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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$ci 400 mm lub 500 mm. W fazni wodnej zanurzony jest czujnik temperatury, ktory
podlaczony jest do mostka pradu przemiennego.
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Uklad pomiarowy skiada si¢ z komputera obstugujacego program do regulacji nastaw
regulatora temperatury. Program ten umozliwia zadanie nastawowych wartosci temperatu-
ry i jej oscylacji wokot zadanej temperatury. Regulator umozliwia nastawienie temperatury
rzedu jednej tysiecznej stopnia. Rozdzielczo$¢ 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




