu pracy. Im wieksza rdznica
temperatur wagi wzgledem temperatury otoczenia, tym ten czas dtuzszy. W rzeczywistosci wynosi
on co najmniej kilka godzin, wiec DOKLADNE testy wazenia mozna wykona¢ nastepnego dnia.
Schemat graficzny pokazuje zmiany temperatury wagi w kontekscie powtarzalnosci wskazan wagi.
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Rys. 4. Zmiany parametréow wagi w czasie aklimatyzacji

Poprawne dziatanie wagi wymaga stabilizacji termicznej catej konstrukcji. Osigga sie to w dtugim
czasie, dla mikrowag nawet kilkanascie godzin. Oczywiscie mozliwe jest uzytkowanie wag w czasie
ich stabilizacji, ale wéwczas ich parametry metrologiczne mogg by¢ znaczaco rézne od tych, ktére
deklaruje producent.

Po zatgczeniu wagi do sieci odbiorca zapewne bedzie zainteresowany nie tylko wyglagdem
urzadzenia, ale réwniez jego pracy. Pierwsza ocena zazwyczaj dotyczy dwdch parametrdéw, a
mianowicie:

= stabilnosci wskazania,

= skutecznosci powrotu do zera.



W czasie aklimatyzacji obydwa te parametry mogg znajdowac sie poza akceptowalnymi granicami.
Mozna oczekiwa¢ pewnej niestabilnosci wskazania, ktérego wielkos¢ bedzie zalezna od
okresowych dryftéw. Po zdjeciu obcigzenia z szalki wagi jej wskazania nie zawsze bedg réwne zero.
Obserwowane odchytki nie sg duze i wynoszg zazwyczaj kilka dziatek odczytowych wagi. Pracujac
w tym okresie, czesciej nalezy korzystac¢ z przycisku zerowania. Wymagana jest rowniez czestsza
adjustacja ze wzgledu na mozliwg zmiane czutosci wagi (proces nagrzewania wewnetrznego).

Zaktada sie, ze w stabilnych warunkach proces aklimatyzacji powinien zakonczy¢ sie, gdy
temperatura wagi bedzie stabilna. A co otrzymamy, gdy warunki zewnetrzne sg niestabilne, np.
znaczna rdznica temperatur pomiedzy dniem a nocg?.

Zapewne temperatura wewnetrzna wagi bedzie oscylowaé, wraz z temperaturg otoczenia, z
pewnym opoznieniem. Konstrukcja zewnetrzna mikrowagi izoluje jej modut wagowy wzgledem
otoczenia, dlatego tez nawet znaczne zmiany temperatury zewnetrznej moga by¢ nieistotne. Ze
wzgledu na mozliwg réznorodnos¢ dynamiki tego zjawiska, oszacowanie jego wptywu na wynik
pomiaru jest trudne. Z tego tez wzgledu zaleca sie jednak utrzymywanie stabilnych warunkéw
zewnetrznych.

Rys. 5. Konstrukcja mikrowagi, ostona zewnetrzna (b) i wewnetrzna (a) modutu wagowego



3. Warunki uzytkowania

Poprzez warunki stosowania nalezy rozumie¢ takie czynniki zwigzane ze srodowiskiem pracy:
* dynamika zmian temperatury,

* dynamika zmian wilgotnosci,

* szybkos¢ i kierunek przemieszczania sie powietrza,

* mozliwo$¢ wystepowania wibracji,

* niezrownowazone tadunki elektrostatyczne w otoczeniu wagi i prébki.

W niektorych dokumentacjach technicznych znajdujg sie informacje dotyczgce powyzszych
czynnikdw, ale praktycznie niewielu uzytkownikdw ma mozliwosé rejestrowania dynamiki ich
zmian. Dla wiekszosci wyposazenia pomiarowego tak doktadna kontrola (sterowanie) nie jest
wymagana. Stad zapewne wyptywa takie podejscie do tej kwestii.
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21,6 I II Limit w

21,3

21,0 } R
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| [ | [ | it Rak i b} 1111

o5 1,0 1,5 20 25 3,0 35 Time [h]
Rys. 6. Dynamika zmian temperatury (I- okres stabilnosci, Il — okres zmian dynamicznych)

Zawsze dazy sie do uzyskania takich warunkéw pracy, w jakich mozna osiggnac¢ najlepszg zdolnos¢
pomiarowg. Ocena tego, jaki wptyw na wynik pomiaru ma dynamika zmian warunkéw
srodowiskowych, jest trudna. Najprostsze sprawdzenie wagi dotyczy gtéwnie powtarzalnosci
wskazan wagi poprzez wyznaczenie odchylenia standardowego z serii pomiarow. Majgc ten wynik,
mozna zastanawiac sie, czy mozliwe jest uzyskanie jeszcze mniejszej wartos$ci. Warto tu zauwazy¢,
ze otrzymane odchylenie standardowe jest zmienng losowg, wiec kilka serii pomiarowych datoby
wiecej informacji na temat tego parametru.

Z praktyki wiadomo, ze idealizowanie miejsca pracy jest tylko teorig, a wiekszo$¢ uzytkownikéw
moze to zagadnienie postrzegac¢ zupetnie inaczej.. Z tego tez wzgledu warto zapoznaé sie z
rozdziatem ,,Wptyw srodowiska na wynik pomiaru”, zeby mie¢ choc¢by podstawowqg wiedze na
temat tego, jaki wptyw na wynik pomiaru mogg miec¢ czynniki sSrodowiskowe.

Nalezy zauwazyé, ze uzyskanie poprawnych warunkéw pracy mikrowag jest wynikiem

zastosowanych rozwigzan konstrukcyjnych (klimatyzacja, stoly wagowe), ktére tworzg
infrastrukture pomieszczenia wagowego. Jego wielko$é ma dos¢ istotne znaczenie.
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4. Doktadnos¢ pomiarowa

Pozornie prosty temat jest w rzeczywistosci dos¢ zawilty. Wynika to gtéwnie z tego, ie na
doktadnos¢ pomiarowg wagi sktada sie kilka czynnikéow, o ile to zagadnienie rozumiemy
jako ,,DOKLADNY” i ,,PRECYZYJNY” pomiar.

PRECYZYINIE NIEPRECYZYINIE
NIEDOKEADNIE NIEDOKtADNIE

PRECYZYINIE NIEPRECYZYINIE
DOKELADNIE DOKELADNIE

Rys. 7. Doktadnos¢ i precyzja w metrologii

Okreslajgc mase proébki, przyjmuje sie zatozenie, ze otrzymany wynik wazenia probki jest
prawdziwy i doktadny. Potwierdzenie tego faktu wymaga sprawdzenia wskazan wagi za pomoca
wzorcéw masy. Procedura jest dos¢ prosta. Nalezy wykona¢ adiustacje wagi, a nastepnie postawic
na szalce wagi wzorzec masy, ktérego masa znajduje sie w zakresie wazenia rzeczywistej masy
probki. Jezeli waga wskazuje poprawng mase wzorca (z uwzglednieniem jego btedu), to masa
probki bedzie rdwniez wyznaczona poprawnie. Nawet znaczna odchytka od wartosci oczekiwanej,
jaka wykazuje waga podczas wazenia wzorca, moze by¢ wykorzystana dla okreslaniu rzeczywistej
masy prébki. Te odchytke nalezy uwzglednic jako tzw. btgd systematyczny.

W przypadku sprawdzania doktadnosci gtéwnym problemem jest konieczno$¢ posiadania wzorca
odpowiedniej klasy doktadnosci, o odpowiedniej masie (zblizonej do masy prébki). Jest to
problem natury ekonomicznej ze wzgledu na koszty zakupu i utrzymania wzorca. Przyjmuje sie, ze
w wyniku skalowania fabrycznego, charakterystyka wagi ma zaleznos¢ liniowg, tym samym
wystarczajacy jest test jednym wzorcem. Jego masa moze by¢ dowolna w zakresie od ¥%:Max + Max
wagi. Takie podejscie nie uwzglednia wptywu liniowosci — zaktada sie, ze jej wptyw jest marginalny.

Powyisze rozwigzanie jest stosowane dos$¢ czesto podczas codziennych, bardzo prostych
sprawdzen wag. Pomimo teoretycznie liniowej zaleznosci wskazania wzgledem obcigzenia, zaleca
sie sprawdzaé wskazania wag wzorcami o takich masach, jakie bedg miaty wazone proébki. Poprzez
to mozna wykaza¢, ze doktadnos¢ wagi jest rzeczywiscie poprawna w takim zakresie, w jakim jest
uzytkowana.

Dla tych, ktorzy wykorzystujg wage w petnym zakresie wazenia, pomocne moga by¢ dokumenty z
Kontroli Jakosci, choéby takie, jak dofgcza do swoich produktéw RADWAG.
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SWIADECTWO KONTROLI

RADWAG WAGI ELEKTRONICZNE

Bracka 28, 26-600 Radom, Polska

www.radwag.pl

Informacje o produkcje
Model
Numer fabryczny
Wersja programu

Kod produktu

Warunki podczas testu

Temperatura

Wilgotnosc

Cisnienie

AS 220.R2

441691

UErr3.0.5

23°C

43 %

996 hPa

Numer $wiadectwa I 441691
Data wydania | 17.11.2014
Obcigzenie maksymalne [Max] 220g
Dziatka elementarna [d] 0.1mg
Dziatka legalizacyjna [e] 1mg
Data testu 17.11.2014
Godzina 13:23

Nowy wzdr dokumentu z kontroli wag




Ocena precyzji pomiaru jest duzo prostsza, poniewaz miarg tej wartosci jest powtarzalnos¢
wskazan. Pomiar jest precyzyjny, gdy podczas testu osiggamy takie same wyniki lub niewiele
réznigce sie wzgledem siebie. Ten test standardowo wykonuje sie wzorcami masy, ale moze by¢
wykonywany dowolnym obiektem, ktérego masa jest stata w czasie. Jest to dobre rozwigzanie dla
tych, ktérzy chcg okreslic powtarzalnos¢ wskazain dla opakowania, kolby szklanej, masy
poczatkowej probki (wazenie rdoznicowe), czystego filtra (wazenie referencyjne) itp. Zazwyczaj
wykonuje sie 6 + 10 pomiaréw, wyznaczajgc odchylenie standardowe z serii wg zaleznosci.

(1)

gdzie: s —odchylenie standardowe
X; — kolejny pomiar
X —s$rednia arytmetyczna z serii pomiardw
n —liczba powtdrzen w serii pomiardw

Podczas testu moze zaistnie¢ przypadek szczegdlny — gdy wszystkie pomiary beda takie same.
Wdwczas odchylenie standardowe wyznaczamy z zaleznosci:

Sd=0,41d
d - wartos¢ dziatki elementarnej wagi.

Precyzja pomiaru zalezy od powtarzalnosci wskazan, a tym samym od:
= warunkdw, w jakich jest test wykonywany (dynamika zmian),
= zdolnosci operatora (wiedza, umiejetnosci, wazenie bez udaréw),
= czasu trwania badania,
* uzywanego wyposazenia (nie zawsze pomiar jest wykonywany na szalce wagi, czasami
poprzez podwieszenie tadunku).

Najlepszg doktadno$é pomiarowg mozna zatem postrzegac:
e W kategoriach powtarzalnosci wskazan, zapewne woéwczas, gdy nie interesuje
nas ,,doktadna” masa prébki. Taki przypadek wystepuje podczas wazenia réznicowego
— tu istotna jest réznica mas probki (przed procesem oraz po jego zakoriczeniu).

e W innym przypadku, gdy nalezy odmierzy¢ zalecang ilos¢ prébki musimy mieé pomiar
zarowno dokfadny jak i precyzyjny.
Rozsgdne jest zatem takie dobieranie wag do naszych procedur, zeby wymagania odnosnie
doktadnosci wazenia byty spetnione z pewnym zapasem. Uzyskuje sie to poprzez ocene
parametréw technicznych, jakie zawierajg karty produktéw. Nawet przy takim podejsciu
rzeczywista doktadno$¢ pomiarowa wagi powinna by¢ wyznaczana w miejscu pracy w takich
warunkach, jakie tam wystepuja.
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4.1. Analiza doktadnosci pomiarowej wag

O doktadnosci pomiarowej wag decydujg dwa parametry: powtarzalnos$¢ wskazan oraz liniowosé.
Problem btedu centrycznosci mozna poming¢ poprzez zastosowanie odpowiedniej metodyki testu
— prébke nalezy umieszcza¢ zawsze na srodku szalki. Zaktada sie przy tym, ze wystepujacy bfad
centrycznosci jest niewielki, rzedu kilku dziatek elementarnych wagi. Odchylenia, bedace efektem
nieokreslonych dryftéw wskazania zerowego, mozna zminimalizowaé poprzez zerowanie przed
kazdym pomiarem. Wptyw zmiennosci wyniku wazenia pochodzgcy od dryftéw czutosci mozna
uzna¢ za mato znaczacy woéweczas, gdy czas pomiaru jest krétki: ok. 6 — 15 sekund, a waga jest
okresowo adjustowana.

Waga potmikroanalitczna XA 52.3Y

* Obcigzenie Maksymalne [Max] 52¢g
* Doktadnos¢ odczytu [d] 0,01 mg
= Powtarzalnosé 0,01 mg
= Liniowos¢ 10,03 mg
Dla tej wagi mase probki mozina wyznaczy¢ z a

doktadnoscia + 0,03 mg, ze wzgledu na btad
liniowos$¢, jakim charakteryzuje sie waga. Tak wiec,
dla przyktadowej prébki o masie 12,65446 wynik
wazenia bedzie zawierat sie w przedziale:

12,65443 g +12,65449 g.

Mikrowaga MYA 5.3Y

= Obcigzenie maksymalne [Max] 5g

= Doktadnos¢ odczytu [d] 1ug

= Powtarzalnos¢ 1ug

= Liniowo$¢ t5pug

Dla tej wagi mase probki mozna wyznaczy¢ z doktadnoscig 10 ug, tzn. dla masy 12,654465 wynik
wazenia bedzie zawierat sie w przedziale:
12,654460 g + 12,654470 g.

O doktadnosci wyznaczenia masy probki w kazdym przypadku decyduje liniowos¢ wagi. Jest to
wazna informacja dla tych, ktdrzy muszg odmierzyé — wyznaczy¢ mase prébki dokfadnie. Dla
procesow, w ktérych istotna jest zmiana masy, czyli takich w ktérych ta sama prébka jest wazona
wielokrotnie, wazniejszym parametrem jest powtarzalno$¢ wskazan. Odchylenia w doktadnosci
pomiaréw nie nalezy myli¢ z niepewnoscig wyznaczania tych wartosci.
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5. Wptyw srodowiska na wynik pomiaru

Wielu uzytkownikom mikrowag wydaje sie, ze miejsce, w ktérym zamierzajg ulokowac swoje
stanowisko wagowe jest optymalne lub w najgorszym razie wystarczajace do jej uzytkowania.
Péiniej, gdy podczas eksploatacji zaczyna dostrzega¢ problemy z wazeniem prébki, jako
pierwsza przychodzi do gtowy mysl, ze posiadana waga dziata niepoprawnie i byé moze jest
uszkodzona. Ocena zrédta btedéw moze by¢ dla uzytkownika trudna, giownie ze wzgledu na to,
ze problem moze dotyczy¢:

* wagi (uszkodzenie),

= sSrodowiska (duza zmiennos¢),

= lub prébki (np. absorpcja, elektrostatyka).

Poprzez obserwacje zjawiska oraz analize procesu wazenia czy typu probki, mozna wnioskowa¢é
o przyczynie takich probleméw. Dalsza czes¢ tego rozdziatu nieco przybliza zasadnicze problemy,
jednakze nie jest w stanie wyczerpac¢ wszystkich mozliwosci.

5.1. Lokalizacja stanowiska wagowego

Wielko$¢ pomieszczenia, w ktérym zamierzamy uzytkowaé mikrowagi, powinna by¢ optymalna
wzgledem:
= ilosci 0oséb tam przebywajacych oraz
= zakresu prac, jakie sg przewidywane.
Teoretycznie prosta i czytelna zaleznos¢, moze byé do$é trudna do interpretacji zwtaszcza, ze
wymagane jest potgczenie informacji na temat miejsca pracy z wtasng wiedzg, dotyczaca
pomiarow masy i przeniesienie tych zaleznosci na doktadnos¢ analizy wagowej. Mozna
zastosowac pewne uproszczenie w postaci:
a. mate pomieszczenie = mata ilo$¢ oséb,
b. mate pomieszczenie = problemy ze stabilno$cig warunkéw, gdy dziata klimatyzacja w
trybie automatycznym (ruch powietrza, przeregulowania itp.).

Te zaleznosci zawsze podlegajg weryfikacji w czasie instalacji mikrowagi. Dopiero wéwczas mozna
ocenié, czy wielkos¢ pomieszczenia ma znaczacy wptyw na wyniki pomiaréw, czy tez nie. Warto
przed instalacjag zgromadzi¢ jak najwiecej informacji o miejscu uzytkowania wagi. Na ich
podstawie nalezy przygotowac kilka wskazéwek dla uzytkownika w zakresie obstugi oraz
wyposazenia dodatkowego (dodatkowa ostona mikrowagi, stét antywibracyjny, monitoring
warunkéw zewnetrznych poprzez modut THB-R). O ile to mozliwe, nalezy dazy¢ do takiej
lokalizacji wagi w pomieszczeniu, zeby nie byta ona narazona na naturalny ruch powietrza,
pochodzacy np. z nawiewow, okien, bedgcy wynikiem przemieszczania sie personelu.
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5.2. Personel

Obstuga mikrowagi niczym specjalnym nie rézni sie od obstugi innych wag. Zasadniczg rdznice
zawiera konstrukcja mikrowagi, wprawdzie zakres wazenia (Max) jest maty, ale takze bardzo mata
jest wartos¢ dziatki elementarnej (d=1 pg lub 0,1 pg). W zwiagzku z tym, wszelkie udary, jakie
wywieramy na szalke wagi, mogg by¢ przyczyng powstawania btedéw w pomiarach masy —
technika wazenia jest waznym elementem. Nabywanie odpowiednich zdolnosci w tym zakresie
odbywa sie tylko poprzez testy praktyczne, wiedza teoretyczna jest zupetnie czyms innym od
rzeczywistych umiejetnosci. Przydatna jest tez swiadomos¢ tego, jak inne czynniki zwigzane ze
Srodowiskiem czy probkg wptywajg na proces pomiaru masy, zwtaszcza w przypadku wag o
duzych rozdzielczosciach. 5.3. Temperatura w miejscu pracy

5.3. Temperatura w miejscu pracy

Zagadnienie zwigzane z temperaturg nalezy podzieli¢ na dwa obszary. Pierwszy dotyczy
pomieszczenia oraz jego temperatury, a raczej dynamiki zmian, jakie zachodzg w trakcie cyklu
dobowego. Drugi obszar zwigzany jest z konstrukcjg wagi, a dokfadniej — z jej temperaturg
wewnetrzna. Jej stabilnos¢ jest zalezna oczywiscie od zmian, jakie zachodza w catym Laboratorium.
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Rys. 8. Wykres zmian temperatury w cyklu dobowym, widoczny wzrost temperatury od godziny 6:00 jest
spowodowany obecnosciq personelu

Optymalne rozwigzanie jest takie, w ktérym temperatura pomieszczenia wagowego (niezaleznie
od jego wielkosci) jest stata. Pojecie stabilizacji nalezy tu raczej rozumie¢ jako pewne niewielkie
oscylacje temperatury wokét wartosci ustalonej. Tu nasuwa sie dos¢ istotne pytanie o wielkos¢
tych oscylacji. Préobujac udzieli¢ na nie odpowiedzi, nalezy wiedzieé, ze:
* Migracja ciepta z otoczenia do modutu wagowego mikrowagi jest znacznie spowolniona,
jest to wynikiem zastosowania wewnetrznych i zewnetrznych oston konstrukcyjnych.
* Znaczna zmiana temperatury powoduje zazwyczaj niewielki dryft wskazania wagi, ktéry
moze sie przejawiaé jako np. brak powrotu do wskazania zerowego po zdjeciu obcigzenia.
= Czas wazenia probki jest dos¢ krotki, wynosi okoto 5 — 12 sekund, wiec udziat dryftu
wskazania w wyniku zmiany temperatury moze byé mato istotny.

Majac na uwadze powyzsze informacje, nalezy stwierdzi¢, ze dynamika zmian temperatury
powietrza w Laboratorium w wielkosci 1 + 2°C / godzine nie ma wptywu na pomiar masy.
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5.3.1. Czas nagrzewania wtasnego

Stabilnos¢ temperaturowa mikrowagi jest efektem dziatania nie tylko temperatury zewnetrznej,
ale réwniez nagrzewania witasnego. Ten proces jest wynikiem pracy uktadoéw elektronicznych,
umieszczonych wewnatrz konstrukcji wagi. Praktycznie kazda mikrowaga sktada sie z dwdch
gtéwnych elementéw. Jeden to modut wagowy z przetwornikiem magnetoelektrycznym, drugi to
wyswietlacz, ktdry zawiera interfejs komunikacyjny. Ten podziat wynika z koniecznosci utrzymania
statej temperatury modutu wagowego, ten wymaog nie dotyczy drugiej czesci, co pokazujg zdjecia
termowizyjne.

Rys. 9. Widok mikrowagi

Po zatgczeniu wagi do sieci wystepuje naturalna réznica temperatur pomiedzy temperaturg
otoczenia a temperaturg modutu wagowego, zwtaszcza woéwczas, gdy mikrowaga zostata
przetransportowana z miejsca o innej temperaturze. Chcac osiggngé powtarzalne pomiary, nalezy
odczeka¢ pewien czas, do momentu, w ktéorym temperatura modutu wagowego osiggnie
stabilnos¢. Nasuwa sie tu istotne pytanie — jak dtugi jest ten czas? Na to pytanie sg dwie
odpowiedzi:

1. Jezeli chcemy mie¢ pewnos¢, ze urzadzenie jest catkowicie stabilne, nalezy zataczy¢ wage
do sieci i wykonac testy nastepnego dnia (przy zatozeniu, ze temperatura w Laboratorium
jest stabilna).

2. Mozina odczeka¢ 3 — 4 godziny i zaczg¢ korzystaé z mikrowagi, wowczas czesciej nalezy
korzysta¢ z przycisku zerowania, adjustacja automatyczna bedzie sie wykonywac czesciej.
W tym okresie czasu powtarzalno$¢ wskazan moze odbiega¢ od tego, co zawiera
deklaracja producenta.
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KOMENTARZ

Do obserwacji tego, czy waga osiggneta juz stabilng temperature, mozna wykorzysta¢ modut
warunkéw Srodowiskowych, w jaki wyposazone sg mikrowagi serii .3Y. Po naci$nieciu ikony
warunkéw Srodowiskowych pokazuje on biezacg temperature, wilgotnosé, cisnienie
atmosferyczne oraz gestos¢ powietrza.

20141010 ¢
13:01:36

Jednostka dodatkowa

Tara 0.000000 g
Brutto 0.000000 g
Towar

2014.10.10 £~
13:01:36.

Warunki srodowiskowe

24.26 °C

IS T2: 24.26 °C

IS H: 59%

ISP: 994 hPa

p: 1.161 kg/m3

F

Rys. 11. Modut srodowiskowy mikrowagi

Poprzez kolorystyke ikon nastepuje sygnalizacja tego, czy:
= nie przekroczono wartosci maksymalnej,
* dynamika zmian temperatury lub wilgotnosci nie jest wieksza niz warto$¢ progowa.

0 0
oog ooﬂ

H<85% H>85% H<85% H>85%
T<35°C T<35°C T>35°C T>35°C
AH < 10%/godz. AH > 10%/godz. AH < 10%/godz. AH > 10%/godz.
AT < 5°C/godz. AT < 5°C/godz. AT > 5°C/godz. AT > 5°C/godz.

Rys. 12. Kolorystyka ikon modutu srodowiskowego

O czasie stabilizacji termicznej decyduje rdznica temperatur, jaka wystepuje pomiedzy waga a
pomieszczeniem wagowym. Im wieksza — tym dtuzszy czas potrzebny do stabilizacji.
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5.3.2. Systemy regulacji temperatury

Niektdre normy podajg zakres temperatury, jaka powinna byé utrzymywana w Laboratorium, np.
20°C +1°C wg EN 12341 ,Jakos¢ powietrza. Oznaczenie frakcji PM 10 pytu zawieszonego. Sposdb
realizacji tego wymagania w zasadzie jest dowolny, nalezy jednakze pamieta¢ o tym, zeby kosztem
stabilizacji temperatury, nie wprowadzi¢ do objetosci Laboratorium nadmiernego ruchu powietrza.
Jest to dos¢ trudne zadanie. Istniejgce ograniczenia lokalowe oraz ekonomiczne (cena) powoduja,
ze wykorzystuje sie zazwyczaj najprostsze rozwigzania w zakresie klimatyzacji. Niestety, prawie
zawsze generujg one znaczny ruch powietrza, ktéry czasami uniemozliwia wykonanie poprawnego
pomiaru. Woéwczas nalezy zastosowaé¢ dodatkowg ostone mikrowagi — stanowi ona bufor,
ograniczajacy ruch powietrza w poblizu komory wazenia. Takie rozwigzania sg powszechnie
stosowane nie tylko w przypadku mikrowag. To, co w niektérych przypadkach mozna zrobi¢, to
przenies¢ stanowisko wagowe w inne miejsce — takie, w ktérym zaktécenia spowodowane ruchem
powietrza sg najmniejsze.

KOMENTARZ
1. Stabilnos¢ temperaturowg mozna osiggngé réwniez poprzez naturalng cyrkulacje
powietrza w pomieszczeniu. Dgzymy do stabilnej temperatury otoczenia na dowolnym
poziomie w zakresie temperatur 20 °C + 35 °C.

5.3.3. Doktadnos$¢ wagi w zmiennych temperaturach

Stabilnos¢ termiczna miejsca pracy, jak i wagi jest jak najbardziej pozadana. Nie zawsze jednak
mozna jg osiggngé, chocby ze wzgledu na uwarunkowanie zewnetrzne. Czego zatem mozna
oczekiwac, wykonujgc pomiary wéwczas, gdy wahania temperatury sg znaczace?

Warto przypomnieé, ze kazda waga to pewien uktad elementéw mechanicznych. Zgodnie z
prawami fizyki, elementy wydtuzajg sie lub kurczg zgodnie ze zmianami temperatury. Efektem
tych proceséw moze byc¢:
= Dryft wskazania wagi
Jest to pewna dynamika zmian uktadu pomiarowego, widoczna jako przemieszczanie sie
wskazania wagi, gdy szalka jest nieobcigzona w jednym z kierunkéw (na plus lub minus).
Oczywiscie kazda zmiana ze stanu np. 0,000 do stanu — 0.003 jest zerowana przed
wazeniem, wiec zaczynamy wazy¢ od tzw. ,,doktadnego” zera. Poniewaz to zjawisko
dotyczy réwniez wyniku wazenia probki, wiec uzyskany wynik moze by¢ obarczony
btedem pochodzgcym od tych dryftéw. To ttumaczy, dlaczego w niestabilnych warunkach
uzyskuje sie znacznie gorszg powtarzalnos$¢ wskazan niz w warunkach stabilnych.

= Zmiana doktadnosci wagi
Jak pokazuje wykres (rys. 13), odpowiednig doktadnos¢ uzyskuje sie po wykonaniu
adjustacji wagi. Pomiedzy adjustacjami mogg wystepowac niewielkie dryfty w doktadnosci,
ich detekcja moze by¢ trudna, poniewaz zazwyczaj sg one ukryte w szumie powtarzalnosci
wagi. Wyrazne odchylenia w doktadnosci, bedace efektem dynamicznych zmian
Srodowiska, eliminuje adjustacja automatyczna (kolor zielony).
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temperaturowa czasowa

Rys. 13. Korekcja doktadnosci wskazan poprzez adjustacje automatyczng

KOMENTARZ

1. Zmiana temperatury, poza zmianami wymiaréw geometrycznych modutu wagowego, moze
powodowac¢ zmiane charakterystyk przetwornika magnetoelektrycznego oraz uktadow
elektronicznych. W efekcie tych zjawisk, waga moze traci¢ swojg doktadnos¢, probka moze byé
wazona z wiekszym btedem. Z tego tez powodu w wiekszosci wag stosuje sie automatyczng
adjustacje, ktéra eliminuje ten bfad. To rozwigzanie jest standardem we wszystkich wagach
laboratoryjnych RADWAG.

2. Uzytkowanie wagi w zmiennych temperaturach wymaga nieco innego podejscia do metodyki
pomiaréw masy. Adjustacja powinna by¢ wykonywana czesciej, najlepiej przed rozpoczeciem
pomiarow.

5.4. Wilgotnos¢ w procesie wazenia

llos¢ wilgoci, jaka znajduje sie w Laboratorium, mozna regulowa¢ poprzez zastosowanie
nawilzaczy powietrza oraz osuszaczy. O ile nawilzanie nawet znacznych objetosci jest dos¢ szybkie
i proste, to osuszanie jest znacznie wolniejszym procesem. tatwiej wygenerowac pewng ilos¢
wilgoci niz przefiltrowac cata objetos¢ powietrza celem jej usuniecia. Z powszechnie znanej
literatury wiadomo, ze niska wilgotnosc¢ sprzyja powstawaniu tadunkéw elektrostatycznych. Mogg
one powodowac zaktécenia w procesie wazenia. Stagd tez wynikajg zalecenia producentéw wag w
kwestii warunkow pracy: wilgotnos¢ od 40 % + 85 % (warunki niekondensujace).

Dla wag o duzych rozdzielczosciach, mikrowag, ultra-mikrowag zaleca sie utrzymywanie
wilgotnosci na statym poziomie. Taki wymodg to w znacznej mierze efekt konstrukcji oraz zasady
pracy wag. Poczatkowy stan ustalony, czyli 0,000000 g, jest wynikiem wazenia elementéw
konstrukcyjnych wagi takich, jak np. szalka, dzwignie, cewka itp. Jezeli ich masa jest stata w czasie,
to prawie zawsze wskazanie wagi, gdy szalka jest nieobcigzona, bedzie wynosi¢ 0,000000 g.

Przy wzroscie wilgotnosci pojawi sie zjawisko adsorpcji wilgoci w odniesieniu do elementéw
konstrukcyjnych, tzn. ich masa zacznie sie zmieniaé. Poczatkowy stan ustalony zostanie zaburzony,
bedziemy wiec obserwowac niewielki dryft wskazania. Jest to proces dos¢ powolny, ale majacy
wptyw na wynik wazenia (zwfaszcza dla wag z d= 0,1 ug). Skala powyzszego zjawiska jest tak mata,
ze dla typowych wag analitycznych z dziatkg elementarng d=0,1 mg praktycznie niedostrzegalna.
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To samo zjawisko dotyczy takze prébek typu proszki, filtry celulozowe. Podczas wazenia tego typu
obiektéw ich masa dos¢ szybko rosnie, co niedoswiadczony operator wagi moze odebrac jako
uszkodzenie wagi.

o

~

5.4.1. Pomiary w warunkach zaburzonej wilgotnosci

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

Wariant odpowiedzi zalezy od tego:
= jaka waga jest uzytkowana ?
= jakie prébki sg wazone ?
= jak doktadnie wyznaczona masa proébki jest potrzebna?

Jezeli uzytkowane sg wagi, ktérych dziatka elementarna jest nie mniejsza niz 0,01 mg, to zapewne
poziom wilgotnosci w Laboratorium moze by¢é dynamicznie zmienny. Zmiana wilgotnosci o ok.
20% w pewnym czasie nie powinna wptywacé na parametry metrologiczne wagi.

Uzytkowanie wag, ktorych dziatka elementarna jest mniejsza niz 0,01 mg w warunkach
zmieniajgcej sie dynamicznie wilgotnosci, bedzie prowadzi¢ do pogorszenia sie parametrow
metrologicznych. Mozna oczekiwaé nieco zwiekszonej wartosci dla powtarzalnosci wskazan. To
zjawisko mozna zaobserwowac tylko podczas badania za pomocg wzorca masy. Trzeba pamietac o
tym, ze wzrost wilgotnosci ma réwniez wptyw na rzeczywistg mase prébki.

W przypadkach, gdy masa prébki nie musi by¢ ,,doktadnie” wyznaczona, wystarczy tylko

oszacowanie lub wyznaczenie z mniejszg doktadnoscig, wszelkie zmiennosci czynnikéw sg raczej
mato znaczace.
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KOMENTARZ

1. Ocena tego, jak zmienna wilgotnos¢ wptywa na pomiar masy, zawsze powinna uwzglednia¢
wielko$¢ dziatki elementarnej wagi, doktadnosé pomiarowa, jakiej wymaga proces wazenia oraz
typ prébek. Efektami negatywnymi, jakie mozemy obserwowaé w wyniku dynamicznych zmian
wilgotnosci, s3:

dryft wskazania wagi (adsorpcja wilgoci przez elementy konstrukcyjne wag),
pochtanianie wilgoci przez prébki, zmiennosé¢ masy,
zjawisko elektrostatyki, gdy poziom wilgoci jest dos¢ niski,

5.4.2. Wptyw wilgotnosci na pomiar masy prébki

Oddziatywanie wilgotnosci na prébke nalezy rozpatrywaé w dwdch aspektach. Masa préobki moze
by¢ zmienna w wyniku proceséw absorpcji lub desorpcji. W kazdym z przypadkdw 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 zrddta
takiej niestabilnosci nalezy na szalce wagi postawic¢ obiekt o statej masie, np. wzorzec masy. Gdy
wynik jest stabilny, to z pewnoscig niestabilnos¢ pomiaru jest efektem proceséw zachodzgcych w
prébce.

Gtéwne zalecenia:

1.

Probki powinny przed wazeniem byc¢ aklimatyzowane do temperatury otoczenia, do tego
celu wykorzystuje sie eksykatory.

Jezeli wykonywany jest pomiar brutto, to wielkos¢ opakowan powinna by¢ dobrana do
wielkosci prébki.

Przed wazeniem prdébka powinna by¢ wymieszana celem uzyskania jednorodnosci,
powierzchniowe warstwy mogg zawiera¢ wiecej wilgoci.

Przyktadowe procesy, w ktérych wystepuja problemy z niestabilnoscig masy prébki:

a.
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Réznicowy pomiar masy filtrow celulozowych, pomiar zapylenia.

ZALECENIA:

Stosowac filtry z wtékna 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 filtrow PTFE moze pojawi¢ sie zjawisko
elektrostatyki. W takim przypadku zalecana jest jonizacja tadunkami +/-.

Okreslenie masy probki po jej uprzednim procesie termicznym (ogrzewanie,
wygrzewanie, spalanie), gdy prébka nie jest aklimatyzowana.

ZALECENIA:

Ustabilizowaé mase prébki w eksykatorze do statej temperatury i wilgotnosci. Jezeli prébka
musi byt zwazona w stanie ,,cieptym”, pomiar powinien by¢ szybki (optymalizacja), wynik
wazenia prawdopodobnie bedzie zmniejszat sie. Jest to efekt powstawania praddéw
konwekcyjnych goracego powietrza w komorze wazenia.



c. Wazenie suchych proszkéw w warunkach wysokiej wilgotnosci.
ZALECENIA:
Prébke przechowywaé¢ w zamknietym pojemniku, przed wazeniem wymieszaé probke,
optymalizowaé czas wazenia (mozliwie krétki czas pomiaru), przyjgé¢ do analizy pierwszy
stabilny wynik (kolejny pomiary bedg rosnace — proces absorpcji).

d. Okreslenie masy probki typu tektura, pochtanianie wilgoci.
Probki zawierajgce celuloze w swoim skfadzie sg higroskopijne, wiec ich masa jest zmienna
w czasie. Wzrost masy probki jest zalezny od poziomu wilgoci w pomieszczeniu oraz
powierzchni prébki. Znaczenie ma rowniez wielkos¢ dziatki elementarnej wagi (mozliwosé
detekcji zmian).
ZALECENIA:
Izolacja probki od otoczenia (wazenie w opakowaniu), aklimatyzacja préobki do warunkow
panujgcych w pomieszczeniu.

PODSUMOWANIE

Zjawiska zwigzane z oddziatywaniem wilgoci sg zjawiskami fizycznymi i dotyczg wszystkich wag.
Mozliwos¢ obserwacji wptywu tych zjawisk jest zalezna od skali zjawiska, rozdzielczosci wagi oraz
podatnosci probki. W przypadkach, gdy wymagana jest bardzo niska wilgotnosé¢ otoczenia,
pojawiaé sie moze zjawisko elektrostatyki. Moze ono by¢ eliminowane czesciowo przez
konstrukcje wagi, np. szyby antystatyczne; tak, jak w przypadku mikrowag serii MYA.

5.5. Ruch powietrza

Przemieszczanie sie mas powietrza w poblizu wagi zawsze zaktéca pomiar masy. Zjawisko ma
charakter fizyczny - szalka jest unoszona do géry lub dociskana do dotu, zaleznie od kierunku
przeptywu powietrza. Szybkos$¢ przemieszczania sie mas powietrza oraz wielko$s¢ powierzchni
szalki decydujg o tym, czy widoczne sg skutki dziatania tego czynnika.

Nadmierny ruch powietrza jest prawie zawsze wynikiem stosowania urzadzen stuzgcych do
regulacji temperatury. Stabilno$¢ wymaga wymieszania mas powietrza, ktdre niestety w pewnych
przypadkach jest niepozadane.

Dziatania zapobiegawcze w tym zakresie sg mozliwe w dwdch obszarach. Rozwigzania
konstrukcyjne wag muszg uwzgledniac to, ze wagi mogg pracowac w skrajnie réznych warunkach.
Jest to zakres dziatan producenta, jego doswiadczen, badan oraz uwag uzytkownikow. W tym
zakresie RADWAG opracowat i wdrozyt szereg zmian konstrukcyjnych dla wag analitycznych i
mikrowag.

Drugi obszar to dziatania korygujace uzytkownika, ktére mogg sprowadzac sie do:

= izolowania wagi poprzez dodatkowe ostony,
= zmiany miejsca lokalizacji stanowiska wagowego.
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Rys. 15. Mikrowaga z ostong przeciwpodmuchowgq

W pomiarach masy efekt ruchu powietrza powoduje zwiekszony rozrzut wskazan oraz okresowg
niestabilnos¢ wskazan. Wiekszos¢ dziatan korygujacych jest wystarczajgca do uzyskania
poprawnych wynikow.

5.6. Niezrownowazone tadunki elektrostatyczne

Pomiar masy kazdej prébki to nic innego jak okreslenie sity, z jakg jest ona przyciggana przez
Ziemie. W normalnych warunkach pracy powietrze, waga oraz probka posiadajg tyle samo
tadunkéw dodatnich, jak i ujemnych. Proces wazenia odbywa sie wiec bez zaktdcen. Zmiana tego
stanu obojetnego moze by¢ wynikiem jonizacji powietrza, ale najczesciej jest efektem:

* przenoszenia tadunkdéw z operatora na prébke,

* elektryzowania prébki w wyniku pocierania.

W konsekwencji proces wazenia (sita, z jaka
Ziemia przyciagga probke) jest znieksztatcany.
Wartos$¢ sity grawitacyjnej FG jest zwiekszana
lub zmniejszana, zaleznie od tego, jaki typ
tadunku jest dominujacy.

Wielkos$¢ oddziatywania zalezy od wartosci
zgromadzonych tadunkéw, osrodka w jakim
zachodzi oddziatywanie i odlegtosci miedzy
nimi. Zjawisko ma wiec charakter losowy. Jezeli
tak jest, to nasuwa sie pytanie, jak mozna je
rozpoznac?

Widocznym efektem pojawienia sie tego
zjawiska jest dryft wskazania. Podobne
symptomy wystepujg réwniez podczas absorpcji
wilgoci. Istotna jest zatem poprawna ocena
zjawiska, Rys. 16. Niezréownowazone tadunki elektrostatyczne
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Dziatania kontrolne powinny przebiega¢ w ponizszej kolejnosci:
a. Wykonac wazenie kontrolne dla wzorca masy:
* jezeli wynik jest stabilny, to problem dotyczy prébki,
= jezeli wynik jest niestabilny, to problem dotyczy wagi.

b. Wykonac wazenie prébki:
= jezeli prébka jest proszkiem, a wskazanie wagi rosnie, to zapewne nastepuje absorpcja
wilgoci przez probke,
= jezeli probka jest proszkiem, a wskazanie wagi maleje, to byé moze temperatura probki
jest znaczgco rézna od temperatury otoczenia,
* na pomiar moze mieé réwniez wplyw opakowanie prébki, elementy plastikowe mogg
sie elektryzowad, nalezy umiesci¢ opakowanie probki w metalowym kontenerze.

c. Podczas wazenia filtréw wykonanych z teflonu PTFE mozliwe jest gromadzenie sie
tadunkoéw na ich powierzchniach, zaleca sie wowczas przed wazeniem dejonizacje (np.
jonizator DJ-02).

d. Pewnym rozwigzaniem problemu moze by¢ wazenie prébki w opakowaniu, instalowanie
szyb antystatycznych (jak w mikrowagach MYA), poniewaz oddziatywanie elektrostatyczne
dotyczy obszaru: powierzchnia prébki — powierzchnia elementu statego wagi.

5.7. Wibracje i drgania podtoza

Historycznie pierwsze wagi byly zapewne dzwigniami rownoramiennymi, w ktdrych nastepowato
poréownanie tadunkéw umieszczonych na skrajach dzwigni. Wiekszos¢ wspotczesnych wag o
przetwarzaniu magnetoelektrycznym cechuje podobna budowa. Z jednej strony jest szalka, na
ktdrej umieszcza sie tadunek, a po drugiej stronie jest cewka, zawieszona w polu magnetycznym.
Oczywiscie, zadaniem cewki jest kompensacja sity cigzenia, jakiej podlega tadunek. Konsekwencja
takiej budowy jest podatnos¢ uktadu pomiarowego na wstrzgsy i wibracje. Nie jest jednoznaczne,
ze wszelkie wibracje podtoza sg czynnikiem zaktdcajgcym pomiar. To, czy tak jest w istocie, zalezy
od konstrukcji wagi, wielkosci i zmiennoSci drgan oraz wielkosci probki.

Dla pomiaréw masy gtdwnym objawem znacznych wibracji jest niestabilnos¢ wskazan.
Obserwowany wynik osigga tylko chwilowe stany stabilne, wiec okreslenie masy probki jest
niemozliwe. Jakie dziatania korygujgce mozna zatem zrealizowa¢ w takich przypadkach?

a. Gdy drgania pochodzg od maszyn i urzadzen, mozliwe jest ograniczenie czasu ich
dziafania.

b. Nie wszystkie miejsca w jednakowym stopniu przenoszg drgania i wibracje podtoza, by¢
moze inna lokalizacja wagi zminimalizuje to oddziatywanie.

c. Konstrukcja stanowiska wagowego powinna zawiera¢ elementy ttumigce drgania, tak jak
w przypadku stotéw antywibracyjnych SAL/M.
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Przy geologicznych wibracjach podtoza, stanowiska wagowe zlokalizowane w gdérnych
czesciach budynku sg w niekorzystnej sytuacji. Tam drgania sg znacznie wieksze.

W skrajnych przypadkach jedynym rozwigzaniem jest optymalizacja elektroniczna
modutu wagowego. Typowa waga ma pewne ustawienia definiujgce zaleznos¢ sygnatu
pomiarowego wzgledem czasu. Gdy wystepujg znaczne zaktdcenia, nalezy zastosowaé
inne kryteria dotyczace ttumienia i weryfikacji sygnatu pomiarowego. Takg czynnos$¢
mozna wykona¢ dopiero po analizie zjawisk zachodzgcych w miejscu pracy. RADWAG
dysponuje opracowang automatyczng metodg badan tego, jaka jest zaleznosc
parametréw metrologicznych wagi w rzeczywistych warunkach pracy tzw. Autotest
Serwisowy.

Rys. 17. Konstrukcje stotow antywibracyjnych



6. Optymalizacja jako proces zrdwnowazony

Optymalizacja jest procesem, w czasie ktdérego weryfikacji podlegaja czynniki decydujace
o srodowisku pracy; takie jak temperatura, wilgotnos¢, natezenie pracy (ilos¢ operatorow
w danej chwili) oraz nastawy wewnetrzne wagi. Dziatania prowadzone s3 w obydwu obszarach
i majg na celu takie wzajemne dopasowanie, Zeby osiggnac¢ jak najmniejszy btad pomiaru.
Doswiadczenie pokazuje, ze wiekszos¢ zmian dotyczy ustawien wagi.

Celem korekcji, jakie dotycza wagi, jest osiggniecie lepszych parametréw metrologicznych,
gtéwnie powtarzalnosci. W innym aspekcie mozna dazyé¢ do zwiekszenia szybkosci wazenia.
Skuteczne dziatania w tych obszarach wymagaja fachowej wiedzy, ktérej wiekszos¢
uzytkownikéw nie posiada. Wsparcia w tym zakresie nalezy poszukiwac¢ u dystrybutora lub
producenta.

6.1. Optymalizacja — wptyw na wtasnosci metrologiczne

Ustawienia, jakimi cechuje sie waga sg odpowiednie dla pomiaréw wykonywanych w stabilnych
warunkach zewnetrznych. S3 to warunki, w ktérych temperatura charakteryzuje sie niewielka
oscylacjg wokdt wartosci ustalonej, wilgotnos¢ ma statg wartos¢, ruch powietrza jest rozproszony
do postaci laminarnej. Po instalacji w miejscu uzytkowania wystepujg pewne odstepstwa od tych
warunkéw, czasami nawet znaczne. Mogg one by¢ jedng z przyczyn rozbieznosci w pomiarach.

Zakres dziatan korygujacych, jakie mozna zrealizowa¢ w wadze, jest zalezny od zjawiska, jakie
wystepuje oraz mozliwosci wagi.

Jaki jest zatem zakres regulacji ?

Istniejg dwa poziomy zawierajgce elementy regulacyjne. Pierwszy to menu fabryczne, drugi to
menu uzytkownika. Specyfikacje zawartosci menu fabrycznego mozna znalezé w instrukcji
serwisowej, wiec nie bedzie ono tu omawiane. Menu uzytkownika zawiera trzy elementy, ktérych
zmiana wptywa na proces wazenia. Ich krétki opis znajduje sie ponize;j:

FILTR

Decyduje o ilosci informacji, ktdra jest analizowana. Im wieksza wartos¢ filtra, tym wiecej danych
jest analizowanych. Jezeli wystgpi zaktdcenie jednostkowe, to jego wptyw na wynik pomiaru
bedzie mniejszy, gdy analiza dotyczy wiekszej ilosci informacji. Wybdr zawiera sie w zakresie:

= filtr bardzo szybki,

= filtr szybki,

= filtr Sredni,

= filtr wolny (* - warto$¢ zalecana),

= filtr bardzo wolny.

Sciezka dostepu w strukturze programu mikrowagi : SETUP/PROFIL/HOME/ODCZYT/
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ZATWIERDZENIE WYNIKU

Opisuje warunki, jakie musi spetni¢ pomiar, zeby zostat uznany za pomiar stabilny. Okresla sie to
poprzez podanie zmiennosci wskazania w pewnym czasie. Takie parametry sg dostepne w menu
fabrycznym wagi. Dla uzytkownika zastosowano fatwiejszg formute w postaci:

= zatwierdzenie szybko,

* zatwierdzenie szybko + doktadnie (* - wartos$¢ zalecana),

* zatwierdzenie dokfadnie.

Sciezka dostepu w strukturze programu mikrowagi SETUP/PROFIL/HOME/ODCZYT/

SRODOWISKO

Opisuje w sposéb ogdlny warunki, w jakich pracuje waga. Srodowisko stabilne oznacza bardzo
dobre warunki pracy, wiec waga automatycznie stosuje mniejsze ttumienie wyniku podczas
wazenia. Pomiar odbywa sie nieco szybciej. Wybdr Srodowisko Niestabilne oznacza zastosowanie
wiekszego ttumienia sygnatu pomiarowego, celem zminimalizowania wptywu srodowiska. Czas
wazenia moze by¢ nieznacznie dtuzszy. Wiasciwy dobdr tego parametru wymaga krétkiego testu
za pomocg dowolnego obiektu o statej masie.

Sciezka dostepu w strukturze programu mikrowagi: SETUP/PROFIL/HOME/ODCZYT/
Ponizej kilka wskazowek dla typowych sytuacji.

a. Prdébka jest wazona, wskazanie wagi oscyluje wokét wyniku stabilnego.

KOMENTARZ

Oscylacja wyniku czyli zmiana na plus i minus wzgledem wartosci ustalonej moze by¢
efektem zle dobrych ustawiedn wagi. Gdy odchylenia sg nieznaczne (kilka dziatek
elementarnych), mozna je wyeliminowac poprzez zastosowanie innych parametrow wagi.
Dla znacznie wiekszych oscylacji nalezy ograniczyé zrodto zakidcen, ktére powoduje ich
powstanie, a nastepnie skorygowaé parametry wagi.

DZIAtANIA
Zmien wartosc¢ filtru o jeden poziom (np. z wartosci sredni — wolny),
Zatwierdzenie wyniku powinno mie¢ warto$¢ Szybko + Dokfadnie.
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b. Proébka jest wazona, wynik stabilny zmienia sie rosngco o kilka jednostek z jednego stanu
do drugiego.

KOMENTARZ

Osigganie posrednich wynikéw stabilnych jest efektem niewtasciwie dobranych
parametrow dla zatwierdzenia wyniku. Podobny efekt bedzie widoczny wéwczas, gdy
wystepuje proces absorpcji wilgoci przez prébke. W tym przypadku mozna obserwowac
ciggly wzrost masy prébki — dziatania korygujace moga byé nieskuteczne.

A
m[g] A B C

m

t [min]

Rys. 18. Stabilnos¢ wyniku w czasie
(A — wyniki niestabilne, duzy rozrzut wskazan, B-C — wynik stabilny, maty rozrzut wskazari)

DZIALANIA

Zmien warto$¢ zatwierdzenia wyniku o jeden poziom:
- od wartosci Szybko do wartosci Szybko + Doktadnie,
- od Szybko + Doktadnie do wartosci Dokfadnie.

Jezeli zmiennos¢ wyniku jest efektem absorpcji wilgoci, nalezy w pierwszej kolejnosci
aklimatyzowac prébke do warunkdéw otoczenia lub przyjgé do analizy pierwszy poczatkowy
pomiar stabilny. Wszystkie kolejne odzwierciedlajg szybkos¢ absorpcji wilgoci. Pewnym
rzadko stosowanym rozwigzaniem jest wazenie prébki w szczelnym opakowaniu, masa
probki powinna by¢ skorygowana o mase opakowania.
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c. Prdébka jest wazona, wynik zmienia sie ciggle w jednym kierunku.

KOMENTARZ

Stan, w ktérym obserwujemy ciggta zmiane
wyniku w jednym kierunku, wynika¢ moze z
dwdch zjawisk. Pierwsze z nich to absorpcja
wilgoci przez probke. Takie zjawisko
dotyczy wszystkich higroskopijnych prébek,
ktore moga pobiera¢ wilgo¢ z otoczenia
(wzrost masy) lub wilgo¢ moze parowac z
ich powierzchni (spadek masy). Takimi
probkami sg bibuty, saczki celulozowe,
proszki, wiekszo$¢ tworzyw sztucznych,
elementy z tektury i te, zawierajace celuloze oraz materiaty widkniste. Drugim
zjawiskiem jest wystepowanie niezrownowazonych tfadunkéw elektrostatycznych.
Zaleznie od ich rodzaju, natezenia oraz odlegtosci pomiedzy nimi beda wystepowac
wskazania rosngce lub malejace.

l —

Rys. 19. Probki higroskopijne

DZIAtANIA

Zmiana parametrow pracy wagi w tym przypadku jest nieskuteczna.

Dla prébek higroskopijnych mozliwe sg dwa dziatania: stabilizacja w Srodowisku pracy,
zmniejszenie powierzchni prébki lub wazenie w szczelnym opakowaniu. Pewnym
rozwigzaniem jest zmniejszenie wilgotnosci w miejscu pracy, ale, jak wiadomo, nie jest to
proces tatwy, zwtaszcza w kontekscie utrzymania jego stabilnosci.

Wystepowanie tadunkéw elektrostatycznych mozna ograniczyé przez zastosowanie
objetosciowe] jonizacji probki. Mozna woéwczas uzyska¢ znaczng poprawe w zakresie
stabilnosci pomiaru. Do$wiadczalnie dobiera sie wielko$¢ jonizacji oraz metodyke pomiaru.
Skutecznym narzedziem jest Jonizator DJ-02 lub DJ-03.

Rys. 20. Jonizator tadunkdw elektrostatycznych

a — wybodr rodzaju tadunkéw (plus, minus, mieszane)
b —ilos¢ generowanych jonéw (mata, srednia, duza)
¢ — pola generujace tadunki



d. Rozrzut wskazan podczas wazenia tej samej probki jest znaczny.

KOMENTARZ

Przed podjeciem dziatan nalezy pamietaé, ze powtarzalnos¢ wskazan znaczgco zalezy od
warunkdéw, w jakich jest wykonywana. W pierwszej kolejnosci zatem nalezy przeprowadzic¢
diagnoze s$rodowiska pracy oraz wagi pod katem jej stabilnosci temperaturowe;j.
Rozbieznosci w wynikach mogg byé réwniez efektem zjawisk zachodzgcych w prébce
(parowanie, absorpcja, elektrostatyka).

DZIALANIA
Powinny by¢ adekwatne do obserwacji. Jezeli wynik ,,doptywa” kilka dziatek
elementarnych, czyli wykazuje zmiennos¢ przy wyswietlonym znaku stabilnosci, nalezy
zmieni¢ warto$¢ zatwierdzenia wyniku o jeden poziom:

= od wartosci Szybko do wartosci Szybko + Doktadnie,

= od Szybko + Doktadnie do wartosci Doktadnie.
Nalezy sprawdzi¢, jaka jest warto$¢ dla parametru Srodowisko — zalecane ustawienie
SRODOWISKO NIESTABILNE. W przypadku watpliwosci, nalezy wykonaé pomiary,
wykorzystujgc wzorzec masy.

e. Po zdjeciu obcigzenia wskazanie wagi nie wraca do zera.

KOMENTARZ

Po zdjeciu obcigzenia z szalki wagi nastepuje stabilizacja warunkéw wewnatrz komory
wazenia. Moze ona by¢ zaktdcana poprzez ruch powietrza (klimatyzacja), drgania podtoza,
brak aklimatyzacji wagi. Dla pomiaru masy, gdy szalka jest nieobcigzona, stosuje sie takie
same kryteria, jak podczas pomiaru masy prébki.

DZIAtANIA

Prébki nalezy zdejmowac z szalki, nie powodujac udaréw, przy recznym zamykaniu szafki
wagi delikatnie przesuwac szyby komory wazenia, sprawdzi¢ opcje zatwierdzenie wyniku —
aktywna wartos$é SZYBKO moze powodowaé wyswietlanie chwilowych wynikéw stabilnych.
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6.2. Optymalizacja dla szybkosci

Korekcja parametrow wagi moze by¢ realizowana w celu zwiekszenia szybkosci wazenia.
Prawdziwe jest tu stwierdzenie, ze zwiekszajgc szybkos¢ wazenia pogarsza sie parametry
metrologiczne, takie jak powtarzalnos¢ wskazan.

a.
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Metoda 1 - korekta parametrow.

Krotszy czas wazenia mozna uzyskac poprzez zmiane dwéch ustawien. Nalezy zastosowac
mniejszy poziom filtrow, np. filtr jako BARDZO SZYBKI oraz wybra¢ Zatwierdzenie wyniku
jako SZYBKO. Czas pomiaru skrdci sie wéwczas o okoto 25 — 30 % wzgledem ustawien
standardowych. Nawet przy tak szybkim pomiarze mozna uzyskiwac stabilne wyniki oraz
dos¢ dobrg powtarzalnosé, ale tylko wtedy, gdy warunki badania sg stabilne.

Metoda 2 — ograniczenie rozdzielczosci.
Rozdzielczo$é kazdej wagi wylicza sie jako iloraz maksymalnego obcigzenia oraz dziatki
elementarnej. Dla przyktadowej mikrowagi mamy wiec rozdzielczos¢:

R =Max/d =5 g/ 0,000001 g = 5 000 000
Dla takiej rozdzielczosci optymalizowane sg wszystkie ustawienia wagi, dotyczgce rowniez
szybkosci wazenia. W menu kazdej wagi jest dostepna opcja umozliwiajgca elektroniczne

ograniczenie rozdzielczosci poprzez WYGASZENIE OSTATNIEJ CYFRY.

Dostepne sg opcje, Ostatnia cyfra:

*  zawsze,
= kiedy wynik stabilny,
* nigdy.

Po wybraniu opcji Ostatnia cyfra — nigdy, rozdzielczo$¢ wagi jest ograniczona do 500 000
dziatek. Automatycznie zmianie ulegajg kryteria dotyczgce szybkosci pomiaru.



7. SOP - kontrola parametrow metrologicznych

W wiekszosci przypadkéw informacje o parametrach metrologicznych mikrowagi otrzymuje sie
poprzez procedure wzorcowania. Jest ona wykonywana okresowo, rocznie lub w okresach
dwuletnich. Pomiedzy okresami wzorcowania parametry wagi powinny by¢ kontrolowane
w takim zakresie, w jakim jest to wymagane.

7.1. Powtarzalnos¢ wskazan

Sprawdza sie poprzez wielokrotne wazenie tej samej masy i wyliczenie réznicy Max — Min lub
odchylenia standardowego z serii pomiaréw. Wykonuje sie 6 — 10 pomiardéw, zaleznie od
przyjetych lub obowigzujgcych wymagan. Metodyka testu jest przejrzysta, wiec nie bedzie tu
opisywana. Warto jednakze przypomnieé, ze na wynik powtarzalnosci znaczgcy wptyw mogg mieé
warunki, w jakich jest on wykonywany.

Powtarzalno$¢ mozna sprawdzac dla catego zakresu pomiarowego np. 5% Max, 50% Max, 100%
Max lub tylko w tym zakresie, w jakim waga jest wykorzystywana. Dla pewnych zastosowan
branzowych (farmacja - USP 1251) na podstawie wyniku powtarzalnosci wyznacza sie wartos¢
MASY MINIMALNEJ tzw. MSW.

INTERPRETACJA ODCHYLENIA STANDARDOWEGO

Pomiar nigdy nie jest doktadny, mozemy tylko z pewnym prawdopodobienstwem stwierdzi¢, gdzie
znajduje sie mierzona warto$¢é. Wyznaczajgc wartos¢ $rednig z serii pomiaréw, a nastepnie
odchylenie standardowe, mozna stwierdzi¢, ze mierzona warto$¢ znajduje sie w przedziale:

~3-sd<x<+3-sd z prawdopodobienstwem 99,7 %
—2-sd <x<+2-sd z prawdopodobieristwem 95,5 %
~1.-sd <x<+1-sd z prawdopodobienstwem 68 %

3,232121 g

[\

0,0026 mg| 0,0026 mg 68 %

y 4 A §

0,0052 mg ‘ 0,0052 mg 95,5 %
y id A

0,0078 mg ‘ 0,0078 mg 99,7 %

1sd == X = 1sd
2sd = » 2sd
3sd == = 3sd

Rys. 21. Interpretacja odchylenia standardowego
Tym samym, im mniejsza wartosc¢ sd, tym bardziej precyzyjny pomiar (lepsze skupienie wynikéw

wokét sredniej). O tym, czy ten pomiar jest doktadny, decyduje odchytka, jaka wykazuje waga
podczas wazenia wzorca.
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7.2. Centrycznos¢

Centrycznos¢ zazwyczaj bada sie masg rowng okoto 1/3 Maksymalnego obcigzenia, ktéra jest
stawiana poza srodkiem szalki. Punkty kontrolne sg zdefiniowane przez dokumenty np. EN 45501
lub EURAMET, ich widok znajduje sie ponizej. Inne rozwigzania w zakresie tego badania nie sg
stosowane.

Rys. 22. Widok szalki — miejsca kontrolne dla centrycznosci
(EN 45501 wymaga testu w punktach 2-5, a EURAMET w punktach 1-5)

Réznicowy btad centrycznosci — jest odchyleniem, jakie zachodzi pomiedzy wynikiem wazenia
wzorca kolejno w punktach 2-5 a wynikiem, jaki uzyskuje sie, wazgc ten sam wzorzec w pozycji
srodkowej 1. Reguta dla punktu nr 2 przedstawia sie tak, jak ponize;j:

Eecco=1— 11

Okreslenie odchytek w centrycznosci odbywa sie zazwyczaj podczas walidacji mikrowagi. Ich
wartosci nie powinny by¢ wieksze niz kilka dziatek elementarnych wagi. Centrycznos¢ ma wartos¢
statg, wiec nie ma potrzeby zbyt czestego jej testowania. W niektdrych przypadkach wynik tego
testu nie ma zadnego znaczenia, np. gdy prébka ma bardzo matg mase (pomiary rdznicowe
filtrow).

KOMENTARZ

Sprawdzanie centrycznosci wg EN 45010 (prawna kontrola metrologiczna) jest w zasadzie
mato logiczne ze wzgledu na MPE, jaki wynika z tych zaleceA. Wynosi on 0,5 dziatki
legalizacyjnej e, ktorej najmniejsza warto$é jest réwna 1 mg. Tak wiec graniczny btad
dopuszczalny wynosi 0,000500 g. Test moze by¢ tylko formalnym potwierdzeniem
zgodnosci z tymi wymaganiami.

Adjustacja przed testem nie jest wymagana, jezeli dotyczy rdznicowego btedu
centrycznosci.

Formalnie test nalezy wykona¢ wzorcem, przy czym zaleca sie stosowaé masy zwarte.
Lepiej zastosowal jeden wzorzec o nominale nieco wiekszym niz wartos$¢ 1/3 Max.
obcigzenia niz kilka wzorcow. Przyktfad:

Max=5g

1/3 Max = 1,6 g (wymagane wzorce: 1 g, 500 mg, 100 mg)

Wzorzec testowy =2 g

Max 21 g

1/3 Max = 7 g (wymagane wzorce: 5g, 2 g)
Wzorzec testowy =10 g
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7.3. Liniowos¢

Ten parametr okresla, jaka jest réznica pomiedzy wynikiem wazenia a wartoscig odniesienia, jaka
reprezentuje wzorzec masy. Ocena dotyczy catego zakresu pomiarowego mikrowagi, czasami
moze by¢ ograniczona tylko do jego czesci. Takim przyktadem jest np. pomiar masy filtréw, ich
masa zawiera sie w przedziale 50 mg - 500 mg. Gdy wykorzystujemy mikrowage o obcigzeniu 5 g,
liniowos¢ w gérnym zakresie jest nieistotna. Kolosalne znaczenie ma natomiast koszt wzorcéw,
jakimi wykonuje sie to badanie. O ile centrycznosé i powtarzalnos¢ nie wymagajg ,,doktadnych”
wzorcOw masy, to podczas badania liniowosci odchytki wzorcéw oraz ich niepewnos¢ powinny by¢
jak najmniejsze (klasa OIML).

W przypadku mikrowag i ultramikrowag podczas badania nie wykorzystuje sie catego zestawu
wzorcow, ale jeden wzorzec oraz komplet odwaznikéw balastowych. Jezeli liniowos¢ wagi jest
poprawnie zdefiniowana, to niezaleznie od obcigzenia (wielkosci balastu), wazenie tego samego
wzorca powinno dawad takie same wyniki.

METODA
a. Potrzebna jest pewna ilos¢ odwaznikdéw balastowych. Im wieksza ilo$¢, tym doktadniej mozna
zbadaé zakres pomiarowy wagi. Odwazniki muszg zachowywac statg mase podczas testu,
znajomosc¢ doktadnej wartosci ich masy nie jest wymagana.

b. Przed testem wage nalezy adjustowac. Nastepnie postawi¢ na szalce wagi wzorzec (mggr) O
znanej masie i wykona¢ odczyt. Zdejmujemy wzorzec i stawiamy pierwszy odwaznik balastowy
(m¢1). Po stabilizacji tarujemy wskazanie, stawiamy ponownie wzorzec masy (Mggf)
i wykonujemy odczyt dla masy wzorcowej. Zdejmujemy wzorzec (mger) i doktadamy na szalke
wagi drugi odwazinik balastowy (my), tarujemy wskazanie wagi. Nastepnie stawiamy
ponownie wzorzec masy (mger) | wykonujemy odczyt. Taki cykl powtarzamy w catym zakresie
pomiarowym wagi.

‘;‘"5; ra AL -
Rys. 24. Liniowos¢ wagi- metoda badania
1 punkt liniowosci 2 punkt liniowosci
tylko wzorzec masy 500 mg, (odwaznik balastowy odwaznik balastowy 500 mg (B) oraz wzorzec masy
lezy na spodzie komory wazenia) 500 mg

c. Metoda badania liniowosci z wykorzystaniem odwaznikdw balastowych nie ma praktycznie
ograniczen co do ilosci punktéw pomiarowych. Oczywiscie, dla kilkuset pomiaréw metoda
reczna jest raczej niezalecana. Niewatpliwg zaletg tej metody jest to, ze nie wymaga
stosowania zestawu bardzo doktadnych wzorcéw masy (ekonomia). Warunkiem koniecznym
jest natomiast stabilizacja wagi (czasowa, termiczna) oraz stato$¢ warunkéw zewnetrznych.
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Jezeli waga jest wykorzystywana tylko w pewnym zakresie wazenia, to test liniowos$ci mozna
ograniczy¢ (mniejszy zakres, mniejszy interwat) do wykorzystywanego zakresu.

Powtarzalno$¢ wptywa na kazdy pomiar, rowniez na proces badania liniowosci. Czesciowe
ograniczenie tego wptywu mozna uzyskaé poprzez usrednianie wynikdw w badanych punktach.
Na wynik badania majg réwniez wptyw zmiany czutosci w czasie, tym samym test liniowosci
nalezy wykonaé w sposob szybki. Praktycznie trwa on maksymalnie kilka minut.

KOMENTARZ

Czeste sprawdzanie liniowosci wagi w petnym zakresie wazenia nie jest wymagane. Ten
parametr ma wartos¢ statg, wiec mozna go wyznaczy¢ jednokrotnie przy uruchomieniu wagi.
Jest to zazwyczaj walidacja systemu pomiarowego.

Kazdy wynik wazenia probki zawiera w sobie pewng czes¢ btedu wynikajacego z
powtarzalnosci, liniowosci oraz czutosci wagi. Te wszystkie elementy sktadajg sie na tzw.
doktadnos$¢ pomiaru. Aby wyspecyfikowaé tylko odchytke liniowosci, nalezy zna¢ lub
wyznaczy¢ precyzje wagi w danym punkcie pomiarowym (wyliczy¢ sd), a nastepnie uwzglednié
je przy analizie liniowosci wagi. Pomiar nalezy wykona¢ tuz po adiustacji wagi, dzieki czemu
wyeliminujemy wszelkie odchylenia zwigzane ze zmianami jejczutosci.

Warto zauwazyé, ze w wiekszosci informacji technicznych odchytka liniowosci jest troche
wieksza od odchylenia standardowego. Nie mozna wyskalowa¢ wagi doktadniej, niz na to
pozwala rozrzut wskazan.



8. Narzedzia diagnostyczne

Diagnostyka to nic innego jak okresowe sprawdzanie wagi celem okreslenia cechujacych ja
btedow. Test ten przez wiekszos¢ uzytkownikéw kojarzony jest tylko z procedurag manualnego
stawiania wzorcéw. W rzeczywistosci nie zawsze tak musi by¢. W diagnostyce parametrow wag
mozna wykorzystywaé rowniez wewnetrzng mase adjustacyjng, dzieki czemu uzyskuje sie
obiektywng metode, niewrazliwg na czynnik ludzki. Specyficznym przyktadem jest adjustacja
automatyczna, ktéra okresowo kontroluje i modyfikuje czutos¢ wagi.

8.1. Adiustacja

Zadaniem adiustacji jest korekta wskazan wagi, ktérg uzyskuje sie w wyniku poréwnania wyniku
wazenia wzorca (tzw. masy adjustacyjnej) z jej wartoscig. Praktycznie po tym procesie czutos¢
wagi jest poprawna, czyli postawienie na szalce wagi idealnego wzorca o masie 200 g spowoduje
wyswietlenie wyniku 200.0000 g. Metrologicznie zatozenie jest poprawne pod warunkiem, ze
wptyw powtarzalnosci wskazan wagi nie jest zbyt duzy.

Wiele stosowanych wag analitycznych (d=0,1 mg) ma mozliwos¢ adjustacji wzorcem
ZEWNETRZNYM, popularnos¢ tych wag wynika gtéwnie z ich ceny. W wagach o mniejszej dziatce
elementarnej (d = 0,01 + 0,0001) (w tym réowniez mikrowagi) zawsze stosuje sie adjustacje masg
wewnetrzng. Reguta jest, ze mechanizm ten $ledzi zmiany temperatury i uptyw czasu, tak wiec
proces adjustacji bedzie sie odbywat w sposdb automatyczny. Taki mechanizm jest stosowany w
kazdej mikrowadze i ultramikrowadze produkcji RADWAG. Ponizej pokazano zasade dziatania
adjustacji w momencie zatgczenia wagi do sieci.
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adiustacja temperaturowa | adj. czasowa Czas

Rys. 25. Zasada dziatania adjustacji

Widoczne na géornym wykresie zmiany wskazan wagi sg efektem jej nagrzewania wtasnego.
Zmiany temperatury pokazuje linia czerwona. Zmiany doktadnosci wskazan wagi sg okresowo
korygowane, poczagtkowo przez adjustacje temperaturowg, a nastepnie przez adjustacje czasowa.
Korekta wykonywana jest automatycznie, zapewniajgc poprawnos¢ wskazan tuz po zakonczeniu
adjustacji.
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Przy zatozeniu, ze temperatura zewnetrzna jest stabilna, to kolejne adjustacje bedg sie odbywac
tylko zgodnie z zaprogramowanym interwatem czasowym. Nalezy pamietaé, ze w kazdym
momencie proces adjustacji mozna wykonad recznie ( przyciskiem).

Metodyka procesu pomiaru masy prébki powinna zapewnia¢ z jak najwiekszym
prawdopodobieistwem, ze waga bedzie wskazywac¢ poprawnie. Poniewaz zazwyczaj nie jest
znana dokfadnos¢ wagi pomiedzy adjustacjami czasowymi, przed pomiarami nalezy wykonaé
adjustacje przyciskiem. Jest to jednoznaczne z wyznaczeniem poprawnej czuto$ci wagi. Pokazuje
to rysunek ponizej.

WSKAZANIE 1
}+8m
5.000000 g==
}— om
_C, - B
~ 1/2 Max 5g OBCIAZENIE

Rys. 26. Korekcja czutosci dla mikrowagi o obcigzeniu Max 5 g

Z wykresu jednoznacznie wynika, ze ewentualny problem zmian czutosci jest wazny wéwczas, gdy
masa prébki zawiera sie w przedziale %2 max + Max. Dla prébek o mniejszych masach wazniejszym
parametrem jest powtarzalnos$¢ wskazan, ktéra decyduje o doktadnosci pomiaru. Na wielko$é
zmian czutosci wptyw ma dynamika zmian s$rodowiska oraz konstrukcja mikrowagi.
W specyfikacjach technicznych podaje sie stabilno$¢ czutosci, z uwzglednieniem zmian
temperatury, zazwyczaj jako 1 ppm/°C.

KOMENTARZ
Sledzenie zmian czutoéci w czasie, w rzeczywistych warunkach pracy jest mozliwe, lecz
wymaga duzej ilosci testdw. Nie zawsze jest uzasadnione ekonomicznie.

8.2. Autotest GLP

Bez watpienia najwazniejszym parametrem metrologicznym wagi jest powtarzalnosé wskazan.
Sprawdzenie tego parametru wymaga wykonania pewnej iloSci wazen obiektu o statej masie. Tym
obiektem moze by¢ wewnetrzna masa adjustacyjna, ktéra bedzie wazona:

* automatycznie,

* powtarzalnie,

*  przy zachowaniu tych samych warunkéw.

Test wykonywany jest dla aktualnie wybranych parametréw Filtr i Zatwierdzenie wyniku. Mozliwe
jest zatem uzyskiwanie pewnej zmiennosci wynikow, zaleznie od konfiguracji tych parametrow.
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Raport koncowy z Autotestu GLP zawiera szereg informacji, ale najwazniejszg z nich jest
odchylenie standardowe.

————————— Autotest GLP: Report ------—----

Balance type MYA 3Y
Balance ID 0

Operator Admin
Application revision L1.4.15K
Date 2014.09.30
Time 13:42:13
Number of measurements 10

Balance weighing interval 0.000001 g
Internal weight mass 17.673852 ¢g
Filter Slow

Value release Fast and reliable
Temperature: Start 23.99 °C
Temperature: Stop 23.96 °C
Humidity: Start 58 %
Humidity: Stop 58 %
Deviation for Max 0.000004 g
Repeatability 0.0000017 g

Wartos¢ masy adiustacyjnej prawie zawsze zawiera sie w przedziale % Max + Max. Wynik
powtarzalnosci dotyczy wiec zawsze gérnego zakresu pomiarowego. Nasuwa sie zatem pytanie,
czy i jaki sposob te wartos¢ mozna odnie$é do wazenia w dolnym zakresie wagi?

KOMENTARZ

Na poczatku zakresu pomiarowego powtarzalno$¢ ma wartos¢ stata. Ten poczatkowy punkt
definiowany jest jako obcigzenie okoto 1000 d - zmniejszenie obcigzenia nie spowoduje poprawy
powtarzalnosci wskazan. Natomiast wraz ze wzrostem obcigzenia nastepuje niewielkie
zwiekszenie sie wartosci tego parametru — przyktad mikrowagi MYA 11.3Y

= obcigzeniedo 0,2 g sd=1,5 ug

= obcigzeniedo0,2gdo5g sd=2,0 ug

= obcigzeniedo5gdo11lg sd=2,5pg

Jak wida¢, zwiekszenie obcigzenia do wartosci 11 g powoduje zwiekszenie powtarzalnosci
wskazan tylko o 1 pg.

Majac wyznaczong warto$¢ odchylenia standardowego poprzez Autotest GLP, mozna oczekiwaé,
ze podczas wazenia probek o mniejszych masach, uzyska sie nieco lepszg powtarzalnos¢. Na
rozrzut wskazan niewielki wptyw ma metoda badania (reczna jest bardziej zawodna) oraz
wtasciwosci probki.

Jednym z elementdw procedury GLP jest adjustacja. Po jej wykonaniu mozliwe jest wyliczenie
odchytki w doktadnosci dla masy maksymalnej. Analiza tego parametru powinna uwzglednia¢ to,
ze tzw. btad dokfadnosci zawiera w sobie réwniez odchylenie bedgce efektem powtarzalnosci
wskazan.
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Sciezka dostepu w strukturze programu mikrowagi: SETUP/INNE/Autotest GLP
8.3. Autotest FILTR

Optymalny dobdr zakresu filtréw oraz Zatwierdzenia wyniku moze by¢ procesem dos$é trudnym.
Niektore aplikacje wagowe wymagajg doktadnosci, a inne szybkosci. Co zatem ustawi¢ i jak to
oceni¢? Pomocg w tych przypadkach jest Autotest FILTR. Nowa ergonomiczna aplikacja dostepna
jest w kazdej wadze laboratoryjnej produkcji RADWAG.

Zasada dziatania tej aplikacji polega na wyznaczeniu odchylenia standardowego oraz czasu
wazenia dla wszystkich kombinacji ustawien Filtr/Zatwierdzenie wyniku. Po zakonczeniu
procedury waga pokazuje wyniki, mozna wowczas wybrac i zastosowac to ustawienie, ktore daje
optymalny wynik:

* najkrétszy czas wazenia,

* najlepsza powtarzalnosé.

Typ wagi MYA 3Y

ID wagi 876570
Uzytkownik Service
Wersja aplikacji L1.4.15 K
Data 2014.09.30
Czas 15:04:57
Dziatka wagi 0.000001 g
Masa odwaznika wewnetrznego 17.673852 ¢
Temperatura: Start 24.27 °C
Temperatura: Stop 24.39 °C
Wilgotnos¢: Start 63 %
Wilgotnos¢: Stop 64 %

Pierwsza czesc raportu zawiera dane informacyjne wagi oraz parametry srodowiska pracy. Druga
cze$¢ zawiera wyniki, jakie uzyskano w czasie testu. Aktualnie obowigzujgce ustawienia wagi
oznaczone s3 znacznikiem. Zastosowanie innych ustawien dokonuje sie poprzez naciéniecie
odpowiedniego pola.
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Rys. 27. Autotest FILTR - wyniki
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Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Bardzo szybki
Szybko
0.0000023 g
8.851s

Bardzo szybki
Szybko i doktadnie
0.0000027 g
9.309 s

Bardzo szybki
Doktadnie
0.0000074 g
10.588 s

Szybki
Szybko
0.0000024 g
10.049 s

Szybki

Szybko i doktadnie
0.0000046 g
10.795 s

Szybki
Doktadnie
0.0000038 g
12.074 s

Sredni
Szybko
0.0000056 g
9.922s

Sredni

Szybko i doktadnie
0.0000028 g
10.663 s

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Filtr

Zatwierdzenie wyniku
Powtarzalnos¢

Czas stabilizacji

Sredni
Doktadnie
0.0000019 g
13.233s

Wolny
Szybko
0.0000033 g
9.974 s

Wolny

Szybko i doktadnie
0.0000016 g
11.096 s

Wolny
Doktadnie
0.0000052 g
13.253s

Bardzo wolny
Szybko
0.0000034 g
10.067 s

Bardzo wolny
Szybko i doktadnie
0.0000029 g
10.896 s

Bardzo wolny
Dokfadnie
0.0000066 g
13.818 s

Sciezka dostepu w strukturze programu mikrowagi: SETUP/INNE/Autotest FILTR
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8.4. Modut srodowiskowy wagi

Kontrola podstawowych parametréw S$rodowiska (temperatura, wilgotnos¢) moze by¢
realizowana automatycznie poprzez mechanizmy zaimplementowane w mikrowadze. Ustalenie
wartosci granicznych oraz dynamiki zmian tych wielkosci z jednoczesng wizualizacjg to
ergonomiczne i wydajne narzedzie pracy. Kazda mikrowaga kontroluje wilgotnos¢, temperature
oraz cisnienie atmosferyczne za pomocg czujnikdw wewnetrznych.

2014.10.10 £
Hol 13:01:36

o 6, .. H
-0~ 0% 1100% OQ' ‘O
Jednostka dodatkowa
Tara 0.000000 g
Brutto 0.000000 g
Towar

2014.10.10 42y
13:01:36 ¥

Warunki srodowiskowe

24.26 °C

1SE2; 24.26 °C

IS H: 59%

ISP: 994 hPa

p: 1.161 kg/m3

v

Rys. 28. Modut srodowiskowy mikrowagi

Mikrowaga wyposazona jest w 2 wewnetrzne czujniki temperatury (T1, T2), czujnik wilgotnosci
oraz ciSnienia atmosferycznego. Kolorystyka ikon wilgotnosci oraz temperatury sygnalizuje, ktory z
parametréw:

= przekroczyt wartos¢ graniczng lub

= dynamika jego zmian jest za duza.

Mozliwe sg ponizsze kombinacje.

0 0
oog ooﬂ

H<85%
T<35°C

H>85%
T<35°C

H<85%
T>35°C

H>85%
T>35°C

AH < 10%/godz.
AT < 5°C/godz.

AH > 10%/godz.
AT < 5°C/godz.

AH < 10%/godz.
AT > 5°C/godz.

AH > 10%/godz.
AT > 5°C/godz.
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Te same wartosci mogg by¢ rejestrowane za pomocg czujnikdw zewnetrznych. Czujnik jest
instalowany na 1,5 m kablu — pomiar dotyczy wiec obszaru stanowiska pracy, a nie parametréw
panujgcych wewnatrz wagi.

Rys. 29. Mikrowaga z zewnetrznym czujnikiem THB

Poprawnos¢ wskazan wszystkich czujnikdw moze by¢ potwierdzona poprzez s$wiadectwo
wzorcowania (Laboratorium Akredytowane).
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9. Aplikacje wagowe

Waga jako urzadzenie uniwersalne moze by stosowana do wyznaczania masy réznych obiektow.
Uzyskiwanie doktadnych pomiaréow, poza funkcja mierzenia, wymaga zastosowania
odpowiedniej metodyki. W wiekszosci przypadkéw to ona decyduje o wyniku pomiaru. Zeby
zatem dokfadnie zwazy¢, potrzebna jest wiedza o tym, jak dziata waga, jak zbudowana jest
prébka, co moze powodowaé zakidcenia, jakie ustawienia wagi mozna modyfikowa¢. Przed
rozpoczeciem jakichkolwiek dziatan warto zada¢ sobie pytanie: jaka jest wymagana doktadnos¢
pomiaru?

Ponizej wymieniono kilka uwag dotyczacych wazenia, ktére w niewielkiej czesci przyblizajg
problematyke dotyczaca stosowanych metod. Informacje o warunkach, w jakich wykonuje sie
pomiary, zawarto we wczesniejszych rozdziatach. W rzeczywistosci moga wystepowac réine
kombinacje czynnikow metrologicznych, jak i Srodowiskowych, ktérych nie mozna przewidziec.

9.1. Pomiar masy filtrow

Prawie zawsze okreslanie masy filtra jest zwigzane z pomiarem réznicowym, tzn. takim, w ktérym
wymagany jest co najmniej dwukrotny pomiar masy. Jest to pierwsza dos¢ istotna informacja.
Masa filtra czystego czy tez po absorpcji jest do$é niewielka, rzedu kilkudziesieciu lub kilkuset
miligraméw. Pomiar dotyczy zatem dolnego zakresu pomiarowego wagi. Jest to druga wazna
informacja. Wielkos¢ typowego filtra moze by¢ zréznicowana od ¢ 20 mm do ¢ 100 mm, a nawet
do 210 x 254 mm. Konstrukcja wagi powinna to uwzgledniaé. Na co zatem nalezy zwraca¢ uwage
podczas tych pomiaréw?

a. Powtarzalno$¢ pomiaru

O doktadnosci pomiaru zawsze decyduje to, jak powtarzalnie mozna zwazy¢ probke. Poniewaz
mamy co najmniej dwa pomiary, wiec wptyw tego parametru jest co najmniej dwukrotny. O
wyniku powtarzalnosci decydujg rézne czynniki, te zwigzane ze srodowiskiem i prébka, o ktdrych
informowano wczesniej.

b. Stabilnos¢ probki

Probka w wazeniach réznicowych jest to, co pozostanie w strukturze filtra po realizowanym
procesie. Moze to byc¢ pyt, wtracenia state, osad itp. Niezaleznie od ilosci tej substancji, realne jest
oddziatywanie wilgotnosci na mase prébki. Wymagana jest wiec aklimatyzacja prébki, jak i filtra,
co powinno by¢ zawarte w kazdej metodyce. Problemem moze by¢ réwniez utrata pewnej czesci
probki podczas transportu, przenoszenia czy wazenia.

c. Stabilnos¢ masy filtra w czasie

Konstrukcja i materiat, z jakiego wykonany jest filtr, musi gwarantowac stabilnos¢ jego masy w
czasie. W trakcie badan jest to kontrolowane poprzez tzw. Slepe préby (proby zerowe). Mamy
wowczas pewnosé lub obiektywng informacje o tym, jak zmiana masy filtra wptywa na wynik
wazenia probki. Nalezy unika¢ stosowania filtréow z witdkien celulozowych ze wzgledu na to
chtoniecie wilgoci. Podczas tego zjawiska obserwujemy dryft wskazania wagi, co moze prowadzi¢
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do btednych wnioskéw na temat jakosci wag oraz mas prébek. Celem unikniecia tych problemoéw
nalezy stosowac filtry z wtékien szklanych lub kwarcowych. W niektérych normach zaleca sie
stosowanie filtréw z teflonu (PTFE), z uwagg na temat mozliwosci wystepowania
niezréwnowazonych tadunkow elektrostatycznych. Te fadunki powinny by¢ eliminowane poprzez
zastosowanie jonizacji. Pomocny w tym zakresie jest jonizator DJ-03 produkcji RADWAG. Widok
tego urzadzenia wraz z wagy pokazuje zdjecie. Prébka jest jonizowana przed potozeniem na
szalce wagi.

Rys. 30. Mikrowaga serii /F (do wazenie filtréw) z jonizatorem

9.2. Pomiar netto matych wielkosci

O matej masie probki mozna méwi¢ woéweczas, gdy jej masa nie jest wieksza niz 10% obcigzenia
maksymalnego wagi. W praktyce wazy sie prébki o masie nawet 0,02% obcigzenia maksymalnego
lub mniejsze. Co zatem jest wazne podczas wykonywania tych pomiarow?

a. Po pierwsze stabilno$¢ wskazania. Jej brak moze by¢ efektem wptywu np. wilgoci na mase
probki lub nieprawidtowego dziatania wagi.

b. Po drugie stabilnos¢ wagi w stanie nieobcigzonym.

W wiekszosci wag wystepuje wskaznik zera, ktéry jest pokazywany woéweczas, gdy
odchylenie od zera jest nie wieksze niz 0,25e. Wprawdzie obserwator widzi na
wyswietlaczu stan 0.000000 g, ale rzeczywista wartos¢, jakg ma waga, moze zmieniaé sie w
niewielkim zakresie. Dla takich wag mozliwe jest wytgczenie tzw. autozera, przez co
widoczne sg wszelkie, nawet niewielkie, zmiany wskazania. Sciezka dostepu do tej funkgji:
SETUP/PROFILE/HOME/ODCZYT/AUTOZERO lub krétsza $ciezka z pominieciem przycisku
Setup: SZARE POLE/PROFIL/ODCZYT/AUTOZERO

c. Po trzecie, przy stabilnych warunkach pracy, doktadno$é pomiaru bedzie zalezna od

powtarzalnosci wskazaid. Tu mozna méwi¢ o pewnej optymalizacji ustawien wagi, czyli
takim doborze parametréow, przy ktérym uzyskuje sie najlepszg powtarzalnos¢ wskazan.
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9.3. Kontrola i odmierzanie ptynow

Procedura wazenia ptynéw powinna uwzgledniac kilka zagadnien dotyczgcych wazonego medium,
jak i samego procesu. Zjawiska parowania powinny by¢ zminimalizowane poprzez aklimatyzacje
probki, jak i stosowanie odpowiednich naczyn wagowych. Caty proces wazenia, tarowania,
napetniania powinien by¢ optymalnie krotki.

Rys. 31. Wazenie cieczy z wykorzystaniem naczynia o Rys. 32. Wazenie cieczy z wykorzystaniem tzw. putapki
zwezajgcym sie wlocie, ograniczenie parowania cieczy ~ parowej, aplikacja dla sprawdzania pipet ttokowych
w trakcie wazenia metodq wagowq

Zdjecie nr 1 - MYA 11.3,

Zastosowane naczynie powinno uwzgledniac ilo$¢ cieczy, jaka bedzie wazona, ksztatt naczynia
powinien ogranicza¢ proces parowania cieczy. Proces wazenia sktada sie z tarowania oraz
napetniania kolby. Czas pomiaru cieczy jest dos¢ krotki, ok. 6 sek.

Zdjecie 2 — MYA 21.3Y.P,

W tym rozwigzaniu zastosowano tzw. putapke parowa, dzieki ktérej minimalizuje sie proces
parowania wody destylowanej. Jest to jeden z parametrow, ktory znaczaco wptywa na doktadnosé
wyznaczania objetosci pipety ttokowej. Do naczynia dozuje sie kolejne porcje cieczy wydalanej z
pipety, tarujgc wage po kazdym cyklu.

W procesach wazenia cieczy czasami wykorzystuje sie funkcje dozowania do pewnej wartosci z
zatozong tolerancjg lub dowazania, czyli odmierzenia pewnej ilosci, ktéra powinna zmiesci¢ sie
pomiedzy progami. Bardzo powolny wzrost masy prébki moze wymagac zastosowania innego
uktadu filtrowania sygnatu pomiarowego. Takie rozwigzanie jest automatycznie realizowane w
funkcji dozowania w wagach RADWAG. Podczas wykorzystywania tej aplikacji nalezy zwracac
uwage na stabilnos¢ warunkow zewnetrznych. Uktad filtrowania sygnatu jest bardziej podatny na
wszelkie zmiany masy, po to, zeby wykry¢ nawet najmniejsze jej przyrosty lub ubytki. Z drugiej
strony, wzrasta rowniez podatnos¢ uktadu pomiarowego na zaktdécenia zewnetrzne.
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9.4. Wazenia poréwnawcze (komparacja)

Ten typ aplikacji to nic innego, jak wykazywanie rdznic, jakie wystepuja pomiedzy dwoma
obiektami, z ktorych jeden jest wzorcem. Powszechnie komparacja kojarzona jest ze wzorcami
masy oraz metodami ABA lub ABBA. Poréwnywanie jednakze mozna realizowaé w odniesieniu do
kazdego obiektu; przy czym:

a. powinno sie ono odbywac¢ w krétkim czasie,

b. powinno sie kontrolowac czutos¢ wagi, gdy odstepy pomiedzy wazeniami sg dtuzsze,

c. powinno sie zwraca¢ uwage na stabilnos¢ prébki (aklimatyzacja).

Rdznorodnosé procesdw, jakim moze byé poddawana prébka: ogrzewanie, Scieranie, napylanie
warstw, stapianie, sorpcja, spalanie, spopielanie itp. wymaga zastosowania odpowiedniej
metodyki.

@ SSNSNSY
; ) Iy

OGRZEWANIE SKRAWANIE LAKIEROWANIE ZAPYLENIE (PM) PAROWANIE
Rys. 33. Procesy technologiczne w procesach komparacji

KOMPARACJA WZORCOW MASY

W metrologii prawnej proces komparacji to porownywanie ze sobg odwaznikéw (wzorcéw masy)
celem ustalenia odchytki obiektu wzgledem wzorca. Majg tu zastosowanie dwie metody
pomiarowe: ABA, ABBA. Cykl moze przebiegaé pdétautomatycznie (komparatory manualne) lub
automatycznie. Ze wzgledu na wymagania w kwestii doktadnosci, komparatory wymagajq
odpowiednich warunkéw pracy (dynamika zmian w czasie).

Przyktad raportu z komparacji — komparator UYA 3Y.KO

-------------- Komparator --------------
Uzytkownik Radwag

Data rozpoczecia 2014.07.03 15:15:13
Data zakonczenia 2014.07.03 15:23:47

A |B |]A |D
|0.1000674 |0.0999239 |0.1000681 |-0.00014385
10.1000684 |0.0999239 |0.1000696 |-0.0001451
|0.1000685 |0.0999238 |0.1000688 |-0.00014485
10.1000690 |0.0999242 |0.1000690 |-0.0001448
10.1000695 |0.0999243 |0.1000693 |-0.0001451
10.1000693 |0.0999248 |0.1000691 |-0.0001444

aun s~ WN PR S

Srednia réznica -0.000144683333 g
Odchylenie standardowe 0.000000482355 g
Liczba cykli 6

Metoda ABA
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Cykl komparacji moze by¢ nadzorowany poprzez system komputerowy RMCS.

System

RMCS Modut obliczeniowy wspotpracuje z komparatorami oraz rejestratorami

warunkéw srodowiskowych. Program zarzadza catym procesem wzorcowania
Ta—

od momentu przyjecia zlecenia, poprzez wzorcowanie, koriczgc na wydaniu
Swiadectwa wzorcowania.

Praca komparatorow w potgczeniu z oprogramowaniem kontroli procesu wzorcowania przynosi
wiekszg wydajnos$é, wiarygodnie wyniki pomiardow, kompleksowa dokumentacje wzorcowania, a
takze nizsze koszty pracy.

9.5. Pomiar probek o znacznych masach

Zdefiniowanie poprzez wskazanie konkretnej wartosci tego, czym jest znaczna ilo$¢, bedzie
zapewne dosé zréznicowane. Lepszym rozwigzaniem jest odniesienie sie do zakresu pomiarowego
wagi. Znaczng masg moze by¢ taka, ktéra zawiera sie w przedziale od % obcigzenia +
maksymalnego obcigzenia (Max). Doktadnos$é takich pomiaréw jest zalezna od kilku czynnikdw,
ktore krotko omowiono ponizej.

a.
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Zmiany czuto$ci wagi w czasie

Kazda waga jest skalowana poprzez poréwnanie wyniku wazenia z masg wzorca — jest to
jeden z elementdw cyklu produkcyjnego. W czasie uzytkowania nastepuje okresowa
kontrola i weryfikacja poprawnosci wskazan wagi w czasie adjustacji. Interwat tego
procesu jest zalezny od czasu i zmian temperatury. Adjustacja dziata w sposob
automatyczny, wiec tuz po jej zakonczeniu wskazanie wagi jest optymalne. Jednakze
wraz z uptywem czasu mogg wystepowac nieokreslone dryfty w wyniku np. nagtych
zmian warunkéw zewnetrznych. Sg one przyczyng niedoktadnosci pomiaréw. Celem ich
wyeliminowania tuz przed pomiarami zaleca sie wykonac adjustacje poprzez nacisniecie
przycisku.

Powtarzalno$é wskazan
Jeden z najwazniejszych parametréw metrologicznych wagi. Jego warto$¢ jest zalezna
od warunkéw, w jakich jest wykonywany test. W typowe] praktyce laboratoryjnej
wykonuje sie pojedyncze wazenie prébki, wiec nie mozina okreslic wptywu
powtarzalnosci na wynik pomiaru. Te zalezno$¢ wyznacza sie w trakcie badan wtasnych
(walidacja) lub przyjmuje sie to, co zawiera deklaracja producenta.
Wazac prébki o znacznych masach, nalezy:

* minimalizowaé wptyw Srodowiska,

* optymalizowa¢ parametry wagi.
Jezeli jest potrzebna dokfadna analiza procesu wagowego, powtarzalnos$é¢ wskazan
nalezy wyznacza¢ takimi obiektami, jakie s3 wykorzystywane w czasie wazenia.

Liniowos$¢ wagi

Teoretycznie charakterystyka wagi jest zaleznoscia liniowg obcigzenia, jakie stawiamy,
wzgledem wskazania, jakie obserwujemy. Praktycznie podczas skalowania fabrycznego
wag obserwuje sie pewne odchylenia od tej zaleznosci. Wynikajg one z metody pomiaru
oraz charakterystyki wzorcéw, jakie sg wykorzystywane. Tym samym odchytka




liniowosci ma warto$¢ statg, ktéra moze byé uwzgledniana. Bardziej szczegdtowq
informacje uzyskuje sie podczas wzorcowania. W tym przypadku istotne znaczenie ma
réwniez klasa wzorcéw, jakimi sie postugujemy.

Oddziatywanie Srodowiska pracy

Wieksza masa prawie zawsze wigze sie ze zwiekszong objetoscig. Tak jest nawet
podczas odmierzania niewielkich ilosci ptynu, ktéry jest dozowany do naczynia o
znacznej objetosci np. kolby. Podczas wazenia prébek w ,,dobrych” warunkach ta
zwiekszona objetos¢ nie bedzie miata wptywu na proces wazenia. W gorszych
warunkach pracy zaktdcenia, bedace efektem np. ruchu powietrza, mogg znieksztatcac
wynik pomiaru. W takim przypadku nalezy zastosowa¢ dodatkowg ostone wagi.

Im wieksza powierzchnia prébki (opakowania, kontenera), tym wieksze oddziatywanie
elektrostatyczne. Jezeli taki problem istnieje, to rozwigzaniem jest zastosowanie
jonizatora celem zrownowazenia tadunkow, jakie wystepujg na powierzchni.

Duza powierzchnia probki to takze zwiekszone zjawisko absorpcji lub parowania.
Wymagana jest aklimatyzacja prébki przed wazeniem. O ile istniejg pewne
podobienstwa w zakresie wystepujgcych zjawisk, to kazde z nich powinno by¢
diagnozowane w konteks$cie wymaganej doktadnosci wazenia oraz mozliwosci wagi.
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10. Zgodnos$¢ z wymaganiami

Obszary, w jakich wagi sg uzytkowane, sg zréoznicowane pod wzgledem obszaréw
geograficznych, jak i branz (farmacja, petrochemia, ochrona srodowiska itp.). W kazdym z tych
obszaréw obowigzuja pewne wymagania, ktore z jednej strony determinujg konstrukcje wag, a
z drugiej — okreslajg graniczne wartosci dla jej parametrow metrologicznych.

10.1. Metrologia prawna w praktyce

Wymagania prawne, jakie wynikajg z przepiséw, zalecern OIML oraz grup roboczych WELMEC, sg
powszechne, gtdéwnie dzieki temu, ze organizacja ta ma zasieg globalny. Metody oraz procedury,
jakie promuje, sg wiec znane dla wiekszosci uzytkownikdéw, ktérzy wykorzystujg je podczas swoich
testow. Konsekwencjg metod i pomiaréw jest koniecznos¢ zdefiniowania wartosci granicznych
(MPE) dla wykonanych pomiaréw. Wartosci progowe odnoszg sie zawsze do dziatki legalizacyjne;j
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 byty wieksze niz wartosci graniczne. Bardzo ogdlne stwierdzenie, ktére w
zasadzie niewiele wnosi do oceny doktadnosci jakiegokolwiek systemu pomiarowego. Majgc 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 =50 d

* 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 muszg uzytkowac wagi zgodnie z
wymaganiami prawnymi, wykonuje procedure wzorcowania. Wéwczas dopiero majg wiedze, jakie
btedy cechujg wage. Mozna zatem powiedzieé¢, ze wymagania metrologii prawnej nie majg
zastosowania dla wag o znacznych rozdzielczosciach. Wykorzystuje sie natomiast metodyke
testéw, jakie zawiera metrologia prawna.
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10.2. GMP - metrologia przemystowa

W zakresie metodyki metrologia przemystowa wykorzystuje te schematy, jakimi postuguje sie
metrologia prawna. Istotna réznica wzgledem metrologii prawnej polega na zdefiniowaniu
wymaganej doktadnosci pomiaru, a nastepnie na sprawdzeniu, czy to wymaganie jest spetnione.
Widoczne sg tu dwa problemy.

Pierwszy — z okresleniem tego, jak doktadnie pomiar ma by¢ 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 powtarzalnosci mozna wykona¢ praktycznie dowolnym obiektem, ktérego masa
jest stata w czasie.

Drugi problem dotyczy metodyki testéw, czyli opracowania takiego zestawu, ktéry:

= jest adekwatny do zakresu wykonywanych wazen, czyli zawiera tylko te testy, ktdre s3
konieczne. Na te kwestie zwracajg uwage dokumenty dotyczgce Analizy Ryzyka - poziom
wysitku, formalnosci i dokumentacji procesu QRM powinien by¢ wspdétmierny do poziomu
ryzyka i oparty na naukowej wiedzy,

= jest szybkii prosty, sprawdzenie wagi nie powinno zaktdcaé cyklu pracy,

* zawiera kluczowe informacje, na podstawie ktérych mozna podjgé decyzje o dalszym
wykorzystaniu wagi, jej regulacji lub wykluczeniu.

Znaczng pomoca w interpretacji wynikdéw testéw jest wyznaczenie tzw. Limitdw Ostrzegawczych i
Limitow Krytycznych.

10.3. 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
mie¢ wptyw na jako$é leku, a co za tym idzie — na zdrowie pacjenta. Poza przepisami prawnymi
obowigzujgcymi na danym obszarze, farmacja stosuje zalecenia zawarte w tzw. farmakopeach. Sg
to dokumenty o zasiegu kontynentalnym np. farmakopea amerykanska, japonska, europejska,
rosyjska itp. Najwieksze znaczenie ma farmakopea amerykanska.

Wymagania dotyczace wag zawarte sg w dwdch 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,

= doktadnosg,

=  liniowosg,

= centrycznosé.

Wykazanie zgodnosci z wymaganiami farmacji oznacza wiec KONIECZNOSC spetnienia wymagan
zawartych w rozdziale 41 — gtéwnie w zakresie powtarzalnosci wskazan. Jak wiadomo, jest to
najwazniejszy z parametréw wagi, decydujacy o doktadnosci pomiarowej. W kontekscie mikrowag
ten parametr (powtarzalnosc) 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 by¢ znacznie wieksza niz oczekiwana

wartos¢ MSW (USP 1251).

c. Z otrzymanych wynikéw nalezy wyliczy¢ odchylenie standardowe.

d. Wartos¢ MSW wyliczamy, mnozgc odchylenie standardowe przez statg wartos¢ réwnga 2000.
MSW = 2000 sd

e. Wartos¢ MSW jest zalezna tylko od powtarzalnosci wskazan, natomiast wartos¢ powtarzalnosci

jest zalezna od ustawien wagi (optymalizacja) oraz warunkéw wykonywania testu.

KOMENTARZ

Z powyzszych punktéw jasno wynika to, ze osiggniecie jak najmniejszej wartosci MSW wymaga
zapewnienia dobrych warunkdéw pracy. Im wieksza rozdzielczo$¢ wagi, tym wieksze wymagania co
do stabilnosci Srodowiska pracy.

Poza aspektem metrologicznym sg jeszcze wymagania funkcjonalne, zwigzane z uzytkowaniem i
bezpieczenstwem wag. Te zagadnienia obejmujg np.:
kilkupoziomowy system uprawnien,
* mechanizm logowania sie uzytkownikow,
= rejestr zmian w ustawieniach itp.
Szczegdtowe wymagania zawierajg dokumenty np. 21 CFR Parts 11.

10.4. Ochrona srodowiska

Uzytkowanie wag w procesach zwigzanych z ochrong S$rodowiska wymaga zgodnosci z
wymaganiami prawnymi, jakie obowigzujg na danym obszarze oraz wymaganiami normatywnymi.
Jak wczesniej pokazano, wymagania prawne zawierajg dos¢ duze wartosci MPE, wiec
metrologicznie wiekszo$¢ wag spetnia je z duzym zapasem. Konsekwencjg proceduralng tego jest
niestety koniecznos¢ okresowej weryfikacji wag przez podmiot do tego celu uprawniony.
Wymagania normatywne, jakie obowigzuja w ochronie srodowiska, zawsze okreslajag 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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11. Cechy uzytkowe mikrowag

Wspoéiczesne urzadzenia 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 rozwdj wspoétczesnych wag wysokiej rozdzielczosci.

11.1. Szybkos¢

Szybkos¢, jako parametr wag elektronicznych, dotyczy zazwyczaj czasu pomiaru, czyli czasu, w
jakim masa prébki moze by¢ wyznaczona. Tu istnieje dos¢ spore pole do réznorakich interpretacji
tego parametru. Pojawiajg sie rowniez takie definicje:

Czas pomiaru jest to czas, po jakim wynik wazenia probki znajduje sie
w zatozonej tolerancji wazenia.

Oczywiscie ten czas jest bardzo krotki, np. 2 — 3 sekundy, a 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 ultramikrowag oraz mikrowag 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 sekund. 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 6 sekund.

stab

4 5 6 7 8
CZAS WAZENIA

10

Rys. 34. Szybkos¢ pomiaru masy dla prébki ok. 1 g

KOMENTARZ
Pomiar lub odmierzenie pewnej czesci préobki z rozdzielczoscig co najmniej 20 milionéw

powinno sie raczej rozpatrywaé¢ w kontekscie wymaganej doktadnosci np. 3/20 min niz
szybkosci pomiaru. Ta kwestia jest czytelna dla wiekszosci sSwiadomych uzytkownikow.
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W procesach, w ktérych wymagana jest bardzo dobra doktadnos¢, czasami swiadomie wydtuza
sie czas pomiaru.

11.2. Praca bezdotykowa (touchless operation)

Specyfika miejsca pracy Ilub wymagana
metodyka badania moze ograniczaé¢ zdolnosci
manualne operatora (skafandry, rekawice itp.).
W tych przypadkach doskonale sprawdzajg sie
czujniki podczerwieni, w jakie wyposazone s3
mikrowagi i ultramikrowagi 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 optymalizowac
obszar ich aktywnosci.

11.3. Praca bezprzewodowa (wireless work)

W wiekszosci wag o modutowej budowie
stosuje sie potaczenia 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 elementdw jest
duzym ograniczeniem. W wagach RADWAG
wykorzystano potgczenie 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 pracy ciagte;.

Rys. 36. Potgczenie bezprzewodowe waga - miernik
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11.4. Bezpieczenstwo

Zazwyczaj podczas walidacji nastepuje proces optymalizacji parametréw wagi, czyli dobér takich
ustawien, dla ktérych uzyskuje sie odpowiednig doktadnos¢ wazenia. Te parametry powinny byc¢
stosowane przez caty 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. mozliwos$ci wazenia, drukowania, zapisywania
informacji itp. Kazdy przed rozpoczeciem pracy powinien zalogowaé sie wtasnym hastem, a po
zakonczeniu pracy wylogowac sie. Trzeba pamietaé o tym, ze wszystkie pomiary sg rejestrowane
w tzw. pamieci ALIBI z jednoczesnym zapisem daty, czasu nazwy operatora itp. Bezpieczeristwo
oparte na 4-poziomowym systemie haset to:

a. Ergonomia (wykonujemy tylko te czynnosci, ktére s3 wymagane, oszczednosc¢ czasu).
b. Stabilno$¢ parametréw wagi, decydujgcych o jej doktadnosci ( gwarancja dokfadnosci,
niezaleznie od tego, kto wykonuje wazenie).

11.5. Personalizacja

Personalizacja to nic innego jak dopasowanie sposobu dziatania wagi do wiasnych potrzeb. Zakres
tych modyfikacji jest zalezny od mozliwosci programowych wagi. Mikrowagi oraz inne wagi, jakie
produkuje RADWAG, maja szereg mozliwosci w tym zakresie. Ideologia personalizacji koncentruje
sie na uzytkowniku poprzez takie elementy, jak:

a. Hasto dostepu.
Poziom uprawnien.
WYybdr wersji jezykowej interfejsu wagi.
Numer karty RIF.
Mozliwos¢ tworzenia wiasnego srodowiska pracy.
Nalezy stworzy¢ wtasny profil zwigzany z aplikacjg, ktéra jest wykorzystywana.
Zaprogramowane mogg by¢:

= parametry zwigzane ze stabilnos$cig wyniku - menu odczyt,

= informacje, jakie sg wyswietlane w polu INFO,

= przyciski SZYBKIEGO dostepu,

= domysliny profil, ktéry bedzie zawsze uruchamiany po zalogowaniu sie,

= typ wydruku, jaki jest wymagany.

© oo o
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11.6. Wielofunkcyjne srodowisko pracy

Modut wagowy kazdej wagi musi zapewnia¢ doktadnos¢ w zakresie pomiaréw masy. Jest to

gwarantowane poprzez wewnetrzne uktfady adjustacyjne, tak jak w mikrowagach produkcji

RADWAG. Realizowany pomiar mozna nadzorowad poprzez tzw. aplikacje wagowe. Mozna je

podzieli¢ na dwie gtéwne grupy. Pierwsza zawiera te, ktére sg zwigzane z realizacjg wazenia, czyli:
a. Dozowanie.

Dowazanie.

Liczenie detali.

Kontrola % masy probki.

Receptury.

Wyznaczanie gestosci.

N

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 realizowa¢ nawet do$é skomplikowane projekty.

11.7. Wsparcie techniczne — modut media

Interfejs uzytkownika, wykorzystujgcy panel dotykowy, wydaje sie prosty i czytelny. Dopiero
woéwczas, gdy zagtebiamy sie w szczegdty aplikacji, zaczynajg sie pewne problemy ze
zrozumieniem ideologii dziatania mechanizmdéw 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 dotyczgce réznych obszaréw
stosowania wagi.
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