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PANSTWOWY WZORZEC
JEDNOSTKI TEMPERATURY
W GLOWNYM URZEDZIE MIAR

Termometria i miedzynarodowe skale temperatury

Istotg wspolczesnej termometrii jest prowadzenie nieustajacych prac nad skalg termo-
dynamiczng temperatury, ktéra wyznaczajaca definicyjne punkty stale i odpowiadajace im
wartoéci temperatury, jak réwniez doskonalenie urzadzen do odtwarzania tych punktéw.
Na przestrzeni lat zmiany miedzynarodowych skal temperatury odzwierciedlaly dynamicz-
ny postep techniczny w zakresie technik pomiarowych, konstrukcji przyrzadéw i urzadzen
oraz stosowanych materialow. Juz w kilka lat po ustaleniu kolejnej, nowej wersji skali ujaw-
nialy sie jej defekty i odchylenia od skali termodynamicznej. Pojawiala si¢ wowczas potrze-
ba ustalenia nastepnej wersji skali.

Pierwsza skala temperatury o zasiggu miedzynarodowym zostala przyjeta w 1887 r.
przez Miedzynarodowy Komitet Miar (CIPM) i zatwierdzona byla przez pierwsza Generalna
Konferencj¢ Miar (CGPM) w 1889 r. Opierala si¢ na wynikach wieloletnich badan z zasto-
sowaniem termometru wodorowego (gazowego) o stalej objetosci (termometr Chappuisa).
Miata ograniczony zakres stosowania, od punktu topnienia lodu (0 °C) do punktu wrzenia
wody (100 °C). Przyrzadami odtwarzajacymi tg skale byly cztery termometry szklane rte-
ciowe, ktorych wskazania byly bezposrednio poréwnywane ze wskazaniami termometru
gazowego. W rezultacie przeprowadzonych prac w instytutach metrologicznych Niemiec,
Stanéw Zjednoczonych i Anglii, wystapiono w 1911 r. do Migdzynarodowego Biura Miar
(BIPM) z propozycja ustanowienia miedzynarodowej skali termodynamicznej, odtwarzanej
z zastosowaniem platynowych termometréw rezystancyjnych w zakresie od 0 °C do 450 °C.
Niedlugo potem rozszerzono proponowany zakres temperatury do (-100 + 1100) °C. Osta-
tecznie V Generalna Konferencja Miar zaakceptowala zmiang skali odtwarzanej z zasto-
sowaniem termometru wodorowego o stalej objetosci, na skale termodynamiczna oraz na-
stapito okreslenie punktéw odniesienia, ktorych wartosci mialy by¢ ustalone w mozliwie
dokfadny wéwczas sposéb. Uzgodniony projekt skali zostal przyjety przez VII Generalna
Konferencje Miar jako Migdzynarodowa Skala Temperatury z 1927 r. (MST-27). Miala ona
mie¢ charakter uniwersalny i zastapi¢ rézne istniejace wowczas panstwowe skale tempe-
ratury. Byla zdefiniowana sze§cioma punktami statymi, trzema wzorcowymi przyrzagdami
interpolacyjnymi oraz réwnaniami interpolacyjnymi do obliczania temperatury pomiedzy
tymi punktami. Zawarte w niej ustalenia umozliwialy przeprowadzenie doktadnych i od-
twarzalnych pomiaréw temperatury z najblizszym, jak to wowczas byto mozliwe, przyblize-
niem do temperatur termodynamicznych.

W okresie powojennym kolejno ustanowione skale temperatury to: Miedzynarodowa
Skala Temperatury z 1948 r. (MST-48), Miedzynarodowa Praktyczna Skala Temperatury
z 1948 r. wraz z wydaniem poprawionym z 1960 r. (MPST-48), Miedzynarodowa Praktyczna
SkalaTemperaturyz1968r.wrazzwydaniem poprawionymz1975r. (MPST-68), Tymczasowa
Skala Temperatury z 1976 r. (TST-76) oraz aktualnie obowiazujaca Miedzynarodowa Skala
Temperatury z 1990 r. (MST-90).




Wprowadzona w roku 1948 skala MST-48 miala na celu usunigcie ujawnionych w mie-
dzyczasie odchylen od skali termodynamicznej, przez przyporzadkowanie punktowi krzep-
niecia srebra ,lepszej” wartosci temperatury (960,8 °C zamiast 960,5 °C) i zastosowanie
nowej wartosci stalej promieniowania oraz wprowadzenie wzoru Plancka zamiast wzoru
Wiena. Uzupelniona wersja MST-48, przyjeta XI Generalng Konferencja Miar w 1960 r.,
jako MPST-48, wprowadzala punkt potréjny wody (0,01 °C) zastepujacy punkt topnie-
nia lodu (0 °C) oraz rekomendowala alternatywne stosowanie punktu krzepnigcia cynku
(419,505 °C) jako lepiej odtwarzalnego od punktu wrzenia siarki (444,6 °C). Stopniowo eli-
minowano punkty wrzenia, zastepujac je lepiej odtwarzalnymi punktami krzepniecia lub
topnienia oraz punktami potréjnymi.

Skala MPST-68 w stosunku do skali MPST-48 wprowadzala istotne zmiany, do kto-
rych nalezaly: zmiana nazwy i oznaczenia jednostki temperatury termodynamicznej (nada-
nie nazwy kelwin i oznaczenia K) oraz definicji kelwina, wprowadzenie szesciu nowych
definicyjnych punktéw statych — pie¢ punktéw dla niskich temperatur i jeden - dla $rednich
(punkt krzepniecia cyny), wyeliminowanie punktu wrzenia siarki, zmiana wartosci przypi-
sanych czterem punktom stalym, zmiana wzordw interpolacyjnych dla zakresu odtwarza-
nia skali z zastosowaniem termometru rezystancyjnego i termoelementu.

Kolejna, aktualnie obowiazujaca skala MST-90, przyjeta przez Miedzynarodowa
Konferencje Miar w 1989 r., zacz¢la obowigzywac od 1 stycznia 1990 r., ale juz w 1999 r.
XXI Generalna Konferencja Miar przewidziala jej rozszerzenie ponizej dolnej granicy
0,65 K. Skala MST-90, zastepujac MPST-68 i wydanie poprawione z 1975 r. oraz TST-76,
wprowadzala nastepujace zmiany: obnizenie dolnej granicy jej stosowania do 0,65 K, wpro-

Tabela 1. Definicyjne punkty state MST-90

Temperatura

Lp. Substancja® Rodzaj punktu®
1 od3do5 od -270,15 do -268,15 *He \%

2 13,8033 -259,3467 e-H, T

3 okolo 17 -256,15 e-H, (lub He) V (lub G)

4 okolo 20,3 -252,85 e-H, (lub He) V (lub G)

5 24,5561 -248,5939 Ne T

6 54,3584 -218,7916 O, T

7 83,8058 -189,3442 Ar T

8 234,3156 -38,8344 Hg T

9 273,16 0,01 H,O T

10 302,9146 29,7646 Ga M

11 429,7485 156,5985 In &

12 505,078 231,928 Sn E

13 692,677 419,527 Zn B

14 933,473 660,323 Al K

15 1234,93 961,78 Ag B

16 1337,33 1064,18 Au K

17 1357,77 1084,62 Cu 18

@ - wszystkie substancje, z wyjatkiem *He, majg naturalny sktad izotopowys; e-H, oznacza wodor o sktadzie
odpowiadajgcym réwnowadze miedzy odmianami molekularnymi ,orto” i ,,para”,
® _ symbole maja nastepujace znaczenia: V - ci$nienie pary nasyconej, T - punkt potrdjny (temperatura,

w ktdrej faza stala, ciekla i gazowa znajduja si¢ w stanie réwnowagi), G - punkt realizowany
z zastosowaniem termometru gazowego, M, F - punkt topnienia, punkt krzepniecia odpowiednio
(temperatura, przy ci$nieniu 101325 Pa, w ktdrej faza stata i ciekla znajduja si¢ w stanie rownowagi).




wadzenie pieciu nowych punktéw stalych (punkt potréjny neonu, punkt potrojny rteci,
punkt topnienia galu, punkt krzepnie¢cia indu, punkt krzepniecia aluminium, punkt krzep-
niecia miedzi). Zmienita warto$ci dziewigciu punktéw statych i wycofala dwa punkty stale
(punkt wrzenia neonu, punkt wrzenia tlenu).

MST-90 w odniesieniu do przyrzadéw interpolacyjnych ustalila:

- dlazakresu od 0,65 K do 5 K - dwa termometry kondensacyjne wykorzystujace zalez-
no$¢ cisnienia pary nasyconej *He i *H od temperatury,

- dlazakresu od 3 K do 24,5561 K - termometr gazowy o stalej objetosci,

- dlazakresu od 13,8033 K (-259,3467 °C) do 1234,93 K (961,78 °C) - platynowy czujnik
termometru rezystancyjnego,

- dlazakresu od 961,78 °C do 1084,62 °C - termometr radiacyjny.

Wzorzec jednostki temperatury

Charakterystyczng cechg wzorca jednostki temperatury o najwyzszej jakosci metro-
logicznej, stuzacego do odtwarzania migdzynarodowej skali temperatury, jest znaczaca
liczba i réznorodnos¢ przyrzadéw oraz urzadzen pomocniczych wchodzacych w jego skiad.
Ustalenia i zalecenia techniczne skali temperatury precyzuja sposoby realizacji poszcze-
gélnych punktéw stalych, jednakze w zakresie szczegélowych wykonan praktycznych
pozostawiaja obszar do dalszych prac. Konsekwencja tego jest stosowanie w Krajowych
Instytucjach Metrologicznych (NMI), utrzymujacych panstwowe wzorce temperatury,
oprdcz aparatury wytwarzanej przez pojedynczych w skali §wiatowej producentéw, rowniez
unikalnych urzadzen i rozwigzan, powstatych w wyniku prowadzonych tam prac badaw-
czo-rozwojowych.

Po etapie odtworzenia skali z zastosowaniem wzorca temperatury nastepuje nie mniej
wazny etap utrzymania wzorca na poziomie co najmniej takim, jaki uzyskano w trakcie
jego pierwotnego odtworzenia. Nie jest to zadanie tatwe do zrealizowania, biorgc pod uwa-
ge specyfike procesow cieplnych, ich dynamike i wplyw na przyrzady i urzadzenia wcho-
dzace w sktad wzorca. W konsekwencji obserwowane jest postepujace zuzycie materialow
izolacyjnych urzadzen cieplnych, zuzycie wzorcowych substancji poszczegdlnych punktéw
statych, stopniowe zmiany ich skladu chemicznego wynikajace ze wzajemnego oddziatywa-
nia molekul substancji wzorcowej, grafitu i kwarcu, zuzycie przyrzadéw interpolacyjnych.
Wszystkie te czynniki maja bezposredni wptyw na zmiany stabilnosci parametréw wzor-
ca 1 wymagaja stalego monitorowania, poprzez badanie powtarzalnosci i odtwarzalnosci
wzorca. Je$li nastepuja zmiany tych parametréw, wéwczas konieczne sg okresowe wymiany
elementéw wzorca.

Historia panstwowego wzorca jednostki temperatury w kraju

Pierwsza realizacja miedzynarodowej skali temperatury w Polsce odnosita si¢ do skali
MST-27 i obejmowata zakres od 0 °C do 660 °C. Prace nad jej odtworzeniem zostaly rozpo-
czete w roku 1935 przez Zdzistawa Gajewskiego, metrologa i popularyzatora wiedzy, kté-
ry pod kierunkiem prof. J. Rolinskiego, kierownika Zaktadu Naukowo-Metrologicznego,
organizowal pracowni¢ termometryczng w 6wczesnym Glownym Urzedzie Miar (GUM).




Skompletowal on odpowiednie przyrzady wzorcowe, urzadzenia podstawowe i pomocni-
cze (mostki kompensacyjne, piece, termostaty), czesto korzystajac z pomocy warsztatéw
GUM. Dysponujac odpowiednig aparatura, niezbedng do przeprowadzania pomiardw,
rozpoczal zmudne i trudne prace badawcze zmierzajace do odtworzenia miedzynarodo-
wej skali temperatury, a tym samym realizacji i utrzymania panstwowego wzorca jednost-
ki temperatury. Wyniki przeprowadzonych prac zostaly przedstawione przez autoréw na
IX Kongresie Fizykow Polskich w Wilnie w roku 1938, a rok p6zniej opublikowane w arty-
kule o realizacji miedzynarodowej skali temperatury w zakresie od 0 °C do 660 °C, w czaso-
pi$mie naukowym Acta Physica Polonica - vol. VII, Wilno 1939 r.

Kolejne prace o charakterze badawczo-rozwojowym, dotyczace wzorca temperatury
i odtwarzania skali, prowadzone byly juz w trudnym okresie powojennym. Realizowano je
w ramach szerszego tematu ,,Odtwarzanie i przekazywanie MPST od wzorcéw panstwo-
wych i kontrolnych przyrzadéw pomiarowych w zakresie temperatury (-200+2000) °C”,
dotyczacego odtwarzania skal MPST-48 i MPST-68, z podziatem na etapy odnoszace si¢ do
zakresdw pomiarowych i przyrzadéw odtwarzajacych te skale.

W zakresie odtworzenia skali ponizej 0 °C, prowadzono prace nad realizacja punktu
wrzenia tlenu (-182,97 °C), stanowigcego dolng granice MPST-48. Poszczegolne elemen-
ty stanowiska pomiarowego wykonywano wg wlasnych projektéw (bazujac na dostepnej
w tym okresie literaturze swiatowej), cze$¢ z nich jeszcze przed 1963 r. Skala przedsiewzie-
cia byla duza i wymagata wspotpracy ze specjalistami z Politechniki Warszawskiej oraz
z Zakladu Aparatury Naukowej i Laboratoryjnej Pracowni Szklarskiej CUJiM. Ze wzgledu
na trudnosci w pozyskiwaniu niezbe¢dnej aparatury do wysokiej prézni, zasadnicza czes¢
pracy realizowano od roku 1968 do 1971. W ramach tego etapu zbudowano stanowisko do
produkgji i oczyszczania tlenu oraz stanowisko do realizacji punktu wrzenia tlenu metoda
termometru kondensacyjnego. Do wytworzenia tlenu wykorzystano reakcje cieplnego roz-
kfadu KMnO,. Obliczone btedy pomiaréw z zastosowaniem czterech termometréw rezy-
stancyjnych nie przekraczaly wartosci + 5,0 mK. Bledy te nie uwzglednialy jednak wptywu
zanieczyszczen tlenu, ktdrego czysto$¢ na tym etapie nie byla badana.

Dla zakresu temperatury (0+1100) °C, podzielonego zgodnie z ustaleniami MPST-48
(wyd. poprawione z 1960 r.) na dwa podzakresy, podzakres (0+630) °C realizowany byt
z zastosowaniem platynowych termometréw rezystancyjnych, a podzakres (630+1100) °C
realizowany byl z zastosowaniem termoelementéw. Zasadnicza cze$¢ prowadzonych wow-
czas prac stanowilo doskonalenie istniejacego podstawowego wzorca jednostki tempera-
tury. Dzigki wprowadzeniu do praktyki stosowania punktu krzepniecia cynku (zdefinio-
wanego jako 419,505 °C), punktu potrdjnego wody, ktéry zastapit punkt topnienia lodu,
oraz punktu wrzenia wody, osiaggnieto bledy wzorcowania platynowych termometréw
rezystancyjnych, pracujacych na stanowisku wzorca podstawowego temperatury, w grani-
cach +(0,7 +2,3) mK.

Inne prace laboratorium, dotyczace wzorca temperatury, skupialy si¢ na ulepszaniu
urzadzen cieplnych (piecow pionowych, termostatéw) stuzacych do uzyskiwania jednorod-
nego pola temperatury. Zalozenia konstrukcyjne do piecow, w ktérych realizowane byty
punkty krzepniecia metali, oparte byly na dostepnych wowczas publikacjach technicznych
oraz informacjach uzyskanych w trakcie praktyk w zagranicznych instytucjach metrolo-
gicznych. Prototypy konstruowane w laboratorium stanowily podstawe do wielokrotnych
eksperymentow ustalajacych optymalne potozenie blokéw niklowych wyréwnujacych pole




temperatury, polozenie tygli grafitowych oraz odpowiednig ilo$¢ i potozenie uzwojen grzej-
nych piecow. W latach 1966 - 1967 w oparciu o konstrukcje pieca stosowanego w National
Physical Laboratory (NPL) w Anglii uzyskano bardzo dobrg odtwarzalnos¢ pomiaréw dla
punktu cynku. Potwierdzily to wyniki poréwnan miedzynarodowych dla platynowych
termometrow rezystancyjnych, przeprowadzonych w krajach nalezacych do 6wczesnego
RWPG.

W zakresie wyzszych temperatur, odtwarzanych z zastosowaniem termoelementow,
prace konstrukcyjne pozwolily na przygotowanie termoelektrycznego wzorca grupowego
do ustanowienia go jako wzorzec panstwowy w zakresie temperatury (630,5+1063) °C,
obejmujacego punkty stale antymonu, srebra, zlota i miedzi. W zwigzku z tymi przygoto-
waniami, w latach 1963 - 1965, badano i wzorcowano trzy termoelementy PtRh-Pt (typ S)
w punktach stalych cynku, antymonu, srebra, zlota i miedzi oraz poréwnywano ich cha-
rakterystyki termometryczne, uzyskane w laboratorium oraz w Instytucie Metrologicznym
im. Mendelejewa w Leningradzie (VNIIM). Nastepnie otrzymane wyniki poréwnywano
z charakterystyka innego termoelementu tego samego typu, wywzorcowanego w NPL
(Anglia). Rezultaty poréwnan stanowily praktyczne potwierdzenie wprowadzenia w Polsce
skali MPST-48 (wydanie poprawione z 1960 r.), a ich analiza byta podstawa do ustalenia
6wczesnego uktadu sprawdzan ,narzedzi” do pomiaru temperatury w ww. zakresie.

Podsumowanie rezultatow powyzszych prac dawato podstawy do okreslenia kierunku
dalszego rozwoju laboratorium GUM, ktérego cel, realizowany w kolejnych etapach, precy-
zowano jako poprawienie doktadnosci wzorca panstwowego. Dzialania, ktére zaplanowano
podjac to: przebudowa piecéw dla uzyskania lepszych warunkéw termicznych, przeprowa-
dzenie analizy czystosci metali wzorcowych i ich wymiana, wprowadzenie zmian w osto-
nach zewnetrznych czujnikéw termoelektrycznych.

Tuz po wprowadzeniu skali MPST-68, zadania laboratorium dotyczace jej wdrozenia,
wynikaty z istniejacych rozbieznosci w stosunku do skali MPST-48. Zmienily sie, z wyjat-
kiem punktu potréjnego wody i punktu wrzenia wody, wartosci wszystkich pozostatych
punktoéw statych, jak réwniez wzory interpolacyjne, powodujac koniecznos$¢ stosowania
bardziej skomplikowanej techniki obliczeniowej. Zaostrzone zostaly wymagania dla czy-
stoéci platyny termometru rezystancyjnego. Pociagalo to za sobg konieczno$¢ prowadzenia
dlugoterminowych dzialan, zaréwno technicznych, jak i zwigzanych z nowelizacja prze-
piséw i instrukeji dotyczacych przyrzadéw do pomiaru temperatury oraz polskich norm
z zakresu termometrii.

Kierunek prac technicznych laboratorium, po roku 1970, dotyczyl zwigkszenia czysto-
$ci metali zastosowanych do realizacji punktow statych cynku i cyny do 6N (99,9999 %),
kontynuacja prac nad punktem wrzenia wody (100 °C), ktory skala MPST-68 pozostawila
do stosowania zamiennie z punktem topnienia cyny (231,9681 °C) oraz zwiekszenie doktad-
nosci uktadu elektrycznego poprzez eliminacje zakldcen w ukladzie pomiarowym mostka
rezystancyjnego (wowczas mostek Smith’a). Znaczacym osiggnieciem laboratorium, w po-
czatkach lat 70., byla realizacja punktow statych antymonu i srebra metoda tygla zamknie-
tego. Rezultat tego byl wymierny - spowodowal trzykrotne zmniejszenie btedu pomiaru
dla termoelektrycznego wzorca podstawowego temperatury w zakresie (630+961) °C. W
zakresie niskich temperatur, dla odtworzenia punktu potréjnego argonu, stosowanego za-
miennie z punktem wrzenia tlenu, opierano si¢ na wspo6lpracy dwustronnej z Panstwowym
Instytutem Metrologii w Paryzu (INM). W ramach tej wspétpracy odbyl sie staz naukowy




pracownika laboratorium, jak réwniez uruchomiono stanowisko do odtwarzania punktu
potrdjnego argonu i przeprowadzono poréwnania mi¢edzynarodowe. Odtwarzany wéwczas
w laboratorium zakres wzorca jednostki temperatury obejmowat przedzial od punktu wrze-
nia tlenu (-182,962 °C), a po roku 1980 - od punktu potrdjnego argonu (-189,352 °C), do
punktu krzepniecia zlota (1064,43 °C) i stanowil zrédlo spdjnosci pomiarowej dla najcze-
$ciej stosowanego zakresu temperatury w polskiej gospodarce.

Prace nad realizacjag MPST-68 ponizej punktu wrzenia tlenu ograniczaly sie do
wspolpracy z Instytutem Niskich Temperatur i Badan Strukturalnych PAN we Wroctawiu
(INTiBS). Zakres tej wspolpracy stopniowo poszerzal sie i zaowocowal ustanowieniem w
INTiBS panstwowego wzorca jednostki temperatury w zakresie od 13,8033 K do 273,16 K.

W Laboratorium Pomiaréw Temperatury GUM prowadzono réwniez prace badawcze,
ktére wykraczaly poza obszar obowigzujacej skali temperatury i byly pracami prekursor-
skimi w skali miedzynarodowej. Zapoczatkowane jeszcze w latach szes¢dziesigtych autor-
skie prace konstrukcyjne i wdrozeniowe dotyczace punktu krzepniecia sodu, wykorzysty-
wanego zamiennie z punktem wrzenia wody, zaowocowaly wyznaczeniem temperatury
krzepnigcia jako (97,83 £0,02) °C. Wyniki tych prac, przedstawione w liscie do Prezydenta
Miedzynarodowego Komitetu Miar w pazdzierniku 1979 r., opublikowano w dokumentach
Komitetu Doradczego Termometrii (jako CCT/80-1). Stanowity réwniez zrédto powotywa-
nia, przez uznanych autoréw zagranicznych, w publikacjach miedzynarodowych.

Panstwowy wzorzec jednostki temperatury po roku 1990

Po roku 1990 kierunek prac dotyczacych wzorca jednostki temperatury zostal zde-
terminowany iloscig zmian wprowadzonych skala MST-90. Wymuszaly one uzupelnienie
aparatury pomiarowej pozwalajacej na odtworzenie az czterech nowych punktéw statych.
Byly to: punkt potrojny rteci, punkt topnienia galu, punkt krzepniecia indu, punkt krzep-
niecia aluminium. Ich wdrazanie do praktyki odbywato sie w toku dlugotrwatych prac
badawczych, specyficznych dla proceséw cieplnych. Duza bezwladno$¢ cieplna urzadzen
termostatyzujacych (piecéw i termostatéw), niezbedna do uzyskiwania maksymalnej jed-
norodnosci temperatury w studniach pomiarowych, determinowata czas trwania proceséw
realizacji poszczegélnych punktéw statych. Etap optymalizacji przebiegu tych proceséw,
poprzez dobdér odpowiednich wartoéci parametréw regulatoréw temperatury, jest rozcig-
gniety w czasie i dotyczy kazdego punktu stalego oraz kazdej komorki oddzielnie. Poprawne
zakonczenie tego etapu pozwala na uzyskiwanie wystarczajaco dlugiego przystanku tempe-
ratury, tzw. plateau, dochodzacego nawet do 10 godzin. Dlugos¢ tego przystanku, wartosci
rozrzutu temperatury w trakcie jego trwania i odtwarzalnos¢ w czasie (podczas kolejnych
realizacji) jest wymiernym wskaznikiem poprawnej realizacji punktu stalego oraz wystar-
czajacej czystosci zastosowanej substancji komorki.

W trakcie odtwarzania punktéw stalych MST-90 opierano si¢ na dokumentach
uzupetniajacych do skali temperatury. Sa to dokumenty opracowane przez dwie Grupy
Robocze Komitetu Doradczego ds. Termometrii (WGI i WG2 CCT), wydane przez BIPM:
»Supplementary Information for the International Temperature Scale of 19907, ,Techniques
for Approximating the International Temperature Scale of 1990” .




Aktualnie utrzymywany w Laboratorium Temperatury Zakladu Fizykochemii GUM
panstwowy wzorzec jednostki temperatury w zakresie od -189,3442 °C do 961,78 °C, uzna-
ny decyzja nr UW 12/2003 z dnia 5 maja 2003 r. na podstawie rozporzadzenia Ministra
Gospodarki, Pracy i Polityki Spolecznej z dnia 30 stycznia 2003 r. w sprawie uznawania
wzorcow jednostek miar za panstwowe wzorce jednostek miar, posiada $wiadectwo pan-
stwowego wzorca jednostki miary nr 12 z dnia 28 lipca 2003 r., podpisane przez Prezesa
Gléwnego Urzedu Miar. Zgodnie z aktualnie obowigzujacymi przepisami wzorzec ten po-
siada dokumentacje sktadajaca si¢ z ksiggi panstwowego wzorca jednostki temperatury, do-
kumentacji technicznej wzorca, instrukcji obstugi wzorca. Elementami skladowymi tego
wzorca sg:

zespot komorek punktéow statych temperatury Ar, Hg, H,0, Ga, In, Sn, Zn, Al, Ag
(wraz z urzadzeniami termostatyzujacymi),

- zespol platynowych czujnikéw termometréw rezystancyjnych (SPRT),

- mostek pradu zmiennego,

- zespol opornikéw wzorcowych (wraz z urzadzeniami termostatyzujacymi).

Komorki do realizacji punktu potréjnego wody (0,01 °C) z widocznym plaszczem lodu

Komorki do realizacji punktow krzepniecia indu (156,5985 °C) i cyny (231,928 °C)
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Wiarygodnos$¢ wzorca temperatury opiera si¢ na spelnieniu wymagan, stawianych

wzorcom panstwowym, do ktérych naleza:

uczestnictwo wzorca w poréwnaniach miedzynarodowych, kluczowych i uzupetnia-
jacych oraz objecie stanowiska pomiarowego tego wzorca systemem zarzadzania, po-
zwalajacym na spelnienie wymagan porozumienia MRA,

utrzymywanie wzorca na poziomie odpowiadajacym wzorcom panstwowym innych
krajow, zgodnie z wymaganiami technicznymi Miedzynarodowej Skali Temperatury
2 1990 r. oraz dokumentami zwigzanymi, wydawanymi przez Miedzynarodowe Biuro
Miar (BIPM).

Potwierdzanie parametréw metrologicznych wzorca GUM ma miejsce poprzez udziat

w poréwnaniach miedzynarodowych, ktére w latach 2001 - 2008 dotyczyly:

>
>
>

EUROMET 549 ,,Poréwnania komoérek do realizacji punktu potréjnego wody”,
EUROMET 502 ,,Poréwnania komorek do realizacji punktu potrdjnego argonu”,
EUROMET.T-K3 (EUROMET 552) ,Poréwnania realizacji MST-90 w zakresie od
83,805 K do 692,677 K,

EUROMET 712 ,,Poréwnania komorek do realizacji punktu statego indu”,
EUROMET.T-K4 (EUROMET 820) ,,Poréwnania realizacji MST-90 w punktach krzep-
niecia Al (660,323 °C) i Ag (961,78 °C)”,

EUROMET.T-K7 (EUROMET 899) ,,Poréwnania komdrek punktu potréjnego wody”,
EUROMET.T-K7.1 ,Poréwnania komérek punktu potréjnego wody - poréwnania
uzupelniajgce”.

Prowadzone sg réwniez regularne krajowe poréwnania migdzylaboratoryjne z Insty-

tutem Niskich Temperatur i Badan Strukturalnych PAN we Wroctawiu (INTiBS), utrzy-
mujgcym wzorzec panstwowy jednostki temperatury w zakresie od 13,8033 K do 273,16 K,

potwierdzajace wiarygodnosci obu wzorcéw. Wspodtpraca merytoryczna z INTiBS dotyczy

réwniez wymiany doswiadczen w zakresie rozwigzan konstrukcyjnych stanowisk wzorcéw,

metod pomiarowych oraz szacowania niepewnosci.

Piec do realizacji punktéw krzepnigcia Ag, Ali Zn oraz mostek rezystancyjny




Podsumowanie

Wiaséciwy poziom utrzymania wzorca oznacza stala modernizacj¢ oraz doskonalenie
go poprzez wymiane przestarzalych technologicznie elementéw, poszukiwanie nowych
rozwigzan zmniejszajacych niepewno$¢ pomiaru, monitorowanie stopnia zuzycia komo-
rek punktéw statych i ich wymiana oraz badanie powtarzalnosci i odtwarzalnosci wzorca.
Aktualnie trwajaca modernizacja wzorca dotyczy réwniez akwizycji, rejestrowania i archi-
wizowania danych wykorzystywanych p6zniej na potrzeby zaréwno wzorcowan jak i po-
réwnan. Planowany na najblizsze lata kolejny etap modernizacji polegal bedzie na zamianie
dotychczas stosowanego mostka rezystancji na bardziej precyzyjny, wymianie zuzytych ko-
morek punktéw statych oraz na uzupelnieniu stanowiska o piec typu ,,heat pipe” i wysoko-
-precyzyjne czujniki SPRT.

Zakres pomiarowy wzorca temperatury utrzymywanego w GUM, stanowiacego Zro-
dlo spéjnosci pomiarowej dla laboratoriéw wzorcujacych, badawczych oraz bezposrednich
uzytkownikow przyrzadéw, odzwierciedla zapotrzebowanie spoleczne wynikajace z obser-
wowanej liczby wzorcowan oraz zmian w gospodarce. Szacuje si¢, Ze temperatura jest naj-
cze$ciej mierzong wielkoscig fizyczng (ponad 50 % pomiaréw wszystkich wielkosci fizycz-
nych). Stad zapotrzebowanie spoleczne w kraju na wiarygodnie przeprowadzane pomiary
temperatury jest duze i dotyczy prawie wszystkich dziedzin gospodarki. Pomiary tempe-
ratury sa obecne podczas realizacji proceséw produkcyjnych w przemysle spozywczym,
farmaceutycznym, chemicznym, przemysle ciezkim (lotnictwo, transport, hutnictwo, itp.),
jak rowniez w realizacji uslug medycznych, kosmetycznych, cateringowych, restauracyj-
nych, transportowych. Pomiary wykonywane s3 tam zaréwno w ramach monitorowania
temperatury realizacji proceséw technologicznych, np. utrzymania dopuszczalnych rezi-
mow rozgrzewu elementéw powierzchni tracych, w uktadach sterujacych z wylacznikami
temperaturowymi, jak i monitorowania warunkéw srodowiskowych podczas przechowy-
wania i transportowania produktéw (zywnosci — w szpitalach, stoléwkach, restauracjach
lub preparatéw chemicznych, farmaceutykéw, kosmetykow). Ze wzgledu na aktualnie ob-
serwowane wdrazanie nowych regulacji prawnych oraz coraz cz¢éciej stosowane systemy
zarzadzania jakoscia, obserwuje si¢ rowniez tendencje do zwiekszania liczby wymaganych
wzorcowan i pomiaréw temperatury.

Elzbieta Grudniewicz
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VIII SZKOt.A-KONFERENCJA
»METROLOGIA WSPOMAGANA
KOMPUTEROWO”

W dniach 27-30 maja 2008 r. na terenie Wojskowego Domu Wypoczynkowego
»~Warmia” w Waplewie odbyla si¢ VIII Szkota-Konferencja ,Metrologia wspomagana kom-
puterowo” MWK-2008.

Szkota-Konferencja MWK posiada wieloletnig tradycje i stalg grupe uczestnikow oraz
zwolennikéw. Organizowana jest nieprzerwanie od 1993 roku w okresie, gdy obchodzony
jest Swiatowy Dziert Metrologii (powszechnie uznawane $wieto metrologéw przypadajace
20 maja, w rocznice podpisania Konwencji Metrycznej). Wéréd 187 uczestnikow Konferencji
miedzy innymi bylo 40 samodzielnych pracownikéw nauki i 40 oséb legitymujacych sie
stopniem naukowym doktora. Uczestnikami byli zaréwno pracownicy wyzszych uczelni jak
i instytutéw naukowo-badawczych, przedstawiciele komoérek organizacyjnych Ministerstwa
Obrony Narodowej i instytucji §wiadczacych szeroko rozumiane ustugi na rzecz obronnosci
panstwa.

Organizatorami Szkoly-Konferencji MWK-2008 byli: Instytut Systeméw Elektro-
nicznych Wydziatu Elektroniki Wojskowej Akademii Technicznej oraz Wojskowe Centrum
Metrologii Ministerstwa Obrony Narodowej. Konferencja organizowana byla pod patro-
natem Komitetu Metrologii i Aparatury Naukowej PAN oraz honorowym patronatem
Podsekretarza Stanu w Ministerstwie Obrony Narodowej ds. Uzbrojenia i Modernizacji.
Uroczysto$¢ otwarcia obrad zaszczycil swoja obecnoscia Rektor-Komendant Wojskowej
Akademii Technicznej gen. bryg. dr hab. inz. Zygmunt Mierczyk.

Tegoroczna edycja MWK byta znamienna tym, ze po raz pierwszy przewodniczyt jej
prof. Andrzej Michalski (Wydzial Elektryczny PW, Wydzial Elektroniki WAT). Zatozyciel
MWK i jej dlugoletni przewodniczacy prof. Jerzy Barzykowski, nadal aktywnie uczestniczy
w pracach Komitetu Naukowego i Organizacyjnego Konferencji.

Program kazdej ze Szkot-Konferencji sklada si¢ z trzech zasadniczych czesci. Czes¢
pierwsza — Szkota, obejmuje cykl wykladéw dotyczacych wybranych aktualnych proble-
mow metrologii. Tegorocznymi wykladowcami byli profesorowie: Marian Wnuk, Lestaw
Bedkowski i Tadeusz Dabrowski z Wojskowej Akademii Technicznej, Stanistaw Wincenciak,
Stawomir Tumanski, Ryszard S. Jachowicz z Politechniki Warszawskiej, oraz Zdzistaw
Kaczmarek z Politechniki Swigtokrzyskiej.

Cze$¢ druga — konferencyjna, to prezentacja wynikéw prac wlasnych realizowanych
w réznych osrodkach naukowych z calej Polski, oraz badan prowadzonych w ramach pro-
jektow wilasnych, celowych i rozwojowych finansowanych przez MNiSW. W tegorocznej
edycji przedstawiono 117 referatéw. Czg$¢ z nich, po uzyskaniu pozytywnych recenzji, skie-
rowano do druku w wybranych czasopismach naukowo-technicznych (53 do Przegladu
Elektrotechnicznego, 39 do Biuletynu WAT).

W programie Szkoty-Konferencji MWK-2008, oprécz wyktadéw i obrad konferencyj-
nych, przewidziano réwniez czg¢§¢ wystawowa (czes$¢ trzecia Konferencji). Ideg wystawy
byla prezentacja szeroko rozumianego wyposazenia pomiarowego wraz z mozliwosciami

jego réznorodnego zastosowania przy wykorzystaniu oprogramowania bazowego sprzetu




i sterujgcego procesem jego implementacji. Dla przedstawicieli firm wystawiajacych prze-
widziano réwniez wystapienia podczas sesji plenarnej, w specjalnie przygotowanym bloku
tematycznym. W biezacym roku w MWK udzial wzi¢lo réwniez 5 firm.

Korzystajac z bardzo licznego uczestnictwa w Konferencji czlonkéw Komitetu
Metrologii i Aparatury Naukowej PAN, prof. J]. Mroczka — Przewodniczacy Komitetu zor-
ganizowal posiedzenie wyjazdowe.

Oczywiscie Konferencja to nie tylko referaty i dyskusje naukowe. Urokliwa lokalizacja
Konferencji w wojskowym osrodku wypoczynkowym Warmia nad jeziorem Mardz sprzyja-
ta wielu nieformalnym spotkaniom uczestnikow, w trakcie ktérych nawigzywano kontakty
naukowe i kolezenskie. Zgodnie z ustalong juz tradycja, zorganizowano plenerowa, kole-
zenska kolacje, trwajaca do poznych godzin wieczornych. W czesci artystycznej Konferencji
uczestnicy mogli podziwiaé wystepy Centralnego Zespotu Artystycznego Wojska Polskiego.
Reasumujac mozna uzna¢, ze Konferencja spelnila swoje cele zaréwno od strony meryto-
rycznej jak i towarzyskiej. Podczas obrad Komitetu Naukowego Konferencji, zgodnie z su-
gestiami Komitetu Metrologii i Aparatury Naukowej PAN, ustalono, ze Konferencja be-
dzie si¢ odbywata co trzy lata i tym samym uda si¢ unikna¢ kolizji terminéw z Kongresem
Metrologii.

Sekretarz Komitetu Naukowego

Dr Krzysztof Kwiatos
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Uczestnicy VIII Szkoty-Konferencji ,Metrologia wspomagana komputerowo”
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XL MIEDZYUCZELNIANA
KONFERENCJA METROLOGOW

W dniach 14-17 wrze$nia 2008 r. w Swinoujéciu odbyla sie juz czterdziesta
Migdzyuczelniana Konferencja Metrologéw (MKM), zorganizowana przez Zaklad
Metrologii Instytutu Automatyki Przemystowej Wydzialu Elektrycznego Politechniki
Szczecinskiej (WE PS). Tradycje corocznych MKM zapoczatkowato spotkanie metrologéw
z katedr miernictwa elektrycznego i elektronicznego polskich uczelni technicznych, zor-
ganizowane jesienig 1966 r. w Szczecinie przez prof. Artura Metala, wowczas kierownika
Katedry Miernictwa WE PS. Postanowiono wtedy organizowac kolejne spotkania pod nazwa
Miedzyuczelniana Narada Metrologow. Nazwa Miedzyuczelniana Konferencja Metrologéw
przyjela sie pdzniej. Podczas drugiej MNM, zorganizowanej w 1967 r. w Gliwicach przez
prof. Edmunda Romera (WE Politechniki Slaskiej) i trzeciej, zorganizowanej w 1968 r.
w Karpaczu przez prof. Andrzeja Jellonka (WE Politechniki Wroctawskiej), uksztaltowa-
ta si¢ formuta MNM jako miejsca prezentacji prac naukowych mlodych polskich metrolo-
gow, przy licznym udziale samodzielnych pracownikéw naukowych (wéwczas profesoréw
i docentéw) — 0sdb, ktérych glosy w dyskusjach powinny przyczynia¢ si¢ do doskonalenia
warsztatu naukowego mlodszych kolegow.

W ciggu juz 42-letniej historii Narad-Konferencji organizowaly ja uczelniane jednostki
metrologiczne w calej Polsce, niektore kilkakrotnie. Ich siedzibami byty: Gliwice, Wroctaw,
Zielona Gora, Warszawa, Krakéw, L6dz, Gdansk, Gdynia, Poznan, Kielce-Radom, Lublin,
Czestochowa, Bialystok, Opole, Rzeszéw, Szczecin. Grono uczestnikow i organizatorow
rozszerzylo si¢ takze na inne branze metrologiczne — oprécz elektrykéw i elektronikow
szczegblng aktywnoscig wykazali sie mechanicy.

Piate spotkanie tego typu, w 1970 r., zorganizowal w Warszawie Centralny Urzad
Jakosci i Miar - takg nazwe nosita wowczas gléwna instytucja metrologiczna w Polsce, zna-
na wczeéniej i obecnie jako Giéwny Urzad Miar (GUM). Wynika stad, ze trwajace do tej
pory zainteresowanie GUM Migdzyuczelnianymi Konferencjami Metrologéw siega przy-
najmniej roku 1969.

Wezesnie stalo si¢ tradycja, ze Konferencje o numerach podzielnych przez 10 organi-
zuje zespot metrologéw Wydziatu Elektrycznego Politechniki Szczecinskiej. I tak zesp6t ten
zorganizowal X MNM (1975) w Mrzezynie, XX MKM (1988) w Pogorzelicy, XXX MKM
(1998) w Miedzyzdrojach i tegoroczna, XL MKM w Swinoujsciu.

Liczba uczestnikoéw Konferencji przez wiele lat przekraczata 100 (w XXX uczestniczyto
135 0s6b). W ostatnich latach, w wyniku niepokojacego zmniejszania si¢ liczby ,,mtodych”
metrologéw, liczba ta zmalata do ok. 60.

W ostatniej, XL MKM, zorganizowanej w Osrodku Wezasowym Meduza w Swinoujéciu
uczestniczylo 58 metrologdéw (w tym 17 profesoréw, a wsrdd nich kilku cztonkéw Komitetu
Metrologii i Aparatury Naukowej PAN), ktérzy wyglosili 39 referatéw. W tej liczbie znalazty
sie referaty zaproszone: prof. Stawomira Tumanskiego (PW): Spintronika i jej zastosowania
pomiarowe w konstrukcji czujnikéw, prof. Jerzego Jakubca (PSl): Prébkowanie i kwantowa-
nie w procesie pomiaru, dr Michata Urbanskiego (PW): Pomiary wysokich cisnieri — wzorzec
pierwotny i przetworniki oraz Dobrostawy Sochockiej (GUM): Perspektywy rozwoju krajowej




metrologii w kontekscie przystgpienia GUM do Europejskiego Programu Badan Naukowych
w Metrologii. Mozliwo$¢ nawigzania wspotpracy z GUM wzbudzila zainteresowanie zebra-
nych metrologéw tym ostatnim referatem i wywotala szereg pytan do Autorki.
Potwierdzilo si¢ zatem wspomniane wczesniej zainteresowanie Gléwnego Urze¢du
Miar Migdzyuczelnianymi Konferencjami Metrologéw i spotkalo si¢ ze wzajemnoscia ze
strony uczestnikéw Konferencji. Oprécz Pani Dobrostawy Sochockiej w XL MKM uczestni-
czylo jeszcze 5 przedstawicieli GUM. Wyglosili oni 3 referaty: Pawel Fotowicz: Niepewnos¢
w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych gdy miarg odniesienia jest Srednia wazona lub aryt-
metyczna, Adrian Knyziak: Metody pomiaru matych prgdow jonizacyjnych rzedu 107A,
Michal Mosigdz, Marcin Orzepowski, Pawet Zawadzki: Metoda wzorcowania woltomierzy
cyfrowych prgdow niskich czestotliwosci.
Przy okazji Konferencji odbyla sie¢ tez rozmowa kierownika Zaktadu Metrologii IAP
WE PS z Panig Dobrostawa Sochocka w sprawie nawigzania wspdtpracy miedzy GUM
a Zakladem.
Nastepna, XLI Miedzyuczelniana Konferencja Metrologéw w 2009 r. odbedzie sie
w Gdansku - Konwent Senioréw XL MKM przyjal oferte prof. Leona Swedrowskiego
zorganizowania XLI MKM przez Wydzial Elektrotechniki i Automatyki Politechniki
Gdanskiej.
Prof. Stefan Kubisa
Dr Stanistaw Moskowicz

Uczestnicy XL MKM przed budynkiem OW Meduza
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111 KONFERENCJA PROMIENIOWANIE
OPTYCZNE - ODDZIALYWANIE, METROLOGIA,
TECHNOLOGIE (POOMT) ORAZ VII KRAJOWE
SYMPOZJUM KOLORYMETRYCZNE (KSK)

W dniach 28-30 maja 2008 r. w Zamku w Karnitach k. Ostrédy odbyta sie III Konferen-
cja Promieniowanie Optyczne — Oddzialywanie, Metrologia, Technologie (POOMT) oraz
VII Krajowe Sympozjum Kolorymetryczne (KSK). Organizatoramikonferencjibyty: Instytut
Elektrotechniki, Politechnika Bialostocka, Gléwny Urzad Miar, Wojskowa Akademia
Techniczna, Polski Komitet O$wietleniowy SEP, Spectro Color, Instytut Transportu
Samochodowego. Konferencja POOMT po$wigcona byla tematyce obejmujacej zagadnienia
z zakresu promieniowania optycznego, barwy i kolorymetrii. Program Konferencji posze-
rzony zostal o dodatkowy blok dydaktyczny, pelnigcy role warsztatow z zakresu spektrofo-
tometrii, zakonczonych wystawieniem certyfikatu uczestnictwa. Organizatorami tego blo-
ku byli pracownicy Zaktadu Promieniowania i Wielko$ci Wptywajacych Gléwnego Urzedu
Miar. Warsztaty obejmowaly zagadnienia dotyczace:

»  zachowania spdjnoéci pomiarowej w pomiarach spektrofotometrycznych,
»  standardowej procedury wzorcowania spektrofotometréw,

»  wzorcowania spektrofotometréw i Zroédet bledow,

»  filtréw optycznych.

Prezentowane przez poszczegdlnych autoréw prezentacje wzbudzaly duze zaintere-
sowanie uczestnikow. Pierwsza cze$¢ materialéw konferencyjnych zostala opublikowana
w Pracach Instytutu Elektrotechniki nr 234, a cz¢s¢ druga znajdzie si¢ w kolejnym zeszycie
Prac. Ponadto wybrane referaty niepublikowane w Pracach beda wydrukowane w Przegla-
dzie Elektrotechnicznym.

W Konferencji uczestniczyto ogétem ok. 100 o0s6b reprezentujacych blisko 30 instytu-
cji, firm i uczelni.

Jolanta Gebicka
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KONFERENCJA
JAKOSC W CHEMII ANALITYCZNE]”

W dniach 27 i 28 listopada 2008 r. odbyla si¢ w Warszawie czwarta konferencja po-
$wiecona problemom zapewnienia jako$ci wynikéw w analizie chemicznej nieorganicznej
i organicznej w kontekscie przygotowywania jednolitego europejskiego systemu metrolo-
gicznego. Konferencja ta jest jedyna w Polsce poswiecong ogélnym zagadnieniom metrolo-
gii w pomiarach chemicznych.

Oficjalnego otwarcia konferencji dokonali: Przewodniczaca Komitetu Naukowego
Konferencji prof. dr hab. Ewa Bulska z UW, prof. dr hab. Bogustaw Buszewski z CBE PAN,
Dyrektor PCA Magdalena Nowak, prof. dr hab. Adam Hulanicki z UW, dr Piotr Biennkowski

Otwarcie konferencji - Prezydium i wystapienie Dyrektor Zakladu
Fizykochemii GUM - Teresy Stachurskiej

z CBE PAN oraz w imieniu GUM Dyrektor Zakladu Fizykochemii Teresa Stachurska.
W swoim wystapieniu Dyrektor Teresa Stachurska zwrdcila uwage na fakt aktywnego
udzialu GUM w tej konferencji, ktéry wynika z potrzeby poznania i ewentualnego prze-
dyskutowania potrzeb metrologii chemicznej w zakresie pomiaréw analitycznych, z drugiej
za$ strony z potrzeby przedstawienia oferty administracji miar w tym zakresie. Podkreslila,
iz metrologia w pomiarach chemicznych, aspekty prawne zwiazane z systemem metrolo-
gicznym, badania miedzylaboratoryjne — miedzynarodowe i krajowe, certyfikowane mate-
rialy odniesienia to sg zagadnienia, ktérymi GUM jako Krajowa Instytucja Metrologiczna
zajmuje si¢ od dawna. Szczeg6lng aktywnos$¢ na tym polu wykazuja Laboratoria Zakiadu
Fizykochemii.

Przewodniczaca Komitetu Naukowego prof. Ewa Bulska w krétkim wspomnie-
niu uczcila pamie¢ dwdch zmartych w biezacym roku cztonkéw Komitetu Konferencji:
prof. Stanistawa Glaba - Prorektora UW oraz wieloletniego zastuzonego pracownika
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Wystapienie mgr inz. Dariusza Cieciory Wrystapienie dr Agnieszki Zon

GUM mgr Jacka Lipinskiego. Wszyscy uczestnicy konferencji upamietnili ten fakt minuta
ciszy.

W Konferencji czynnie uczestniczyli przedstawicie Laboratoriéw Zakladu Fizyko-
chemii GUM, poprzez:
1)  udzial w Komitecie Organizacyjnym Konferencji - dr Wiadystaw Koztowski

2) wygloszenie referatow pt:
- »Certyfikacja gazowych materialéw odniesienia” autorstwa mgr inz. Dariusza
Cieciory, mgr inz. Dominiki Kosinskiej i mgr Agnieszki Hys ;
- »Analiza metod stosowanych przez krajowe i zagraniczne instytucje metrologiczne
do wytwarzania roztworéw wzorcowych do AAS” autorstwa dr Agnieszki Zon;
3)  prezentacji plakatu pt:

»Pomiary gestosci cieczy i cial stalych - zapewnienie spéjnosci z migdzynarodowym

systemem miar” autorstwa mgr inz. Elzbiety Lenard.

Na szczegdlne podkreslenie zastuguje
fakt, iz plakat Elzbiety Lenard uzyskat III miej-
sce wsrdd zgloszonych na konferencje 21 pla-
katéw, co zostalo uhonorowane przez organi-
zatoréw specjalnym dyplomem pamigtkowym.
Duzym zainteresowaniem wérdd uczestnikow
cieszyly sie takze referaty wyglaszane pierw-
szego dnia obrad przez pracownikéw Zaktadu
Fizykochemii GUM.

Lacznie wygloszono 16 prezentacji. W dys-
kusji podsumowujacej oraz wystgpieniu kon-
czacym obrady prof. dr hab. Ewa Bulska po-
nownie podkreslita role wspdtpracy miedzy
wszystkimi instytucjami zainteresowanymi
metrologiag chemiczng, zwlaszcza GUM i PCA.

Plakat mgr inz. Elzbiety Lenard Elzbieta Lenard




Referat wprowadzajgcy do Konferencji

Konferencja ,,Jako$¢ w chemii analityczne;j”, zgodnie z deklaracjg organizatoréw, po-
$wiecona jest problemom jakosci wynikéw pomiaréw w analizie chemicznej, w kontekscie
przygotowywania jednolitego europejskiego systemu metrologicznego.

Metrologia chemiczna jest jedna z najszybciej rozwijanych obecnie dziedzin metrologii,
a konferencja ,,Jakos¢ w chemii analitycznej” jest jedyna w Polsce konferencja po$wigcong
ogolnym problemom metrologii w pomiarach chemicznych. Wage tej konferencji podkresla
sktad Komitetu Organizacyjnego.

Koniecznos¢ aktywnego udzialu GUM w tej konferencji jest bezsporna, wynika z jed-
nej strony z potrzeby poznania i ewentualnego przedyskutowania potrzeb metrologii che-
micznej w zakresie pomiaréw analitycznych, z drugiej zas strony z potrzeby przedstawienia
oferty administracji miar w tym zakresie. Metrologia w pomiarach chemicznych, aspekty
prawne zwigzane z systemem metrologicznym, badania mi¢dzylaboratoryjne - miedzyna-
rodowe i krajowe, certyfikowane materialy odniesienia to s3 zagadnienia, ktérymi GUM
jako Krajowa Instytucja Metrologiczna zajmuje si¢ od dawna. Z tego, jak wazna role odgry-
waja w analizie chemicznej certyfikowane materiaty odniesienia, wszyscy Panstwo zgroma-
dzeni na tej sali zdajecie sobie sprawe. Pozwole sobie przypomnie¢, ze juz w 1888 r., podczas
Migdzynarodowego Kongresu Chemikéw w Chicago, stwierdzono ze: ,,... materialy odnie-
sienia powinny w analizie chemicznej grac takg samgq role, jak metr w pomiarach dtugosci
i kilogram w pomiarach masy.”

W Gléwnym Urzedzie Miar metrologia chemiczng zajmuja si¢ laboratoria Zakladu
Fizykochemii, a przedstawiciele tych laboratoriéw czynnie uczestnicza w kazdej edycji
Konferencji ,,Jako$¢ w chemii analitycznej”, miedzy innymi poprzez wyglaszanie referatéw.
Tak tez zdarza si¢ dzisiaj.

Podstawowym zadaniem Zaktadu Fizykochemii, realizowanym we wspdtpracy z jed-
nostkami terenowymi administracji miar i w powigzaniu z migdzynarodowym systemem
miar, jest zapewnienie spdjnosci miar i okreslonej doktadnos$ci wynikéw pomiaréw w kra-
ju, w nastepujacych dziedzinach pomiarowych: pomiaréw pH roztworéw, przewodnosci
elektrycznej wlasciwej elektrolitow, liczno$ci materii, wilgotnosci, gestosci cial statych i cie-
czy, napigcia powierzchniowego cieczy, lepkosci, temperatury, objetosci statycznej, spektro-
metrii, a takze pomiaréw zwigzanych z analizg gazéw.

Na 37 stanowiskach pomiarowych w Zakladzie Fizykochemii wykonuje si¢ ponad
60 réznego rodzaju ustug, takich jak: wzorcowanie oraz badania zwigzane z zatwierdze-
niem typu, legalizacja i ekspertyzami, a takze wytwarza i certyfikuje nastgepujace materiaty
odniesienia:

— wzorce mieszanin gazowych,

— wzorce konduktometryczne,

— wzorce pH,

— ciekle wzorce gestosci,

— ciekle wzorce napiecia powierzchniowego,

— ciekle wzorce lepkosci,

— wzorce stezenia masowego dla atomowej spektrometrii absorpcyjnej,

— wzorce liczb falowych w zakresie promieniowania podczerwonego.
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Z ustug Zakladu korzystaja laboratoria wigkszosci gatezi przemystu, ochrony $rodo-
wiska (zanieczyszczenia powietrza i wody), ochrony zdrowia (stacje sanitarno-epidemio-
logiczne, szpitale) oraz laboratoria wykonujace pomiary przy produkcji lekéw, kontroli
produktéw spozywczych (inspekeja jakosci handlowej) i towaréw paczkowanych - blisko
1000 stalych klientow.

Z ustug Zakladu korzystaja réwniez laboratoria instytutéw naukowo-badawczych,
wyzsze uczelnie oraz metrologia wojskowa.

Jednoczesnie Zaklad zapewnia wzorcowanie przyrzadéw (wzorcéw odniesienia
i wzorcow roboczych) w wyzej wymienionych dziedzinach pomiarowych dla terenowej ad-
ministracji miar i innych laboratoriéw akredytowanych. Zaktad Fizykochemii uczestniczy
réwniez jako laboratorium odniesienia w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych potwier-
dzajacych kompetencje techniczne laboratoriow badawczych i wzorcujacych, szczegdlnie
laboratoriow akredytowanych.

Peten wykaz zakresu $wiadczonych ustug Zakladu Fizykochemii znajduje si¢ na
stronie www.gum.gov.pl. We wszystkich wymienionych dziedzinach dzialalnosci Zaklad
Fizykochemii zapewnia najwyzsza jako$¢ pomiaréw przez ich powigzanie — poprzez wzorce
panstwowe i wzorce odniesienia — z migdzynarodowym systemem miar, stara si¢ rowniez
sprosta¢ potrzebom i oczekiwaniom klientéw w stopniu dajacym im pelna satysfakcje z ja-
kosci oferowanych przez Zaklad ustug.

Laboratoria Zakladu Fizykochemii aktywnie uczestnicza we wspotpracy migedzynaro-
dowej, a w szczegdlnosci:

»  biora udzial w migdzynarodowych poréwnaniach kluczowych i uzupetniajacych BIPM
i EURAMET wynikajacych z postanowien porozumienia MRA. Wyniki poréwnan
miedzynarodowych sytuuja Laboratoria Zakladu Fizykochemii w czotdwce $wiatowej
(analiza gazéw, pomiary lepkosci, pomiary elektrochemiczne, pomiary gestosci),

»  biorg udzial w posiedzeniach organéw roboczych organizacji miedzynarodowych i re-
gionalnych, a takze w spotkaniach, wynikajacych z planéw wspdtpracy dwustronnej,

»  wspoétuczestnicza w prowadzeniu Migdzynarodowej Bazy Danych o Materialach
Odniesienia COMAR.

Teraz chciatabym pokrétce przedstawi¢ Panstwu §wiatowe i europejskie trendy w roz-
woju metrologii chemicznej (i dziedzin pokrewnych).

Rozwoj metrologii chemicznej, dziedziny stosunkowo nowej, zostal ukierunkowany
na poziomie $wiatowym w 1993 r. przez utworzenie Komitetu Doradczego ds. Licznosci
Materii (CCQM) przy Miedzynarodowym Biurze Miar (BIPM).

W 1995 r. 20. Generalna Konferencja Miar zachecila krajowe laboratoria metrologicz-
ne do rozwijania metrologii chemicznej i dziedzin pokrewnych oraz do podjecia wspotpracy
miedzynarodowej w tym zakresie. W 1999 r. - 21. Generalna Konferencja Miar powtérzyla
ten apel, ale juz w formie zalecenia, a w 2003 r. — 22. Generalna Konferencja Miar poprosita
Miedzynarodowy Komitet Miar (CIPM) o zwrdcenie bacznej uwagi na konieczno$¢ roz-
woju metrologii w krajowych instytutach metrologicznych i w BIPM w zwiazku z nowymi
potrzebami, w szczegolnosci w takich dziedzinach jak chemia, biotechnologia, medycyna,
ochrona $rodowiska i badania zywnosci. Na tejze Konferencji przedstawiono obszerng pre-
zentacje obrazujacg dzialalno$¢ Komitetu Doradczego ds. Liczno$ci Materii w ciggu 10 lat
jego istnienia. W konkluzji stwierdzono, ze zostal dokonany duzy postep, a na najblizsza
przyszlos¢ wytyczono najwazniejsze kierunki rozwoju, w obszarze:



www.gum.gov.pl

- edukacji w dziedzinie metrologii chemicznej ze szczegélnym uwzglednieniem

spdjnosci pomiarowej i niepewno$ci pomiaru,

- poprawnego rozumienia i definiowania wielkosci mierzonych w chemii analitycz-

nej,

- pomiaréw w chemii klinicznej i w farmacji,

- zagadnien pomiaréw nie majacych powiazania z jednostkami SI,

- zapewnienia spdjnosci pomiarowej przez stosowanie materiatéw odniesienia,

- prowadzenia poréwnan mi¢dzynarodowych i regionalnych oraz rozszerzania ich

zakresu.

Obecnie Komitet Doradczy ds. Licznoéci Materii przy Miedzynarodowym Biurze Miar
zajmuje si¢ nastepujacymi gtownymi dziedzinami metrologii chemiczne;:

- analizg organiczna,

- analiza nieorganiczng,

- analizg gazéw,

- elektrochemig,

- analizg materialéw biologicznych,

- analiza powierzchni (z uwzglednieniem aspektéw nanometrologii).

Podobna tematyka jest realizowana w organizacji regionalnej EURAMET w Komitecie
Technicznym METCHEM. W ramach prac tego Komitetu oraz programu iMERA, ukie-
runkowanego na zwigkszenie zaangazowania projektéw badawczo-rozwojowych poszcze-
golnych krajow majacych znaczacy wklad w rozwoj europejskiej metrologii, przygotowane
zostaly cztery ,,mapy drogowe” na okres do 2020 r., wytyczajace kierunki rozwoju metro-
logii chemicznej, tak aby mogta ona sprosta¢ przyszlym wyzwaniom. Mapy te identyfiku-
ja warunki wzajemnej wspotpracy i uwzgledniaja polityczne uwarunkowania. Maja one
charakter dynamiczny, dzigki regularnym przegladom i aktualizacjom, wprowadzajacym
zmiany adekwatne do ewoluujacych potrzeb i postepu technologicznego. Gtéwnym celem
»map drogowych” w dziedzinie metrologii chemicznej jest zapewnienie rozwoju ukierun-
kowanego na zaspokajanie potrzeb spoleczenstwa, przemystu i nauki, w takich zakresach,
jak:

- wspieranie dzialan metrologii na rzecz analizy chemicznej,

- dzialania wspierajace zachowanie srodowiska naturalnego krajow europejskich,

- wzmocnienie bezpieczenstwa obywateli Zyjacych w krajach europejskich,

- nowatorskie zastosowania tworzyw sztucznych i nowych technologii.

Na zakonczenie mojego wystapienia chciatabym wspomnie¢ o jeszcze dwdch waznych
wydarzeniach czekajacych nas w niedalekiej przyszlosci. Pierwszym takim waznym dla
wszystkich chemikéw wydarzeniem jest planowane na 2011 rok wprowadzenie nowej defi-
nicji jednostki uktadu SI zwigzanej z liczno$cig materii - mola. Drugim waznym wydarze-
niem jest ogloszenie, podczas 41 Ogoélnoswiatowego Kongresu Unii Chemii Czystej i Sto-
sowanej w Turynie, roku 2011 - Swiatowym Rokiem Chemii, ktérego patronkg ma zostaé
Maria Skfodowska-Curie, w 100-lecie przyznania jej drugiej nagrody Nobla.

Teresa Stachurska
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STRESZCZENIA REFERATOW
PRACOWNIKOW GUM PRZEDSTAWIONYCH
NA KONFERENCJACH KRAJOWYCH

Wykorzystanie zjawisk kwantowych w pomiarach napiecia
elektrycznego i rezystancji

Rozwoj wspolczesnej metrologii stawia przed krajowymi instytucjami metrologicz-
nymi (NMI) wyzwanie w postaci zagwarantowania spojnosci pomiarowej z jak najlepsza
doktadnoscia. Aby sprosta¢ temu zadaniu NMI muszg dysponowaé wzorcami najwyzszej
dokladnosci oraz nowoczesnym wyposazeniem pomiarowym. Rozwiazanie tego problemu
przynosi wyposazenie NMI we wzorce pierwotne zbudowane w oparciu o zjawiska fizyki
kwantowej. Etalony tego typu sa rownowaznymi reprezentacjami jednostek miar, zatem wy-
korzystanie wzorcoéw opartych na zjawiskach kwantowych pozwala na zapewnienie spdjno-
$ci pomiarowej na najwyzszym poziomie doktadnosci.

W referacie przedstawiono system przekazywania jednostek miar napigcia elektrycz-
nego i rezystancji w Laboratorium Wzorcow Wielkosci Elektrycznych Gléwnego Urzedu
Miar, poczynajac od wzorcéw pierwotnych opartych o zjawiska kwantowe. Opisano metody
pomiaru napiecia i rezystancji, z jakich korzysta GUM oraz przedstawiono wzorce.
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Omowiony zostal kwantowy efekt Halla wykorzystany do odtwarzania jednostki mia-
ry rezystancji oraz zjawisko Josephsona, pozwalajace na odtworzenie jednostki napiecia
elektrycznego.

Przedstawiono stanowiska do odtwarzania jednostek miar napigcia i oporu elektrycz-
nego oraz do przeprowadzania wzorcowan przyrzadéw pomiarowych, wykonywanych
w laboratorium GUM.

Referat przedstawia takze sposdb otrzymywania temperatury ponizej 1 K. Spelnienie
tego warunku jest niezbedne do obserwacji kwantowego zjawiska Halla. Oméwiono zjawi-
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sko kwantowania strumienia magnetycznego wykorzystane w nadprzewodnikowym inter-
ferometrze magnetycznym (SQUID), ktéry jest gléwnym elementem systemu kriogeniczne-
go komparatora pradowego (CCC) - najdokladniejszego przyrzadu do pomiaru stosunku
rezystancji. Zaprezentowane zostaly takze prace rozwojowe zwigzane z utrzymaniem pan-
stwowych wzorcoéw jednostek miar napiecia elektrycznego i rezystancji.

Marcin Orzepowski
Referat przedstawiono na konferencji MWK 2008

Komputerowe systemy w pomiarach matych prgdow
jonizacyjnych

System pomiarowy jest to zespot srodkéw technicznych (przyrzady pomiarowe, urza-
dzenia dodatkowe, oprogramowanie) podporzadkowanych wspolnemu celowi dziatania,
jakim jest odbidr informacji z obiektu, przetworzenie ich zgodnie z zadanym algorytmem
oraz ich prezentacja i archiwizacja. Rozwdj techniki komputerowej i powszechnos¢ stoso-
wania komputeréw sprawil, ze czes$¢ zadan pomiarowych zostata przekazana komputerom.
System pomiarowy wyposazony w komputer ogdlnego przeznaczenia lub w wyspecjalizo-
wany sterownik mikroprocesorowy, nazywamy komputerowym systemem pomiarowym.
Komputer lub sterownik mikroprocesorowy petnig funkcje kontrolera systemu, czyli urza-
dzenia zarzadzajacego systemem pomiarowym, ktérego zadaniem jest: sterowanie przebie-
giem zaréwno serii pomiardw, jak i pojedynczego pomiaru, zdalna obstuga nastaw przyrza-
dow, rejestracja danych pomiarowych, przetwarzanie danych, ich transmisja, archiwizacja
i prezentacja.

Metrologia promieniowania jonizujacego zajmuje si¢ pomiarami promieniowania
elektromagnetycznego (promieniowanie gamma i rentgenowskie) oraz korpuskularnego
(czastki alfa, elektrony, neutrony, jony), ktére wywotuje jonizacje¢ osrodka materialnego,
tj. oderwanie przynajmniej jednego elektronu od atomu, czgsteczki lub wybicie go ze struk-
tury krystalicznej. Do pomiaru i rejestracji takiego promieniowania wykorzystuje si¢ m.in.
urzadzenia zwane komorami jonizacyjnymi. W gazie wypelniajacym taka komore w wyni-
ku promieniowania powstaja jony oraz uwolnione elektrony, ktoére pod wpltywem pola elek-
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trycznego wedruja do odpowiednich elektrod. Pomiar odbywa si¢ poprzez pomiar pradu jo-
nizacyjnego (komora pradowa) lub poprzez zliczanie oddzielnych impulséw elektrycznych
(komora impulsowa). Zakres pradéw jonizacyjnych, wystepujacych w praktyce w komorach
jonizacyjnych rozciaga sie od wartoéci tak duzych jak 10° A, np. w ukladach sterowania
reaktorow jadrowych, do wartosci tak matych jak 1076 A, spotykanych w technice atoméw
znaczonych.

W przypadku duzej dokladnos$ci pomiarowej, zaleca si¢ stosownie metody kompensa-
cji, w ktdrej ubytek lub przyrost tadunku elektrycznego, wywotany pradem jonizacyjnym,
jest wyréwnywany przez doprowadzenie lub odprowadzenie z uktadu takiego samego fa-
dunku. Metoda kompensacyjna ma kilka wad. Podstawowg jej wada jest konieczno$¢ sta-
tej kompensacji tadunku, ktéra odbywa si¢ poprzez odpowiednie zmiany ustawienia po-
tencjometru w trakcie pomiaru przez operatora. Uzaleznia to wynik pomiaru od osoby
wykonujgcej pomiar. Jest rowniez ucigzliwa dla operatora i uniemozliwia wykonywanie
dlugo-czasowych pomiaréw. Dochodzi do tego jeszcze koniecznos¢ odczytu warunkéw
srodowiskowych w postaci pomiaru temperatury i ci$nienia, przed i po kazdym pomiarze
pradu jonizacyjnego.

Alternatywa dla metody kompensacyjnej jest komputerowy system pomiarowy z za-
stosowang metoda pomiaru posredniego, polegajacego na pomiarze zmiany napiecia przy
stalej pojemnosci w jednostce czasu. Taki system pomiarowy nie posiada wad systemu opar-
tego na metodzie kompensacji. W sklad systemu pomiarowego poza komputerem i elek-
trometrem, do ktérego podtaczona jest komora jonizacyjna, wchodzg urzadzenia cyfrowe,
takie jak termometr i barometr. Stuza one do skorygowania wartosci pradu jonizacyjnego
do warunkéw odniesienia.

Dzigki zastosowaniu systemu komputerowego zmniejszeniu o 50 % ulegta niepewnos¢
pomiaru pradéw jonizacyjnych. Zwigzane jest to ze zmiang metody pomiarowej oraz wy-
sokimi parametrami metrologicznymi zastosowanych przyrzadéw pomiarowych. Do za-
let zastosowania komputerowego systemu pomiarowego nalezy jeszcze doda¢ uproszczenie
i poprawe mozliwosci: analizy danych pomiarowych, kontroli stabilno$ci wzorca pierwot-
nego, procesu wzorcowania innych przyrzadéw. Dodatkowq zaleta przedstawionego syste-
mu jest jego mobilno$¢. Uklad mozna rozlozy¢, przetransportowac i ztozy¢ w innym labo-
ratorium w celu, np. dokonania poréwnan.

Adrian Bozydar Knyziak
Referat przedstawiono na konferencji MWK 2008




Przyrzgd wirtualny do certyfikowania materiatow odniesienia
— cieklych wzorcow gestosci

Laboratorium Gestosci, Lepkosci i Analizy Spektralnej wytwarza 11 cieklych wzorcow
gestosci o wartosci gestosci od 0,6 g/cm® do 1,6 g/cm’ i w zakresie temperatury od 15 °C
do 50 °C, zwanych certyfikowanymi materialami odniesienia CRM (Certified Reference
Material). Wzorce gesto$ci sa wytwarzane w partiach. Kazdej partii wzorca wyznacza sig
cyklicznie warto$¢ gestosci i jej stabilnos¢.

Z powodu coraz wiekszego zapotrzebowania na CRM Laboratorium zdecydowato sie¢
na zautomatyzowanie procesu certyfikowania cieklych wzorcéw gestosci poprzez zastoso-
wanie przyrzadu wirtualnego. Zadaniem zaprezentowanego przyrzadu wirtualnego jest:

- zautomatyzowanie pomiaréw wykonywanych podczas badan wzorcow.

- usprawnienie procesu analizy danych pomiarowych

- sterowanie procesem certyfikacji zgodnie z dokumentacjg systemu zarzadzania,

Przyrzad wirtualny sktada si¢ z nastepujacych elementdw:

»>  komputer sterujacy - komputer klasy PC ze standardowym interfejsem RS232, przy
pomocy ktoérego steruje si¢ pomiarami gestosci i monitoruje si¢ warunki srodowis-
kowe,

»  gestosciomierz oscylacyjny typu DMA 5000 firmy Anton Paar, stuzacy do pomiaru
gestosci cieczy,

»  termohigrometr (LB-706 firmy LABEL) oraz barometr (DPI 141 firmy DRUCK), stuza-
ce do monitorowania warunkéw srodowiskowych. Na podstawie wskazan tych przy-
rzadow oblicza si¢ teoretyczng warto$¢ gestosci powietrza.

Ggsto$ciomierz oscylacyjny
DMA 5000
A

A 4
Komputer sterujacy

[\

Termohigrometr Barometr
LB-706 DPI 141

Aplikacja obstugujaca przedstawiany przyrzad wirtualny zostata wykonana w $rodo-
wisku LabView i sktada sie z dwoch czesci:
1) Cze$¢ pomiarowa — zainstalowana na komputerze pomiarowym sterujagcym pomiara-

mi. Zadaniem tej czesci jest:

« Sprawdzenie gotowosci przyrzadu do pracy, wykonanie pomiaréw gestosci, akwi-
zycja danych pomiarowych. Przed wykonaniem pomiaréw przyrzad sprawdza
swoja gotowo$¢ do pracy na podstawie dwoch pomiaréw kontrolnych, tj. pomiaru
gestosci powietrza oraz gestosci wody. W przypadku pomiaru gestosci powietrza
przyrzad automatycznie pobiera dane z przyrzadéw monitorujacych warunki §ro-
dowiskowe, na podstawie ktérych oblicza teoretyczng wartos¢ gestosci powietrza
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i poréwnuje ze zmierzong wartoscig. W przypadku pomiaru gestosci wody zmie-
rzong wartos$¢ gestosci poréwnuje si¢ z wartoscia tabelaryczng. Po pozytywnym
zakonczeniu pomiaréw kontrolnych przyrzad zglasza swoja gotowos¢ do pracy
i uruchamia procedure pomiaru wzorca, w trakcie ktdrej zadane sg parametry po-
miaru, m.in. zakres temperatur oraz liczba pomiaréw w kazdej temperaturze.

o Obrobka i analiza danych. Aplikacja umozliwia usuwanie nieprzydatnych, budza-
cych watpliwo$ci pomiaréw, np. wykonanych przy nieustabilizowanej temperatu-
rze wzorca. Nastepnie dane poddawane sg analizie, na podstawie ktérej:

- szacuje si¢ niepewnos$¢ pomiaru,

- dopasowuje si¢ funkcje zaleznosci wartosci gestoéci od temperatury,

- okresla si¢ stabilno$¢ wzorca i na jej podstawie ustala si¢ date waznosci wzorca
oraz date kolejnego sprawdzenia.

o Generowanie raportéw, archiwizacja danych. Ostateczne wyniki pomiaréw zapi-
sywane sg w postaci raportéw i drukowane. Wybrane elementy zapisywane sg row-
niez w bazie danych, znajdujacej si¢ na komputerze sterujacym.

2)  Czg$¢ oparta na wynikach pomiaréw — umozliwiajaca realizacje zamoéwienia. Te cze§é
aplikacji instaluje si¢ na komputerach pracownikéw laboratorium w pomieszczeniu
biurowym. Czes$¢ ta umozliwia uzytkownikowi dostep do danych znajdujacych sie
w bazie danych na komputerze sterujacym pomiarami. Aplikacja ta pomaga w przy-
gotowaniu $wiadectwa materialu odniesienia, zarzadza ilo$cia wzorcéw, monitoruje
parametry metrologiczne, tworzy baze klientéw, ktérym sprzedany zostat dany wzo-
rzec.

Robert Kordulasiriski
Referat przedstawiono na konferencji MWK 2008

Wspomaganie komputerowe w pomiarach lepkosci

W Laboratorium Gestosci, Lepkos$ci i Analizy Spektralnej badania lepkosci opieraja si¢
na kapilarnej metodzie pomiaru, u podstaw ktorej lezy prawo Poiseuille’a. Zgodnie z nim
strumien objetosciowy cieczy V przeplywajacej laminarnie, ruchem ustalonym przez ka-
pilare w jednostce czasu, jest proporcjonalny do gradientu cisnien (p,-p,) powodujgcego
przeplyw oraz do promienia kapilary R w czwartej potedze, a odwrotnie proporcjonalny do
dlugosci kapilary L oraz do wspétczynnika lepkosci dynamicznej cieczy #

V= R* (p,-p,)
&n L

Wykonanie pomiaru za pomoca lepkosciomierza, takiego jak lepkosciomierz
Ubbelohe’a, wymaga zmierzenia czasu potrzebnego do tego, aby pewna ilo$¢ cieczy mogta
przeplynac przez kapilare pomiedzy dwoma wyznaczonymi punktami.

Uklad pomiarowy sktada sie z fazni wodnej o pojemnosci 80 I, w ktdrej umieszcza-
ne s3 wiskozymetry wzorcowe MV (Master Viscometer) typu Ubbelohdego z kapilarami
o dlugo$ci 400 mm lub 500 mm. W fazni wodnej zanurzony jest czujnik temperatury, ktory
podlaczony jest do mostka pradu przemiennego.




|
taznia wodna
+
. mostek pradu
czujnik temperatury przemiennego
+

+ — opornik
wiskozymetry

regulator
temperatury

Uklad pomiarowy skiada si¢ z komputera obstugujacego program do regulacji nastaw
regulatora temperatury. Program ten umozliwia zadanie nastawowych wartosci temperatu-
ry i jej oscylacji wokot zadanej temperatury. Regulator umozliwia nastawienie temperatury
rzedu jednej tysiecznej stopnia. Rozdzielczo$¢ odczytu wynosi jedng dziesieciotysieczna,
natomiast wahania temperatury w fazni wodnej sg rzedu 0,06 °C.

Zaréwno przy wyznaczaniu wartosci lepkoéci kinematycznej wzorcéw, jak i przy wy-
znaczaniu stalej wiskozymetréw wykonywanych jest 10 pomiaréw czasu przeptywu okre-
$lonej objetosci wzorca przez kapilare. W budzecie niepewnosci dla pomiaréw lepkosci
jedna ze skltadowych jest niepewnos¢ standardowa zwigzana z pomiarem czasu przeptywu
okreslonej objetosci wzorca przez kapilare wiskozymetru, ktéra sktada sie z niepewnosci
pomiaru czasu wyplywu cieczy wyznaczona z rozrzutu wynikéw pomiaru czasu w serii
pomiarowej oraz bledu granicznego przyrzadu do pomiaru czasu, odczytany ze $wiadectwa
wzorcowania.

W laboratorium pomiary wykonywane sa w sposob reczny. Przy uzyciu lupy o odpo-
wiednim powigkszeniu odczytuje sie czas cieczy wiskozymetrycznej sptywajacej z kapilary
wiskozymetru.

Wspomaganie komputerowe w pomiarach lepkosci bedzie polegato na automatycz-
nym pomiarze czasu oraz na analizie obrazu zarejestrowanego przez kamer¢ w srodowisku
LabView. Wykonano szereg pomiaréw majacych na celu zoptymalizowanie warunkow prze-
prowadzania automatycznego pomiaru czasu. Start stopera nastepowal wtedy, gdy ciecz prze-
chodzila przez gérng krese kapilary, a zatrzymanie stopera nastepowalo, gdy ciecz przecho-
dzila przez dolng krese kapilary. Obraz bedzie rejestrowany za pomocg kamery z szybkosciag
trzydziestu klatek/s, a mozliwe jest zwigkszenie predkosci rejestracji do 60 klatek/s. Pozwoli
to na odczyt czasu z niepewnoscig 0,017 s w momencie przej$cia menisku przez krese. W éro-
dowisku LabView mozliwa jest analiza obrazu dwéch kolejnych klatek, co umozliwilo okre-
$lenie momentu przejscia menisku przez krese, a tym samym dokladny odczyt czasu.

Izabela Cekiel
Referat przedstawiono na konferencji MWK 2008

Pomiary pH na zautomatyzowanym stanowisku panstwowego
wzorca jednostki miary pH

W Laboratorium Elektrochemii na stanowisku pomiarowym panstwowego wzorca
jednostki miary pH wyznaczane s3 warto$ci pH podstawowych materialéw odniesienia za
pomoca metody opartej na pomiarze sit elektromotorycznych ogniw wodorowo-chlorosre-
browych bez przenoszenia jonéw (ogniwo Harneda):
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Pt(Pd) H, (g, p = 101 325 Pa) material odniesienia pH, CI° | AgCl | Ag

W danej temperaturze wykonywane s3 pomiary ogniw zawierajacych wzorzec pH
z réznymi dodatkami jondw CI". W przypadku wyznaczania potencjalu standardowego
elektrod Ag/AgCl elektrolitem jest kwas solny o znanej zawartosci chlorkéw.

Panstwowy wzorzec jednostki miary pH sktada si¢ z ogniw wodorowo-chlorosrebro-
wych, gdzie elektrody wodorowe omywane sg gazowym wodorem wytwarzanym przez ge-
nerator wodoru typ B 920000-220, produkcji Parker Hamilton. Ogniwa te sa termostatyzo-
wane w termostacie gtéwnym typ D20 KP, produkcji Lauda, wspomaganym termostatem
typ F20, produkcji Julabo Labortechnik. Temperatura w termostacie gtéwnym jest moni-
torowana przez termometr, typ R 42/2 i czujnik temperaturowy Pt 100, produkcji Lauda.
Do odczytéw pomiaréw napiecia stuzy multimetr cyfrowy typ 7081, produkeji Solartron-
Schlumberger. Cisnienie atmosferyczne mierzone jest przez cisnieniomierz elektroniczny,
typ Diptron 3, produkcji Wallace and Tiernan. Do rejestracji i wizualizacji wynikéw pomia-
réw, wartoéci SEM, temperatury i ci$nienia, stuzy program PHM_2.

Duze ulatwienie w pomiarach na panstwowym wzorcu jednostki miary pH stanowi
program komputerowy napisany na specjalny uzytek tego stanowiska. Program ten sklada
sie z nastepujacych etapow:

1. Konfiguracja stanowiska pomiarowego;

2. Prowadzenie pomiardw;

3. Opracowanie wynikéw pomiaréw;

4. Wyniki pomiaréw potencjatu E° i wartosci pH.

Na stanowisku panstwowego wzorca jednostki miary pH w Laboratorium Elektro-
chemii GUM sg wykonywane poréwnania miedzynarodowe.

Agata Mateuszuk, Monika Pawlina
Referat przedstawiono na konferencji MWK 2008

Rozwdj metrologii polskiej w swietle wyzwan stawianych
metrologii europejskiej

W referacie przedstawiono Europejski Program Badan Naukowych w Metrologii
(EMRP). Jest on koncowym celem projektu iMERA, realizowanego obecnie w ramach
6. Programu Ramowego (,Wdrazanie metrologii w Europejskiej Przestrzeni Badawczej”).
EMRP jest to wspolny wielodyscyplinarny program badan naukowych integrujacy istnie-
jace programy krajowe, ktory objety bedzie 7. Programem Ramowym, z perspektywa uru-
chomienia wspoélnej inicjatywy Komisji Europejskiej i zainteresowanych krajow w oparciu
o Artykul 169 Traktatu Europejskiego. Zgodnie z koncepcja ww. inicjatywy, wypracowana
przez Komisje Europejska, wspdlny program ma obejmowa¢ integracje zaréwno dziatan
naukowych, jak i zarzadzania (wspélne konkursy, wspolne partnerskie oceny wzajemne
oraz wspolne procedury selekcyjne i wspdlne projekty) oraz integracje¢ finansowa. Dzigki
polaczeniu odpowiednich europejskich programéw i dziatan krajowych przyspieszony zo-
stanie rozwoj naukowego potencjalu pomiarowego, a generowana wiedza bedzie szerzej




rozpowszechniana i stosowana. Europejski Program Badan Naukowych w Metrologii — naj-
wazniejsze przedsiewziecie obejmujace obszar metrologii w Europie - jest wielkg szansg dla
rozwoju metrologii europejskiej. Stworzenie takiego programu dziatan w zakresie metrolo-
gii bedzie niewatpliwie impulsem zwiekszajacym konkurencyjnos¢ gospodarki europejskiej
na $wiecie.

Dobrostawa Sochocka
Referat przedstawiono na konferencji MWK 2008

Niepewnos¢ w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych przy
zastosowaniu sredniej wazonej lub arytmetycznej jako miary
wartosci odniesienia

Poréwnania mig¢dzylaboratoryjne wykonywane sa czg¢sto w celu wyznaczenia warto-
$ci odniesienia okreslonej wielkosci mierzonej. Ta sama wielko$¢ mierzona jest wowczas
w wielu laboratoriach pomiarowych przy uzyciu wzorca przenosnego. Pomimo wysokich
kompetencji metrologicznych uczestnikéw poréwnan, uzyskiwane niepewnosci wynikéw
pomiaru na og6! sa rézne. Dotyczy to zaréwno porédwnan, kluczowych jak i uzupetniajg-
cych. W ich wyniku otrzymuje si¢ ostatecznie warto$¢ odniesienia, jak i réznice pomiedzy
poszczegolnymi wynikami a tg wartodcia odniesienia. Warto$¢ odniesienia mozna wyzna-
cza¢ jako $rednig wazona lub $rednig arytmetyczng wszystkich uzyskanych wynikéw po-
réwnania.

W celu zilustrowania konsekwencji stosowania miar wartosci odniesienia w posta-
ci obu $rednich postuzono si¢ danymi dotyczacymi wynikéw poréwnan zaczerpnigtymi
z publikacji. Przedstawiono w niej wyniki poréwnan z dziedziny pomiaréw dlugosci i tem-
peratury, charakteryzujace si¢ znacznymi réznicami niepewnosci standardowych zwigza-
nych z poszczegolnymi wartosciami tej samej wielkosci mierzonej. W poréwnaniach dtu-
gosci uzyto plytki wzorcowej o nominalnej wartosci 1 mm, a w poréwnaniach temperatury
zastosowano komorke realizujacg punkt topnienia srebra. W obu przypadkach obliczono
niepewnosci réznic uzyskanych wynikéw poréwnan w poszczegoélnych laboratoriach i war-
tosci odniesienia. W obu poréwnaniach uwzgledniono wyniki uzyskane w dziesigciu labo-
ratoriach uczestniczacych w pomiarach.

Mozna zauwazy¢, zZe im mniejsza deklarowana niepewno$¢ pomiaru przez uczestni-
czgce w pordwnaniu laboratorium tym mniejsza niepewno$¢ réznicy pomigdzy otrzymang
warto$cig wyniku poréwnania a warto$cia odniesienia jako srednig wazona. Nie mozna na-
tomiast tego powiedzie¢ o niepewnosci tej samej roznicy, gdy warto$¢ odniesienia jest red-
nig arytmetyczng. Swiadczy to o lepszym dopasowaniu éredniej wazonej do otrzymanych
wynikéw poréwnan od $redniej arytmetycznej. Szczegolnie jest to widoczne przy znacz-
nych réznicach w deklarowanych niepewnos$ciach zwigzanych z otrzymanymi wynikami
przez uczestniczace laboratoria.

Nalezy pamigta¢, ze przy wyznaczaniu niepewnosci réznicy dwu wielkosci nie stosu-
je sie¢ tu klasycznego ,,sumowania” ich niepewnosci wynikajacego z prawa propagacji nie-
pewnosci dla zmiennych niezaleznych. W takiej sytuacji niepewnos¢ réznicy byltaby zawsze
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wieksza od niepewnosci wyniku poréwnania i niepewnos$ci warto$ci odniesienia. Wartos$¢
odniesienia jest bowiem powiazana ze wszystkimi wynikami poréwnan i zachodzi pomie-
dzy nimi korelacja, co skutkuje zmniejszeniem wypadkowej niepewnosci. W przypadku
wartosci odniesienia w postaci $redniej wazonej nastepuje wrecz ,odejmowanie” niepew-
nosci standardowych.

Zagadnienie niepewnosci przy wyborze sposobu wyznaczania wartosci odniesienia
moze by¢ istotne dla laboratoriéw pilotujacych poréwnania. Staje sie ono tym wazniejsze,
im bardziej zréznicowane s3 niepewnosci deklarowane przez uczestnikéw poréwnan, co
jak okazuje si¢ w praktyce pomiaréw realizowanych z udzialem najbardziej kompetentnych
laboratoriéw wzorcujacych, nie jest zjawiskiem rzadkim. Réznice pomiedzy deklarowany-
mi niepewnosciami moga by¢ wielokrotne. Dlatego odpowiedni wybdr sposobu oblicza-
nia warto$ci odniesienia poréwnan ma zasadnicze znaczenie w metrologii wzorcéw jedno-
stek miar.

Pawet Fotowicz
Referat przedstawiono na konferencji MKM 2008

Metoda wzorcowania woltomierzy cyfrowych prgdow niskich
czestotliwosci

Najczesciej wzorcowania miernikéw napiecia elektrycznego przeprowadzane sg dla
napiecia statego lub zmiennego w zakresie czestotliwosci powyzej 10 Hz. Jednakze w ostat-
nich latach pojawilo si¢ zapotrzebowanie na wykonywanie wzorcowan miernikéw wartosci
skutecznej napiecia dla przebiegéw wolnozmiennych, z zakresu czgstotliwosci 0,1 + 10 Hz
i napie¢ ponizej 10 V. Wzorcowania tego typu s3 zagadnieniem nowatorskim. W celu spel-
nienia oczekiwan laboratoriéow pomiarowych Gléwny Urzad Miar postanowit opracowaé
nowg metode pomiarowa umozliwiajacg wykonywanie tego typu wzorcowan oraz rozszerzy¢
o nig swoj zakres ustug. W ramach prac badawczo-rozwojowych zbudowano odpowiednie
stanowisko pomiarowe oraz opracowano metode analizy wynikéw pomiarowych umozli-
wiajgcych wzorcowanie miernikéw wartosci skutecznej napiec o niskiej czestotliwosci.

Wsréd metod pomiaru i wyznaczania wartodci skutecznej napiecia przebiegu wol-
nozmiennego wybrano metode probkowania przebiegow. Rozwigzanie takie pozwolilo na
zachowanie wymaganej spéjnosci pomiarowej. W fanicuchu wzorcowan opracowana me-
toda pomiarowa zachowuje odniesienie do Panstwowego Wzorca Napiecia Elektrycznego
Stalego. Jest to niezbedne dla zachowania spojnosci krajowego systemu miar. W referacie
zaprezentowano znane metody badan napie¢ o niskiej czestotliwosci, uzasadniono wybor
metody pomiaru. Nastepnie opisano zautomatyzowane stanowisko pomiarowe, a takze do-
konano analizy jego mozliwosci pomiarowych.

Rysunek ilustruje algorytm wzorcowania przy zastosowaniu opracowanej metody
wzorcowania. Generowany przez generator sinusoidalny przebieg napiecia o niskiej czesto-
tliwosci jest rejestrowany przez woltomierz cyfrowy napigcia stalego, w postaci kolejnych
probek reprezentujgcych badany przebieg.

Wynik pomiaru stanowi wzorcowy sygnal odniesienia. W drugim torze pomiarowym
réwnolegle wykonywany jest bezposredni pomiar wartos$ci skutecznej badanego przebiegu
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Analiza numeryczna wynikéw pomiarowych

napigciowego przez miernik wzorcowany. Réznica obu sygnaléw stanowi wynik wzorco-
wania.

Dokladna analiza procesu pomiarowego oraz zrédel niepewnosci pomiaréw pozwala
wnioskowac, ze mozliwe jest wzorcowanie miernikéw wartosci skutecznej napiecia dla za-
kresu czestotliwosci 0,1 + 10 Hz z niepewno$cig rzgdu 10 ppm.

Michat Mosigdz, Marcin Orzepowski, Pawel Zawadzki
Referat przedstawiono na konferencji MKM 2008

Metody pomiaréw matych prgdow jonizacyjnych rzedu 107> A

W Gléwnym Urzedzie Miar w Warszawie trwaja prace nad stworzeniem nowych me-
tod pozwalajacych na pomiar matych pradéw jonizacyjnych rzedu 10"° A. W chwili obecnej
sa prowadzone prace badawcze nad zmodyfikowanym ukladem kompensacyjnym.

W metodzie tej, kompensacji dokonuje zrédio stalopradowe w postaci komory joni-
zacyjnej naswietlanej Zrodfem promieniotwoérczym. Ladunek doprowadzany jest do jednej
z okladek kondensatora C z elektrody komory jonizacyjnej, natomiast do drugiej oktad-
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ki przyktadane jest napiecie kompensacji U, czerpane z wzorcowego zrédla napieciowego.
W metodzie kompensacyjnej jedyna wielkoscig mierzong jest czas kompensacji mierzony
od momentu zwarcia wlacznika do momentu pokazania przez elektrometr warto$ci zerowe;j.
Wartos$¢ napigcia przykladanego na jedng z okladek kondensatora U, jak i pojemno$¢ kon-
densatora C, sa $cisle okreslone. W niedalekiej przysztosci planuje sie réwniez dokonywanie
pomiaréw matych pradéw jonizacyjnych za pomoca czujnikéw SQUID (Superconducting
Quantum Interference Device) czyli nadprzewodzacych interferometréw kwantowych.
W oparciu o te czujniki wykonane zostang uktady pozwalajace mierzy¢ mate prady joniza-
cyjne w sposdb bezposredni i w ukltadzie komparatora.

Adrian Bozydar Knyziak
Referat przedstawiono na konferencji MKM 2008

Wzorcowanie spektrofotometréw - zrédta bledow

Zgodnie z wymaganiami normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005 pt. ,Ogoélne wymagania
dotyczace kompetencji laboratoriow badawczych i wzorcujacych” laboratorium ma obo-
wigzek okresowego sprawdzania poprawnosci wskazan wlasnego wyposazenia pomiaro-
wego.

Proponowana przez Gléwny Urzad Miar kontrola poprawnosci wskazan spektrofoto-
metréw UV-VIS wykonywana na zlecenie klientéw (na miejscu, w Laboratorium Wzorcéw
Spektrofotometrycznych Zaktadu Promieniowania i Wielkosci Wplywajacych lub w siedzi-
bie uzytkownika przyrzadu) zapisana jest w wewnetrznej procedurze wzorcowania i prze-
widuje:

»  wzorcowanie skali fotometrycznej przy wykorzystaniu wzorcow gestosci optycznej
widmowego wspolczynnika przepuszczania: cieklych, statych filtrow neutralnych sza-
rych oraz filtréw napylanych,

»  wzorcowanie skali dtugosci fali przy wykorzystaniu filtréw optycznych domieszkowa-
nych pierwiastkami ziem rzadkich (filtry: erbowy, holmowy, dydymowy).

Omowiono zrodia bledow wystepujace przy wzorcowaniu skali fotometrycznej spo-
wodowane niedoskonalo$cia uzytych wzorcow, przejawiajaca si¢ w nieplaskosci ich cha-
rakterystyk widmowych, polaczona z niedoskonatoscia wzorcowanych spektrofotometréw
przejawiajaca sie w bledach ich skali dtugosci.

J. Gebicka, A. Rebecka, A. Zurawski
Referat przedstawiono na konferencji POOMT i KSK

Certyfikacja gazowych materialéw odniesienia

Laboratorium Gazowych Materiatéw Odniesienia Zaktadu Fizykochemii Gléwnego
Urzedu Miar wykonuje gazowe materialy odniesienia i dokonuje ich certyfikacji.

Gazowe materialy odniesienia wykonywane s3 w butlach ci$nieniowych stalowych
lub aluminiowych metodg grawimetryczng, ktéra pozwala na zapewnienie spdjnosci po-




miarowej do panstwowego wzorca jednostki miary masy poprzez wprowadzanie kolejnych
sktadnikéw mieszaniny do butli gazowej przy jednoczesnej kontroli masy wprowadzanego
skladnika. Metoda grawimetryczna opisana jest w normie ISO 6142:2001. Norma przedsta-
wia schemat postepowania przy wytwarzaniu mieszanin gazowych oraz okresla warunki
konieczne do uznania metody grawimetrycznej za metode podstawowa czyli metode certy-
fikacji gazowych materialéw odniesienia.

Inng metoda certyfikacji gazowych materialéw odniesienia, wykorzystywana w Za-
ktadzie Fizykochemii GUM, jest metoda pomiaru poréwnawczego wzgledem innego cer-
tyfikowanego materialu odniesienia z wykorzystaniem wielopunktowego wzorcowania
mieszanin gazowych, wg normy ISO 6143:2001. Metoda ta polega na wyznaczeniu krzy-
wej kalibracji za pomoca materialéw odniesienia posiadajacych spéjno$¢ pomiarowa do
wzorca jednostki miary masy lub do innego mi¢dzynarodowego wzorca jednostki miary.
Zalacznikiem do normy ISO 6143:2001 jest program komputerowy B_LEAST.exe, ktéry po-
mocny jest do wyznaczenia krzywej kalibracji, wyboru typu krzywej (liniowa lub nielinio-
wa) oraz wyznaczenia zawartosci poszczegdlnych sktadnikéw w mieszaninie gazowej wraz
z niepewnosciami.

Dariusz Cieciora, Dominika Kositiska, Agnieszka Hys
Referat przedstawiono na Ogélnopolskiej Konferencji
»Jakos¢ w Chemii Analitycznej 4”

Analiza metod stosowanych przez krajowe i zagraniczne
instytucje metrologiczne do wytwarzania roztworow
wzorcowych do AAS

Absorpcyjna spektrometria atomowa (AAS) nalezy do metod, w ktorych ilosciowe
oznaczanie pierwiastkéw w badanej probce polega na pomiarze poréwnawczym absorp-
cji mierzonej dla prébki o nieznanym stezeniu analizowanego skladnika z serig prébek
o dobrze zdefiniowanym jego stezeniu. Aby uwiarygodni¢ stosowang w oznaczeniach
procedure, kazde laboratorium musi dysponowa¢ certyfikowanymi materiatami odniesie-
nia (CRMs), ktore zawierajg odpowiedni analit w ilo$ci doktadnie znanej. Przy tworzeniu
spojnego, na skale ogolno$wiatows, programu dotyczacego przygotowywania materialow
odniesienia decydujacg role odegrata Miedzynarodowa Organizacja Normalizacyjna (ISO).
Zgodnie z jej zaleceniami materialy odniesienia do AAS (najczesciej w postaci roztwordw
wodnych) posiadajg wlasciwosci certyfikowane na podstawie pomiaréw wykonywanych
wiarygodnymi metodami i realizowanych w wyspecjalizowanych do tego celu laborato-
riach. Spdjnos¢ pomiarowa uzyskuje si¢ w nich poprzez nieprzerwany tancuch poréwnan,
ktéry zapewnia, ze wynik pomiaréw jest powigzany z odniesieniem na najwyzszym mie-
dzynarodowym poziomie, czyli z wzorcem pierwotnym. Wsrdd takich laboratoriéw do-
minujacg pozycje na $wiecie zajmuje Panstwowy Instytut Wzorcéw i Technologii (NIST)
w USA. Laboratoria wykonujace materialy odniesienia, zapewniajace powigzanie z wzor-
cami miedzynarodowymi, istnieja takze w innych panstwach, w ramach krajowych instytu-
¢ji metrologicznych, m.in.: w Japonii (Krajowy Instytut Metrologii - NMIJ), w Niemczech
(Federalny Instytut Badania Materialéw i Testowania — BAM oraz Federalny Instytut
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Metrologii — PTB), na Stowacji (Stowacki Instytut Metrologiczny - SMU), a takze w Polsce
(Gléwny Urzad Miar w Warszawie oraz Okregowy Urzad Miar w Lodzi). Wszystkie opisane
metody wytwarzania wzorcowych roztworéw do AAS opierajg si¢ na procedurach rozpusz-
czania substancji wejsciowych o wysokiej klasie czystosci (powyzej 99,5 %), w odpowied-
nich matrycach. Roztwory wzorcéw do AAS réznig si¢ miedzy sobg wartosciami stezen
oraz nieznacznie sktadem matryc (stezeniami kwaséw nieorganicznych). W zwigzku tymi
wla$ciwosciami réznig sie one takze certyfikowanym terminem trwalosci. Najistotniejsza
roznice dla procedur wytwarzania wzorcowych roztworéw do atomowej spektrometrii
absorpcyjnej stanowig metody uzywane w réznych osrodkach metrologicznych, stosowane
do oznaczania stgzenia przygotowywanych serii roztworéw. Wiodace osrodki na $wiecie
(np. NIST, BAM czy PTB) wykorzystuja optyczng emisyjng spektrometrie z jonizacjg w in-
dukcyjnie sprzezonej plazmie (ICP-OES). Pozostale osrodki stosuja, na 0gét w tym samym
celu, metody klasycznej chemii analitycznej, czyli miareczkowania.

Inwestycja zrealizowana w potowie roku 2007 przez Gléwny Urzad Miar w Warszawie
wyposazyla laboratorium wytwarzajace wzorce do AAS w optyczny spektrometr emisyjny
ICP-OES. Zastosowanie tej techniki analitycznej umozliwi stopniowe dostosowanie usiug
swiadczonych przez GUM do standardéw zagranicznych instytutéw metrologicznych.
Laboratorium Gestodci, Lepkosdci i Analizy Spektralnej GUM bedzie moglo przystapi¢
do programu krajowych lub zagranicznych poréwnan miedzylaboratoryjnych, szczegdlnie
tych organizowanych w ramach EURAMET-u, czy CCQM-u. Po wypelnieniu wszystkich
koniecznych warunkéw GUM bedzie si¢ mogl ubiega¢ o umieszczenie wzorcéw wytwarza-
nych do AAS na listach CMC.

dr Agnieszka Zon
Referat przedstawiono na Ogélnopolskiej Konferencji
»Jakosé w Chemii Analitycznej 4”

Streszczenie plakatu

Gesto$¢ jest podstawowym parametrem okreslajacym nature fizyczng gazéw, cieczy
i cial stalych. Pomiary gesto$ci wykonuje sie¢ w wielu dziedzinach nauki i przemystu w celu
okreslenia wiasciwosci materialéw, parametréw proceséw technologicznych, ilosci i jako-
$ci produktow. Spojnos¢ pomiaréw gestosci w Polsce z miedzynarodowym systemem miar
zapewnia Laboratorium Gesto$ci, Lepkosci i Analizy Spektralnej Gléwnego Urzedu Miar.
Panstwowy wzorzec jednostki miary gestosci, wykonany z monokrysztatu krzemu, prze-
kazuje jednostke miary do statych i ciektych wzorcéw nizszych rzedéw oraz przyrzadéow
pomiarowych, w tym certyfikowanych materialéw odniesienia. Kompetencje techniczne
i mozliwosci pomiarowe Laboratorium potwierdza udzial w poréwnaniach miedzynaro-
dowych.
Elzbieta Lenard




$p. JACEK LIPINSKI

JAcEK LIPINSKI po uzyskaniu dyplomu magistra fizy-
ki w 1969 roku rozpoczal prace w Polskiej Administracji
Miar i pos$wigcit jej cale swoje zycie zawodowe, w tym po-
nad 30 lat na stanowiskach kierowniczych: kierownika la-
boratorium, a nast¢pnie dyrektora Zaktadu Fizykochemii.

Od poczatku dziatalnosci bral bardzo aktywny udzial we
wspolpracy zagranicznej z instytucjami metrologicznymi
wielu krajow oraz z miedzynarodowymi i regionalnymi organizacjami metrologiczny-
mi, gdzie byl dtugoletnim oficjalnym przedstawicielem Polski.

W latach 70.180. byl wyktadowca i promotorem prac dyplomowych w Policealnym
Studium Zawodowym o specjalnosci Metrologia Fizykochemiczna. Byt czlonkiem
kilku komisji naukowych Polskiej Akademii Nauk, kilku Komitetow Technicznych
Polskiego Komitetu Normalizacyjnego, a takze ekspertem technicznym Polskiego
Centrum Akredytacji.

Uczestniczyt w ponad 40 konferencjach i sympozjach naukowych w kraju i za
granica, gdzie wyglosit ok. 30 referatow. Systematycznie podnosit kwalifikacje zawo-
dowe i przekazywal swoja wiedze i doswiadczenie, biorgc udzial w ponad 40 szko-
leniach i kursach. Jest autorem lub wspoétautorem ok. 40 prac naukowych opubliko-
wanych w polskich i zagranicznych czasopismach fachowych, a takze wykonawca lub
wspotwykonawcg kilkudziesigciu prac badawczo-rozwojowych. Zostal odznaczony
Srebrnym Krzyzem Zastugi oraz Medalem Pamigtkowym Polskiej Stuzby Miar.

Jacek Lipinski wyrézniat si¢ wzorowym i sumiennym wykonywaniem swych obo-
wigzkow zawodowych. Z jego olbrzymiej wiedzy i doswiadczenia dotyczacego zagad-
nien metrologicznych korzystalo wiele 0sob, w tym takze spoza administracji miar.

Pozostang po nim same dobre wspomnienia, gdyz wszyscy czujemy, ze odszed?!
od nas czlowiek prawy, dobry i serdeczny. Byt madry, skromny i zyczliwy ludziom,
zawsze chetny do udzielenia pomocy w kazdej sprawie.

Dyrektor i Pracownicy Zaktadu Fizykochemii
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	Termometria i międzynarodowe skale temperatury 
	Istotą współczesnej termometrii jest prowadzenie nieustających prac nad skalą termodynamiczną temperatury, którą wyznaczającą deﬁnicyjne punkty stałe i odpowiadające im wartości temperatury, jak również doskonalenie urządzeń do odtwarzania tych punktów. Na przestrzeni lat zmiany międzynarodowych skal temperatury odzwierciedlały dynamiczny postęp techniczny w zakresie technik pomiarowych, konstrukcji przyrządów i urządzeń oraz stosowanych materiałów. Już w kilka lat po ustaleniu kolejnej, nowej wersji skali 
	-
	-
	-
	-

	Pierwsza skala temperatury o zasięgu międzynarodowym została przyjęta w 1887 r. przez Międzynarodowy Komitet Miar (CIPM) i zatwierdzona była przez pierwszą Generalną Konferencję Miar (CGPM) w 1889 r. Opierała się na wynikach wieloletnich badań z zastosowaniem termometru wodorowego (gazowego) o stałej objętości (termometr Chappuisa). Miała ograniczony zakres stosowania, od punktu topnienia lodu (0 °C) do punktu wrzenia wody (100 °C). Przyrządami odtwarzającymi tą skalę były cztery termometry szklane rtęciowe
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	W okresie powojennym kolejno ustanowione skale temperatury to: Międzynarodowa Skala Temperatury z 1948 r. (MST-48), Międzynarodowa Praktyczna Skala Temperatury z  1948 r. wraz z wydaniem poprawionym z 1960 r. (MPST-48), Międzynarodowa Praktyczna Skala Temperatury z 1968 r. wraz z wydaniem poprawionym z 1975 r. (MPST-68), Tymczasowa Skala Temperatury z 1976 r. (TST-76) oraz aktualnie obowiązująca Międzynarodowa Skala Temperatury z 1990 r. (MST-90). 
	Figure
	Figure
	Wprowadzona w roku 1948 skala MST-48 miała na celu usunięcie ujawnionych w międzyczasie odchyleń od skali termodynamicznej, przez przyporządkowanie punktowi krzepnięcia srebra „lepszej” wartości temperatury (960,8 °C zamiast 960,5 °C) i zastosowanie nowej wartości stałej promieniowania oraz wprowadzenie wzoru Plancka zamiast wzoru Wiena. Uzupełniona wersja MST-48, przyjęta XI Generalną Konferencją Miar w 1960 r., jako MPST-48, wprowadzała punkt potrójny wody (0,01 °C) zastępujący punkt topnienia lodu (0 °C)
	-
	-
	-
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	Skala MPST-68 w stosunku do skali MPST-48 wprowadzała istotne zmiany, do których należały: zmiana nazwy i oznaczenia jednostki temperatury termodynamicznej (nadanie nazwy kelwin i oznaczenia K) oraz deﬁnicji kelwina, wprowadzenie sześciu nowych deﬁnicyjnych punktów stałych – pięć punktów dla niskich temperatur i jeden – dla średnich (punkt krzepnięcia cyny), wyeliminowanie punktu wrzenia siarki, zmiana wartości przypisanych czterem punktom stałym, zmiana wzorów interpolacyjnych dla zakresu odtwarzania skali
	-
	-
	-
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	Kolejna, aktualnie obowiązująca skala MST-90, przyjęta przez Międzynarodową Konferencję Miar w 1989 r., zaczęła obowiązywać od 1 stycznia 1990 r., ale już w 1999 r. XXI Generalna Konferencja Miar przewidziała jej rozszerzenie poniżej dolnej granicy 0,65 K. Skala MST-90, zastępując MPST-68 i wydanie poprawione z 1975 r. oraz TST-76, wprowadzała następujące zmiany: obniżenie dolnej granicy jej stosowania do 0,65 K, wpro-
	Tabela 1. Deﬁnicyjne punkty stałe MST-90 
	Sect
	Figure

	Lp. Temperatura Substancja(a) Rodzaj punktu(b) T90/K t90/ C 
	1 od 3 do 5 od -270,15 do -268,15 He V 
	3

	2 13,8033 -259,3467 e-H2 T 3 około 17 -256,15 e-H2 (lub He) V (lub G) 4 około 20,3 -252,85 e-H2 (lub He) V (lub G) 5 24,5561 -248,5939 Ne T 6 54,3584 -218,7916 O2 T 7 83,8058 -189,3442 Ar T 8 234,3156 -38,8344 Hg T 9 273,16 0,01 H2O T 10 302,9146 29,7646 Ga M 11 429,7485 156,5985 In F 12 505,078 231,928 Sn F 13 692,677 419,527 Zn F 14 933,473 660,323 Al F 15 1234,93 961,78 Ag F 16 1337,33 1064,18 Au F 
	17 1357,77 1084,62 Cu F 
	(a)
	(a)
	(a)
	 – wszystkie substancje, z wyjątkiem He, mają naturalny skład izotopowy; e-Hoznacza wodór o składzie odpowiadającym równowadze między odmianami molekularnymi „orto” i „para”, 
	3
	2 


	(b)
	(b)
	 – symbole mają następujące znaczenia: V – ciśnienie pary nasyconej, T – punkt potrójny (temperatura, w  której faza stała, ciekła i gazowa znajdują się w stanie równowagi), G – punkt realizowany z  zastosowaniem termometru gazowego, M, F – punkt topnienia, punkt krzepnięcia odpowiednio (temperatura, przy ciśnieniu 101325 Pa, w której faza stała i ciekła znajdują się w stanie równowagi). 


	Figure
	wadzenie pięciu nowych punktów stałych (punkt potrójny neonu, punkt potrójny rtęci, punkt topnienia galu, punkt krzepnięcia indu, punkt krzepnięcia aluminium, punkt krzepnięcia miedzi). Zmieniła wartości dziewięciu punktów stałych i wycofała dwa punkty stałe (punkt wrzenia neonu, punkt wrzenia tlenu). 
	-

	MST-90 w odniesieniu do przyrządów interpolacyjnych ustaliła: 
	– 
	– 
	– 
	dla zakresu od 0,65 K do 5 K – dwa termometry kondensacyjne wykorzystujące zależność ciśnienia pary nasyconej He i H od temperatury, 
	-
	3
	4


	– 
	– 
	dla zakresu od 3 K do 24,5561 K – termometr gazowy o stałej objętości, 

	– 
	– 
	dla zakresu od 13,8033 K (-259,3467 °C) do 1234,93 K (961,78 °C) – platynowy czujnik termometru rezystancyjnego, 

	– 
	– 
	dla zakresu od 961,78 °C do 1084,62 °C – termometr radiacyjny. 



	Wzorzec jednostki temperatury 
	Wzorzec jednostki temperatury 
	Charakterystyczną cechą wzorca jednostki temperatury o najwyższej jakości metrologicznej, służącego do odtwarzania międzynarodowej skali temperatury, jest znacząca liczba i różnorodność przyrządów oraz urządzeń pomocniczych wchodzących w jego skład. Ustalenia i zalecenia techniczne skali temperatury precyzują sposoby realizacji poszczególnych punktów stałych, jednakże w zakresie szczegółowych wykonań praktycznych pozostawiają obszar do dalszych prac. Konsekwencją tego jest stosowanie w Krajowych Instytucjac
	-
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	Po etapie odtworzenia skali z zastosowaniem wzorca temperatury następuje nie mniej ważny etap utrzymania wzorca na poziomie co najmniej takim, jaki uzyskano w trakcie jego pierwotnego odtworzenia. Nie jest to zadanie łatwe do zrealizowania, biorąc pod uwagę specyﬁkę procesów cieplnych, ich dynamikę i wpływ na przyrządy i urządzenia wchodzące w skład wzorca. W konsekwencji obserwowane jest postępujące zużycie materiałów izolacyjnych urządzeń cieplnych, zużycie wzorcowych substancji poszczególnych punktów sta
	-
	-
	-
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	Historia państwowego wzorca jednostki temperatury w kraju 
	Historia państwowego wzorca jednostki temperatury w kraju 
	Pierwsza realizacja międzynarodowej skali temperatury w Polsce odnosiła się do skali MST-27 i obejmowała zakres od 0 °C do 660 °C. Prace nad jej odtworzeniem zostały rozpoczęte w roku 1935 przez Zdzisława Gajewskiego, metrologa i popularyzatora wiedzy, który pod kierunkiem prof. J. Rolińskiego, kierownika Zakładu Naukowo-Metrologicznego, organizował pracownię termometryczną w ówczesnym Głównym Urzędzie Miar (GUM). 
	-
	-

	Figure
	Figure
	Skompletował on odpowiednie przyrządy wzorcowe, urządzenia podstawowe i pomocnicze (mostki kompensacyjne, piece, termostaty), często korzystając z pomocy warsztatów GUM. Dysponując odpowiednią aparaturą, niezbędną do przeprowadzania pomiarów, rozpoczął żmudne i trudne prace badawcze zmierzające do odtworzenia międzynarodowej skali temperatury, a tym samym realizacji i utrzymania państwowego wzorca jednostki temperatury. Wyniki przeprowadzonych prac zostały przedstawione przez autorów na IX Kongresie Fizyków
	-
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	Kolejne prace o charakterze badawczo-rozwojowym, dotyczące wzorca temperatury i odtwarzania skali, prowadzone były już w trudnym okresie powojennym. Realizowano je w ramach szerszego tematu „Odtwarzanie i przekazywanie MPST od wzorców państwowych i kontrolnych przyrządów pomiarowych w zakresie temperatury (-200 ÷ 2000) °C”, dotyczącego odtwarzania skal MPST-48 i MPST-68, z podziałem na etapy odnoszące się do zakresów pomiarowych i przyrządów odtwarzających te skale. 
	-

	W zakresie odtworzenia skali poniżej 0 °C, prowadzono prace nad realizacją punktu wrzenia tlenu (-182,97 °C), stanowiącego dolną granicę MPST-48. Poszczególne elementy stanowiska pomiarowego wykonywano wg własnych projektów (bazując na dostępnej w  tym okresie literaturze światowej), część z nich jeszcze przed 1963 r. Skala przedsięwzięcia była duża i wymagała współpracy ze specjalistami z Politechniki Warszawskiej oraz z  Zakładu Aparatury Naukowej i Laboratoryjnej Pracowni Szklarskiej CUJiM. Ze względu na
	-
	-
	-
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	Dla zakresu temperatury (0÷1100) °C, podzielonego zgodnie z ustaleniami MPST-48 (wyd. poprawione z 1960 r.) na dwa podzakresy, podzakres (0÷630) °C realizowany był z  zastosowaniem platynowych termometrów rezystancyjnych, a podzakres (630÷1100) °C realizowany był z zastosowaniem termoelementów. Zasadniczą część prowadzonych wówczas prac stanowiło doskonalenie istniejącego podstawowego wzorca jednostki temperatury. Dzięki wprowadzeniu do praktyki stosowania punktu krzepnięcia cynku (zdeﬁniowanego jako 419,50
	-
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	Inne prace laboratorium, dotyczące wzorca temperatury, skupiały się na ulepszaniu urządzeń cieplnych (pieców pionowych, termostatów) służących do uzyskiwania jednorodnego pola temperatury. Założenia konstrukcyjne do pieców, w których realizowane były punkty krzepnięcia metali, oparte były na dostępnych wówczas publikacjach technicznych oraz informacjach uzyskanych w trakcie praktyk w zagranicznych instytucjach metrologicznych. Prototypy konstruowane w laboratorium stanowiły podstawę do wielokrotnych ekspery
	Inne prace laboratorium, dotyczące wzorca temperatury, skupiały się na ulepszaniu urządzeń cieplnych (pieców pionowych, termostatów) służących do uzyskiwania jednorodnego pola temperatury. Założenia konstrukcyjne do pieców, w których realizowane były punkty krzepnięcia metali, oparte były na dostępnych wówczas publikacjach technicznych oraz informacjach uzyskanych w trakcie praktyk w zagranicznych instytucjach metrologicznych. Prototypy konstruowane w laboratorium stanowiły podstawę do wielokrotnych ekspery
	-
	-

	temperatury, położenie tygli graﬁtowych oraz odpowiednią ilość i położenie uzwojeń grzejnych pieców. W latach 1966 – 1967 w oparciu o konstrukcję pieca stosowanego w National Physical Laboratory (NPL) w Anglii uzyskano bardzo dobrą odtwarzalność pomiarów dla punktu cynku. Potwierdziły to wyniki porównań międzynarodowych dla platynowych termometrów rezystancyjnych, przeprowadzonych w krajach należących do ówczesnego RWPG. 
	-


	Sect
	Figure

	Figure
	W zakresie wyższych temperatur, odtwarzanych z zastosowaniem termoelementów, prace konstrukcyjne pozwoliły na przygotowanie termoelektrycznego wzorca grupowego do ustanowienia go jako wzorzec państwowy w zakresie temperatury (630,5÷1063) °C, obejmującego punkty stałe antymonu, srebra, złota i miedzi. W związku z tymi przygotowaniami, w latach 1963 – 1965, badano i wzorcowano trzy termoelementy PtRh-Pt (typ S) w  punktach stałych cynku, antymonu, srebra, złota i miedzi oraz porównywano ich charakterystyki te
	-
	-

	Podsumowanie rezultatów powyższych prac dawało podstawy do określenia kierunku dalszego rozwoju laboratorium GUM, którego cel, realizowany w kolejnych etapach, precyzowano jako poprawienie dokładności wzorca państwowego. Działania, które zaplanowano podjąć to: przebudowa pieców dla uzyskania lepszych warunków termicznych, przeprowadzenie analizy czystości metali wzorcowych i ich wymiana, wprowadzenie zmian w osłonach zewnętrznych czujników termoelektrycznych. 
	-
	-
	-

	Tuż po wprowadzeniu skali MPST-68, zadania laboratorium dotyczące jej wdrożenia, wynikały z istniejących rozbieżności w stosunku do skali MPST-48. Zmieniły się, z wyjątkiem punktu potrójnego wody i punktu wrzenia wody, wartości wszystkich pozostałych punktów stałych, jak również wzory interpolacyjne, powodując konieczność stosowania bardziej skomplikowanej techniki obliczeniowej. Zaostrzone zostały wymagania dla czystości platyny termometru rezystancyjnego. Pociągało to za sobą konieczność prowadzenia długo
	-
	-
	-

	Kierunek prac technicznych laboratorium, po roku 1970, dotyczył zwiększenia czystości metali zastosowanych do realizacji punktów stałych cynku i cyny do 6N (99,9999 %), kontynuacja prac nad punktem wrzenia wody (100 °C), który skala MPST-68 pozostawiła do stosowania zamiennie z punktem topnienia cyny (231,9681 °C) oraz zwiększenie dokładności układu elektrycznego poprzez eliminację zakłóceń w układzie pomiarowym mostka rezystancyjnego (wówczas mostek Smith’a). Znaczącym osiągnięciem laboratorium, w początka
	Kierunek prac technicznych laboratorium, po roku 1970, dotyczył zwiększenia czystości metali zastosowanych do realizacji punktów stałych cynku i cyny do 6N (99,9999 %), kontynuacja prac nad punktem wrzenia wody (100 °C), który skala MPST-68 pozostawiła do stosowania zamiennie z punktem topnienia cyny (231,9681 °C) oraz zwiększenie dokładności układu elektrycznego poprzez eliminację zakłóceń w układzie pomiarowym mostka rezystancyjnego (wówczas mostek Smith’a). Znaczącym osiągnięciem laboratorium, w początka
	-
	-
	-
	-
	-

	pracownika laboratorium, jak również uruchomiono stanowisko do odtwarzania punktu potrójnego argonu i  przeprowadzono porównania międzynarodowe. Odtwarzany wówczas w laboratorium zakres wzorca jednostki temperatury obejmował przedział od punktu wrzenia tlenu (-182,962 °C), a po roku 1980 – od punktu potrójnego argonu (-189,352 °C), do punktu krzepnięcia złota (1064,43 °C) i stanowił źródło spójności pomiarowej dla najczęściej stosowanego zakresu temperatury w polskiej gospodarce. 
	-
	-


	Figure
	Figure
	Prace nad realizacją MPST-68 poniżej punktu wrzenia tlenu ograniczały się do współpracy z Instytutem Niskich Temperatur i Badań Strukturalnych PAN we Wrocławiu (INTiBS). Zakres tej współpracy stopniowo poszerzał się i zaowocował ustanowieniem w INTiBS państwowego wzorca jednostki temperatury w zakresie od 13,8033 K do 273,16 K. 
	W Laboratorium Pomiarów Temperatury GUM prowadzono również prace badawcze, które wykraczały poza obszar obowiązującej skali temperatury i były pracami prekursorskimi w skali międzynarodowej. Zapoczątkowane jeszcze w latach sześćdziesiątych autorskie prace konstrukcyjne i wdrożeniowe dotyczące punktu krzepnięcia sodu, wykorzystywanego zamiennie z punktem wrzenia wody, zaowocowały wyznaczeniem temperatury krzepnięcia jako (97,83±0,02) °C. Wyniki tych prac, przedstawione w liście do Prezydenta Międzynarodowego
	-
	-
	-
	-


	Państwowy wzorzec jednostki temperatury po roku 1990 
	Państwowy wzorzec jednostki temperatury po roku 1990 
	Po roku 1990 kierunek prac dotyczących wzorca jednostki temperatury został zdeterminowany ilością zmian wprowadzonych skalą MST-90. Wymuszały one uzupełnienie aparatury pomiarowej pozwalającej na odtworzenie aż czterech nowych punktów stałych. Były to: punkt potrójny rtęci, punkt topnienia galu, punkt krzepnięcia indu, punkt krzepnięcia aluminium. Ich wdrażanie do praktyki odbywało się w toku długotrwałych prac badawczych, specyﬁcznych dla procesów cieplnych. Duża bezwładność cieplna urządzeń termostatyzują
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	W trakcie odtwarzania punktów stałych MST-90 opierano się na dokumentach uzupełniających do skali temperatury. Są to dokumenty opracowane przez dwie Grupy Robocze Komitetu Doradczego ds. Termometrii (WG1 i WG2 CCT), wydane przez BIPM: „Supplementary Information for the International Temperature Scale of 1990”, „Techniques for Approximating the International Temperature Scale of 1990” . 
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	Figure
	Aktualnie utrzymywany w Laboratorium Temperatury Zakładu Fizykochemii GUM państwowy wzorzec jednostki temperatury w zakresie od -189,3442 °C do 961,78 °C, uznany decyzją nr UW 12/2003 z dnia 5 maja 2003 r. na podstawie rozporządzenia Ministra Gospodarki, Pracy i Polityki Społecznej z dnia 30 stycznia 2003 r. w sprawie uznawania wzorców jednostek miar za państwowe wzorce jednostek miar, posiada świadectwo państwowego wzorca jednostki miary nr 12 z dnia 28 lipca 2003 r., podpisane przez Prezesa Głównego Urzęd
	-
	-
	-
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	– 
	– 
	– 
	zespół komórek punktów stałych temperatury Ar, Hg, HO, Ga, In, Sn, Zn, Al, Ag (wraz z urządzeniami termostatyzującymi), 
	2


	– 
	– 
	zespół platynowych czujników termometrów rezystancyjnych (SPRT), 

	– 
	– 
	mostek prądu zmiennego, 

	– 
	– 
	zespół oporników wzorcowych (wraz z urządzeniami termostatyzującymi). 


	Figure
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	Komórki do realizacji punktu potrójnego wody (0,01 °C) z widocznym płaszczem lodu 
	Komórki do realizacji punktów krzepnięcia indu (156,5985 °C) i cyny (231,928 °C) 
	Wiarygodność wzorca temperatury opiera się na spełnieniu wymagań, stawianych wzorcom państwowym, do których należą: 
	– 
	– 
	– 
	uczestnictwo wzorca w porównaniach międzynarodowych, kluczowych i uzupełniających oraz objęcie stanowiska pomiarowego tego wzorca systemem zarządzania, pozwalającym na spełnienie wymagań porozumienia MRA, 
	-
	-


	– 
	– 
	utrzymywanie wzorca na poziomie odpowiadającym wzorcom państwowym innych krajów, zgodnie z wymaganiami technicznymi Międzynarodowej Skali Temperatury z 1990 r. oraz dokumentami związanymi, wydawanymi przez Międzynarodowe Biuro Miar (BIPM). Potwierdzanie parametrów metrologicznych wzorca GUM ma miejsce poprzez udział 


	w porównaniach międzynarodowych, które w latach 2001 – 2008 dotyczyły: 
	→ 
	→ 
	→ 
	EUROMET 549 „Porównania komórek do realizacji punktu potrójnego wody”, 

	→ 
	→ 
	EUROMET 502 „Porównania komórek do realizacji punktu potrójnego argonu”, 

	→ 
	→ 
	EUROMET.T-K3 (EUROMET 552) „Porównania realizacji MST-90 w zakresie od 83,805 K do 692,677 K”, 

	→ 
	→ 
	EUROMET 712 „Porównania komórek do realizacji punktu stałego indu”, 

	→ 
	→ 
	EUROMET.T-K4 (EUROMET 820) „Porównania realizacji MST-90 w punktach krzepnięcia Al (660,323 °C) i Ag (961,78 °C)”, 
	-


	→ 
	→ 
	EUROMET.T-K7 (EUROMET 899) „Porównania komórek punktu potrójnego wody”, 

	→ 
	→ 
	EUROMET.T-K7.1 „Porównania komórek punktu potrójnego wody – porównania uzupełniające”. 


	Prowadzone są również regularne krajowe porównania międzylaboratoryjne z Instytutem Niskich Temperatur i Badań Strukturalnych PAN we Wrocławiu (INTiBS), utrzymującym wzorzec państwowy jednostki temperatury w zakresie od 13,8033 K do 273,16 K, potwierdzające wiarygodności obu wzorców. Współpraca merytoryczna z INTiBS dotyczy również wymiany doświadczeń w zakresie rozwiązań konstrukcyjnych stanowisk wzorców, metod pomiarowych oraz szacowania niepewności. 
	-
	-

	Figure
	Piec do realizacji punktów krzepnięcia Ag, Al i Zn oraz mostek rezystancyjny 

	Podsumowanie 
	Podsumowanie 
	Podsumowanie 

	Właściwy poziom utrzymania wzorca oznacza stałą modernizację oraz doskonalenie go poprzez wymianę przestarzałych technologicznie elementów, poszukiwanie nowych rozwiązań zmniejszających niepewność pomiaru, monitorowanie stopnia zużycia komórek punktów stałych i ich wymiana oraz badanie powtarzalności i odtwarzalności wzorca. Aktualnie trwająca modernizacja wzorca dotyczy również akwizycji, rejestrowania i archiwizowania danych wykorzystywanych później na potrzeby zarówno wzorcowań jak i porównań. Planowany 
	-
	-
	-
	-
	-

	Zakres pomiarowy wzorca temperatury utrzymywanego w GUM, stanowiącego źródło spójności pomiarowej dla laboratoriów wzorcujących, badawczych oraz bezpośrednich użytkowników przyrządów, odzwierciedla zapotrzebowanie społeczne wynikające z obserwowanej liczby wzorcowań oraz zmian w gospodarce. Szacuje się, że temperatura jest najczęściej mierzoną wielkością ﬁzyczną (ponad 50 % pomiarów wszystkich wielkości ﬁzycznych). Stąd zapotrzebowanie społeczne w kraju na wiarygodnie przeprowadzane pomiary temperatury jest
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-
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	VIII SZKOŁA – KONFERENCJA „METROLOGIA WSPOMAGANA KOMPUTEROWO” 
	VIII SZKOŁA – KONFERENCJA „METROLOGIA WSPOMAGANA KOMPUTEROWO” 
	W dniach 27 – 30 maja 2008 r. na terenie Wojskowego Domu Wypoczynkowego „Warmia” w Waplewie odbyła się VIII Szkoła-Konferencja „Metrologia wspomagana komputerowo” MWK-2008. 
	-

	Szkoła-Konferencja MWK posiada wieloletnią tradycję i stałą grupę uczestników oraz zwolenników. Organizowana jest nieprzerwanie od 1993 roku w okresie, gdy obchodzony jest Światowy Dzień Metrologii (powszechnie uznawane święto metrologów przypadające 20 maja, w rocznicę podpisania Konwencji Metrycznej). Wśród 187 uczestników Konferencji między innymi było 40 samodzielnych pracowników nauki i 40 osób legitymujących się stopniem naukowym doktora. Uczestnikami byli zarówno pracownicy wyższych uczelni jak i ins
	Organizatorami Szkoły-Konferencji MWK-2008 byli: Instytut Systemów Elektronicznych Wydziału Elektroniki Wojskowej Akademii Technicznej oraz Wojskowe Centrum Metrologii Ministerstwa Obrony Narodowej. Konferencja organizowana była pod patronatem Komitetu Metrologii i Aparatury Naukowej PAN oraz honorowym patronatem Podsekretarza Stanu w Ministerstwie Obrony Narodowej ds. Uzbrojenia i Modernizacji. Uroczystość otwarcia obrad zaszczycił swoją obecnością Rektor-Komendant Wojskowej Akademii Technicznej gen. bryg.
	-
	-

	Tegoroczna edycja MWK była znamienna tym, że po raz pierwszy przewodniczył jej prof. Andrzej Michalski (Wydział Elektryczny PW, Wydział Elektroniki WAT). Założyciel MWK i jej długoletni przewodniczący prof. Jerzy Barzykowski, nadal aktywnie uczestniczy w pracach Komitetu Naukowego i Organizacyjnego Konferencji. 
	Program każdej ze Szkół-Konferencji składa się z trzech zasadniczych części. Część pierwsza – Szkoła, obejmuje cykl wykładów dotyczących wybranych aktualnych problemów metrologii. Tegorocznymi wykładowcami byli profesorowie: Marian Wnuk, Lesław Będkowski i Tadeusz Dąbrowski z Wojskowej Akademii Technicznej, Stanisław Wincenciak, Sławomir Tumański, Ryszard S. Jachowicz z Politechniki Warszawskiej, oraz Zdzisław Kaczmarek z Politechniki Świętokrzyskiej. 
	-

	Cześć druga – konferencyjna, to prezentacja wyników prac własnych realizowanych w różnych ośrodkach naukowych z całej Polski, oraz badań prowadzonych w ramach projektów własnych, celowych i rozwojowych ﬁnansowanych przez MNiSW. W tegorocznej edycji przedstawiono 117 referatów. Część z nich, po uzyskaniu pozytywnych recenzji, skierowano do druku w wybranych czasopismach naukowo-technicznych (53 do Przeglądu Elektrotechnicznego, 39 do Biuletynu WAT). 
	-
	-

	W programie Szkoły-Konferencji MWK-2008, oprócz wykładów i obrad konferencyjnych, przewidziano również część wystawową (część trzecia Konferencji). Ideą wystawy była prezentacja szeroko rozumianego wyposażenia pomiarowego wraz z możliwościami jego różnorodnego zastosowania przy wykorzystaniu oprogramowania bazowego sprzętu 
	W programie Szkoły-Konferencji MWK-2008, oprócz wykładów i obrad konferencyjnych, przewidziano również część wystawową (część trzecia Konferencji). Ideą wystawy była prezentacja szeroko rozumianego wyposażenia pomiarowego wraz z możliwościami jego różnorodnego zastosowania przy wykorzystaniu oprogramowania bazowego sprzętu 
	-

	i sterującego procesem jego implementacji. Dla przedstawicieli ﬁrm wystawiających przewidziano również wystąpienia podczas sesji plenarnej, w specjalnie przygotowanym bloku tematycznym. W bieżącym roku w MWK udział wzięło również 5 ﬁrm. 
	-


	Figure
	Korzystając z bardzo licznego uczestnictwa w Konferencji członków Komitetu Metrologii i Aparatury Naukowej PAN, prof. J. Mroczka – Przewodniczący Komitetu zorganizował posiedzenie wyjazdowe. 
	-

	Oczywiście Konferencja to nie tylko referaty i dyskusje naukowe. Urokliwa lokalizacja Konferencji w wojskowym ośrodku wypoczynkowym Warmia nad jeziorem Maróz sprzyjała wielu nieformalnym spotkaniom uczestników, w trakcie których nawiązywano kontakty naukowe i koleżeńskie. Zgodnie z ustaloną już tradycją, zorganizowano plenerową, koleżeńską kolację, trwającą do późnych godzin wieczornych. W części artystycznej Konferencji uczestnicy mogli podziwiać występy Centralnego Zespołu Artystycznego Wojska Polskiego. 
	-
	-
	-
	-
	-

	Sekretarz Komitetu Naukowego 
	Dr Krzysztof Kwiatos 
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	Uczestnicy VIII Szkoły-Konferencji „Metrologia wspomagana komputerowo” 
	Uczestnicy VIII Szkoły-Konferencji „Metrologia wspomagana komputerowo” 
	Uczestnicy VIII Szkoły-Konferencji „Metrologia wspomagana komputerowo” 



	Figure

	XL  MIĘDZYUCZELNIANA KONFERENCJA METROLOGÓW 
	XL  MIĘDZYUCZELNIANA KONFERENCJA METROLOGÓW 
	W dniach 14 –17 września 2008 r. w Świnoujściu odbyła się już czterdziesta Międzyuczelniana Konferencja Metrologów (MKM), zorganizowana przez Zakład Metrologii Instytutu Automatyki Przemysłowej Wydziału Elektrycznego Politechniki Szczecińskiej (WE PS). Tradycję corocznych MKM zapoczątkowało spotkanie metrologów z katedr miernictwa elektrycznego i elektronicznego polskich uczelni technicznych, zorganizowane jesienią 1966 r. w Szczecinie przez prof. Artura Metala, wówczas kierownika Katedry Miernictwa WE PS. 
	-
	-
	-

	W ciągu już 42-letniej historii Narad-Konferencji organizowały ją uczelniane jednostki metrologiczne w całej Polsce, niektóre kilkakrotnie. Ich siedzibami były: Gliwice, Wrocław, Zielona Góra, Warszawa, Kraków, Łódź, Gdańsk, Gdynia, Poznań, Kielce-Radom, Lublin, Częstochowa, Białystok, Opole, Rzeszów, Szczecin. Grono uczestników i organizatorów rozszerzyło się także na inne branże metrologiczne – oprócz elektryków i elektroników szczególną aktywnością wykazali się mechanicy. 
	Piąte spotkanie tego typu, w 1970 r., zorganizował w Warszawie Centralny Urząd Jakości i Miar – taką nazwę nosiła wówczas główna instytucja metrologiczna w Polsce, znana wcześniej i obecnie jako Główny Urząd Miar (GUM). Wynika stąd, że trwające do tej pory zainteresowanie GUM Międzyuczelnianymi Konferencjami Metrologów sięga przynajmniej roku 1969. 
	-
	-

	Wcześnie stało się tradycją, że Konferencje o numerach podzielnych przez 10 organizuje zespół metrologów Wydziału Elektrycznego Politechniki Szczecińskiej. I tak zespół ten zorganizował X MNM (1975) w Mrzeżynie, XX MKM (1988) w Pogorzelicy, XXX MKM (1998) w Międzyzdrojach i tegoroczną, XL MKM w Świnoujściu. 
	-

	Liczba uczestników Konferencji przez wiele lat przekraczała 100 (w XXX uczestniczyło 135 osób). W ostatnich latach, w wyniku niepokojącego zmniejszania się liczby „młodych” metrologów, liczba ta zmalała do ok. 60. 
	W ostatniej, XL MKM, zorganizowanej w Ośrodku Wczasowym Meduza w Świnoujściu uczestniczyło 58 metrologów (w tym 17 profesorów, a wśród nich kilku członków Komitetu Metrologii i Aparatury Naukowej PAN), którzy wygłosili 39 referatów. W tej liczbie znalazły się referaty zaproszone: prof. Sławomira Tumańskiego (PW): Spintronika i jej zastosowania pomiarowe w konstrukcji czujników, prof. Jerzego Jakubca (PŚl): Próbkowanie i kwantowanie w procesie pomiaru, dr Michała Urbańskiego (PW): Pomiary wysokich ciśnień – 
	W ostatniej, XL MKM, zorganizowanej w Ośrodku Wczasowym Meduza w Świnoujściu uczestniczyło 58 metrologów (w tym 17 profesorów, a wśród nich kilku członków Komitetu Metrologii i Aparatury Naukowej PAN), którzy wygłosili 39 referatów. W tej liczbie znalazły się referaty zaproszone: prof. Sławomira Tumańskiego (PW): Spintronika i jej zastosowania pomiarowe w konstrukcji czujników, prof. Jerzego Jakubca (PŚl): Próbkowanie i kwantowanie w procesie pomiaru, dr Michała Urbańskiego (PW): Pomiary wysokich ciśnień – 
	-

	metrologii w kontekście przystąpienia GUM do Europejskiego Programu Badań Naukowych w Metrologii. Możliwość nawiązania współpracy z GUM wzbudziła zainteresowanie zebranych metrologów tym ostatnim referatem i wywołała szereg pytań do Autorki. 
	-


	Figure
	Potwierdziło się zatem wspomniane wcześniej zainteresowanie Głównego Urzędu Miar Międzyuczelnianymi Konferencjami Metrologów i spotkało się ze wzajemnością ze strony uczestników Konferencji. Oprócz Pani Dobrosławy Sochockiej w XL MKM uczestniczyło jeszcze 5 przedstawicieli GUM. Wygłosili oni 3 referaty: Paweł Fotowicz: Niepewność w porównaniach międzylaboratoryjnych gdy miarą odniesienia jest średnia ważona lub arytmetyczna, Adrian Knyziak: Metody pomiaru małych prądów jonizacyjnych rzędu 10A, Michał Mosiąd
	-
	-
	–5

	Przy okazji Konferencji odbyła się też rozmowa kierownika Zakładu Metrologii IAP WE PS z Panią Dobrosławą Sochocką w sprawie nawiązania współpracy między GUM a  Zakładem. 
	Następna, XLI Międzyuczelniana Konferencja Metrologów w 2009 r. odbędzie się w  Gdańsku – Konwent Seniorów XL MKM przyjął ofertę prof. Leona Swędrowskiego zorganizowania XLI MKM przez Wydział Elektrotechniki i Automatyki Politechniki Gdańskiej. 
	Prof. Stefan Kubisa Dr Stanisław Moskowicz 
	Figure
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	Figure
	Uczestnicy XL MKM przed budynkiem OW Meduza 
	Uczestnicy XL MKM przed budynkiem OW Meduza 
	Uczestnicy XL MKM przed budynkiem OW Meduza 



	Figure

	III KONFERENCJA PROMIENIOWANIE OPTYCZNE – ODDZIAŁYWANIE, METROLOGIA, TECHNOLOGIE (POOMT) ORAZ VII KRAJOWE SYMPOZJUM KOLORYMETRYCZNE (KSK) 
	III KONFERENCJA PROMIENIOWANIE OPTYCZNE – ODDZIAŁYWANIE, METROLOGIA, TECHNOLOGIE (POOMT) ORAZ VII KRAJOWE SYMPOZJUM KOLORYMETRYCZNE (KSK) 
	W dniach 28–30 maja 2008 r. w Zamku w Karnitach k. Ostródy odbyła się III Konferencja Promieniowanie Optyczne – Oddziaływanie, Metrologia, Technologie (POOMT) oraz VII Krajowe Sympozjum Kolorymetryczne (KSK). Organizatorami konferencji były: Instytut Elektrotechniki, Politechnika Białostocka, Główny Urząd Miar, Wojskowa Akademia Techniczna, Polski Komitet Oświetleniowy SEP, Spectro Color, Instytut Transportu Samochodowego. Konferencja POOMT poświęcona była tematyce obejmującej zagadnienia z zakresu promieni
	-
	-
	-
	-

	→ 
	→ 
	→ 
	zachowania spójności pomiarowej w pomiarach spektrofotometrycznych, 

	→ 
	→ 
	standardowej procedury wzorcowania spektrofotometrów, 

	→ 
	→ 
	wzorcowania spektrofotometrów i źródeł błędów, 

	→ 
	→ 
	→ 
	ﬁltrów optycznych. 



	Prezentowane przez poszczególnych autorów prezentacje wzbudzały duże zainteresowanie uczestników. Pierwsza część materiałów konferencyjnych została opublikowana w  Pracach Instytutu Elektrotechniki nr 234, a część druga znajdzie się w kolejnym zeszycie Prac. Ponadto wybrane referaty niepublikowane w Pracach będą wydrukowane w  Przeglądzie Elektrotechnicznym. 
	-
	-

	W Konferencji uczestniczyło ogółem ok. 100 osób reprezentujących blisko 30 instytucji, ﬁrm i uczelni. 
	-

	Jolanta Gębicka 
	Jolanta Gębicka 

	Uczestnicy III Konferencji POOMT z Głównego Urzędu Miar 
	Figure

	Sect
	Figure

	Figure

	KONFERENCJA „JAKOŚĆ W CHEMII ANALITYCZNEJ” 
	KONFERENCJA „JAKOŚĆ W CHEMII ANALITYCZNEJ” 
	W dniach 27 i 28 listopada 2008 r. odbyła się w Warszawie czwarta konferencja poświęcona problemom zapewnienia jakości wyników w analizie chemicznej nieorganicznej i  organicznej w kontekście przygotowywania jednolitego europejskiego systemu metrologicznego. Konferencja ta jest jedyną w Polsce poświęconą ogólnym zagadnieniom metrologii w pomiarach chemicznych. 
	-
	-
	-

	Oﬁcjalnego otwarcia konferencji dokonali: Przewodnicząca Komitetu Naukowego Konferencji prof. dr hab. Ewa Bulska z UW, prof. dr hab. Bogusław Buszewski z CBE PAN, Dyrektor PCA Magdalena Nowak, prof. dr hab. Adam Hulanicki z UW, dr Piotr Bieńkowski 
	Figure
	Otwarcie konferencji – Prezydium i wystąpienie Dyrektor Zakładu Fizykochemii GUM – Teresy Stachurskiej 
	Otwarcie konferencji – Prezydium i wystąpienie Dyrektor Zakładu Fizykochemii GUM – Teresy Stachurskiej 
	Otwarcie konferencji – Prezydium i wystąpienie Dyrektor Zakładu Fizykochemii GUM – Teresy Stachurskiej 



	z CBE PAN oraz w imieniu GUM Dyrektor Zakładu Fizykochemii Teresa Stachurska. W swoim wystąpieniu Dyrektor Teresa Stachurska zwróciła uwagę na fakt aktywnego udziału GUM w tej konferencji, który wynika z potrzeby poznania i ewentualnego przedyskutowania potrzeb metrologii chemicznej w zakresie pomiarów analitycznych, z drugiej zaś strony z potrzeby przedstawienia oferty administracji miar w tym zakresie. Podkreśliła, iż metrologia w pomiarach chemicznych, aspekty prawne związane z systemem metrologicznym, b
	-
	-
	-

	Przewodnicząca Komitetu Naukowego prof. Ewa Bulska w krótkim wspomnieniu uczciła pamięć dwóch zmarłych w bieżącym roku członków Komitetu Konferencji: prof. Stanisława Głąba – Prorektora UW oraz wieloletniego zasłużonego pracownika 
	-

	Figure
	Figure
	Sect
	Figure

	Wystąpienie mgr inż. Dariusza Cieciory Wystąpienie dr Agnieszki Zoń 
	GUM mgr  Jacka Lipińskiego. Wszyscy uczestnicy konferencji upamiętnili ten fakt minutą 
	ciszy. W Konferencji czynnie uczestniczyli przedstawicie Laboratoriów Zakładu Fizyko
	-

	chemii GUM, poprzez: 
	chemii GUM, poprzez: 

	1) udział w Komitecie Organizacyjnym Konferencji – dr Władysław Kozłowski 
	2) wygłoszenie referatów pt: 
	– 
	– 
	– 
	„Certyﬁkacja gazowych materiałów odniesienia” autorstwa mgr inż. Dariusza Cieciory, mgr inż. Dominiki Kosińskiej i mgr Agnieszki Hys ; 

	– 
	– 
	„Analiza metod stosowanych przez krajowe i zagraniczne instytucje metrologiczne do wytwarzania roztworów wzorcowych do AAS” autorstwa dr Agnieszki Zoń; 


	3) prezentacji plakatu pt: „Pomiary gęstości cieczy i ciał stałych – zapewnienie spójności z międzynarodowym systemem miar” autorstwa mgr inż. Elżbiety Lenard. 
	Na szczególne podkreślenie zasługuje fakt, iż plakat Elżbiety Lenard uzyskał III miejsce wśród zgłoszonych na konferencję 21 plakatów, co zostało uhonorowane przez organizatorów specjalnym dyplomem pamiątkowym. Dużym zainteresowaniem wśród uczestników cieszyły się także referaty wygłaszane pierwszego dnia obrad przez pracowników Zakładu Fizykochemii GUM. 
	Na szczególne podkreślenie zasługuje fakt, iż plakat Elżbiety Lenard uzyskał III miejsce wśród zgłoszonych na konferencję 21 plakatów, co zostało uhonorowane przez organizatorów specjalnym dyplomem pamiątkowym. Dużym zainteresowaniem wśród uczestników cieszyły się także referaty wygłaszane pierwszego dnia obrad przez pracowników Zakładu Fizykochemii GUM. 
	-
	-
	-
	-

	Łącznie wygłoszono 16 prezentacji. W dyskusji podsumowującej oraz wystąpieniu kończącym obrady prof. dr hab. Ewa Bulska ponownie podkreśliła rolę współpracy między wszystkimi instytucjami zainteresowanymi metrologią chemiczną, zwłaszcza GUM i PCA. 
	-
	-
	-


	Plakat mgr inż. Elżbiety Lenard Elżbieta Lenard 
	Sect
	Figure

	Figure
	Figure
	Referat wprowadzający do Konferencji 
	Referat wprowadzający do Konferencji 
	Konferencja „Jakość w chemii analitycznej”, zgodnie z deklaracją organizatorów, poświęcona jest problemom jakości wyników pomiarów w analizie chemicznej, w kontekście przygotowywania jednolitego europejskiego systemu metrologicznego. 
	-

	Metrologia chemiczna jest jedną z najszybciej rozwijanych obecnie dziedzin metrologii, a konferencja „Jakość w chemii analitycznej” jest jedyną w Polsce konferencją poświęconą ogólnym problemom metrologii w pomiarach chemicznych. Wagę tej konferencji podkreśla skład Komitetu Organizacyjnego. 
	Konieczność aktywnego udziału GUM w tej konferencji jest bezsporna, wynika z jednej strony z potrzeby poznania i ewentualnego przedyskutowania potrzeb metrologii chemicznej w zakresie pomiarów analitycznych, z drugiej zaś strony z potrzeby przedstawienia oferty administracji miar w tym zakresie. Metrologia w pomiarach chemicznych, aspekty prawne związane z systemem metrologicznym, badania międzylaboratoryjne – międzynarodowe i krajowe, certyﬁkowane materiały odniesienia to są zagadnienia, którymi GUM jako K
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	W Głównym Urzędzie Miar metrologią chemiczną zajmują się laboratoria Zakładu Fizykochemii, a przedstawiciele tych laboratoriów czynnie uczestniczą w każdej edycji Konferencji „Jakość w chemii analitycznej”, między innymi poprzez wygłaszanie referatów. Tak też zdarza się dzisiaj. 
	Podstawowym zadaniem Zakładu Fizykochemii, realizowanym we współpracy z  jednostkami terenowymi administracji miar i w powiązaniu z międzynarodowym systemem miar, jest zapewnienie spójności miar i określonej dokładności wyników pomiarów w  kraju, w następujących dziedzinach pomiarowych: pomiarów pH roztworów, przewodności elektrycznej właściwej elektrolitów, liczności materii, wilgotności, gęstości ciał stałych i cieczy, napięcia powierzchniowego cieczy, lepkości, temperatury, objętości statycznej, spektrom
	-
	-
	-
	-

	Na 37 stanowiskach pomiarowych w Zakładzie Fizykochemii wykonuje się ponad 60  różnego rodzaju usług, takich jak: wzorcowanie oraz badania związane z zatwierdzeniem typu, legalizacją i ekspertyzami, a także wytwarza i certyﬁkuje następujące materiały odniesienia: 
	-

	− wzorce mieszanin gazowych, 
	− wzorce konduktometryczne, 
	− wzorce pH, 
	− wzorce pH, 

	− ciekłe wzorce gęstości, 
	− ciekłe wzorce napięcia powierzchniowego, 
	− ciekłe wzorce lepkości, 
	− wzorce stężenia masowego dla atomowej spektrometrii absorpcyjnej, 
	− wzorce liczb falowych w zakresie promieniowania podczerwonego. 
	Figure
	Link
	Figure
	Z usług Zakładu korzystają laboratoria większości gałęzi przemysłu, ochrony środowiska (zanieczyszczenia powietrza i wody), ochrony zdrowia (stacje sanitarno-epidemiologiczne, szpitale) oraz laboratoria wykonujące pomiary przy produkcji leków, kontroli produktów spożywczych (inspekcja jakości handlowej) i towarów paczkowanych – blisko 1000  stałych klientów. 
	-
	-

	Z usług Zakładu korzystają również laboratoria instytutów naukowo-badawczych, wyższe uczelnie oraz metrologia wojskowa. 
	Jednocześnie Zakład zapewnia wzorcowanie przyrządów (wzorców odniesienia i  wzorców roboczych) w wyżej wymienionych dziedzinach pomiarowych dla terenowej administracji miar i innych laboratoriów akredytowanych. Zakład Fizykochemii uczestniczy również jako laboratorium odniesienia w porównaniach międzylaboratoryjnych potwierdzających kompetencje techniczne laboratoriów badawczych i wzorcujących, szczególnie laboratoriów akredytowanych. 
	-
	-

	Pełen wykaz zakresu świadczonych usług Zakładu Fizykochemii znajduje się na stronie www.gum.gov.pl. We wszystkich wymienionych dziedzinach działalności Zakład Fizykochemii zapewnia najwyższą jakość pomiarów przez ich powiązanie – poprzez wzorce państwowe i wzorce odniesienia – z międzynarodowym systemem miar, stara się również sprostać potrzebom i oczekiwaniom klientów w stopniu dającym im pełną satysfakcję z  ja-kości oferowanych przez Zakład usług. 
	Laboratoria Zakładu Fizykochemii aktywnie uczestniczą we współpracy międzynarodowej, a w szczególności: 
	-

	→ 
	→ 
	→ 
	biorą udział w międzynarodowych porównaniach kluczowych i uzupełniających BIPM i EURAMET wynikających z postanowień porozumienia MRA. Wyniki porównań międzynarodowych sytuują Laboratoria Zakładu Fizykochemii w czołówce światowej (analiza gazów, pomiary lepkości, pomiary elektrochemiczne, pomiary gęstości), 

	→ 
	→ 
	biorą udział w posiedzeniach organów roboczych organizacji międzynarodowych i regionalnych, a także w spotkaniach, wynikających z planów współpracy dwustronnej, 
	-


	→ 
	→ 
	współuczestniczą w prowadzeniu Międzynarodowej Bazy Danych o Materiałach Odniesienia COMAR. Teraz chciałabym pokrótce przedstawić Państwu światowe i europejskie trendy w roz
	-



	woju metrologii chemicznej (i dziedzin pokrewnych). 
	Rozwój metrologii chemicznej, dziedziny stosunkowo nowej, został ukierunkowany na poziomie światowym w 1993 r. przez utworzenie Komitetu Doradczego ds. Liczności Materii (CCQM) przy Międzynarodowym Biurze Miar (BIPM). 
	W 1995 r. 20. Generalna Konferencja Miar zachęciła krajowe laboratoria metrologiczne do rozwijania metrologii chemicznej i dziedzin pokrewnych oraz do podjęcia współpracy międzynarodowej w tym zakresie. W 1999 r. – 21. Generalna Konferencja Miar powtórzyła ten apel, ale już w formie zalecenia, a w 2003 r. – 22. Generalna Konferencja Miar poprosiła Międzynarodowy Komitet Miar (CIPM) o zwrócenie bacznej uwagi na konieczność rozwoju metrologii w krajowych instytutach metrologicznych i w BIPM w związku z nowymi
	-
	-
	-


	Sect
	Figure

	Figure
	– 
	– 
	– 
	edukacji w dziedzinie metrologii chemicznej ze szczególnym uwzględnieniem spójności pomiarowej i niepewności pomiaru, 

	– 
	– 
	poprawnego rozumienia i deﬁniowania wielkości mierzonych w chemii analitycznej, 
	-


	– 
	– 
	pomiarów w chemii klinicznej i w farmacji, 

	– 
	– 
	zagadnień pomiarów nie mających powiązania z jednostkami SI, 

	– 
	– 
	zapewnienia spójności pomiarowej przez stosowanie materiałów odniesienia, 

	– 
	– 
	prowadzenia porównań międzynarodowych i regionalnych oraz rozszerzania ich zakresu. 


	Obecnie Komitet Doradczy ds. Liczności Materii przy Międzynarodowym Biurze Miar zajmuje się następującymi głównymi dziedzinami metrologii chemicznej: 
	– 
	– 
	– 
	analizą organiczną, 

	– 
	– 
	analizą nieorganiczną, 

	– 
	– 
	– 
	analizą gazów, 

	– 
	– 
	elektrochemią, 


	– 
	– 
	analizą materiałów biologicznych, 

	– 
	– 
	analizą powierzchni (z uwzględnieniem aspektów nanometrologii). 


	Podobna tematyka jest realizowana w organizacji regionalnej EURAMET w Komitecie Technicznym METCHEM. W ramach prac tego Komitetu oraz programu iMERA, ukierunkowanego na zwiększenie zaangażowania projektów badawczo-rozwojowych poszczególnych krajów mających znaczący wkład w rozwój europejskiej metrologii, przygotowane zostały cztery „mapy drogowe” na okres do 2020 r., wytyczające kierunki rozwoju metrologii chemicznej, tak aby mogła ona sprostać przyszłym wyzwaniom. Mapy te identyﬁkują warunki wzajemnej wspó
	-
	-
	-
	-
	-

	– 
	– 
	– 
	wspieranie działań metrologii na rzecz analizy chemicznej, 

	– 
	– 
	działania wspierające zachowanie środowiska naturalnego krajów europejskich, 

	– 
	– 
	wzmocnienie bezpieczeństwa obywateli żyjących w krajach europejskich, 

	– 
	– 
	nowatorskie zastosowania tworzyw sztucznych i nowych technologii. 


	Na zakończenie mojego wystąpienia chciałabym wspomnieć o jeszcze dwóch ważnych wydarzeniach czekających nas w niedalekiej przyszłości. Pierwszym takim ważnym dla wszystkich chemików wydarzeniem jest planowane na 2011 rok wprowadzenie nowej deﬁnicji jednostki układu SI związanej z licznością materii – mola. Drugim ważnym wydarzeniem jest ogłoszenie, podczas 41 Ogólnoświatowego Kongresu Unii Chemii Czystej i  Stosowanej w Turynie, roku 2011 – Światowym Rokiem Chemii, którego patronką ma zostać Maria Skłodowsk
	-
	-
	-
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	STRESZCZENIA REFERATÓW PRACOWNIKÓW GUM PRZEDSTAWIONYCH NA KONFERENCJACH KRAJOWYCH 
	STRESZCZENIA REFERATÓW PRACOWNIKÓW GUM PRZEDSTAWIONYCH NA KONFERENCJACH KRAJOWYCH 
	Wykorzystanie zjawisk kwantowych w pomiarach napięcia elektrycznego i rezystancji 
	Wykorzystanie zjawisk kwantowych w pomiarach napięcia elektrycznego i rezystancji 
	Rozwój współczesnej metrologii stawia przed krajowymi instytucjami metrologicznymi (NMI) wyzwanie w postaci zagwarantowania spójności pomiarowej z jak najlepszą dokładnością. Aby sprostać temu zadaniu NMI muszą dysponować wzorcami najwyższej dokładności oraz nowoczesnym wyposażeniem pomiarowym. Rozwiązanie tego problemu przynosi wyposażenie NMI we wzorce pierwotne zbudowane w oparciu o zjawiska ﬁzyki kwantowej. Etalony tego typu są równoważnymi reprezentacjami jednostek miar, zatem wykorzystanie wzorców opa
	-
	-
	-

	W referacie przedstawiono system przekazywania jednostek miar napięcia elektrycznego i rezystancji w Laboratorium Wzorców Wielkości Elektrycznych Głównego Urzędu Miar, poczynając od wzorców pierwotnych opartych o zjawiska kwantowe. Opisano metody pomiaru napięcia i rezystancji, z jakich korzysta GUM oraz przedstawiono wzorce. 
	-

	Omówiony został kwantowy efekt Halla wykorzystany do odtwarzania jednostki miary rezystancji oraz zjawisko Josephsona, pozwalające na odtworzenie jednostki napięcia elektrycznego. 
	-

	Przedstawiono stanowiska do odtwarzania jednostek miar napięcia i oporu elektrycznego oraz do przeprowadzania wzorcowań przyrządów pomiarowych, wykonywanych w  laboratorium GUM. 
	-

	Referat przedstawia także sposób otrzymywania temperatury poniżej 1 K. Spełnienie tego warunku jest niezbędne do obserwacji kwantowego zjawiska Halla. Omówiono zjawi
	-
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	sko kwantowania strumienia magnetycznego wykorzystane w nadprzewodnikowym interferometrze magnetycznym (SQUID), który jest głównym elementem systemu kriogenicznego komparatora prądowego (CCC) – najdokładniejszego przyrządu do pomiaru stosunku rezystancji. Zaprezentowane zostały także prace rozwojowe związane z utrzymaniem państwowych wzorców jednostek miar napięcia elektrycznego i rezystancji. 
	-
	-
	-

	Marcin Orzepowski 
	Marcin Orzepowski 
	Referat przedstawiono na konferencji MWK 2008 


	Komputerowe systemy w pomiarach małych prądów jonizacyjnych 
	Komputerowe systemy w pomiarach małych prądów jonizacyjnych 
	System pomiarowy jest to zespół środków technicznych (przyrządy pomiarowe, urządzenia dodatkowe, oprogramowanie) podporządkowanych wspólnemu celowi działania, jakim jest odbiór informacji z obiektu, przetworzenie ich zgodnie z zadanym algorytmem oraz ich prezentacja i archiwizacja. Rozwój techniki komputerowej i powszechność stosowania komputerów sprawił, że część zadań pomiarowych została przekazana komputerom. System pomiarowy wyposażony w komputer ogólnego przeznaczenia lub w wyspecjalizowany sterownik m
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	Metrologia promieniowania jonizującego zajmuje się pomiarami promieniowania elektromagnetycznego (promieniowanie gamma i rentgenowskie) oraz korpuskularnego (cząstki alfa, elektrony, neutrony, jony), które wywołuje jonizację ośrodka materialnego,  tj. oderwanie przynajmniej jednego elektronu od atomu, cząsteczki lub wybicie go ze struktury krystalicznej. Do pomiaru i rejestracji takiego promieniowania wykorzystuje się m.in. urządzenia zwane komorami jonizacyjnymi. W gazie wypełniającym taką komorę w wyniku 
	Metrologia promieniowania jonizującego zajmuje się pomiarami promieniowania elektromagnetycznego (promieniowanie gamma i rentgenowskie) oraz korpuskularnego (cząstki alfa, elektrony, neutrony, jony), które wywołuje jonizację ośrodka materialnego,  tj. oderwanie przynajmniej jednego elektronu od atomu, cząsteczki lub wybicie go ze struktury krystalicznej. Do pomiaru i rejestracji takiego promieniowania wykorzystuje się m.in. urządzenia zwane komorami jonizacyjnymi. W gazie wypełniającym taką komorę w wyniku 
	-
	-
	-

	trycznego wędrują do odpowiednich elektrod. Pomiar odbywa się poprzez pomiar prądu jonizacyjnego (komora prądowa) lub poprzez zliczanie oddzielnych impulsów elektrycznych (komora impulsowa). Zakres prądów jonizacyjnych, występujących w praktyce w komorach jonizacyjnych rozciąga się od wartości tak dużych jak 10A, np. w układach sterowania reaktorów jądrowych, do wartości tak małych jak 10A, spotykanych w technice atomów znaczonych. 
	-
	-6 
	-16 


	Figure
	W przypadku dużej dokładności pomiarowej, zaleca się stosownie metody kompensacji, w której ubytek lub przyrost ładunku elektrycznego, wywołany prądem jonizacyjnym, jest wyrównywany przez doprowadzenie lub odprowadzenie z układu takiego samego ładunku. Metoda kompensacyjna ma kilka wad. Podstawową jej wadą jest konieczność stałej kompensacji ładunku, która odbywa się poprzez odpowiednie zmiany ustawienia potencjometru w trakcie pomiaru przez operatora. Uzależnia to wynik pomiaru od osoby wykonującej pomiar.
	-
	-
	-
	-

	Alternatywą dla metody kompensacyjnej jest komputerowy system pomiarowy z zastosowaną metodą pomiaru pośredniego, polegającego na pomiarze zmiany napięcia przy stałej pojemności w jednostce czasu. Taki system pomiarowy nie posiada wad systemu opartego na metodzie kompensacji. W skład systemu pomiarowego poza komputerem i elektrometrem, do którego podłączona jest komora jonizacyjna, wchodzą urządzenia cyfrowe, takie jak termometr i barometr. Służą one do skorygowania wartości prądu jonizacyjnego do warunków 
	-
	-
	-

	Dzięki zastosowaniu systemu komputerowego zmniejszeniu o 50 % uległa niepewność pomiaru prądów jonizacyjnych. Związane jest to ze zmianą metody pomiarowej oraz wysokimi parametrami metrologicznymi zastosowanych przyrządów pomiarowych. Do zalet zastosowania komputerowego systemu pomiarowego należy jeszcze dodać uproszczenie i poprawę możliwości: analizy danych pomiarowych, kontroli stabilności wzorca pierwotnego, procesu wzorcowania innych przyrządów. Dodatkową zaletą przedstawionego systemu jest jego mobiln
	-
	-
	-
	-
	-
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	Przyrząd wirtualny do certyﬁkowania materiałów odniesienia 

	– ciekłych wzorców gęstości 
	– ciekłych wzorców gęstości 
	Laboratorium Gęstości, Lepkości i Analizy Spektralnej wytwarza 11 ciekłych wzorców gęstości o wartości gęstości od 0,6 g/cmdo 1,6 g/cmi w zakresie temperatury od 15 °C do 50 °C, zwanych certyﬁkowanymi materiałami odniesienia CRM (Certiﬁed Reference Material). Wzorce gęstości są wytwarzane w partiach. Każdej partii wzorca wyznacza się cyklicznie wartość gęstości i jej stabilność.  
	3 
	3 

	Z powodu coraz większego zapotrzebowania na CRM Laboratorium zdecydowało się na zautomatyzowanie procesu certyﬁkowania ciekłych wzorców gęstości poprzez zastosowanie przyrządu wirtualnego. Zadaniem zaprezentowanego przyrządu wirtualnego jest: 
	-

	– 
	– 
	– 
	zautomatyzowanie pomiarów wykonywanych podczas badań wzorców. 

	– 
	– 
	usprawnienie procesu analizy danych pomiarowych 

	– 
	– 
	sterowanie procesem certyﬁkacji zgodnie z dokumentacją systemu zarządzania, Przyrząd wirtualny składa się z następujących elementów: 


	→ 
	→ 
	→ 
	komputer sterujący – komputer klasy PC ze standardowym interfejsem RS232, przy pomocy którego steruje się pomiarami gęstości i monitoruje się warunki środowiskowe, 
	-


	→ 
	→ 
	gęstościomierz oscylacyjny typu DMA 5000 ﬁrmy Anton Paar, służący do pomiaru gęstości cieczy, 

	→ 
	→ 
	termohigrometr (LB-706 ﬁrmy LABEL) oraz barometr (DPI 141 ﬁrmy DRUCK), służące do monitorowania warunków środowiskowych. Na podstawie wskazań tych przy-rządów oblicza się teoretyczną wartość gęstości powietrza. 
	-



	Figure
	Figure
	GŁstoŁciomierz oscylacyjny DMA 5000 
	GŁstoŁciomierz oscylacyjny DMA 5000 
	Komputer sterujŁcy 

	Termohigrometr Barometr LB-706 DPI 141 
	Aplikacja obsługująca przedstawiany przyrząd wirtualny została wykonana w środowisku LabView i składa się z dwóch części: 1) Część pomiarowa – zainstalowana na komputerze pomiarowym sterującym pomiara
	-
	-

	mi. Zadaniem tej części jest: 
	• Sprawdzenie gotowości przyrządu do pracy, wykonanie pomiarów gęstości, akwizycja danych pomiarowych. Przed wykonaniem pomiarów przyrząd sprawdza swoją gotowość do pracy na podstawie dwóch pomiarów kontrolnych, tj. pomiaru gęstości powietrza oraz gęstości wody. W przypadku pomiaru gęstości powietrza przyrząd automatycznie pobiera dane z przyrządów monitorujących warunki środowiskowe, na podstawie których oblicza teoretyczną wartość gęstości powietrza 
	• Sprawdzenie gotowości przyrządu do pracy, wykonanie pomiarów gęstości, akwizycja danych pomiarowych. Przed wykonaniem pomiarów przyrząd sprawdza swoją gotowość do pracy na podstawie dwóch pomiarów kontrolnych, tj. pomiaru gęstości powietrza oraz gęstości wody. W przypadku pomiaru gęstości powietrza przyrząd automatycznie pobiera dane z przyrządów monitorujących warunki środowiskowe, na podstawie których oblicza teoretyczną wartość gęstości powietrza 
	-
	-

	i porównuje ze zmierzoną wartością. W przypadku pomiaru gęstości wody zmierzoną wartość gęstości porównuje się z wartością tabelaryczną. Po pozytywnym zakończeniu pomiarów kontrolnych przyrząd zgłasza swoją gotowość do pracy i  uruchamia procedurę pomiaru wzorca, w trakcie której zadane są parametry pomiaru, m.in. zakres temperatur oraz liczba pomiarów  w każdej temperaturze. 
	-
	-


	Figure
	• Obróbka i analiza danych. Aplikacja umożliwia usuwanie nieprzydatnych, budzących wątpliwości pomiarów, np. wykonanych przy nieustabilizowanej temperaturze wzorca. Następnie dane poddawane są analizie, na podstawie której: 
	-
	-

	– 
	– 
	– 
	szacuje się niepewność pomiaru, 

	– 
	– 
	dopasowuje się funkcję zależności wartości gęstości od temperatury, 


	– określa się stabilność wzorca i na jej podstawie ustala się datę ważności wzorca oraz datę kolejnego sprawdzenia. 
	• Generowanie raportów, archiwizacja danych. Ostateczne wyniki pomiarów zapisywane są w postaci raportów i drukowane. Wybrane elementy zapisywane są również w bazie danych, znajdującej się na komputerze sterującym. 
	-
	-

	2) Część oparta na wynikach pomiarów – umożliwiająca realizację zamówienia. Tę część aplikacji instaluje się na komputerach pracowników laboratorium w pomieszczeniu biurowym. Część ta umożliwia użytkownikowi dostęp do danych znajdujących się w  bazie danych na komputerze sterującym pomiarami. Aplikacja ta pomaga w przygotowaniu świadectwa materiału odniesienia, zarządza ilością wzorców, monitoruje parametry metrologiczne, tworzy bazę klientów, którym sprzedany został dany wzorzec. 
	-
	-
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	Wspomaganie komputerowe w pomiarach lepkości 
	Wspomaganie komputerowe w pomiarach lepkości 
	W Laboratorium Gęstości, Lepkości i Analizy Spektralnej badania lepkości opierają się na kapilarnej metodzie pomiaru, u podstaw której leży prawo Poiseuille’a. Zgodnie z nim strumień objętościowy cieczy V przepływającej laminarnie, ruchem ustalonym przez kapilarę w jednostce czasu, jest proporcjonalny do gradientu ciśnień (p–p) powodującego przepływ oraz do promienia kapilary R w czwartej potędze, a odwrotnie proporcjonalny do długości kapilary L oraz do współczynnika lepkości dynamicznej cieczy η 
	-
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	Wykonanie pomiaru za pomocą lepkościomierza, takiego jak lepkościomierz Ubbelohe’a, wymaga zmierzenia czasu potrzebnego do tego, aby pewna ilość cieczy mogła przepłynąć przez kapilarę pomiędzy dwoma wyznaczonymi punktami. 
	Układ pomiarowy składa się z łaźni wodnej o pojemności 80 l, w której umieszczane są wiskozymetry wzorcowe MV (Master Viscometer) typu Ubbelohdego z kapilarami 
	-

	o  długości 400 mm lub 500 mm. W łaźni wodnej zanurzony jest czujnik temperatury, który podłączony jest do mostka prądu przemiennego. 
	Sect
	Figure

	Figure
	kriostat 
	kriostat 
	Figure
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	ŁaŁnia wodna 
	ŁaŁnia wodna 
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	mostek prŁdu 
	mostek prŁdu 
	mostek prŁdu 
	mostek prŁdu 
	mostek prŁdu 
	mostek prŁdu 
	Figure

	przemiennego 

	regulator 

	+ 

	temperatury 

	opornik 

	czujnik temperatury + wiskozymetry czujnik temperatury 
	czujnik temperatury + wiskozymetry czujnik temperatury 

	Układ pomiarowy składa się z komputera obsługującego program do regulacji nastaw regulatora temperatury. Program ten umożliwia zadanie nastawowych wartości temperatury i jej oscylacji wokół zadanej temperatury. Regulator umożliwia nastawienie temperatury rzędu jednej tysięcznej stopnia. Rozdzielczość odczytu wynosi jedną dziesięciotysięczną, natomiast wahania temperatury w łaźni wodnej są rzędu  0,06 °C. 
	-

	Zarówno przy wyznaczaniu wartości lepkości kinematycznej wzorców, jak i przy wyznaczaniu stałej wiskozymetrów wykonywanych jest 10 pomiarów czasu przepływu określonej objętości wzorca przez kapilarę. W budżecie niepewności dla pomiarów lepkości jedną ze składowych jest niepewność standardowa związana z pomiarem czasu przepływu określonej objętości wzorca przez kapilarę wiskozymetru, która składa się z niepewności pomiaru czasu wypływu cieczy wyznaczona z rozrzutu wyników pomiaru czasu w serii pomiarowej ora
	-
	-

	W laboratorium pomiary wykonywane są w sposób ręczny. Przy użyciu lupy o odpowiednim powiększeniu odczytuje się czas cieczy wiskozymetrycznej spływającej z kapilary wiskozymetru. 
	-

	Wspomaganie komputerowe w pomiarach lepkości będzie polegało na automatycznym pomiarze czasu oraz na analizie obrazu zarejestrowanego przez kamerę w środowisku LabView. Wykonano szereg pomiarów mających na celu zoptymalizowanie warunków przeprowadzania automatycznego pomiaru czasu. Start stopera następował wtedy, gdy ciecz przechodziła przez górną kresę kapilary, a zatrzymanie stopera następowało, gdy ciecz przechodziła przez dolną kresę kapilary. Obraz będzie rejestrowany za pomocą kamery z szybkością trzy
	-
	-
	-
	-
	-
	-
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	Pomiary pH na zautomatyzowanym stanowisku państwowego wzorca jednostki miary pH 
	Pomiary pH na zautomatyzowanym stanowisku państwowego wzorca jednostki miary pH 
	W Laboratorium Elektrochemii na stanowisku pomiarowym państwowego wzorca jednostki miary pH wyznaczane są wartości pH podstawowych materiałów odniesienia za pomocą metody opartej na pomiarze sił elektromotorycznych ogniw wodorowo-chlorosrebrowych bez przenoszenia jonów (ogniwo Harneda): 
	-
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	materiał odniesienia pH, Cl¯ 

	AgCl 

	Ag 


	W danej temperaturze wykonywane są pomiary ogniw zawierających wzorzec pH z  różnymi dodatkami jonów Cl¯. W przypadku wyznaczania potencjału standardowego elektrod Ag/AgCl elektrolitem jest kwas solny o znanej zawartości chlorków. 
	Państwowy wzorzec jednostki miary pH składa się z ogniw wodorowo-chlorosrebrowych, gdzie elektrody wodorowe omywane są gazowym wodorem wytwarzanym przez generator wodoru typ B 920000-220, produkcji Parker Hamilton. Ogniwa te są termostatyzowane w termostacie głównym typ D20 KP, produkcji Lauda, wspomaganym termostatem typ F20, produkcji Julabo Labortechnik. Temperatura w termostacie głównym jest monitorowana przez termometr, typ R 42/2 i czujnik temperaturowy Pt 100, produkcji Lauda. Do odczytów pomiarów na
	-
	-
	-
	-
	-

	Duże ułatwienie w pomiarach na państwowym wzorcu jednostki miary pH stanowi program komputerowy napisany na specjalny użytek tego stanowiska. Program ten składa się z następujących etapów: 
	1. 
	1. 
	1. 
	Konﬁguracja stanowiska pomiarowego; 

	2. 
	2. 
	Prowadzenie pomiarów; 

	3. 
	3. 
	Opracowanie wyników pomiarów; 

	4. 
	4. 
	Wyniki pomiarów potencjału E i wartości pH. 
	0



	Na stanowisku państwowego wzorca jednostki miary pH w Laboratorium Elektrochemii GUM są wykonywane porównania międzynarodowe. 
	-
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	Rozwój metrologii polskiej w świetle wyzwań stawianych metrologii europejskiej 
	Rozwój metrologii polskiej w świetle wyzwań stawianych metrologii europejskiej 
	W referacie przedstawiono Europejski Program Badań Naukowych w Metrologii (EMRP). Jest on końcowym celem projektu iMERA, realizowanego obecnie w ramach 
	6.  Programu Ramowego („Wdrażanie metrologii w Europejskiej Przestrzeni Badawczej”). EMRP jest to wspólny wielodyscyplinarny program badań naukowych integrujący istniejące programy krajowe, który objęty będzie 7. Programem Ramowym, z perspektywą uruchomienia wspólnej inicjatywy Komisji Europejskiej i zainteresowanych krajów w oparciu 
	-
	-

	o Artykuł 169 Traktatu Europejskiego. Zgodnie z koncepcją ww. inicjatywy, wypracowaną przez Komisję Europejską, wspólny program ma obejmować integrację zarówno działań naukowych, jak i zarządzania (wspólne konkursy, wspólne partnerskie oceny wzajemne oraz wspólne procedury selekcyjne i wspólne projekty) oraz integrację ﬁnansową. Dzięki połączeniu odpowiednich europejskich programów i działań krajowych przyspieszony zostanie rozwój naukowego potencjału pomiarowego, a generowana wiedza będzie szerzej 
	o Artykuł 169 Traktatu Europejskiego. Zgodnie z koncepcją ww. inicjatywy, wypracowaną przez Komisję Europejską, wspólny program ma obejmować integrację zarówno działań naukowych, jak i zarządzania (wspólne konkursy, wspólne partnerskie oceny wzajemne oraz wspólne procedury selekcyjne i wspólne projekty) oraz integrację ﬁnansową. Dzięki połączeniu odpowiednich europejskich programów i działań krajowych przyspieszony zostanie rozwój naukowego potencjału pomiarowego, a generowana wiedza będzie szerzej 
	-

	rozpowszechniana i stosowana. Europejski Program Badań Naukowych w Metrologii – najważniejsze przedsięwzięcie obejmujące obszar metrologii w Europie – jest wielką szansą dla rozwoju metrologii europejskiej. Stworzenie takiego programu działań w zakresie metrologii będzie niewątpliwie impulsem zwiększającym konkurencyjność gospodarki europejskiej na świecie. 
	-
	-
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	Dobrosława Sochocka 
	Dobrosława Sochocka 
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	Niepewność w porównaniach międzylaboratoryjnych przy zastosowaniu średniej ważonej lub arytmetycznej jako miary wartości odniesienia 
	Niepewność w porównaniach międzylaboratoryjnych przy zastosowaniu średniej ważonej lub arytmetycznej jako miary wartości odniesienia 
	Porównania międzylaboratoryjne wykonywane są często w celu wyznaczenia wartości odniesienia określonej wielkości mierzonej. Ta sama wielkość mierzona jest wówczas w wielu laboratoriach pomiarowych przy użyciu wzorca przenośnego. Pomimo wysokich kompetencji metrologicznych uczestników porównań, uzyskiwane niepewności wyników pomiaru na ogół są różne. Dotyczy to zarówno porównań, kluczowych jak i uzupełniających. W ich wyniku otrzymuje się ostatecznie wartość odniesienia, jak i różnice pomiędzy poszczególnymi
	-
	-
	-
	-

	W celu zilustrowania konsekwencji stosowania miar wartości odniesienia w postaci obu średnich posłużono się danymi dotyczącymi wyników porównań zaczerpniętymi z publikacji. Przedstawiono w niej wyniki porównań z dziedziny pomiarów długości i temperatury, charakteryzujące się znacznymi różnicami niepewności standardowych związanych z poszczególnymi wartościami tej samej wielkości mierzonej. W porównaniach długości użyto płytki wzorcowej o nominalnej wartości 1 mm, a w porównaniach temperatury zastosowano kom
	-
	-
	-
	-
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	Można zauważyć, że im mniejsza deklarowana niepewność pomiaru przez uczestniczące w porównaniu laboratorium tym mniejsza niepewność różnicy pomiędzy otrzymaną wartością wyniku porównania a wartością odniesienia jako średnią ważoną. Nie można natomiast tego powiedzieć o niepewności tej samej różnicy, gdy wartość odniesienia jest średnią arytmetyczną. Świadczy to o lepszym dopasowaniu średniej ważonej do otrzymanych wyników porównań od średniej arytmetycznej. Szczególnie jest to widoczne przy znacznych różnic
	-
	-
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	Należy pamiętać, że przy wyznaczaniu niepewności różnicy dwu wielkości nie stosuje się tu klasycznego „sumowania” ich niepewności wynikającego z prawa propagacji niepewności dla zmiennych niezależnych. W takiej sytuacji niepewność różnicy byłaby zawsze 
	Należy pamiętać, że przy wyznaczaniu niepewności różnicy dwu wielkości nie stosuje się tu klasycznego „sumowania” ich niepewności wynikającego z prawa propagacji niepewności dla zmiennych niezależnych. W takiej sytuacji niepewność różnicy byłaby zawsze 
	-
	-

	większa od niepewności wyniku porównania i niepewności wartości odniesienia. Wartość odniesienia jest bowiem powiązana ze wszystkimi wynikami porównań i zachodzi pomiędzy nimi korelacja, co skutkuje zmniejszeniem wypadkowej niepewności. W przypadku wartości odniesienia w postaci średniej ważonej następuje wręcz „odejmowanie” niepewności standardowych. 
	-
	-


	Figure
	Figure
	Zagadnienie niepewności przy wyborze sposobu wyznaczania wartości odniesienia może być istotne dla laboratoriów pilotujących porównania. Staje się ono tym ważniejsze, im bardziej zróżnicowane są niepewności deklarowane przez uczestników porównań, co jak okazuje się w praktyce pomiarów realizowanych z udziałem najbardziej kompetentnych laboratoriów wzorcujących, nie jest zjawiskiem rzadkim. Różnice pomiędzy deklarowanymi niepewnościami mogą być wielokrotne. Dlatego odpowiedni wybór sposobu obliczania wartośc
	-
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	Metoda wzorcowania woltomierzy cyfrowych prądów niskich częstotliwości 
	Metoda wzorcowania woltomierzy cyfrowych prądów niskich częstotliwości 
	Najczęściej wzorcowania mierników napięcia elektrycznego przeprowadzane są dla napięcia stałego lub zmiennego w zakresie częstotliwości powyżej 10 Hz. Jednakże w ostatnich latach pojawiło się zapotrzebowanie na wykonywanie wzorcowań mierników wartości skutecznej napięcia dla przebiegów wolnozmiennych, z zakresu częstotliwości 0,1 ÷ 10 Hz i  napięć poniżej 10 V. Wzorcowania tego typu są zagadnieniem nowatorskim. W celu spełnienia oczekiwań laboratoriów pomiarowych Główny Urząd Miar postanowił opracować nową 
	-
	-

	o nią swój zakres usług. W ramach prac badawczo-rozwojowych zbudowano odpowiednie stanowisko pomiarowe oraz opracowano metodę analizy wyników pomiarowych umożliwiających wzorcowanie mierników wartości skutecznej napięć o niskiej częstotliwości. 
	-

	Wśród metod pomiaru i wyznaczania wartości skutecznej napięcia przebiegu wolnozmiennego wybrano metodę próbkowania przebiegów. Rozwiązanie takie pozwoliło na zachowanie wymaganej spójności pomiarowej. W łańcuchu wzorcowań opracowana metoda pomiarowa zachowuje odniesienie do Państwowego Wzorca Napięcia Elektrycznego Stałego. Jest to niezbędne dla zachowania spójności krajowego systemu miar. W referacie zaprezentowano znane metody badań napięć o niskiej częstotliwości, uzasadniono wybór metody pomiaru. Następ
	-
	-
	-

	Rysunek ilustruje algorytm wzorcowania przy zastosowaniu opracowanej metody wzorcowania. Generowany przez generator sinusoidalny przebieg napięcia o niskiej częstotliwości jest rejestrowany przez woltomierz cyfrowy napięcia stałego, w postaci kolejnych próbek reprezentujących badany przebieg. 
	-

	Wynik pomiaru stanowi wzorcowy sygnał odniesienia. W drugim torze pomiarowym równolegle wykonywany jest bezpośredni pomiar wartości skutecznej badanego przebiegu 
	Wynik pomiaru stanowi wzorcowy sygnał odniesienia. W drugim torze pomiarowym równolegle wykonywany jest bezpośredni pomiar wartości skutecznej badanego przebiegu 
	napięciowego przez miernik wzorcowany. Różnica obu sygnałów stanowi wynik wzorcowania. 
	-
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	Figure

	Figure
	Figure
	Figure
	Dokładna analiza procesu pomiarowego oraz źródeł niepewności pomiarów pozwala wnioskować, że możliwe jest wzorcowanie mierników wartości skutecznej napięcia dla zakresu częstotliwości 0,1 ÷ 10 Hz z niepewnością rzędu 10 ppm. 
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	Metody pomiarów małych prądów jonizacyjnych rzędu 10A  
	Metody pomiarów małych prądów jonizacyjnych rzędu 10A  
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	W Głównym Urzędzie Miar w  Warszawie trwają prace nad stworzeniem nowych metod pozwalających na pomiar małych prądów jonizacyjnych rzędu 10A. W chwili obecnej są prowadzone prace badawcze nad zmodyﬁkowanym układem kompensacyjnym. 
	-
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	W metodzie tej, kompensacji dokonuje źródło stałoprądowe w postaci komory jonizacyjnej naświetlanej źródłem promieniotwórczym. Ładunek doprowadzany jest do jednej z okładek kondensatora C z elektrody komory jonizacyjnej, natomiast do drugiej okład
	W metodzie tej, kompensacji dokonuje źródło stałoprądowe w postaci komory jonizacyjnej naświetlanej źródłem promieniotwórczym. Ładunek doprowadzany jest do jednej z okładek kondensatora C z elektrody komory jonizacyjnej, natomiast do drugiej okład
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	ki przykładane jest napięcie kompensacji U, czerpane z wzorcowego źródła napięciowego. W  metodzie kompensacyjnej jedyną wielkością mierzoną jest czas kompensacji mierzony od momentu zwarcia włącznika do momentu pokazania przez elektrometr wartości zerowej. Wartość napięcia przykładanego na jedną z okładek kondensatora U, jak i pojemność kondensatora C, są ściśle określone. W niedalekiej przyszłości planuje się również dokonywanie pomiarów małych prądów jonizacyjnych za pomocą czujników SQUID (Superconducti
	-
	-
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	Wzorcowanie spektrofotometrów – źródła błędów 
	Wzorcowanie spektrofotometrów – źródła błędów 
	Zgodnie z wymaganiami normy PN-EN ISO/IEC 17025:2005 pt. „Ogólne wymagania dotyczące kompetencji laboratoriów badawczych i wzorcujących” laboratorium ma obowiązek okresowego sprawdzania poprawności wskazań własnego wyposażenia pomiarowego. 
	-
	-

	Proponowana przez Główny Urząd Miar kontrola poprawności wskazań spektrofotometrów UV-VIS wykonywana na zlecenie klientów (na miejscu, w Laboratorium Wzorców Spektrofotometrycznych Zakładu Promieniowania i Wielkości Wpływających lub w siedzibie użytkownika przyrządu) zapisana jest w wewnętrznej procedurze wzorcowania i przewiduje: 
	-
	-
	-

	→ 
	→ 
	→ 
	wzorcowanie skali fotometrycznej przy wykorzystaniu wzorców gęstości optycznej widmowego współczynnika przepuszczania: ciekłych, stałych ﬁltrów neutralnych szarych oraz ﬁltrów napylanych, 
	-


	→ 
	→ 
	wzorcowanie skali długości fali przy wykorzystaniu ﬁltrów optycznych domieszkowanych pierwiastkami ziem rzadkich (ﬁltry: erbowy, holmowy, dydymowy). Omówiono źródła błędów występujące przy wzorcowaniu skali fotometrycznej spo
	-
	-



	wodowane niedoskonałością użytych wzorców, przejawiającą się w niepłaskości ich charakterystyk widmowych, połączoną z niedoskonałością wzorcowanych spektrofotometrów przejawiającą się w błędach ich skali długości. 
	-
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	Certyﬁkacja gazowych materiałów odniesienia 
	Certyﬁkacja gazowych materiałów odniesienia 
	Laboratorium Gazowych Materiałów Odniesienia Zakładu Fizykochemii Głównego Urzędu Miar wykonuje gazowe materiały odniesienia i dokonuje ich certyﬁkacji. 
	Gazowe materiały odniesienia wykonywane są w butlach ciśnieniowych stalowych lub aluminiowych metodą grawimetryczną, która pozwala na zapewnienie spójności po
	Gazowe materiały odniesienia wykonywane są w butlach ciśnieniowych stalowych lub aluminiowych metodą grawimetryczną, która pozwala na zapewnienie spójności po
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	miarowej do państwowego wzorca jednostki miary masy poprzez wprowadzanie kolejnych składników mieszaniny do butli gazowej przy jednoczesnej kontroli masy wprowadzanego składnika. Metoda grawimetryczna opisana jest w normie ISO 6142:2001. Norma przedstawia schemat postępowania przy wytwarzaniu mieszanin gazowych oraz określa warunki konieczne do uznania metody grawimetrycznej za metodę podstawową czyli metodę certyﬁkacji gazowych materiałów odniesienia. 
	-
	-
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	Figure

	Figure
	Inną metodą certyﬁkacji gazowych materiałów odniesienia, wykorzystywaną w Za-kładzie Fizykochemii GUM, jest metoda pomiaru porównawczego względem innego certyﬁkowanego materiału odniesienia z wykorzystaniem wielopunktowego wzorcowania mieszanin gazowych, wg normy ISO 6143:2001. Metoda ta polega na wyznaczeniu krzywej kalibracji za pomocą materiałów odniesienia posiadających spójność pomiarową do wzorca jednostki miary masy lub do innego międzynarodowego wzorca jednostki miary. Załącznikiem do normy ISO 6143
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	Analiza metod stosowanych przez krajowe i zagraniczne instytucje metrologiczne do wytwarzania roztworów wzorcowych do AAS 
	Analiza metod stosowanych przez krajowe i zagraniczne instytucje metrologiczne do wytwarzania roztworów wzorcowych do AAS 
	Absorpcyjna spektrometria atomowa (AAS) należy do metod, w których ilościowe oznaczanie pierwiastków w badanej próbce polega na pomiarze porównawczym absorpcji mierzonej dla próbki o nieznanym stężeniu analizowanego składnika z serią próbek 
	-

	o dobrze zdeﬁniowanym jego stężeniu. Aby uwiarygodnić stosowaną w oznaczeniach procedurę, każde laboratorium musi dysponować certyﬁkowanymi materiałami odniesienia (CRMs), które zawierają odpowiedni analit w ilości dokładnie znanej. Przy tworzeniu spójnego, na skalę ogólnoświatową, programu dotyczącego przygotowywania materiałów odniesienia decydującą rolę odegrała Międzynarodowa Organizacja Normalizacyjna (ISO). Zgodnie z jej zaleceniami materiały odniesienia do AAS (najczęściej w postaci roztworów wodnych
	o dobrze zdeﬁniowanym jego stężeniu. Aby uwiarygodnić stosowaną w oznaczeniach procedurę, każde laboratorium musi dysponować certyﬁkowanymi materiałami odniesienia (CRMs), które zawierają odpowiedni analit w ilości dokładnie znanej. Przy tworzeniu spójnego, na skalę ogólnoświatową, programu dotyczącego przygotowywania materiałów odniesienia decydującą rolę odegrała Międzynarodowa Organizacja Normalizacyjna (ISO). Zgodnie z jej zaleceniami materiały odniesienia do AAS (najczęściej w postaci roztworów wodnych
	-
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	Metrologii – PTB), na Słowacji (Słowacki Instytut Metrologiczny – SMÚ), a także w Polsce (Główny Urząd Miar w Warszawie oraz Okręgowy Urząd Miar w Łodzi). Wszystkie opisane metody wytwarzania wzorcowych roztworów do AAS opierają się na procedurach rozpuszczania substancji wejściowych o wysokiej klasie czystości (powyżej 99,5 %), w odpowiednich matrycach. Roztwory wzorców do AAS różnią się między sobą wartościami stężeń oraz nieznacznie składem matryc (stężeniami kwasów nieorganicznych). W związku tymi właści
	-
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	-


	Figure
	Figure
	Inwestycja zrealizowana w połowie roku 2007 przez Główny Urząd Miar w Warszawie wyposażyła laboratorium wytwarzające wzorce do AAS w optyczny spektrometr emisyjny ICP-OES. Zastosowanie tej techniki analitycznej umożliwi stopniowe dostosowanie usług świadczonych przez GUM do standardów zagranicznych instytutów metrologicznych. Laboratorium Gęstości, Lepkości i Analizy Spektralnej GUM będzie mogło przystąpić do programu krajowych lub zagranicznych porównań międzylaboratoryjnych, szczególnie tych organizowanyc
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	Streszczenie plakatu 
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	Gęstość jest podstawowym parametrem określającym naturę ﬁzyczną gazów, cieczy i  ciał stałych. Pomiary gęstości wykonuje się w wielu dziedzinach nauki i przemysłu w celu określenia właściwości materiałów, parametrów procesów technologicznych, ilości i jakości produktów. Spójność pomiarów gęstości w Polsce z międzynarodowym systemem miar zapewnia Laboratorium Gęstości, Lepkości i Analizy Spektralnej Głównego Urzędu Miar. Państwowy wzorzec jednostki miary gęstości, wykonany z monokryształu krzemu, przekazuje 
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	śp. Jacek Lipiński Jacek Lipiński po uzyskaniu dyplomu magistra ﬁzy-ki w 1969 roku rozpoczął pracę w  Polskiej Administracji Miar i poświęcił jej całe swoje życie zawodowe, w tym po-nad 30 lat na stanowiskach kierowniczych: kierownika la-boratorium, a następnie dyrektora Zakładu Fizykochemii. Od początku działalności brał bardzo aktywny udział we współpracy zagranicznej z instytucjami metrologicznymi wielu krajów oraz z międzynarodowymi i regionalnymi organizacjami metrologiczny-mi, gdzie był długoletnim oﬁ
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