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STRESZCZENIE

W pracy przedstawiono podstawowe zagadnienia dotyczgce instalacji oraz uzytkowania mikrowag produkcji
Radwag Wagi Elektroniczne. W pierwszej czesci opracowania zwrdcono uwage na miejsce instalacji oraz
warunki srodowiskowe celem wskazania potencjalnych zagrozen, ktére moga negatywnie wptywac na
proces pomiaru masy. W dalszej czesci pokazano podstawowe procedury stosowane podczas
metrologicznej oceny mikrowag, takie jak test powtarzalnosci, doktadnosci oraz wbudowane narzedzia
diagnostyczne, ktére mogg by¢ zastosowane podczas takich testow. Omoéwiono takze najczesciej
wystepujace procesy w pomiarach masy ze wskazaniem na istotne ze wzgledéw jakosciowych czynniki
zwigzane z mikrowagg oraz Srodowiskiem. W ostatniej czesci odniesiono sie do problemu zgodnosci
z wymaganiami prawnymi oraz tymi jakie obowigzujg w ramach GMP, GLP.

Stowa kluczowe: pomiar masy, masa, mikrowaga, farmacja, adiustacja, analiza wagowa, doktadnos¢, precyzja
pomiaru, walidacja, wazenie, GMP, GLP.
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Od autora

Wspétczesnie wiele urzadzen uzywa sie w sposdéb 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 ergonomig oraz
prostotg pod ktdrg kryje sie zaawansowana mysl techniczna tworzona przez zespoty
konstruktoréw. Podobnie jest z okreslaniem masy prébki, ktéore wymaga wag o duzych
rozdzielczosciach. Waga wydaje sie niezbyt skomplikowanym urzadzeniem pomiarowym, jednakze
wewnatrz niej znajduje sie super precyzyjny przetwornik pomiarowy, ktéry jest efektem prac
dziatéw badawczo-rozwojowych. Dos¢ prosty manualnie proces wazenia jest zalezny od wielu
czynnikéw, ktére mogg mie¢ dominujacy wpltyw na wynik pomiaru. Wiedza o tych procesach
i zaleznosSciach jakie pomiedzy nimi zachodzg nie jest powszechna, wiec w tym dokumencie
zawarto kilka wskazéwek, byé moze okazg sie one pomocne.

dr Stawomir Janas
Kierownik Laboratorium Badawczego
CMBC RADWAG Wagi Elektroniczne
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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 réwniez wag elektronicznych,
niezaleznie od konstrukcji jaka posiadajg czy oferowanej rozdzielczosci. Osigganie
satysfakcjonujgcych wynikéw jest uzaleznione nie tylko od konstrukcji wagi, ale réwniez od
warunkéw w jakich jest ona stosowana oraz wykorzystywanych metod. Praktycznie nie dostrzega
sie problemdéw podczas uzytkowania wag o matych rozdzielczosciach ( < 2 000 000 d). Natomiast
dla pomiarow wykonywanych z wiekszg rozdzielczoscig czasami nastepuje zderzenie oczekiwan
uzytkownika z rzeczywistg zdolnoscig pomiarowg jaka jest mozliwa do osiggniecia w konkretnych
warunkach. Zrozumienie mechanizméw i procesow jakie zachodzg podczas wykonywania
pomiarow jest kluczem do budowania i analizowania takich systeméw i metod wagowych, ktére
beda spetnia¢ nawet wygdérowane wymagania.

2. Instalacja w miejscu uzytkowania

Instalacja wagi jest procesem w trakcie ktérego nastepuje optymalizacja parametrow pracy
wagi oraz srodowiska pracy celem, osiggniecia zadowalajgcych wynikow czyli takich ktére mieszczg
sie w tolerancji. Ten limit powinien by¢ ustalony wzgledem rzeczywistych wymagan jakie wynikaja
z analizy zmian masy prébki, doktadnosci procesdw technologicznych itp. W takim przypadku
dziatka elementarna wagi jest zazwyczaj o rzad wielkosci mniejsza niz wymagana dokfadnosé
pomiarowa. Jest to koniecznoscig ze wzgledu na btedy powtarzalnosci, liniowosci wagi oraz te,
ktdry wynikajg z zastosowanej metody.

Gdy takie wymagania nie sg zdefiniowane, to zazwyczaj sprawdzana jest zgodnosé wagi
z parametrami jakie deklaruje producent. Oczekiwanie ze osiggnie sie takie same wyniki jest
podejsciem dos¢ optymistycznym. O wyniku testu decydujg w znacznej mierze warunki w miejscu
pracy a te z pewnoscig sa rézne. Swiadomosé takiej zaleznosci jest punktem wyjscia do dyskusji na
temat optymalizacji pracy wag, Srodowiska, modyfikacji metod — wszystko celem uzyskania jak
najbardziej dokfadnych wynikéw. Wzajemna wymiana informacji i wsparcie producenta jest

podstawowym elementem w tym zakresie.
RYZYKO - ANALIZA - DOKtADNOSC

N :' 4
AN MONITORING
! l ’ RYNKU WYBOR INSTALACJA RUTYNOWE
’ /OFERTA/ ROZWIAZANIA OPTYMALIZACIA OPERACIE

Planuj / Wykonaj / Sprawdz / Popraw

CELE ORGANIZACII

Rysunek 1. Proces adaptacji wagi do wymagan procesu wazenia

6|Strona



2.1. Stanowisko wagowe

Lokalizacja stanowiska wagowego prawie zawsze jest znana, rzadko instalator ma komfort
zdecydowania i wybrania innego miejsca. Jezeli tak potrzeba zachodzi to raczej dazy sie do
ograniczenia czynnikdw mogacych mieé¢ wptyw na proces wazenia poprzez zastosowanie
dodatkowych oston niz przeniesienia wagi w inne miejsce. Decydujac sie na lokalizacje dla wagi
a zwtaszcza mikrowagi nalezy uwzglednic kilka zaleznosci:

= stanowisko nie powinno sta¢ pod lub obok urzadzen klimatyzacyjnych, ktére wytwarzajg
ruch powietrza, pewnym rozwigzaniem jest rozproszenie strugi powietrza poprzez
zwielokrotnienie ilosci kanatéw wylotowych,

Rysunek 2. Laboratorium — system rozproszonej wymiany powietrza

*  miejsce postawienia wagi powinno by¢ stabilne, raczej wsparte na podtozu a nie
mocowane do scian

= nie powinno by¢ zlokalizowane blisko ciggéw komunikacyjnych,

= nie zaleca sie instalacji w poblizu okien

Rysunek 3. Lokalizacja stanowiska wagowego

= Wielko$¢ pomieszczenia powinna uwzgledniac ilos¢ oséb oraz natezenia prac tam
realizowanych
= lepszym miejscem jest niska lokalizacja (parter).
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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 po
ktdrym temperatura wewnetrzna wagi osiggnie stan stabilny. Im wieksza rdznica temperatur wagi
wzgledem temperatury otoczenia, tym wymagany jest dtuzszy czas aklimatyzacji. W rzeczywistosci
wynosi on co najmniej kilkanascie godzin, wiec DOKtADNE testy wazenia mozna wykonac
nastepnego dnia. Ponizszy schemat pokazuje zmiany temperatury wagi w kontekscie precyzji

pomiaru.
|
23°c | temp. laboratorium
A
O
o
o
1
[
@] <
& 21°c| temp. wagi
—
" czas
';l ﬁﬁ nagrzewania
wtasnego
0 temp. wagi %
11°C ___&__g__.‘__..,-grf,f/,’, _
@\‘ czas nagrzewania wlasnego
10 min Czas (godz)
12 godz. _
LEGENDA
7 obszar w ktérym doktadnosé
m= /=== temperatura wagi wskazan wagi nie jest zachowana
""""""""" temperatura laboratorium | (dryfty zera, zmiana czutosci)

OC OO precyzja pomiaru

Rysunek 4. Czas aklimatyzacji wagi w laboratorium

Poprawne dziatanie wagi wymaga stabilizacji termicznej catej jej konstrukcji. Osigga sie to
w dtugim okresie czasu, dla mikrowag nawet kilkanascie godzin. Oczywiscie mozliwe jest
uzytkowanie wag podczas gdy dgzg one do stabilizacji termicznej, ale wéwczas ich parametry
metrologiczne mogg by¢ znaczaco rézne od tego co deklaruje producent.

W czasie aklimatyzacji mozna oczekiwaé pewnej niestabilnosci wskazania, zwtaszcza w
poczatkowym okresie, gdy temperatura wewnetrzna wagi jest istotnie rézna od temperatury
otoczenia. Po zdjeciu obcigzenia z szalki wagi jej wskazania nie zawsze bedg réwne zero. Pracujac
w tym okresie, czesciej nalezy korzystaé z przycisku zerowania. Wymagana jest rowniez czestsza
adjustacja ze wzgledu na mozliwg zmiane czutos$ci wagi (proces nagrzewania wewnetrznego).
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3. Warunki uzytkowania wag

Warunki w jakich pracujg wagi elektroniczne mogg miec istotny wptyw na doktadnosc
prowadzonej analizy. Stabilnos¢ Srodowiska pracy nalezy rozpatrywac gtéwnie w kontekscie jego
zmiennosci, ktéra dotyczy:

— zmian temperatury,

— zmian wilgotnosci,

— szybkosci przemieszczania sie powietrza,

— mozliwosci wystepowania wibracji,

— wystepowania niezrdwnowazonych tadunki elektrostatyczne.

W niektérych dokumentacjach technicznych znajdujg sie informacje dotyczgce powyzszych
czynnikdéw, ale praktycznie niewielu uzytkownikdéw ma mozliwos¢ rejestrowania dynamiki ich
zmian. Dla wiekszosci wyposazenia pomiarowego tak doktadna kontrola (sterowanie) nie jest
wymagane. Stad zapewne takie a nie inne podejscie do tego tematu.

T[OC] 4
22,5
2.2
21,9

i I IT  tmity

2.3

21,0 } R

20,7
AT> R Limit A

L

| (| [ | | [ | | I 1 11 | I
0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 Time [h]
Rysunek 5. Dynamika zmian temperatury (I- okres stabilnosci, Il — okres zmian dynamicznych)

Zawsze dazy sie do uzyskania takich warunkéw pracy w jakich mozna osiggngé najlepsza
doktadnosé. Ocena tego jaki wptyw na wynik pomiaru ma dynamika zmian warunkow
srodowiskowych jest trudna. Najprostsze sprawdzenie wagi dotyczy gtdwnie powtarzalnosci
wskazan wagi poprzez wyznaczenie odchylenia standardowego z serii pomiaréw. Majgc ten wynik
mozna sie zastanawiac czy mozliwe jest uzyskanie jeszcze mniejszej wartosci. Warto tu zauwazyg,
ze otrzymane odchylenie standardowe jest zmienng losowa, wiec kilka serii pomiarowych datoby
nam wiecej informacji na temat tego parametru. Z praktyki wiadomo, ze idealizowanie miejsca
pracy jest tylko teorig, a wiekszo$¢ uzytkownikdw nie mysli nawet takimi kategoriami. Z tego tez
wzgledu warto zapoznaé sie z rozdziatem ,,Wptyw Srodowiska na wynik pomiaru” zeby miec
choéby podstawowg wiedze na temat tego jaki wptyw na wynik pomiaru mogg mieé czynniki
srodowiskowe. Nalezy zauwazy¢, ze uzyskanie poprawnych warunkdw pracy mikrowag jest
wynikiem zastosowanych rozwigzan konstrukcyjnych (klimatyzacja, stoly wagowe), ktére tworzg
infrastrukture pomieszczenia wagowego. Jego wielkos¢ ma dos¢ istotne znaczenie.
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4. Zdolnos¢ pomiarowa wagi elektronicznej

Zdolnos¢ pomiarowa jest wskaznikiem za pomocg ktérego mozna ocenia¢ jakosc
metrologiczng wagi tym samym to, czy moze ona by¢ stosowana w procesie pomiaru masy. Miarg
zdolnosci pomiarowe] jest niepewnos¢ rozszerzona odniesiona do wartosci granicznej np. do
maksymalnego btedu jaki moze zaistnie¢ w procesie pomiaru masy (limit krytyczny).

U
Qus = —= - 100 % (1)
EMAX

gdzie: Uys— niepewnosé rozszerzona (k=2)
Emax — Warto$¢ btedu dopuszczalnego (limit)

Pozornie prosty temat moze by¢ dla niektérych troche zawity, gtownie z powodu
koniecznosci wyliczenia niepewnosci rozszerzonej. Jak wiadomo w tym procesie nalezy uwzglednic
wszystkie istotne czynniki, w tym te zwigzane z dokfadnoscig i precyzjg wagi.

PRECYZYJNIE / NIEDOKtLADNIE NIEPRECYZYJNIE / NIEDOKtADNIE
S < Limit; & > limit S > Limit; & > limit

PRECYZYJNIE / DOKtADNIE NIEPRECYZYJNIE / DOKLADNIE
S < Limit; & < limit S > Limit; & < limit

Rysunek 6. Doktadnosc¢ i precyzja pomiardéw

Okreslajgc mase prébki przyjmuje sie zatozenie, ze otrzymany wynik wazenia prébki jest
dokfadny. Potwierdzenie tego faktu wymaga sprawdzenia wskazan wagi za pomocg wzorcéw masy.
Procedura jest do$¢ prosta. Nalezy wykona¢ adiustacje wagi a nastepnie postawié na szalce wagi
wzorzec masy, ktérego masa jest w zakresie wazenia rzeczywistej masy prébki. Jezeli waga
wskazuje poprawng mase wzorca (z uwzglednieniem jego btedu) to masa probki bedzie réowniez
wyznaczona poprawnie.
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Nawet znaczna odchytka od wartosci oczekiwanej jakg wykazuje waga podczas wazenia
wzorca moze by¢ wykorzystana dla okreslaniu rzeczywistej masy probki. Te odchytke nalezy
uwzglednic jako tzw. btad systematyczny.

W przypadku sprawdzania doktadnosci wskazan wagi, 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 %2 Max + Max wagi.

Powyzsze rozwigzanie jest stosowane dos¢ czesto podczas codziennych, bardzo prostych
sprawdzen wag. Pomimo teoretycznie liniowej zaleznosci wskazania wagi wzgledem
zastosowanego obcigzenia, zaleca sie sprawdza¢ doktadnos¢ wskazan wag wzorcami o takich
masach jakie bedg miaty wazone probki. Poprzez to mozna wykazaé, ze doktadnos$é wagi jest
rzeczywiscie poprawna w tym zakresie w jakim jest uzytkowana.

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

Wartosc¢ $rednia

1
f:—zxi (2)
n

Estymator odchylenia standardowego

(3)

(4)

gdzie:{ XE "odchylenie standardowe" } x; — kolejny pomiar{ XE "pomiar" }{ XE "pomiaru" }

x —s$rednia arytmetyczna z serii pomiaréw
n —liczba powtdrzen w serii pomiaréw

Strona | 11



Podczas testu moze zaistnie¢ przypadek szczegdlny gdy wszystkie wyniki pomiaréw beda
miaty takie same wartosci. Matematycznie otrzymuje sie wowczas warto$¢ odchylenia
standardowego réwng zero. Niestety ta wartos¢ nie moze by¢ wykorzystana, poniewaz nie
uwzglednia zjawiska zaokraglenia wyniku pomiaréw urzgdzen ze wskazaniem cyfrowym. ldea
zaokraglen zostata pokazana na rysunku 7.

pecyweawartei} 9 5 18171615316

wynik waenia 2 5 | 8 7 6 5 4

> rzeczywista wartosé 2 5
zmierzonha ¢

0]
N
[e))
v
S
S

Rysunek 7. Zaokraglenie wyniku pomiaru urzgdzen ze wskazaniem cyfrowym

Gdy uzyskane wyniki pomiaréw majg takie same wartosci lub tylko nieznacznie réznig sie
miedzy sobg, to wartos¢ odchylenia standardowego wyznacza sie z zaleznosci:

S=041-d (5)

gdzie:
d - wartos¢ dziatki elementarnej wagi.

Precyzja pomiaru (powtarzalno$¢ wskazan) zalezna jest od takich czynnikéw jak:
= warunki klimatyczne w jakich wykonywany jest test
= zdolnos¢ operatora (wiedza, umiejetnosci, wazenie bez udaréw)
= czas trwania badania,
* metoda sprawdzenia - nie zawsze pomiar jest wykonywany na szalce wagi, czasami poprzez
podwieszenie tadunku,

Ogodlnie przyjmuje sie ze powtarzalnos¢ wskazan kazdej wagi jest wartoscig statg, ktora
wynika z konstrukcji wagi. W testach wtfasnych producent wyznacza te wartos¢ w warunkach
zblizonych do idealnych. W warunkach rzeczywistych powtarzalnos¢ wskazan jest zaburzana przez
czynniki zewnetrzne (wspomniane powyzej). Rozsgdne jest zatem takie dobieranie wag do
procedur, zeby wymagania odnosnie precyzji i doktadnosci wazenia byty spetnione z pewnym
zapasem.

12|Strona



4.1. Analiza zdolnosci pomiarowej wag

Ocena zdolnosci pomiarowej wagi wymaga wyliczenia niepewnosci rozszerzonej oraz
okreslenia najwiekszego dopuszczalnego btedu jakim moze byé obarczony pomiar. Niepewnos¢
pomiarowg mozna oblicza¢ metodg A, gdzie wykorzystywana jest warto$¢ powtarzalnosci wskazan
wagi lub tzw. metodg B, gdzie uwzglednia sie wszystkie informacje dotyczgce procesu wazenia. Dla
wagi elektronicznej sktadowe niepewnosci typu B to:

— wartos¢ dziatki elementarnej d,

— powtarzalnosé wskazan wagi (odchylenie standardowe),

— btad wskazania wagi (max odchylenie, lub w punkcie kontrolnym),

— niepewnos¢ wyznaczenia btedu wskazania przy okreslonym wspotczynniku rozszerzenia k

Niepewnos¢ rozszerzong uzyskuje sie mnozgc warto$¢ niepewnosci standardowej przez
wspotczynnik rozszerzenia k, (k = 2, 95 %)

Niepewnos¢ standardowa typu A

w() = (6)

Niepewnos$é rozszerzona

U=k u®) 7)

Informacja dotyczaca powtarzalnosci wskazan jest zawarta w dokumentacji producenta,
a jako warto$¢ najwiekszego dopuszczalnego btedu wagi moina przyjgé wartos¢ tzw. btedu
liniowosci wagi. Na podstawie tych dwdch wartosci mozna oszacowa¢ zdolno$é pomiarowg wagi,
jednakze uwzgledniajgc to ze w warunkach rzeczywistego uzytkowania mozna uzyskaé nieco
wiekszy wynik testu. Wptyw potencjalnego btedu centrycznosci wagi mozna zaniedbaé, wzorzec
masy nalezy umieszcza¢ zawsze na Srodku szalki. Zaktada sie przy tym, ze wystepujacy btad
centrycznosci jest niewielki, rzedu kilku dziatek elementarnych wagi. Odchylenia bedace efektem
nieokreslonych dryftow wskazania zerowego mozina zminimalizowac¢ poprzez zerowanie przed
kazdym pomiarem. Wptyw zmiennosci wyniku wazenia pochodzacy od dryftow czutosci mozna
uzna¢ za mato znaczgcy woéwczas, gdy czas pomiaru jest krotki, ok. 6 — 15 sekund, a waga jest
okresowo adiustowana.

Tabela 1. Dane techniczne wag

Nazwa Odchylenie standardowe (S) Btad liniowosci (Emax)
Mikrowaga MYA 5.4Y.A PLUS 0.0006 mg 0.005 mg
XA 82/220.4Y.A PLUS 0.005 mg 0.06 mg

Zdolno$¢ pomiarowg wag Q wyliczono zgodnie z réwnaniem 1, a wartos¢ niepewnosci
rozszerzonej U, wedtug rownania 7.
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Rysunek 8. Mikrowaga MYA 5.4Y.A PLUS

Mikrowaga MYA 5.4Y PLUS

— Obcigzenie Maksymalne 5g

— Dziatka elementarna 0.001 mg

— Powtarzalnosc¢ (S) 0.0006 mg

— Liniowos$¢ (Emax) 0.06 mg

— Niepewno$é rozszerzona U 0.0012 mg

— Zdolnos$¢ pomiarowa Q 0.02 mg (2 %)

Rysunek 9. Waga analityczna XA 52 4Y.A PLUS

XA 82/220.4Y.A PLUS
— Obcigzenie Maksymalne 220¢g
— Dziatka elementarna 0.01/0.1 mg
— Powtarzalnosc¢ (S) 0.005 mg
— Liniowos$¢ (Emax) 0.06 mg
— Niepewno$é rozszerzona U 0.01 mg (typu A)
— Zdolnos$¢ pomiarowa Q 0.16 mg (16 %)
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Zdolnos$¢ pomiarowa w takim ujeciu jest najwiekszg niepewnoscig pomiaru jakg mozna

zwigza¢ z wagg. Parametr ten mozna wykorzystywa¢ do oceny pordwnywalnych systemoéw
wagowych, czyli takich, ktore oferujg pomiar przy takiej samej dziatce elementarnej wagi.
Obliczenia zdolnosci pomiarowej wag wykonano wykorzystujgc tylko dane producenta — stad
wybdr metody typu A. Dysponujgc petng wiedzg dotyczgca wagi oraz jej btedow (Swiadectwo
wzorcowania) mozna zastosowac takze metode wyznaczenia niepewnosci metodg typu B.

Praktycznie limit wymaganej doktadnosci E,4x jest znacznie wiekszy niz tzw. btad liniowosci
podane przez producenta. Jak wspomniano wczesniej limit ten powinien by¢ zwigzany z wymagang
doktadnoscig pomiaru masy w danym procesie rzeczywistym.

Doktadnos¢ pomiaru masy prébki ocenia sie poprzez poréwnanie wyniku wazenia wzorca
0 znanej masie z wartoscig pokazang na wyswietlaczu wagi. Jest to istotna informacja dla tych,
ktorzy muszg odmierzyé, wyznaczy¢é mase probki doktadnie. Dla  proceséw
w ktorych istotna jest zmiana masy préobki w efekcie sorpcji, desorpcji, absorpcji, suszenia itp.
wazniejszym parametrem jest powtarzalnos¢ wskazan wagi. Tu nalezy szczegdlng uwage zwracac
na czynniki zaktécajgce pomiar takie jak niestabilno$é termiczna proébki, zjawisko elektrostatyki.

Niezaleznie od typu prowadzonych proceséw nalezy pamietac o tym ze podawanie wyniku

pomiaru masy bez niepewnosci pomiarowe] jest niewtasciwe — niepetne. Odchylenia
w doktadnosci pomiaréw nie nalezy myli¢ z niepewnoscig wyznaczania tych wartosci.
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5. Woptyw srodowiska na wynik pomiaru

Wiekszos$¢ uzytkownikéw mikrowagi uwaza, ze miejsce w ktérym zamierza zlokalizowac
swoje stanowisko wagowe jest do tego celu wystarczajgce. Z czasem gdy zaczynajg sie pojawiac
pewne problemy podczas pomiardow pierwszg myslg jest ,,waga dziata niepoprawnie — pewnie jest
uszkodzona”. Ocena tego gdzie znajduje sie zrédto btedow moze by¢ dosé trudna, gtéwnie ze
wzgledu na to, ze problem moze dotyczyc¢:

— wagi (uszkodzenie),
— Srodowiska (duza zmiennos$¢ warunkow) lub
— proébki (np. absorpcja, elektrostatyka).

Poprzez obserwacje zjawiska, oraz analize procesu wazenia mozna wnioskowac o przyczynie
takich problemdw. Dalsza czes$¢ tego rozdziatu nieco przybliza zasadnicze problemy, jednakze nie
jest w stanie wyczerpac¢ wszystkich mozliwosci.

5.1. Lokalizacja stanowiska wagowego

Wielko$¢ pomieszczenia w ktérym zamierzamy uzytkowaé mikrowage powinna by¢
optymalna wzgledem ilosci oséb tam przebywajgcych oraz zakresu prac jakie sg przewidywane.
Teoretycznie prosta i czytelna zaleznos¢, moze by¢ dos¢ trudna do interpretacji, zwtaszcza ze
wymagane jest potaczenie informacji na temat miejsca pracy z wtasng wiedzg dotyczgca pomiardw
masy i przeniesienie tych zaleznosci na doktadno$é analizy wagowej. Mozna zastosowac zatem
pewne uproszczenie w postaci:

a. mate pomieszczenie = mata ilo$¢ osdb
b. mate pomieszczenie = problemy ze stabilnoscig warunkéw, gdy dziata klimatyzacja
w trybie automatycznym (ruch powietrza, przeregulowania itp.)

Oczywiscie te zaleznosci zawsze podlegajg weryfikacji w czasie instalacji mikrowagi. Dopiero
wowczas mozna ocenic to czy wielkos¢ pomieszczenia ma znaczgcy wptyw na wyniki pomiarow czy
tez nie. Warto zatem przed instalacjg mikrowagi zgromadzi¢ jak najwiecej informacji o miejscu
uzytkowania wagi oraz o oczekiwaniach uzytkowania odnosnie wydajnosci, szybkosci i doktadnosci
procesu pomiaru masy. Na ich podstawie mozna przygotowac kilka wskazéwek dla uzytkownika w
zakresie obstugi oraz wyposazenia dodatkowego, ktére powinno mieé zastosowanie (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 pochodzgcy np. z nawiewdw, okien, bedacy wynikiem
przemieszczania sie personelu.
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5.2. Personel

Obstuga mikrowagi niczym specjalnym nie wyrdznia sie od obstugi innych wag. Zasadniczg
réznice zawiera konstrukcja mikrowagi, ktora zawiera delikatniejsze elementy sprezyste, co
pozwala dokonywaé¢ pomiaru masy probek kilku miligramowych (mg) z doktadnoscig kilku
mikrogramow (ug).

Rysunek 10. Mikrowaga — wazenie proszkow

Wszelkie udary dynamiczne jakie bedg wywierane na szalke wagi mogg by¢ przyczyna
powstawania bfedédw w pomiarach masy - technika wazenia jest tu waznym elementem.
Nabywanie odpowiednich zdolnosci w tym zakresie odbywa sie tylko poprzez testy praktyczne,
wiedza jest zupetnie czyms$ innym od umiejetnosci. Przydatna jest tez Swiadomos$¢ tego jak inne
czynniki zwigzane ze S$rodowiskiem, prébkg wptywajg na proces pomiaru masy, zwfaszcza
w przypadku wag o duzych rozdzielczosciach.

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. Tu najlepszym rozwigzaniem jest automatyzacja pomiaréw tak jak pokazano to na
rysunkach 11, 12. Taki system monitoringu (THBR 2.0) jest stosowany przez Radwag dla
Laboratorium i wydziatéw produkcji oraz kontroli.

Drugi obszar zwigzany jest z konstrukcjg wagi a doktadniej z jej temperaturg wewnetrzng. Jej
stabilnos¢ jest zalezna oczywiscie od zmian jakie zachodzg w catej objetosci Laboratorium.
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Rysunek 11. Wykres zmian warunkéw srodowiskowych od okresie 21-24.12.2021
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Rysunek 12. Szczegdtowa analiza danych srodowiskowych za wybrany okres

Optymalnym rozwigzaniem jest takie w ktorym temperatura pomieszczenia wagowego
(niezaleznie od jego wielkosci jest stata). Pojecie stabilizacji nalezy tu raczej rozumie¢ jako pewne
niewielkie oscylacje temperatury wokdt wartosci ustalonej. Tu powstaje do$é istotne pytanie
o wielkos¢ tych oscylacji. Zmierzajgc do odpowiedzi nalezy wiedzie¢, 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 przejawiac 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 by¢ mato istotny.
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Majac na uwadze powyzsze informacje nalezy stwierdzié¢, ze dynamika zmian temperatury
powietrza w Laboratorium w wielkosci 1 + 2°C / godzine nie ma istotnego wptywu na pomiar masy.
Jak wspomniano wczesniej migracja ciepta z otoczenia do wnetrza modufu wagowego jest
ograniczana poprzez konstrukcje oston zewnetrznych mikrowag oraz wag analitycznych. Dynamika
zmian temperatury wewnatrz wagi jest takze kontrolowana przez czujniki zainstalowane wewnatrz
wagi, a zarejestrowane wartosci sy wykorzystywane do inicjacji adiustacji wewnetrznej oraz dla
wizualizacji warunkdéw pracy. Monitoring taki zostat zaprezentowany na rysunku 13.
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Rysunek 13. Modut warunkow srodowiskowych ultra-mikrowag i mikrowag

Pomimo zabezpieczert mechanicznych w postaci oston termicznych modutu wagowego oraz
mierzenia on-line dynamiki zmian temperatury i wilgotnosci dla najdoktadniejszych analiz zaleca
sie utrzymywanie wysokiej stabilno$ci warunkow srodowiskowych. Takie wymagania dotyczg ultra
mikrowag serii UYA i sg podane w danych technicznych (tabela 2).

Tabela 2. Dane techniczne ultra-mikrowagi UYA 2.4Y.A PLUS

Obcigzenie maksymalne 2.1g

Doktadnos¢ odczytu 0.1pug
Powtarzalnos¢ standardowa * 0.15 pg
Powtarzalno$¢ standardowa **/ 0.35pug

Warunki srodowiskowe

Temperatura pracy +10++40°C
Szybko$¢ zmian temperatury pracy +0.3°C/1h(x1°C/8h)
Wilgotnos¢ wzgledna powietrza 40% — 80%
Szybkos$¢ zmian wilgotnosci wzglednej powietrza t1%/h(x4%/8h)

*) powtarzalnos¢ dla obcigzenia 5% Max
k) powtarzalno$é dla obcigzenia Max

Strona | 19



5.3.1. Czas nagrzewania wtasnego

Stabilno$¢ temperaturowa mikrowagi jest efektem dziatania nie tylko temperatury
zewnetrznej ale rdwniez nagrzewania wtasnego — patrz punkt 2.2. Ten proces jest wynikiem pracy
uktaddw elektronicznych umieszczonych wewnatrz konstrukcji wagi. Praktycznie kazda mikrowaga
sktada sie z dwéch gtéwnych elementéw. Jeden to modut wagowy z przetwornikiem
magnetoelektrycznym, drugi to wyswietlacz, ktory zawiera interfejs komunikacyjny. Ten podziat
wynika z koniecznosci utrzymania statej temperatury modutu wagowego.

Rysunek 14. Termowizja - waga analityczna XA Rysunek 15. Termowizja — mikrowaga MYA

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

1. jezeli chcesz mie¢ pewnosé, ze masz catkowicie stabilne urzgdzenie zatgcz wage do sieci
i wykonaj testy nastepnego dnia (przy zatozeniu stabilnej temperatury w Laboratorium)

2. mozesz odczekac 3 — 4 godzin i zaczgé korzysta¢ z mikrowagi, wowczas czesSciej bedziesz
korzysta¢ z przycisku zerowania, adjustacja automatyczna bedzie sie wykonywacé czesciej,
w tym okresie czasu powtarzalno$¢ wskazan moze odbiegac od tego co zawiera deklaracja
producenta.
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5.3.2. Systemy regulacji temperatury

Niektore normy podajg zakres temperatury jaka powinna by¢ utrzymywana
w Laboratorium np. 20°C +1°C wg. EN 12341 ,,Jako$¢ powietrza. Oznaczenie frakcji PM 10 pytu
zawieszonego”. Sposob realizacji tego wymagania w zasadzie jest dowolny, nalezy jednakze
pamietac¢ 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) powodujg, ze wykorzystywane s3g zazwyczaj najprostsze rozwigzania
w zakresie klimatyzacji. Niestety prawie zawsze generujg one znaczny ruch powietrza, ktéry
uniemozliwia wykonanie poprawnego pomiaru. Wéwczas nalezy zastosowa¢ dodatkowg ostone
mikrowagi, ktéra stanowi bufor ograniczajgcy ruch powietrza w poblizu komory wazenia. Takie
rozwigzania sg powszechnie stosowane nie tylko w przypadku mikrowag. Docelowe rozwigzanie w
zakresie klimatyzacji laminarnej pokazano na rysunku 16. Jest to rozwigzanie opracowane
i zweryfikowane przez firme Radwag, dedykowane dla tych proceséw w ktérych wymagana jest
bardzo wysoka doktadnos¢ wazenia, mikrowagi i ultra-mikrowagi produkcji Radwag.

/

Rysunek 16. Przyktad klimatyzacji rozproszone;j.

KOMENTARZ
Stabilno$¢ temperaturowg mozina osiggng¢ réwniez poprzez naturalng cyrkulacje powietrza

w pomieszczeniu. Uzyskanie stabilnos$ci temperatury na dowolnym poziomie np. 25°C jest
wystarczajgca dla wykonywania doktadnych pomiardéw.
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5.3.3. Doktadnos$¢ wagi w zmiennych temperaturach

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

Warto przypomnieé, ze kazda waga to pewien ukfad 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
pochodzacym od tych dryftow. To ttumaczy dlaczego w niestabilnych warunkach uzyskuje
sie znacznie gorszg powtarzalnos¢ wskazan niz w warunkach stabilnych.

= Zmiana doktadnosci wagi

Jak pokazuje wykres (rys.17), odpowiedniag doktadnos¢ uzyskuje sie po wykonaniu
adiustacji wagi. Pomiedzy adiustacjami mogg wystepowacd niewielkie dryfty w doktadnosci,
ich detekcja moze by¢ trudna, poniewaz zazwyczaj sg one ukryte w szumie powtarzalnosci
wagi. Wyrazne odchylenia w doktfadnosci bedace efektem dynamicznych zmian
Srodowiska eliminuje adiustacja automatyczna (kolor zielony).

Read adiustment
automatic / manual

5.000000 g
Sm=0 small sensitivity om=0
drifts

o
=

time

131 t

Rysunek 17. Korekcja doktadnosci wskazan poprzez adiustacje automatyczng

KOMENTARZ
Zmiana temperatury poza zmianami wymiaréw geometrycznych modutu wagowego moze

powodowa¢ zmiane charakterystyk przetwornika magnetoelektrycznego oraz ukfadéw
elektronicznych. W efekcie tych zjawisk, waga moze traci¢ swojg doktadnos¢, prébka moze byé
wazona z wiekszym btedem. Z tego tez powodu w wiekszosci wag stosuje sie automatyczng
adiustacje, ktora eliminuje ten bfad. To rozwigzanie jest standardem we wszystkich wagach
laboratoryjnych Radwag.
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5.4. Wilgotnos¢ w procesie wazenia

llos¢ wilgoci jaka znajduje sie w laboratorium mozna regulowaé poprzez zastosowanie
nawilzaczy powietrza oraz osuszaczy. O ile nawilzanie nawet znacznych objetosci jest dos¢ szybkie
i proste, to osuszanie jest znacznie wolniejszym procesem. Z powszechnie znanej literatury
wiadomo, ze niska wilgotnos$¢ sprzyja powstawaniu tadunkéw elektrostatycznych. Mogg one
powodowac zaktécenia w procesie wazenia. Stad tez wynikajg zalecenia producentéw wag
odnosnie warunkdéw pracy: wilgotnosc¢ od 40 % + 85 % (warunki nie kondensujace).

Dla wag o duzych rozdzielczosciach, mikrowagi, ultra-mikrowagi zaleca sie utrzymywadé
wilgotnos¢ na statym poziomie. Taki wymog 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 elementdow
konstrukcyjnych, tzn. ich masa zacznie sie zmienia¢. Poczgtkowy stan ustalony zostanie zaburzony,
bedziemy wiec obserwowac niewielki dryft wskazania. Jest to proces dos¢ powolny, ale majacy
wptyw na wynik wazenia (zwtaszcza dla wag z d= 0.1 pg). Skala powyzszego zjawiska jest tak mata,
ze dla typowych wag analitycznych z dziatkg elementarng d=0.1 mg praktycznie niedostrzegalna.

Rysunek 18. Mikrowaga MYA 2.4Y.F.A PLUS — pomiar masy filtra, XA 82/220.4Y — wazenie proszkow

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. Detekcja zrddta tych problemdw jest do$é prosta, nalezy dokonac wazenia
dowolnego obiektu o statej masie. Jezeli w efekcie testu obserwuje sie poprawng stabilizacje
wyniku wazenia, to jednoznacznie wskazuje ze problem dotyczy struktury probki. Mozliwe sg dwa
zjawiska, sorpcja/desorpcja wilgoci lub wystepowanie niezrdwnowazonych tadunkdéw statycznych.
Pierwszy defekt mozna zminimalizowaé poprzez wazenie prébki w pojemniku lub jej aklimatyzacje.
Wyréwnanie potencjatu elektrostatycznego wymaga zastosowania jonizatora np. DJ-04, produkgcji
Radwag.
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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 by¢ ze sobg sprzezone ale i tak
pozostaje problem przeregulowania wzgledem wartosci nominalnej. System taki jest zapewne
dos¢ skomplikowany i musi by¢ adaptowany do wielkosci pomieszczenia, intensywnosci jego
uzytkowania, systemu wentylacji itp. Praktycznie wiec w zakresie wilgotnosci stosowane sa
gtownie nawilzacze powietrza, bez osuszaczy. Tak wiec w wyniku zmiany parametréw powietrza
atmosferycznego mamy wzrost wilgotnosci w Laboratorium. Czy jest to istotne dla pomiarow
masy?

Wariant odpowiedzi zalezy od tego:
= jaka wage uzytkujesz ?
= jakie prébki wazysz ?
= jak doktadnie potrzebujesz wyznaczy¢ mase probki ?

Jezeli uzytkujesz wagi, ktérych dziatka elementarna jest nie mniejsza niz 0.01 mg to zapewne
poziom wilgotnosci w Laboratorium moze by¢ dynamicznie zmienny. Zmiana wilgotnosci o ok.
20 % w pewnym czasie nie powinna wptywac na parametry metrologiczne wagi. Uzytkowanie wag,
ktdrych dziatka elementarna jest mniejsza niz 0.01 mg w warunkach zmieniajgcej sie dynamicznie
wilgotnosci bedzie prowadzi¢ do pogorszenia sie parametréw metrologicznych. Mozna oczekiwac
nieco zwiekszonej wartosci dla powtarzalnosci wskazan. To zjawisko mozna zaobserwowac tylko
podczas badania za pomocy wzorca masy. Trzeba pamieta¢ o tym, ze wzrost wilgotnosci ma
rowniez wptyw na rzeczywistg mase probki. W przypadkach gdy masa probki nie musi
by¢ ,,doktadnie” wyznaczona, wystarczy tylko oszacowanie lub wyznaczenie z mniejsza
dokfadnoscig, wszelkie zmiennosci czynnikdéw sg raczej mato znaczace.

KOMENTARZ
Ocena tego jak zmienna wilgotnos¢ wptywa na pomiar masy zawsze powinna uwzgledniaé
wielkos¢ dziatki elementarnej wagi, doktadno$é pomiarowg jakiej wymaga proces wazenia oraz typ
probek. Efektem negatywnym jaki mozemy obserwowaé¢ w wyniku dynamicznych zmian
wilgotnosci jest:

— dryft wskazania wagi (adsorpcja wilgoci przez elementy konstrukcyjne wag),

— pochtanianie wilgoci przez prébki, zmiennos¢ masy,
— zjawisko elektrostatyki, gdy poziom wilgoci jest dos¢ niski.
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5.4.2. Wptyw wilgotnosci na pomiar masy proébki

Oddziatywanie wilgotnosci na probke nalezy rozpatrywaé w dwdch aspektach. Masa probki
moze by¢ zmienna w wyniku procesow absorpcji lub desorpcji. W kazdym z przypadkdw operator
wagi ma pewien dyskomfort zwigzany z tym co obserwuje. Oczekuje stabilnego wyniku a wynik
wazenia wykazuje dryft. Okreslenie masy prébki jest niemozliwe. Celem okreslenia zrédta 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 prdobce.

Przyktadowe procesy w ktérych wystepujg problemy z niestabilnoscig masy probki:

a. roéinicowy pomiar masy filtréow celulozowych, pomiar zapylenia
Stosowac filtry z wtdkna szklanego, kwarcowego lub teflonu (PTFE), poniewaz nie chtong one

wilgoci. Tym samym pomiar masy bedzie rzeczywistym pomiarem medium jakie zawiera filtr
po absorpcji. Dla filtréw PTFE moze pojawi¢ sie zjawisko elektrostatyki. W takim przypadku
zalecana jest jonizacja tadunkami +/-.

b. okreslenie masy probki po jej uprzednim procesie termicznym (ogrzewanie, wygrzewanie,
spalanie), gdy prébka nie jest aklimatyzowana
Ustabilizowaé mase prébki w eksykatorze do statej temperatury i wilgotnosci. Jezeli probka

musi byt zwazona w stanie ,,cieptym” pomiar powinien by¢ szybki, wynik wazenia
prawdopodobnie bedzie zmniejszat sie. Jest to efekt powstawania prgdéw konwekcyjnych
gorgcego powietrza w komorze wazenia.

c. wazenie suchych proszkéw w warunkach wysokiej wilgotnosci
Probke przechowywaé w zamknietym pojemniku, przed wazeniem wymiesza¢ probke,

optymalizowa¢ czas wazenia (mozliwie krétki czas pomiaru), przyja¢ do analizy pierwszy
stabilny wynik (kolejny pomiary bedg rosngce — proces absorpc;ji)

d. okreslenie masy prébki typu tektura, pochtanianie wilgoci
Probki zawierajgce celuloze w swoim sktadzie sg higroskopijne, wiec ich masa jest zmienna w
czasie. Wzrost masy prébki jest zalezny od poziomu wilgoci w pomieszczeniu oraz powierzchni
probki. Znaczenie ma rowniez wielko$¢ dziatki elementarnej wagi (mozliwos¢ detekcji zmian).
Izolacja prébki od otoczenia (wazenie w opakowaniu), aklimatyzacja prébki 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 prébki. W przypadkach, gdy wymagana jest bardzo niska wilgotnos¢ otoczenia
pojawia¢ sie moze zjawisko elektrostatyki. Moze ono by¢ eliminowane czesciowo przez szyby
antystatyczne tak jak w przypadku mikrowag serii MYA, jonizatory np. DJ-04.
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5.5. Ruch powietrza

Przemieszczanie sie mas powietrza w poblizu wagi zawsze zaktdca pomiar masy. Zjawisko ma
charakter fizyczny - szalka jest unoszona do goéry lub dociskana do dotu zaleznie od kierunku
przeptywu powietrza. Szybkosé przemieszczania sie mas powietrza oraz wielkos¢ powierzchni
szalki decydujg o tym czy widoczne sg skutki dziatania tego czynnika. Nadmierny ruch powietrza
jest prawie zawsze wynikiem stosowania urzgdzen stuzacych do regulacji temperatury. Stabilnos¢
wymaga wymieszania mas powietrza, ktére niestety w pewnych przypadkach jest niepozadane.

Dziatania zapobiegawcze w tym zakresie sg mozliwe w dwéch obszarach. Rozwigzania
konstrukcyjne wag muszg uwzgledniac to, ze wagi moga pracowac w skrajnie réznych warunkach.
Jest to zakres dziatan producenta, jego doswiadczen, badan oraz uwag uzytkownikéw. W tym
zakresie RADWAG opracowat i wdrozyt szereg zmian konstrukcyjnych dla wag analitycznych
i mikrowag. Drugi obszar to dziatania korygujgce uzytkownika, ktére mogg sprowadzac sie do:

— izolowania wagi poprzez dodatkowe ostony (rys. 19),
— zmiany miejsca lokalizacji stanowiska wagowego.

Rysunek 19. Ostona przeciwpodmuchowa ultra-mikrowag UYA oraz mikrowag MYA

Dla pomiaréw masy efekt ruchu powietrza powoduje zwiekszony rozrzut wskazan oraz
okresowag niestabilno$¢ wskazan. Wiekszos¢ dziatan korygujgcych jest wystarczajgca do uzyskania
poprawnych wynikow.
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5.6. Niezrownowazone tadunki elektrostatyczne

Pomiar masy probki to nic innego jak okreslenie sity z jaka jest ona przyciggana przez Ziemie.
W normalnych warunkach pracy, powietrze, waga oraz prébka posiadajg tyle samo tadunkdw
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 fadunkdw z operatora na prébke
= elektryzowania probki w wyniku pocierania

Rysunek 20. Niezrédwnowazone fadunki elektrostatyczne, prawo Coulomba

W konsekwencji proces wazenia (sita z jakg Ziemia przycigga probke) jest znieksztatcany.
Wartos¢ sity grawitacyjnej FG jest zwiekszana lub zmniejszana zaleznie od tego jaki typ tadunku
jest dominujacy. Wielko$¢ oddziatywania zalezy od wartosci zgromadzonych tadunkéw, osrodka w
jakim zachodzi oddziatywanie i odlegtosci miedzy nimi. Zjawisko ma wiec charakter losowy. Jezeli
tak jest to, powstaje pytanie jak mozna go rozpoznac?

Widocznym efektem pojawienia sie tego zjawiska jest dryft wskazania. Podobne symptomy
wystepujg réwniez podczas absorpcji wilgoci. Istotna jest zatem poprawna ocena zjawiska.

Dziatania kontrolne powinny przebiega¢ w ponizszej kolejnosci:
a. wykonaj wazenie kontrolne dla wzorca masy
= jezeli wynik jest stabilny, to problem dotyczy prébki
= jezeli wynik jest niestabilny, to problem dotyczy wagi

b. wykonaj wazenie probki
= jezeli probka jest proszkiem a wskazanie wagi rosnie, to zapewne nastepuje absorpcja

wilgoci przez prébke

jezeli probka jest proszkiem a wskazanie wagi maleje, to byé moze temperatura prébki

jest znaczgco rézna od temperatury otoczenia

na pomiar moze mie¢ rowniez wptyw opakowanie probki, elementy plastikowe mogg

sie elektryzowac, umies¢ opakowanie prébki w metalowym kontenerze.
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podczas wazenia filtrow wykonanych z teflonu PTFE mozliwe jest gromadzenie sie
tadunkéw na ich powierzchniach, zaleca sie wéwczas przed wazeniem dejonizacje (np.
jonizator DJ-04)

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

Oddziatywania elektrostatyczne nie sg zbyt czeste w srodowisku pracy. Ich wystepowanie

jest zazwyczaj efektem wiasciwoéci prébki oraz niskiej wilgotnosci{ XE "wilgotnosé" }. Zeby

skutecznie im przeciwdziata¢, nalezy wiedzieé, ze:

Jezeli ciato naelektryzowane ujemnie zetkniemy z ciatem elektrycznie obojetnym,
to nadmiar elektronéw rozdzieli sie na dwa ciata. W efekcie oba ciata sg naelektryzowane
tadunkiem tego samego znaku.

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

W zjawisku elektryzowania przez dotyk ciata elektryzujg sie jednoimiennie. Nie mozna zatem

uzyska¢ ciata obojetnego. Ocena zjawisk zwigzanych z elektrostatykg jest dos¢ ktopotliwa,

poniewaz widoczny jest tylko efekt wystepowania zjawiska, a nie ono samo. Poniewaz niemozliwe

jest usuniecie przyczyny, stosuje sie dziatania eliminujgce lub kompensujace niepozadane tadunki

elektrostatyczne. Rozwigzaniem oferowanym przez RADWAG jest jonizator, ktéry jest tzw.

neutralizatorem tadunkow elektrostatycznych.

Rysunek 21. Jonizator DJ-04
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5.7. Wibracje i drgania podtoza

Historycznie pierwsze wagi byty zapewne dzwigniami rownoramiennymi, w ktérych
nastepowato poréwnanie fadunkéw umieszczonych na skrajach dzwigni. Wiekszos$¢ wspdtczesnych
wag o przetwarzaniu magnetoelektrycznym posiada podobng budowe. Z jednej strony znajduje sie
szalka na ktorej umieszczony jest tadunek a po drugiej stronie jest cewka zawieszona w polu
magnetycznym (przetwornik magnetoelektryczny). Zadaniem przetwornika jest kompensacja sity
cigzenia jakiej podlega fadunek. Odbywa sie to poprzez obserwacje zmian czujnika potozenia oraz
wygenerowaniu sity kompensujacej oddziatywanie grawitacyjne jakie dziata na fadunek.

F=m-g
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Rysunek 22. Schemat funkcjonalny wagi o przetwarzaniu magnetoelektrycznym

Konsekwencjg takiej budowy jest podatnos¢ uktadu pomiarowego na wstrzgsy i wibracje.
Nie jest to 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 prébki.
Dla pomiarow masy gtownym objawem znacznych wibracji jest niestabilnos¢ wskazan.
Obserwowany wynik osigga tylko chwilowe stany stabilne, wiec okreslenie masy prébki jest
niemozliwe. Jakie dziatania korygujace mozna zatem zrealizowaé w takich przypadkach?

a. Gdy drgania pochodzg od maszyn i urzgdzen, mozliwe jest ograniczenie czasu ich dziatania,
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 produkcji firmy Radwag.
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Rysunek 23. Konstrukcje stotéw antywibracyjnych typu SAL/C

d. Stanowiska wagowe zlokalizowane w gérnych czesciach budynku sg bardziej podatne na
drgania podtoza, zwtaszcza gdy zrédto drgan jest naturalne (wstrzgsy sejsmiczne).

e. W skrajnych przypadkach jedynym rozwigzaniem jest optymalizacja elektroniczna
modutu wagowego, ale zakres tej optymalizacji jest ograniczony. Typowa waga posiada
pewne ustawienia definiujgce zalezno$é sygnatu pomiarowego wzgledem czasu. Gdy
wystepujg znaczne zakidcenia nalezy zastosowad inne kryteria dotyczace ttumienia
i weryfikacji sygnatu pomiarowego. Takg czynno$¢ mozna wykona¢ dopiero po analizie
zjawisk zachodzgcych w miejscu pracy. RADWAG posiada opracowang automatyczng
metode badan tego jaka jest zaleznos¢ parametréw metrologicznych wagi
w rzeczywistych warunkach pracy tzw. Autotest Serwisowy.

Drgania podtoza sg rejestrowane takie przez wewnetrzne lub zewnetrzne czujniki
mikrowagi. W normalnych warunkach pracy ikona drgain ma kolor zielony, wykrycie drgan
wiekszych od dopuszczalnego limitu powoduje zmiane koloru ikony — kolor czerwony. Wartos¢
drgan jest prezentowana rowniez w polu info warunkow srodowiskowych.

Rysunek 24. Rejestracja drgan podtoza — czujnik warunkéw srodowiskowych
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6. Optymalizacja pracy wagi

Optymalizacja jest procesem w czasie ktérego weryfikacji podlegajg czynniki decydujgce
o srodowisku pracy takie jak temperatura, wilgotnos¢, natezenie pracy (ilos¢ operatoréw w danej
chwili) oraz nastawy wewnetrzne wagi. Dziatania prowadzone sg 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 korekt jakie dotyczg wagi jest osiggniecie lepszych parametréw metrologicznych,
gtownie powtarzalnosci. W innym aspekcie mozna dazy¢ do zwiekszenia szybkosci wazenia.
Skuteczne dziatanie w tych obszarach wymagajg fachowej wiedzy, ktdrej wiekszos¢ uzytkownikow
nie posiada. Wsparcia w tym zakresie nalezy poszukiwac u dystrybutora lub producenta.

6.1. Optymalizacja — wptyw na wtasnosci metrologiczne

Ustawienia jakie posiada waga sg odpowiednie dla wykonywania pomiaréw w stabilnych
warunkach zewnetrznych. Sg to warunki w ktérych temperatura posiada niewielkg oscylacje
wokdt wartosci ustalonej, wilgotno$é ma statg wartosé, 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 mozina zrealizowa¢ w wadze jest zalezny od zjawiska jakie
wystepuje oraz mozliwosci jakie sg dostepne w wadze.

Jaki jest zatem zakres regulacji ?

Menu uzytkownika zawiera trzy elementy, ktérych zmiana wptywa na proces wazenia. Ich krotki
opis jest ponizej:

PROFIL WAZENIA
Opisuje wszystkie parametry zwigzane z procesem wazenia takie jak, zastosowany aktualnie filtr,
sposob definiowania pomiaru stabilnego, typ $rodowiska pracy, pobudliwos¢ wagi, szybkosc
narastania sygnatu pomiarowego itp. Dostepne sg 4 profile wazenia:
— Fast, profil umozliwiajacy szybkie wazenie dowolnych mas, wynik pomiaru jest osiggany jak
najszybciej,
— Fast dosing, profil dedykowany jest dla dozowania, wysoka pobudliwos¢ wagi
— Precision, profil dedykowany dla uzyskiwania wynikdw o jak najlepszej precyzji,
— User, profil podstawowy, dla ktérego ustawienia filtréw sg tak dobrane, aby wazenie byto
w miare szybkie i precyzyjne.
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Tylko po wybraniu profilu USER mozliwa jest zmiana wartosci filtra oraz rodzaju zatwierdzenia
wyniku. Dla innych profili wazenia opcje filtr i zatwierdzenie wyniku nie sg dostepne.

PRECISION

Rysunek 25. Profile wazenia

FILTR
Decyduje o ilosci informacji, ktéra 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

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

= zatwierdzenie szybko

= zatwierdzenie szybko + dokfadnie (* - wartos¢ zalecana)

* zatwierdzenie doktadnie

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 $rodowiska. Czas
wazenia moze by¢ nieznacznie diuzszy. Wtasciwy dobdr tego parametru wymaga krétkiego testu
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za pomocg dowolnego obiektu o statej masie. Ponizej podano kilka wskazéwek dla typowych
sytuacji.

a. wskazanie wagi oscyluje wokét wyniku stabilnego

DZIAtANIA
Zmien wartos$¢ filtru o jeden poziom (np. z wartosci $Sredni — wolny; wolny — bardzo
wolny), Zatwierdzenie wyniku powinno mie¢ wartos¢ Szybko + Doktadnie.

KOMENTARZ
Gdy odchylenia sg nieznaczne (kilka dziatek elementarnych) mozina je wyeliminowac
poprzez zastosowanie innych parametréw wagi. Dla znacznie wiekszych oscylacji nalezy
ograniczy¢ zrédto zaktdcen, ktére powoduje ich powstanie a nastepnie skorygowac
parametry wagi.

b. wynik stabilny zmienia sie rosngco o kilka jednostek z jednego stanu do drugiego

DZIAtANIA
Zmien wartos$é zatwierdzenia wyniku o jeden poziom od wartosci Szybko do wartosci

Szybko + Doktadnie lub od Szybko + Doktadnie do wartosci Doktadnie

KOMENTARZ
Podobny efekt bedzie widoczny wdéwczas, gdy wystepuje proces absorpcji wilgoci przez

probke. W tym przypadku mozina obserwowaé ciggty wzrost masy probki — dziatania
korygujace mogg by¢ nieskuteczne.

Jezeli zmienno$¢ wyniku jest efektem absorpcji wilgoci, nalezy w pierwszej kolejnosci
aklimatyzowac probke do warunkdw otoczenia lub przyjac¢ do analizy pierwszy poczgtkowy
pomiar stabilny. Wszystkie kolejne odzwierciedlajg szybko$¢ absorpcji wilgoci. Pewnym
rzadko stosowanym rozwigzaniem jest wazenie probki w szczelnym opakowaniu, masa
probki powinna by¢ skorygowana o mase opakowania.

¢. wynik wazenia zmienia sie ciggle w jednym kierunku

DZIAtANIA
Zmiana parametrow pracy wagi w tym przypadku jest nieskuteczna.

Dla prébek higroskopijnych mozliwe sg 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.
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Wystepowanie tadunkéw elektrostatycznych mozna ograniczy¢ przez zastosowanie
objetosciowe]j jonizacji probki. Mozna wodwczas uzyskaé znaczng poprawe w zakresie
stabilnosci pomiaru. Skutecznym narzedziem jest Jonizator DJ-04 lub DJ-05 (rys. 21).

KOMENTARZ

Stan w ktérym obserwujemy ciggta zmiane wyniku w jednym kierunku wynikaé¢ moze
z dwdch zjawisk. Pierwsze z nich to absorpcja wilgoci przez prébke. Takie zjawisko dotyczy
wszystkich higroskopijnych prébek, ktére mogg pobieraé wilgo¢ z otoczenia (wzrost masy)
lub wilgo¢ moze parowac z ich powierzchni (spadek masy). Takimi probkami sg bibuty,
sgczki celulozowe, proszki, elementy z tektury i te zawierajgce celuloze oraz materiaty
widkniste. Drugim zjawiskiem jest wystepowanie niezréwnowazonych tadunkow
elektrostatycznych. Zaleznie od ich rodzaju, natezenia oraz odlegtosci pomiedzy nimi
bedzie wystepowad wskazania rosngcy lub malejacy.

rozrzut wskazan podczas wazenia tej samej prébki jest znaczny

DZIAtANIA
Powinny by¢ adekwatne do obserwacji. Jezeli wynik wykazuje zmiennos¢ kilka dziatek
elementarnych przy wyswietlonym znaku stabilnosci, zmien warto$é zatwierdzenia wyniku
o jeden poziom:

= od wartosci Szybko do wartosci Szybko + Doktadnie,

= od Szybko + Doktadnie do wartosci Doktadnie.

Sprawd? jaka jest warto$¢ dla parametru Srodowisko — zalecane ustawienie SRODOWISKO
NIESTABILNE. Jezeli masz watpliwosci, wykonaj pomiary wykorzystujgc wzorzec masy.

KOMENTARZ

Przed podjeciem dziatan nalezy pamietac, ze powtarzalnos$¢ wskazan dosé¢ mocno zalezy od
warunkéw w jakich jest wykonywana. W pierwszej kolejnosci zatem nalezy przeprowadzic¢
diagnoze S$rodowiska pracy oraz wagi pod katem jej stabilnosci temperaturowe;.
Rozbieznosci w wynikach mogg byé réwniez efektem zjawisk zachodzgacych w prébce
(parowanie, absorpcja, elektrostatyka).

po zdjeciu obcigzenia wskazanie wagi nie wraca do zera.

DZIAtANIA

Probki zdejmuj z szalki nie powodujac udardow, przy recznym zamykaniu szafki wagi
delikatnie przesuwaj szyby komory wazenia, sprawdZ opcje zatwierdzenie wyniku —
aktywna wartos¢ SZYBKO moze powodowaé wyswietlanie chwilowych wynikéw stabilnych.
Jezeli korzystasz z profilu wzenia SZYBKI lub DOZOWANIE, to waga jest skonfigurowana
automatycznie do detekcji bardzo matych zmian masy. Moze to by¢ powodem niewielkich
niestabilnosci wskazania.
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KOMENTARZ

Po zdjeciu obcigzenia z szalki wagi nastepuje stabilizacja warunkdow wewngatrz 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.

6.2. Optymalizacja dla szybkosci

Korekcja ustawied wagi moze by¢ realizowana celem zwiekszenia szybkosSci wazenia.
Prawdziwe jest tu stwierdzenie, ze zwiekszajgc szybkos¢ wazenia pogarsza sie parametry
metrologiczne takie jak powtarzalnos¢ wskazan. Nalezy tu zauwazy¢ ze dla oceny szybkosci
wazenia kluczowe jest zdefiniowanie terminu czas wazenia. W dostepne] literaturze mozna

znalez¢ nastepujgce okreslenia:

— CZAS WAZENIA, czas liczony od momentu potozenia tadunku na szalce wagi do momentu

uzyskania wyniku stabilnego,

— CZAS WAZENIA, czas liczony od momentu potozenia tadunku na szalce wagi do momentu

uzyskania wyniku mieszczacego sie w zatozonym limicie,

— CZAS WAZENIA, czas potrzebny do realizacji wszystkich operacji zwigzanych z procesem
wazenia, tj. otwarcie komory wazenia, umieszczenie fadunku na szalce, uzyskanie wyniku
stabilnego oraz zdjecia tadunku z szalki.

Brak jednej normatywnej definicji dla czasu wazenia skutkuje tym ze w dokumentac;ji
technicznej producentéw wag mozna znalez¢ rézne wartosci dla tego parametru. Krétszy czas
wazenia mozna uzyskaé poprzez zmiane dwoéch ustawien. Nalezy zastosowa¢ mniejszy poziom
filtréw np. filtr jako BARDZO SZYBKI oraz wybra¢ Zatwierdzenie wyniku jako SZYBKO. Czas pomiaru
skréci sie wéwczas o okoto 25 — 30 % wzgledem ustawien standardowych. Nawet przy tak szybkim
pomiarze mozna uzyskiwac stabilne wyniki oraz do$é¢ dobrg powtarzalnos¢, ale tylko wtedy gdy

warunki badania sg stabilne.
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SOP - kontrola parametréw metrologicznych

W wiekszosci przypadkdw 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.

limit (+)

Xo- Afx) Xo-U(X) Xo+U(X) Yo~ AlX)
Rysunek 26. Limity wazenia z wykorzystaniem niepewnosci pomiaru

Dodatkowym parametrem ktéry moze by¢ pomocny podczas oceny jakosci wag
elektronicznych jest niepewnos¢ pomiaru. Jak wiadomo kazdy pomiar cechuje sie pewng
niedoktadnoscia, ktdra wynika z mozliwosci pomiarowych wag oraz zastosowanych metod
badawczych. Te czynniki sktadajg sie na tzw. btgd pomiaru. Warto tu zauwazy¢ ze wynik
pomiaru jest zmienng losowg — praktycznie mozna uzyskiwa¢ pewne réznice podczas
wazenia tego samego fadunku. Rozrzut wynikdw wazenia tej samej prdobki charakteryzuje
odchylenie standardowe. W pewnych przypadkach jest ono uzywane dla oszacowania
niepewnosci standardowej, czyli parametru, ktéry opisuje gdzie moze znajdowac pomiar
z pewnym prawdopodobienstwem.
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7.1. Powtarzalnos¢ wskazan

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

Powtarzalno$¢ mozna sprawdzaé 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 wartosé
MASY MINIMALNEJ tzw. MSW.

Interpretacja odchylenia standardowego

Pomiar nigdy nie jest doktadny, mozemy tylko z pewnym prawdopodobienstwem stwierdzi¢ gdzie
znajduje sie mierzona wartos$¢. Wyznaczajgc wartos¢ srednig z serii pomiaréw a nastepnie wartosé
odchylenia standardowego mozna stwierdzi¢ z pewnym prawdopodobienstwem (68 % lub 95 %
lub 99 %) gdzie znajduje sie wartos¢ mierzona, pokazano to na rysunku ponize;j.

X; X; l Xi Xi

Ll e LIl @l | ld |1 all ||

O —{[|@—{ @ — | - @@ — 18-
- 068 % -
X()—IS x0+]S
- 95 % >
Xp- 28 o+ 28

- 99 9%, >

Xp- 38 Xp + 38

Rysunek 27. Interpretacja odchylenia standardowego

Gdzie x, —wartos¢ srednia
x; —wynik pomiaru
S — odchylenie standardowe

Im mniejsza wartos¢ odchylenia standardowego (S) tym lepsza precyzja pomiaru, lepsze
skupienie wynikdw wokot wartosci Sredniej. Precyzji pomiaru nie nalezy myli¢ z doktadnoscig
pomiaru. Doktadnos¢ to odchytka wartosci zmierzonej wzgledem wartosci oczekiwanej (wartos¢
wzorca masy).
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Przyktad sprawdzenia powtarzalnosci wskazan mikrowagi MYA 5.4Y PLUS
Parametry metrologiczne:

— Obcigzenie maksymalne Max=5g

— dziatka elementarnad=1 pg

— powtarzalnos¢ standardowa dla zakresu ok. 5 % maksymalnego obcigzenia 0.6 pg
— powtarzalnos¢ dopuszczalna dla zakresu ok. 5 % maksymalnego obcigzenia 1.2 ug
— powtarzalnos¢ standardowa dla obcigzenia maksymalnego 1.6 ug

— powtarzalnos¢ standardowa dla obcigzenia maksymalnego 2.4 g

Tabela 3. Powtarzalnos¢ wskazan mikrowagi MYA 5.4Y PLUS

No. 05¢g 2g 5g
1 0.000501 1.999997 5.000009
3 0.000501 1.999998 5.000008
4 0.000500 1.999998 5.000010
5 0.000499 1.999996 5.000009
6 0.000500 1.999997 5.000009
7 0.000501 1.999999 5.000010
8 0.000501 1.999997 5.000008
9 0.000501 1.999998 5.000007
10 0.000500 1.999997 5.000011
S 0.73 ug 0.88 g 1.22 ng

Max - Min (R 76) 2ug 3ug 4 g

KOMENTARZ
Powtarzalno$¢ wskazan okreslona poprzez odchylenie standardowe (S) dla masy 0.5 g

zmiescita sie w zakresie miedzy wartoscig standardowg a dopuszczalng. Dla obcigzenia 2 g
oraz 5 g precyzja pomiaréw byta mniejsza niz warto$é powtarzalnosci standardowej — waga
spetnia wymagania metrologiczne.
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7.2. Centrycznosc

Centrycznos$¢ zazwyczaj bada sie masg réwng okoto % maksymalnego obcigzenia, ktdra jest
stawiana poza $rodkiem szalki. Punkty kontrolne sg zdefiniowane przez dokumenty np. EN 45501
lub EURAMET, ich widok znajduje sie ponizej. Inne rozwigzania w zakresie tego badania nie s3

stosowane.

Rysunek 28. Szalka mikrowag serii MYA — punktu kontrolne dla badania centrycznosci

Rdznicowy 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.

8y = mgy —my (8)

gdzie m — wskazanie dla wzorca wazonego w pozycji 2 + 5
m;)— wskazanie dla wzorca wazonego w pozycji 1

Okreslenie odchytek centrycznosci odbywa sie zazwyczaj podczas procesu walidacji mikrowagi. Ich
wartosci nie powinny byé wieksze niz kilka dziatek elementarnych wagi. Centryczno$¢ ma wartosc
staty, wiec nie ma potrzeby zbyt czestego jej kontrolowania. W niektérych przypadkach wynik tego
testu nie ma zadnego znaczenia np. gdy prébka ma bardzo matg mase, pomiar réznicowy filtra.

KOMENTARZ
Sprawdzanie centrycznosci wg. EN 45010 (prawna kontrola metrologiczna) jest w zasadzie

mato logiczne ze wzgledu na maksymalny btad dopuszczalny (MPE) jaki wynika z tych
zalecen. Wynosi on 0.5 dziatki legalizacyjnej e, ktdorej wartos¢ jest réwna 1 mg. Tak wiec
graniczny btad dopuszczalny wynosi 0.000500 g.
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Adiustacja przed wykonaniem réznicowego testu centrycznosci nie jest wymagana. Badanie

centrycznosci nalezy wykonaé wzorcem masy, przy czym zaleca sie stosowaé masy zwarte. Lepiej
zastosowac jeden wzorzec o nominale nieco wiekszym niz wartos¢ % maksymalnego obcigzenia

wagi niz kilka wzorcow. Przyktad:

MYA 5.4Y PLUS
Obcigzenie maksymalne Max=5g

“sMax=1.6g(

wymagane wzorce: 1 g, 500 mg, 100 mg)

Zastosuj wzorzec testowy o masie=2g

MYA 21.4Y PLUS

Obcigzenie maksymalne Max=21g

% Max =7 g (wymagane wzorce:5g, 2 g)
Zastosuj wzorzec testowy o masie=10g

Ocena odchytki centrycznosci

my = 2.000008 g
m, = 2.000006 g
ms = 2.000005 g
m, = 2.000009 g
ms = 2.000010 g

Rysunek 29. Mikrowaga MYA 5.4Y PLUS

d, = 2.000006 g — 2.000008 g=- 0.000002 g
d3 = 2.000005 g — 2.000008 g=- 0.000003 g
d4 = 2.000009 g — 2.000008 g= 0.000001 g
ds = 2.000010 g — 2.000008 g = 0.000002 g

40| Strona



7.3. Liniowos¢

Ten parametr okresla jaka jest réznica pomiedzy wynikiem wazenia a wartoscig referencyjna
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 wzorcow
jakimi wykonuje sie to badanie. O ile centrycznos¢ i powtarzalnos¢ nie wymaga ,,doktadnych”
wzorcdw masy to podczas badania liniowosci, odchytki wzorcdw oraz ich niepewnosé powinny by¢
jak najmniejsze (klasa OIML).

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

PROCEDURA

a. Potrzebna jest pewna ilo$¢ odwaznikdéw balastowych. Im wieksza ilos¢ 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 adiustowaé. Nastepnie postawi¢ na szalce wagi wzorzec
referencyjny (mger) 0 znanej masie i wykonaé odczyt. Zdejmujemy wzorzec i stawiamy pierwszy
odwaznik balastowy (my;). Po stabilizacji tarujemy wskazanie, stawiamy ponownie referencyjny
wzorzec masy i rejestrujemy wskazanie. Zdejmujemy wzorzec (mger) i doktadamy na szalke
wagi drugi odwaznik balastowy (my,), tarujemy wskazanie wagi. Nastepnie stawiamy ponownie
referencyjny wzorzec masy i rejestrujemy wskazanie. Taki cykl powtarzamy w catym zakresie
pomiarowym wagi.

b

1 punkt iiowos',ci Rysunek 31. Liniowos$¢ wagi - 2 punkt liniowosci

AT
Rysunek 30. Liniowos$¢ wagi -

tylko wzorzec masy 500 mg, (odwaznik balastowy lezy odwaznik balastowy 500 mg (B) oraz wzorzec masy 500
na spodzie komory wazenia mg
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C.

d.

Metoda badania liniowosci z wykorzystaniem odwaznikdéw balastowych nie ma praktycznie
ograniczen co do ilosci punktéw pomiarowych. Oczywiscie dla kilkuset pomiaréw metoda
reczna jest raczej nie zalecana. Niewatpliwg zaletg tej metody jest to, ze nie wymaga
stosowania zestawu bardzo doktadnych wzorcéw masy (aspekt ekonomiczny). Warunkiem
koniecznym jest natomiast stabilizacja wagi (czasowa, termiczna) oraz statos¢ warunkow
zewnetrznych,

Jezeli waga jest wykorzystywana tylko w pewnym zakresie wazenia, to test liniowosci mozna
ograniczyé, czyli mniejszy zakres badania,

Powtarzalno$¢ wptywa na kazdy pomiar, réwniez na proces badania liniowosci. Cze$ciowe
ograniczenie tego wptywu mozna uzyskac¢ poprzez usrednianie wynikow w badanych punktach.
Na wynik badania majg réwniez wptyw zmiany czutosci w czasie, tym samym test liniowosci
nalezy wykonac¢ w sposdb szybki. Praktycznie trwa on maksymalnie kilka minut.

KOMENTARZ

Czeste sprawdzanie liniowosci wagi w petnym zakresie wazenia nie jest wymagane. Ten
parametr ma warto$¢ statg, wiec mozna go wyznaczyé¢ jednokrotnie, zazwyczaj podczas
walidacji systemu pomiarowego. Kazdy wynik wazenia probki zawiera w sobie pewng czes¢
btedu wynikajgcego z powtarzalnosci, liniowosci oraz czutosci wagi. Te wszystkie elementy
sktadajg sie na tzw. doktadnosé pomiaru. Celem wyspecyfikowania tylko odchytki liniowosSci
nalezy zna¢ lub wyznaczy¢ precyzje wagi w danym punkcie pomiarowym (odchylenie
standardowe S) a nastepnie uwzglednic je przy analizie liniowosci wagi. Pomiar nalezy wykona¢
tuz po adjustacji wagi, dzieki czemu wyeliminujemy wszelkie odchylenia zwigzane z czutoscia
wagi.

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

Przyktad badania liniowosci mikrowagi z wykorzystaniem metody odwaznikow balastowych

pokazano ponizej. Przyjeto nastepujace zatozenie:

jezeli waga jest idealnie liniowa w catym zakresie pomiarowym, to badanie kazdego dowolnego

punktu jej charakterystyki za pomocg tego samego wzorca powinno dawaé takie same wyniki,

niezaleznie od zastosowanego obcigzenia balastowego.
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Parametry techniczne mikrowagi
— Typ MYA 11.4Y PLUS
— obcigzenie maksymalne 11 g
— dziatka elementarna d= 1ug

Tabela 4. Badanie liniowosci mikrowagi — metoda odwaznikdéw balastowych

Masa nominalna wzorca Tara Masa wzorca Wskazanie Liniowos¢
(N) (T) (Mref) L) 1) = Mies
1lg Og 1.000007 +0.000002
1lg 2g 1.000003 - 0.000002
1g 4g 1.000009 +0.000004
1g 6g 1.00000> ¢ 1.000008 +0.000003
1lg 8¢g 1.000004 - 0.000001
1lg 10g 1.000001 - 0.000004

KOMENTARZ
Domyslnie zakfada sie ze odchytka liniowosci pokazuje jak doktadnie mozna odmierzy¢ pewna

ilos¢ substancji. Nalezy jednak pamietaé o tym ze na wartos¢ odchytki liniowosci wptyw ma
precyzja wazenia wzorca masy oraz dokfadnos¢ wyznaczenia jego masa. Jak wspomniano
wczesniej precyzja pomiaru jest zalezna od warunkéw wykonywania testu (temperatura /
wilgotnos¢ / drgania), umiejetnosci wazenia (brak udaréow), stabilnosci termicznej wagi (dryfty
wskazania) oraz w niewielkim stopniu od btedu centrycznosci. Doktadnos$¢ wyznaczania masy
wzorca jest podana w Swiadectwie wzorcowania wraz z niepewnoscig wyznaczenia tej
wartosci. Kolejnym czynnikiem majgcym istotny wptyw na podczas wyznaczania odchyiki
liniowosci to adiustacja wagi. Tu rowniez mamy wptyw dwoéch czynnikdw, precyzji wazenia
wewnetrznej masy adiustacyjnej oraz doktadnosci jej wyznaczenia. Czynnikéw istotnych jest
wiec dos¢ duzo, dlatego tez na proces wyznaczania liniowosci mikrowagi nalezy patrze¢ troche
szerzej niz w przypadku badania liniowosci wag o znacznie mniejszej rozdzielczosci (gdy d >
0.1 mg)

Precision

100

Obcigz. / Load (AR)

B linearity(100g) B linearity(200g)
> - > -

L 8 i

0 100.0000 g 200.0000 g
Odczyt / Read (Am)

Rysunek 32. Przyktadowa liniowos$¢ wagi
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8. Narzedzia diagnostyczne

Diagnostyka to nic innego jak okresowe sprawdzanie wagi celem okreslenia btedéw jakie
ona posiada. Test ten przez wiekszos¢ uzytkownikéw kojarzony jest tylko z procedurg manualnego
stawiania wzorcow. W rzeczywistosci nie zawsze tak musi byé. W diagnostyce parametréw wag
mozna wykorzystywa¢ rowniez wewnetrzng mase adjustacyjng, dzieki czemu uzyskuje sie
obiektywng metode niewrazliwg na czynnik ludzki. Specyficznym przyktadem jest adjustacja
automatyczna, ktora okresowo kontroluje i modyfikuje czuto$é wagi.

8.1. Adiustacja

Zadaniem adjustacji jest korekta wskazan wagi, ktorg uzyskuje sie w wyniku poréownania
wyniku wazenia wzorca (tzw. masy adiustacyjnej) z jej wartoscig. Praktycznie po tym procesie
czuto$¢ 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) posiada mozliwos¢ adiustacji wzorcem
zewnetrznym, popularnosé tych wag wynika gtownie z ich ceny. W wagach o mniejszej dziatce
elementarnej (d = 0.01 + 0.0001), w tym réwniez mikrowagi, zawsze stosuje sie adiustacje masg
wewnetrzng. Regutg jest, ze mechanizm ten $ledzi zmiany temperatury i uptyw czasu, tak wiec
proces adiustacji bedzie sie odbywat w sposéb automatyczny. Taki mechanizm jest stosowany w
kazdej mikrowadze, ultra-mikrowadze produkcji RADWAG. Ponizej pokazano zasade dziatania
adiustacji.

adiustment
Read A automatic / manual

2.000000 g =4
"]
1 ) )

dm=0 small sensitivity
drifts

om=0

-

time
Rysunek 33. Zasada dziatania adiustacji
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Metodyka proc

esu

pomiaru masy powinna

zapewniac

jak  najwiekszym

prawdopodobienstwem, ze waga bedzie wskazywaé poprawnie. Zakfada sie ze w statych
warunkach srodowiskowych oraz dla wagi stabilnej termicznie doktadnos¢ wskazan wagi po
wykonaniu adiustacji jest utrzymana w difugim okresie czasu. Jednakze dla procesow w ktdrych

masa produktu musi byé rygorystycznie nadzorowana zaleca sie wykona¢ adiustacje przed

pomiarami lub przynajmniej dokonac¢ sprawdzenia doktadnosci wskazan wagi wzorcem masy.

Obcigz. / Load (AR)

Rysunek 34. Adiustacja jako korekcja czutosci dla mikrowagi

N
o
1

=
o
1

Adiustment

Odczyt / Read (Am)

Z rysunku 33 wynika, ze ewentualny problem doktadnosci wazenia jest wazny woéwczas gdy
masa probki zawiera sie w przedziale %2 max + Max. Dla prébek o mniejszych masach wazniejszym

parametrem jest powtarzalnos¢ wskazan, ktéra decyduje o doktadnosci pomiaru. Po wykonaniu

kazdej adiustacji generowany jest raport jako procedura GLP.

Date

Time
Balance type
Balance S/N
Operator

Level status
Nominal mass
Current mass
Difference
Temperature

............... Adjustment: Internal

Name and Surname

2021.06.23

09:19:47
MYA 4Y
983452

Admin

Alan Parsons

Yes
1.803614
1.803613
0.000001

21.430C

Signature

I .............................

Rysunek 35. Raport z adiustacji
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8.2. Autotest GLP

Bez watpienia najwazniejszym parametrem metrologicznym wagi jest powtarzalnosé
wskazan. Sprawdzenie tego parametru wymaga wykonania pewnej ilosSci wazen obiektu o statej
masie. Tym obiektem moze by¢ wewnetrzna masa adiustacyjna, 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
parametréw. Raport koricowy z Autotestu GLP zawiera szereg informacji, ale najwazniejszg z nich
jest odchylenie standardowe.

Balance type XAM 4Y
Balance ID 723152
\ Operator Admin
Application revision LL1.S
R Date 2021.11.28
{ Time 11:02:13
-' _— Number of measurements 10
Balance weighing interval 0.000001 g
Internal weight mass 17.673852¢
Filter Slow
Value release Fast and reliable
Temperature: Start 23.99°C
Jemperature: Stop 23.96°C
Humidity: Start 48 %
Humidity: Stop 48 %
Deviation for Max 0.000004 g
Repeatability 0.0000012 g

Rysunek 36. Mikrowaga XA 6/21.4Y.M.A PLUS

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

KOMENTARZ

Na poczatku zakresu pomiarowego powtarzalnosé ma wartos¢ statg. Ten poczgtkowy 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. Majgc wyznaczong warto$é odchylenia
standardowego poprzez Autotest GLP, mozina oczekiwaé, ze podczas wazenia prébek o
mniejszych masach uzyska sie nieco lepszg powtarzalnos¢. Na rozrzut wskazan niewielki wptyw
ma metoda badania (reczna jest gorsza) oraz wtasciwosci probki.
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8.3. Autotest FILTR

Wiekszos¢ wspotczesnych wag posiada cata game filtrow i innych pomocniczych ustawien,
pozwalajgcych optymalizowaé dziatanie wagi do warunkow uzytkowania. Efektywne wykorzystanie
tych mozliwosci wymaga jednakze pewnej wiedzy i sporej ilosci testow praktycznych. Z tego tez
powodu znaczna czes$¢ uzytkownikow nie jest w stanie zastosowac tych mechanizmoéow w praktyce.
Pomocne w tym przypadku jest wsparcie techniczne ze strony producenta - funkcja diagnostyczna
Autotest Filtr. Zasada dziatania tej funkcji polega na automatycznym badaniu powtarzalnosci
wskazan oraz okresleniu czasu pomiaru{ XE "pomiar" } dla wszystkich mozliwych kombinacji
ustawien: filtr — zatwierdzenie wyniku. Uzytkownik ma do dyspozycji 5 pozioméw filtrowania oraz
3 poziomy dla zatwierdzenia wyniku. Jak wida¢, zatozenie, ze cate badanie mozna wykonaé recznie
jest raczej btedne; chocby ze wzgledu na czasochtonnos¢. W czasie badania postugujemy sie
mechanizmem automatycznego naktadania wewnetrznej masy adiustacyjnej.

Czas wazenia liczony jest jako warto$¢ srednia z 10 pomiaréw wazenia wewnetrznej masy.

Ten parametr jest pewnym przyblizeniem czasu rzeczywistego poniewaz algorytm liczenia czasu
jako poczatek pomiaru{ XE "pomiar" } przyjmuje moment wygenerowania komendy ,potdz
odwaznik{ XE "odwaznik" }”. Koniec pomiaru jest to stan stabilny, osiggany zgodnie z ustawionymi
kryteriami (menu uzytkownika).

Po zakoniczeniu procedury na wyswietlaczu pokazane jest zestawienie, zawierajgce wyniki dla
wszystkich testowanych ustawien. Znacznikiem oznaczono te sekwencje filtréw, ktéra byta
wybrana jako aktywna. Analizujgc wyniki z raportu, mozna wybraé optymalne ustawienie dla
danego srodowiska pracy wagi, uwzgledniajgc czas trwania pomiaru{ XE "pomiar" } lub
wyznaczong powtarzalnosc.

B e
NSNS
e
\“;,\\\ﬂ*e ¢ 6§\@\'¢¢
NS
8 =

N NN
\Ngc NS

Rysunek 37. Raport funkcji Autotest

Pierwsza czes$é raportu zawiera dane informacyjne wagi oraz parametry srodowiska pracy.
Druga czes$¢ zawiera wyniki jakie uzyskano w czasie testu. Aktualnie obowigzujgce ustawienia wagi
oznaczone s3g znacznikiem. Zastosowanie innych ustawien dokonuje sie poprzez nacisniecie
odpowiedniego pola.
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Legenda:
S

o

v
1o

S
Mo
&/

S
s

Balance type XA 4Y
Balance ID 876573
Operator Admin
Application revision LL1.S

Date 2021.05.27
Time 10:14:23
Reading unit 0.0001¢g
Internal weight mass 209.65432 g
Temperature: Start 24.27 °C
Temperature: Stop 24.39 °C
Humidity: Start 51%
Humidity: Stop 53 %

Filter

Value release
Repeatability
Stabilization time

Filter

Value release
Repeatability
Stabilization time

Filter

Value release
Repeatability
Stabilization time

Filter
Value release

Repeatability
V Stabilization time

e

Filter

Value release
Repeatability
Stabilization time

Filter
Value release

£12) Repeatability
L Sstabilization time

Fast

Fast
0.00007 g
1.688 s

Fast

Fast and reliable
0.00007 g
2.255s

Fast
Reliable
0.00007 g
2.760's

Normal
Fast
0.00007 g
1.894 s

Normal

Fast and reliable
0.00004 g
2.423s

Slow

Fast
0.00006 g
2.533s

Rysunek 38. Raport z funkcji Autotest GLP

- najkrétszy czas wazenia

- najlepsza precyzja pomiaréw

- aktualne ustawienia wagi w zakresie filtréw

- optymalne rozwigzanie dla czasu i precyzji pomiaréw
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8.4. Modut srodowiskowy wagi

Kontrola podstawowych parametrow sSrodowiska (temperatura, wilgotnos¢) moze byé
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 wilgotnosé, temperature
oraz ci$nienie atmosferyczne za pomocg czujnikdw wewnetrznych oraz opcjonalnie zewnetrznych.

gy
external

THB sensor

Ambient conditions

IST1: 23.62°C THEB=TE 24.18°C

IST2: 23.50°C THB H: 43 %

ISH: 42 % THB P: 991 hPa

IS P: 991 hPa p: 1.16 kg/m3

ISV: 21.5% THBV: 22.5%
v |

Rysunek 39. Modut srodowiskowy mikrowagi

Mikrowaga posiada 2 wewnetrzne czujniki temperatury (T1, T2), czujnik wilgotnosci,
ci$nienia oraz drgan podtoza. Wszystkie te czujniki sg zabudowane wewnatrz mikrowagi.
Dodatkowo mozna do portu USB mikrowagi podtgczy¢ zewnetrzny czujnik THB, ktéry bedzie
rejestrowat zmiennos¢ warunkdéw Srodowiskowych w poblizu wagi. Po nacisnieciu przycisku (rys.
39) widoczne sg parametry Srodowiskowe wagi i stanowiska pracy.

Kazda zmiana warunkéw sSrodowiskowych poza wyznaczone limity powoduje zmiane

kolorystyki ikon z koloru zielonego na kolor czerwony. Poprawnosé wskazan wszystkich czujnikéw
moze by¢ potwierdzona poprzez Swiadectwo wzorcowania (Laboratorium Akredytowane).
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8.5. Monitoring jakosci wazenia

W normalnych warunkach pracy doktadnos¢ i precyzja pomiaru masy ma wartos¢ stata.
Niestety zazwyczaj warunki srodowiskowe wykazujg pewng oscylacje lub tez dryft, metoda
wazenia nie jest idealna a wiedza i mozliwosci operatora mogg by¢ limitowane. Suma tych
czynnikdéw decyduje o doktadnosci z jakg mozna odwazy¢ substancje. Jak wspomniano wczesniej
mozliwy jest monitoring warunkéw srodowiskowych oraz modyfikacja metody wazenia, co
pozwala na ograniczy¢ wptyw tych czynnikdw na proces pomiaru masy. Pozostaje zatem tylko
czynnik ludzki jako potencjalne zrédto btedéw. Nalezy tu jednak jednoznacznie odrézni¢ wiedze od
umiejetnosci, to ze wiem nie oznacza ze potrafie.

Zasada dziatania kazdej wagi polega na mierzeniu sity z jaka Ziemia przycigga wazony
tadunek, tym samym nie powinno sie generowaé zbyt duzych udaréw podczas umieszczania
tadunku na szalce wagi. Nadmierny udar jest przenoszony na uktad mechaniczny wagi co
wprowadza do analizy sygnatu kompensujgcego pewne zaktdcenie. W konsekwencji tego wynik
pomiaru moze by¢ obarczony niewielkim btedem. Majgc to na uwadze w mikrowagach produkcji
Radwag wprowadzono kontrole jakosci procesu wazenia. Jest to realizowane poprzez obserwacje
dynamiki jaka wystepuje podczas umieszczania tadunku na szalce. Gdy proces odbywa sie
poprawnie, ikona ma kolor zielony. (rys. 40).

N
iy

GRIEY

Rysunek 40. Kontrola jakosci procesu wazenia.

Kolor czerwony ikony oznacza ze tadunek umieszczono na szalce ze zbyt duzg dynamikg co moze
skutkowac nieco dtuzszym czasem pomiaru a precyzja i doktadno$é pomiaru moze by¢ zaburzona.
Analiza i wizualizacja sposobu umieszczania tadunku na szalce ma réwniez charakter edukacyjny
poniewaz pozwala doskonali¢ manualne umiejetnosci operatora. Jest to istotny parametr kazdej
metody wagowej.
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APLIKACJE WAGOWE

Waga jako urzadzenie uniwersalne moze by stosowana do wyznaczania masy réznych
obiektéw. Uzyskiwanie doktadnych pomiaréw, poza funkcjg mierzenia wymaga zastosowania
odpowiedniej metodyki. W wiekszosci przypadkdw to ona decyduje o wyniku pomiaru. Zeby
zatem doktadnie zwazy¢ potrzebna jest wiedza o tym jak dziata waga, jak zbudowana jest
probka, co moze powodowac zaktdcenia, jakie ustawienia wagi mozna modyfikowac. Przed
wszelkimi dziataniami warto zada¢ sobie pytanie, ktére powinno byé postawione na samym
poczatku: jaka jest wymagana doktadnos¢ pomiaru?.

Ponizej jest kilka uwag dotyczagcych wazenia, ktére w niewielkiej czesci przyblizajg
problematyke dotyczgcg stosowanych metod. Informacje o warunkach w jakich wykonuje sie
pomiary zawarto we wczesniejszych rozdziatach. W rzeczywistosci mogg wystepowac rdzne
kombinacje czynnikdw metrologicznych jak i $rodowiskowych, ktdérych nie mozna
przewidzied.
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9.1. Pomiar masy filtrow

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

a. powtarzalnos¢ pomiaru

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

b. stabilnos¢ prébki

Probka w wazeniach réznicowych jest to co pozostanie w strukturze filtra po realizowanym
procesie. Moze to by¢ pyt, wtragcenia state, osad itp. Niezaleznie od ilosSci tej substancji, realne jest
oddziatywanie wilgotnosci na mase probki. 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 stabilno$¢ jego masy
w czasie. W trakcie badan jest to kontrolowane poprzez tzw. slepe préby (préby zerowe). Mamy
wowczas pewnosc lub obiektywng informacje o tym jak zmiana masy filtra wptywa na wynik
wazenia prébki. Nalezy unikaé stosowania filtréw z wtdkien celulozowych ze wzgledu na chtoniecie
wilgoci. Podczas tego zjawiska obserwujemy dryft wskazania wagi, co moze prowadzi¢ do btednych
whnioskow na temat jakosci wag oraz mas probek.

Celem unikniecia tych problemdw nalezy stosowac filtry z wtdkien szklanych lub kwarcowych.

W niektdrych normach zaleca sie stosowac filtry z teflonu (PTFE) z uwagg na temat mozliwosci
wystepowania niezréwnowazonych tadunkéw elektrostatycznych. Te fadunki powinny by¢
eliminowane poprzez zastosowanie jonizacji. Pomocny w tym zakresie jest jonizator DJ-04
produkcji Radwag. Prébka jest jonizowana przed potozeniem na szalce wagi.
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9.2. Pomiar netto matych wielkosci

O matej masie probki mozna moéwié wdéwczas, gdy jej masa nie jest wieksza niz 10 %

obcigzenia maksymalnego wagi. W praktyce wazy sie probki o masie nawet 0.02 % obcigzenia

maksymalnego lub mniejsze. Co zatem jest wazne podczas wykonywania tych pomiaréw?

a.

stabilnos¢ wskazania wagi . Jej brak moze by¢ efektem wptywu np. wilgoci na mase probki
lub nieprawidtowym dziataniem wagi

stabilnos¢ wagi w stanie nieobcigzonym.

W wiekszosci wag wystepuje tzw. wskaznik zera, ktory jest pokazywany wowczas, gdy
odchylenie od zera jest nie wieksze niz wartos¢ 0.25 dziatki legalizacyjnej e. Wprawdzie
obserwator widzi na wyswietlaczu stan 0.000000 g, ale rzeczywista warto$¢ moze by¢
zmienna w niewielkim zakresie.

dla stabilnych warunkéw pracy, doktadnos¢ pomiaru bedzie zalezna od powtarzalnosci
wskazan wagi. Tu mozna méwi¢ o pewnej optymalizacji ustawien wagi czyli takim doborze
parametréw przy ktdrym uzyskuje sie najlepszg powtarzalnos¢ wskazan.

Umiejetnos¢ wazenia, czyli zdolnos¢ umieszczania fadunkdw na szalce wagi bez udaréw

stabilnos¢ probki — niehigroskopijnos¢ (proszki o niskiej wilgotnosci), brak wptywu

tadunkéw elektrostatycznych (prébki z tworzyw sztucznych, filtry PTFE), temperatura
probki zblizona do temperatury otoczenia (kondycjonowanie prdébki)

metodyka wykonywania pomiaréw.
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9.3. Kontrola i odmierzanie ptynow

Procedura wazenia ptynéw powinna uwzgledniaé kilka zagadnied dotyczacych wazonego
medium jaki i samego procesu. Zjawiska parowania powinny by¢ zminimalizowane poprzez
aklimatyzacje prébki jak i stosowanie odpowiednich naczyn wagowych. Caty proces wazenia,
tarowania, napetniania powinien by¢ optymalnie krétki.

Rysunek 41. Wazenie cieczy z wykorzystaniem Rysunek 42. Wazenie cieczy z wykorzystaniem tzw.

naczynia o zwezajacym sig wlocie, ograniczenie putapki parowej, aplikacja dla sprawdzania pipet
parowania cieczy w trakcie wazenia ttokowych metoda wagowg

Pomiar masy substancji lotnych powinno sie wykonywaé¢ w naczyniach o zwezonych
wlotach lub przy zastosowaniu tzw. putapki parowej. Jej zadaniem jest minimalizacja procesu
parowania poprzez zwiekszenie wilgotnosci / stezenia substancji ponad mikro kolbg, zlewka. Takie
rozwigzanie jest wykorzystywane podczas kontroli objetosci pipet ttokowych metoda wagowa.

W procesach wazenia cieczy czasami wykorzystuje sie funkcje dozowania do pewnej
wartosci z zatozong tolerancjg lub dowazania czyli odmierzenia pewnej ilosci, ktéra powinna
zmiescic sie pomiedzy progami. Bardzo powolny wzrost masy probki moze wymagaé zastosowania
innego uktadu filtrowania sygnatu pomiarowego. Takie rozwigzanie jest automatycznie
realizowane w funkcji dozowania w wagach RADWAG. Podczas wykorzystywania tej aplikacji
nalezy zwracaé¢ uwage na stabilnosé¢ warunkéw 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 réwniez podatno$¢ uktadu pomiarowego na zaktécenia
zewnetrzne.
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9.4. Wazenia porownawcze — komparacja

Ten typ aplikacji to wykazywanie rdéznic jakie wystepujg 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 odbywaé w krétkim okresie czasu,
b. powinno sie kontrolowa¢ czutos¢ wagi, gdy odstepy pomiedzy wazeniami sg dtuzsze,
c. powinno sie zwraca¢ uwage na stabilnos¢ probki (aklimatyzacja)

Réznorodnos¢ procesow jakim moze by¢ poddawana probka: ogrzewanie, Scieranie,
napylanie warstw, stapianie, sorpcja, spalanie, spopielanie itp. wymaga zastosowania
odpowiedniej metodyki. W metrologii prawnej proces komparacji to poréwnywanie ze sobg
odwaznikéw, wzorcéw masy celem ustalenia odchytki obiektu wzgledem wzorca. Majg tu
zastosowanie dwie metody pomiarowe: ABA, ABBA. Cykl moze przebiegaé podtautomatycznie
(komparatory manualne) lub automatycznie. Ze wzgledu na wymagania odnos$nie doktadnosci,
komparatory wymagajg odpowiednich warunkdow pracy (dynamika zmian w czasie).

Przyktad raportu z komparacji — komparator UYA 4Y.KO

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

Data rozpoczecia 2021.09.06 11:15:45
Data zakoriczenia 2021.09.06 11:23:12

IA B IA ID
|0.1000674 |0.0999239 |0.1000681 |-0.00014385
|0.1000684 |0.0999239 |0.1000696 |-0.0001451
|0.1000685 |0.0999238 |0.1000688 |-0.00014485
|0.1000690 |0.0999242 |0.1000690 |-0.0001448
|0.1000695 |0.0999243 |0.1000693 |-0.0001451
|0.1000693 |0.0999248 |0.1000691 |-0.0001444

(2O R N OV S s

Srednia réznica -0.000144683333 g
Odchylenie standardowe 0.000000482355 g

Liczba cykli 6
Metoda ABA
——-—._._‘___-

- Cykl komparacji moze byé nadzorowany poprzez system komputerowy
RMCS RMCS. Modut obliczeniowy wspodtpracuje z komparatorami oraz
. rejestratorami warunkéw srodowiskowych. Program zarzadza catym

" procesem wzorcowania od momentu przyjecia zlecenia, poprzez
- wzorcowanie, konczgc na wydaniu $wiadectwa wzorcowania.
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9.5. Pomiar préobek o znacznych masach

Probka o znacznej masie to prébka ktérej masa zawiera sie w przedziale od % obcigzenia
maksymalnego + maksymalnego obcigzenia (Max). Doktadnos¢ takich pomiaréw jest zalezna od
kilku czynnikdw, ktére krotko omoéwiono ponizej.

a. Zmiany czutosci wagi w czasie

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

b. Powtarzalnos¢ wskazan

Jeden z najwazniejszych parametrow metrologicznych wagi. Jego wartosc jest zalezna od
warunkéw w jakich jest wykonywany test. W typowej praktyce laboratoryjnej wykonuje
sie pojedyncze wazenie probki, wiec nie mozna okresli¢ wptywu powtarzalnosci na wynik
pomiaru. Te zalezno$¢ wyznacza sie w trakcie badan wtasnych (walidacja) lub przyjmuje
sie to co zawiera deklaracja producenta. Wazgc prébki o znacznych masach nalezy:

=  minimalizowaé wptyw srodowiska

= optymalizowaé parametry wagi,
Jezeli jest potrzebna dokfadna analiza procesu wagowego, powtarzalnos¢ wskazan
nalezy wyznaczad takze obiektami jakie sg wykorzystywane w czasie wazenia.

c. Liniowos¢ wagi

Teoretycznie charakterystyka wagi jest zaleznoscig liniowg obcigzenia 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
wartos¢ statg, ktora moze by¢ uwzgledniana (karta katalogowa). Bardziej szczegétowg
informacje mozna uzyska¢ w procesie wzorcowania. Mozna przyjac¢ ze dla idealnych
warunkéw pracy pomiar masy probki bedzie obarczony btedem nie mniejszym niz
odchytka liniowosci wagi.
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d. Oddziatywanie srodowiska pracy

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

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

Duza powierzchnia prébki 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 kontekscie wymaganej doktadnosci wazenia oraz mozliwosci jakie

posiada waga.

PODSUMOWANIE

Na doktadnos¢ pomiaru masy moze mie¢ wpltyw wiele czynnikdw ktorych suma moze prowadzié

do istotnych btedéw pomiaru. Zazwyczaj istotny jest tylko jeden z obszaréw oraz jeden

z czynnikow. Ograniczenie wptywu tego negatywnego czynnika na proces pomiaru masy jest

zazwyczaj wystarczajace.

GDZIE SZUKAC
BtEDU ?
METODA WAGA OPERATOR o
WALIDACJA STABILNOSC KOMUNIKATYWNOSC O
CZAS ANALIZY PRECYZIA DOSWIADCZENIE O
POWTARZALNOSC DOKEADNOSE WIEDZA
DOKtADNOSC WZORCOWANIE PRAKTYKA Qo
ODTWARZALNOSC ADIUSTACJA UMIEJETNOSCI o (o]
e (]
ELEKTROSTATYKA TEMPERATURA o
TEMPERATURA WILGOTNOSCE
SORPCJA PODMUCHY
DESORPCIA _ WIBRACJE
STRUKTURA CISNIENIE ATMOSF.
PRODUKT SRODOWISKO

Rysunek 43. Diagram Ishikawy — Zzrédfa btedéw w pomiarach masy
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10.

Zgodnos$¢ z wymaganiami

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

Rysunek 44. Mikrowaga serii MYA z wzorcami masy

Mozna powiedzie¢ ze bazg dla wiekszosci procedur kontrolnych jest metodyka podana
w dokumentach OIML R76. Zawiera ona wykaz testow metrologicznych, klasyfikacje wag
oraz wartosci btedéw granicznych dopuszczalnych. Nalezy jednakze zwréci¢ uwage ze tylko
niektére z wag podlegajg wymaganiom metrologii prawnej. Wielu uzytkownikéw, ktorzy
nie podlegajg metrologii prawnej stosuje wtasne wymagania dla doktadnosci wazenia, ale
nadal korzysta z procedur opisanych przez OIML wzbogacajgc je lub tez ograniczajgc do
tych testéw, ktore sg istotne. Odrebnym zagadnieniem jest niepewnos$¢ pomiaru, ktora jest
koniecznym uzupetnieniem procesu pomiaru masy.
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10.1. Metrologia prawna

Wymagania prawne jakie wynikajg z przepisow, zalecen OIML oraz grup roboczych
WELMEC s3 powszechne, gtdwnie dzieki temu, ze organizacje te majg zasieg globalny. Metody oraz
procedury jakie promujg sg wiec znane dla wiekszosci uzytkownikdw, ktérzy wykorzystujg je
podczas swoich testow. Konsekwencjg metod i pomiaréw jest koniecznos$é zdefiniowania wartosci
granicznych (MPE) dla wykonanych pomiaréw. Wartosci progowe odnoszg sie zawsze do dziatki
legalizacyjnej e, uwzgledniajgc stosowane obcigzenie m. Przyktad dla wag klasy doktadnosci I:

Tabela 5. Btedy graniczne dopuszczalne dla wag klasy dokfadnosci |

Obcigzenie 0e<m £50000e 50000e<m <200000e 200000e <m

MPE 0.5e le 15e

Stwierdzenie, ze waga spetnia wymagania prawne jest jednoznaczne z tym, ze jej btedy
pomiaru podczas kontroli nie byly wieksze niz wartosci graniczne. Majac na uwadze, ze WARTOSC
DZIAtKI LEGALIZACYJNEJ = 1 mg, a dziatki odczytowe wag oraz wartosci graniczne MPE maja
wartosci jak nizej:

— d=0.1mg MPE=5d np. AS 220.R2 PLUS

— d=0.01mg MPE =50 d np. XA 82/220.4Y PLUS
— d=0.001mg MPE = 500 d (mikrowaga) np. MYA 5.4Y PLUS

— d=0.0001 mg MPE =5 000 d (ultra-mikrowaga) np. UYA 2.4Y PLUS

to stwierdzenie, ze btedy wskazan wagi nie sg wieksze niz wartos¢ MPE jest mato znaczaca
informacjg. Z tego tez powodu wiekszo$é uzytkownikéw, ktorzy muszg uzytkowaé wagi zgodne
z wymaganiami prawnymi wykonuje dodatkowo procedure wzorcowania. Mozina zatem
powiedzie¢, ze wymagania metrologii prawnej nie majg praktycznego zastosowania dla wag
o znacznych rozdzielczosciach. Wykorzystuje sie natomiast metodyke testéw jakie zawiera
metrologia prawna.

A_-]:A Weighing USER 2021.10.10
Precision MYA2.4Y PLUS Max2g d=1ug 11:0236
o & d
—-0- 0 | | 0 0‘0 g
2T 0%c= 1100% -2 &
Omax IN USE / BLAD PODCZAS UZYTKOWANIA +/- 1.0 e
Omax IN VERIFICATION
BLAD PRZY LEGALIZACII +/- 0.5e
1 1 T 1 1

-1,000mg -0,500mg 2 g_“\\J +0,500mg +1,000mg

~— = Opmax= 0,002 mg

|
249

Rysunek 45. Mikrowagi — metrologia prawna
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10.2. GMP - metrologia przemystowa

W zakresie metodyki, metrologia przemystowa wykorzystuje metody jakimi postuguje sie
metrologia prawna. Istotna rdznica 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 podczas odwazania substancji wzgledem wartosci rzeczywistej. Warto
przypomnie¢, ze ten parametr w pewnych przypadkach mozna wyznaczy¢ tylko poprzez badanie
wzorcem masy. Test dotyczgcy centrycznosci lub powtarzalnosci mozna wykonaé praktycznie
dowolnym obiektem, ktérego masa jest stata w czasie. Drugi problem dotyczy metodyki testéw,
czyli opracowania takiego zestawu, ktory:

— jest adekwatny do zakresu wykonywanych wazen, czyli zawiera tylko te testy, ktére sg
niezbedne, na ten temat zwracajg uwage dokumenty dotyczace Analizy Ryzyka - poziom
wysitku, formalnosci i dokumentacji procesu QRM powinien byé wspdétmierny do poziomu
ryzyka i oparty na naukowej wiedzy

— jest szybkii prosty, sprawdzenie wagi nie powinno zaktécac cyklu pracy

— zawiera kluczowe informacje na podstawie ktdrych mozina podjgé decyzje o dalszym
wykorzystaniu wagi, jej regulacji lub wykluczeniu

Rysunek 46. Limity w procesie wazenia

Znaczng pomocg w interpretacji wynikow testow jest wyznaczenie tzw. Limitéw Ostrzegawczych
i Limitow Krytycznych.
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10.3. Farmacja — USP 41, 1251, Ph. Eur. 1.2.7.

Specyficzne wymagania tego obszaru wynikajg gtdwnie z tego, ze urzadzenia pomiarowe
w tym wagi, sg jednym z elementéw wykorzystywanych w procesie produkcji lekéw. Tym samym
mogg mie¢ wptyw na jakos$é leku a co za tym idzie na zdrowie pacjenta. Poza przepisami prawnymi
obowigzujgcymi na danym obszarze, farmacja stosuje zalecenia zawarte w tzw. farmakopeach. Sg
to dokumenty o zasiegu kontynentalnym np. farmakopea amerykanska, japoriska, europejska,
rosyjska itp. Wymagania dotyczgce wag zawarte sg w dwdch rozdziatach USP, <General Chapters,
Apparatus for Tests and Assays <41 ,,BALANCES”> oraz <General Information, <1251 ,,WEIGHING
ON AN ANALYTICAL BALANCE”. Takie same wymagania przedstawiono farmakopei europejskiej,
rozdziat 1.2.7. Rozdziat USP 41 zawiera wymagania dla powtarzalnosci oraz dokfadnos$ci 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

2:-S 25
R=— <010% -» —— <0.001 (9)
m m

gdzie: S—wartosc odchylenia standardowego z serii 10 powtdrzen
m —masa wzorca jakim waga byta testowana

Przy zatozeniu ze powtarzalnos¢ wskazan wagi dla niewielkich obcigzerht ma wartos¢ statg,
to znajgc wartos¢ odchylenia standardowego (S) mozna wskaza¢ wartos¢ graniczng przy ktérej
spetniony jest warunek wymagany przez USP 41 oraz Ph Eur 1.27. (réwnanie 9).

Tabela 6. MYA 5.4Y PLUS — kryteria oceny USP 41

(mg) masa (mg) USP 41
S =0,0006 0.1
Limit = 0,001 0.2
0.5

1

1.2 0.0010

1.4 0.0009

1.6 0.0008

1.8 0.0007

2 0.0006

Warunek dla powtarzalnosci wskazan wagi, precyzji wazenia prébki jest spetniony wéwczas, gdy
masa probki jest wieksza / rowna 1.2 mg.
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Warunek opisujgcy wymagania dla doktadnosci pomiaru wedtug USP 41, PH Eur 1.2.7 ma
postac:

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.

Zgodnie z powyzszym zapisem test doktadnosci wskazan mikrowagi MYA 5.4Y PLYS nalezy
wykonaé w zakresie od:

= 0.25g (10 % Max) do

= 5g(Max—obcigzenie wagi).

Btagd pomiaru masy wzorca w kazdym badanym punkcie nie moze by¢ wiekszy niz 0.10 %
jego masy. Oczywiscie masa wzorca przed wykonaniem badania powinna by¢ znana, jej wartosé
jest podana w swiadectwie wzorcowania.

Rozdziat USP 1251 nie jest obligatoryjny, zawiera wyjasnienia i definicje termindw, ktore sg
istotne dla wag elektronicznych: czutos¢, doktadnosé, liniowosé, centryczno$é oraz tzw. masa
minimalna. Wartos¢ masy minimalnej wyznacza poczatek zakresu wazenia dla wagi. Wartosé masy
minimalnej wyznaczana jest z zaleznosci (10), ktéra jest transformacjg zaleznosci (9):

MSW =2000-S (10)

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 parametrow wagi decydujgcy o doktadnosci pomiarowe;j.

JAK WYZNACZYC WARTOSC MASY MINIMALNEJ?
o wykonad serie 10 powtdrzen za pomocg wzorca masy
o masa wzorca, ktérym test bedzie wykonany powinna by¢ znacznie wieksza niz oczekiwana
wartosé MSW (zalecenia USP 1251, Ph Eur 1.2.7)
z otrzymanych wynikdw nalezy wyliczy¢ odchylenie standardowe
wyliczyé warto$s¢ MSW zgodnie z réwnaniem (10)

KOMENTARZ

Z powyzszych punktow jasno wynika to, ze osiggniecie jak najmniejszej wartosci MSW wymaga
zapewnienia dobrych warunkéw pracy. Im wieksza rozdzielczo$¢ wagi tym wieksze wymagania
co do stabilnosci Srodowiska pracy.
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Dla wag o mniejszej rozdzielczosci podczas badania powtarzalnosci mozliwe jest uzyskanie
wszystkich takich samych wynikéw, co powoduje Ze matematycznie wartos¢ odchylenia
standardowego wyniosta by zero. W takim przypadku nalezy zastosowad zlecenie USP 41 i wyliczy¢
wartos¢ odchylenia standardowego z zaleznosci:

S=041-d (11)

gdzie: d — wartos¢ dziatki elementarnej wagi

Przy zatozeniu, ze wartos¢ odchylenia standardowego jest mniejsza niz 0.41d mozina
okresli¢ zaleznos¢ tzw. Masy Minimalnej wzgledem dziatki elementarnej wagi (tabela 7). Pokazane
wartosci w tabeli 7 s3 najmniejszymi mozliwymi wartosciami MSW jakie sg potencjalnie mozliwe.

MSW = 2000 - 0.41-d =820 -d (12)

Tabela 7. Wartos¢ MSW w zaleznosci od dziatki elementarnej wagi

Wart. dziatki elementarnej | Przyktadowy typ wagi | Odchylenie standardowe Wartos¢ masy
wagi d (mg) prod. Radwag S (mg) minimalnej MSW (mg)

10 PS 6000.R2 PLUS 4.1 8200

1 PS 1000.X2 0.41 820
0.1 AS 220.X2 PLUS 0.041 82
0.01 XA 82/220.4Y PLUS 0.0041 8.2

0.001 MYA 5.4Y PLUS 0.00041 0.82

0.0001 UYA 2.4Y PLUS 0.000041 0.082

Poza aspektem metrologicznym istotne sg takie wymagania funkcjonalne dotyczace
uzytkowania i bezpieczenstwa wag. Te zagadnienia obejmujg np.:
= kilku poziomowy system uprawnien
= mechanizm logowania sie uzytkownikow
= rejestr zmian w ustawieniach itp.
Szczegbtowe wymagania zawierajg dokumenty np. 21 CFR Parts 11.

Podsumowanie
Od stycznia 2022 roku wymagania dotyczgce wag elektronicznych sg takie same w farmakopei

amerykanskiej (USP) oraz europejskiej (Ph. Eur). Jest to jeden z elementow ujednolicania
wymagan jakosciowych dla globalnego rynku wytwarzania lekarstw.
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10.4. Ochrona srodowiska

Uzytkowanie wag w procesach zwigzanych z ochrong $rodowiska wymaga zgodnosci
z wymaganiami prawnymi jakie obowigzujg na danym obszarze oraz wymaganiami normatywnymi.
Jak wczesniej pokazano wymagania prawne zawierajg dos$¢ duze wartosci MPE, wiec
metrologicznie wiekszos$¢ wag spetnia je z duzym zapasem. Metrologia prawna wymaga okresowej
weryfikacji wag przez podmiot do tego celu uprawniony, co nie zawsze jest sensowne z punktu
widzenia metrologii, przyktad mikrowagi. Z tego powodu wiekszo$¢ uzytkownikow mikrowag
decyduje sie na przeprowadzenie procedury wzorcowania, poprzez co uzyskujg oni pewng
informacje o potencjalnych btedach wazenia.

Przyktad swiadectwa wzorcowania przedstawiono w dalszej czesci opracowania.
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CENTRUM METROLOGII, BADAN | CERTYFIKACJI - LABORATORIUM POMIAROWE

Date of issue: 17 June 2021

RADWAG Wagi Elektroniczne Witold Lewandowski
26-600 Radom, ul. Torunska 5

PCA

Pousie CenTRUM
AxRenyracy

26-600 Radom, ul. Starowiejska 17A
tel. /38/ 386 64 70;  fax /48/ 385 00 11

>0<

WZORCOWANIE

Calibration laboratory accredited by

Palish Centre for Accreditation, a signatory to EA MLA and ILAC MRA

that include recognition of calibration certificates.
Accreditation No AP 069.

CALIBRATION CERTIFICATE

Certificate No: 6076/2252/21

Page: 1/2

OBJECT OF
CALIBRATION

APPLICANT

USER

PLACE OF
CALIBRATION

CALIBRATION
METHOD

ENVIRONMENTAL
CONDITIONS

DATE OF
CALIBRATION

TRACEABILITY
CALIBRATION
RESULTS

UNCERTAINTY OF
MEASUREMENT

Non-automatic electronic weighing instrument - single range

Manufacturer RADWAG Wagi Elektronicze
Type / symbol MYA 5.4Y

Serial No 702517

Capacity Max 51g

Scale interval d 1mg

RADWAG Wagi Elektronicze
ul. Torunska 5, 26-600 Radom

RADWAG Wagi Elektronicze Laboratorium Pomiarowe
ul. Starowiejska 17A, 26-600 Radom

Callibration Procedure: PW 01 rev. Xl of 28 February 2018

Air temperature: (22,59 +22,94)+0,20°C
Relative humidity: (54,3+ 56,3)+1,1%
17 June 2021

This certificate is issued under the agreement EA MLA in the field of calibration and provides
treacebility of measurement results to the International System of Units (SI)

The results have been presented on page 2 of this certifictae including uncertainty of measurement.
Uncertainty of measurement has been evaluated in compliance with EA-4/02 M:2013

The expanded uncertainty assigned corresponds to a coverage probability of 95 %
and the coverage factor k = 2.

This certificate may be presented or copied as whole document only

Rysunek 47. Przyktad $wiadectwa wzorcowania — dane identyfikacyjne
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Date of issue: 17 June 2021

CALIBRATION CERTIFICATE issued by ACCREDITED LABORATORY No AP 069

Certificate No: 6076/2252/21

Page: 2/2

CALIBRATION
RESULTS

Adjustment device:
Adjustment weight:

The results presented below refer only to the calibration object described
on the first page of this certificate

internal
internal

MEASUREMENT ERROR AND REPEATABILITY

Load Load Mass reference Indication of Measurement Standard Uncertainty of
TARE instrument error deviation measurement
L Lr Myef / E(l) s U(E)
g g g g 9 g g
0,001 0,0010011 0,001001 0,000000 0,0000009 0,000001
0,5 0,5000014 0,500002 0,000000 0,0000013 0,000005
1 0,999997 0,999998 0,000001 0,0000008 0,000005
2 2,000003 2,000003 0,000000 0,0000012 0,000007
5 4,999988 4,999988 0,000000 0,0000013 0,000009

Authorized by:

Tomasz Kasprzak

Rysunek 48. Przyktad $wiadectwa wzorcowania- wyniki
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11. Cechy uzytkowe mikrowag

Wspbtczesne urzgdzenia pomiarowe poza dobrymi parametrami metrologicznymi muszg
posiada¢ odpowiednie rozwigzania ergonomiczne oraz programowe. Zakres i kierunek tych
rozwigzan zawsze wynika z potrzeb rynku. Uwagi i wymagania swiadomych uzytkownikéw
stanowig duzy wktad w rozwdj wspodtczesnych wag wysokiej rozdzielczosci.

11.1. Szybkos$¢ pomiaru

Szybkos¢ wazenia jako parametr wag elektronicznych dotyczy zazwyczaj czasu pomiaru czyli
czasu w jakim masa probki moze byé wyznaczona. Analizujgc dane katalogowe wag nalezy
zdecydowanie odrdéznia¢ tresci marketingowe od rzeczywistych mozliwosci technicznych
urzadzenia. W przypadku ultra-mikrowag 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 sekundy. Operacje umieszczenia tadunku na szalce sg trudne do
oszacowania ze wzgledu na indywidualne cechy i mozliwosci operatoréw. Rzeczywisty czas
wazenia prébki nie jest zalezny istotnie od jej masy i wynosi okoto 6 sekund. Jest to czas potrzebny
dla uzyskania jednoznacznie stabilnego pomiaru. Oczywiscie poprzez modyfikacje parametrow
wagi takich jak np. profil wazenia moina uzyskaé kroétsze czasy wazenia prébek, ale nalezy
pamieta¢ o tym ze zazwyczaj zwiekszenie szybkosci pomiaru to zmniejszenie precyzji wazenia.
W tabeli 8 podano przyktadowe czasy wazenia dla wag o réznych dziatkach elementarnych.

Tabela 8. Przyktadowe czasy pomiaru masy zaleznie od wybranego profilu wazenia

Nazwa wagi XA 6.4Y PLUS XA 210.4Y PLUS AS 220.X2 PS 4500.X2
Masa probki / dziatka wagi 0.5g / 0.001 mg 20g/0.01 mg 10g/0.1mg 500 g /10 mg
Profil Fast 6 sek. 3 sek. 3 sek. 2 sek.
Profil Fast dosing 9 sek. 7 sek. 3 sek. 2 sek.
Profil User 8 sek. 7 sek. 3 sek. 3 sek.
Profil Precision 15 sek. 14 sek. 6 sek. 4 sek.

Z danych zaprezentowanych w tabeli 8 wynika ze im wieksza dziatka elementarna wagi tym
mniejsze rdéznice w czasach pomiaru masy niezaleznie od wybranego profilu. Najkrdtszy czas
wazenia mozna uzyskac po wybraniu profilu Fast a najdtuzszy przy zastosowaniu profilu Precision.
Profil Fast Dosing to metoda szybkiego wazenia, ale przy bardzo wysokiej pobudliwosci wagi
(detekcja bardzo matych zmian masy). Z tego wzgledu czas pomiaru w tym profilu jest zazwyczaj
dtuzszy niz dla profilu Fast.

KOMENTARZ

Pomiar lub odmierzenie pewnej czesci prébki z rozdzielczoscia co najmniej 20 miliondw
powinno sie raczej rozpatrywa¢ w kontekscie wymaganej dokfadnosci np. 3/20 min. niz
szybkosci pomiaru. Ta kwestia jest czytelna dla wiekszosci swiadomych uzytkownikdow.

Strona | 67



11.2. Praca bezdotykowa (touchless operation)

Specyfika miejsca pracy lub wymagana metodyka badania moze ogranicza¢ zdolnosci
manualne operatora (skafandry, rekawice itp.). W tych przypadkach doskonale sprawdzajg sie
czujniki podczerwieni w jakie wyposazone sg mikrowagi i ultra-mikrowagi produkcji Radwag. Za
pomocy tych sensoréw mozna realizowac¢ wydruk, tarowanie, otwieranie i zamykanie komory
wazenia, wybor nazwy prébki do wazenia itp. Regulowana moc dziatania czujnikdw pozwala
optymalizowac obszar ich aktywnosci.

Rysunek 49. Czujniki zblizeniowe mikrowagi

11.3. Praca bezprzewodowa (wireless work)

W wiekszosci wag o modutowej budowie stosuje sie pofgczenia kablowe pomiedzy
elementami konstrukcyjnymi. Jest to najprostsze rozwigzanie, ktére nie zawsze jest zadowalajgce.
W pewnych przypadkach wymagany jest dostep do komory wazenia z dwéch stron co wymaga
oddalenia miernika. Niezmienna odlegto$¢ tych elementdw jest duzym ograniczeniem. W wagach
Radwag wykorzystano pofgczenie Bluetouch pomiedzy miernikiem a modutem wagowym, teraz
mozna umieszcza¢ miernik w dowolnej odlegtosci (nawet 10 m). Jest to wygodne rozwigzanie, gdy
umieszczasz wage w dygestorium lub komorze typu Glove Box.

11.4. Bezpieczenstwo

Zazwyczaj podczas walidacji nastepuje proces optymalizacji parametrow wagi czyli dobor
takich ustawien dla ktérych uzyskuje sie odpowiedniag doktadnos¢ wazenia. Te parametry powinny
by¢ stosowane przez caty czas uzytkowania wagi. Ich zabezpieczenie przed nieokreslong zmiang
jest realizowane poprzez kilku poziomowy system dostepu. Kazdy z operatorow ma przydzielone
pewne mozliwosci w zakresie obstugi wagi tzn. mozliwosci wazenia, drukowania, zapisywania
informacji itp. Bezpieczenstwo oparte na 4 poziomowym systemie haset to:

— ergonomia (wykonujemy tylko te czynnosci, ktdre sg wymagane, oszczednos$¢ czasu)
— stabilno$¢ parametrow wagi decydujgcych o jej doktadnosci (masz gwarantowang
doktadnosé, niezaleznie od tego kto wykonuje wazenie)
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11.5. Personalizacja

Personalizacja to nic innego jak dopasowanie sposobu dziatania wagi do wtasnych potrzeb.

Zakres tych modyfikacji jest zalezny od mozliwosci programowych wagi. Mikrowagi oraz inne wagi

jakie produkuje Radwag posiadajg szereg mozliwosci w tym zakresie. ldeologia personalizacji

koncentruje sie na uzytkowniku poprzez takie elementy jak:

a.

b
c.
d.
e

hasto dostepu
poziom uprawnien
wybdr wersji jezykowej interfejsu wagi
numer karty RIF
mozliwos$é tworzenia wiasnego srodowiska pracy
Nalezy stworzy¢ wtasny profil zwigzany z aplikacjg, ktéra jest wykorzystywana.
Zaprogramowane mogg by¢:
= parametry zwigzane ze stabilnos$cig wyniku - menu odczyt
= informacje jakie sg wyswietlane w polu INFO
= przyciski SZYBKIEGO dostepu
=  domysliny profil, ktdry bedzie zawsze uruchamiany po zalogowaniu sie
= typ wydruku jaki jest wymagany

11.6. Wielofunkcyjne srodowisko pracy

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

gwarantowane poprzez wewnetrzne uktady adiustacyjne tak jak w mikrowagach produkcji Radwag.

Realizowany pomiar mozna nadzorowaé poprzez tzw. aplikacje wagowe. Mozna je podzieli¢ na

dwie gtéwne grupy. Pierwsza zawiera te zwigzane z realizacjg wazenia czyli:

a.

=0 oo T

dozowanie

dowazanie

liczenie detali

kontrola % masy prébki
receptury

wyznaczanie gestosci

Druga grupa to aplikacje takie jak Statystyka, SQC, Bazy danych, ktérych zadaniem jest

przetwarzanie juz zebranych informacji. Mozliwos¢ jednoczesnej pracy kilku aplikacji tworzy multi

funkcjonalne srodowisko w ktérym mozna realizowa¢ nawet dos¢ skomplikowane projekty.
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11.7. Wsparcie techniczne — modut media

Interfejs uzytkownika wykorzystujgcy panel dotykowy wydaje sie prosty i czytelny. Dopiero
wowczas, gdy zagtebiamy sie w szczegdty aplikacji zaczynajg sie pewne problemy ze zrozumieniem
ideologii dziatania mechanizmoéw programowych. Sieganie po instrukcje obstugi zapewne rozwiato
by szereg watpliwosci, ale jest prostsza metoda. Radwag w swoich wagach udostepnit tzw. modut
MEDIA. Zawiera on filmy instruktarzowe dotyczgce réznych obszaréw stosowania wagi.

PODSUMOWANIE

Aplikacje wagowe to grupa programow uzytkowych ktéra rozwija sie dos¢ dynamicznie,
gtownie w efekcie uwag i potrzeb uzytkownikdw. Trudno zatem méwic o potencjalnej stabilnosci
tych aplikacji, raczej nalezy je postrzegaé¢ jako co$ co innowacyjnie sie zmienia podazajgc za
trendami i potrzebami rynku.
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