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Wydarzenia

07.06.2021 UROCZYSTE PODPISANIE AKTU EREKCYJNEGO POD BUDOWE Kampusu GUM
w KIELCACH

Na placu budowy Swietokrzyskiego Kampusu Laboratoryjnego GUM w Kielcach nastapito
uroczyste podpisanie aktu erekcyjnego. Podpisy pod dokumentem ztozyli: Wiceprezes Rady
Ministréow, Minister Rozwoju, Pracy i Technologii Jarostaw Gowin, Minister Edukacji i Nauki
Przemystaw Czarnek, Prezes Gtéwnego Urzedu Miar Jacek Semaniak, Rektor Politechniki
Swietokrzyskiej Zbigniew Koruba, Wojewoda Swietokrzyski Zbigniew Koniusz, Marszatek
Wojewddztwa Swietokrzyskiego Andrzej Betkowski, Prezydent Miasta Kielce Bogdan Wenta
oraz Prezes Zarzadu Firmy Budowlanej ANNA-BUD Artur Btawat.

7-9.06.2021 PiETNASTE ZGROMADZENIE OGOLNE EURAMET
Z udziatem przedstawiciela GUM odbyto sie 15. Zgromadzenie Ogdlne EURAMET.

Ze wzgledu na ograniczenia zwigzane z pandemig COVID-19 spotkanie odbyto sie w wersji
online. Podczas spotkania podjeto kilka istotnych decyzji, zwigzanych z funkcjonowaniem
EURAMET, m.in.: przewodnictwo organizacji objat przedstawiciel PTB (Niemcy) Jorn Stenger,
a w Radzie Dyrektoréw EURAMET kolejng kadencje zasiadac beda przedstawiciele NM
Portugalii (IPQ) i Austrii (BEV). Zatwierdzono tez powstanie dwdch nowych sieci metrolo-
gicznych, do ktérych GUM zadeklarowat przystapienie - Advanced Manufacturing oraz
lonizing Radiation Protection. Sieci beda skupiac sie na dziataniach, ktore wykraczaja poza
mozliwosci jednej Krajowej Instytucji Metrologicznej i dazy¢ do kooperacji z europejskimi
interesariuszamiw zakresie ochrony radiologicznej oraz zaawansowanego przemystu. Wiecej
informacji na stronie internetowej GUM.

21.06.2021 PobrisaNIE uMowY O WsPOrPRACY GUM z Tarcami KIELCE

W Kielcach Prezes GUM prof. Jacek Semaniak i Prezes Targow Kielce Andrzej Mochon pod-
pisali umowe o wspodtpracy miedzy Gtownym Urzedem Miar a Targami Kielce. Po wybudo-
waniu Swietokrzyskiego Laboratoryjnego Gtéwnego Urzedu Miar w Kielcach, obie instytucje
beda pomagac w rozwoju Kielc i regionu.

25.06.2021 Prezes GUM LAUREATEM NAGRODY ,, SWIETOKRZYSKA VICTORIA”

,Swietokrzyska Victoria”, nagroda Marszatka Wojewddztwa Swietokrzyskiego, od 13 lat
trafia do podmiotow i oséb pracujacych na wizerunek wojewddztwa oraz jego rozwaj.
Profesor Jacek Semaniak, Prezes GUM, otrzymat nagrode w kategorii ,Osobowos¢”.

5.07.2021 Rozproczecie wspOrPRACY POMIEDZY GUM A PoLITECHNIKA Biatostocka

Gtowny Urzad Miar podpisat porozumienie o wspotpracy z Politechnika Biatostocka. Pozwoli
ono na inicjowanie i realizowanie wspdélnych dziatan w obszarze metrologii i technik pomia-
rowych, miedzy innymi monitorowanie stanu zanieczyszczen srodowiska, w szczegdlnosci
zanieczyszczen powietrza. Efektem wspotpracy moze byc opracowanie panstwowego wzorca
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jakoscipowietrza, dzieki ktéremu moznawzorcowac przyrzady do przeptywowego pomiaru
czastek zawieszonych w powietrzu np. PM2,5 i PM10. Dzieki takim pracom mozliwe bedzie
sprawdzanie poprawnosci, czy tez okreslenie doktadnosci badania jakosci naszego
powietrza.

- Mamy nadzieje, ze nawigzemy bardzo efektywnqg wspdtprace w zakresie ksztatcenia kadry me-
trologicznej - méwi prof. Semaniak, prezes GUM - Ze swojej strony oferujemy atrakcyjne miejsca
pracy zaréwno w Warszawie, w naszym Swietokrzyskim Kampusie Laboratoryjnym w Kielcach, jak
i w okregowych jednostkach. Chcielibysmy, zeby mtodzi ludzie, ktérzy bedq do nas przychodzili,
mieli niezwykle atrakcyjnq sciezke doskonalenia wtasnych umiejetnosci poprzez realizacje dokto-
ratow wdrozeniowych, ktérych jestem pewien, czes¢ bedzie realizowana w Politechnice Biatostockiej.

3.08.2021 WizyTa peELEGACIH GUM w PHysIkALISCH-TECHNISCHE BUNDESANSTALT (PTB)
w BRUNSzWIKU

Delegacja GUM w sktadzie: prof. Jacek Semaniak, Prezes GUM, dr Andrzej Kurkiewicz, p.o.
Wiceprezesa GUM oraz dr Marcin Mikiel, naczelnik Wydziatu Wspotpracy Miedzynarodowej
w Departamencie Wspotpracy Miedzynarodowej i Analiz w Gtownym Urzedzie Miar, uczest-
niczytaw spotkaniach w niemieckim odpowiedniku GUM, PTB. Podczas wizyty reprezentanci
GUM spotkalisie z przedstawicielami kierownictwa PTB, przedstawiajac strukture i zadania
GUM oraz ktadac szczegdlny nacisk na omowienie powstajacego w Kielcach Kampusu GUM,
ktorego czescig beda nowoczesne laboratoria i zaplecze szkoleniowe. Waznym punktem
wizyty byta dyskusja na temat mozliwosci dalszej wspodtpracy pomiedzy obomainstytucjami
w obszarze m.in. wzajemnych stazy, wymiany pracownikéw oraz wspdélnych projektow, jak
réwniez omowienie wspdtpracy GUM z Europejskim Stowarzyszeniem Krajowych Instytucji
Metrologicznych (EURAMET), ktorego sekretariat zlokalizowany jest w PTB w Brunszwiku.

30.08.2021 UTtworzeNie PoLskie) UNIl METROLOGICZNEJ ORAZ PODPISANIE POROZUMIENIA
O WSPOLPRACY NAUKOWO-BADAWCZEJ POMIEDZY POLITECHNIKA LUBELSKA A GLOWNYM
URZEDEM MIAR

W Centrum Innowacji i Zaawansowanych Technologii Politechniki Lubelskiej Minister
Edukacji i Nauki Przemystaw Czarnek podpisat zlecenie dla Politechniki Lubelskiej na reali-
zacje zadania pod nazwa ,Utworzenie i koordynowanie dziatalnosci Polskiej Unii
Metrologicznej (PUM)”. Gtéwnym celem utworzenia PUM jest sieciowanie i pozycjonowanie
dziatan w obszarze polskiej metrologii, wyznaczanie kierunkéw badan i rozwoju oraz promocja
innowacji i wsparcie rozwoju kadr, organizacja foréw, konferencji i kongreséw. Utworzenie
PUM pozwoli na integracje, inicjowanie i realizowanie wspélnych dziatart wielu osrodkow
naukowych i instytucji w obszarze metrologii i technik pomiarowych. Utworzenie Polskiej
Unii Metrologicznej i $cista wspdtpraca z Gtownym Urzedem Miar umozliwi réwniez reali-
zacje zadan o charakterze badawczo-rozwojowym . Obszerne przedstawienie zatozen pro-
gramu znajduje sie na stronie internetowej GUM.

Podczas konferencji nastapito uroczyste podpisanie Porozumienia o wspotpracy naukowo-
badawczej pomiedzy Politechnika Lubelskg a Gtownym Urzedem Miar w zakresie wsparcia
innowacji i postepu technologicznego w Polsce.

7.09.2021 Growny Urzab Miar NA XXI MIEDZYNARODOWYM SALONIE PRZEMYStU
OBRONNEGO W KIELCACH

XXI Miedzynarodowy Salon Przemystu Obronnego w Kielcach to trzecia co do wielkosci
i rangi tego typu wystawa w Europie i najwieksza tego typu impreza w Polsce. Targi Kielce
juz od 29 lat goszcza firmy z catego swiata. W 2021 r. na targach zaprezentowato sie ponad
400 wystawcow z 27 krajow, z czego 215 wywodzito sie z Polski, a jednym z wystawcow byt
Gtowny Urzad Miar. Targi stanowig okazje do zapoznania sie z najwiekszymi osiggnieciami
technicznymi przemystu obronnego. Mozna byto ogladac¢ smigtowce, sprzet pancerny i ra-
kietowy, materiaty wybuchowe, sprzet i materiaty wojsk chemicznych. Podczas MSPO 2021
zaprezentowaty sie réwniez firmy oferujace nowoczesna technike tacznosci, sprzet radio-
elektroniczny, optoelektroniczny, artykuty zywnosciowe, urzadzenia do przygotowywania
positkdw, przechowywania i transportu zywnosci, mundury, sprzet i materiaty medyczne.
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13-15.09.2021 53. MiepzYUCZELNIANA KONFERENCJA METROLOGOW

Miedzyuczelniana Konferencja Metrologow jest cykliczna konferencja naukowa o wieloletniej
tradycji, organizowang przez srodowisko naukowe polskich uczelni. W tym roku organizato-
rem byta Politechnika Opolska. Ze wzgledu na sytuacje epidemiologiczng konferencja miata
formute hybrydowa. Sesje stacjonarne odbywaty sie w siedzibie GUM.

16.09.2021 PODPISANIE POROZUMIENIA O WSPOtPRACY POMIEDZY GrOWNYM URZEDEM
MiAR | UNIWERSYTETEM GDANSKIM

Porozumienie umozliwi scistg wspodtprace pomiedzy instytucjami w zakresie inicjowania
i prowadzenia wspolnych prac badawczo-rozwojowych, wykorzystywania wiedzy i techno-
logii zobszaru metrologii oraz transferuwiedzy poprzez wspodtorganizowanie szkolen, kurséw
i konferencji naukowych. Prezes Gtéwnego Urzedu Miar prof. dr hab. Jacek Semaniak oraz
Rektor Uniwersytetu Gdanskiego prof. dr. hab. Piotr Stepnowski, ktorzy podpisali w Gdansku
umowe, podkreslaja zyski ptynace z jej zawarcia, tj. mozliwosci transferu wiedzy oraz orga-
nizacji stazy i praktyk zawodowych zaréwno dla uczelni, jak i urzedu. Wspotpraca w dalszej
perspektywie przetozy sie na rozwdj gospodarczo-spoteczny Polski.

21-23.09.2021 MIEDZYNARODOWE TARGI PRZETWORSTWA TWORZYW SZTUCZNYCH | GUMY
w KIELCACH

Na Miedzynarodowych Targach Przetwdrstwa Tworzyw Sztucznych i Gumy spotkato sie
ponad 300 wystawcow z 18 krajéw. Jednym z nich byt Gtowny Urzad Miar. Targi byty okazja
nie tylko do zaprezentowania oferty wystawcow, ale rowniez do dyskusji na temat zaciesnie-
niawspoétpracy pomiedzy Swiatem producentow i przetwdrcodw m.in. podczas zaplanowanych
dwdch spotkan: konferencji, Zamykamy obieg surowcow - tworzywa sztuczne”, poruszajacej
temat rozszerzonej odpowiedzialnosci producenta, ekoprojektowania oraz dobrych przy-
ktadow zwiazanych z recyklingiem, a takze seminarium technicznego , Technologie przetwor-
stwa tworzyw sztucznych jako sita napedowa dla rozwoju przemystu”, poswieconego po-
trzebom zwiekszenia wiedzy o branzy.

22.09.2021 PoDPISANIE POROZUMIENIA O WSPOtPRACY POMIEDZY GUM A GITD

Prezes Gtownego Urzedu Miar prof. Jacek Semaniak oraz Gtowny Inspektor Transportu
Drogowego Alvin Gajadhur podpisali porozumienie o wspdtpracy w obszarze efektywniej-
szego nadzoru nad przestrzeganiem przepisdw socjalnych w sektorze transportu drogowego,
podnoszacych poziom bezpieczenstwa w ruchu drogowym.

Wspotpraca bedzie realizowana w szczegolnosci w zakresie:

e wymiany wiedzy specjalistycznej oraz doswiadczenia w zakresie obszaru tachograféw,
w tym wzajemnych konsultacji i porad eksperckich,

® wzajemnego konsultowaniaidoradztwa merytorycznego w postepowaniach prowadzo-
nych przez Strony,

e transferuwiedzy poprzez wspétorganizacje szkoler i kursow,
® inicjowaniaiprowadzeniawspoélnych dziatar zmierzajacych do likwidacji barier prawnych
oraz biurokratycznych wfunkcjonowaniu podmiotéw w branzy transportowej oraz warsz-

tatow tachograféw,

® inicjowaniadziatanlegislacyjnych wspierajagcych zwiekszenie bezpieczenstwa w transpo-
rcie drogowym,

e wymiany informacji dotyczacych budowy, instalacji, uzytkowania, sprawdzania i kontro-
lowania tachografow.
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28.09.2021 WspOtPRACA NAUKOWA POMIEDZY GUM A INSTYTUTEM Fizyki POLSKIEJ
AxADEMII NAUK

Gtowny Urzad Miar oraz Instytut Fizyki Polskiej Akademii Nauk podejma dziatania, majace
na celu wsparcie innowacji i postepu technologicznego w Polsce, w tym rozwoju badan na-
ukowych w obszarze metrologii elektrycznej. Wspdtpraca naukowa pomiedzy GUM a IF
PAN dotyczyc bedzie m.in. kriogeniki, ktéra jest podstawa odtworzenia efektdw kwantowych.
Porozumienie podpisali: Prezes Gtownego Urzedu Miar prof. Jacek Semaniak oraz Dyrektor
Instytutu Fizyki Polskiej Akademii Nauk prof. Roman PuZniak.

28.09.2021 Wsporpraca GUM z Narobowa SieciA METROLOGIH WSPOLRZEDNOSCIOWE)
(NSMET)

W siedzibie GUM odbyto sie spotkanie Kierownictwa GUM z przedstawicielami Narodowej
Sieci Metrologii Wspotrzednosciowej (NSMET), ktore stanowi konsorcjum czterech wioda-
cych uczelni technicznych: Politechniki Krakowskiej (lidera konsorcjum), Politechniki
Poznanskiej, Politechniki Swietokrzyskiej i Politechniki Warszawskiej. Rozmowy dotyczyty
mozliwosci realizacji wspdélnych projektow badawczych w zakresie zagadnien odnoszacych
sie do metrologii wspdtrzednosciowe;.

14.10.2021 GUM PpobpPrIsAt ,, POROZUMIENIE SEKTOROWE NA RZECZ ROZWOJU GOSPODARKI
WODOROWEJ W PoLsce”

Porozumienie podpisato tagcznie 138 podmiotdw, wsrdd ktorych znajduja sie przedstawiciele
administracji rzadowej, jednostek samorzadu terytorialnego, a takze Srodowiska badawczo-
-naukowego, organizacji branzowych i biznesu. Kluczowym celem porozumienia jest maksy-
malizacja udziatu polskich zasobdw produkcyjnych i ustugowych w tancuchu dostaw, w toku
realizacji inwestycji wodorowych tzw. Local content. W ramach porozumienia zaktada sie
m.in. ,aktualizacje programow ksztatcenia w celu budowy wyspecjalizowanych kadr”, ,wy-
pracowanie optacalnych modeli produkcji, magazynowania i dostaw niskoemisyjnego i od-
nawialnego wodoru” czy ,wspotprace narzecz reprezentacji interesow Polskiw srodowisku
miedzynarodowym”.

18.10.2021 KraJowE ForuM INTEGRACII PoLskIES METROLOGII

Forum zainaugurowato dziatalnosc¢ Polskiej Unii Metrologicznej (PUM), utworzonej w sierp-
niu br. W spotkaniu uczestniczyli przedstawiciele srodowiska naukowego z catej Polski.
Gos¢mi honorowymi byli: Minister Edukacji i Nauki prof. Przemystaw Czarnek, Prezes
Gtéwnego Urzedu Miar prof. Jacek Semaniak oraz JM Rektor Politechniki Lubelskiej prof.
Zbigniew Pater. Gtownym celem PUM jest realizacja wspdlnych projektéw badawczych,
taczenie potencjatu aparatury naukowej i budowanie wspdélnych zespotow naukowych.
Podczas Forum Minister Edukacji i Nauki Przemystaw Czarnek zapowiedziat uruchomienie
specjalnego programu, ktéry bedzie wspierat rézne obszary badan metrologicznych.

18-22.10.2021 16. KoNFereNcJA OIML oraz 56. posiepzenie CIML

W posiedzeniach organow kierowniczych Miedzynarodowej Organizacji Metrologii Prawnej
(OIML) wzieli udziat przedstawiciele Gtownego Urzedu Miar. Podczas spotkania oméwiono
szereg spraw z zakresu biezgcego funkcjonowania organizacji, jak réwniez kwestie majace
wptyw na przyszte funkcjonowanie OIML. W trakcie posiedzer zatwierdzono szereg doku-
mentéw technicznych (zalecen) OIML, dotyczacych konkretnych przyrzaddw pomiarowych,
takich jak analizatory wydechu (OIML R126).

19.10.2021 CONTROL-STOM w KiELcACH

Gtowny Urzad Miar uczestniczyt w Targach Przemystowej Techniki Pomiarowej CONTROL-
STOM, organizowanych przez Targi Kielce w ramach ,Przemystowej Jesieni”. Program me-
rytoryczny wydarzenia byt bardzo bogaty w spotkania, seminaria oraz warsztaty. GUM
przygotowat panel: ,Gtoéwny Urzad Miar dla nowoczesnej gospodarki. Oferta dla biznesu”.
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19.10.2021 PorROzZUMIENIE O WSPOtPRACY POMIEDZY GUM A OPI - PIB

Porozumienie, podpisane przez Prezesa GUM prof. Jacka Semaniaka oraz Dyrektora Osrodka
Przetwarzania Informacji - Parnstwowego Instytutu Badawczego (OPI - PIB) drinz. Jarostawa
Protasiewicza, dotyczy prowadzenia badar naukowych oraz projektow badawczo-rozwojo-
wych ze szczegdlnym uwzglednieniem zastosowan sztucznej inteligencji.

21-29.10.2021 GtOdwNY UrRzAD MIAR PARTNEREM VI SWIETOKRZYSKIEGO FORUM
ExoNnomiczNEGo w KIELCACH

VI Swietokrzyskie Forum Ekonomiczne to najbardziej prestizowe wydarzenie gospodarcze
w regionie. Podczas panelu ,Horyzonty przysztosci”, inaugurujacego VI Swietokrzyskie
Forum Ekonomiczne w Kielcach, w rozmowie z Prezesem GUM prof. Jackiem Semaniakiem
oraz wiceprezesem dr Andrzejem Kurkiewiczem poruszono kluczowe zagadnienia z punktu
widzenia rozwoju polskiej metrologii:

e idea Polskiej Unii Metrologicznej i Zrodta jej finansowania,

® wspotpraca GUM z osrodkami akademickimi w obszarze B+R na rzecz polskiego
przemystu,

e budowanie konkurencyjnosci polskiej metrologii naukowej i gospodarczej w wymiarze
miedzynarodowym.

23.10.2021 VIII epycsa UNIWERSYTETU DzIECIECEGO W MURACH UNIWERSYTETU JANA
KocHanowskiEco w KieLcacH (UJK)

Podczas uroczystejinauguracji VIl edycji Uniwersytetu Dzieciecego w murach Uniwersytetu
Jana Kochanowskiego w Kielcach (UJK) gtéwny metrolog z Laboratorium Czasu
i Czestotliwosci GUM drinz. Maciej Gruszczynskiwygtosit do najmtodszych adeptéw nauki
wyktad na temat czasu. Stuchaczki i stuchacze wspolnie zastanawiali sie, czym jest czas i co
zrobi¢, zeby go zobaczy¢? Dowiedzieli sie, ze najlepszym sposobem ,zobaczenia” czasu jest
jego pomiar. Wyktad spotkat sie z duzym zainteresowaniem.

27-29.10.2021 TRANSEXPO z upziatem GrowNeco UrRzebu MIArR

Targi TRANSEXPO to najwazniejsze wydarzenie branzy transportu zbiorowego w Polsce,
organizowane przez Targi Kielce. Wystawcy prezentujg na nich rozwigzania dla przewozu
0s6b zarowno w transporcie miejskim, jak i dalekobieznym, np. systemy do zakupu biletéw
miejskich i parkingowych, pojazdy o napedzie elektrycznym, przeznaczone do przewozu
0s6b, systemy monitoringu, oswietleniowe, informacyjne i inne. Wéréd targowych wystaw-
cow byt réwniez Gtowny Urzad Miar, ktory udostepnit swoje stoisko w hali Cé.

3-5.11.2021 Druclie posieDzeNIE KoMiTETu WELMEC z uDzIALtEM PRZEDSTAWICIELA
GUM

Z udziatem przedstawiciela GUM odbyto sie 2. posiedzenie Komitetu WELMEC e.V.
(Europejska Wspdtpraca w dziedzinie Metrologii Prawnej). Ze wzgledu na wcigz trwajaca
pandemie COVID-19 posiedzenie odbyto sie w formie zdalnej. Podczas spotkania omowiono
szereg spraw dotyczacych funkcjonowania WELMEC e.V., takich jak zatwierdzenie planéw
prac grup roboczych WELMEC, zajmujacych sie istotnymi dla spoteczenstwa przyrzadami
pomiarowymi takimijak wodomierze, liczniki energii elektrycznej czy taksometry.

10.11.2021 Umowa o wsporpracY GUM z PWSZ w RaciBorzu

Do sfinalizowania porozumienia doszto w siedzibie Panstwowej Wyzszej Szkoty Zawodowe;.
Dziekiwspotpracy rozszerzona zostanie mozliwosc praktykistazy dla studentdw o praktyki
orazwizyty studyjne wfiliach GUMw Rybniku czy Bielsku-Biatej, a dla najlepszych studentéw
rowniez w siedzibie GUM w Warszawie. GUM bedzie tez wspierac uczelnie w tworzeniu
profesjonalnego laboratorium metrologicznego.
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26.11.2021 DziesIATE posiEDZENIE Raby MEeTRoLoGI W GtOwNYM URZEDZIE MIAR

W siedzibie Gtéwnego Urzedu Miar odbyto sie 10. posiedzenie Rady Metrologii, dziatajacej
przy Prezesie GUM. Ze wzgledu na sytuacje epidemiologiczna w kraju, posiedzenie przepro-
wadzonowtrybie hybrydowym. Najwazniejszym wydarzeniem 10. posiedzenia byto podjecie
przez Rade Metrologii uchwaty w sprawie zaopiniowania ,Czteroletniego strategicznego
planudziatania Gtownego Urzedu Miar 2022-2025". Dokument uzyskat pozytywna opinie.
Podczas spotkania Kierownictwo GUM przedstawito informacje o postepach w realizacji
projektu ,Swietokrzyski Kampus Laboratoriéw GUM” oraz o ustanowionym przez Ministra
Edukacji i Nauki programie pod nazwa ,Polska Metrologia”.

1.12.2021 EuroPEJSKIE PARTNERSTWO W DZIEDZINIE METROLOGII

1 grudnia 2021 r. oficjalnie rozpoczat sie kolejny program badan z obszaru metrologii
- Europejskie Partnerstwo w dziedzinie Metrologii (Metrology Partnership). To kolejny pro-
gram, po Europejskim Programie narzecz Innowacjii Badan w dziedzinie Metrologii (EMPIR),
dotyczacy zagadnien metrologicznych. Partnerstwo zostato zatwierdzone Decyzja
Parlamentu Europejskiego i Rady (UE) 0221/2084 z dnia 24 listopada 2021 r. w sprawie
uczestnictwa Unii w Europejskim Partnerstwie w dziedzinie Metrologii, podjetym wspdlnie
przez kilka panstw cztonkowskich, opublikowana w Dzienniku Urzedowym Unii Europejskiej
wdniu 30 listopada 2021 r. Partnerstwo w dziedzinie Metrologii jest jedynym partnerstwem
zinstytucjonalizowanym programu ramowego Horyzont Europa, utworzonym w oparciu
oArt. 185 Traktatu o funkcjonowaniu Unii Europejskiej. Uczestniczy w nim 25 panstw czton-
kowskich, wtym Polska, oraz kilka paristw trzecich stowarzyszonych z UE (negocjacje jeszcze
trwaja).

Gtownym celemjest stworzenie zrownowazonego i skutecznego systemu metrologicznego
w Europie, na poziomie $wiatowym, ktéry bedzie m.in.:

e dostarczat rozwigzania metrologiczne i metody pomiarowe, dopasowane do potrzeb,
wspierajace i stymulujgce europejskie innowacje i odpowiadajace na spoteczne
wyzwania,

e \spierat i umozliwiat skuteczne opracowywanie i wdrazanie regulacji i norm, stanowig-
cych podstawe polityki spoteczne;.

Program przewidziany jest nalata 2021-2030 (ostatnie wezwanie zostanie ogtoszone w roku
2027).

17.12.2021 NowEe wzorce pANSTWOWE W GUM

Prezes GUM podpisat decyzje potwierdzajace przyjecie nowych wzorcow panstwowych:
wzorcajednostki miary mocy pradu elektrycznego przemiennego, ztozonego z uktadu zsyn-
chronizowanych multimetrow probkujacych, zestawu bocznikéw, zsynchronizowanych Zrédet
pradowychinapieciowych oraz zwzorcowych licznikéw energii elektrycznej, a takze wzorca
jednostkimiary gestosci, ktory tworzg monokrysztat krzemu o nazwie WASO 9.2, w ksztatcie
prostopadtoscianu o wymiarach 28 mm x 39 mm x 60 mmimasie 153 g oraz monokrysztat
krzemu o nazwie SILO2, w ksztatcie kuli o Srednicy 24 mmimasie 97,3 g. Wzorce przecho-
wywane sg odpowiednio w: Zaktadzie Elektrycznoscii Promieniowania oraz Zaktadzie Chemii
Fizycznej i Srodowiska.

20.12.2021 Prezes GUM PRrzyJAt OD HARCERZY BETLEJEMSKIE SwiaTto Pokosu

Prezes Gtéwnego Urzedu Miar prof. Jacek Semaniak odebrat tradycyjnie, z rak przedstawi-
cieli Gtéwnej Kwatery Zwiagzku Harcerstwa Polskiego: harcmistrza Piotra Stanistawskiego,
podharcmistrza Matgorzaty Gazdy i harcerki Kingi Szczecinskiej, Betlejemskie Swiatto Pokoju.
Prezes GUM pokreslit, ze sSwiatto pozostanie zapalone i wszyscy pracownicy administracji
miar beda mogli zanies¢ je do swoich doméw w intencji spokojnych i zdrowych $wiat. Swiatto
symbolizuje uniwersalne wartosci braterstwa i pokoju. Tradycyjnie zapalane jest w Grocie
Narodzenia Panskiego w Betlejem, nastepnie transportowane do Wiednia, gdzie w trakcie
ekumenicznej uroczystosci ptomien przekazywany jest przedstawicielom organizacji
skautowych.
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Uzgodniona wartos¢ masy miedzynarodowego wzorca

kilograma

Consensus value of mass for the international measurement standard of kilogram

Pawet Fotowicz
Gtéwny Urzad Miar

Artykut przybliza nowe podejscie przy ustalaniu masy miedzynarodowego wzorca kilograma po wdrozeniu
nowej definicji jednostki masy SI. Omoéwiono w nim sposéb wyznaczania wartosci uzgodnionej zwigzanej z

kilogramem i wynikajace stad konsekwencje.

The article presents a new approach for determining the mass of the international measurement standard of
kilogram after the implementation of the new definition of the Sl unit of mass. It discusses the method for
evaluating the consensus value for the kilogram and the resulting consequences.

Stowa kluczowe: wartos¢ uzgodniona, masa, miedzynarodowy wzorzec kilograma
Keywords: : consensus value, mass, international measurement standard of kilogram

Wstep

Redefinicjajednostek miar, ktorawesztaw zycie 20 maja
2019 roku, zmienita sposob okreslania masy wzorcow ki-
lograma zaréwno dotychczasowego miedzynarodowego
IPK (International Prototype of Kilogram), jak i wzorcow
panstwowychbedacychw posiadaniu krajowychinstytucji
metrologicznych. Odniesieniem dla masy tych wszystkich
wzorcow stata sie wartos¢ uzgodniona (consensus value),
okreslana przy uzyciu metod pierwotnych wyznaczania
jednostki miary masy, opierajacych sie na wartosci statej
Plancka. Komitet Doradczy ds. Masy i Wielkosci
Powigzanych (CCM) Miedzynarodowego Komitetu Miar
(CIPM) wskazat jak w praktyce nalezy realizowac
kilogram [1].

Praktyczna realizacja kilograma

Wspdtczesna definicja kilograma odwotuje sie do statej
fizycznej w postaci statej Plancka. Definicja ta, podobnie
jak pozostate definicje jednostek miar SI, nie okresla wjaki
sposob nalezy jgrealizowac w praktyce. Tworzy to potrze-
be wyselekcjonowania metod, ktére nie wyczerpuja
wszystkich mozliwosci, ale sg mozliwe do praktycznego
wdrozenia. Ze wzgledu na wieloletni wysitek w obszarze
metrologii masy, zwiazany z przygotowaniami do redefinicji

kilograma, CCM zaleca dwie metody realizacyjne (mise en
pratigue). Metody te nie sa metodami bezposredniego po-
miaru masy, ale obie odwotujg sie do wartosci statej
Plancka. Pierwszaz nich polega nawyznaczeniu nieznanej
masy za pomoca specjalnie zaprojektowanej do tego celu
wagi pradowej, zwanej wagg Kibble'a. W drugiej poréwnuje
sie nieznang mase z masg pojedynczego atomu okreslone-
go izotopu, wyznaczajac liczbe atomow w krysztale, w kto-
rym masa atomu jest dobrze znana, nazywana metoda
XRCD (X-ray-crystal-density) [1].

Realizacja kilograma przy uzyciu wagi
Kibble'a

Waga pradowa zaprojektowana przez Bryana
Kibble’a umozliwia wirtualne rownowazenie mocy elek-
trycznej moca mechaniczna. VWWyznaczenie nieznanej masy
m artefaktu odbywa sie w dwdch trybach: trybie wazenia
(statycznym) i trybie ruchomym [2]. Oba tryby moga wy-
stepowac kolejno lub jednoczesnie, w zaleznosci od kon-
figuracji urzadzenia. W trybie wazenia ciezar artefaktu jest
zrownowazony przez site elektrodynamiczng wytwarzang
w okragtej cewce wykonanej z drutu o dtugosci I umiesz-
czonejw polu magnetycznym o gestosci strumienia B, gdy
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prad I przeptywa przez cewke. Geometria magnesu i cewki
jest zaprojektowana tak, aby wytwarzac site o kierunku
zgodnym z kierunkiem przyspieszenia grawitacyjnego.
Niezaleznie mierzony jest prad I ptynacy w cewce, jak
i przyspieszenie ziemskie g dziatajace na mase (wartos¢
przyspieszenia ustalanajest w miejscu uzytkowania wagi).
Sita mechaniczna réwnowazona jest sita elektryczna zgod-
nie z rownaniem:

mg=1B1 (1)

Natomiast w trybie ruchomym mierzone jest napiecie
U, ktoére jest indukowane na zaciskach tej samej cewki po-
ruszajacej sie pionowo z predkoscia v przez ten sam stru-
mien magnetyczny:

U=v Bl (2)

Rownania (1) 1 (2), zwigzane z oboma trybami pomiaru,
taczy sie w jedno, pomijajac iloczyn B I (eliminujac w ten
sposob koniecznosc pomiaru indukcji magnetycznej i dtu-
gosci cewki):

mgv=I1U (3)

Réwnanie powyzsze przedstawia teoretyczne (wirtu-
alne) rownowazenie mocy natury mechanicznej, wyrazone
iloczynem m g v, moca natury elektrycznej, wyrazone
iloczynem I U. Poniewaz jednostkg mocy w uktadzie Sl jest
wat, czesto metode te nazywa sie rownowazeniem wata
(watt balance).

Prad Imoznaokresli¢ zapomoca prawa Ohma, mierzac
spadek napiecia na zaciskach stabilnego wzorcowego re-
zystoraowartosci R. Napiecie mierzone jest w odniesieniu
dostatej Josepha K= 2e/h, gdzie e jest tadunkiem elemen-
tarnym, a i statg Plancka. Podobnie rezystancje R mierzy
sie w odniesieniu do statej von Klitzinga Rx = h/e’. Biorac
pod uwage znany zwigzek statej Plancka h z powyzszymi
statymi, w postaci K;’Rx = 4/h, mozna zapisac:

K{ReIU
4gv

m=h (4)

Zaleznosc powyzsza okresla bezposredni zwiazek po-
miedzy masg a statg Plancka. Mierzonymiparametramisg
wielkosci elektryczne: prad i napiecie w cewce oraz me-

chaniczne: przyspieszenie ziemskie i predkos¢ ruchu
masy.

Realizacja kilograma metodg XRCD

Metoda XRCD polega na okresleniu masy czystej che-
micznie substancji na podstawie wyznaczania sredniej licz-
by jej atomow zawartej w probce tej substancji o znanej

10

objetosci [3]. Wykorzystuje sie tu pomiar statej sieci kry-
stalicznej metoda interferometrii rentgenowskiej, z wyko-
rzystaniem dyfrakcji Bragga, oraz metode interferometrii
optycznej, zwykorzystaniem interferometru sferycznego
Fizeau, w celu wyznaczenia objetosci prébki, na ogot
uksztattowanejw postaci kuli. Materiatem prébki o masie
zblizonejdo jednego kilograma jest monokrysztat krzemu
zawierajacy izotop ?8Si o wysokiej czystosci chemicznej.
Wykorzystuje sie tu technologie hodowli krysztatéw opra-
cowang dla przemystu potprzewodnikow. Technologia ta
zapewnia uzyskiwanie stosunkowo duzych pojedynczych
monokrysztatow, zktérych wycina sie kilogramowe obiek-
ty nadajac im ksztatt kulisty z wysoka doktadnoscia, po-
przez obrébke powierzchniowa. Pomiar statej krystalicznej
as;umozliwia wyznaczenie objetosci komarkielementarnej
krysztatu, a pomiar usrednionej na catym obwodzie sred-
nicy kuli umozliwia wyznaczenie jej objetosci V.
W ten sposéb mozna wyznaczyc srednig liczbe atomow
zawarta we wzorcu masy:

N= 8—3V (5)
s
gdzie 8 to liczba atomdw w komorce elementarnej krzemu
krystalicznego, bedacej szescianem.
Aby zrealizowac definicje kilograma, mase kuli wyraza
sie iloczynem masy pojedynczego atomu krzemu mg; i ich

liczby zawartej we wzorcu kilograma:

m = N mg; (6)

Przyjmujac jako stata iloraz h/ms;, znany z duza doktad-
noscia [4], mozna réwniez zapisa¢ powyzsze rownanie

w postaci:
m=hN (ﬁj 7)
h

ktore rowniez okresla, jak w poprzednim wypadku, bezpo-
Sredni zwigzek pomiedzy masg a statg Plancka:

m:hg[mﬁj (8)
as; h

Poréwnania kluczowe kilograma

Pierwsze porownaniakluczowe kilograma po redefinicji
jednostki miary masy Sl przeprowadzonow 2020 roku [5].
Brato w nich udziat siedmiu uczestnikow, w tym
Miedzynarodowe Biuro Miar (BIPM) oraz sze$¢ krajowych
instytucji metrologicznych: NIST (USA), NRC (Kanada),
KRISS (Korea), NIM (Chiny), NMIJ (Japonia) oraz PTB
(Niemcy). W poréwnaniach zastosowano obydwie metody
realizacji pierwotnej jednostki miary masy SI. Celem tego
porownania byto wyznaczenie, pierwszej w historii
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jednostki miary masy SI, wartosci uzgodnionej dla kilogra-
ma (Consensus Value for the Kilogram) [6]. Wartos¢ ta
statasie odniesieniem dla panstwowych wzorcow kilogra-
ma, aktualnie wzorcowanych w Miedzynarodowym Biurze
Miar, w tym réwniez dla krajowego artefaktu nr 51 [7].

W porownaniu braty udziat wzorce kilograma wykonane
ze stopu platynowo-irydowego, ze stali nierdzewnej lub
w postaci kuli krzemowej. Uczestnicy poréwnania okreslili
mase swoich wzorcow przenosnych w préznina podstawie
przeprowadzonych pomiaréw zgodnie z jedng z dwdch
omowionych mise en pratique. W ten sposdb zapewniono
realizacje kilograma zgodnie z jego definicjg, gdyz wartosci
masy przypisane do wzorcéw obliczono przy uzyciu przy-
jetej wartosci liczbowej statej Plancka. Nastepnie wszyst-
kie wzorce byty porownywane w prozni, przez okres trzech
miesiecy, z wzorcamiroboczymi BIPM, ktére stuzyty jako
wzorce odniesienia masy, spéjne z miedzynarodowym pro-
totypem kilograma (IPK). Poréwnanie to pozwolito na okre-
Slenie réznic Am; miedzy realizacjami kilograma przez
uczestnikow w odniesieniu do IPK. RézZnice te przestawia
tab. 1. wraz z przypisanymi im niepewnosciami standar-
dowymi u(Am).

Tab. 1. Wyniki poréwnania kluczowego przy realizacji kilograma

(5]
Uc,zestmk Am;/ mg u(Am;) / mg
porownania
BIPM 0,0064 0,0491
KRISS 0,0536 0,1072
NIM —-0,0305 0,0456
NIST -0,0185 0,0270
NMIJ -0,0166 0,0214
NRC -0,0034 0,0118
PTB -0,0399 0,0128
KCRV
(wartosc
odniesienia -0,0189 0,0075
poréwnania
kluczowego)

Na podstawie uzyskanych wynikoéw wyznaczono war-
tos¢ odniesienia poréwnania kluczowego Amygcry (W postaci
odchylenia od 1 kg) wraz z jej niepewnoscia standardowg
u(Amycry). Nalezy nadmieni¢, ze wartosc ta wyznaczana
jest zponizszego wzoru, jako Srednia wazona otrzymanych
wynikoéw porownan, ktérych wagami sa odwrotnosci wa-
riancji  w postaci kwadratéw niepewnosci

standardowych:
ul Am;
2
—u”(Am;)
Amycry == 2
Yoo
i1 u”(Am;)

Z kolei z wielkoscig powyzsza zwiazana jest niepewnosc
standardowa wyznaczana na podstawie zaleznosci:

1 N 1

T T LT (10)
u”(Amgcry) o u”(Amy)

Przedstawione wzory stosowane sg przy ocenie poréw-
nan kluczowych [8]. Uzyskane na ich podstawie wartosci
odpowiednich parametrow poréwnania kluczowego przed-
stawiono w ostatnim wierszu tab. 1. Warto zauwazyc¢, ze
otrzymanaw powyzszy sposéb wartosc niepewnosci stan-
dardowej jest zawsze nizsza niz kazda z niepewnosci
uczestnikéw pordwnania. Jest to o tyle uzasadnione, iz
wiarygodnosc takiego usrednionego wyniku, uwzglednia-
jacego niepewnosciwszystkich uczestnikéw, jest wieksza
niz kazdego oddzielnego wyniku uzyskanego przez po-
szczegdlnego uczestnika poréwnania.

Wartosc¢ uzgodniona dla kilograma

Na podstawie uzyskanego wyniku pierwszego porow-
nania kluczowego, przeprowadzonego po wejsciu w zycie
redefinicji kilograma, oraz wyniku uzyskanego przed wdro-
zeniem redefinicjiw pilotazowym poréwnaniu wykonanym
w 2016 roku, z uwzglednieniem przypisanej wartosci IPK
w momencie przyjetej redefinicjiw 2019 roku, otrzymano
aktualnie obowigzujaca wartosc dlakilograma wynoszaca:
1 kg - 2 pg, wyznaczong z niepewnoscig standardowa
20 pg [6]. Wartosc ta zostata uzyskana jako wartosé Sred-
nia arytmetyczna z wynikéw przedstawionych w tab. 2.
Jako pierwsza wsréd tych wynikow jest podana wartosé
miedzynarodowego wzorca kilograma IPK, rowna 1 kg
w dniu redefinicji, ale z przyjeta wartoscig niepewnosci
standardowej, ,przejety” niejako ze statej Plancka, ktéra
od tej chwili podawana jest jako wartos¢ prawdziwa, bez
przypisywanej jej wczesniej niepewnosci. Zgodnie
z Rezolucja 26. Generalnej Konferencji Miar wartosc tej
niepewnosci w przysztosci ma byc ustalana eksperymen-
talnie, a nadzier uchwaleniarezolucji jej wartos¢ wzgledng
przyjeto jako 107 [9].

Tab. 2. Wyniki wykorzystane przy wyznaczeniu wartosci
uzgodnionej dla kilograma [6]

Niepewnosc
Masa IPK standardowa
mpg u(mipx)
Przypisana wartos¢ masy 1kg 11,7 pg

IPK w dniu redefinicji

Pilotazowe poréwnanie
przed redefinicja
w 2016 roku

lkg+12,4ug 11,4 ug

Pierwsze poréwnanie po

redefinicji w 2020 roku Tkg-188ug /oH8

Wartosc¢ uzgodniona
(consensus value)
w 2021 roku

1kg-2,1pug 20pug
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W tab. 2 zwraca uwage stosunkowo duza wartosc nie-
pewnosci standardowej przypisanej consensus value, gdyz
uwzglednia onaréowniez niestabilnosc¢ wzorcéw roboczych
BIPM, przy uzyciu ktérych byta ustalana, poniewaz w po-
rownaniach nie uzywa sie bezposrednio IPK (poprzez
wzorce robocze BIPM zapewniana jest spéjnos¢ pomiaro-
wa z IPK). Niesie to réwniez okreslony skutek przy wzor-
cowaniu panstwowych wzorcow masy, w odniesieniu do
IPK przy uzyciu jego wartosci uzgodnionej, utrzymywa-
nych w krajowych instytucjach metrologicznych, w tym
panstwowego wzorca masy w Gtownym Urzedzie Miar.
Swiadectwo wzorcowania, z 1993 roku, polskiego artefak-
tu kilograma podawato, ze masa panstwowego wzorca
wynosita: 1 kg + 227 pgibytawyznaczonaz niepewnoscia
standardowa 2,3 pg, a swiadectwo wzorcowania z 2021
roku podaje, ze masa wzorcawynosi: 1 kg + 255 ug, ktorg
Wyznaczono az w niepewnoscig standardowa 21 pg.
Zauwazalny jest wzrost niepewnosci prawie o rzad wiel-
kosci, cowynika z faktu uwzglednienia w budzecie niepew-
noscisktadowych zwigzanych z ,przeniesieniem” niepew-
nosci ze statej Plancka na IPK po redefinicji, czy uwzgled-
nienie wspomnianej niestabilnosci masy wzorcow odnie-
sienia stosowanych przy wzorcowaniuw BIPM. Te istotne
czynniki nie byty uwzgledniane przed redefinicja kilogra-
ma. Paradoksalnie istotny wzrost niepewnosci tylko uwia-
rygadnia przekazywanie jednostki masy w skali miedzyna-
rodowej, gdyz uniezaleznia sie od niestabilnej rzeczywistej
masy IPK narzecz uzgodnionej masy IPK. Wartosc ta be-
dzie weryfikowana w kolejnych poréwnaniach kluczowych
realizowanychw przewidywanych cyklach dwuletnich [6].

Podsumowanie

Przyjetaredefinicja jednostek miar, ktérawesztaw zycie
20 maja 2019 roku, spowodowata potrzebe nowego po-
dejscia, szczegdlnie przy realizacji jednostki masy SI [10
i 11]. Niezmienna w definicji kilograma stata Plancka zasta-
pita, jako odniesienie, niestabilny miedzynarodowy wzo-
rzec materialny. Jednak praktycznym odniesieniem jest
wartosc uzgodnionadlakilograma, ustalana na podstawie
przeprowadzanych regularnie poréwnan kluczowych.
Porownania te bedg przeprowadzane co dwa lata i ocze-
kuje sie, ze uzyskane wich wyniku wartosci nie bedg roznity
sie od siebie o wiecej niz przypisana im niepewnos¢ [12].

Istota poréwnan kluczowych jest to, ze wartosc¢ uzgod-
niona dla kilograma ustalana jest na podstawie pomiaréw
wykonywanych metodami pierwotnymi, powigzanymi ze
statg definiujacg jednostke miary masy SI. Umozliwia to
w praktyce uniezaleznienie, przy przekazywaniu jednostki
masy, od niestabilnosci miedzynarodowego artefaktu IPK,
na rzecz stabilnej w czasie i przestrzeni statej fizycznej.
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Jednorodnosc i stabilnosc certyfikowanych materiatow
odniesienia na przyktadzie ciektego wzorca gestosci

Hemogeneity and stability assessment of certified reference materials on the

example of the liquid density standard

Ewa Malejczyk
Gtoéwny Urzad Miar

Do produkcji certyfikowanych materiatow odniesienia (CRM) stosuje sie substancje o dostatecznej jednorod-
noscii stabilnosci. Ocene jednorodnosci i stabilnosci oraz wyznaczenie charakterystyki metrologicznej wzor-
cawraz z niepewnoscig wartosci wielkosci certyfikowanej prowadzi sie zgodnie z zaleceniami Normy PN-EN

ISO 17034 oraz Przewodnika PKN-ISO Guide 35. Na przyktadzie wybranego materiatu odniesienia oméwio-
no postepowanie podczas procesu badania jednorodnosci i stabilnosci. Do opracowania wynikéw wykorzy-
stano analize istotnosci statystycznej wspétczynnika nachylenia zaleznosci liniowej dopasowanej do danych

pomiarowych oraz metode dwuczynnikowej zagniezdzonej analizy wariancji, ktérg zastosowano w celu wy-
znaczenia sktadowych niepewnosci, zwigzanych z jednorodnoscia i stabilno$cig materiatu.

A candidate material for the production of certified reference materials (CRM) should be sufficiently homo-
genous and stable. General requirements and more specific guidance for assessment of homogeneity, stabi-
lity, characterization and uncertainty evaluation are provided in ISO Standard 17034 and ISO Guide 35. This
article provides a detailed case study of homogeneity and stability assessment. Two statistical methods has
been selected to analyze experimental data. One of them is linear regression analysis used to test statistical
significance of the linear trend. The other method is two-way nested analysis of variance used to estimate a
combined uncertainty consisting of the between-unit and within-unit heterogeneity contributions.

Stowa kluczowe: certyfikowane materiaty odniesienia, ciekte wzorce gestosci, jednorodnosé, stabilnos¢
Keywords: certified reference materials, liquid density standard, homogeneity, stability

Wstep

Produkcja materiatéw odniesienia jest jednym z kluczo-
wych elementdw, majacych na celu zapewnienie spojnosci
pomiarowej i miarodajnosci wynikéw badan w laborato-
riach nacatym swiecie. Materiaty odniesienia wykorzysty-
wane sg miedzy innymi do wzorcowania przyrzaddw po-
miarowych, sterowania jakoscig wynikow badan i pomia-
row, walidacji metod pomiarowych. Proces certyfikacji
materiatu odniesienia polega nawyznaczeniu jego charak-
terystyki metrologicznej oraz wystawieniu certyfikatu,
ktory zawiera informacje o wartosci wielkosci certyfiko-
wanejwraz z towarzyszacajej niepewnoscia, a takze o da-
cie waznosci oraz spojnosci pomiarowej [1, 2, 3].

Producenci certyfikowanych materiatow odniesienia
(CRM) zobowiazani sg postepowac zgodnie z wymagania-
mi Normy PN-EN SO 17034 [1], ktdra przedstawia ogdlne

wymagania dotyczace kompetencji producentow

materiatdw odniesienia. Norma ta odwotuje sie do
Przewodnika PKN-ISO Guide 35 [2], w ktérym przedsta-
wiono dodatkowe wytyczne dotyczace sposobu prowa-
dzenia badan jednorodnosci i stabilnosci.

W pracy przedstawiono szczegdtowy schemat poste-
powania podczas badania jednorodnoscii stabilnosci cer-
tyfikowanych materiatéw odniesienia - ciektych wzorcow
gestosci wraz z interpretacjg uzyskanych wynikéw. Do
badanwybrano jeden z produkowanych od lat w Gtéwnym
Urzedzie Miar ciektych wzorcéw gestosci - n-heksan.
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Jednorodnos¢ i stabilnos$¢ wedtug zalecen
Przewodnika PKN-1SO Guide 35

Jednorodnosc i stabilnos¢ sg podstawowymi parame-
trami, na podstawie ktorych mozna oceni¢ przydatnosc
substancji do produkcji CRM. CRM wytwarza sie zazwy-
czaj jako partie materiatu, podzielong i spakowang do
mniejszych opakowan (np. buteleczek, amputek, fiolek).
Tak przygotowany materiat powinien charakteryzowac sie
jednorodnoscia miedzy opakowaniami oraz wewnatrz opa-
kowan, a takze stabilnoscig przez caty okres istnienia
partii.

Analize jednorodnosci miedzy opakowaniamiwykonuje
sie w celu potwierdzenia, ze wartos¢ wielkosci certyfiko-
wanejwzorcawe wszystkich opakowaniach w danej partii
materiatu jest jednakowa w zakresie niepewnosci, dekla-
rowanejw swiadectwie materiatu odniesienia. Oznacza to,
ze wartosc¢ wielkosci certyfikowanej, wyznaczona dla jed-
nego opakowania, moze by¢ przypisana kazdemu opako-
waniu w partii.

Analize jednorodnosciwewnatrz pojedynczego opako-
wania przeprowadza sie wtedy, gdy z opakowania mozna
pobrac wiecej niz jedna probke.

W przypadku oceny stabilnosci bada sie stabilnos¢ dtu-
g0- oraz krotkoterminowa. Analiza stabilnosci dtugoter-
minowe] ma na celu potwierdzenie, ze wzorzec zachowuje
wartos¢ wielkosci certyfikowanej w zakresie niepewnosci,
deklarowanej w swiadectwie materiatu odniesienia przez
caty okres waznosciwzorca. Ocene stabilnosci krotkoter-
minowej wykonuje sie w celu sprawdzenia, czy CRM jest
stabilny wwarunkach, na ktére moze by¢ narazony podczas
transportu od producentado laboratorium klienta, a ktére
moga znacznie roznic¢ sie od warunkdw przechowywania
panujacych w laboratorium.

Ciekte wzorce gestosci w Gtéwnym
Urzedzie Miar

Certyfikowane materiaty odniesienia - ciekte wzorce
gestosci wytwarza sie w Gtownym Urzedzie Miar od po-
nad 50 lat [4, 5]. Obecnie wytwarza sie 11 ciektych wzor-
cow gestosci w zakresie gestosci od 700 kg/m?® do
1600 kg/m®, w tym n-heksan (tab. 1).

Tab. 1. Wzorce gestosci wytwarzane w Pracowni Fizykochemii
w Gtownym Urzedzie Miar [4]

Nominalna
Numer katalo- wartosc gestosci
W
gowy GUM soreec w temperaturze
20°C
1.1 n-Heksan 659 kg/m?
1.2 n-Heptan 683 kg/m?®
1.3 Izooktan 691 kg/m?®
14

Nominalna
Numer katalo- Waorzec wartosc¢ gestosci
gowy GUM w temperaturze
20°C
1.4 n-Nonan 717 kg/m?
1.5 n-Oktan 702 kg/m?®
Metylocy- 5
16 kloheksan 769 ke/m
1.7 Cykloheksan 778 kg/m?
1.8 Toluen 866 kg/m?®
1.9 Chlorobenzen 1106 kg/m?
110 2,4-Dichloroto- 1249 kg/m?
luen
111 lTeentrachloroetyf 1623 kg/m?

Wartosci gestosci wzorcow, podawane w $wiadec-
twach materiatu odniesienia Gtownego Urzedu Miar, od-
niesione sa do panstwowego wzorca jednostki miary ge-
stodci, ktéry zapewnia spojnos¢ pomiarowa
z Miedzynarodowych Uktadem Jednostek Miar Sl [6].

Ciekte wzorce gestosci wykorzystuje sie gtownie do
sprawdzania i wzorcowania gestosciomierzy
oscylacyjnych.

Konfekcjonowanie wzorcéw w amputkach

Wzorce gestosci, wytwarzane w Gtéwnym Urzedzie
Miar, konfekcjonuje sie w czystych, zatopionych amput-
kach, wykonanych ze szkta o wysokiej odpornosci hydro-
litycznej (rys. 1).

Wzorzec z opakowania zbiorczego dzieli sie na mniejsze
porcje, przelewaizatapiaw amputkach. Amputki przecho-
wuje sie w miejscu bez dostepu swiatta, zabezpieczone
przed uszkodzeniem [7].

Schemat pobierania prébek

W celu przeprowadzenia analizy jednorodnosci oraz
stabilnosci materiatu odniesienia z badanej partii materiatu
wybrano reprezentatywny zestaw amputek, z kazdej am-
putki pobrano komplet préobek do gestosciomierza i dla
kazdej probki dokonano 10-krotnego pomiaru wartosci
gestosci, tak jak pokazano schematycznie na rys. 2. Przy
badaniu jednorodnosci pomiary dla wszystkich amputek
wykonano w ciggu jednego dnia. W przypadku analizy sta-
bilnosci procedura pobierania probek wygladata analogicz-
nie, natomiast kolejne amputki byty mierzone w okreslo-
nych odstepach czasowych.
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B Rys. 1. Wzorzec gestosci konfekcjonowany w amputkach
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Metoda pomiarowa

Pomiary gestosci przeprowadzono w temperaturze
20°C zapomoca wzorcowego gestosciomierza oscylacyj-
nego typu DMA 5000 zgodnie z , Instrukcjg wzorcowania
- Wyznaczanie gestosci cieczy na stanowisku gestoscio-
mierzy oscylacyjnych” [8].

Obliczeniawykonano za pomocg arkusza kalkulacyjne-
g0 Excel zwykorzystaniem dostepnych formut i narzedzi.
Opracowany do celdw niniejszej pracy arkusz kalkulacyjny
zwalidowano poprzez wykonanie obliczert powtdrnie za
pomocy odrecznie wprowadzonych wzoréw podstawo-
wych. W przypadku obliczen wykonanych z uzyciem dwu-
czynnikowe] zagniezdzonej analizy wariancji dodatkowo
przeprowadzono walidacje, wykorzystujac przyktad ze
strony internetowej NIST (National Institute of Standards
and Technology), w ktérym przedstawiono dane pomiaro-
we oraz wykonana na ich podstawie tabele dwuczynniko-
wej zagniezdzonej analizy wariancji (two-way nested analy-
sis of variance) [9]. Dane pomiarowe poddano obliczeniom

Tab. 2. Numery amputek wybranych do oceny jednorodnosci partii
n-heksanu

Numer

. 1
pomiaru

2 819110

Numer

amputki >

5317591

w walidowanym arkuszu i otrzymano takie same wyniki,
jakie udostepnit NIST.

Niepewnos¢ CRM

Niepewnosc wartosci wielkosci certyfikowanej ucpm
jest kombinacjg wielu sktadowych [2]. Niepewnos¢ ta
moze by¢ wyrazona nastepujacym rownaniem:

UcrM = \/uchar2 + uhom2 + ustabz @)
gdzie:

Uenar — NiIEPEWNOSC standardowa zwigzana z wyznacze-
niem charakterystyki metrologicznej,

Unom — Niepewnosc standardowa zwiazana z jednorod-
noscig partii materiatu,

Uy — Niepewnosc standardowa zwigzana ze stabilno-
Scig partii materiatu.

Niejednorodnos¢iniestabilnos¢ materiatu moga wnosic
istotny wktad do niepewnosci wartosci wielkosci certyfi-
kowanej, a wielkosc tego wktadu decyduje o przydatnosci
materiatu odniesienia.

W kolejnych rozdziatach niniejszej pracy dokonano sta-
tystycznej oceny jednorodnosci i stabilnosci partii n-hek-
sanu oraz oszacowano ich udziat w catkowitej niepewnosci
odtwarzanej przez n-heksan wartosci gestosci.

Tab. 3. Numery amputek wybranych do oceny jednorodnosci partii n-heksanu

Amputki

5 23 46 62

84 12 36 53 75 921

0,659718 | 0,659718 | 0,659 716

0,659 715

0,659 715

0,659719 | 0,659715 | 0,659715 | 0,659 716 | 0,659 715

0,659718 | 0,659717 | 0,659 717

0,659 715

0,659 717

0,659718 | 0,659715 | 0,659714 | 0,659 716 | 0,659 715

0,659718 | 0,659717 | 0,659 717

0,659 715

0,659717

0,659718 | 0,659715 | 0,659714 | 0,659 716 | 0,659 715

0,659718 | 0,659718 | 0,659 717

0,659 715

0,659717

0,659718 | 0,659715 | 0,659715 | 0,659718 | 0,659715

0,659718 | 0,659718 | 0,659718

0,659 715

0,659717

0,659719 | 0,659715 | 0,659715 | 0,659717 | 0,659715

Probka 1

0,659717 | 0,659718 | 0,659718

0,659716

0,659717

0,659719 | 0,659719 | 0,659 717 | 0,659719 | 0,659718

0,659717 | 0,659718 | 0,659 718

0,659 715

0,659718

0,659719 | 0,659718 | 0,659 717 | 0,659719 | 0,659718

0,659719 | 0,659718 | 0,659 719

0,659 714

0,659718

0,659719 | 0,659717 | 0,659717 | 0,659 718 | 0,659 717

O |0 | NN

0,659718 | 0,659718 | 0,659 717

0,659717

0,659718

0,659719 | 0,659717 | 0,659 716 | 0,659 718 | 0,659717

[N
o

0,659719 | 0,659718 | 0,659 718

0,659716

0,659718

0,659719 | 0,659717 | 0,659 717 | 0,659 717 | 0,659718

0,659720 | 0,659717 | 0,659716

0,659716

0,659717

0,659719 | 0,659715 | 0,659715 | 0,659 716 | 0,659716

0,659723 | 0,659716 | 0,659 716

0,659716

0,659716

0,659717 | 0,659715 | 0,659 717 | 0,659 716 | 0,659 716

0,659723 | 0,659716 | 0,659 717

0,659716

0,659 717

0,659719 | 0,659715 | 0,659716 | 0,659717 | 0,659716

0,659723 | 0,659716 | 0,659 716

0,659717

0,659718

0,659718 | 0,659715 | 0,659 716 | 0,659 716 | 0,659716

0,659724 | 0,659715 | 0,659 717

0,659716

0,659 719

0,659719 | 0,659715 | 0,659 715 | 0,659 716 | 0,659716

Prébka 2

0,659724 | 0,659717 | 0,659 717

0,659716

0,659718

0,659720 | 0,659718 | 0,659719 | 0,659717 | 0,659718

0,659724 | 0,659717 | 0,659718

0,659716

0,659719

0,659719 | 0,659718 | 0,659 719 | 0,659 718 | 0,659717

0,659724 | 0,659718 | 0,659718

0,659 716

0,659 719

0,659719 | 0,659717 | 0,659719 | 0,659 717 | 0,659717

O |0 | Ny DN

0,659724 | 0,659718 | 0,659 716

0,659717

0,659 719

0,659720 | 0,659719 | 0,659719 | 0,659718 | 0,659718

[N
o

0,659721 | 0,659718 | 0,659 717

0,659717

0,659 719

0,659720 | 0,659719 | 0,659719 | 0,659719 | 0,659718
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Amputki

5 23 46 62

84 12 36 53 75 91

0,659720 | 0,659 716 | 0,659717

0,659718

0,659717

0,659718 | 0,659 716 | 0,659 715 | 0,659715 | 0,659716

0,659720 | 0,659 717 | 0,659717

0,659718

0,659716

0,659718 | 0,659 717 | 0,659715 | 0,659717 | 0,659716

0,659720 | 0,659 717 | 0,659716

0,659718

0,659717

0,659718 | 0,659 717 | 0,659 715 | 0,659717 | 0,659718

0,659721 | 0,659 718 | 0,659 717

0,659 719

0,659717

0,659718 | 0,659 717 | 0,659 716 | 0,659 716 | 0,659717

0,659721 | 0,659717 | 0,659716

0,659718

0,659718

0,659719 | 0,659717 | 0,659717 | 0,659 716 | 0,659 717

Probka 3

0,659721 | 0,659719 | 0,659717

0,659718

0,659718

0,659719 | 0,659719 | 0,659717 | 0,659 718 | 0,659 719

0,659722 | 0,659719 | 0,659718

0,659718

0,659718

0,659720 | 0,659719 | 0,659718 | 0,659716 | 0,659719

0,659720 | 0,659 718 | 0,659718

0,659718

0,659718

0,659720 | 0,659719 | 0,659719 | 0,659718 | 0,659719

RO e ol BN I @ N G B e N O S N

0,659722 | 0,659719 | 0,659719

0,659718

0,659 719

0,659720 | 0,659 719 | 0,659719 | 0,659718 | 0,659719

[N
o

0,659721 | 0,659719 | 0,659718

Analiza jednorodnosci

Niepewnos¢ sktadowa uyem, ZWiazana z jednorodnoscia

partii materiatu, moze by¢ roztozona na dwa
komponenty:

Unom = /Ubb? + Uwb? (2)
gdzie:

uy, — Niepewnosc standardowa zwigzana z jednorodno-
Scig miedzy amputkami,

u, — Niepewnosc standardowa zwigzana z jednorodno-
Scig wewnatrz amputki.

Wybér préobek

Do analizy jednorodnosci miedzy amputkamiwybrano
reprezentatywny zestaw 10 amputek, stanowigcy 10 %
omawianej partii (zgodnie z zaleceniem Przewodnika [2]).
Wybdr amputek przeprowadzono w nastepujacy sposéb:
partie materiatu podzielono na 10 rownych czesci wedtug
lokalizacji w opakowaniu zbiorczym, a nastepnie z kazdej
czesci wybrano losowo jedng amputke. Minimalng liczbe
probek, pobrang z kazdej amputki, oszacowano na podsta-
wie mocy testu przy poziomie ufnosci 95 %.

Liczbe amputek do analizy jednorodnosci wewnatrz
pojedynczej amputki oraz liczbe probek z kazdej amputki
nalezy wybrac w taki sposdb, aby uzyskac co najmniej 5
stopni swobody podczas opracowywania wynikow [2].
Poniewaz z jednej amputki ze wzorcem gestosci mozna
pobrac nie wiecej niz 5 probek, co daje jedynie 4 stopnie
swobody, nalezato zwiekszy¢ liczbe amputek. Ostatecznie
eksperyment przeprowadzono, wykorzystujac te same
dane pomiarowe, ktore postuzyty do oceny jednorodnosci
miedzy amputkami.

Do badania jednorodnosci z badanej partiiwybrano 10
amputek, z kazdej amputki pobrano po 3 prébkii dla kazdej
probki dokonano 10-krotnego pomiaru wartosci gestosci,
tak jak pokazano schematycznie narys. 2.

Do opracowania wynikow wykorzystano metode dwu-
czynnikowej zagniezdzonej analizy wariancji, ktora

0,659718

0,659 718

0,659720 | 0,659718 | 0,659719 | 0,659718 | 0,659719

postuzyta do oszacowania sktadowych niepewnosci zwia-
zanych z jednorodnosciag miedzy amputkamioraz z jedno-
rodnoscig wewnatrz amputki.

Sposdb przeprowadzenia pomiarow

Analiza jednorodnosci miedzy amputkami ma na celu
dostarczenie informacji na temat roznic gestosci, wynika-
jacych z niejednorodnosci partii materiatu, ale takze na
temat mozliwych trenddw wynikajacych z procesu zamy-
kania amputek, ktére moga byc przyczyna niejednorodno-
sci. Amputki powinny by¢ mierzone w innej kolejnosci niz
ichkolejnosc¢ w partii materiatu. Takie podejscie umozliwia
zidentyfikowanie ewentualnego trendu, zwigzanego z dry-
fem przyrzadu pomiarowego podczas wykonywania po-
miarow, a w przypadku istnienia takiego trendu, zastoso-
wanie poprawki w celu wyeliminowania jego wptywu na
wyniki pomiarowe.

Z badanej partii materiatu wylosowano amputki o nu-
merach: 5, 12, 23, 36, 46, 53, 62, 75,84, 91. W tab. 2
podano kolejnos¢, w jakiej amputki zostaty zmierzone.

Pomiary do analizy jednorodnosci zostaty wykonane
wwarunkach powtarzalnosci: wciggu jednego dnia, przez
jednego operatora oraz z uzyciem jednego gestosciomie-
rza oscylacyjnego.

Wyniki pomiaréw przedstawiono w tab. 3.

Opracowanie wynikéw pomiaréw

Wyniki pomiaréw gestosci dla poszczegdlnych amputek
w kolejnosci wykonywania pomiaréw przedstawiono na
wykresie (rys. 3). Na wykresie widac, ze wyniki uktadaja
sie w sposob losowy (wyjatek moze stanowic pierwszy
pomiar).

W celu potwierdzenia losowego charakteru rozrzutu
wartoscizmierzonej cechy przeprowadzono analize istot-
nosci statystycznej wspodtczynnika nachylenia zaleznosci
liniowej dopasowanej do danych pomiarowych [10].

Zaleznosc liniowa opisuje rownanie

V; = byx; + by + ¢
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Tab. 4. Dwuczynnikowa zagniezdzona analiza wariangji [9]

Zrodfo Sumy kwadratow Stopnie Srednie kwadraty F
zZmiennosci swobody
. SSA
_ MSA
Czynnik A SSA=an Vi — )2 a-1 MSA = —— =—
y i =9 a—1 MSB
i=1
RN SSB MSB
Czynnik B _ ZZ - _ =2 _ - _
(Coymmik A SSB=n » (i — 1) alb-1) MSB = 5-D = 3i5E
i=1 j=1
a b n SSE
W obrebie _ Z z 2 - _
podgrup SSE = , i = 7) abln = 1) MSE = ab(n — 1)
i=1 j=1k=1
a b n
z
Ogdlna SST = ZZ(yuk abn -1
i=1 j=1k=1
gdzie: _ _
y; — wartosc gestosci materiatu w amputce, by =y — b X (5)
b, - wspoétczynnik nachylenia prostej,
b — wartos¢ przeciecia prostej z 0sia y, gdzie a to liczba amputek, (a = 10)
& - powtarzalnosc (btedy losowe). “
x = H=ki (6)
Dryf przyrzadu pomiarowego a
W przypadku analizy trendu zwigzanego z dryfem ge- _ Ty )
stodciomierza x; oznacza numer pomiaru (tab. 2). y= a

Wartosci wspotczynnikow b, i by wyznaczono metoda
najmniejszych kwadratéw, w wariancie regresji liniowej

zwyktej, stosujac rownania:

& (=) (vi—)
Z?:l(xi_f)z

b, =

0,659721

0,659720

0,659719

0,659718

Gestosé, g/cm3

0,659717

0,659716

..
oo
oo
oo
.o
......
.o
..
oo
oo
oo

Odchylenie standardowe wspdtczynnika nachylenia s,
obliczono za pomoca réownania:

Sb e ———————]
R T

(4)
°
........ LT
| e °
4 ° 8

Numer pomiaru

B Rys. 3. Wykres wartosci gestosci dla amputek zgodnie z kolejnoscia wykonywania pomiarow
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Tab. 5. Wyniki dwuczynnikowej zagniezdzonej analizy wariancji dla n-heksanu

zmzig(rjwi?s'ci Sumy kwadratéw | Stopnie swobody | Srednie kwadraty F Fieyt

Amputka 415x%107° 9 461x10™" 412 2,39

Probka (amputka) 2,24x107"° 20 112x 107" 9,31 1,61

W obrebie 3,25x 107 270 1,20x 1077
Razem 9,63x 107" 299
gdzie: Wartosc krytyczna ty = 2,31 zostata odczytana z tabeli
rozktadu ¢-Studenta (wariant dwustronny testu) dla 8 stop-
_ Z?=1(yi—b1xi—b0)2 9) . . . L. o
Sy;x = = ni swobody i poziomu ufnosci 95 %.

a-2

Otrzymano nastepujace wartosci wspotczynnika b,
i jego odchylenia standardowego s,,:
b =-215%x10" g/cm®oraz s, = 1,23 % 107 g/cme.

Nastepnie postawiono hipoteze zerowa H, zaktadajaca,

ze obserwowane nachylenie krzywej nie jest istotne przy
prawdopodobienstwie 95 %, wobec hipotezy alternatyw-
nej H, zaktadajacej, ze obserwowane nachylenie jest

istotne:

H(): b] =0
Ha: b1 #0

Wartos¢ statystyki ¢ = 1,74 wyznaczono za pomocga

Obszar odrzucenia stanowig przedziaty:

(—oo’ _tkryt> (tkrytv oo)

Wartosc statystyki ¢ znajduje sie poza obszarem odrzu-
cenia, wiec brak jest podstaw do odrzucenia hipotezy ze-
rowej. Na tej podstawie dalszg analize jednorodnosci wy-
konano dlawynikow niewykazujacych trendu zwiazanego
z dryfem gestosciomierza. Istnienie dryfu przyrzadu po-
miarowego z reguty powoduje zawyzenie wariancji zwia-
zanej ze zroznicowaniem wynikow, dlatego w przypadku
jego istnienia dalsza analiza bytaby bardziej ztozona i wy-
magataby uwzglednienia odpowiedniej poprawki.

réwnania: Trend zwigzany z procesem
konfekcjonowania
¢ =l (10)
Sby Naniesienie na wykres wartosci gestosci dla amputek
w kolejnosci ich zamykania pozwala wizualnie ocenic, czy
proces konfekcjonowania miat wptyw na jednorodnos¢
miedzy amputkami. Analizujac wykres na rys. 4,
0,659721
o
0,659720
"’E 0659719 °®
S I
N e,
L R T
g 0659718 e
g . ................. .
w ® | Ttteel,
G 0659717 o e e. o
o o Tt
0,659716
0 20 40 60 80 100
Numer amputki
B Rys. 4. Wykres wartosci gestosci dla amputek zgodnie z kolejnoscig w partii materiatu
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Tab. 6. Dane pomiarowe do oceny stabilnosci dtugoterminowej n-heksanu

Data pomiaru Wartosc srednia gestosci n-heksanu
kg/m3
17.12.2010 659,577
27.07.2011 659,579
05.07.2012 659,585
25.10.20183 659,572
23.01.2014 659,580
28.01.2015 659,578
07.04.2015 659,580
28.08.2015 659,583
28.08.2015 659,584
10.06.2016 659,584
14.06.2016 659,583
07.09.2016 659,584
07.09.2016 659,583
26.07.2017 659,579

przedstawiajacy graficzng interpretacje danych pomiaro-
wych dla tak uszeregowanych amputek, nalezy stwierdzi¢,
ze w poczatkowej fazie konfekcjonowania istnieje trend,
ktory moze byc¢ przyczyna niejednorodnosci partii
materiatu.

Istotnosc tego trendu sprawdzono, dopasowujac model
liniowy do danych pomiarowych, a nastepnie przeprowa-
dzajac test statystyczny na zachodzenie liniowego zwigzku.
Analogicznie, jak poprzednio, zaleznos¢ liniowa opisuje
rownanie (3). W przypadku analizy trendu, zwigzanego
z konfekcjonowaniem, x; oznacza numer amputki (tab. 2)
w partii materiatu.

Wartos¢ wspotczynnika nachylenia prostej b, wyzna-
czono za pomocg réwnania (4), natomiast odchylenie stan-
dardowe wspotczynnika nachylenias,, obliczono przy uzy-
ciu réwnania (8), otrzymujac nastepujace wartosci:
b=-276x10" g/cm®is, = 1,10 x 10°° g/cm?®. Nastepnie
postawiono hipotezy:

Hy:b,=0
H,: b #0

Wartosc statystyki ¢, wyznaczona na podstawie row-
nania (10), w tym przypadku wynosi 2,52, a wartosc¢ kry-
tyczna iy, = 2,31 (dla 8 stopni swobody i poziomu ufnosci
95 %).

Poniewaz wartosc statystyki ¢ znajduje sie w obszarze
odrzucenia, odrzucono hipoteze zerowa i przyjeto, ze wy-
niki pomiarow wykazujgistnienie trendu w miare przebiegu
procesu zamykania amputek.

20

Nalezy pamietac, ze analiza trendu nie jest Zrodtem in-
formacji na temat funkcyjnej postaci zmiany wartosci cer-
tyfikowanejw partii materiatu, poniewaz zmiana ta nieko-
niecznie musi by¢ liniowa. Analize trendu wykonuje sie
w celu stwierdzenia, czy w partii materiatu istnieje tenden-
cja do jednokierunkowej (rosnacej lub malejgcej) zmiany
wartosci certyfikowanej w miare postepu procesu
konfekcjonowania.

Istnienie trendu zwigzanego z procesem konfekcjono-
wania nie oznacza, ze materiat nie nadaje sie do uzytku.
Moze on nadal by¢ uzyteczny, jesli obserwowany trend
jest uwzgledniony w niepewnosci wartosci certyfikowanej,
awielkosc tej niepewnoscijest nadal akceptowalna z punk-
tu widzenia uzytecznosci materiatu odniesienia.

Szacowanie niepewnosci zwigzanej
z jednorodnoscia

Czynnikami roznicujacymi uzyskane wyniki pomiarow
gestosci (tab. 3) sa:

- czynnik A (amputka),

- czynnik B (probka), zagniezdzony w obrebie czynnika
A (amputka),

- powtarzalnosc¢ (btedy losowe).

Zmiennosc¢ uzyskanych wynikéw opisuje rownanie:

Yijk = 1+ a; + Bjuy + €ijk (11)
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Tab. 7. Dane pomiarowe do oceny stabilnosci krotkoterminowej n-heksanu

Gestos¢ n-heksanu
Czynnik g/cm?®
Odni po 5 dniach po 12 dniach po 19 dniach
naswietlenie 0,659 718 0,659 715 0,659 722 0,659 717
temp.40°C 0,659 718 0,659 716 0,659 721 0,659 719
temp. 5°C 0,659 718 0,659 716 0,659 719 0,659718
ponizej 0 °C 0,659 718 0,659 717 0,659 724 0,659 718

gdzie:

1 —wartosc¢ prawdziwa,

a; - wartos¢ zmierzona zrdznicowana efektem
czynnika A,

L@ — wartosc zmierzona zroznicowana efektem czyn-
nika B zagniezdzonego w obrebie czynnika A,

ey — sktadnik losowy zwiazany z wptywem dziatania
przyczyn przypadkowych.

Do zbadania istotnosci réznic miedzy amputkami oraz
miedzy probkamizagniezdzonymiw obrebie amputek wy-
korzystano metode dwuczynnikowej zagniezdzonej analizy
wariancji.

W analizie wariancji rozproszenie wszystkich wynikéw
wyrazone jest jako ogdlna suma kwadratéw i oznaczone
symbolem SST [9]. Ogodlng sume kwadratow SST mozna
roztozyc¢ na kilka sktadowych opisujacych rozproszenie
wynikéw na poszczegdlnych poziomach czynnikéw A i B
oraz wynikajace z przyczyn losowych:

SST = SSA + SSB + SSE (12)

gdzie:

SST - ogdlna suma kwadratow,

SSA - rozproszenie Srednich, uzyskanych dla poszcze-
gblnych poziomdw czynnika A, wokdt Sredniej ogdlnej ze
wszystkich wynikow,

SSB - rozproszenie $srednich, uzyskanych dla poszcze-
g6lnych poziomdw czynnika Aiczynnika B, wokét srednich
uzyskanych na poszczegdlnych  poziomach
czynnika A,

SSE - rozproszenie wynikow w obrebie podgrup (wyraza
zmiennos¢ losowa).

Podziat ogdlnej sumy kwadratéw na powyzsze sktado-
we pozwala na odseparowanie od siebie poszczegdlnych
oddziatywan, ktore wnoszg wktad do niepewnosci CRM.

Wyrazeniana poszczegdlne sumy kwadratow oraz sred-
nie kwadraty podano w tab. 4, gdzie:

a - liczba wszystkich poziomdw czynnika A (liczba am-
putek), a = 10,

b - liczba wszystkich poziomdw czynnika B (liczba pro-
bek z pojedynczej amputki), b = 13,

n - liczbawynikow dla danego i-tego poziomu czynnika
Al j-tego poziomu czynnika B (liczba pomiaréw dla poje-
dynczej probki), n = 10,

¥ - srednia ogdlna,

¥;— sredniaw obrebie i-tego poziomu czynnika Aij-tego
poziomu czynnika B,

¥ - srednia w obrebie i-tego poziomu czynnika A,

D 0 D N (13)
Y= abn
= _ Zk=1Yijk (14)
iy — n
_ E?:l Yk=1Yijk
= mitk=1dik 15
; - (15)

W przypadku nieréwnolicznych serii pomiarow dla ko-
lejnych poziomdw czynnika (np. gdy odrzuci sie wyniki po-
miarow obarczone btedami grubymi i otrzyma sie rézng
liczbe pomiaréw w poszczegdlnych probkach lub rozng
liczbe prébek w poszczegdlnych amputkach) stosuje sie
analize wariancji w uktadzie niezréwnowazonym, gdzie
wzory przybieraja bardziej ztozong postac [11].

W tab. 5 przedstawiono wartosci parametréow dwu-
czynnikowej zagniezdzonej analizy wariancji uzyskane dla
n-heksanu (tab. 3).

Istotnosc réznic miedzy Srednimi gestosciami w amput-
kach oraz miedzy srednimi gestosciami w probkach, za-
gniezdzonych w obrebie amputek, zbadano za pomoca
dwoch testow statystycznych. W pierwszym tescie posta-
wiono hipotezy zerowa i alternatywna:

Hyoay=o0,="=a;==a,=0,

H,: nie wszystkie a; =0.

Obszar odrzucenia: (Fiyi, %) (Wartos¢ Fiy = 2,39 od-
czytano z tablic rozktadu F-Snedecora dla poziomu ufnosci
95%).

Poniewaz wartosc statystyki F = 4,12, wyznaczona na
poziomie zroznicowania wynikow ze wzgledu na amputki,
znajduje sie w obszarze odrzucenia, wiec srednie gestosci
we wszystkich amputkach nie sg rowne. Istniejg amputki,
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Tab. 8. Wartosci wspotczynnikéw i ich odchylen dla grup amputek narazonych na dziatanie poszczegélnych czynnikéw

Czynnik naswietlenie temp.40°C temp.5°C ponizej0°C
b/ (g/cm?) 6,80 x 10°° 1,31x 107 534x10° 1,07 x 107
sv,/ (g/cm?) 2,47 x 107 1,52 x 107 1,01x 107 2,63x 107

Tab. 9. Wartosci statystyk t dla grup amputek narazonych na dziatanie poszczegdlnych czynnikow
Czynnik ‘ naswietlenie temp.40°C ‘ temp.5°C ‘ ponizej 0°C
¢ ‘ 0,28 ‘ 0,53 ‘ 0.41
Tab. 10. Budzet niepewnosci

Uchar 0,000 010 g/Cm3

Unom Uph 0,000001 g/cm®

Uy 0,000001 g/cm?

Ustab Us 0,000 001 g/Cm3
Usgts -

w ktorych wartosc¢ gestosci wzorca rézni sie istotnie od
pozostatych, o czym wiadomo juz z analizy trendu, zwia-
zanej z konfekcjonowaniem. Materiat nie jest
jednorodny.

W celu zbadania istotnosci roznic miedzy probkami,
zagniezdzonymi w obrebie amputek, postawiono
hipotezy:

Hy: s = Odlawszystkich,i=1,..,aorazj=1,...b

H,: nie wszystkie £ = 0.

Obszar odrzucenia: (Fiy, ) (Wartos¢ Fi, = 1,61 od-
czytano z tablicrozktadu F-Snedecora dla poziomu ufnosci
95 %).

Poniewaz wartosc statystyki F = 9,31, wyznaczona na
poziomie zroznicowania wynikéw ze wzgledu na probki
zagniezdzone w obrebie amputek, znajduje sie w obszarze
odrzucenia, wiec materiat nie jest jednorodny wewnatrz
amputek.

W oparciuodanewtab. 5 obliczono za pomoca réwna-
nia (16) niepewnos¢ standardowa uy,, zwigzang z niejed-
norodnoscia miedzy amputkami:

MSA-MSB

bn ﬂé)

Upp =

Niepewnos¢ ta wynosi: uy, = 0,000 001 g/cm?.

W oparciuodanewtab. 5 obliczono za pomoca réwna-
nia (17) niepewnos¢ standardowg u, Zwiazana z niejed-
norodnoscig wewnatrz amputki:

MSB—MSE
Uggpy = ’T (17)

Niepewnos¢ ta wynosi: u,, = 0,000 001 g/cm?.
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Niepewnos¢ zwigzana z jednorodnoscia
n-heksanu

Sktadowa niepewnosci, zwigzana z jednorodnoscia
n-heksanu, oszacowana za pomoca rownania (2), wynosi:
Upom = 0,000 001 g/cm?.

W literaturze [12, 13 14] przedstawione sg inne podej-
Scia stosowane przy szacowaniu niepewnosci zwigzanej
z jednorodnoscig materiatu odniesienia.

Analiza stabilnosci

Niepewnos¢ standardowa, zwigzana ze stabilnoscig
partii materiatu, moze by¢ roztozona na dwie sktadowe:

Ustab = Y ultsz + ustsz (18)

gdzie:

uy, — Niepewnosc standardowa zwigzana ze stabilnoscia
dtugoterminowa,

ugs — Niepewnosc¢ standardowa zwigzana ze stabilnoscig
krotkoterminowa.

Poniewaz analiza stabilnosci krétkoterminowej ma na
celu potwierdzenie, ze nie istnieje istotny wptyw warunkow
transportu nawartosc gestoscin-heksanu, aw przypadku
ewentualnego istnienia tego wptywu - narzucenie takich
warunkéw transportu, ktére nie bedg wptywaty nazmiane
wartosci gestoscin-heksanu, to w szacowaniu niepewnosci
pomija sie sktadowa ug i rownanie (18) upraszcza sie do
postaci:

Ustab = Uits (19)
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Punkty eksperymentalne reprezentuja wartosci srednie wraz z niepewnosci rozszerzonymi. Linie przerywane reprezentuja dopasowanie

I Rys. 5. Gestos¢ materiatu odniesienia w temperaturze 20 °C w poszczegdlnych punktach monitorowania stabilnosci dtugoterminowej.

punktéw eksperymentalnych do modelu zaleznosci liniowej

Pomiary stabilnosci zostaty wykonane w warunkach
odtwarzalnosci wewnatrzlaboratoryjnej.

Stabilnos$¢ dtugoterminowa

Stabilnos¢ dtugoterminowa n-heksanu monitorowano
przez caty okres istnienia badanej partii materiatu. Partia
byta przechowywanaw warunkach otoczenia panujgcych
w laboratorium. W wyznaczonych punktach pomiarowych
monitorowania stabilnosci losowano z partii amputke i wy-
znaczano wartosc srednig gestosci dla tej amputki. Wyniki
pomiarow przedstawiono w tab. 6.

Na rys. 5 przedstawiono graficznie uzyskane wyniki
pomiarow gestosci w zaleznosci od czasu wykonania po-
miaru. Ze wstepnej oceny wykresu moznawysnuc wniosek,
iz badana partia wzorca gestosci nie wykazuje tendencji
do jednokierunkowe] zmiany wartosci gestosci wraz
z uptywem czasu. Aby potwierdzic¢ przypuszczenie o sta-
bilnosci partii, przeprowadzono analize istotnosci staty-
stycznej wspotczynnika nachylenia zaleznosci liniowej
dopasowanej do danych pomiarowych [10].

Zaleznos¢ liniowa wyznaczono zgodnie z rownaniem
(3). W tym przypadku symbole oznaczaja:

x; — data pomiaru,

i —wartosc gestosci,

b, — wspoétczynnik nachylenia proste;j,

b, — wartosc przeciecia prostej z osia y,

& - powtarzalnosc¢ (btedy losowe).

Wartosci wspotczynnikéw by i by wyznaczono metodg
najmniejszych kwadratéw w wariancie regres;ji liniowej
zwyktej, stosujac réwnania (4) i (5), gdzie:

i — numeruje poszczegdlne punkty pomiarowe monito-
rowania stabilnosciw czasie, od 1 do a,

a - liczbawszystkich punktéw pomiarowych monitoro-
wania stabilnosci.

Odchylenie standardowe wspdtczynnika nachylenia
prostej s, obliczono na podstawie rownania (8)iotrzymano
nastepujgce wartosci wspotczynnika b, i jego odchylenia
standardowego s,: b;=1,92x 10°° kg/m® oraz
55, = 1,29 10"° kg/m?. Nastepnie sformutowano hipoteze
zerowa H, zaktadajaca, ze obserwowane nachylenie krzy-
wej nie jest istotne przy prawdopodobienstwie
95 %, wobec hipotezy alternatywnej H, zaktadajacej, ze
obserwowane nachylenie jest istotne:

Hy: b, =0
H:b#0

Wartos¢ statystyki ¢ = 1,48 wyznaczono za pomocg
rownania (10). Wartos¢ krytyczna ty. = 2,18 zostata od-
czytanaztabelirozktadu t-Studenta (wariant dwustronny
testu) dla 12 stopni swobody i poziomu ufnosci 95 %.

Obszar odrzucenia stanowig przedziaty:

(=00, =tirye? T Lticryr, ).

Poniewaz wartosc statystyki ¢ znajduje sie poza obsza-
rem odrzucenia, brak jest podstaw do odrzucenia hipotezy
zerowej zaktadajacej, ze pomiary nie wykazuja zaleznosci
liniowej w miare uptywu czasu. Badany wzorzec jest sta-
bilny. W przypadku gdy wzorzec okazatby sie niestabilny,
nalezatoby przedsiewzig¢ odpowiednie dziatania. Problem
niestabilnosci mozna rozwiazac na jeden z mozliwych
sposobow:

- skrocic termin waznosci materiatu odniesienia tak, aby
zmiana wartosci wielkosci certyfikowanej w czasie waz-
nosci materiatu odniesienia byta technicznie
nieistotna,
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- zwiekszyc¢ niepewnos¢ CRM poprzez uwzglednienie
zmiany wartosci wielkosci certyfikowanejw czasie waz-
nosci materiatu odniesienia,

- wartosc certyfikowangijej niepewnosc podac jako funk-
Cje czasu,

- ewentualnie zastosowac¢ kombinacje powyzszych
mozliwosci,

- mozna takze rozpatrzy¢ zaniechanie certyfikacji tego
materiatu.

W przypadku wzorca gestosci, dla ktorego trend zwia-
zany z niestabilnoscig okazat sie nieistotny, oszacowano
niepewnosc, zwigzang z mozliwg niestabilnoscia wzorca,
zgodnie z réwnaniem:

Uys = Sbl (tml + tcert) (20)

gdzie:

tm, — OKres czasu pomiedzy wyznaczeniem wartosci
wielkosci certyfikowanej a pierwszym punktem pomiaro-
wym monitorowania stabilnosci (pét roku),

teere — Okres waznosci CRM deklarowany w swiadectwie
materiatu odniesienia (rok).

Niepewnosc standardowa uy, zwigzana ze stabilnoscig
dtugoterminowa, wynosi:

uys =0,000001 g/cm?

Stabilnos$¢ krétkoterminowa

Wytypowano cztery czynniki, ktore moga wystapic
podczas transportu CRM do laboratorium klienta i ktore
mogtyby mie¢ ewentualny wptyw na stabilnos¢ badanego
wzorca gestosci:

- temperatura40°C,

- temperatura 5 °C,

- temperatura ponizej 0 °C,
- Swiatto stoneczne.

Do badan wykorzystano 13 amputek ze wzorcem, wy-
branych losowo z partii. Pierwsza amputke zmierzono na
poczatku eksperymentu bez narazania na jakikolwiek czyn-
nik. Reszte amputek podzielono na 4 grupy i kazda grupe,
liczaca po 3 amputki, poddano dziataniu innego czynnika:
- pierwsza grupe umieszczono w suszarce w temperatu-

rze 40 °C,

- druga grupe umieszczonow lodéwce, w ktorej panowa-
tatemperatura 5 °C,

- trzecig grupe umieszczono w zamrazalniku,

- czwarta grupe umieszczono w nastonecznionym
miejscu.

Poniewaz, dotychczas, najdtuzszy transport CRM do
zagranicznego klienta trwat 10 dni, zaplanowano dtugos¢
trwania eksperymentuna 19 dni. Po 5 dniach trwania eks-
perymentuwyjeto i poddano pomiarom pierwszg amputke
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7 kazdej grupy. Kolejng amputke zmierzono 12 dnia trwania
eksperymentu iostatnig - 19 dnia.

W tab. 7 przedstawiono uzyskane wyniki gestosci dla
poszczegodlnych amputek z poszczegdlinych grup narazenia
w zaleznosci od czasu narazania.

Wyniki pomiaréow przedstawiono graficznie narys. 6.
Z wykresu wynika, ze zaden z czynnikdw nie wptywa na
stabilno$¢ badanego materiatu odniesienia. Wyniki oscy-
luja wokot wartosci sredniej i nie wykazuja tendencji do
statej zmiany gestosciw jednym kierunku wraz z uptywem
Czasu narazania na dany czynnik.

Powyzszy wniosek udowodniono poprzez dopasowanie
do danych pomiarowych modelu liniowego (dlakazdej gru-
py amputek), anastepnie przeanalizowanie istotnosci sta-
tystycznej wspodtczynnika nachylenia otrzymanej zalezno-
Sciliniowej [10].

Analogicznie jak w przypadku stabilnosci dtugotermi-
nowej zalezno$¢ liniowg opisuje rownanie (3).

Wspbtczynniki nachylenia prostej b, wyznaczono za
pomocga réwnania (4), natomiast ich odchylenia standar-
dowe s,, obliczono na podstawie réwnania (8), ktérych
wartosci przedstawiono w tab. 8.

Nastepnie sformutowano hipotezy zerowg Hy i alterna-
tywna H,:

Hy:b,=0
H.: b %20

Wartosci statystyk ¢, wyznaczone dla poszczegélnych
grup amputek na podstawie réwnania (10), przedstawiono
w tab. 9.

Wartosc¢ krytyczna tiy, = 4,30 zostata odczytana z ta-
beli rozktadu t-Studenta (wariant dwustronny testu) dla 2
stopni swobody i poziomu ufnosci 95 %.

Obszar odrzucenia stanowig przedziaty:

(oo, _lkryt) i <tkryl7 o0).

Poniewaz wartosc statystyki ¢ znajduje sie poza obsza-
rem odrzucenia w kazdym przypadku, brak jest podstaw
do odrzucenia hipotezy zerowej zaktadajacej, ze pomiary
nie wykazujg zaleznosci liniowej w miare uptywu czasu
narazenia na ktérykolwiek czynnik. Wzorzec jest stabilny
w warunkach transportu.

Poniewaz warunki transportu nie przyczyniaja sie do
istotnych zmian wartosci gestosci, nie ma potrzeby
uwzgledniania ich wptywu na wartos¢ niepewnosci war-
tosci certyfikowanej. Sktadowg zwigzang ze stabilnosciag
krotkoterminowg pomija sie przy szacowaniu
niepewnosci.
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Niepewnos$c¢ zwigzana ze stabilnoscia
n-heksanu

Sktadowa niepewnosci, zwigzana ze stabilnoscig n-hek-
sanu, zostata oszacowana na podstawie réwnania (19)
i wynosi:

gy = 0,000001 g/cm?

W literaturze [12, 15] przedstawione sq dodatkowe in-
formacje oraz inne podejscia stosowane przy ocenie sta-
bilnosci materiatu odniesienia.

Podsumowanie

Przeprowadzone badania dostarczajg informacji na te-
mat wptywu jednorodnosciistabilnosci n-heksanunawar-
tosc niepewnosci wzorca. W tab. 10 zebrano sktadowe
niepewnosci wchodzace do budzetu niepewnosci wartosci
gestosci certyfikowanej n-heksanu.

Niepewnosc rozszerzona n-heksanu, przy prawdopo-
dobienstwie rozszerzenia ok. 95 % i wspdtczynniku roz-
szerzenia k=2 wynosi: U=0,00002 g/cm?.

Uzyskane rezultaty potwierdzaja, ze n-heksan jest
wzorcem dostatecznie jednorodnym i stabilnym, i moze
by¢ stosowany do produkgji certyfikowanych materiatéw
odniesienia - ciektych wzorcow gestosci.
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Cykl poréwnan miedzylaboratoryjnych w dziedzinie
wzorcowania analizatoréw wydechu organizowanych
przez GUM w 2021 roku

Series of interlaboratory comparisons in the field of calibration of breath alcohol
analyzers organized by GUM in 2021

Piotr Janko
Gtwny Urzad Miar

Badania biegtosci (PT) i poréwnania miedzylaboratoryjne (ILC) s3 podstawowym narzedziem zewnetrznego
zapewnienia jakos$ci wynikéw w laboratoriach badawczych i wzorcujacych. PT/ILC jako jedyne moga dostar-
czyc¢ obiektywnej i niezaleznej cato$ciowej oceny rezultatéw dziatalnosci laboratorium. Udziat w PT/ILC jest
waznym elementem potwierdzenia kompetencji technicznych i miarodajnosci wynikéw laboratorium i jest
obowiazkowy dla laboratoriéw akredytowanych oraz ubiegajacych sie o akredytacje wg PN-EN ISO/IEC 17025.
Pracownia Wzorcow Fizykochemicznych Samodzielnego Laboratorium Chemii Gtéwnego Urzedu Miar (GUM)
organizuje poréwnania miedzylaboratoryjne w dziedzinie wzorcowania analizatoréw wydechu, zgodnie z nor-
ma PN-EN ISO/IEC 17043. W 2021 roku przeprowadzony zostat cykl poréwnan, w ktérym wzieto udziat osiem
laboratoriéw. W artykule omoéwiono zasady i przebieg poréwnan, uzyskane przez uczestnikdéw poréwnan
wyniki wzorcowania analizatora Draeger Alcotest 9510 IR+EC w czterech punktach pomiarowychiich ocene
zgodnie z przyjetym kryterium. Wszystkie laboratoria uczestniczagce w poréwnaniach uzyskaty wyniki zado-
walajace, potwierdzajgc deklarowang niepewnosé. Szczegdtowa analiza uzyskanych rezultatéw powinna by¢
przeprowadzana przez laboratoria uczestniczace, takze w przypadku uzyskania wynikéw zadowalajgcych
jako element rozpatrywania ryzyk i szans, i moze stanowic podstawe do podjecia dziatan zapobiegawczych
i doskonalacych lub tez do weryfikacji i poprawienia zdolnosci pomiarowe;.

Proficiency testing (PT) and interlaboratory comparisons (ILC) are basic tools of the external quality assuran-
ce in testing and calibration laboratories. Only PT/ILC can provide an objective and independent comprehen-
sive assessment of results of laboratory activities. PT/ILC plays an important role in confirmation of technical

competence and validity of measurement results. The participation PT/ILC is mandatory for laboratories ac-
credited or applying for accreditation to ISO/IEC 17025. Physicochemical Standards Section of Chemistry
Laboratory of the Central Office of Measures (GUM) provides interlaboratory comparisons in the field of ca-
libration of breath alcohol analyzers according to the ISO/IEC 1704 3. Series of bilateral comparisons, in which

GUM was a reference laboratory, were conducted in 2021. Eight laboratories participated in these compari-
sons. This paper presents general rules and a course of the comparisons, the results of calibration by partici-
pants of the Draeger Alcotest 9510 IR+EC analyzer in four test points and laboratory performance evaluation

according to the accepted criteria. All eight laboratories participating in comparisons obtained satisfactory
results and confirmed the declared uncertainty. A detailed evaluation of performance should be conducted

by participating laboratory even though performance is satisfactory as a part of risk assessment because les-
sons learned may led to implementation of preventive actions or improvements and may allow to verify and

improve of the laboratory measurement capability.

Stowa kluczowe: poréwnania miedzylaboratoryjne, ocena wynikéw uczestnikow, analizatory wydechu
Keywords: : interlaboratory comparisons, participants’ performance evaluation, breath alcohol analyzers

Wprowadzenie

Wsréd wielu przedsiewzied jakie laboratoria podejmuija QC (quality control). Wsréd metod zewnetrznego stero-
dlazapewnienia miarodajnosci (waznosci) wynikéw badan, wania jakoscig EQA (external quality assurance) najwieksze
pomiardw i wzorcowan wazna role odgrywajg metody we- znaczenie maja badania biegtosci i poréwnania miedzyla-
wnetrznego i zewnetrznego sterowania jakoscig pomiaréw boratoryjne (PT/ILC). Sa one wazne dla laboratoriumijego
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klientéw, gdyz jako jedyne moga dostarczyc obiektywnej
i niezaleznej catosciowej oceny rezultatéw dziatalnosci
laboratorium.

Poréwnanie miedzylaboratoryjne ILC (interlaboratory compa-
rison) - zorganizowanie, wykonanie i ocena pomiarow lub badan tego
samego lub podobnych obiektow, przez co najmniej dwa laboratoria,
zgodnie z uprzednio okreslonymi warunkami.

Badanie biegtosci PT (proficiency testing) - ocena rezultatow
dziatania uczestnika wzgledem wczesniej ustalonego kryterium za
pomoca poréwnan miedzylaboratoryjnych [1].

Z przytoczonych definicji wynika, ze kazde badanie bie-
gtosci jest porownaniem miedzylaboratoryjnym, ale od-
wrotnie juz nie zawsze.

PT/ILC sg cennym narzedziem zapewnienia miarodaj-
nosci wynikow badan i wzorcowan, udziat w nich jest na-
turalna potrzebaikoniecznoscia dlakazdego laboratorium.
Laboratoria majace wdrozony system zarzadzania zgodnie
z norma PN-EN ISO/IEC 17025 [2] powinny traktowad
uczestnictwo w PT i ILC jako jedno z narzedzi stuzacych
do zapewnienia miarodajnosci wynikow, zgodnie z wyma-
ganiem p. 7.7.2 tej normy: Laboratorium powinno monitoro-
wac swoje dziatania poprzez poréwnanie z wynikami innych
laboratoridw, jezeli sq one dostepne i wtasciwe. Monitorowanie

. powinno obejmowac jednq lub obie z ponizszych
€Zynnosci:

a) uczestnictwo w badaniach biegtosci; (...organizatorzy ba-
dan biegtosci spetniajgcy wymagania normy
ISO/IEC 17043 sq uznawani za kompetentnych)

b) uczestnictwo w poréwnaniach miedzylaboratoryjnych in-
nych niz badania biegtosci.

Jednostki akredytujgce sg zobowigzane do wymagania
od akredytowanych laboratoriéw uczestnictwaw progra-
mach PT lubinnych poréwnaniach, jesli sa dostepne i wta-
Sciwe. Odpowiednie zapisy znajdziemy w dokumentach
miedzynarodowych organizacji ds. akredytacji laborato-
riow [3-5], formutujacych polityke dotyczacg uczestnictwa
laboratoriéw, jaka powinny kierowac sie krajowe jednostki
akredytujace laboratoria. Wymagania te zostaty zaimple-
mentowane przez Polskie Centrum Akredytacji (PCA)
w dokumencie DA-05 [6].

Wychodzac naprzeciw potrzebom i oczekiwaniom la-
boratoriow krajowych wykonujacych wzorcowania oraz
innych zainteresowanych stron (klientow laboratoriow,
jednostki akredytujacej i organéw kontrolnych) Gtowny
Urzad Miar organizuje poréwnania miedzylaboratoryjne
wwielu dziedzinach pomiarowych. W 2020 roku wdrozono
w petniwymagania normy [1] w dokumentacji zintegrowa-
nego systemu zarzadzania GUM. Aktualna oferta GUM
w zakresie programow poréwnan miedzylaboratoryjnych
jest dostepna na stronie GUM [7].

Analizatory wydechu sa przyrzadami stosowanymi do
pomiaru stezenia masowego alkoholu w wydychanym po-
wietrzu w celu okreslenia zawartosci alkoholu
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w organizmie, do kontroli trzezwosci badanej osoby.
Analizatory wydechu sg wzorcowane w Polsce [8] z zasto-
sowaniem tzw. wilgotnych wzorcow gazowych wytwarza-
nych in situ w symulatorach wydechu z wodnych roztwo-
row wzorcowych etanolu sporzadzonych metoda grawi-
metryczna [?]. Aby zapewni¢ rownowaznosc swoich ustug,
laboratoria wzorcujace musza porownac swoje wyniki
z odniesieniem.

GUM potwierdzit swoje mozliwosci pomiarowe w za-
kresie wzorcowania analizatorow wydechu poprzez udziat
w poréwnaniuw ramach projektu EURAMET TC-MC1112
w 2010 roku [10]. Od tego tez roku GUM organizuje po-
rownania miedzylaboratoryjne w dziedzinie wzorowania
analizatorow wydechu dla laboratoriow krajowych.
W pierwszym cyklu poréwnan, ktére odbyty sie w latach
2010-2011, uczestniczyto 6 akredytowanych wowczas
laboratoriow. Nalezy pamietac, ze pojedynczy pozytywny
wynik uczestnictwa w PT/ILC nie stanowi potwierdzenia
kompetencji laboratorium, jak i pojedynczy wynik nega-
tywny nie stanowi dowodu braku kompetencji. Stad istotne
jest, aby uczestnictwo w PT/ILC miato charakter regularny.
W latach 2011-2014 w GUM zaprojektowano, zbudowano
i poddano walidacji ulepszone stanowisko GUM do wzor-
cowania i badania analizatoréw wydechu za pomoca wil-
gotnych wzorcéw etanolu do stosowania w poréwnaniach
krajowych [11]. Drugi cykl porownan odbyt sie w okresie
od grudnia 2014 roku do lipca 2016 roku. Uczestniczyto
w nim 11 laboratoriéw akredytowanych lub bedacych
w trakcie przygotowan do uzyskania akredytacji PCA.
Podobnie jak w pierwszym cyklu obiektem porownan byt
stacjonarny dowodowy analizator wydechu Intox I EC/IR
produkcji Intoximeters Inc. (USA). Posumowanie wynikow
przedstawionow [12]i[13]. W latach 2016-2020 poréw-
nania dwustronne z GUM byty prowadzone w odpowiedzi
na indywidualne potrzeby laboratoriow. Jako obiekt po-
rownan wprowadzono nowy analizator Alcotest 9510
IR+EC firmy Draeger. W 2021 roku realizowany byt przez
Pracownie Wzorcow Fizykochemicznych Samodzielnego
Laboratorium Chemii ,Program ILC w zakresie wzorcowa-
niaanalizatorawydechu” nr ILC/GUM/EBA/2021/1 zgod-
nie zwdrozongw GUM nowa procedurg. Do uczestnictwa
w poréwnaniach zgodnie z tym programem zgtosito sie 8
uczestnikow. Tozsamosc uczestnikow ILC jest poufnaizna-
na jedynie pracownikom GUM wtaczonym w realizacje
programu ILC, chyba Ze uczestnik odstapitby od poufnosci.
W niniejszym artykule kazdemu z uczestnikéw przypisany
zostat kod. Wszystkie informacje przekazywane przez
uczestnikow do GUM traktowane sg jako poufne.

Zasady przeprowadzenia poréwnan

Porownania byty realizowane wedtug zasad normy [1],
zgodnie z zatwierdzonym programem i protokotem
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technicznym, ktéry otrzymywat kazdy uczestnik. W kaz-

dym z 8 poréwnan dwustronnych w cyklu uczestniczyli:

- koordynator techniczny i laboratorium odniesienia:
Pracownia  Wzorcow  Fizykochemicznych
Samodzielnego Laboratorium Chemii;

- laboratorium uczestniczace.

Obiekt poréwnan

Obiektem ILC byt przenosny dowodowy analizator wy-
dechu Alcotest 9510 IR+EC firmy Draeger (rys. 1), w kto-
rym do pomiaru wykorzystywana jest niedyspersyjna
spektrometria podczerwieni (NDIR) przy dtugosci fali
9.5 um oraz pomocniczo metoda elektrochemiczna (EC)
Z uzyciemogniwa paliwowego, w ktérym zachodzi utlenia-
nie etanolu do kwasu octowego.

B Rys. 1. Obiekt poréwnan podczas wzorcowaniaw GUM

Analizator w tzw. trybie kontrolnym pozwala na odczyt
wynikéw pomiaru do trzeciego migjsca po przecinku z obu
uktaddw pomiarowych NDIR i EC. Pozwala takze nawybor
rodzaju zastosowanego wzorca gazowego: wzorzec suchy
(etanol w sprezonym azocie), wzorzec suchy z 5 % zawar-

B Rys. 2. Menu trybu kontrolnego

toscia CO,, wzorzec wilgotny oraz wzorzec wilgotny
7 5% zawartoscig CO, (rys. 2). W poréwnaniach stosowano
wzorzecwilgotny bez CO,, tj. jako gaz nosny stuzyto sprze-
Zone powietrze.

Stabilnos¢ obiektu poréwnan byta monitorowana
w trakcie cyklu porownan iw trakcie kazdego poréownania
dwustronnego. Zmiana wartosci odniesienia w trakcie kaz-
dego z poréwnan dwustronnych w cyklu byta uwzglednia-
naw wyznaczeniu wartosci przypisanej i jej niepewnosci.
Narys. 3 przedstawiono dryf wartosci odniesienia (NDIR)
w trakcie kazdego z poréwnan dwustronnych cyklu (wg
kolejnosci chronologicznej).

a)

0,008
0,006
0,004
0,002
0,000
-0,002
-0,004
-0,006
-0,008
-0,010

100 %
80 %
60 %
40 %

20%
0% g e "Bl B LB o
-20%
A0% 0,100
60% 0,255

-80%
-100 %

m 0,400

1,900

il 2 3 4 5 6 7 8

(mg/L), b) dryf wzgledem niepewnosci wartosci

Rys. 3. a) dryfw takcie kolejnych poréwnan dwustronnych
przypisane] Usr (%)

Wielkos¢ dryfuw kazdej z rund miesci sie w niepewno-
Sci wartosci przypisane] (Us). Stabilnos¢ obiektu porow-
nan, tj. wartosci przypisanej w trakcie catego cyklu, przed-
stawiononarys. 4.
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Rys. 4. a) zmiana wartosci przypisanej (odniesienia) w trakcie

cyklu (mg/L),

b) wzgledna zmiana wartosci przypisanej (odniesienia)

w trakcie cyklu (%)

Dryfwartosci przypisanejw trakcie cyklu nie jest istot-
ny ze wzgledu na sposdéb jej wyznaczania jako sredniej
zdwoch wzorcowan (przed i po wzorcowaniu wykonanym
przez uczestnika). Rozstep wartosci przypisanej (X) w ko-
lejnych poréwnaniach w trakcie catego cyklu jest mniejszy
niz niepewnos¢ wartosci przypisanej (U.;). Dodatkowo
dryftenjest mnigjszy niz 1/3 najwiekszego dopuszczalne-
go btedu wg OIML R126:2012, wiec w petni
akceptowalny.

Zakres poréwnan

Zakres porownan obejmowat wzorcowanie analizatora
wydechu w zakresie stezenia masowego etanolu w powie-
trzuw granicachdo 2,00 mg/L, za pomoca czterech wzor-
coéw gazowych o stezeniach masowych etanolu ok.:
0,10mg/L,0,255mg/L,0,40mg/Li 1,95 mg/L, wytwarza-
nych z wodnych wzorcow etanolowych w symulatorze
wydechu. Przy doborze punktéw, w ktérych wykonywane
byto wzorcowanie, kierowano sie nastepujgcymi
przestankami:

30

e zakres stezen zgodny z zakresami akredytacji labora-
toriéw uczestniczacych: do 2,00 mg/L,

e kluczowe, z punktu widzenia wymogdw prawnych, ste-
zenia: 0,20 mg/L 10,25 mg/L, bedace progami okresla-
jgcymi stan po uzyciu alkoholu i stan nietrzezwosci
(zgodniezart. 46 ust. 21 3 ustawy z dnia 26 pazdziernika
1982 roku o wychowaniu w trzeZzwosci i przeciwdzia-
faniu alkoholizmowi [14] oraz z art. 115 § 16 Kodeksu
karnego [15]),

Cykl porownan byt realizowany na tej samej zasadzie,
co programy sekwencyjne PT - obiekt badania biegtosci
byt kolejno przekazywany do pomiaréw uczestnikom, a po-
miedzy nimi wracat do organizatora badan biegtosci.

Kolejnos¢ realizowanych dziatan

Kolejnosc realizowanych dziatan dla kazdego z porow-
nan dwustronnych okreslona zostata w , Protokole tech-
nicznym” dostarczonym uczestnikom. Przedstawiata sie
nastepujaco:

1. Dziatania realizowane przez GUM (poczatek
poréwnania):

e wzorcowanie analizatora laboratorium zgodnie z in-
strukcja ,Wzorcowanie analizatoréow wydechu” (IW1-
EBA), z wykorzystaniem wzorcow gazowych wytwo-
rzonych z wodnych roztworéw etanolu przygotowa-
nych metoda grawimetryczna zgodnie z instrukcja
,Przygotowanie wodnych roztwordw wzorcowych
etanolu do wzorcownia analizatorow wydechu”
(IW2-EBA);

e przygotowywanie analizatora do odbioru przez przed-
stawiciela laboratorium uczestniczacego.

2. Dziatania realizowane przez laboratorium
uczestniczace:

e 0sobistyodbior analizatorazsiedziby GUM. Przekazanie
analizatoranastepowato wraz z protokotem (stanowig-
cym zatgcznik do protokotu technicznego), w ktérym
strona przyjmujaca podawata informacje o stanie przy-
rzadu. Zgodnie z zaleceniem organizatora, zawartym
w programie, warunki transportu analizatora powinny
byc¢ wtasciwe, bezpieczne i gwarantowac utrzymanie
parametréw metrologicznych (stabilnosc). Ze wzgledu
na bezpieczenstwo wykluczono mozliwos¢ przesytania
analizatora wydechu poczta kurierska. Transport ana-
lizatora przed i powzorcowaniuw laboratorium uczest-
niczacym odbywat sie z udziatem pracownika laborato-
rium - uczestnika poréwnan;

e przygotowanie wedtug wtasnych procedur wodnych
roztwordw wzorcowych etanolu do wytworzenia wil-
gotnych wzorcow gazowych o stezeniach masowych
etanolu podanych powyzej. Objetosc przygotowanych
wzorcow miata zapewnic wykonanie wzorcowania oraz
przekazanie do koordynatora takze ok. 1 L prébki
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kazdego z przygotowanych wzorcéw i wody uzytej do
ich sporzadzenia;

e wzorcowanie analizatora, zgodnie z wtasna procedurg
wzorcowania, przy zachowaniu zasad okreslonych przez
organizatora w protokole technicznym tj.:

- uzytystrumienobjetosci powietrza Qrowny 18 L/min,

- kolejnos¢ wzorcowania: 0,10 mg/L, 0,255 mg/L,
0,40 mg/Li1,95mg/L,

- jedna poprawnie wykonana seria pomiarowa skta-
dajaca sie z 10 pomiardw dla kazdego punktu
pomiarowego,

- w przypadku wystgpienia problemow wymagaja-
cych powtdrzenia serii pomiarowej dla danego ste-
Zenia nalezato zgtosi¢ ten fakt organizatorowi -
w przypadku dwdch laboratoriow odnotowano taki
przypadek,

- postepowanie przy wzorcowaniu zgodnie z instruk-
Cja obstugi analizatora, stanowiacg zatacznik do pro-
tokotu technicznego i przekazang wraz
z analizatorem,

- wymiana ustnika przed kazdym pomiarem (odpo-
wiednia liczba ustnikéw byta przekazywana wraz
z analizatorem);

® opracowywanie matematyczne wynikéw pomiardw
wraz z oszacowaniem ich niepewnosci;

e wystawienie Swiadectwa wzorcowania i wypetnienie
protokotu z pomiarow wykonanychw ramach poréwnan
miedzylaboratoryjnych, stanowigcego zatacznik do pro-
tokotu technicznego;

e przekazanie do koordynatora:

- analizatora (na zasadach i wraz z protokotem prze-
kazania jak przy odbiorze),

- prébek zastosowanych do pomiaréw ciektych wzor-
cow etanolu (pobranych przed wykonaniem pomia-
row) i wody uzytej do ich sporzadzenia (po ok. 1 L),

- S$wiadectwa wzorcowania i protokotu z pomiarow.

3. Dziatania realizowane w GUM (na koncu

poréwnania):

® ponowne wzorcowanie analizatora;

e pomiary gestosci w 20 °C wzorcow etanolowych py.e
i wody uzytej do ich sporzadzenia p,, przekazanych
przez uczestnika;

® \wyznaczenie na podstawie réznic gestosci wzorcow
iwody 4p, przy wykorzystaniu tablic alkoholometrycz-
nych [16]iréwnania Dubowskiego [17, 18], utamka ma-
sowego w etanolu w roztworze wodnym i stezenia ma-
sowego fw 34 °C w wytworzonym wzorcu gazowym:

® wyznaczenie wartosci przypisanej X jako sredniej z wy-
nikow wzorcowania w GUM przed i po wzorcowaniu
w laboratorium uczestniczagcym wraz z niepewnoscig
U.+. Takie postepowanie miato na celu ograniczenie

wptywu dryfu przyrzadu na ocene wynikow
uczestnika.

Spojnosc¢ pomiarowa wartosci przypisanej

Wyniki wzorcowania zostaty odniesione do panstwo-
wego wzorca jednostki miary masy oraz do panstwowego
wzorca jednostki miary temperatury, poprzez zastosowa-
nie gazowego wzorca etanolu wytworzonego in situ z wod-
nego roztworu etanolu sporzadzonego metoda grawime-
tryczna (rys. 5). Niepewnos$¢ pomiaru zostata wyznaczona
zgodnie z zaleceniami zawartymiw dokumencie EA-4/02
[19]. Podana wartos¢ niepewnosci stanowi niepewnosé
rozszerzong przy prawdopodobieristwie rozszerzenia ok.
95 % i wspotczynniku rozszerzenia k = 2.

’ iedzynarodowy Uktad Miar SI (kg, m, K)
Panstwowy Panstwowy Panstwowy
wzorzec gestosci Wzorzec masy teng:éfﬁry
GUM GUM BUM
Gestosciomierz Miedzynarodowe
oscylacyjny tablice
odniesienia alkoholometryczne|
Etanol Wagowa metoda
do sporzadzenia sporzadzania wodnego
roztworu wodnego roztworu etanolu
Wzorcowy roztwor
wodny etanolu
Wilgotny wzorzec Kontrola
gazowy zawierajacy |€— temperatury
etanol wytwarzania wzorca
gazowego
Wzorcowany
analizator wydechu

Rys. 5. Schemat spdjnosci pomiarowej wynikow wzorcowania
w GUM

e ocena wynikéw porownan przeprowadzona zgodnie
znorma [1], Zatacznik B:
- obliczenie réznicy:

D=x-X (1)

- obliczenie statystycznego parametru oceny wyni-
kow porownan - wskaznika E,,:

E D (2)

n
2 2
\ Ulab + Uref
gdzie:

x — wynik pomiaru uzyskany przez uczestnika,
X - wartos¢ przypisana — wynik otrzymany przez
GUM,
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Uy — Niepewnosé rozszerzona wyniku pomiaru uzy-
skanego przez uczestnika,

Ut - niepewnos¢ rozszerzona wartosci
przypisanej,

- ocenarezultatow dziatania uczestnika z zastosowa-
niem wskaznika E, zgodnie z nastepujgcym
kryterium:

|E,| <1 -wynik zadowalajacy,
|E,| > 1 - wynik niezadowalajacy,

- sporzadzenie raportu z poréwnania miedzylabora-
toryjnego i przekazanie go uczestnikowi
poréwnania.

Raport ILC zawierat nastepujgce informacje:
organizator ILC,

uczestnik,

obiekt i zakres ILC,

metoda pomiarowa,

wyniki ILC (wyniki pomiaréw dostarczonych probek

roztworu etanolu),

whnioski koncowe (ocena wynikow uzyskanych przez

uczestnika zgodnie z przyjetym kryterium).

SN e

>

Uczestnicy i laboratorium odniesienia w ramach wzor-
cowaniawykonali pomiary z zastosowaniem obu uktaddw
pomiarowych: NDIR we wszystkich 4 punktach pomiaro-
wych oraz uktadu EC w pierwszych 3 punktach pomiaro-
wych (bez najwyzszego stezenia). Do oceny wynikow uzy-
skanych w trakcie niniejszych porownan uzyto wytacznie
wynikéw z uktadu NDIR. Ze wzgledu na znaczacy dryf
spowodowany niestabilnoscia czujnika EC, wyniki z tego
uktadu podano uczestnikomw Raportach ILC tylko do ce-
6w informacyjnych i nie sg przedstawione w niniejszym
opracowaniu.

Oproécz Raportu ILC, otrzymywanego bezposrednio po
kazdym poréwnaniu dwustronnym, laboratoria uczestni-
czace otrzymaty Suplement do ILC, w ktorym podsumo-
wano caty cykl poréwnan, co pozwolito uczestnikom na
porownanie z wynikami innych laboratoriow.

Zestawienie i dyskusja wynikéw
uzyskanych przez uczestnikéw poréwnan

Wyniki uzyskane przez laboratoria uczestniczace
w czterech punktach pomiarowych dla uktadu NDIR ze-
stawionow tab.od 1 do 4 inarys.od 6 do 17, na ktérych
uszeregowano wyniki uczestnikdw wg rosnacej wartosci
roznic D; = x = X, gdzie x i X to odpowiednio wartos¢ uzy-
skana przez uczestnika ILC i wartosc¢ przypisana w ILC.
Laboratoriom przypisano losowo kody — numery dwucy-
frowe (ID) i we wszystkich punktach pomiarowych byty
one takie same. Numery te nie sg zwigzane z kolejnoscig
uczestnictwa. Dodatkowe wskaZniki podano w tab. od 1
do 4:
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® roznicawzgledna:

p D 3

irel — P
gdzie: B - stezenie masowe etanolu we wzorcu gazowym
(mg/L),
e procent dopuszczalnego btedu:

P, = D] 100 % )
S
gdzie: dg — najwiekszy dopuszczalny btad analizatora

okreslony w zaleceniu OIML R126:2012 [18].

Wartosc¢ wskaznika P4 nie powinna przekraczac 100 %.
Narys.od 6 do 17 przedstawiono:

e zestawienierdznic D;wraz z niepewnoscig U, deklaro-
wang przez uczestnikdw poréwnania. Obszar zaznaczo-
ny kolorem szarym odpowiada niepewnosci wartosci
przypisanej Usf,

e zestawienie uzyskanych przez uczestnikow wartosci
wskaznika E, wraz z granicami przedziatu wartosci za-
dowalajacych: E, = -1iE,=1,

e zestawienie uzyskanych przez uczestnikéw wartosci
wskaznika Py.

Pierwszy punkt pomiarowy

W punkcie pomiarowym 0,100 mg/L wszystkie uczest-
niczace laboratoria uzyskaty wyniki zadowalajace, zgodnie
z zastosowanym kryterium oceny (E, < 1) oraz wartos¢
wskaznika P, ponizej 100 %. Wartosc srednia oraz mediana
z D; znajduja sie w przedziale niepewnosci wartosci przy-
pisanej i sg bliskie zera.

Drugi punkt pomiarowy

W punkcie pomiarowym 0,255 mg/L wszystkie labora-
toria uczestniczace uzyskaty wyniki zadowalajace, zgodnie
z zastosowanym kryterium oceny (E, < 1) oraz wartos¢
wskaZnika P, ponizej 100 %. Wartos¢ srednia z D; lezy
w przedziale niepewnosci wartosci przypisanej, ale najego
granicy, zas mediana z D; nieco poza tym przedziatem, choc
statystycznie nie rozni sie od zera. Moze to jednak suge-
rowac, ze w tym punkcie wartosc przypisana moze byc
nieco zawyzona, chociaz bez wptywu na wynik oceny wy-
nikow uczestnikow.

Trzeci punkt pomiarowy

W punkcie pomiarowym 0,400 mg/L wszystkie labora-
toria uczestniczace uzyskaty wyniki zadowalajace, zgodnie
z zastosowanym kryterium oceny (E, < 1) oraz wartos¢
wskaznika P4 ponizej 100 %. Wartos¢ srednia oraz mediana
z D; znajduje sie w przedziale niepewnosci wartosci
przypisane;j.
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Tab. 1. Wyniki porownan miedzylaboratoryjnych dla poszczegélnych uczestnikow w punkcie pomiarowym 0,100 mg/L (uktad NDIR)

Btedy wskazan analizatora wydechu
Ocena wynikow uzyskanych przez uczestnikow
1D Laboratorium odniesienia Laboratorium uczestniczace
X User x Ui D; D E, Pa
mg/L % %
18 -0,001 0,003 -0,005 0,010 -0,004 -4 -0,38 20
15 -0,002 0,003 -0,005 0,010 -0,003 -3 -0,29 15
71 -0,001 0,003 -0,004 0,007 -0,003 -3 -0,39 15
40 -0,002 0,003 -0,003 0,010 -0,001 -1 -0,10
74 -0,001 0,003 -0,001 0,010 0,000 0 0,00 0
67 -0,003 0,003 -0,002 0,010 0,001 1 0,10
84 -0,002 0,003 -0,001 0,010 0,001 1 0,10 5
22 -0,002 0,003 0,001 0,010 0,003 3 0,29 15
Srednia -0,002 -0,003 -0,001 -0,8 -0,09 10
Mediana -0,002 -0,003 -0,001 -0,5 -0,05 10
Rozstep 0,002 0,006 0,007 -0 0,68 20
0,100 mg/L 0,100 mg/L
0,020 100 %
0,015
0,010 80%
0,005 60 %
Di 0,000 S oo gmmsabararagsas s P o oo oo aiasaiars PA
-0,005 40 %
-0,010
-0,015 20% * * * *
-0,020 0% * . * *
18 15 71 40 74 67 84 22 18 15 71 40 74 67 84 22

Laboratorium

Rys. 6. Réznice D; z niepewnoscig pomiaru Ui, deklarowang
przez uczestnikdw: niepewnosé wartosci przypisanej (obszar
szary), warto$¢ $rednia (linia kreskowa) oraz mediana (linia
punktowa) wynikéw uczestnikéw dla punktu pomiarowego
0,100 mg/L

0,100 mg/L

0,8
0,6
0,4
0,2

0,2
0,4 ° °
0,6
0,8

18 15 71 40 74

Laboratorium

67 84 22

Rys. 7. Wartosc¢ wskaznika E, dla punktu pomiarowego
0,100 mg/L

Laboratorium

Rys. 8. Wartos¢ wskaznika Pa dla punktu pomiarowego
0,100 mg/L

Czwarty punkt pomiarowy

W punkcie pomiarowym 1,950 mg/L wszystkie labora-
toriauczestniczace uzyskaty wynikizadowalajace, zgodnie
z zastosowanym kryterium oceny (E, < 1) oraz wartos¢
wskaznika P, ponizej 100 %. Wartosc srednia oraz mediana
z D; znajduja sie w przedziale niepewnosci wartosci przy-
pisanej i sa bliskie zera.

Wyniki pomiaréw gestosci roztworéow
wzorcowych uczestnikow

Uczestnicy dostarczyli prébki zastosowanych roztwo-
row wzorcowych etanolu, dlaktérych wyznaczono roznice
gestosci probek i wody uzytej do ich przygotowania. Na
tej podstawie obliczono utamki masowe etanoluw roztwo-
rach (w), zgodnie z rozporzadzeniem Ministra Gospodarki
z dnia 25 maja 2006 roku w sprawie liczbowych danych
odniesienia dla mieszanin alkoholu etylowego i wody [16]
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Tab. 2. Wyniki poréwnan miedzylaboratoryjnych dla poszczegélnych uczestnikow w punkcie pomiarowym 0,255 mg/L (uktad NDIR)

Btedy wskazan analizatora wydechu ) )
- - Ocena wynikéw uzyskanych przez uczestnikow
1D Laboratorium odniesienia Laboratorium uczestniczace
X Ut X Usab D; Dl E, Pa
mg/L % %
40 0,004 0,004 -0,003 0,010 -0,007 -1,8 -0,65 35
18 0,005 0,004 -0,002 0,010 -0,007 -1,8 -0,65 35
15 0,003 0,004 -0,004 0,010 -0,007 -1,8 -0,65 35
22 0,003 0,004 -0,002 0,010 -0,005 -1,3 -0,46 25
71 0,004 0,004 0,000 0,007 -0,004 -1,0 -0,50 20
84 0,003 0,004 0,001 0,010 -0,002 -0,5 -0,19 10
67 0,002 0,004 0,002 0,010 0,000 0,0 0,00 0
74 0,003 0,004 0,004 0,010 0,001 0,3 0,09
Srednia 0,003 -0,001 -0,004 -1,0 -0,38 21
Mediana 0,003 -0,001 -0,005 -11 -0,48 23
Rozstep 0,003 0,008 0,008 2,0 0,74 35
0,255 mg/L 0,255 mg/L
0,020 100 %
0,015
80 %
0,010
0,005 60%
D, 0,000 P,
»0,005 Fedefededsssqecssececasecececsgpecseses O] o o O X Lk ] 40 % . . .
-0,010 .
20% *
0,015 .
.
-0,020 0% =

34

40 18 15 22 71 84 67 74
Laboratorium

Rys. 9. Rdznice D; z niepewnoscia pomiaru U, deklarowana
przez uczestnikow: niepewnos¢ wartosci przypisanej (obszar
szary), warto$¢ érednia (linia kreskowa) oraz mediana (linia
punktowa) wynikow uczestnikéw dla punktu pomiarowego
0,255 mg/L

0,255mg/L

0,8
0,6
0,4
0,2

-0,2 °
-0,4
-0,6
-0,8

40 18 15 22 71 84 67 74
Laboratorium

Rys. 10. Wartos¢ wskaznika E, dla punktu pomiarowego
0,255 mg/L

40 18 15 22 71 84 67 74
Laboratorium

Rys. 11. Wartos$¢ wskaznika P dla punktu pomiarowego
0,255 mg/L

oraz stezenia masowe etanolu w powietrzu, bedacym
w rownowadze z dostarczonymi probkamiw temperaturze
34,0 °C (B) wg rownania Dubowskiego [17, 18]. W tab. 5
inarys. 18 przedstawiono roznice Af miedzy wartoscia
wyznaczong w GUM, na podstawie réznic Ap gestosci
wzorcow i wody dostarczonych przez uczestnika, a war-
toscig nominalna stezenia wzorca gazowego fy:

AP = Pls(c) = Pw (5)

Puwz(c) = AP+ o ()

W= f(Pusc) (7)
B=0,04145w p,) €00 (8)
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Tab. 3. Wyniki poréwnan miedzylaboratoryjnych dla poszczegodinych uczestnikow
w punkcie pomiarowym 0,400 mg/L (uktad NDIR)

Btedy wskazan analizatora wydechu
Ocena wynikow uzyskanych przez uczestnikow
1D Laboratorium odniesienia Laboratorium uczestniczace
X Unet X Ulab D; Diral E, Pa
mg/L % %
15 0,007 c -0,005 0,020 -0,012 -3,0 -0,58 60
18 0,005 0,005 -0,002 0,010 -0,007 -1,8 -0,63 35
40 0,005 0,005 -0,001 0,010 -0,006 -1,5 -0,54 30
84 0,005 0,005 0,002 0,010 -0,003 -0,8 -0,27 15
71 0,005 0,005 0,004 0,007 -0,001 -0,3 -0,12 5
67 0,004 0,005 0,006 0,010 0,002 0,5 0,18 10
22 0,006 0,005 0,008 0,020 0,002 0,5 0,10 10
74 0,005 0,005 0,014 0,010 0,009 2.3 0,80 45
Srednia 0,005 0,003 -0,002 -0,5 -0,13 26
Mediana 0,005 0,003 -0,002 -0,5 -0,19 23
Rozstep 0,003 0,019 0,021 5,3 1,43 55
0,400 mg/L 0,400 mg/L
0,020 100 %
0,015
80%
0,010
0,005 60 % .
D, 0000 _ | o8y o oy R o oy o P, .
-0,005 40% .
-0,010 ¢
, 20%
-0,015 . e | o
*
-0,020 0%
15 18 40 84 71 67 22 74 15 18 40 84 71 67 22 74

Laboratorium

Rys. 12. Rdznice D, z niepewnoscig pomiaru Ui, deklarowana
przez uczestnikdw: niepewnos¢ wartosci przypisanej (obszar
szary), wartosc¢ srednia (linia kreskowa) oraz mediana (linia
kropkowa) wynikow uczestnikow dla punktu pomiarowego
0,400 mg/L

0,400 mg/L

0,8
0,6
0,4
0,2

E, ©
-0,2
-0,4
-0,6
0,8

15 18

40

84 71
Laboratorium

67 22 74

Rys. 13. Wartos¢ wskaznika E, dla punktu pomiarowego
0,400 mg/L

Laboratorium

Rys. 14. Wartos$¢ wskaznika Pa dla punktu pomiarowego
0,400 mg/L

A= -5y @)
gdzie:

po — wartos¢ gestosci wody przyjeta w tablicach
alkoholometrycznych,

e — Wynik pomiaru gestosci roztworu wzorcowego
uczestnika,

pw— Wynik pomiaru gestosci wody uzytej przez uczest-
nika do sporzadzenia roztwordw wzorcowych,

Py — WYyzZnaczona gestoscé roztworu wzorcowego
uczestnika,

w - utamek masowy etanoluwyznaczony na podstawie
danych z tablic alkoholometrycznych,

¢ - temperatura generowania wzorca gazowego (34 °C).

Wyniki przeprowadzonych pomiardow réznic gestosci
roztwordw wzorcowych etanolu i wody uzytej doich spo-
rzadzenia w odniesieniu do niepewnosci wyznaczonej war-
tosci,wynoszacejod 0,004 mg/L.do 0,005 mg/L, potwier-
dzity wwiekszosci przypadkéw prawidtowe sporzadzenie
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Tab. 4. Wyniki poréwnan miedzylaboratoryjnych dla poszczegdlnych uczestnikow w punkcie pomiarowym 1,950 mg/L (uktad NDIR)

Btedy wskazan analizatora wydechu
Ocena wynikéw uzyskanych przez uczestnikow
ID Laboratorium odniesienia Laboratorium uczestniczace
X Ut X Usap D; Direl E, Pa
mg/L % %
40 0,023 0,019 -0,006 0,050 -0,029 -1,5 -0,54 31
15 0,020 0,019 -0,005 0,050 -0,025 -1,3 -0,47 26
18 0,020 0,019 0,003 0,050 -0,017 -0,9 -0,32 18
71 0,019 0,019 0,019 0,032 0,000 0,0 0,00
84 0,017 0,019 0,019 0,050 0,002 0,1 0,04
22 0,023 0,019 0,038 0,080 0,015 0,8 0,18 16
67 0,019 0,019 0,040 0,050 0,021 11 0,39 22
74 0,023 0,019 0,075 0,050 0,052 2,7 0,97 55
Srednia 0,021 0,021 0,002 0,1 0,03 21
Mediana 0,020 0,020 0,001 0,1 0,02 20
Rozstep 0,006 0,081 0,081 4.3 1,51 55
1,950 mg/L 1,950 mg/L
0,10 100 %
0,08
0,06 80%
0,04
0,02 - 60% .
D, 0,00 mofroafim— R B D AL LRl RS R L P,
-0,02 40%
-0,04 ) . . .
-0,06 20% * .
-0,08
-0,10 0% * L ]
40 15 18 71 84 22 67 74 40 15 18 71 84 22 67 74

Laboratorium

Rys. 15. Réznice D; z niepewnoscia pomiaru Ui, deklarowana
przez uczestnikdw: niepewnos¢ wartosci przypisanej (obszar
szary), wartosc srednia (linia kreskowa) oraz mediang (linia
kropkowa) wynikéw uczestnikow dla punktu pomiarowego
1,950 mg/L

1,950 mg/L

1,0
0,8
0,6
0,4
0,2

0,0
0,2
0,4
0,6
0,8

-1,0

40 15 18 71 84

Laboratorium

22 67 74

Rys. 16. Wartos¢ wskaznika E, dla punktu pomiarowego
1,950 mg/L
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Laboratorium

Rys. 17. Wartos$¢ wskaznika Pa dla punktu pomiarowego
1,950 mg/L

roztwordw przez laboratoria uczestniczace. Tylko w przy-
padku laboratorium 22 wyniki pomiaréw w dwaoch punk-
tach wyraZznie odbiegaja od wartosci nominalnych.
Wartosci srednich i median Ap dla kazdego z 4 stezen sa
mniejsze od wartosci niepewnosci U(B). Srednie wartosci
Srednichimedian Af z wszystkich czterech stezen sa zbli-
zone do zera, tj. sg mnigjsze od 0,001 mg/L. Ostateczna
interpretacja nalezy do uczestnikéw, po uwzglednieniu
przez nich ewentualnych roznic miedzy rzeczywistg za-
wartoscig etanolu w ich roztworach a wartoscig
nominalna.

Metoda pomiarowa ma pewne ograniczenia - wymaga
identycznej czystosci wody w roztworach, jak i probce
wody stanowigcej odniesienie. W przypadku zanieczysz-
czerh wody uzytej do sporzadzania roztwordw lub roznic
czystosciwody w roztworach, jak i prébce wody, pomiary
réznic gestosci do wyznaczenia zawartosci etanolu
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Tab. 5.

Roéznica AB pomiedzy stezeniem B obliczonym na podstawie wyniku pomiaru gestosci, a wartoscia nominalna wzorca

gazowego fo dla dostarczonych probek roztwordw etanolu

D 18 67 84 | 74 | 22 5 | 7 40 Srednia | Mediana
Bo AB/mg/L
0,100 mg/L 0,000 -0,002 -0,002 0,001 0,010 0,002 0,000 0,000 -0,0001 | 0,0000
0,255 mg/L -0,004 -0,002 0,000 0,000 -0,002 0,002 -0,001 -0,004 -0,0014 | -0,0015
0,400 mg/L -0,002 -0,002 0,001 -0,002 -0,001 0,000 0,001 0,000 -0,0006 | -0,0005
1,95 mg/L -0,002 0,003 0,002 0,005 -0,021 0,004 0,005 0,006 -0,0001 0,0000
Srednia z czterech stezen -0,0005 | -0,0003
0,006 * zadowalajace, czym potwierdzity deklarowana niepew-
nos¢. Uzyskaty tez mozliwos¢ weryfikacji i poprawienia
0,004 swojej zdolnosci pomiarowej. Wszystkie laboratoria
0,002 ° uczestniczace uzyskaty wartos¢ wskaznika PA
° ° ° ponizej 100 %.
A8 0000 @ e o . © : @ Wartosci $rednie roznic D;wyznaczonego btedu wska-
0,002 ° ° o o | 901 zan analizatora leza w granicach przedziatu niepewnosci
©0,255 wartosci przypisanej U we wszystkich punktach pomia-
0004 @ 0400 @ rowych. W punkcie 0,255 mg/L wartos¢ srednia z D; lezy
0,006 150 blisko dolnej granicy przedziatu niepewnosci U, a media-
18 67 84 22 15 71 40

74
Laboratorium

Rys. 18. Réznica 44 pomiedzy stezeniem f obliczonym na
podstawie wyniku pomiaru gestosci, a wartoscig nominalna
wzorca gazowego f, dla dostarczonych probek roztwordw
etanolu (strzatki wskazuja na wartoscilezace poza obszarem
wykresu)

w roztworze wodnym sg problematyczne iich prawidtowa
interpretacja moze byc niemozliwa.

Podsumowanie

W artykule przedstawiono zasady na jakich przepro-
wadzono 8 dwustronnych poréwnan miedzylaboratoryj-
nych w zakresie wzorcowania analizatorow wydechu
w 2021 roku oraz wyniki uzyskane przez laboratoria
uczestniczace, jak rowniez informacje dodatkowe (wyniki
pomiaréw gestosci).

Poréwnania obejmowaty wzorcowanie analizatora
Alcotet 9510 IR+EC firmy Draeger w czterech punktach
pomiarowych oraz potwierdzenie poprawnosci przygoto-
waniawzorcow ciektych na podstawie pomiaréw gestosci.
Bezposrednio po kazdym z poréwnan dwustronnych
uczestnik otrzymywat Raport ILC i ocene osiggnietych
rezultatéw, a dodatkowo po zakonczeniu catego cyklu la-
boratoria uczestniczace otrzymaty Suplement do ILC,
w ktorym podsumowano caty cykl poréwnan, co pozawala
uczestnikom na porownanie swoich wynikow z wynikami
innych laboratoriéw.

Stabilnos¢ obiektu poréwnan w trakcie kazdego z po-
rownan dwustronnych i w trakcie catego cyklu poréwnan
byta odpowiednia do zastosowania. Wszystkie laboratoria
uczestniczace w porownaniach uzyskaty wszystkie wyniki

na z D; jest nieco nizsza od dolnej granicy przedziatu nie-
pewnosci U, Statystycznie wartosc srednia mediany nie
rozni sie od wartosci 0. Tym niemniej mozna by postawic
hipoteze, ze w tym punkcie wartos¢ przypisana moze by¢
nieco zawyzona. Nie wptyneto to jednak na ostateczny
wynik oceny rezultatéw osiggnietych przez uczestnikéw
porownan.

Wartosci srednich i median Apwyznaczonych na pod-
stawie pomiaréw gestosci wody i wzorcow ciektych dla
wszystkich stezen mieszcza sie w granicach niepewnosci
pomiaru gestosciw GUM isgbardzo bliskie zera. Pomiary
te dajg laboratoriomwartosc¢ dodang w postaci mozliwosci
wykrycia powaznych bteddw w przygotowaniu wzorcéw.
Ograniczenie stanowi tu obecnos¢i/lub niejednorodnosc
innych zanieczyszczen w wodzie uzytej do sporzadzenia
wzorcow ciektych.

Szczegdtowa analiza uzyskanych rezultatow powinna
by¢ przeprowadzana przezlaboratoria uczestniczace takze
w przypadku uzyskania wynikéw zadowalajacych. To po
stronie uczestnika lezy wytaczna odpowiedzialnos¢ za
przeprowadzenie analizy wyniku poréwnan, zidentyfiko-
wanie istniejacych problemdw lub przewidzenie potencjal-
nych problemdéw oraz wyciggniecie wnioskéw odnosnie
niezbednych dziatan dla zapewnienia dalszej miarodajnosci
wynikéw pomiardw.

Cykl poréwnan zostanie powtorzony w terminie nie
dtuzszym niz 4 lata, w zaleznosci od potrzeby zgtaszanej
przez laboratoria.
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100 lat historii metrologii w Urzedzie Miar

w Biatymstoku

100 years of history of metrology at the Bialystok Office of Measures

Robert Pogorzelski
Okregowy Urzad Miar w Biatymstoku

Artykut prezentuje historie metrologii na terenie biatostockim oraz zmiany jakie zaszty w Urzedzie Miar w Bia-
tymstoku przez okres 100 lat. Administracja miar stoi na strazy rzetelnosci pomiaréw. Mozna powiedzie¢, ze
urzedy miar ,mierzgichronig”. Na podstawie zgromadzonych materiatdw przedstawiono zmiany jakie zaszty
w strukturze urzedu, jak rozwijaty sie laboratoria oraz jak urzad dostosowywat sie do rosngcych wymagan

klientow.

The article presents the history of metrology in Bialystok and the changes that have taken place in the Office
of Measures in Bialystok over a period of 100 years. The administration of measures safeguards the reliabili-
ty of measurements. It can be said that the offices of measurement “measure and protect”. On the basis of the
collected materials, presented the changes that took place in the structure of the Office, how laboratories
developed and how the Office adapted to the growing requirements of customers.

Stowa kluczowe: historia metrologii, Urzad Miar w Biatystoku,
Keywords: : history of metrology, Office of Measures in Bialystok

Wstep

Niewielu pewnie z nas zastanawia sie komu zawdziecz-
my miary. Panuje przekonanie, ze miary, podobnie jak koto
czy ogien, naleza do tych wynalazkow, za ktoryminie kryje
sie konkretna osoba. Ot6éz tym, ktory wymyslit miary byt
biblijny Kain - syn Adama i Ewy, zabdjca brata Abla, ktory
jak pisze Jozef Flawiusz ,wynalaztszy miary i wagi, zmienit
owa niewinngiszlachetng prostote, wjakiej zyli ludzie, poki
ich nie znali, w zycie petne oszustwa” [1].

Bardziej nowozytna historia miar w Polsce zwiazana
jest z Gtownym Urzedem Miar oraz administracja tereno-
wa, ktore ,stojg na strazy metraikilograma”. Technologie
pomiarowe i metrologia lezg u podstaw rozwoju we wszyst-
kich obszarach wspotczesnej gospodarki. Dotyczy to row-
niez zdrowia oraz bezpieczenstwa obywateli. Warto zwro-
ci¢uwage, ze polskainstytucja metrologiczna dziatai mie-
rzy od ponad 100 lat. Dopiero okragte rocznie kaza nam
zatrzymac sie i spojrze¢ w przesztosc¢. Wszelkie jubileusze
sktaniajg do podsumowan, wspomnien, rozmaitych kon-
kluzji. Rzucenie okiem z dystansem na to, co mineto, po-
zwala doceni¢ minione osiggniecia, a rownoczesnie zmini-
malizowac niedociagniecia czy porazki.

Niniejszy artykut ma pokazac wieloletnig dziatalnosc
urzedu przez pryzmat fachowych dokonan, unaocznic¢

zmiany jakie zaszty w strukturze samego urzedu, ile zro-
biono w kwestii podniesienia efektywnoscii skutecznosci
pracy.

Poczatki Urzedu Miar w Biatymstoku

Odrodzona wtadza panstwowa po | wojnie Swiatowej
doskonale zdawata sobie sprawe z istoty legalnosci miar,
narzedzimierniczych orazich legalizacji. Dlatego, aby ujed-
nolici¢ miary w odbudowujgcym sie panstwie polskim,
wdniu 8 lutego 1919 rokuw Il Rzeczypospolitej, jako jeden
z pierwszych aktow prawnych niepodlegtego panstwa pol-
skiego zostat wydany ,Dekret o miarach”. Powotywat on
Gtowny Urzad Miar i wprowadzat system metryczny
w Polsce.

Utworzenie urzedu w Biatymstoku opdznito sie, ze
wzgledu na niepewna sytuacje polityczng na tym terenie.
Po 1919 roku cata granica wschodnia panstwa dalej byta
ogarnieta wojng z Armig Czerwong i dopiero trzy lata po
podpisaniu przez marszatka Jozefa Pitsudskiego ,Dekretu
o Miarach”, wdniu 21 maja 1922 roku, naobszarze Okregu
Warszawskiego powstat Miejscowy Urzad Miar
w Biatymstoku z nadanym numerem 1RP6. Urzad miescit
sie w budynku przy ul. Jurowieckiej 11, a pierwszym

39

Metrologia i Probiernictwo - Biuletyn Gtéwnego Urzedu Miar - vol. 27, nr 2/2021



kierownikiem i jedynym pracownikiem zostat Antoni
Dyczewski [2]. 30 czerwca 1922 roku z rak Zdzistawa
Rauszera odebrat nominacje na kierownika urzedu. Gdy
zaczeto przybywac pracy, do pomocy kierownikowi przy-
jechat z Warszawy legalizator Feliks Jankowski.

o .

Rys. 1. Antoni Dyczewski - organizator administracji miar na
Podlasiu

Poczatki dziatania urzedu byty trudne i ograniczaty sie
w wiekszosci do dziatalnosciinformacyjnej oraz systema-
tycznych kontroli ,miejsc obrotu”, gdzie stosowano wagi
nielegalne lub niedoktadne. Ta sytuacja byta spowodowana
zamieszaniem powojennym i komplikacjamiwynikajacymi
Z polsko-rosyjskiego systemu metrycznego, obowiazuja-
cego na tych terenach. W obrocie byty rozne narzedzia
miernicze, takze wywzorcowane w jednostkach rosyjskich,
ktore wymagaty ujednolicenia, porzadkowania i dostoso-
wania do nowego prawa o miarach. Kontrole przyczynity
sie do zainteresowania uzytkownikéw stanem narzedzi
mierniczych i stosowaniem ich we wtasciwym stanie.
Rozporzadzenie Ministra Przemystu i Handlu zabronito
ostatecznie, od 1 stycznia 1923 roku, postugiwania sie
jednostkami miar rosyjskich w obrocie publicznym.

I Rys. 2. Antoni Rybotowicz (pierwszy z prawej) sprawdza wagi

na Objazdowym Urzedzie Miar

40

W urzedzie do legalizacji zgtaszane byty gtownie wagi
iodwazniki. Z czasem poszerzono zakres dziatalnosci urze-
du o sprawdzanie beczek piwnych, baniek do mleka, wo-
domierzy, wag doktadniejszych i wozowych. Z chwilg po-
wstaniaw Biatymstoku wytwadrni odwaznikow, rozpoczeto
legalizacje masowo zgtaszanych odwaznikéw. Poczatkowo
legalizowano 10 000 sztuk, a pézniej (od 1932 roku)
50000 sztuk rocznie.

Gwattowny wzrost ilosci sprawdzanych narzedzi mier-
niczych spowodowat zwiekszenie obsady urzedu oraz
uruchomienie lotnego urzedu miar tzw. objazdowego.
Whasdciciele wag i odwaznikow nie musieli odbywac dtugich
wypraw do Biategostoku, co w tamtym czasach byto nie-
zwykle uciazliwe. Mogli zalegalizowa¢ je na miejscu.
Dodatkowo za urzedem miar podgzat zaktad naprawy wag,
co byto wielkim utatwieniem dla wtascicieli tych przyrza-
déw pomiarowych.

Rys. 3. Objazdowy Urzad Miar w Suwatkach. Widoczny zestaw
wag i odwaznikéw. Na pierwszym planie na wypoziomowanej
ptycie sprawdzana jest waga szalkowa klienta, obok waga
legalizacyjna dla odwaznikow handlowych, z tytu waga
podrézna Rueprechta w potozeniu roboczym

W okresie miedzywojennym pracownicy Miejscowego
Urzedu Miar w Biatymstoku obstugiwali takze dwa punkty
legalizacyjne. W Zaktadzie Energetycznym legalizowano
licznikienergii elektrycznej,awVWodociggach Biatostockich
- wodomierze.

Wybuch Il wojny swiatowej zahamowat rozwdj urzedu,
ale dziatalnosc jego byta prowadzona nadal pod nadzorem
okupacyjnych wtadz sowieckich do roku 1941. Po zajeciu
Biategostoku przez armie niemiecka, w czerwcu 1941 roku,
dziatalnos¢ urzedu zostata zakazana. Budynek wraz z wy-
posazeniem znalazt sie na terenie biatostockiego getta
iw czasie jego likwidacji (wybuch powstania) zostat znisz-
czony. Przed zajeciem urzedu przez Niemcow, na polecenie
kierownika Antoniego Dyczewskiego, cenniejsze wyposa-
zenie metrologiczne zostato spakowane, wyniesione z bu-
dynkuischowane nastrychudomu przy ulicy Warszawskiej
38, gdzie przeczekato okres okupacji.
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B Rys. 4. Budynek przy ul. Cieplej 1
Rozwdj urzedu w okresie powojennym

Ze wzgledu na brak jakichkolwiek dokumentéw oraz
danych, niemozliwe jest okreslenie doktadnej daty ponow-
nego rozpoczecia dziatalnosci urzedu po Il wojnie Swiato-
wej. W 1945 roku wydobyto z ukrycia wyposazenie prze-
chowywane przez cztery lata na strychu domu przy ulicy
Warszawskiej 38. Uratowano wagi legalizacyjne stacjo-
narne, odwazniki kontrolne oraz wage podrézna firmy
Rueprecht & Son.

Zapisy z pierwszych lat powojennych mowig o trzyoso-
bowym sktadzie urzedu miar. Nowg siedzibg byt budynek
przy ul. Cieptej 1. Naczelnikiem zostat oczywiscie Antoni
Dyczewski, przedwojenny organizator i kierownik
urzedu.

W pierwszych latach po wojnie urzad funkcjonowat na
podstawie ,Dekretu o miarach”. W poczatkowym okresie
zakres dziatalnosci urzedu byt bardzo podobny do tego
z 1922 roku. Sprawdzano przede wszystkim typowe, po-
wszechnie wystepujace w obrocie przyrzady pomiarowe
- odwazniki zwyczajne i doktadniejsze, wagi wszystkich
typow i udzwigdw, wzrostomierze, beczki do piwa, wodo-
mierze, gazomierze, odmierzacze paliw ciektych, zbiorniki,
ci$nieniomierze, taksometry, drogomierze, przymiary, licz-
niki energii elektrycznej 1i 3 fazowe.

We wspomnieniach pracownikéw z tamtych lat, oprocz
ciezkiej pracy, utrwalit sie obraz przedwojennego urzed-
nika Wtodzimierza Samoszonka noszacego stemple w spe-
cjalnej torebce zawieszonej na szyi. Zapamietali takze
drewniany ,krolewski” fotel oraz tancuch z ortemna piersi
naczelnika, ktéry w pomieszczeniach urzedu prowadzit
rozprawy karno-administracyjne i skazywat badz uniewin-
niat tamigcych prawo o miarach [2].

Urzad w Biatystoku, jak i cata administracja miar po |l
wojnie swiatowej, przechodzit wiele zmian organizacyj-
nych. Dziatalnos¢ w dziedzinie metrologii byta tgczona
z kontrolg jakosci. 1 stycznia 1968 roku powstat przy urze-
dzie zespot kontroli jakosci w przemysle wtokienniczym

i przemysle metalowym. Zespot ds. kontroli analizowat
przede wszystkim jakos$¢ produkcji wyrobdéw na terenie
owczesnego wojewoddztwa biatostockiego, ale okresowo
byt tez wykorzystywany do kontroli przemystu w catym
kraju. W zwiazku z kolejna reorganizacja resortu w 1972
roku (rozpoczyna dziatalnos¢ Polski Komitet Normalizacji
i Miar), zespot zaprzestat kontroli jakosci procesow tech-
nologicznych i wyrobdw, a zajat sie kontrolg stosowania
norm branzowych i polskich. W stanie wojennym zespot
zajmowat sie komisyjnym odbiorem produkgcji w wytypo-
wanych zaktadach produkcyjnych.

Z biegiem lat wraz z rozwojem gospodarczym kraju po-
jawito sie zwiekszone zapotrzebowanie na typowe czyn-
nosci legalizacyjne, a w zwiazku z postepem i rozwojem
przemystu pojawito sie zapotrzebowanie na nowe dziedzi-
ny pomiarowe (np. luksomierze czy zbiorniki wielkich po-
jemnosci). W latach 70. ubiegtego wieku, w zwigzku z roz-
poczeciemw biatostockiej firmie Sonopan produkcji przy-
rzadow pomiarowych w dziedzinie akustyki, OUM rozpo-
czat legalizacje miernikéw poziomu dZzwieku.

Budowa nowej siedziby Urzedu Miar
w Biatymstoku

Rozwdj o nowe dziedziny pomiarowe, legalizacja no-
wych przyrzaddw i rozrastanie sie kadry urzedu staty sie
impulsem do rozwazan o nowej siedzibie. Dzieki poparciu
kierownictwa Polskiego Komitetu Normalizacji Miar
i Jakosci,atakze wielkim staraniom Dyrektora Okregowego
Urzedu Miar wWarszawie inz. Haliny Pisarskiej, rozpocze-
to budowe siedziby urzedu przy ulicy Kopernika 89.
Przekazanie do eksploatacji nowej siedziby nastapito 25
listopada 1988 roku.

Wszystkie fakty dotyczace budowy nowego obiektu
pracownicy urzedu spisali dla potomnych na pergaminie,
dodajac informacje o sktadzie osobowym. Wtozyli do bu-
telkii zakopali pod pomnikiem odwaznika, ktéry stanat na
trawniku przed wejsciem do budynku.

Rys. 5. Wkopanie kamienia wegielnego pod ,pomnik”
odwaznika
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W  nowej siedzibie Obwodowy Urzad Miar
w Biatymstoku mégt wreszcie rozwingc sie w petniizaspo-
koic rosnace z roku na rok wymagania regionalnych i kra-
jowych klientow. Nowa siedziba urzedu stworzyta warunki
do wyposazenia istniejacych pracowni metrologicznych
w wysokiej klasy sprzet pomiarowy oraz umozliwita po-
wstanie nowych pracowni. Urzad wyposazony zostat
w unikatowe pracownie pomiarowe. Moze poszczycic sie
sprawnie funkcjonujaca ciemnig fotometryczna, bedaca
odpowiedzig na zapotrzebowanie, jedynego powaznego
producenta luksomierzy, dziatajacego wtasnie na terenie
Biategostoku. Z firmg tg zwigzana jest réwniez pracownia
akustyki.

B Rys. 6. tawa fotometryczna do wzorcowania luksomierzy

zabezpieczania (plombowania) taksometréw, drogomierzy
oraz tachograféw pojazdéw samochodowych. Pochwali¢
sie rowniez mozna bardzo dobrze wyposazonym labora-
torium towardéw paczkowanych, jednym z trzech pierw-
szych w Polsce.

W okresie istnienia urzedu, wspotpracowaty znimoraz
korzystaty z jego pomocy rozne instytucje. Urzad sasia-
dowat z laboratorium kontroli zywnosci Panstwowej
Inspekcji Handlowej. W budynku ma takze siedzibe
Obwodowy Urzad Probierczy w Biatymstoku. Wczesniej
w budynku urzedu miato swojg siedzibe jedyne wresorcie,
a drugie w Polsce, laboratorium kontroli jakosci zabawek
oraz resortowe laboratorium kontroli jakosci zywnosci.

Korzystne dlaurzedu w Biatymstoku byto to, ze praco-
wali w nim ludzie kreatywni, zawsze petni nowych pomy-
stow i zapatu, ktorzy chetnie angazowali sie w dziatalnosc
innowacyjna. Dlatego, aby nadazy¢ za obecnymi i przy-
sztymi oczekiwaniami klientéw, uzyskalismy w 2005 roku
Certyfikat Akredytacji Laboratorium Wzorcujacego.
Uzyskalismy akredytacje na wzorcowanie luksomierzy,
miernikow poziomow dZzwieku, kalibratoréw akustycznych
oraz wag nieautomatycznych. Pozwolito nam to na wejscie
do krajowej elity laboratoriéw wzorcujgcych. Jak widaé na
zdjeciu (rys. 8) zespot pracownikow, dzieki ktéremu urzad
otrzymat certyfikat akredytacyjny, to mieszanina rutyny
i mtodosci. W historii urzedu byto to spore wydarzenie,

poniewaz bytato podrdz w nieznane, w nowe wymagania,
ktorym z duzym wysitkiem udato sie sprostac.

Na naszym terenie dziata takze jeden z najbardziej li- VT

Bd WLiZ

czacych sie w kraju producentéw przelicznikow do gazo-
mierzy. Dzieki Scistej wspotpracy wfirmie tej powstat takze

punkt legalizacyjny. Pracownicy urzedu obstuguja réwniez i 2l \ 7 @ _; g i '_ Kazder Euitur
baze zbiornikow pomiarowych wielkopojemnosciowych . : \ pe il
o objetosci do 100 000 m® na rurociggu naftowym PERN
S.A.

ig padsr=e

B Rys. 8. Wreczenie certyfikatu akredytacyjnego

15 lutego 2007 roku zastepca dyrektora Okregowego
Urzedu Miar w Warszawie uroczyscie otworzyt dwa nowe
stanowiska pomiarowe - legalizacji analizatoréw spalin
samochodowych oraz manometréw do pomiaru cisnienia
w ogumieniu pojazdow. Dzieki temu, jako jedyny organ
administracji miar w Polsce, mamy mozliwos¢ zapewnienia
kompletnej obstugi metrologicznej przyrzadow wchodza-
cychw sktad stacji kontroli pojazdow w zakresie: legalizacji
analizatoréw spalin, legalizacji manometréow do pomiaru

Rys. 7. Legalizacja zbiornika o pojemnosci 100 000 m® na bazie
paliw PERN w Adamowie

Przy urzedzie wybudowano stacje legalizacyjna, ktéra
stworzyta mozliwosci bezpiecznego i wygodnego
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cisnienia w ogumieniu pojazddw oraz wzorcowania mier-
nikdw poziomu dzwieku [4]. Cel oczywiscie byt jeden, by
umozliwi¢ stacjom kontroli pojazdow legalizacje badz wzor-
cowanie wszystkich przyrzadow w jednym miejscu.

/R
.

Rozwdj administracji miar w regionie podlaskim, poprzez
rozbudowe katalogu $wiadczonych ustug, bedzie zacheta
do inwestycji w regionie.

Rys. 9. Otwarcie nowej pracowni do legalizacji analizatoréw

spalin oraz manometréow. Po laboratorium oprowadza

wieloletni naczelnik Urzedu Miar w Biatymstoku - Marek

Debowski

W historii Urzedu Miar w Biatymstoku naczelnikami
poczawszy od Antoniego Dyczewskiego byli kolejno:
Antoni Rybotowicz, Eugeniusz Moskwa, Bazyli Sejnota,
Borys Siemieniuk, Marek Debowski, Mirostaw \Wnorowski
i Krzysztof Baczewski.

Rozpoczecie dziatalnosci przez Okregowy
Urzad Miar w Biatymstoku

Gtoéwny Urzad Miar, widzac szeroki zakres ustug ofero-
wanych przez Urzedu Miar w Biatymstoku, profesjonalizm
i oddanie pracownikéw, postanowit, zgodnie z zapisami
rozporzadzenia Ministra Przedsiebiorczosci i Technologii
zdnia 27 czerwca 2018 roku w sprawie okreslenia obszaru
dziatania i siedzib okregowych urzeddéw miar, uruchomic
w dniu 1 stycznia 2019 roku Okregowy Urzad Miar
w Biatymstoku wraz z wydziatami zamiejscowymi w Etku,
Ostrotece i Suwatkach. Utworzenie OUM w Biatymstoku
postulowane byto od lat przez lokalne srodowiska, firmy
produkcyjne i serwisowe na terenie wojewddztwa podla-
skiego oraz NSZZ Solidarnos¢. Jako ciekawostke mozna
wspomnied, ze urzad znajduje sie przy jedynej w Polsce
ulicy Metrologow.

Pierwszym Dyrektorem Okregowego Urzedu Miar
w Biatymstoku, powotanym przez Prezesa Gtéwnego
Urzedu Miar, zostat Stanistaw Dabrowski, od lat zwigzany
z metrologig wojskowa.

Oczekiwanym skutkiem utworzenia nowego osrodka
administracji miar jest utatwienie dostepu przedsiebior-
com oraz uzytkownikom przyrzaddw pomiarowych do
Swiadczonychustug, jak rowniez zaciesnienie wspotpracy
z lokalnymi instytucjami w zakresie rozwoju i badan.

B Rys. 10. Okregowy Urzad Miar w Biatymstoku

Majac swiadomosc, ze tylko w kolektywnie mozna osia-
ga¢ wyzsze cele, OUM zaczat wspotpracowad
z Politechnikg Biatostocka, Uniwersytetem w Biatymstoku
oraz Panstwowa Wyzsza Szkota Zawodowa im. prof.
Edwarda F. Szczepanika w Suwatkach. Pojawity sie nowe
pomysty, np. konkurs ,Metroliga” dla studentéw czy kon-
kurs wiedzy o metrologii dla uczniow szkot technicznych.
Trwaja rowniez prace nad utworzeniem nowego czwarte-
go Laboratorium Fizykochemii i Elektrycznosci. Jest to
odpowiedz na wzrost zainteresowania takimi ustugami
i proba uregulowania sytuacji pomiaréw zanieczyszczen
emitowanych przez gospodarstwa domowe i przemyst.
Dodatkowo, aby wyjs¢ do producentow sprzetu elektro-
nicznego z catej Europy z utatwianiem weryfikacji zgod-
nosci wyrobu z przepisami prawa w zakresie okreslonym
przez dyrektywy UE, planowane jest stworzenie mozliwo-
Sci przeprowadzenia oceny zgodnosci dla wag nieautoma-
tycznych i automatycznych dla pojedynczych tadunkow.
Ze wzgledu na mocno rozwiniety osrodek fotometrii,
w urzedzie uruchomiono Centrum Kompetencyjne
Fotometrii. Zadaniem centrum jest wsparcie klientéw w za-
kresie wzorcowania przyrzadow z dziedziny promienio-
wania optycznego oraz prowadzenie konsultacji w obrebie
rozwigzywania probleméw pomiarowych.

Podsumowanie

Obecna administracja miar nieprzerwanie od 100 lat
stoinastrazy rzetelnoscijednostek miar, stosowanych kaz-
dego dnia przez obywateli we wszystkich dziedzinach go-
spodarki narodowej. Aby podkresli¢ znaczenie metrologii
w zyciu codziennym, warto przytoczyc stowa postana sejm
Rzeczpospolitej Andrzeja Wierzbickiego z 1926 roku, ktore
padty podczas debaty sejmowej: Urzqd miar stwarza wokoto
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obrotu gospodarczego to ,czyste powietrze”, ktérego nie czu-
jemy, bo nim ciggle oddychamy, ale gdybysmy je stracili - od- ,
czulibysmy, jakiem jest btogostawieristwem. Nie zastanawiamy ‘
sie nad dziatalnoscig Urzedu Miar bosmy sie do niej przyzwy- “
czailiinie zdajemy sobie sprawy, ze stwarza ona te najelemen-

‘ Robert Pogorzelski

tarniejsze przestanki normalnego obrotu gospodarczego. Absolwent Politechniki Biatostockiej
PP - Wydziat Elektryczny. Uczestnik studiow
z perspektywy czasuwidac, ze te sfowa 54 bardzo celne, doktoranckich z zakresu sztucznej inteligencji
bo niewiele jest instytucji polskiego panstwa o takiej tra- i uczenia maszynowego. Autor kilku publikacji
.. . . . . . . nt. legalizacji przyrzadéw pomiarowych,
dycji ktore funkcjonuja 100 lat. To tez potwierdza, ze me- uczestnik kilku edycji Miedzyuczelniane]
trologia choc¢ niewidoczna, jest bardzo wazna w codzien- Konferencji Metrologow oraz konferencji
. . . . "Zastosowanie komputeréw w Elektrotechnice".
nym zyciu kazdego z nas. Urzad Miar w Biatymstoku kon- W wolnym czasie fan programowania, plywania
troluje doktadnosc¢ wskazan przyrzadow metrologicznych, orazgry w szachy.

aby zachowane byty: uczciwos¢ w obrocie, bezpieczen-
stwo publiczne oraz ochrona zdrowia i zycia obywateli.
Metrologia jest sercem przemystu i motorem
innowacyjnosci.

W roku 2022 Urzad Miar w Biatystoku bedzie obcho-
dzi¢ okragta 100 rocznice powstang. Wszelkie jubileusze
pozwalajg doceni¢ minione osiggniecia i sg okazjg do pod-
sumowan. Niniejszy artykut miat na celu przyblizenie zna-
czenia metrologii i pokazaniu jak na przestrzenilat zamie-
niata sie instytucja Urzedu Miar w Biatymstoku. Dzieki
zaangazowaniu, kompetencjom, a przede wszystkim po-
Swieceniu pokolen jego pracownikow udato sie stworzyc¢
sprawng i nowoczesng instytucje, pracujaca dla dobra
wspolnego, wszystkich obywateli Rzeczypospolitej.
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Manometry do opon i systemy TPMS - bezpieczenstwo

w transporcie

Tire pressure gauges and TPMS systems - safety in transport

Wioleta Fabrycka
Okregowy Urzad Miar we Wroctawiu

W artykule przedstawiono zagadnienia dotyczgace manometréw do opon, systeméw ciggtego monitorowania
cisnienia TPMS oraz badania i wptywu cisnienia w oponach na bezpieczenstwo uczestnikéw ruchu drogowe-

go i transportu.

The article presents issues related to tire pressure gauges, Tire Pressure Monitoring System, tire pressure
tests and the impact of tire pressure on the safety of road users and transport.

Stowa kluczowe: system ciggtego monitorowania cisnienia w oponach, cisnienie, opony, bezpieczenstwo
Keywords: : Tire Pressure Monitoring System, pressure, tires, safety

Wstep

Praktycznie codziennie jestesmy uczestnikami ruchu
drogowego - jako piesi, pasazerowie, kierowcy czy rowe-
rzysci. Mijamy pojazdy osobowe, ciezarowe i jednoslady.
Wedtug badan prowadzonych przez firme Michelin (akcja
,Cisnienie pod kontrolg” [1]) wiekszos$¢ kierowcow spraw-
dzacisnienie w oponachrzadziej niz raz w miesigcu, a okoto
5 % nie sprawdza go w ogole.

Zbyt niskie cisnienie w oponach nie tylko ma wptyw na
ekonomie jazdy, ale takze na bezpieczerstwo na drodze
[2]. Wydtuza bowiem droge hamowania, zwieksza ryzyko
nadsterownosci/podsterownosci pojazdu oraz zjawiska
aquaplaningu. Spadek cisnieniaw oponie 0 0,5 bara zmniej-
sza trwatosc opony o 20 % do 30 %, powoduje szybsze
ryzyko zuzycie bieznika oraz podwyzsza ryzyko uszkodze-
nia opony. Wedtug statystyk Biura Ruchu Drogowego
Policji Komendy Gtéwnej w Warszawie z 2020 roku, az
17,1 % usterek technicznych stwierdzonych w pojazdach
biorgcych udziat w wypadkach drogowych to problemy
zogumieniem. W celu poprawy bezpieczenstwa na drodze
UE wydato w 2014 roku dyrektywe naktadajaca obowia-
zek zastosowania automatycznej kontroli ciSnienia w opo-
nach, czyli systemu TPMS we wszystkich pojazdach

homologowanych po 1 listopada 2012 roku i nowych au-
tach sprzedawanych po 1 listopada 2014 roku.

Systemy TPMS

TPMS (Tire Pressure Monitoring System) jest to system
monitorujacy cisnienie w oponach. Potrzeba stosowania
czujnikdw w oponach pojawita sie po serii tragicznych wy-
darzen w latach siedemdziesigtych XX w. Amerykanskie
przedsiebiorstwo Firestone, bedace gtownym dostawcg
dla firmy Ford, rozpoczeto produkcje opon radialnych
o zwiekszonej zywotnosci. Wewnetrzne testy ujawnity
jednak wade fabryczng spowodowang produkcjg w pospie-
chu - opony ulegaty rozwarstwieniu. Mimo tego opony
nadal byty produkowane. W wyniku serii wypadkow zycie
stracito ponad 271 osdb, a ponad 800 zostato rannych na
skutek ztej jakosci bieznika kot, niedopompowania opon
oraz ich wybuchu na drodze. Dotyczyto to bezposrednio
wadliwych opon firmy Firestone. Wowczas Kongres Standw
Zjednoczonych uchwalit, jesienia 2000 roku, ustawe
TREAD Act. nakazujaca producentom samochoddw obo-
wigzkowe instalowanie systemu TPMS. Obecnie mozemy
podzieli¢ je na dwa rodzaje [3i4].
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1. System posredni - iTPMS

Monitorowanie cisnienia odbywa sie przez system ABS
oraz system kontroli trakcji ESP. Spadek cisnienia w oponie
powoduje jej obracanie sie z zupetnie inng predkoscia niz
odpowiednio napompowanej. Komputer poktadowy auta
analizuje pomiary czujnikéw ABS i oblicza spadek cisnienia
w kazdej oponie. Opona o mniejszym cisnieniu wykonuje
wiecej obrotdw niz opona o cisnieniu prawidtowym.
Mierzenie tych wartosci odbywa sie réwniez w oparciu
o kat wychylenia kierownicy i wskazania czujnikdw obcia-
zenia podwozia. System iTPMS jest tanszy, poniewaz nie
wymaga dodatkowego komputera poktadowego oraz jest
alternatywa dla systemu bezposredniego. Systemy te nie
sg jednak tak doktadne jak systemy mierzace bezposred-
nio. W ich przypadku ostrzezenie pojawia sie dopiero po
spadku ci$nienia o ok. 30 % [4].

ABS

B Rys.1. Dziatanie iTMPS
2. System bezposredni (dTPMS)

Jest tosystemoparty na czujnikach montowanych bez-
posrednio w kazdym kole samochodu. Wszystkie czujniki
posiadaja wtasny mikronadajnik oraz baterie. Kazdy czujnik
niezaleznie przesyta dane (ci$nienie i temperature) do kom-
puterapoktadowego sygnatem radiowym - to rozwigzanie
charakteryzuje sie bardzo doktadnymi pomiarami oraz ta-
twoscig obstugi. Czas dziatania, ze wzgledu na koniecznos¢
wymiany baterii, szacuje sie na 5 do 10 lat [4].

)
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Bl Rys. 2. Dziatanie dTMPS
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Czujniki moga by¢ umieszczone wewnetrznej czesci
opony, wewnatrz kota (wbudowane w obrecz) oraz wwen-
tyluopony [5, 6i 7].

System TPMS monitoruje spadek cisnienia w kotach,
ostrzega przed niebezpiecznymi zmianami cisnienia i/lub
temperatury w czasie rzeczywistym. Opona o prawidto-
wym cisnieniu przylega do drogi petna powierzchnig
- wowczas bieznik zuzywa sie rownomiernie i zapewnia
petng przyczepnosc opony z powierzchnig. Wtasciwe ci-
Snienie w oponach przektada sie na takie korzysci jak:

- wysoki przebieg opon,

- minimalna droga hamowania,
- stabilnos¢ na zakretach

- najlepszy komfort jazdy.

Zuzycie bierznik,_a s Bierznik opony z Zuzycie bi_e‘rz_nik-a
przy za matym cisnieniu il iéniani przy
w oponie - w oponie

B Rys. 4. Wptyw niskiego ci$nienia na zuzycie opony [8, 9]

Zbyt wysokie cisnienie w oponie moze doprowadzi¢ do
jejwybuchu lub powstania guzow (wybulen) po najechaniu
nawieksza nieréwnosc. Zbyt wysokie cisnienie powoduje
rowniez to, ze opona ma mniejszg powierzchnie styku, co
moze byc przyczyng utraty przyczepnosci.

Spadek cisnieniao 30 % od zalecanego powoduje gwat-
towny wzrost ryzyka akwaplanacji (ptyniecia) - to zjawisko
wystepuje, gdy bieznik nie jest w stanie odprowadzi¢ wody,
ktora jest pod opong, amiedzy opong i powierzchnig styku
tworzy sie warstwa wody. Powoduje to zmniejszenie przy-
czepnosci pojazdu [8].

Testy wykazuja takze, ze drogahamowania z predkosci
90 km/h do 70 km/h to 40 metréw przy 2,0 barach, a 45
metréw przy 1 barze, czyli o 5 m dtuzej. Nizsze cisnienie
powietrzaw kotach powoduje wydtuzenie drogi hamowa-
nia [8].

Tab. 1. Wptyw niskiego cisnienia opon na zuzycie paliwa
i zywotnosc opon [8, 9]

Mnigjsze
cisnienie Wzrost zuzycia Skrécenie
powietrza opon paliwa zywotnosci
od zalecanego
10% 2% 15%
20% 4,5% 28 %
30% 6,25% 37%
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Zbyt niskie cisnienie nie sprawia, ze auto lepigj trzyma
sie drogi. Zwieksza zato opory toczenia, co wywotuje wiek-
sze zuzycie paliwa, nawet do 6 % [8].

Manometry do opon

Wybor przyrzadéw do pomiaru cisnienia w oponach
jest ogromny. Wsréd nich wyrézniamy dwie gtéwne grupy:
manometry elektroniczne i manometry sprezynowe.
Cisnienie w oponach powinnismy badac¢ chociazby raz
w miesigcu i mozemy to zrobi¢ nakazdej stacji diagnostycz-
nej, na niektérych stacjach paliw, a takze w domu przy po-
mocy matego manometru kieszonkowego.

Na stacjach kontroli pojazdéw, warsztatach wulkaniza-
cyjnych czy tez serwisach wymiany opon najczesciej mozna
spotkac przenosne manometry z rekojescia i wezykiem
podtaczone do kompresora. Innym typem, ktéry mozna
spotkac wwyzej wymienionych miejscach, sg manometry
montowane do Sciany, a ostatnim typem najtatwiej dostep-
nym dla uzytkownika sg manometry stacjonarne monto-
wane na stagcji paliw. Ustuga sprawdzenia i ewentualnego
dopompowania opony w zaleznosci od stacji moze byc
ptatna lub bezptatna.

Najczesciej spotykane i stosowane sg nadal manometry
sprezynowe. Ich budowa jest dos¢ prosta i opiera sie na
rurce Bourdona. W manometrze tego typu jeden koniec
rurki jest zamocowany do obudowy i przez niego dopro-
wadza sie do rurki cisnienie, drugi zamkniety koniec pota-
czony z przegubem. Rurka petni tu role sprezyny. W wy-
gietej rurce cisnienie wywiera wiekszy nacisk na po-
wierzchnie zewnetrzng tuku rurki, niz na powierzchnie
wewnetrzna tuku, co powoduje, ze rurka nieco sie prostuje
pod wptywem wzrostu cisnienia. Zmiana wygiecia rurki
powoduje przemieszczenie przegubu i ruch mechanizmu
potaczonego ze wskazdwka [10].

Nalezy pamietac, aby manometry do opon byty regu-
larnie sprawdzane i legalizowane. Rozporzadzenie Ministra
Gospodarki w sprawie wymagan, ktérym powinny odpo-
wiada¢ manometry do opon pojazdéw mechanicznych,
doktadnie okresla jakie warunki musi spetnia¢ manometr,
aby urzad miar mogt dokonad legalizacji. Istotnym jest, by
namanometrze byty zamieszczone w sposéb trwaty i czy-
telny w szczegdlnosci nastepujace oznaczenia [11]:

a) napodzielni:

- symbol mierzonej wielkosci - P,

- oznaczenie jednostki miary cisnienia - bar,

- symbol pozycji pracy manometru, w przypadku, gdy
manometr ma by¢ uzywany tylko w jednym
potozeniu;

b) napodzielni lub na obudowie:

- nazwa lub znak producenta,

- znak identyfikacyjny manometru,

- znak zatwierdzenia typu, np. FO8 LNE-6951,
PLTO7 97, RPT9822,D08 18.08.01.

Aby manometr do opon pomyslinie przeszedt legalizacje,
btedy graniczne dopuszczalne manometru w zakresie tem-
peratur odniesienia od 15°C do 25°C nie moga
przekraczac:

1) +0,08 bar, gdy cisnienie mierzone jest nie wieksze niz

4 bar,

2) +0,16 bar, gdy cisnienie mierzone jest wieksze niz 4 bar

i nie wieksze niz 10 bar,

3) +0,25 bar, gdy cisnienie mierzone jest wieksze niz

10 bar.

Na manometrze powinno by¢ takze zapewnione miejsce
na natozenie cechy zabezpieczajacej, ktora ma uniemozli-
wic dostep do jego wnetrza oraz miejsce na natozenie ce-
chy legalizacji. Cecha legalizacji moze by¢ w formie naklejki
lub plomb otowianych (z umieszczonymi informacjami do-
tyczacymimiesigca i rokuwaznoscilegalizacji oraz urzedu
dokonujacego legalizacje).

Do legalizacji pierwotnej manometr do opon moze by¢
zgtoszony jedynie nawniosek producenta manometru (lub
jego upowaznionego przedstawiciela) Iub/oraz
importera.

Legalizacje ponowng manometru do opon mozemy do-
konac jako uzytkownicy lub dokonac jej moze wykonawca
naprawy — warunkiem legalizacji ponownej jest to, aby
przyrzad byt juz po legalizacji pierwotne;j.

Manometry do opon nie spetniajagce powyzszych wa-
runkow moga podlegac jedynie sprawdzeniu Iub
wzorcowaniu.
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Podsumowanie

Zarowno manometry jak i zaawansowane systemy elek-
troniczne monitorujace cisnienie w oponach moga ulegac
awarii. Kierowcy regularnie powinni dbac¢ o stantechniczny
swoich pojazdéw — w tym regularnie badac cisnienie w opo-

‘ Wioleta Fabrycka

Mgr. inz. mechatronik, absolwentka Wydziatu

nachisprawdzac stan przyrzaddw, ktorymi dokonuja po- Mechanicznego Politechniki Opolskiej na
miaréw cisnienia. Niestosowanie ciénienia zalecanego kierunku Mechatronika o specjalnosci

i Mechatronika w pojazdach i maszynach.
przez producenta, zablokowana wskazowka manometru, W Administracji Miar od 2019 r. Pracuje

w Laboratorium Przeptywéw w Okregowym

skokowy pomiar cisnienia czy duzy btad we wskazaniach Urzedzic Miar we Wrocfawiu.

moze stac sie przyczyna tragicznych wydarzen.
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Grupa WYyszehradzka urzeddw probierczych.
Urzad Probierczy w Budapeszcie
Visegrad Group of Assay Offices. Assay Office in Budapest

Maria Magdalena Ulaczyk
Okregowy Urzad Probierczy w Warszawie

Artykut informuje o wspdtpracy urzedéw probierczych, prowadzonej w ramach Grupy Wyszehradzkiej oraz
przedstawia, wizytowany niedawno przez pracownikéw OUP w Warszawie, Urzad Probierczy w Budapeszcie.
W artykule wskazano jego specyfike i odrebnosci w odniesieniu do polskich urzedéw probierczych.

The article informs about the cooperation between assay offices carried out within the Visegrad Group and
presents the recently visited by employees of Warsaw Assay Office, Assay Office in Budapest. The article
shows its specific and distinctiveness, in comparison to polish assay offices.

Stowa kluczowe: Grupa Wyszehradzka, Urzad Probierczy w Budapeszcie

Keywords: : Visegrad Group, Assay Office in Budapest

Grupa Wyszehradzka

Od jesieni 1993 r. wspotpraca urzedodw probierczych
z panstw Grupy Wyszehradzkiej przebiega w sposdb zin-
stytucjonalizowany, tj. w ramach organizacji nazywanej
JWyszehradzka Czworka” (lub inaczej ,GV4”), powotanej
z inicjatywy pana Jerzego Kutila, dwczesnego dyrektora
Urzedu Probierczego w Pradze, ktory do korica 2000 r.
przewodniczyt Grupie.

Celem dziatania GV4 jest wymiana doswiadczen tech-
nicznych z dziedziny probiernictwa, biezaca konsultacja
w sprawach nadzoru probierczego, gromadzenie i porow-
nywanie danych statystycznych o liczbie oraz masie bada-
nych i cechowanychwyrobdéw z metali szlachetnych, a tak-
ze wymiana i szkolenie pracownikéw podczas wizyt stu-
dyjnych w urzedach probierczych. Posiedzenia przedsta-
wicieli GV4 odbywaja sie raz w roku (wczesniej - do 2000
roku organizowano je dwa razy w roku).

Oprocz cyklicznych spotkan w ramach Grupy organi-
zowane sg tematyczne konferencje dotyczace metod ba-
dawczych, rozwijania technik cechowania i réoznych pro-
blemow z dziedziny nadzoru probierczego, takich jak np.
kontrola internetowa.

Dyrektorzy urzedéw probierczych, wspotpracujacych
na forum Grupy Wyszehradzkiej, uzgadniajg wspdlne

stanowiska w istotnych sprawach, bedacych przedmiotem
obrad na posiedzeniach Statego Komitetu Konwencji
o Kontroli i Cechowaniu Wyrobow z Metali Szlachetnych
(tzw. ,Konwencji Wiedenskiej”), bowiem wszystkie kraje
cztonkowskie GV4 naleza do tej Konwengji.

Waznym zadaniem realizowanym na forum GV4 jest
interpretacja orzeczen Europejskiego Trybunatu
Sprawiedliwosci, dotyczgcych zasad obrotu wyrobami
z metali szlachetnych. W pracach legislacyjnych, prowa-
dzonych przez poszczegdlne kraje cztonkowskie, dazy sie
do uzyskania - w miare mozliwosci — harmonizacji i spoj-
nosci przepisow prawnych i procedur badawczych w ra-
mach catej Grupy.

Od ponad 20 lat, z inicjatywy Czech, realizowany jest
programbadan biegtosci,Lab-test”, polegajacy na badaniu
probkistopuw wielu laboratoriach, w tymw laboratoriach
urzedow GV4, w celu poréwnywania ich wynikow.

Rosngce znaczenie krajow Grupy Wyszehradzkiej na
forum Unii Europejskiej, ktore mozna zauwazyc w ostat-
nich latach, daje sie zaobserwowac rowniez w odniesieniu
do tego niewielkiego, niszowego gremium, jakim jest opi-
sywana organizacja urzedow probierczych. W tegorocz-
nych debatach brukselskich, dotyczacych zasad obrotu
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metalamiszlachetnymina rynku europejskim, cztonkowie
GV4 brali udziat jako eksperci, a ich stanowisko miato istot-
ny wptyw na pozytywna ocene dotychczasowego systemu
kontroli i oznaczania wyrobow przez niezalezne
instytucje.

Wspodtpraca urzedow probierczych, zrzeszonych
w Grupie Wyszehradzkiej, ma bardzo wszechstronny za-
kres i przynosi konkretne korzysci, takie jak na przyktad
mozliwosc¢ nieodptatnego korzystania z konsultacji i apa-
ratury badawczejw innych krajach cztonkowskich. W prze-
sztosci nietypowe stopy z Polski wysytane byty do Urzedu
Probierczego w Pradze, w celu okreslenia zawartosci me-
tali szlachetnych metodamiinstrumentalnymi, ktorymi nie
dysponowaty wowczas krajowe urzedy probiercze. Czechy
udzielity namistotnej pomocy na etapie wdrazania metody
fluorescencji rentgenowskiej.

Cztonkowie Grupy Wyszehradzkiej nie uiszczajg zad-
nych sktadek, ale kazdy krajjest zobowigzany raz na cztery
lata zorganizowac spotkanie Grupy. Ostatnie posiedzenie
GV4, organizowane przez polskie urzedy, odbyto sie
w czerwcu 2017 r. w Sandomierzu. Jezeli pozwola na to
warunki epidemiczne, przysztoroczne posiedzenie réwniez
ma sie odbyc¢ w Polsce.

Poziom wyposazenia technicznego urzedow GV4 jest
obecnie zblizony, przepisy prawne sg podobne, ale kazdy
urzad jestinaczej zorganizowany i odmiennie usytuowany
w strukturach lokalnych organow panstwowych. Wynika
to z tradycji, sytuacji politycznej danego kraju oraz ze spe-
cyfiki i potrzeb miejscowych rynkéw obrotu wyrobami
z metali szlachetnych. Na tle pozostatych trzech krajow
cztonkowskich Grupy, Polska wyrdznia sie duzym teryto-
rium oraz znacznie wyzszg od pozostatych panstw liczbg
ludnosci, co ma znaczacy wptyw na organizacje admini-
stracji probierczej oraz liczbe zadan, wynikajacych z po-
trzeb lokalnych przedsiebiorcow.

Ostatnie posiedzenie GV4 zostato zorganizowane
w dniach 13-14 paZzdziernika br. na Wegrzech, w miejsco-
wosci Egerszalok. W zwigzku z panujaca epidemia, termin
tego spotkania zostat przesuniety o prawie péttora roku,
cowygenerowato zwiekszong liczbe tematow i problemdw
wymagajacych omdwieniairozwiazania. Wyjazd na posie-
dzenie GV4 stanowit okazje do odwiedzenia Urzedu
Probierczego w Budapeszcie i szczegdtowego zapoznania
sie z jego strukturg organizacyjng, wyposazeniem oraz
biezaca praca.

Urzad Probierczy w Budapeszcie

Pierwsza wizyta w tej instytucji odbyta siew 1991 r.,
podczas pobytu pracownikow OUP w Warszawie
i w Krakowie na konferencji ,Most”. W kolejnych latach
delegacje polskie wielokrotnie odwiedzaty budapesztanski
urzad, obserwujac liczne zmiany organizacyjne. Jedna
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z wizyt miata charakter tygodniowego szkolenia dwdch
pracownikow OUP w Warszawie, przeprowadzonego w ra-
mach programu ,Argonauci’, finansowanego przez
Krajowa Szkote Administracji Publicznej.

Historia, siedziba, struktura organizacyjna

Urzad Probierczy w Budapeszcie zostat prawnie powo-
tanyw 1918 roku, ale zaczat dziata¢ dopierow 1926 roku,
rownoczesnie z utworzeniem w tym miescie Wegierskiej
Mennicy Krolewskiej, z ktorg zostat funkcjonalnie powia-
zany. Wczesniej, od roku 1892, Wegry obstugiwata
Mennicaw Kremnicy, ktora po zmianach politycznych zna-
lazta sie na terytorium Stowacji.

W obecnej siedzibie, przy ulicy Blathy Otto 3, Urzad
Probierczy dziata od poczatku lat dziewiecdziesigtych XX
wieku, ale w najblizszych latach lokalizacja ma by¢ zmie-
niona. Trwajacej debacie na temat nowej siedziby towarzy-
szg zamiary dotyczace zwiekszenia powierzchniiznacza-
cego podwyzszenia standardow obstugi klientéw, tacznie
7 utatwieniem im dojazdu i zapewnieniem bezpiecznego
parkowania.

Wptyw na dziatalnos¢ Urzedu Probierczego
w Budapeszcie miaty dokonywane tam czeste zmiany
organizacyjne i kadrowe. Po licznych przeksztatceniach,
w odréznieniu od wiekszosci europejskich urzedow pro-
bierczych, Urzad na Wegrzech funkcjonuje w Depar-
tamencie Handlu, Przemystu Obronnego, Kontroli
EksportuiBadania Metali Szlachetnych w Urzedzie Miasta
Stotecznego Budapeszt, a nadzér nad dziatalnoscig urzedu
probierczego sprawowany jest przez Ministerstwo
Innowacji i Technologii.

Czynnosci probiercze wykonuja dwie komorki organi-
zacyjne departamentu. Jedna z nich zajmuje sie sferg ba-
dawczg, druga - obstuga klientow, oznaczaniem wyrobdw,
nadzorem probierczym, rejestracja znakow imiennych
producentdw oraz zwalczaniem zjawiska prania brudnych
pieniedzy. tacznie, w obydwu komdrkach organizacyjnych
Urzedu, zatrudnionych jest obecnie 43 pracownikow,
7 czego w sekcji badawczej 23.

Czesc¢ dochodéw z dziatalnosci probierczej odprowa-
dzanych jest do budzetu miasta, reszta stanowi dochody
skarbu panstwa. Fundusze nadziatalnosc przyznawane sg
w formie dotacji, ale Urzad nie posiada samodzielnosci fi-
nansowej. Wczesniej sytuacja bytainna. W latach dziewiec-
dziesigtych wegierski Urzad Probierczy miat range insty-
tutu, nadzorowanego bezposrednio przez Ministerstwo
Finansow. Otrzymywat wysokie dotacje na wyposazenie
i dziatalnos$¢ badawcza i wéweczas jego poziom techniczny
byt znacznie wyzszy niz w Polsce i w pozostatych krajach
tegoregionu Europy. Wegierskiurzad byt jednym z pierw-
szych urzedow probierczych wyposazonych w spektro-
metr ICP, jako jedyny posiadat urzadzenie do badania
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autentycznoscicech probierczych. W instytucie organizo-
wano pierwsze europejskie konferencje miedzynarodowe,
integrujace personel techniczny urzeddéw probierczych.
Stan zatrudnienia wynosit wéwczas okoto 70 osob, ale
liczbe te sukcesywnie redukowano.

Na poczatku XXI wieku, w ramach struktury instytutu,
eksperymentalnie utworzono samofinasujaca sie spotke
gospodarcza, ktora wykonywata czynnosci probiercze.
Kryzys ekonomiczny, ktéry zaczat sie w 2009 r., udaremnit
plany jej dynamicznego rozwoju i nie pozwolit na utworze-
nie filii w Szegedzie, na potudniu Wegier, co miato utatwic
klientom realizacje zgtoszen i ograniczyc rozwijajacy sie
wsréd nich zwyczaj korzystania z ustug innych europej-
skich urzedow probierczych (np. chorwackich lub
stowackich).

Kilkuletnie zabiegi w sprawie organizacji filii, wspierane
przezlokalne organizacje ztotnicze, nie powiodty sie, gtéw-
nie z powodu braku funduszy na zakup wyposazenia, ale
takze ze wzgledu na czeste reorganizacje strukturalne
probiernictwa. Wegierski Urzad Probierczy nie posiada
zatem zadnych oddziatéw, co powoduje sytuacje, w ktorej
prawie wszystkie wyroby z metali szlachetnych przezna-
czone narynek wegierski, wymagajace kontroli probiercze;j,
sg badane i oznaczane w Budapeszcie. ,Prawie”, bowiem
niektorzy producenci - porownujac ceny i terminy wyko-
nywania czynnosci probierczych - zgtaszaja wyroby do
urzedow w sasiednich krajach, korzystajac zobowigzujacej
na obszarze UE zasady wzajemnego uznawania cech
probierczych.

System prawny, préby i cechy probiercze

Na Wegrzech funkcjonuje, ustawowo okreslony, obli-
gatoryjny system probierczy. Z obowigzku oznaczania ce-
chami probierczymi zwolnione sg wyroby ztote o masie
mniejszej niz 1 gisrebrne o masie nizszejod 2 g. W Polsce
prog masy dla wyrobow ztotych rowniez wynosi 1 g, adla
srebrnych 5 g. Dodatkowa réznica polega na tym, ze w pol-
skim prawie zwolnienie to dotyczy catoksztattu czynnosci
probierczych, tzn. badania i cechowania. Oznacza to, ze
wyroby o masie nizszej od okreslonych w ustawie progéw
moga w ogole nie byc¢ zgtaszane do urzeddw probierczych,
natomiast na Wegrzech przedmioty takie nie musza byc¢
oznaczane, ale poddawane sg badaniu zawartosci metalu
szlachetnego, czyli nalezy je zgtosi¢ do urzedu.

Jest toistotnardznica systemowa, zwiekszajaca ochro-
ne konsumenta, gwarantujgca ze zakupione wyroby zo-
staty zbadane przez urzad probierczy. Nalezy przy tym
zaznaczyc, ze badanie takie, poza potwierdzeniem wtasci-
wej zawartosci metalu szlachetnego, moze takze wykry¢
i zastopowac obrot wyrobami zawierajacymi substancje
niebezpieczne, takie jak nikiel lub kadm.

W wegierskim prawie probierczym przewidziano na-
stepujace proby:

- dla wyrobow ztotych: 0,916; 0,750; 0,585; 0,375;

(RP:0,999;0,950;0,750; 0,585; 0,500; 0,375; 0,333)
- dla wyrobow srebrnych: 0,925; 0,200; 0,835; 0,800;

(RP:0,999;0,925;0,875;0,830; 0,800)

- dla wyrobdow platynowych: 0,950; 0,9200;

(RP:0,950;0,850;)

- dla wyroboéw palladowych: 0,950; 0,500;

(RP:0,999;0,850;0,500)

Podobnie, jak w Polsce, wyroby ze stopow palladu wy-
stepujg bardzo rzadko.

Wizerunki wegierskich cech probierczych wielokrotnie
sie zmieniaty. W 1999 r. do wizerunku cechy probierczej
wprowadzono litere informujaca o okresie umieszczenia
cechy. W latach 1999-2005 byta to litera ,A”, nastepnie
-o0d 2006 do 2015 . litera ,B”. Obecnie, od 2016 r. uzy-
wanajest litera ,C". Podobny system wystepuje w Wielkiej
Brytanii, ale tamlitery przypisane sa do konkretnego roku,
anie okresu. Utatwia toidentyfikacje znaku i osadzenie go
w konkretnych ramach czasowych, ale jest dos¢ kosztow-
ne, bowymagawymiany znacznikow odpowiednio do ter-
minu zmiany litery.

N i — — =
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Bl Wizerunkiwegierskich cech probierczych

Nadzor probierczy

Nadzor probierczy naWegrzech jest sprawowany przez
przedstawicieli Urzedu Probierczego we wspotpracy z we-
gierska administracjg podatkowgicelng. Od 3 lutego 2007
roku, na podstawie upowaznienia przewidzianego w pra-
wie handlowym, przedstawiciele urzedu probierczego
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moga naktada¢ kary administracyjne za wykroczenia
w dziedzinie obrotuwyrobamiz metali szlachetnych (wwy-
sokosciod 140do 2900 euro). W Polsce urzedy probiercze
nie posiadajg takich uprawnien, za wykroczenia naktadane
sg grzywny w formie mandatéw, aich wysokos¢ nie moze
przekraczac¢ 500 ztotych, co czasami stanowi razaco matg
kare w stosunku do popetnionego wykroczenia.

Wspodtpraca ze stuzba celng prowadzona jest na
Wegrzech na co dzien, bo jej przedstawiciele uczestniczg
bezposrednio w czynnosci przyjmowania wyrobéw do ba-
daniaioznaczania. Uprawniony urzednik celny przebywa
na terenie urzedu probierczego i kontroluje dokumenty
przywozu i odprawy celnej.

Panujaca epidemia zaktocita nieco ten rytm statej
wspotpracy, zdarzaty sie odstepstwa od opisanej wyzej
procedury, ale formalnie na Wegrzech wczesniejsza kon-
trola celnajest wymogiem przyjecia wyrobu do oznaczenia
cechami probierczymi. Jest toistotnaréznicaw prawnych
kompetencjach polskiego i wegierskiego urzedu. Krajowe
urzedy probiercze nie ingeruja w sprawy legalnosci przy-
wozu, ani w sprawy podatkowe, ale nalezy zaznaczy¢, ze
iw innych europejskich urzedach nie matak scistej wspoét-
pracy tych organow.

Podobienstw w tym zakresie mozna doszukiwac sie je-
dynie w szwajcarskim systemie prawnym, ktéry przewiduje
rownoczesng kontrole probierczgicelng, aoddziaty urze-
déw probierczych usytuowane sa w niektorych portach
lotniczych, np. w Genewie, Bazyleii Zurichu.

Scista wspétpraca réznych organdw kontrolnych z cata
pewnoscig podnosi bezpieczenstwo obrotu, ale tez zna-
czacoograniczajego swobode i stanowi dodatkowa bariere
dla przedsiebiorcow. Poréwnujac dane, dotyczace liczby
przeprowadzanych kontroli probierczychiodnoszacje do
liczby ludnosci oraz liczby zarejestrowanych firm ztotni-
czych, mozna stwierdzi¢, ze przecietny wegierski ztotnik
jest znacznie czesciej i surowiej kontrolowany, niz to ma
miejsce w Polsce. Zakres kontroli jest szerszy, a jej konse-
kwencje - w przypadku stwierdzenia naduzyc¢ - surowsze.
Ani na Wegrzech, ani w innych krajach GV4 nie ma obo-
wigzku informowania przedsiebiorcy o zamiarze jej prze-
prowadzenia, czego wymaga polskie prawo.

Tryb zgtoszen

Dokonanie czynnosci probierczych wymaga osobistego
stawiennictwa klienta w siedzibie Urzedu, bowiem -
w przeciwienstwie do wiekszosci panstw europejskich -
nie przyjeto w praktyce mozliwosci zgtoszenia wyrobow
wtrybie przesytek pocztowych lub kurierskich. Nie sprzyja
temu nie tylko opisywany wyzej wymaog przeprowadzenia
kontroli celnej, ale takze bardzo wysokie ceny ubezpiecze-
niatego rodzaju transportu. Koniecznosc¢ osobistego zgta-
szania i odbioru wyrobow jest krytykowana przez
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przedsiebiorcow, bo jest to czasochtonne i generuje koszty,
ale narazie nie sg planowane zmiany w tym zakresie.

Zgtoszenia dokonywane sg w okienkach podawczych
i nawet w odniesieniu do wyrobow dostarczanych masowo
nie jest praktykowane wpuszczanie klientow do pomiesz-
czenwewnetrznych, tak jak ma to miejsce w Polsce. Jedno
7 trzech okienek posiada zamontowany na ruchomej ramie
wozek, ktory umozliwia bezpieczne przyjecie wiekszej licz-
by wyrobow i jest to rozwiazanie, ktére mogtoby znalez¢
zastosowanie w krajowych OUP.

Okienka w poczekalni. W srodkowe okienko wmontowany jest
wozek

Il Woézek nawyroby o wiekszej masie
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Pojemniki w ktorych przyjmowane sa wyroby do badania
i oznaczania

Ptatnosci realizowane sg gotowkowo i kartami ptatni-
czymi. Dopuszczona jest ptatnosc przelewem, ale w prak-
tyce wystepuje to bardzo rzadko.

Poczekalnia budapesztanskiego Urzedu jest obszerna
iwygodna, posiada wydzielone boksy pozwalajace na dys-
kretne wypetnienie formularzy zgtoszen oraz wykonanie
czynnosci sprawdzajacych wyroby przed zgtoszeniemi po
ich odbiorze. Kazdemu zgtoszeniu, podobnie jak w OUP
w Warszawie, nadawany jest kod kreskowy, co utatwia
i przyspiesza identyfikacje zgtoszenia oraz zmniejsza ry-
zyko pomytki. Zgtaszane wyroby umieszczane sa w stan-
daryzowanych pojemnikach, ktére przechowywane sana,
przystosowanych do ich rozmiaréw, statywach. Pojemniki
roznig sie kolorami, ktére maja funkcje informacyjna - do-
tyczacarodzaju metalu oraz trybu zgtoszenia. Zgtoszenia
pilne, dodatkowo ptatne, wyrdznia czerwony kolor pojem-
nika. System zgtoszen, realizowanych w trybie ekspreso-
wym, jest w Budapeszcie stosowany od dawna. Jednak
zawsze budzit on kontrowersje, bo zwiekszony koszt re-
alizacjitego typu zgtoszen moze stanowic pole do naduzyc.
Sprawe te wielokrotnie omawiano na forum Grupy
Wyszehradzkiej, poniewaz inne urzedy probiercze nie sto-
suja takich praktyk. W obligatoryjnych systemach probier-
czych zgtoszenie wyrobu do badania i oznaczania jest obo-
wigzkiem przedsiebiorcy, a réznicowanie wysokosci optat
w zaleznosci od tempa pracy urzedu nie wydaje sie by¢
stuszne.

Pracownicy Urzedu w Budapeszcie

Liczba zgtoszen do Urzedu jest znaczaca i zwykte ter-
miny bywaja odlegte (w przypadku duzych partiido 10 dni),
ale i tak sa to terminy krotsze, niz w polskich urzedach.
Z porownania danych wynika jednak, ze w 2019 r. roczne
obcigzenie pracownika polskiego urzedu probierczego wy-
nosito 42 085 sztuk wyrobdéw z metali szlachetnych,
a urzednika w Budapeszcie - 32 411. Jest to istotna réz-
nica, ktéra ilustruje przyczyny dtugich terminéw wyzna-
czanych w Polsce i $wiadczy o istniejacych u nas brakach
w zatrudnieniu. Poréwnano dane z 2019 r., bo 2020 r., ze

wzgledu na epidemie, nie jest miarodajny, ale liczby doty-
czace tego roku sg podobne w ujeciu proporcjonalnym.

Pracownicy wegierskiego Urzedu Probierczego, podob-
nie jak pracownicy polskich OUP, maja szeroki zakres kom-
petencjiizlecanych zadan. Nadzor probierczy sprawowany
jest przez osoby, ktore na co dzien zajmuja sie takze reje-
stracja znakow imiennych oraz oznaczaniem wyrobow.
Zmniejszenie zatrudnienia spowodowato ograniczenie
liczby pracownikow administracyjnych, ale ze wzgledu na
obecna strukture i sposéb zarzadzania, sprawy kadrowe,
finansowe i dotyczace gospodarowania mieniem sg wyko-
nywane przez odpowiednie komarkiorganizacyjne urzedu
miasta.

Po likwidacjiinstytutu i dziatajacej wjego ramach spétki,
ptace personelu ulegty duzemu obnizeniuiten stanutrzy-
muje sie nadal. Srednia ptaca jest zblizona do wysokosci
pensji,jakg otrzymujg pracownicy krajowych OUP idlatego
wystepuja trudnosciw zatrudnieniu mtodej, wyksztatconej
kadry. Wsrod personelu zatrudnionego w Budapeszcie
dominujg osoby ze Srednim wyksztatceniem technicznym,
a sredniaich wieku siega 50 lat.

Urzad oferuje dobre warunki socjalne, doptate do po-
sitkdw, dofinasowanie wyjazddw wakacyjnych. Pracownicy
korzystajg z duzego pomieszczenia socjalnego. Majg cat-
kowity zakaz noszenia bizuterii i tego rodzaju przedmioty
musza pozostawia¢w specjalnych szafkach usytuowanych
przy wejsciu do Urzedu.

W zwigzku z panujaca epidemia, w poblizu wszystkich
stanowisk pracy znajdujg sie preparaty do odkazania rak.
W poczatkowej fazie epidemii odnotowano na Wegrzech
pewien spadek liczby zgtoszen wyrobow, ale obserwujac
dane statystyczne mozna stwierdzi¢, ze obcigzenie we-
gierskiego Urzedu jest bardziej réwnomierne niz w Polsce.

Uznawanie cech probierczych krajow UE
na terytorium Wegier

W zwiazku z brakiem odpowiedniej dyrektywy UE, za-
sady wzajemnego uznawania cech probierczych okreslone
sa w orzecznictwie Europejskiego Trybunatu
Sprawiedliwosci. Cechy te muszg by¢ umieszczone przez
niezalezny organ, powinny byc¢ ekwiwalentne z cechami
kraju, na obszarze ktérego wyroby sa sprzedawane, i zro-
zumiate dla konsumentéw. Wymagania te nie sa jedno-
znaczne i stwarzajg mozliwos¢ roznych interpretacji.
Niektére kraje, miedzy innymi Polska, Stowacja, totwa,
Hiszpania nie tworzg zadnych barier rynkowych, natomiast
wiele panstw ustanawia dodatkowe procedury wewnetrz-
ne utrudniajace obrét. Najwiecej tego rodzaju barier ryn-
kowych funkcjonowato w praktyce na Litwie, w Portugalii,
w Czechach, a takze w Wielkiej Brytanii, przed jej wysta-
pieniem z Unii.
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Zgodnie z procedura przyjeta na Wegrzech, nie stoso-
wana w innych krajach UE, uznawanie cech probierczych
danego kraju cztonkowskiego odbywa sie tu na podstawie
uchwaty dyrektora Urzedu Probierczego. Wydanie takiej
uchwaty poprzedza analiza systemu prawnego danego
panstwa i ustalanie ekwiwalentnosci cech probierczych
tego kraju z cechami obowiazujacymina Wegrzech. Ocena
dotyczy metod badawczych poprzedzajacych umieszcze-
nie cech, ich zgodnosci z normami europejskimi, braku to-
lerancji ujemnej przy badaniach oraz zgodnosci obowia-
zujacych prob. Pozytywny wynik tej analizy pozwala na
przyjecie uchwaty w sprawie dopuszczenia do obrotu wy-
robow oznaczonych takimi cechami.

Uchwata dotyczaca polskich cech zostata podjeta 25
maja 2005 r., a wnioskodawca ze strony RP byt Prezes
Gtownego Urzedu Miar. Od tamtego czasu wyroby ozna-
czone polskimi cechami probierczymi moga by¢ sprzeda-
wane na Wegrzech bez ponownej kontroli. Podobne
uchwaty podjeto w odniesieniu do innych panstw GV4.
Wymagane jest jednak, zeby wyroby zwolnione z ponow-
nej kontroli probierczej, poza cechami, posiadaty réwniez
znakiimienne wytworcow. W codziennej praktyce czesto
zdarzaja sie konsultacje pomiedzy urzedemw Budapeszcie
a innymi urzedami probierczymi GV4. Dotyczg one iden-
tyfikacji tych znakdéw oraz potwierdzenia autentycznosci
cech probierczych. Sprzyjatemuwspotpraca prowadzona
w ramach Grupy Wyszehradzkie;j.

Badania zawartosci metali szlachetnych

Laboratorium chemiczne Urzedu w Budapeszcie, poza
wyrobamijubilerskimi, bada zawartos¢ metali szlachetnych
w sztabach, surowcach, pétfabrykatach, odpadach, kata-
lizatorachiztomie. Jest to znacznie szerszy zakres dziata-
nia, niz to ma miejsce w polskich urzedach probierczych.
W Swietle polskiego prawa wszelkie materiaty surowcowe
sg zwolnione z kontroli probierczej, a koncepcja zmian
w tym zakresie zostata odrzucona w prowadzonym obec-
nie procesie nowelizacji prawa krajowego.

W przeciwienstwie do niektorych urzedow europej-
skich, w ktorych mozna zaobserwowac niepokojacy trend
w postaci rezygnacji z metod analitycznych narzecz metod
nieniszczacych, na Wegrzech konsekwentnie utrzymywa-
ny jest system badan okreslonych w normach ISO. Badania
wstepne przeprowadza sie metoda fluorescencji rentge-
nowskiej, w celu ustalenia, czy badany wyrdéb lub partia
wyrobow sa wykonane z jednorodnych stopow, a takze
w celu wyselekcjonowania probek materiatu do analizy
chemicznej. Sporadycznie wykorzystywana jest takze me-
toda przyblizona, na kamieniu probierczym, ale jej zasto-
sowanie w budapesztanskim Urzedzie jest znacznie mniej-
sze niz w Polsce.
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Laboratorium chemiczne wyposazone jest w kilka pie-
cow kupelacyjnych, intensywnie eksploatowanych.
Podczas wizyty w Urzedzie uruchomione byty rownolegle
trzy piece, co Swiadczy o duzej liczbie wykonywanych ana-
liz stopow ztota. Przyjeto tam praktyke, nie spotykang
w innych urzedach, odrebnego badania stopéw biatych
i z6ttych, i wykorzystuje sie do tego oddzielne piece. Ma
to zwigzek z réznicamiw temperaturze, ale nie ma potrzeby
powielania tego zwyczaju, tym bardziej, ze piece kupela-
cyjne zuzywaja bardzo duzo energii elektryczne;j.

B Laboratorium - piece kupelacyjne

Stopy srebra badane sg przy uzyciu dwdch urzadzen
potencjometrycznych. Ze wzgledu na wspomniane réznice
w limitach masy wyrobéw zwolnionych z obowigzku ozna-
czania, $Srednia masa wyrobu srebrnego, badanego
w Urzedzie w Budapeszcie, jest znacznie nizsza niz
w Polsce.

Poza produkcja pochodzaca od lokalnych ztotnikow,
duzo badanych wyrobow pochodzi z Turcji i Wtoch.
Mniejszy, nizw innych krajach GV4, jest import z Dalekiego
Wschodu.

Na Wegrzech, podobnie jak w Polsce, wystepuje pro-
blem badania stopéw platyny. Pochodzacy z lat dziewiec-
dziesigtych, niegdys bardzo nowoczesny, spektrometr ICP
nie zapewnia obecnie pozadanej doktadnosci badan i wy-
maga wymiany. Planowany jest zakup nowego urzadzenia
i gromadzone sg obecnie oferty dostawcow. Omawiano
ten problem na posiedzeniu GV4, bowiem koszty zakupu
takiej aparatury sa bardzo wysokie, a jej wykorzystanie
- rzadkie. W tej sytuacji inwestowanie moze sie wydawac
nieracjonalne, szczegdlnie w sytuacji kiedy konieczne jest
state uzupetnianie wyposazenia urzedéw w spektrometry
fluorescencji rentgenowskiej, potencjometry, wagi anali-
tyczne i urzadzenia do umieszczania cech. Przyjmuje sie
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B Okreslanie zawartosci srebra metoda potencjometryczng

jednak, ze funkcjonujacy wspotczesnie urzad probierczy
nie moze by¢ pozbawiony mozliwosci badania stopow pla-
tyny, tym bardziej, ze badania takie przewidziane sa w sys-
temach prawnych. W ramach miedzynarodowych progra-
mow badawczych, w ktérych biorg udziat urzedy probier-
cze Grupy Wyszehradzkiej, réwniez emitowane sa probki
stopow platyny, co dodatkowo uzasadnia koniecznosc
wyposazania urzeddéw w spektrometry ICP.

Oznaczanie wyrobéw

Cechowanie wyrobow wykonywane jest w Budapeszcie
metodami tradycyjnymi, przy uzyciu mtotkow probier-
czych. Urzad wyposazony jest takze w czeskie urzadzenia
mechaniczne, jakich uzywa sie we wszystkich urzedach
Grupy Wyszehradzkiej oraz na Litwie, Cyprze i totwie.
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B Szczypce uzywane do oznaczania obraczek

Obraczkioznaczane sg cechami probierczymiprzy po-
mocy specjalnych szczypiec, ktore, jak dotychczas, nie byty
stosowane w polskich urzedach, ale nalezatoby wdrozyc
proby ich wykorzystania.

W przeciwienstwie do pozostatych krajow Grupy
Wyszehradzkiej oraz innych krajéw europejskich, na
Wegrzech rzadko stosuje sie laserowg metode cechowa-
nia, a liczba umieszczonych cech laserowych, w poréwna-
niu z innymi panstwami, jest znikoma. llustruja to przykta-
dowe dane poréwnawcze z PolskiiWegier, przedstawione
na koncu artykutu.

Z relacji wegierskich kolegdw wynika, iz przyczyna ma-
tego zainteresowania takim sposobem oznaczania sg do-
datkowe koszty, niechetnie ponoszone przez klientow
Urzedu oraz ich watpliwosci dotyczace trwatosci cech.

Bl Pomieszczenie, w ktérym odbywa sie oznaczanie wyrobow

B Laserowe urzadzenie do oznaczania wyrobow
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Ten sposéb oznaczania wykorzystywany jest gtownie
w przypadkach, kiedy, ze wzgledow technicznych,
nie mozna umiescic¢ cech w sposdb tradycyjny i jedyna al-
ternatywa jest wydanie swiadectwa badania. Tam gdzie
mozliwe jest cechowanie reczne, laser nie jest uzywany.

W innych urzedach probierczych wdrazanie i doskona-
lenie laserowej metody cechowania jest bardzo dynamicz-
neisaurzedy, np.w Wielkiej Brytanii, gdzie powoliwypiera
ona inne sposoby umieszczania cech.

Podsumowanie

Utrzymywanie tradycyjnych sposobdw cechowania
wyrobow to zjawisko potwierdzajace pewna odrebnosc
wegierskiego Urzedu Probierczego. Swiadczy o tym za-
rowno tradycyjne podejscie do sprawy badan i doktadnosci
ich wynikéw, jak tez stosowanie, jako nadrzednej, zasady
ochrony konsumenta i bezpiecznego obrotu.

Trudno jednoznacznie ocenic te sytuacje oraz perspek-
tywy jej utrzymania w przysztosci. Wymaga to na pewno
duzej konsekwencjii determinacji autoréw lokalnego pra-
wa oraz umiejetnosci ochrony jego zasad podczas proce-
dur notyfikacyjnych. Wydaje sie tez, ze wegierscy przed-
siebiorcy z branzy ztotniczej, w porownaniu z polskimi
wytwaorcami, wykazujg mniejszg determinacje w walce
0 swoje prawa i zapewnienie swobody dziatalnosci gospo-
darczej. Godza sie naingerencje w sfere legalnosci dziata-
nia, na czeste kontrole, stosowanie niszczacych metod
badawczych oraz dodatkowe optaty za przyspieszenie
tempa badan.

Oceniajgc wegierskie prawo i funkcjonujacy tam Urzad
przez pryzmat trzydziestoletnich kontaktéw mozna po-
wiedzie¢, ze jest to instytucja, ktdra cieszy sie niestabna-
cym autorytetem, rzetelnie wykonuje swoje zadania, bedac
wiarygodng i budzacg zaufanie. Laboratorium Urzedu jest
od lat akredytowane i systematycznie audytowane, zgod-
nie z wymaganiami normy 1SO 17025. Uzyskuje dobre
wyniki w emitowanym przez Staty Komitet Konwencji
Wiedenskiej programie Round Robin oraz w Lab-tescie.
Mozna zaobserwowac znacznie wieksze, nizw Polsce, wy-
korzystywanie w Budapeszcie cechy konwencyjnej CCM
(common control mark). Mimo limitéw finansowych, apa-
ratura badawczajest systematycznie modernizowanaiwy-
mieniana. Mozna miec¢ nadzieje, ze kierownictwu Urzedu
udasie zrealizowad plan zmiany siedziby, cho¢ obecne wa-
runki lokalowe sg dobre.

Mimo nietypowego usytuowania Urzedu w strukturach
Departamentu Urzedu Miasta oraz podziatu czynnosci
probierczych pomiedzy dwie odrebne sekcje, mozna po-
wiedzie¢, ze dziatalnoscig w zakresie probiernictwa na
Wegrzech faktycznie zarzadza od lat pan Arpad Antal
Szucks. Dtugoletni pracownik, dawny szef Wydziatu
Nadzoru, od lat reprezentujgcy Wegry na forum Konwencji
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Wiedenskiej. Kompetentny i doswiadczony, jest obecnie
najlepszymkandydatem na stanowisko Przewodniczacego
Grupy Wyszehradzkiej, ktéry bedzie wybierany na najbliz-
szym spotkaniu. Delegacja polska bedzie musprzyjacizy-
czyc¢ tego wyboru.

Dyrektor Urzedu Probierczego w Budapeszcie przed siedziba
Urzedu

Maria Magdalena Ulaczyk

Dyrektor Okregowego Urzedu Probierczego
w Warszawie. Zastepca Przewodniczacego
Konwencji o kontroli i cechowaniu wyrobéw
z metali szlachetnych. Przewodniczaca
Europejskiego Stowarzyszenia Urzedow
Probierczych w latach 2001-2003. Prawnik,
absolwentka Wydziatu Prawa i Administracji
UW oraz studiéow podyplomowych na
Woydziale Zarzadzania UW. Autorka licznych
publikacji i opracowan z dziedziny
probiernictwa.
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Dane poréwnawcze

Wegry

Liczba i masa (podana w gramach) wyrobodw zgtaszanych do badania i cechowania w latach 2015-2020

Srednia masa wyrobu

Wyroby Masa ogo-
Rok Au (szt.) Au (masa) Ag (szt.) Ag (masa) ,
ogotem tem AU Ag
2015 440395 1388308 974978 4179355 | 1415373 | 5567663 3,15 4,29
2016 462172 1525221 966008 4257660 | 1428180 | 5782881 3,30 4,41
2017 521490 1625996 956 644 4414869 | 1478134 | 6040865 3,12 4,61
2018 619757 1999257 845 617 4217 325 1465374 | 6216582 3,23 499
2019 616 828 2005632 776864 3934877 | 1393692 | 5940509 3,25 5,07
2020 506084 1613608 679 992 3365673 | 1186076 | 4979281 3,19 4,95
Polska
Liczba i masa (podana w gramach) wyrobow zgtaszanych do badania i cechowania w latach 2015-2020
Wyroby | Masaogo- | Sredniamasawyrobu
Rok Au (szt.) Au (masa) Ag (szt.) Ag (masa) ot ;
ogotrem em Au Ag
2015 2036388 | 7061804 | 2975959 | 22260537 | 5012347 | 29322341 3,47 748
2016 2150096 | 8330576 | 3112171 | 22575812 | 5262267 | 30906388 3,87 725
2017 2343129 | 6068241 | 2776714 | 20533754 | 5119843 | 26 601 995 2,59 7.39
2018 2465406 | 6005413 | 2801321 | 21150490 | 5266727 |27 155903 2,44 7,55
2019 2487723 | 5865559 | 3083773 | 21088549 | 5571496 | 26954108 2,35 6,83
2020 2039953 | 4846426 | 1981547 | 14339318 | 4021500 | 19 185744 2,37 7,23
Wegry
Wyroby oznaczone cecha konwencyjng w latach 2019-2020
Rok Au Ag
2019 30854 6442
2020 33501 1138
Polska
Wyroby oznaczone cecha konwencyjng w latach 2019-2020
Rok Au Ag
2019 1535 596
2020 987 4132
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Wegry

Wyroby oznaczone cecha laserowa w latach 2019-2020

Rok Au Ag
2019 4805 1037
2020 5318 1318

Polska

Wyroby oznaczone cecha laserowa w latach 2019-2020

Rok Au Ag
2019 476379 177084
2020 392701 127539

Wegry

Kontrole probiercze w latach 2015-2020

Rok Liczba kontroli
2015 850
2016 839
2017 819
2018 877
2019 893
2020 715

Polska

Kontrole probiercze w latach 2015-2020

Rok Liczba kontroli
2015 776
2016 798
2017 822
2018 795
2019 801
2020 133

58

Metrologia i Probiernictwo - Biuletyn Gtéwnego Urzedu Miar - vol. 27, nr 2/2021



Badanie biegtosci w laboratoriach chemicznych polskich
urzedéw probierczych w programie Round Robin

Proficiency testing in chemical laboratories of Polish assay offices at the Round

Robin program

Aleksandra Gorkiewicz-Malina, Pawet Kowaléwka
Okregowy Urzad Probierczy w Krakowie

Tematem artykutu jest poréwnanie i ocena wynikéw badan uzyskanych przez laboratoria chemiczne krajo-
wych urzedéw probierczych, uczestniczacych w dwdch edycjach (2020 oraz 2021) miedzynarodowego pro-
gramu badan biegtosci Round Robin, w zakresie badania zawartos$ci metali szlachetnych w stopach jubilerskich.
Przeprowadzone badania biegtosci obejmowaty analize probek testowych technika spektrometrii fluorescen-
cji rentgenowskiej oraz metodami chemicznymi, w oparciu o ktére krajowe urzedy probiercze ustalajg proby
stopow jubilerskich i podejmuja decyzje o umieszczaniu cech probierczych na wyrobach z metali szlachetnych.
Stopy ztota, srebra oraz platyny zostaty zbadane przez laboratoria chemiczne okregowych urzedéw probier-
czych w Krakowie i w Warszawie oraz ich wydziatéw zamiejscowych.

The main topic of this article is comparison and evaluation of test results obtained by chemical laboratories of
national assay offices participating in in two editions (2020 and 2021) of Round Robin proficiency testing pro-
gram on testing of precious metals concentrations in jewelry alloys. The conducted proficiency testing cove-
red analyses of test samples using X-ray fluorescence spectrometry technique and chemical methods, used
by national assay offices to determine fineness of jewelry alloys and make decisions on hallmarking of precio-
us metal articles. The gold, silver and platinum alloys were tested by chemical laboratories of Regional Assay

Offices in Krakow and Warsaw and their Local Branch.

Stowa kluczowe: badania biegtosci, stopy jubilerskie, technika spektrometrii fluorescencji rentgenowskiej
Keywords: : proficiency testing, jewelry alloys, X-ray fluorescence spectrometry technique

Wprowadzenie

Cztonkostwo Polskiw Konwencji o kontrolii cechowa-
niuwyrobéw z metali szlachetnych daje mozliwosc udziatu
wod lat prowadzonym programie badania biegtosci Round
Robin (RR), organizowanym przez Statg Grupe Techniczng
(STG), funkcjonujacg przy Statym Komitecie (SC)
Konwengcji. Stuzy on do monitorowania kompetencji urze-
dow probierczych, ktore postuguja sie wspolnym znakiem
kontroli (CCM). Do testow przekazywane sg urzedom pro-
bierczym stopy specjalnie wykonane na zlecenie organiza-
tora badan biegtosci. Probki stopéw ztota i srebrasa przed-
miotem badan corocznie, natomiast probki stopow platyny
i palladu badane s co najmniej raz na 5 lat. Kazda edycja
programu obejmuje badanie prébek tego samego stopu
w pierwszym etapie metodg spektrometrii fluorescencji
rentgenowskiej, a nastepnie metodami chemicznymi.
Probkido analizy chemicznej udostepniane sa uczestnikom
dopiero po przekazaniu organizatorowi wynikéw pomia-
row probek metodg XRF.

Uczestnicy programu Round Robin

Udziat w programie badar Round Robin jest obligato-
ryjny dla urzedow probierczych panstw cztonkowskich
Konwencji, co upowaznia je do umieszczania CCM na ba-
danychwyrobach, natomiast dla obserwatoréw oraz gosci
zinnych panstw, niebedacych cztonkami Konwencji (ponad
40 % uczestnikow), jest dobrowolny.

W tab. 1 zamieszczono informacje o liczbie uczestnikow
w poszczegblnych seriach badan. Zauwazy¢ mozna, ze np.
w RR47 (2020) liczba laboratoriéw, w przypadku polskich
urzedodw probierczych, stanowi 28,5 % w odniesieniu do
cztonkow Konwencjii 15 % w odniesieniu do liczby wszyst-
kich uczestnikow programu. Dane te dotycza badan
analitycznych.

Do 2019 r.w miedzynarodowym programie poréwnan
miedzylaboratoryjnych RR braty udziat wytacznie labora-
toria chemiczne okregowych urzedow probierczych
z Krakowa i Warszawy. Ich udziat w programie obejmowat
zaréwno badania z zastosowaniem metody spektrometrii
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Tab. 1. Liczba uczestnikow programéw badawczych

2020 2021
RR47: Au RR48: Ag RR49: Au RR50: Ag RR51: Pt

o > o > o > o > o -

s | 213l s | €|13El | €% | €|3E| = | 2|32

n ] > 7] ] P n ] > 7] [5) > n ] >

0 2058 2 2% 2| 25| B 2 58| B |58

BER RER BER g =5 RER

Analiza 10 | 35 | 67| 10 | 34 | 65 | 10 | 35 | 65| 10 | 34 | 61 | 1 | 12 | 27
chemiczna

XRF 2 3| 62| 2 | 36| 60| 2 | 3¢ | 58| 2 |34 58| 2 | 30| 53

fluorescencji rentgenowskiej XRF, jak rowniez badan ana-
litycznych, obligatoryjnych dla ztota i srebra.

Od 2020 r. obowigzkiem wykonywania badan stopow
ztota i srebra metodami analitycznymi zostaty réwniez
objete wszystkie laboratoria chemiczne wydziatow zamiej-
scowych przy okregowych urzedach probierczych
w Krakowie i w Warszawie. Przyczyna byta koniecznos¢
sprawdzenia poprawnosci uzyskiwanych przez nie wyni-
kow badan, gdyz wszystkie te wydziaty majg uprawnienia
doumieszczania CCM na zbadanych wyrobach ze stopow
metali szlachetnych.

Warianty sktadu stopdéw w programie
Round Robin w latach 2020i 2021

Do badan wykonywanych w pieciu prowadzonych
wtym okresie programach wytypowano nastepujace stopy
metali szlachetnych:
edycja 2020
® RR 47 - czterosktadnikowy stop ztota (Au-Ag-Cu-Zn),
® RR 48 - trojsktadnikowy stop srebra (Ag-Cu-Zn),
edycja 2021
® RR 49 - trojsktadnikowy stop ztota (Au-Ag-Cu),

o RR 50 - dwusktadnikowy stop srebra (Ag-Cu),
e RR 51 - dwusktadnikowy stop platyny (Pt-Cu).

Tab. 2. Sktad chemiczny badanych stopow
w poszczegdlnych edycjach

Metal Zawartc?sc Pozostate sktadniki

RR w stopie o
szlachetny o %o
%0
Ag: 100; Cu: 235;
47 Au 586,22 Zn: 80
48 Ag 925,65 Cu:45;Zn: 30
49 Au 749,92 Ag:220,29; Cu: 30
50 Ag 89992 Cu: 100,08
51 Pt 949,86 Cu: 50,08
60

Procentowe zawartosci zarowno sktadnika podstawo-
wego, jak rowniez dodatkow stopowych zamieszczono
w tab. 2.

Kryteria oceny wynikow

Podstawa oceny wynikéw uzyskanych przez uczestni-
kow jest wielkosc réznicy pomiedzy uzyskanym wynikiem
oznaczenia zawartosci sktadnika gtownego a wartoscig
przypisang badanej prébki. Do tego celu uzywany jest pa-
rametr z-score, zdefiniowany jako:

Z= (X — Xp)/Opt (1)
gdzie:

x - wynik uczestnika (Srednia arytmetyczna z 4 indywi-
dualnych wynikow),

Xy — wartos¢ przypisana,

gy — odchylenie standardowe do oceny biegtosci (SDPA).

Wartos¢ przypisana wyznaczana jest jako konsensus
wynikow uczestnikéw uzyskanych na drodze analizy che-
micznejdanego stopu. Odchylenie standardowe do oceny
biegtosci wyznaczane jest na podstawie rozrzutu wynikow
uczestnikow w danej rundzie. Obie wartosci obliczane sa
za pomocg odpornych metod statystycznych (Algorytm
Awedtug normy ISO 13528).

Tab. 3. Interpretacja wynikéw badania biegtosci
na podstawie parametru z-score

z-score Ocena Oczekiwana reakcja
|z <2 wynik satysfak- dalszy monitoring
cjonujacy
2<|z]<3 wynik watpliwy | sygnat ostrzegawczy
|z] >3 Wéllgg;ijztc\(f_ wymagane dziatanie
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W programie Round Robin oceniana jest takze we-
wnatrzlaboratoryjna powtarzalnosc¢ uzyskanych wynikdw.
Dla kazdego zbioru indywidualnych wynikéw obliczane
jest odchylenie standardowe oraz wariancja. Uzyskanie
odchylenia standardowego wyzszego od wartosci o, trak-
towane jest jako sygnat ostrzegawczy, wymagajacy pod-
jecia stosownych dziatan zapobiegawczych.

Niezaleznie od jednakowych procedur i instrukcji sto-
sowanych przez wszystkie urzedy probiercze w Polsce
w zakresie oznaczania zawartosci metali szlachetnych
w stopach, istnieje ryzyko przekroczenia dopuszczalnej
granicy btedu, co moze skutkowac uzyskaniem wyniku
badania nieodpowiadajacego rzeczywistej probie stopu.
Miedzynarodowy program badan biegtosci umozliwia za-
tem regularng kontrole, pozwalajaca na wyeliminowanie
przyczyn skutkujacych powstawaniem rozbieznosci po-
miedzy uzyskanym wynikiem oraz wartoscig prawdziwa.

Metoda spektrometrii fluorescencji
rentgenowskiej (XRF)

Jedna zmetod badania zawartosci metali szlachetnych
w ich stopach jest metoda fluorescencji rentgenowskiej
(XRF). Jest to analiza ilosciowo-jakosciowa. W oparciu
o uzyskane zapisy mozna okresli¢ nie tylko zawartosc pro-
centowa metalu szlachetnego w stopie, ale réwniez zawar-
tos¢ wystepujacych w nim dodatkow stopowych. Jest to
metoda nieniszczaca, wymagajaca jedynie odpowiedniego
przygotowania (oczyszczenia) badanej powierzchni.

Wywotane oddziatywaniem wigzki fotonow promienio-
wania rentgenowskiego z atomami probki zjawisko fluore-
scencji jest zrodtem promieniowania wtérnego, rejestro-
wanego przez detektor. Zapis powstatego widma jest wy-
kresem zliczer fotondw na jednostke czasu w funkcji ich
energii. Charakterystyczne dlakazdego pierwiastka uktady
linii umozliwiajg identyfikacje sktadnikow stopu, natomiast
wzajemny stosunek ich intensywnosci stanowi podstawe
analizy ilosciowej. Doktadnosc tej metody uzaleznionajest
od klasy stosowanych spektrometréw fluorescencji rent-
genowskiej, ich wyposazenia oraz mozliwosci kalibracji.

Dzieki przeprowadzonemu wspdlnemu przetargowi
udato sie zakupic dla wszystkich urzedow probierczych
w kraju spektrometry Fischerscope X-RAY XAN 250, co
umozliwia dokonywanie pomiaréw na poréwnywalnej apa-
raturze i przy identycznym oprogramowaniu.

Aktualnie, w badaniach XRF naww. spektrometrachdla
probek ztota, srebra i platyny (RR 47, 48, 49, 50 i 51)
uczestnicza tylko okregowe urzedy probiercze w Krakowie
i w Warszawie. Polskie urzedy probiercze umieszczaja
CCM tylko po zbadaniu wyrobéw metodami analitycznymi,
wiec udziat wydziatow zamiejscowych w badaniach prze-
prowadzanych metoda XRF nie jest obowigzkowy.

Rys. 1. Spektrometr fluorescencji rentgenowskiej Fischerscope
- Ray XAN 250

Metoda kupelacyjna - stopy ztota

Do oznaczania zawartosci ztota w jego stopach stoso-
wana jest obligatoryjnie metoda kupelacyjna (metoda
ogniowa), zgodnie z obowigzujacg norma PN-EN ISO
11426. Jest to metoda wymagajaca pobrania prébki wy-
robu, co wigze sie 7 jego zniszczeniem.

Kupelacja jest metodg wagowa, aktualnie uwazana za
najdoktadniejszg z metod przy podejmowaniu decyzji
o probie dlastopow ztota. Polega ona na stapianiu badanej
probki z otowiem oraz dodatkiem srebra (inkwartacja),
w atmosferze utleniajacej, w piecu oporowym. Znajdujace
sie w stopie ztota metale nieszlachetne (Cu, Pb, Niiszereg
innych pierwiastkow) ulegajg utlenieniu i wsigkaja w poro-
waty tygiel magnezytowy (kupelka). Tak oczyszczone ziar-
no, zawierajace ztoto i srebro, poddawane jest obrobce
mechanicznej, anastepnie wygotowaniu w rozcienczonym
kwasie azotowym (33 %, a nastepnie 49 %). Oddzielone
w taki sposdb czyste ztoto - po przeptukaniu woda desty-
lowang oraz wyzarzeniu - jest wazone. Jego masa odno-
szona jest do poczatkowej masy odwazki analitycznej, co
umozliwia ustalenie préby stopu. Doktadnosc¢

I Rys. 2. Piec kupelacyjny do analizy stopdw ztota

(metoda ogniowa)
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uzyskiwanych wynikow uzalezniona jest od wielu czynni-
kow zarowno od sposobu przygotowania probki, jak réw-
niez od przebiegu kolejnych etapdw badania metoda
kupelacji.

Metoda potencjometrycznego
miareczkowania - stopy srebra

Do badania stopow srebra stosowana jest obligatoryjnie
metoda potencjometryczna, zgodnie z norma 1ISO 11427.
Jest to rowniez metoda niszczaca, ktéra polega na mia-
reczkowaniu roztworzonej w rozciefczonym kwasie azo-
towym (33 %) probki stopu srebra roztworem bromku
potasu, podczas ktérego zachodzi reakcja stracania nie-
rozpuszczalnego w wodzie bromku srebra. Proces kontro-
lowany jest przy uzyciu kombinowanej elektrody srebro-
wej, ktorej wskazania zaleza od aktualnego stezenia jonow
srebrowych w badanym roztworze. Na podstawie prze-
biegu krzywej mierzonego napiecia w funkcji objetosci
dodanego titrantu, znajomosci jego miana oraz masy od-
wazki analitycznej, wyznacza sie probe stopu.

W laboratoriach krajowych urzedéw probierczych
oznaczenia tg metoda wykonuje sie przy uzyciu zestawdw
do automatycznego miareczkowania potencjometryczne-
go Mettler Toledo lub Metrohm.

Rys. 3. Potencjometr z automatycznym podajnikiem probek do
analizy stopow srebra firmy Mettler Toledo

Metoda spektrometrii emisji optycznej
ze wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie
sprzezonej (ICP-OES) - stopy platyny

i palladu

Do oznaczania zawartosci platyny oraz palladu w ich
stopach jubilerskich wykorzystuje sie w Laboratorium
AnalizChemicznych OUP w Warszawie technike ICP-OES.
Awaria aparatury uniemozliwia obecnie wykonywanie ana-
liz z zastosowaniem tej metody. Metoda polega na porow-
naniu intensywnosci wybranych linii emisyjnych sktadnika
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gtownego prébki z liniami probki o znanym stezeniu, przy
wykorzystaniu itru jako wzorca wewnetrznego.
Roztworzong i odpowiednio rozcieficzong probke anali-
tyczng wprowadza sie przy uzyciu pompy perystaltycznej,
poprzez nebulizer, do plazmy argonowej, gdzie nastepuje
jonizacja atoméw probki. W wyniku rekombinacji elektro-
néw powstaje emisja swiatta o dtugosciach fali charakte-
rystycznych dla pierwiastkow obecnych w probce.
Uzyskane widmo jest uktadem linii, ktérych intensywnos¢
jest proporcjonalna do zawartosci sktadnikow w prébce
badanego stopu, co jest podstawa analizy ilosciowej wy-
konywanej tag metoda.

Zestawienie wynikéw badan stopéw ztota,
srebra i platyny w programie Round Robin
- edycje 20201 2021

Wyniki oznaczen zawartosci metali szlachetnych
w prébkach badanych w poszczegodlnych rundach progra-
mu, wraz z wartosciami parametru z-score, przedstawiono
w tab. 4-12.

Wyniki badan stopéw ztota - metoda
kupelacyjna

W badaniu stopu ztota RR 47 (edycja 2020) metoda
kupelacyjna dziewiec nadziesie¢ laboratoriow nalezacych
do polskich urzedow probierczych uzyskato satysfakcjo-
nujace wyniki. Analiza przyczyn uzyskania niesatysfakcjo-
nujacego wyniku (z=-3,05) przez laboratorium
w Czestochowie (tab. 4) ujawnita problemy z piecem ku-
pelacyjnym. Podjeto skuteczne dziatania w celu ich elimi-
nacji. Laboratorium we Wroctawiu, pomimo poprawnego
wyniku oznaczenia, uzyskato niezadowalajgcy poziom pre-
cyzji, co zostato potraktowane jako sygnat ostrzegawczy.

W edycji 2021 wszystkie laboratoria polskiej admini-
stracji probierczej, uczestniczace w badaniu biegtosciw za-
kresie oznaczania zawartosci ztota metoda kupelacyjna,
uzyskaty satysfakcjonujgce wyniki. Jedynie powtarzalnosc
indywidualnych wynikéw laboratorium w Gdansku byta
stabsza od odtwarzalnosci miedzylaboratoryjnej w rundzie
(tab. 5). W tym przypadku nalezy miec¢ jednak na uwadze
wyjatkowo niski rozrzut wynikow uczestnikéw badania -
precyzja wynikow gdanskiego laboratorium nadal miesci
sie ponizej progu wymaganej powtarzalnosci zdefiniowa-
nej w normie ISO 11426 (0,5 %o). Tak wysoka odtwarzal-
nosc¢ wynikéw jest najprawdopodobniej spowodowana
zastosowaniem w rundzie klasycznego, trojsktadnikowego
stopu ztota.

Wyniki badan stopéw ztota - metoda XRF

Reprezentujgce polskg administracje probiercza w za-
kresie badan prébek stopow ztota technikg XRF laboratoria
OUP w Krakowie i w Warszawie uzyskaty wyniki
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Tab. 4. Wyniki RR 47 - analiza chemiczna stopu ztota,
Xpi = 586,23 %0, 0, = 0,37

Srednia s

Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 z-score
Krakow 1 585,9 585,9 585,7 585,7 585,80 0,12 -1,16
Warszawa 2 586,4 586,4 586,1 586,1 586,25 0,17 0,05
Biatystok 3 586,3 586,4 586,4 586,4 586,38 0,05 0,39
todz 4 586,2 586,6 586,6 586,7 586,53 0,22 0,80
Bydgoszcz 5 586,0 586,3 586,3 586,5 586,28 0,21 0,12
Gdansk 6 586,8 586,8 586,7 586,8 586,78 0,05 1,47
Chorzow 7 586,2 586,1 586,4 586,5 586,30 0,18 0,19
Czestochowa 8 585,7 585,0 585,0 584,7 585,10 0,42 -3,05
Poznan 9 586,5 586,5 5864 586,5 586,48 0,05 0,66
Wroctaw 10 586,0 586,7 586,3 586,9 586,48 0,40 0,66
Tab. 5. Wyniki RR 49 - analiza chemiczna stopu ztota,
Xpi = /49,99 %0, 0y = 0,14
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakéw 1 750,0 7499 750,0 750,1 750,00 0,08 0,07
Warszawa 2 750,0 750,1 750,0 750,0 750,03 0,05 0,25
Biatystok 3 749.8 7498 7499 750,0 749,88 0,10 -0,82
todz 4 750,1 7499 7499 750,1 750,00 0,12 0,07
Bydgoszcz 5 749.8 7499 750,0 750,1 749,95 0,13 -0,29
Gdansk 6 7499 7499 750,1 750,2 750,03 0,15 0,25
Chorzow 7 750,1 750,1 750,3 750,3 750,20 0,12 1,5
Czestochowa 8 7499 750,1 750,1 750,2 750,08 0,13 0,61
Poznan 9 750,0 750,0 750,0 750,0 750,00 0,00 0,07
Wroctaw 10 750,1 7499 750,0 750,1 750,03 0,10 0,25
Tab. 6. Wyniki RR 47 - analiza XRF stopu ztota,
Xpt = 586,23%0, 05 = 1,99
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 585,8 585,7 586,1 586,0 585,90 0,18 -0,17
Warszawa 2 586,8 586,3 586,9 5871 586,78 0,34 0,27
Tab. 7.Wyniki RR 49 — analiza XRF stopu ztota,
Xpi = 749,99%0, 0p = 0,97
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 750,1 750,6 750,7 750,6 750,5 0,27 0,53
Warszawa 2 750,0 751,3 7495 750,0 750,2 0,77 0,22

satysfakcjonujace w obu rundach. Nalezy zwrécic¢ takze
uwage na bardzo wysoka precyzje wynikow OUP, charak-
teryzujacych sie doktadnoscig i powtarzalnoscia.
Doktadnosc i precyzja pomiarow metodg spektrometrii

srebra jest na ogdt znacznie gorsza w poréwnaniu z wyni-
kami uzyskanymimetodami chemicznymi. W tym przypad-
ku uzyskane wyniki sg na niemal porownywalnym
poziomie.

fluorescencji rentgenowskiej (XRF) dla stopéw ztota oraz
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Tab. 8. Wyniki RR 48 - analiza chemiczna stopu srebra,
Xpi = 925,70 %0, 05 = 0,91

Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 9250 9251 9249 924.8 924,95 0,13 -0,82
Warszawa 2 925,7 925,8 9259 925,8 925,80 0,08 0,11
Biatystok 3 9254 925,8 925,8 926,0 925,75 0,25 0,05
todz 4 9254 925,2 9247 924.8 925,03 0,33 -0,74
Bydgoszcz 5 924.3 9249 925,0 9251 924,83 0,36 -0,96
Gdansk 6 925,2 9254 9259 926,1 925,65 0,42 -0,05
Chorzow 7 925,5 925,3 9257 9257 925,55 0,19 -0,16
Czestochowa 8 924.6 924.,6 924,3 924.4 924,48 0,15 -1,35
Poznan 9 9250 9250 925,0 9251 925,03 0,05 -0,74
Wroctaw 10 924.5 924.4 923,7 924,0 924,15 0,37 -1,70
Tab. 9. Wyniki RR 50 - analiza chemiczna stopu srebra,
Xpi = 899,88 %0, 0, = 0,36
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 899,7 8998 899,6 8998 899,73 0,1 -0,43
Warszawa 2 8993 8991 8992 8991 899,18 01 -1,96
Biatystok 3 8997 8998 8999 900,2 899,90 0,22 0,06
todz 4 900,2 8995 8994 8998 899,73 0,36 -0,43
Bydgoszcz 5 899,6 900,1 900,4 900,4 900,13 0,38 0,68
Gdansk 6 8999 900,2 900,2 900,5 900,20 0,24 0,89
Chorzow 7 8998 8995 8995 8999 899,68 0,21 -0,57
Czestochowa 8 8993 8998 900,0 900,2 899,83 0,39 -0,15
Poznan 9 900,0 900,1 900,0 900,0 900,03 0,05 0,40
Wroctaw 10 8998 8994 8995 8999 899,65 0,24 -0,64
Tab. 10. Wyniki RR 48 - analiza XRF stopu srebra,
Xpi = 925,70 %o, 07 = 1,96
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 926,8 926,8 9272 927,0 926,95 0,19 0,64
Warszawa 2 928,0 9272 928,5 9275 927,80 0,57 1,07
Tab. 11. Wyniki RR 50 - analiza XRF stopu srebra,
Xpi = 899,88 %o, 0 = 1,97
Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 1 899,6 899,7 898,9 898,6 899,20 0,54 -0,35
Warszawa 2 900,6 900,3 901,6 8998 900,58 0,76 0,35
Wyniki badan stopéw srebra - metoda W rundzie RR 50 dwa laboratoria (w Bydgoszczy oraz
potencjometryczna w Czestochowie) uzyskaty gorsza precyzje w poréwnaniu

do g, Podobnie, jak w przypadku rundy RR 49, wyjatkowo
niski rozrzut srednich wynikdw uczestnikdw zwigzany jest
najprawdopodobniej z wyborem klasycznego, jedynie

W przypadku oznaczen srebra metoda potencjome-
tryczna, w obu rundach wszystkie krajowe laboratoria
uzyskaty wyniki satysfakcjonujace.
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Tab. 12. Wyniki RR 51 - analiza XRF stopu platyny,

Xpi = 949,83 %o, 0 = 1,11

Wydziat OUP Nr Wynik 1 Wynik 2 Wynik 3 Wynik 4 Srednia s z-score
Krakow 951,9 950,6 951,0 951,8 951,33 0,63 1,35
Warszawa 2 950,3 9497 950,0 9494 949,85 0,39 0,02

dwusktadnikowego stopu (Ag + Cu) jako przedmiotu badan
wroku 2021. Rozrzut pomiedzy skrajnymiwynikamitych
laboratoriow miesci sie w wymaganej przez norme 1SO
11427 precyzji, wynoszacej 1 %o.

Wyniki badan stopéw srebra - metoda XRF

Rezultaty pomiaréw XRF probek stopow srebra, prze-
prowadzonych przez laboratoria chemiczne OUP
w Warszawie i w Krakowie, w obu edycjach sa
poprawne.

Wyniki badan stopu platyny - metoda
ICP-OES

Powazna awaria sprzetu w Laboratorium Analiz
Chemicznych Okregowego Urzedu Probierczego
wWarszawie uniemozliwita przeprowadzenie analizy prob-
ki testowej stopu platyny (RR 51). W chwili obecnej plano-
wany jest zakup nowego spektrometru ICP.

Wyniki badan stopu platyny - metoda XRF

Laboratoria okregowych urzeddw probierczych
w Krakowie iw Warszawie, uczestniczace w badaniu stopu
platyny metoda fluorescencji rentgenowskiej XRF, uzyska-
ty wyniki satysfakcjonujace. Powtarzalnos¢ wewnatrzla-
boratoryjna wynikéw pomiardw znajduje jest rowniez na
bardzo dobrym poziomie.

Podsumowanie

Regularne uczestnictwo laboratoriow okregowych
urzeddw probierczych w Krakowie iw Warszawie orazich
wydziatéw zamiejscowych w badaniach biegtosci jest waz-
nym elementem sterowania jakoscia badan wykonywanych
przez te laboratoria. Zapewnia ono mozliwosc zewnetrz-
nego monitorowania poprawnosci uzyskiwanych wynikow
oznaczen, co utatwia identyfikacje problemdw mogacych
wystgpic¢ w procesie analitycznym oraz podjecie stosow-
nych dziatan korygujacych lub zapobiegawczych.

Wynikiuzyskane w dwoch ostatnich edycjach programu
RR 20201 2021 potwierdzaja kompetencje laboratoriéw
krajowych urzedow probierczych zaréwno w zakresie po-
miarow stopéw metodg spektrometrii fluorescencji rent-
genowskiej (XRF), jak i oznaczania zawartosci sktadnika
gtéwnego w stopach metali szlachetnych (Au i Ag) meto-
dami chemicznymi. Nalezy réwniez podkresli¢, ze popraw-
nosc¢ wynikéw uzyskiwanych przez poszczegolne

laboratoria polskich urzedéw probierczych jest wyrowna-
na i nie ustepuje laboratoriom zagranicznym.

Wykryte iwyeliminowane dzieki udziatowiw programie
Round Robin problemy w procesie analitycznym potwier-
dzaja przydatnosc tego narzedzia w systemie zarzadzania
jakoscia w laboratoriach badawczych oraz zasadnosc kon-
tynuacji uczestnictwa.

Udziat w badaniach biegtosci to nie tylko weryfikacja
poprawnosci wykonywanych badan dla stopdw metali szla-
chetnych, ktére sa najczesciej stosowane przez producen-
tow bizuterii, ale réwniez Zrodto cennych informacji dla
tychurzedow ilaboratoridéw. Z uwagi na specyfike regionu
i wyrobow zgtaszanych na co dzien do badan, laboratoria
te nie majg mozliwosci zapoznania sie ze stopami o roznych,
nieraz nietypowych, sktadach.
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Panstwowy wzorzec jednostki miary lepkosci

kinematycznej w GUM

The national measurement standard of kinematic viscosity at GUM

Adam Zeberkiewicz
Izabela Cekiel
Gtéwny Urzad Miar

17 maja 2021 r. Prezes GUM podpisat Decyzje nr 22 w sprawie uznania wzorca jednostki miary lepkosci kine-
matycznej za painstwowy wzorzec jednostki miary lepkosci kinematycznej. W rozmowie z I1zabelg Cekiel,
gtéwnym metrologiem w Laboratorium Wzorcéw Fizykochemicznych w Zaktadzie Chemii Fizycznej i Srodo-
wiska, przedstawiamy blizej budowe wzorca, a takze historie i perspektywy rozwoju dziedziny lepkosci kine-

matycznej.

On May 17,2021, the President of GUM signed the Decision No. 22 on recognizing the standard of the kine-
matic viscosity measurement unit as the national standard of the kinematic viscosity measurement unit. We
present the structure of the standard, as well as the history and development prospects for the field of kine-
matic viscosity in an interview with Izabela Cekiel - the chief metrologist in the Laboratory of Physicochemical
Standards at the Department of Physical and Environmental Chemistry.

Stowa kluczowe: panstwowy wzorzec pomiarowy, lepkos¢ kinematyczna
Keywords: national measurement standard, kinematic viscosity

Adam Zeberkiewicz: Jak opisa¢ prostymi stowami pojecie
lepkosci kinematycznej?

Izabela Cekiel: Odpowiadajac na pytanie dotyczace
lepkosci najlepiej jest sie postuzyc¢ przyktadem. Wezmy
plastikowy lub styropianowy kubek z otworem w dnie. Jesli
wlejemy do kubka miod, przekonamy sie, ze wyptywa on
bardzo powoli. Dzieje sie tak, poniewaz lepkos¢ miodu jest
duza w porownaniu z lepkoscig innych ptyndw. Jesli na
przyktad napetnimy ten sam kubek wodg, kubek oprézni
sie bardzo szybko. Innymi stowy, lepkos$¢ kinematyczna
jest miarg wtasnego oporu przeptywu ptynu, gdy nie dziata
naniego zadna sita zewnetrzna, z wyjatkiem sity grawitacji.
Ptyn o duzej lepkosci jest odporny naruch, poniewaz jego
sktad molekularny zapewnia mu duze tarcie wewnetrzne.
Ptyn o niskiej lepkosci ptynie tatwo, poniewaz jego sktad
powoduje bardzo mate tarcie, gdy jest w ruchu. Gazy réw-
niez maja lepkos¢, chociaz w zwyktych warunkach nieco
trudniej jg zauwazyc.

A. Z.: Jak widzimy, stanowisko wzorca jednostki miary
lepkosci kinematycznej jest ztozone z kilku elementéw i
wyglada dos¢ skomplikowanie.

I.C.: Wzorzec jest ztozony z kompletu wzorcowych wi-
skozymetréow kapilarnych szklanych typu Ubbelohde o
rownomiernie rosnacych srednicach, zestawu przyrzadow

do precyzyjnego pomiaru temperatury, tazni wiskozyme-
trycznej oraz wzorca pierwotnego - wody dwukrotnie
destylowanej o przypisanych tabelarycznych wartosciach
lepkosci kinematycznej i dynamicznej.

A.Z.: Od jak dawna w metrologii mozemy méwic o lep-
kosci kinematycznej? Prosze powiedzie¢ cos o historii tej
dziedziny - kiedy sie narodzita i zostata zdefiniowana?
Od kiedy ta wielkos¢ jest mierzona?

I. C.: Kazdy, kto zaczyna interesowac sie pomiarami w
dziedzinie lepkosci, powinien zacza¢ od zapoznania sie z
definicjami cieczy newtonowskich i nienewtonowskich.
Zostaty tak nazwane na czesc fizyka Sir Isaaca Newtona.
Newton, wérod swoich wielu dobrze znanych osiggnied (w
tym odkrycia grawitacji), odkryt réwniez podstawowe za-
sady lepkosci. Newton przeprowadzit obserwacje, ktore
doprowadzity go do przekonania, ze lepkosc ptynu byta po
prostu funkcja naprezenia scinajacego i temperatury - ize
pozostanie niezmieniona bez wzgledu na szybkos¢
scinania.

Prawarzadzace lepkoscig zostaty odkryte w XIX wieku
przezfrancuskiego fizyka Jeana Léonarda Marie Poiseuille.
Sformutowat on rownanie pozwalajace na okreslenie lep-
kosciwszystkiego, od ludzkiej krwi po stopiona lawe.
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A.Z.: Jakie warunki musza by¢ stworzone w laboratorium
dla utrzymania wzorca?

I.C.: Jedynym czynnikiem wywierajacym wptyw na po-

miary realizowane w laboratorium jest temperatura oto-
czenia. W sposob ciggty jest ona monitorowana w trakcie
pomiarow wiskozymetrycznych. Aby zapewnic statg tem-
perature, pomieszczenia laboratorium wyposazone sg w
klimatyzacje.
A. Z.: Przez dos¢ dtugi czas w GUM utrzymywany byt
wzorzec odniesienia lepkosci kinematycznej, ktéry w
2021 roku otrzymat status wzorca panstwowego. Czy
konstrukcja wzorca réwniez sie zmieniata?

I.C.: Zasadniczo konstrukcja przez lata nie ulegta zmia-
nie. Wymieniane byty elementy, ktérych dziatanie w zna-
czacy sposoéb wptywato nawynik lepkosci kinematycznej.
Wymiana ta wynikata z potrzeby doskonalenia metod po-
miarowych. Obecna, unikalna na skale Swiatowg konstruk-
Cja, bazuje na elementach, ktére pochodzg z lat 60. ubie-
gtego wieku, jednak znaczna czes¢ zostata zastapiona
urzadzeniami o znacznie lepszych parametrach
technicznych.

Kontrola temperatury jest najwazniejszym pojedyn-
czym parametrem, umozliwiajgcym uzyskanie doktadnego
i precyzyjnego pomiaru lepkosci kinematycznej. Niewielka
zmiana temperatury moze mie¢ duzy wptyw na lepkos¢
cieczy. Aby w tazni wiskozymetrycznej uzyskac réwno-
mierny rozktad temperatury, zakupiony zostat nowy ter-
mostat. W ostatnich latach termometry rteciowe zostaty
zastgpione przez bardziej czute i precyzyjne rezystancyjne
czujniki temperatury.

A. Z.: Jakie zastosowanie ma wzorzec, np. w procesach
produkcyjnych?

I.C.: Lepkosc¢ kinematyczna jest jedna z najwazniejszych
wtasciwosci ptynu i odgrywa znaczaca role w przemysle
naftowym. Lepkosc ropy naftowe] wptywa na zdolnosc
wypompowywania jej z gruntu; lepkosc i lotnosc¢ paliwa

wptywa na tatwosc jego rozpylenia we wtryskiwaczu pa-
liwa; lepkos¢ srodka smarnego wptywa na jego zdolnos¢
do ochrony silnika. Jest to wazna cecha pomiarowa w prze-
mysle spozywczym, farbiarskim, powtok polimerowych i
innych gateziach przemystu, w ktorych przeptyw jest kry-
tyczng cechg produktu lub zastosowania.

A. Z.: Jakie przyrzady sa wzorcowane w Laboratorium
Wzorcéw Fizykochemicznych?

I. C.: W Laboratorium Wzorcéw Fizykochemicznych
wzorcowane sgwszystkie przyrzady do pomiaru lepkosci.
Wymienie tu najpopularniejsze: wiskozymetry kapilarne
szklane np. Pinkiewicz, Ubbelohde, Cannon Fenske,
Cannon Fenske z odwroconym przeptywem, kubkiwypty-
wowe (min. z dnem ptaskim, stozkowym, Zahn), wiskozy-
metry z opadajaca kulkg oraz wiskozymetry rotacyjne.
A.Z.: Jakie sa perspektywy rozwoju dziedziny i wzorca
zaréwno na swiecie, jak i w GUM? Czy mozna go jeszcze
udoskonala¢, rozwija¢ konstrukcyjnie?

I. C.: W ostatnich latach wzrosto zainteresowanie roz-
wojem kompaktowychiprostych technologii umozliwiaja-
cych pomiar i identyfikacje zaréwno cieczy, jak i gazow.
Rdzne typy lepkosciomierzy, dostepne na rynku i po-
wszechnie stosowane, stuza do pomiaru cieczy, podczas
gdy techniki dotyczace pomiaru lepkosci w fazie gazowej
sg nadal badane. W zwigzku z tym nie jest dostepna zadna
metoda umozliwiajaca pomiar lepkosci zarowno cieczy, jak
i gazow - dwoch zasadniczo réznych faz ptynnych. W przy-
sztosci poszukiwane beda tego typu urzadzenia.

W przemysle naftowym bardzo dobrze zbadana jest
lepkos¢ w temperaturze o zakresie od 20 °C do 100 °C,
natomiast stabo znanajest lepkos¢ w nizszych temperatu-
rach. W ostatnich latach rosnie zainteresowanie pomiarami
w ujemnych temperaturach. To zainteresowanie niejako
wymusito zaplanowanie porownan kluczowych w niskich
temperaturach, juz w niedalekiej przysztosci.

A. Z.: Dziekuje za rozmowe.



Biuletyn Gtéwnego Urzedu Miar ,Metrologia i Probiernictwo” przed-
stawia w mozliwie obszerny sposob dziatalnos¢ polskiej administracji miar,
jak réwniez administracji probierczej. Dzieki temu czytelnicy maja okazje
poznac dorobek laboratoriow pomiarowych, a takze dowiedziec sie wiecej
o zadaniach realizowanych przez terenowa administracje miar. W Biulety-
nie prezentowane sg zagadnienia zwigzane z technika i pomiarami, praw-
na kontrolg metrologiczna czy wspdtpraca w zakresie miedzynarodowych
programéw naukowo-badawczych. Swoje miejsce w publikacji znajduje
réwniez przeglad najwazniejszych wydarzen w krajowej metrologii.

Staramy sie by¢ blisko wszystkiego, co wazne w metrologii. Przeka-
zujemy tresci interesujace zaréwno dla profesjonalistéw, jak tez idla
0s6b nie zajmujacych sie metrologia. Stad tez wBiuletynie pojawia-
ja sie artykuty na temat aktualnych zagadnien dotyczacych metrolo-
gii iprobiernictwa, ale takze wywiady iartykuty popularyzatorsko-
-historyczne. Artykuty zostaty poprzedzone krétkimi opisami zawartosci
w jezyku angielskim.

The bulletin of the Central Office of Measures “Metrology and Hall-
marking” presents as broadly as possible the activity of the Polish admin-
istration of measures and hallmarking administration as well. Thanks to
this fact the readers have the opportunity to familiarize themselves with
the output of the measurement laboratories and learn more about tasks
fulfilled by the local administration of measures. In the bulletin there are
presented issues connected with technology, measurements, legal metro-
logical control and cooperation in the field of the international research
and development programs as well. In the publication there is also place
for review of the important events in the national metrology.

We try to be close to everything what is important for metrology.
We transfer contents interesting for both professionals and persons who
deal not with metrology. Hence in the bulletin there appear papers on cur-
rent issues in metrology and hallmarking, interviews and contributions
with promoting and historical contents. The contributions are introduced
by abstracts in English.









