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1. Zarzadzanie Ryzykiem w Jakdci w odniesieniu do pomiar6w masy

Zarzdzanie ryzykiem jest stosowane wm§ch obszarach od finanséw poprzez
ubezpieczenia do ochrony zdrowia. Sama idea jestl@ainiwersalnaze maze by wdrazana do
réznych obszaréw. Ogdlnie za ryzyko usaask prawdopodobigstwo wystpienia
szkody oraz skutkow tej szkody.

Dla farmacji ryzyko zwjzane jest z wytwarzaniem leku oraz zastosowanigm peoduktu
leczniczego. Zmierzag do wag jest to ryzyko wykonania nieprawidtowegam@nia, ktore w
znacacym stopniu wplynie na jaké produkowanego lekiZeby tego unikaé, naley zna,
kontrolowa i wykorzystywa& w praktyce wiedg o mazliwosciach pomiarowych stosowanych
urzadzen wagowych.

Zasadniczy hid wickszaci uzytkownikdw to przekonanieze mazna kupé wag; z dziatiy
elementara 0,1mg dla procesu, ktory musidowykonywany z dokladniwia 0,1mg. Dziatka
elementarna wagi [d] to zupetnie co innegodokiadndé* wagi.

(*) doktadna¢ przyrzadu pomiarowego — wkgiwosé przyrzadu pomiarowego dawania odpowiedzi
bliskich wartgci prawdziwej.
Miedzynarodowy Stownik Podstawowych i Ogélnych
Termindw Metrologii pkt. 5.18

Zeby oceni dokladnd¢ wagi naley ocent jej powtarzalnéé, niecentryczngt, nieliniowasé
oraz zmiag czutasci. Po uwzgtdnieniu tych czynnikow warté mierzona bdzie blisko wartéci
prawdziwej.

Zastosowanie podgjia zwhzanego z analizryzyka ma na celu:
= otrzymanie wyrobu o wysokiej jako (mate bédy pomiaru masy- wysoka jakeéc)
» oszczdzanie pienidzy i redukowanie kosztow
= uzyskiwanie zgodn@i z wymaganiami prawnymi, ktore aktualnie obamuija.

Gtownym problemem na jaki napotykacé& uzytkownikéw to pytanie jak przenié
zagadnienia dotyaze analizy i zargdzania ryzyka do wiasnej analizy wagowej. W tymypeadku
pomocne strzy pytania jakie zwazane g z analia ryzyka:

ICH Q9* Waga

1. Co mae sk nie uda? 1. Ktory parametr wagi jest decydaly?

2. Jakie jest prawdopodokistwo, 2. Czy parametr ten jest stabilny przez
ze Sk nie uda? caly czas, czy wykazuje dryfty?

3. Jakie mog by¢ konsekwencje? 3. Co to oznacza dla mojej analizy
wagowej?

*ICH Q9 - Przewodnik opracowany przez gewgkspertow dla przemystu farmaceutycznego.



WPROWADZENIE PROCESU ZARZADZANIA RYZYKIEM W JAKOSCI
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Rys. 1. Typowy proces Zadzanie Ryzykiem w Jalad

Zastosowanie powgzego schematu dziatania dla wtasnej wagi wymagardinia
w pierwszej kolejnéci OCENY RYZYKA. Proces ten skladagsi:

- Identyfikacji Ryzyka - zdefiniuj swog analizz wagowa
0 CO waysz?
0 jaka jest wymagana dokladstcanalizy?
o jak duza jest probka?
0 jakie stosujesz naczynia wagowe?
o jakie @ zewretrzne warunki realizacji analizy?
- Analizy Ryzyka
o Nalezy ocené dane katalogowe?
o Nalezy ocent dane z pomiaréw?
- Oceny Ryzyka
0 Oszacuj wpltyw bddu pomiaru masy na jakowyrobu

Nastpnie naley przeprowad najwaniejszy etap w zaszlzaniu ryzykiem, ktory pozwoli je
zmniejszy. Redukcja ryzyka dla wag polega na znalezieniwowipdzi na pytanie, jak zmniejszy

btedy pomiaru:
— Redukcja Ryzyka - jak zmniejszy biedy wazenia?
dobdr odpowiedniej wagi
stosowanie auto-adiustacji w wagach
wewrgtrzne szkolenia z technik wagowych
wykorzystywanie standardowych procedur operacyjnys®pP”?
korzystanie z ustug autoryzowanego serwisu — pigggerwisowe

O O O0OO0Oo

- Akceptacja Ryzyka —» czy doktadné¢ wagi jest wystarczaga?
0 ocer wptyw bledéw wazenia na ryzyko catego procesu



Stosujc zaradzanie ryzykiem w odniesieniu do wag rngl@ametac, ze nie zwalnia to z
obowizku dziatania zgodnego z wymaganiami prawnymi. Zdzanie ryzykiem ma ldyprocesem
wspomagajcym w podejmowaniu decyzji opartych na wiedzy nawdjooraz praktyce.

2. Analiza Ryzyka dla wag — zagadnienia praktyczne

Ryzyko dla wag to nie tylko poszukiwanie ewentyamprzyczyn kidnych pomiarow ale
rowniez dostrzeganie tegag pomiar jest obarczonydalem. Wynik takiej analizy me pokaza,
ze stosowana waga jest w petni sprawna lub wykgaujes odchytki. To czy te odchyiki maj
znaczenie jest zatae od tego w jakim zakresie waga jest wykorzystyavdraktycznie kontroli
powinny podlegéatakie parametry jak:

= czuldé¢

* nieliniowosé¢
= centryczné¢
» powtarzalnéé

Idealnym rozwdzaniem jest waga w ktorej prawdziwa jest zat8¢ opisupca wskazanie
w funkcji obchzenia.

Load = Indication

A Indication

200g

-(f —
200g Load

Rys. 2. Zalénasé: wskazanie— obcigzenie dla wagi idealnej

Oczywicie jest to tylko rozwzanie teoretyczne, poniewaie ma pomiaréw idealnych, nie
ma uradzen idealnych.



3. Rozdzielczé¢é wag a doktadndé

Rozdzielczé¢ wagi wynika z jej meliwosci elektronicznych. Praktycznie rima stworzy
model wagi z d& duza iloscia miejsc po przecinku, ale nie jest to jednoznaczedaka jest jej
doktadnad¢ pomiarowa. Nie nalgy zatem oceniadoktadndci wagi tylko poprzez ocerjej
rozdzielczdéci. Ocenie muszpodlega inne parametry, ktére charakteryzuj.

A Indication - Load Indication Indication
] = 200 200 200
= /7 = 200,0 200,0
- _f 200,02 200,02
= @ = 200,024 200,024
N =\ = 200,0241 200,0241
( ) = = 200,02418 200,02418
20 Sl
- zakres
= rozszerzony
- elektronicznie
< ' -
200g Load

Rys. 3. Rozdzielczbwagi elektronicznej

4. Zmiana czutgci wag elektronicznych

Definicja: czutos¢
Czulcs¢ jest to iloraz przyrostu odpowiedzi przydn (AR) pomiarowego przez odpowiadey mu
przyrost sygnatu wégiowego fAm).

AR

SE=—
Am

Miedzynarodowy Stownik Podstawowych i Ogdlnych
Terminéw Metrologii pkt. 5.10

A Indication
M SE > 1

AR
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Am Load

Rys. 4. Zmiana czutoi wagi elektronicznej




Z oceny wykresu wynikae badanie zmian czuloi jest zasadne tylko dla gdych obcazen a
btad jest proporcjonalny do masy probki. Z tego wynikaktyczny aspekt:

»Zmiany czuki nie mag zadnego wptywu, gdy wamy mate probki”

Najprostsz metod wdrazenia tego sprawdzenia jest Standardowa Procedwea®pna,
ktora kzdzie opisywata co natg wykona i jak nalery wykong. Jak kada procedura powinna by
krétka i jednoznaczna. W laboratoriach w zasadeédada s tego parametru. @gto prowadzi i
sprawdzenie polegaje na wykonaniu adiustaciji wagi a rgstie postawieniu na szalce wagi
wzorca kontrolnego. W ten sposdb:ima sprawdz poprawné¢ adiustacii.

Nadal jednak nie wiemy jakatizie doktadné¢ wagi za 2 lub 3 godziny po wykonaniu tego
sprawdzenia. Odpowieda to pytanie da nam kontrola czidowagi.

5. Badanie nieliniowdci wagi

Definicja: nieliniowos¢

Nieliniowos¢ jest odchytlg krzywej rzeczywistej wagi od linii prostejdzacej dwa punkty A:B,
ktore opisug wage idealrs. Parametr nieliniow&ei nie jest zdefiniowany przez publikacje
dotyczce zagadnigwagarskich w zwizku z tym mog by¢ stosowane rine definicje.

W praktyce nie ma wag idealnych, totegdy charakterystyka wagi nie jest frprost.
Nieliniowos¢ mazna bada wykorzystujc jedry z dwoch metod:

5.1. R&@&nicowe badanie nieliniowdci

Nalezy sprawdzt jaka jest odchytka badanego punktu od krzywejlitigaNalery wyznaczy
rownanie prostej dla wagi idealnej a rasiie rownanie dla przebiegu rzeczywistego. Maksyinal
réznica pomedzy tymi wart@dciami bedzie tym samym maksymalmieliniowascia wagi.

A Indication

200g

rzeczywista >
Qusprampsaynsasass s Oz

T —
m 1 200g Load

_(l\‘\H[IHHIHHIHHIHH [NNNE TRREN A

Rys. 5. Charakterystyka nielinioyad wagi



Réwnanie idealnej charakterystyki wagi — rownaniasfe;
R = e m=m,) +,

gdzie: R — réwnanie idealnej charakterystyki wagi
R — wskazanie dla ohgienia Max
R, — wskazanie dla zera
m — obciyzzenie nominalne dla Max
nm, — obcizenie dla zera
m — nominalne obgienie pgrednie

oy =R-R =R-| "M g g
R, R { —2[R -R)+R,

gdzie: Ront— odchytka nieliniowsti w badanym punkcie

Zalet tej metody sprawdzania jest piavos¢ wyznaczenia nieliniondei w dowolnym
punkcie. Natomiast wadest konieczn& posiadania kilku wzorcow odpowiedniej klasy
doktadndci oraz skomplikowane obliczanie matematyczne.

5.2. Badanie nieliniowdci wagi z uzyciem tary

Ta metoda polega na sprawdzeniu calego zakresiapmaego wagi tym samym wzorcem
zgodnie z zalonym interwatem. Zaktadagsize przy idealnej wadze wszystkie kolejne pomiary
beda wskazywa te sany wartcs¢. Taki przypadek pokazuje pasiy rysunek. Zalgttej metody
jest to,ze postugujemy gitym samym wzorcem, ktory me by¢ w zasadzie dowolnej klasy
doktadndci. W tym badaniu mma okrélac:

= odchytke kazdego pomiaru od masy nominalnej wzorcazdjemasa wzorca wynosi
50,0002 g to taki wynik powinna pokazaaga w catym zakresie badania)

= czy kady kolejny pomiar jest taki sam, gdy masa wzoregj@st znana, w tym przypadku
nie mazna okrali¢ na ile waga jest dokladna. Wyggtije wowczas staty, nieokdleny bld
0, ktory jest bédem wzorca. Taki przypadek pokazagerwone punkty pomiarowe.

Wskaz.

2000 —50,0002

1509 — 50,0002

1009  — 50,0002

50g —50,0002 %
o

0g

zakres rownowazenia
elektrycznego wagi

v

o
0Og 50g 100g 1509  Tara

Rys. 6. Nieliniow&* wagi w catym zakresie pomiarowym

_(lJIHIII_IIIIIIHIIIIIIIH|IIII|\I|\HIIIIHI
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Podczas tego badania naleistalt interwat co jaki wagadulzie badana. Zalecagstosowa
zwarty mag kontrolm w postaci jednego wzorca. Oczyeie mana i metody bada caty zakres
pomiarowy wagi lub tylko jego wycinek. W takim ppadku naley uzy¢ balastu o odpowiednigj
masie np. 100g. Po wytarowaniu wskazanialme jest badanie liniowizi wagi z interwatem np.
20g. Nasze sprawdzeniedzie obejmowato wéwczas zakres od 100g do 200g zakyeniu,ze
waga jest wykorzystywana vélaie w tym zakresie. Taki rozadanie pokazuje pomszy rysunek.

Wskaz. A
20,0001 | e >

19,9998
19,9999
20,0000
20,0003

20,0001
100g 20,0001

N
BADANE S
(=]

zakres rownowazenia
elektrycznego wagi

| +20g +20g +20g +20g +20g |
vV VvV VvV VYV

0g

-
100g => 2009 Tara

Rys. 7. Badanie nieliniowoi w gérnym zakresie olgienia wagi

Ten sposOb badania charakterystyki jest stosoweazrgz Dziat Kontroli Jak&i firmy
RADWAG w odniesieniu do mikrowag i ultra-mikrowag.

Podsumowanie

Do oceny nieliniowéci mog by¢ wykorzystywane obie metody. Praktyka pokazage,
powszechniej jest stosowana metodayriem tary. Jej zaletjest szybkéc¢, bezpdredni odczyt
| prostota. Poza tym wymaga tylko jednego wzorcapowiedniej klasiezeby ocent doktadndc.
Masy wyte jako tara mogby¢ odwanikami dowolnej klasy doktadioi.



6. Badanie centrycznéci wagi

Definicja: btad centrycznasci

Jest to odchylenie wskazania, gdy taduniekznajduje si¢ w centralnym punkcie szalki.
Praktycznie wykazuje sir6znice pomiedzy wskazaniem, gdy wzorzec jest postawiony
w centralnym punkcie szalki a wskazaniem, gdy ten w/zorzec jest postawiony innym miejscu.

Miejsce ustawienia wzorca definiuje norma PN-EN3IEL w punkcie 3.6.2 oraz A.4.7.
,,Préby przy niecentrycznym olageniu”. Miejsce pomiarowe pokazuje paszy rysunek.

Rys. 8. Puhkty badania centryczoiovagi

Badanie centryczr$oi wagi jest zasadne tylko w przypadkuzgch obciyzen. Dla matych mas
ten parametr jest niemierzalny (wptyw powtarzatigest dominuicy).

Przyktad obliczenia tmicowego btdu centryczngci:

Formuta: E = Ry — Ry,

R )= 70,0003
R ) = 70,0002
R (3= 70,0006
R (4) = 70,0007
R 5= 70,0002

gdzie: E - hkid rG&znicowy centryczngi
R — wskazanie dla kolejnego punktu
Ra) — wskazanie dla potenia centralnego

&) = 70,0002 — 70,0003 = - 0,0001
Es) = 70,0006 — 70,0003 = 0,0003
B4 = 70,0007 — 70,0003 = 0,0004
Es) = 70,0002 — 70,0003 = - 0,0001

W tym przypadku maksymalny idicowy bhd centrycznéci wynosi 0,0004g (0,4mg)

-10-



6.1. Niwelowanie b¢dow centryczndci

Wszystkie btdy wynikapce z niecentrycznego stawiania tadunku na pemovagi mana
skutecznie eliminow@apoprzez specjalne uchwyty dedykowane do konkrétaastosowa

»

13
35 /s>'*7

B X
X
466
$48
¥ h 4

Przeznaczenie: probéwki szklane i plastikowe, Przeznaczenie: probowki szklane i plastikowe

filtry, gilzy itp. 28mm, g10mmigl2 mm
S =
- I
< i »> 93
95
95
38
) @
Przeznaczenie: kolby miarowe z dnem Przeznaczenie: kolby miarowe z dnem ptaskim
kulistym 50ml, 200ml i 250 ml 50ml, 100 ml

Rys. 9. Uchwyty dla probéwek oraz kolb miarowych
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7. Badanie powtarzalndci wagi

Definicja: powtarzalnos¢
Wiasciwosé przyrzadu pomiarowego polegaja na tymze jego wskazaniaasblizone do siebie
w przypadku wielokrotnego pomiaru tej samej widtkianierzonej w tych samych warunkach

Miedzynarodowy Stownik Podstawowych i Ogélnych
Terminéw Metrologii pkt. 5.27
Warunki sprawdzenia obejmay]
- t¢ sama procedyr
- tego samego obserwatora
- to samo uradzenie pomiarowe
- identyczne warunki zewtrzne
- to samo miejsce badania
- powtorzenia w d& krétkim okresie czasu

Powtarzalné& mazna wyraa¢ jako maksymalne odchylenie pagdzy pomiarami lub
ilosciowo jako odchylenie standardowe z serii. Badéeg® parametru jako maksymalne
odchylenie pomidzy pomiarami z serii jest zgodne z PN-EN 45501iczy

P =1y = lun < Mpe
gdzie:  Iyax— maksymalne wskazanie

| vin — Minimalne wskazanie
Mpe — b4d graniczny dopuszczalny

10,0010 [ wmompeenrepancs e ey e A

10,0009 y | AN 10,0001
10,0008 ' 10,0003
10,0007 10,0009
10,0006 |- = 10,0005
10,0005 Z- 10,0002
10,0004 § 10,0009
10,0003 o 10,0004
o Ko fas 1o [ N & SRR SURS S, 8 | 10,0005
10,0001 10,0002
10,0000 10,0001
9,9999

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Rys. 10. Powtarzalié wagi

Powtarzalnéc dla serii pomiarow przedstawionych na rys. 10. @grrzgodnie z powigj
przedstawion zaleznoscia:

P =10,0009-10,0001= 0,0008

-12-



Powtarzalnéc dla tej samej serii pomiarow riwa przedstawiw sposob iléciowy jako
odchylenie standardowe. Jest ono élame zgodnie z ponsz, zaleznoscia:

Seria pomiaréw
1.10,0001
2.10,0003
3.10,0009
4.10,0005
5.10,0002
6.10,0009

gdzie: s — odchylenie standardowe 7.10,0004

X — kolejny pomiar 8.10,0005
X —srednia arytmetyczna z serii pomiaréw 9.10,0002
n — liczba powtérzew serii pomiaréw 10.10,0001

= Wartas¢ srednia méwi wyznacza w ktorym miejscu jégidek danych. Dla tej serii
pomiarow x= 10,0004

= Odchylenie standardowe informuje jaka j@stdnia odlegté¢ poszczegdlnych danych od
wartcsci sredniej, s = 0,00029 0,0003

= Odejmujc i dodajic odchylenie standardowe od wddicsredniej otrzymamy zakres
w ktérym wart@¢ pomiaru mae znalé¢ sig z pewnym prawdopodohistwem.

| Niepewnos¢
\ | pomiaru zawiera
"""" \  sie w granicach
\i

3sd=— 2sd-— 1sd <-— X —=1sd —=2sd —=3sd
zmienna losowa x
Rys. 11. Powtarzaldé wagi - rozklad Gaussa zmiennej losowej

Gdy mierzymy pewsmwielkos¢ x, (zmienn losowg) wielokrotnie a wyniki pomiaréw
wykazup rozrzut statystycznyto ten rozrzut najlepiej opisuje funkcja Gaussa.

Gdy natomiast w serii wan nie wystpuje rozrzut statystyczny tzn. XX x,= X3 . . . to
gtdbwnymzrédtem niepewnszi jest dziatka elementarna wagi i zastosowanieahenosc:

‘ a

u=

&

2
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Uwzgledniajac zaleznosci przedstawione na rys. 11:

= odchylenie pojedynczego pomiaru od wéactdredniej nie przekroczy odchylenia
standardowego tzn. ~ 0,0003g z prawdopodaitveem ~68,5%.

= odchylenie pojedynczego pomiaru od wéctdredniej nie przekroczy odchylenia
standardowego tzn. ~ 0,0006g z prawdopodaitveem ~95,5%.

= odchylenie pojedynczego pomiaru nie przekroczyctizedchylé standardowych
tzn. ~ 0,00099g z prawdopodobgtwem wikszym niz 99,7% czyli bardzo bliskim
pewngaci.

7.1. Powtarzalng¢ w praktyce

Okreslanie powtarzalnéci wzorcami masy jest tylko pewnym przyt@niem, poniewa
parametr ten jest zaley od:
modelu wagi
konfiguracji wagi (filtry, ustawienie stabildoi)
uzytej masy brutto
umiejgtnosci poprawnego weenia
czynnikdéw zewngtrznych: podmuchy, zmiana temperatury
metody waenia
wyposaenia dodatkowego, ktére jest wykorzystywane: wiglkonateriat, ksztatt

Uwzgledniajgc powyzsze, powtarzalng powinna by okreslona w miejscu pracy
wykorzystupc problke i inne obiekty zwizane z procesem wenia.

Podsumowanie

Projektuac wtasne procedury badania parametrow wagzgalastosowapodegcie oparte na
rozsadku. Naleyy czcsto badé parametry kluczowe a znacznie rzadziej te nieawajywu na
proces pomiaru masy. Interwaty paohzy sprawdzeniami natg przyja¢ obserwujc stabilndgé¢
urzadzenia w czasie. Gdy waga wykazuje wysoki poziaabistcsci, mazna okresy pomidzy
kontrolami wydhia¢. Brak stabilnéci urzadzenia wymusza gste kontrolezeby szybko reagowa
na przekroczenie limitbw ostrzegawczych.
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