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Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych 5

1. Wstep

Konsekwencjg rozwoju w kazdym obszarze zwigzanym z pomiarami jest
wprowadzanie na rynek coraz to doskonalszych przyrzagdéw pomiarowych.
Dla wielu z nich istniejg normy branzowe, ktére wprowadzajg pewien porzadek
a zarazem ograniczenia w zakresie konstrukcji tych przyrzadéw, czego
przyktadem sg pipety ttokowe. Ostatnie wydanie normy ISO 8655 byto datowane
na rok 2002, wiec z perspektywy roku 2023 byto juz archaiczne. Nowelizacja
normy ISO 8655 jaka ukazata sie w roku 2022 wprowadzita dos¢ istotne zmiany
dla wszystkich uzytkownikéw pipet ttokowych oraz tych podmiotéw i organizacji
ktore zajmujg sie okresowym sprawdzania i wzorcowaniem tych przyrzadéw
pomiarowych. Gtdwne zmiany wzgledem wydania z roku 2002 dotycza:

1. zmieniono dane dotyczgce niepewnosci pomiarow przyrzadow testowych
w Tabeli 1i2 w zwigzku z normg ISO/TR 20461,

2. usunieto Zatgcznik B;

3. dodano Punkt 4 ,Wymagania ogdlne”;

4. dodano Wzér nr (2) w oparciu o norme 1SO 4787

W zwigzku z tymi zmianami nalezy dokona¢ rewalidacji wielu systeméw
pomiarowych celem okreslenia tego czy sg one nadal zgodne z wymagami
normy ISO 8655:2022. Z metrologiczego punktu widzenia istotne sg wymagania
dotyczace niepewnosci przyrzadow pomiarowych, czyli wag, termometrow,
higrobarametrow stosowanych w procedurze grawimetrycznego badania
objetosci pipet ttokowych.

W dalszej czesci tego opracowania przedstawiono obowigzujgce wymagania
w odniesieniu do systemdéw wagowych jakie oferuje w tym zakresie firma
Radwag.
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6 Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych

2. Przyrzady pomiarowe

Kontrola objetosci pipety ttokowej odbywa sie poprzez pomiar masy cieczy
wydalonej z pipety a nastepnie konwersji wyniku wazenia do jednostki objetosci.
Mozna zatem powiedzie¢, ze pierwszym istotnym przyrzagdem pomiarowym
w tym procesie jest waga ktoéra powinna zapewniaC szybki i precyzyjny
pomiar masy, tak jak w przypadku systemoéw wagowych produkcji Radwag.
Znowelizowane wymagania wg. ISO 8655-6:2022 dla wag przedstawiono
w tabeli 1.

Tabela 1. Minimalne wymagania dotyczace wag

Objetos¢ znamionowa  Dziatka Powtarzalnosé Niepewnos¢é

badanego przyrzadu elementarna (d) (s)a rozszerzona pomiaru

v) Uk=2)a,b
mg mg mg

1 2 3 4

0,5ul=V<20ul 0.001c 0.006c,e 0.012ce
0.01d 0.03d 0.06d

20 pl =V <200 pl 0.01 0.025 0.05

200 pl =V =10 ml 0.1 0.2 0.4

10 ml<V <1000 ml 1 2 4

1000 ml <V <2000 ml 10 10 40

Legenda:

a — wartos¢ powtarzalnosci i zastosowanej niepewnosci rozszerzonej pomiaru podane w tej
tabeli dotyczg wyznaczania objetosci dla pipety jednokanatowej. Gdy waga jednokanatowa stuzy
wytgcznie do wyznaczania objetosci w pipetach wielokanatowych, wartosci powtarzalnosci
i zastosowanej niepewnosci rozszerzonej pomiaru sg dwukrotnie wyzsze od wartosci podanych
w tej tabeli.

b - zastosowang niepewno$¢ rozszerzong pomiaru mozna oszacowa¢ na podstawie
przewodnikow EURAMET cg-18, ver. 4.0 lub ASTM E898 dla wartosci objetosci znamionowe;.
Zastosowana niepewnos¢ rozszerzona pomiaru obejmuje nieskorygowane btedy, jak réwniez
mozliwy dryft i wptyw otoczenia na czuto$¢ wagi. Zastosowana niepewnos$¢ rozszerzona
pomiaru moze by¢ zaczerpnieta ze $wiadectwa wzorcowania wagi lub obliczona oddzielnie.

¢ — waga jednokanatowa.
d - waga wielokanatowa. Wagi wielokanatowe z dziatkg elementarng 0,01 mg moga by¢

uzywane do préb pipet wielokanatowych o objetosciach znamionowych ponizej 20 pl tylko
wtedy, gdy niepewnos¢ rozszerzona pomiaru jest mniejsza niz jedna czwarta maksymalnego
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dopuszczalnego btedu systematycznego dla pipety.

e — w przypadku pipet jednokanatowych o objetosci znamionowej mniejszej niz 2 pl nalezy
zastosowacé wage, ktérej powtarzalnos¢ i niepewnos¢ rozszerzona jest lepsza niz wartosci
podane w tabeli. Wymaganie: niepewnos¢ rozszerzona powinna byé mniejsza niz jedna czwarta
maksymalnego dopuszczalnego btedu systematycznego pipety.

Dobér wagi do procedury sprawdzania lub wzorcowania pipet ttokowych
powinien uwzglednia¢ objetos¢ nominalng badanej pipety oraz wartos¢ dziatki
elementarnej wagi, ale kluczowa jest niepewnos¢ pomiaru masy zwigzana
z prowadzonym pomiarem. W starym wydaniu normy ISO 8655 z roku 2002
okreslono dla wag graniczng wartos$¢ niepewnosci standardowej, a w nowym
wydaniu tej samej normy zdefiniowano graniczng wartos¢ dla niepewnosci
rozszerzonej. Jest to dos¢ istotna roznica w podejsciu do oceny jakosci wyniku
wazenia. Z tego wzgledu wartosci prezentowane w kolumnie 4 tabeli 1 maja
znacznie wieksze wartosci wzgledem zapiséw w dokumencie z roku 2002.
Niepewnosc¢ rozszerzong nalezy wyliczy¢ zgodnie z wymaganiami zawartymi
w EURAMET cg-18 Version 4.0, Guidelines on the calibration of non-automatic
weighing instruments lub ASTM E898, Standard Practice for Calibration of
Non-Automatic Weighing Instruments. Procedura wyliczania niepewnosci
rozszerzonejwg. tych przewodnikéw jest dos¢ skomplikowana, ale te informacje
mozna znalez¢ takze w Swiadectwie wzorcowania wagi. Taki dokument wydaje
akredytowane Laboratorium Pomiarowe AP 069 dziatajgce w strukturach
Centrum Metrologii, Badan i Certyfikacji. Fragment tego dokumentu z istotnymi
informacjami pokazano narys. 1.

www.radwag.com




8 Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych

Swiadectwo wzorcowania wydane przez LABORATORIUM AKREDYTOWANE Nr AP 069
Calibration certificate issued by the ACCREDITED LABORATORY No. AP 069

Data wydania: 29.05.2023 Nr $wiadectwa 5336/2016/23 Strona 2/2
Date of issue: 29.05.2023 Certificate no. 5336/2016/23 Page 2/2

Wynik wzorcowania Wyniki przeprowadzonego wzorcowania przedstawione ponizej odnoszg sie wytgcznie
(Calibration result) do obiektu wzorcowania opisanego na pierwszej stronie $wiadectwa.

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

Urzadzenie adiustacyjne  wewnetrzne

(Adjustment device) (internal)
BtAD POMIARU | POWTARZALNOSC
ERROR OF MEASUREMENT AND REPEATABILITY
— r————— |
| Obciagzenie i Masa wzorca Wskazanie Btad pomiaru Odchyl. standard. | Niepew. pomiaru |
| (Load) | (Standard mass) (Indication) (Indication error) (Standard dev.) | (Measurem. uncertainty) |
I L | e I E(1) s : U(E) :
: (9) I (9) (9) (9) (9) ; (9) |
I L]

| 0,001 | 0,0010025 0,001000 -0,000002 0,0000016 | 0,000002 |
| 0,1 I 0,1000024 0,100001 -0,000002 0,0000014 | 0,000003 |
| 1 I 1,000002 0,999990 -0,000012 0,0000013 | 0,000005 |
| 20 I 19,999981 19,999963 -0,000018 0,0000010 | 0,000018 |
| | ' :
| 50 I 49,999963 49,999908 -0,000055 0,0000026 | 0,000039 |

I |

Autoryzowat / Authorized . .................

Rys. 1. Niepewnos$¢ pomiaru masy zaleznie od zastosowanego obcigzenia

Obcigzenie dla ktorych wyznaczono niepewnos¢ pomiaru dobrano w taki sposob
zeby obejmowaty one typowe objetosci pipet ttokowych. Przy zatozeniu, ze
1T mg = 0,001 ml, niepewnos$¢ pomiaru wyznaczono dla masy reprezentujgcej
objetosci 1 pl, 100 pl, 1000 pl. Pozostate punkty pomiarowe dotyczg tylko
i wytgcznie pomiardw masy i mogg by¢ wykorzystane dla oszacowania
niepewnosci dowolnego procesu pomiaru masy.

Znajgc zakres objetosci jaki bedzie podlegac kontroli mozna dobra¢ odpowiedni
model wagi wykorzystujgc dane zawarte w tabeli 2. Nalezy tu jednak
zdecydowanie przypomnie¢, ze dostosowanie wagi do procesu sprawdzania
pipet ttokowych nie ogranicza jej mozliwosci i nadal moze ona by¢ stosowana
do doktadnych pomiaréw masy.

www.radwag.com
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Tabela 2. Dobdr wagi do badanej objetosci pipety ttokowe;j.

Obcigzenie Dziatka Powtarzalnosé Powtarzalnos$é
Max. elementarna Odch. Stand. Odch. Stand.
MYA 21.5Y.PY 21g d=Tug S=1.0ug
XA 6/21.5Y.M.A.P? 6/21g d=1/2ug S=1.3ug Tul=V <10yl
10pl < V <100yl
2) = =
XA 21.5Y.M.A.P 21g d=Tug S=1.3ug 1001 < V < 1000yl
XA 21/52.5YM.AP?  21/52g d=1/5ug S=1.5ug Tml<V<10ml
XA 53.5Y.M.A.P23 52¢g d=Tug S=1.5ug
23) = =
XA 52.5Y.M.A.P 52¢g d=5ug S=2.2ug 1001 <V < 1004
XA 82/220.5Y.A3% 82/220g d=0.01/0.1mg S=5ug 100pl < V < 1000yl

XA 120/250.5Y.A%  120/250g  d=0.01/0.lmg  S=5ug 1ml<V<10ml

1) — wspdtpraca z przystawka do kalibracji pipety typu MY 11
2) — wspotpraca z przystawka do kalibracji pipety typu XA 11
3) — wspotpraca z przystawka do kalibracji pipety typu XA 17
4) — wspotpraca z przystawka do kalibracji pipety typu XA 100

Elementem koniecznym w kazdym rozwigzaniu stosowanym podczas
sprawdzania pipet ttokowych jest tzw. przystawka do kalibracji pipet ttokowych,
ktora sktada sie z naczynia wagowego oraz kurtyny parowej. Widok i szkic

takiego rozwigzania pokazano ponize;j.
‘
# 1

) e d

Rys. 2. Waga serii XA — proces pipetowania, szkic kurtyny parowej mikrowag serii MYA

Legenda:

1 — gorna ostona naczynia wagowego;
2 — woda kurtyny parowe;j;

3 - kurtyna parowa;

4 - naczynie wagowe;

5 — cieczy wydalona z pipety;

6 — szklana ostona naczynia wagowego;
7 - szalka wagi

www.radwag.com




10 Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych

3. Efekt parowania i konwersja pomiaru masy

W procesie badania pipet ttokowych metodg grawimetryczng zawsze
rejestrowana jest masa wydalonej cieczy. W zwigzku z tym nalezy dokonaé
konwersji wynikow wazenia na objetos¢. Mozna to wykona¢ dwiema metodami.
W pierwszej metodzie nalezy wykorzystaé ogélny wzér (1) pozwalajgcy wyliczy¢
objetosc cieczy z uwzglednieniem takich czynnikéw jak:

+ efekt parowania cieczy w cyklu,

« gestosc powietrza atmosferycznego,

+ gestosc¢ wzorca masy,

+ gestosc¢ wody,

+ wspdiczynnik rozszerzalnosci cieplnej pipety,

+ temperatura badania,

1 Pa
Vi,ref = (m,— mg + mevap) X——X(1——
Pw — Pa Pb
X [1 - Y(tw - tref)]
gdzie:
Vet obliczona objetosc¢ cieczy w temperaturze znamionowej w ml,
m, wskazanie wagi dla naczynka wagowego po podaniu cieczy w g,
m, wskazanie wagi dla naczynka wagowego przed podaniem cieczy
w g (mmi = 0 w przypadku tarowania wagi naczynkiem wagowym)
m,,, Szacunkowa masa odparowana w cyklu testowymw g,
P, gestos¢ powietrza w g/ml podczas badania,
Ps gestos$¢ wzorca masy (8 g/ml),
Pu gesto$¢ wody w temperaturze badania (w °C) w g/ml,
Y potgczony wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej objetosciowej pipety (°C-1),
t, temperatura pipety - przyjmuje sieg, ze jest réwna temperaturze cieczy testowej w °C,

temperatura znamionowa pipety (20°C lub 27°C).

Metoda druga jest prostsza gdyz wszystkie czynniki srodowiskowe zostaty
uwzglednione w tzw. wskazniku korygujagcym Z (réwnanie 2, 2-1). Konwersja
masy cieczy do objetosci polega na zastosowaniu odpowiedniej wartosci
wskaznika, ktérego wartos¢ juz uwzglednia gestos¢ wody, cisnienia
atmosferycznego i temperatury w jakim jest prowadzone badanie.

www.radwag.com
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I/} = m; XZ

Vi,ref =m; XZ X [1 - Y(tw - tref)]

gdzie:
v potaczony wspotczynnik rozszerzalnosci cieplnej objetosciowej pipety
1 temperatura pipety (zazwyczaj réwna temperaturze cieczy)

w

t temperatura znamionowa pipety (20°C lub 27°C)

ref

Czynnikiem wymagajgcym przeprowadzenia badan laboratoryjnych jest
oszacowanie wielkosci efektu parowania cieczy (m_ _ ) jaki wystepuje podczas
badania pipety ttokowej.

evap

www.radwag.com
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4. Procedura sprawdzania efektu parowania cieczy

Norma ISO 8655:2022 daje dobrowolnos¢ przy wyborze metody zastosowanej
do oceny efektu parowania cieczy. Takie podejscie uwzglednia potencjalng
réznorodnoscrozwigzan konstrukcyjnychiprogramowych jakie mogagby¢ uzywane
podczas kontroli pipet ttokowych. Nie istnieje zatem jedna uniwersalna metoda,
ale kazda z nich powinna dawac¢ wyniki miarodajne czyli takie ktére pokazuja
rzeczywisty proces parowania jaki zachodzi podczas cyklu badawczego. Takie
podejscie zastosowano podczas oceny systemow pomiarowych firmy Radwag.

W systemach manualnych dedykowanych dla pipet jednokanatowych po kazdym
pomiarze masy nastepuje zapis a nastepnie tarowanie wskazania masy dla
dozy cieczy. Taki cykl pomiarowy zajmuje maksymalnie kilkanascie sekund.
Z tego powodu ocena parowania cieczy a w zasadzie korekta dla wskazania
masy dozy cieczy powinna dotyczy¢ tylko tego krétkiego okresu czasu.
W pierwszej kolejnosci nalezy zatem okresli¢ rzeczywisty czas stabilizacji wyniku
wazenia zaleznie od wartosci dziatki elementarnej wagi (tabela 3).

Rys. 3. Centrum Metrologii Badan i Certyfikacji — Laboratorium Pomiarowe.
Kontrola pipet jednokanatowych.

www.radwag.com
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Tabela 3. Czasy stabilizacji wyniku wazenia wag wykorzystywanych podczas kontroli pipet
ttokowych

Obcigzenie Max. Dziatka elementarna Czas stabilizacji
MYA 21.5Y.P 21g d=1ug ~ 10 sec.
XA 6/21.5Y.M.A.P 6/21g d=1/2ug ~ 10 sec.
XA 21.5YM.AP 21g d=1ug ~ 10 sec.
XA 21/52.5Y.M.A.P 21/52g d=1/5ug ~ 10 sec.
XA 53.5Y.M.A.P 52g d=1ug ~ 10 sec.
XA 52.5YM.A.P 52g d=5ug ~5sec.
XA 82/220.5Y.A 82/220g d=0.01/0.1mg ~ 5sec.
XA 120/250.5Y.A 120/250g d=0.01/0.1mg ~ 5 sec.

Nalezy zauwazy¢, ze ocena wielkosci parowania cieczy jest procesem
wieloetapowym, gdyz w pierwszym etapie powinna dotyczy¢ stabilnosci wskazania
wagi gdy jest ona obcigzona sumaryczng masa naczynia i maksymalnej ilosci wody
jakg ono moze pomiescic. Wielkosc¢ te nalezy wyznaczy¢ w stabilnych warunkach,
przy zachowaniu stabilizacji termicznej wagi wykorzystujgc wzorce masy.

T

Rys. 4. Kontrola stabilnosci wagi wzorcem masy

Dlawag produkcjiRadwag dedykowanych dlakontroli pipet ttokowych zmiennos¢
wskazania masy wynosi maksymalnie 1 + 2 dziatki elementarne wagi, gdy szalka
jest obcigzona masa rowng % maksymalnego obcigzenia w czasie 60 sekund
(badania wtasne). Zmiennos$¢ wskazania masy przypadajgca na cykl pomiarowy
dozy cieczy jest mniejsza od wartosci dziatki elementarnej wagi. Tym samym
wielkos¢ ta jest nieistotna w badaniu efektu parowania cieczy.

www.radwag.com



14 Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych

4.1. Stabilnos¢ wilgotnosci kurtyny parowej

Nalezy zauwazy¢, ze dynamika i wielko$¢ parowania cieczy jest mocno zalezna
od tzw. kurtyny parowej, ktéra musi by¢ wypetniona wodg nieco wczesniej,
tak zeby uzyska¢ jednorodng wilgotnoS¢ w jej wnetrzu. Okresy stabilizacji
wilgotnosci wewnatrz kurtyny parowej mikrowag MYA oraz wag XA zaleznie od
temperatury jaka panuje w laboratorium pokazano na rysunku 5.

Stabilization of the vapour trap

93,0
88,0
83,0

78,0

73,0

MYA-200C

68,0 XA-200C

Humidity (%)

63,0 -

- - - = MYA- 230C

58,0 -
53,0
48,0

== == XA-230C

LIBN B B B B B B B B B B R
o K O O o o o o
- &N ™M N WO

2,00
2,67
3,33
4,00
4,67
120
180 |

]
. M
i

Time (min)

Rys. 5. Czas stabilizacji wilgotnosci wewnatrz kurtyny parowej

Niezaleznie od temperatury jaka panuje w laboratorium (20°C + 23°C), duzg wilgotnos$¢
wewnatrz kurtyny parowej (ok. 80%) osigga sie po czasie ok. 10 minut a finalnie
po 60 minutach nastepuje stabilizacja wilgotnosci na poziomie ok. 88%. Zgodnie
z zapisami normy ISO 8655-6:2022 (pkt. 7.4), czas cyklu testowego tj. czas wymagany
dla dozowania i zwazenia jednej dozowanej objetosci nalezy skroci¢ do minimum.
Istotne jest zatem doswiadczenie operatora w zakresie Dobrej Praktyki Pipetowania.

accuracy
~0.2% + 0.4%

Rys. 6. 0goélne Zasady Dobrej Praktyki Pipetowania

www.radwag.com



Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych 15

Oczywiscie mozliwy jest pomiar masy dozy cieczy bez zastosowania putapki parowe;j,
ale niestety zmienno$¢ masy wazonej dozy cieczy jest bardzo duza (rysunek 7).

Change of microbalance MYA 21.5Y.P indication as a result of water
evaporation from weighing vessel
(without evaporation trap)

0,00
-0,10 -
-0,20 -
-0,30 -
-0,40 -
-0,50 -
-0,60 -
-0,70 -
-0,80 -

change of weight indication (mg)

Rys. 7. Zmiennos¢ masy dozy wazonej cieczy bez putapki parowej, czas obserwacji ok. 10 min.

Z tego powodu wagi bez tzw. putapki parowej lub gdy putapka parowa nie jest
wypetniona wodg nie powinny by¢ stosowane podczas kontroli objetosci pipet
ttokowych. Przyktad poprawnie przygotowanej automatycznej kurtyny parowej
wag serii XA przedstawiono na rysunku 8.

Rys. 8. Putapka parowa automatyczna wag serii XA

Legenda:

1 — ostona naczynia wagowego;

2 — woda kurtyny parowej;

3 — naczynie wagowe z cieczg;

4 - szalka wagi;

5 — podstawa;

6 — ruchowe ramie kurtyny parowe;j;
7 — gorna ostona kurtyny parowe;j

www.radwag.com




16 Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych

4.2. 4.2. Mikrowagi MYA 21.5Y.P, XA 6/21.5Y.M.A.P -
efekt parowania cieczy

Jak wspomniano wczesniej pojedynczy cykl pomiarowy dozy cieczy jest dosé
krotki — rzedu kilku, kilkunastu sekund. Z tego powodu okres obserwacji efektu
parowania cieczy przeprowadzono w czasie 60 sekund a nastepnie oszacowano
jaki jest ubytek masy wody przypadajacy na pojedynczy cykl badania. Przyjeto
zatem zatozenie, ze parowanie cieczy jest liniowag zaleznoscig ubytku masy
cieczy w czasie. Stusznos¢ tego zatozenia potwierdzono w badaniach bez
kurtyny parowej (rys. 7). Ocene parowania cieczy z naczynia wagowego
przeprowadzono dla przypadku, gdy w naczyniu wagowym znajduje sie mata
ilos¢ wody (Rys. 9) oraz gdy naczynie wagowe jest wypetnione wodg w ilosci
ok. %2 swojej objetosci (Rys. 10). W kazdym badaniu do naczynia wagowego
dozowano za pomocg pipety ciecz o objetosci ~200 ul obserwujgc zmiennosc¢
wskazania w czasie 60 sekund.

Change of microbalance MYA 21.5Y.P indication as a result of water
evaporation from weighing vessel (with evaporation trap)
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Rys. 9. MYA 21.5Y.P - Parowanie cieczy przy zastosowaniu putapki parowej

Change of microbalance MYA 21.5Y.P indication as a result of water
evaporation from weighing vessel (with evaporation trap)
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Rys. 10. MYA 21.5Y.P — Parowanie cieczy przy zastosowaniu putapki parowej
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Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono ze ubytek masy dozy cieczy
Z naczynia wagowego wynosi okoto 0,006 mg / 60 sek., gdy naczynie wagowe jest
wypetnione cieczg w iloS¢ ok. 2 swojej objetosci oraz okoto 0,002 mg/60 sek.,
gdy naczynie wagowe ma poczatkowo tylko niewielkg ilos¢ cieczy tj. ok. 2 — 3
mm. Analizujgc dane z pomiaréw mozna stwierdzi¢ ze zamknieta kurtyna parowa
posiada pewng stabilng w sensie wilgotnosci wtasng objetosé. Dozowanie cieczy
wymaga czesciowego otwarcia kurtyny parowej co jest czynnikiem zaktécajgcym.
Uzyskanie ponownej stabilnosci wilgotnosci wewnatrz kurtyny parowej naktada
sie na proces pomiaru masy dozowanej cieczy. Wymdg dozowania cieczy po
Scianie naczynia wagowego rowniez jest czynnikiem zaktdcajgcym pomiar masy.
Z tego powodu w pierwszym okresie pomiaru mozna uzyska¢ nieco wiekszy
dryft wskazania, ktory pdzniej stabilizuje sie. Majgc na uwadze w/w czynniki
mozna raczej méwi¢ o oszacowaniu zmiennosci wskazania dozowanej cieczy niz
0 pomiarze, ktory jak wiadomo cechuje sie precyzja.

a g _‘;_:.‘;- } o
Rys. 11. MYA 21.5Y.P - Kontrola pipety ttokowej

Zaktadajgc, ze rzeczywisty cykl pomiarowy dozy cieczy podczas kontroli
pipet ttokowych z wykorzystaniem mikrowag serii MYA /XA wynosi okoto 10
sekund, to oszacowana zmiana wskazania przypadajgca na pojedynczy cykl
badawczy wynosi 0,0006 mg. Jest to wartoS¢ mniejsza niz dziatka elementarna
mikrowagi. Na to zagadnienie nalezy spojrze¢ nieco szerzej, gdyz poza
fizycznym zjawiskiem parowania cieczy na wynik obserwaciji istotny wptyw ma
takze stabilno$¢ wewnetrzna mikrowagi oraz zdolnos¢ operatora do dozowania
cieczy bez udaréw.

www.radwag.com
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4.3. Wagi serii XA — efekt parowania cieczy

Wagi analityczne serii XA ze wzgledu na znacznie wieksze obcigzenie maksymalne
dedykowane sg do kontroli pipet ttokowych o wiekszych objetosciach. Z tego
wzgledu zaleznie od potrzeb mogg by¢ wyposazone w naczynie wagowe o objetosci
maksymalnej 17 ml lub 100 ml. W kazdym przypadku zastosowanie ma kurtyna
parowa, ktéra osigga stabilny poziom wilgotnosci po okresie okoto 10 minut (Rys. 5).

Rys. 12. Waga XA 82/220.5Y z naczyniem wagowym o pojemnosci 17 ml

W pierwszym etapie badanie dynamiki parowania cieczy z naczynia wagowego
o objetosci 17 ml przeprowadzono w czasie okoto 5 minut rejestrujgc zmiany
masy dozowanej cieczy z interwatem co 10 sekund. Celem tego badania byto
okreslenie charakteru zmian masy cieczy podczas parowania, gdy proces
ten odbywat sie przy zainstalowanej kurtynie parowej. Wyniki z badania
zaprezentowano na rysunku 13.
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Change of balance XA 82/220.5Y indication as a result of water
evaporation from weighing vessel 17 ml
(with evaporation trap)
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Rys. 13. XA 82/220.5Y — dynamika parowania cieczy z naczynia wagowego w dtugim okresie czasu

Z obserwacji zmian masy wynika, ze proces parowania cieczy jest liniowg
zaleznoscig ubytku masy cieczy w czasie. Mozliwa jest zatem czesciowa
kompensacja tego zjawiska poprzez wprowadzenie statej korekty do obliczen
rzeczywistej dozy cieczy. W drugiej czesci badan okreslono ubytek masy dozy
cieczy w czasie 60 sekund z naczynia wagowego o pojemnosci 17 ml oraz
100ml. Wyniki z badan pokazano na rysunku 14 oraz 16.

Change of balance XA 82/220.5Y indication as a result of water
evaporation from weighing vessel 17 ml
(with evaporation trap)
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Rys. 14. XA 82/220.5Y - dynamika parowania cieczy z naczynia wagowego o pojemnosci 17 ml
Sredni ubytek masy dozy cieczy z naczynia o pojemnosci 17 ml w czasie 60

sekund wynosi ~0,05 mg, wiec zmiana masy przypadajgca na pojedynczy cykl
pomiarowy wynosi ~0,004 mg (patrz tabela 3).
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Rys. 15. XA 82/220.5Y z naczyniem wagowym o pojemnosci 100 ml

Change of balance XA 82/220.5Y indication as a result of water
evaporation from weighing vessel 100 ml (with evaporation trap)
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Fig. 16. XA 82/220.5Y - evaporation from a 100-ml weighing vessel
Sredni ubytek masy dozy cieczy z naczynia o pojemnosci 100 ml w czasie 60

sekund wynosi ~0,12 mg, wiec zmiana masy przypadajgca na pojedynczy cykl
pomiarowy wynosi ~0,01 mg (patrz tabela 3).
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4.4. AP 12.5Y - efekt parowania cieczy

Uktad automatyczny dedykowany dla kontroli objetosci pipet wielokanatowych
wymaga nieco innej metody dla oceny efektu parowania cieczy. Wprawdzie
dozowanie cieczy odbywa sie w tym samym momencie dla kazdego kanatu,
ale masa dozy cieczy z dalszych kanatow jest wazona z pewnym op6znieniem
(rys. 17). Wynika to z ruchu wézka jezdnego, ktéry kolejno kazdy z konteneréw
przesuwa na pozycje wazenia. Czas oczekiwania na pomiar masy kazdej dozy
cieczy mozna zatem opisac ponizszg zaleznoscia:

t=1t, +t,
gdzie:
t czas przemieszczania sie wozka z pozycji p1 do pozycji p1+i (~1,5 sek.)

t czas wazenia kontenera z dozg wody (~6 sek. dla AP 12.5Y)

-
time

weighing pan
‘ J F=mg

Rys. 17. Schemat cyklu pomiarowego pipety wielokanatowej

Przyjeto zatozenie ze parowanie cieczy w statych warunkach srodowiskowych,
dla identycznych pod wzgledem konstrukcji konteneréw odbywa sie z takg sama
dynamikg dla kazdego kontenera. Celem zbadania tego zjawiska wystarczajgce
jest zatem okreslenie szybkosci parowania tylko dla pierwszego kontenera,
ale w czasie jaki jest wymagany dla catego cyklu badawczego czyli w czasie
jaki jest potrzebny do okreslenia masy dozy cieczy wszystkich kanatow pipety
wielokanatowej. Podczas badan stwierdzono ze catkowity czas cyklu badawczego
pipety 12 kanatowej wynosi ~90 sekund. Szacunkowy czas potrzebny do
okreslenia masy pojedynczego kontenera wynosi zatem ~7,5 sekundy.

www.radwag.com




22 Systemy wagowe dla wzorcowania i sprawdzania pipet ttokowych

Uwzgledniajgc te zaleznos$¢ szacunkowe czasy oczekiwania na pomiar masy
kolejnych konteneréw od momentu rozpoczecia badan podano w tabeli 4.

Tabela 4. Czasy oczekiwania w sekundach na automatyczny pomiar masy konteneréw
K1 K2 K3 K4 K5 K6 K7 K8 K9 K10 K11 K12
7.5 15 225 30 375 45 525 60 67.5 75 825 90

Rys. 18. Automat AP 12.5Y podczas kontroli metrologicznej

W cyklu badan okreslono takze stabilno$¢ pomiaru masy podczas wazenia
pustego kontenera (masa ~20,2 g), ktéra byta miarg poprawnosci dziatania
wagi. Stwierdzono, ze maksymalny dryft wskazania wynidst nie wiecej niz 0,02
mg /90 sekund. Otrzymana wartosc jest nieistotna metrologicznie podczas
oceny efektu parowania wody w cyklu badawczym.

Badania dynamiki parowania cieczy przeprowadzono w stabilnych warunkach
laboratoryjnych, przy wilgotnosci 54% i temperaturze 23°C. Kurtyna parowa
zostata wypetniona wodg destylowang w ilosci ok. 8 g, wilgotnos¢ w torze
pomiarowym mierzona tuz nad wylotami naczyn wagowych konteneréw po
uptywie ok. 5 minut wyniosta 88.30% i nadal narastata z niewielkg dynamika
ok. 0.03% osiggajgc poziom 89.06%. W pierwszej kolejnosci sprawdzono
poprawnosc¢ tezy, ze dynamika parowania wody jest taka sama dla kazdego
kontenera, niezaleznie od jego pozycji. W tym celu automatycznie przesuwano
kontenery numer 1, 5, 11 na stanowisko wagowe i dozowano do nich wode
w ilosci ok. 4 g, rejestrujgc dryft wskazania masy od stanu stabilnego przez
okres 90 sekund. Wyniki przedstawiono na rysunku 19.
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Change of balance AP 12.5Y indication as a result of water
evaporation from weighing vessel (with evaporation trap)
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Rys. 19. Dryft wskazania masy dla konteneréw numer 1, 5, 11 w cyklu badawczym.

Szacunkowy ubytek masy dozy cieczy w efekcie parowania dla kazdego
kontenera wyniost okoto 0,03 mg. Uwzgledniajgc wartosci czasowe zwigzane
z oczekiwaniem na pomiar masy kolejnych konteneréw (tabela 4) mozna
oszacowac wartosc korekty dla kazdego z kontenera — kazdego kanatu pipety
wielokanatowej (tabela 5).

Tabela 5. Szacunkowe korekty zmian masy dla kanatow pipety wielokanatowej

Numer kontenera / numer

Czas cyklu pomiarowego

Poprawka na parowanie

kanatu pipety dozy cieczy (sek.) cieczy (mg)
K1 7.5 0.0025
K2 15 0.005
K3 22.5 0.0075
K4 30 0.01
K5 37.5 0.0125
K6 45 0.015
K7 52.5 0.0175
K8 60 0.02
K9 67.5 0.0225
K10 75 0.025
K11 82.5 0.0275
K12 90 0.03
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5. WNIOSKI

Proces parowania cieczy z naczynia wagowego jest zjawiskiem fizycznym
adynamikaiwielkos¢ tego zjawiska jest zalezna od czynnikow srodowiskowych,
stabilnosci systemu wagowego oraz zastosowania kurtyny parowej. Przed
rozpoczeciem badan nalezy zatem okresli¢ poziom stabilnosci lub zmiennosci
wskazan wagi w cyklu badawczym gdy zastosowanie majg wzorce masy.
Zbyt duza zmiennos¢ wskazania wagi gdy obcigzenie stanowig wzorce masy
bedzie sie naktada¢ na proces parowania cieczy poprzez co mozna wyciggac
niewtasciwe wnioski.

W trakcie badan stwierdzono ze tzw. putapki parowe wag serii MYA, XA,
AP 12 dedykowanych do kontroli pipet ttokowych w wystarczajgcym
stopniu zabezpieczajg proces pomiaru masy dozy cieczy przed nadmiernym
parowaniem. Cykl pomiarowy wag dedykowanych dla kontroli pipet
jednokanatowych jest dos¢ krotki a potencjalna zmiennos¢ masy pojedynczej
dozy cieczy wynosi okoto 1 + 2 dziatki elementarne wag.

Uktad automatyczny AP 12.5Y dedykowany dla pipet wielokanatowych ze
wzgledu na swojg specyficzng konstrukcje wymagat nieco innej metody
badania. Poprawki dla wyniku wazenia kazdego kontenera bedgce efektem
parowania cieczy pokazano w tabeli 5. Ich wielkos$c¢ jest w zasadzie nieistotna
jezeli uwzgledni sie, ze wedtug normy ISO 8655:2022 wartosci granicznych
btedéw przypadkowych i losowych pipet wielokanatowych sg prawie dwukrotnie
wieksze niz pipet jednokanatowych typu A oraz D1.

Catkowite wyeliminowanie efektu parowania dozy wody wymagatoby uzyskania
W naczyniu wagowym rownowagi miedzy procesem parowania wody a procesem
skraplania sie pary wodnej. Woda paruje gdyz niektére czastki o wiekszej energii
odrywajg sie od jej powierzchni tworzgc pare wodng tuz nad jej powierzchnia.
Pewna ilos¢ pary wodnej wpada zwrotnie do wody — jest to proces skraplania
sie. Dla procesu kontroli pipet ttokowych najlepszym rozwigzaniem bytoby
uzyskanie rownowagi miedzy tymi dwoma procesami. Stan taki osigga sie gdy
cisnienie czgstkowe pary wodnej bedzie rowne cisnieniu pary nasyconej. W tym
stanie gaz jest w stanie rownowagi z cieczg, mozna to opisa¢ lakonicznie, ze
tyle samo cieczy paruje co gazu sie skrapla.
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Z metrologicznego punktu widzenia nalezy stwierdzi¢, ze nie ma urzadzen
i procesOw dziatajgcych idealnie a celem badan jest okreslenie istotnosci tych
odchylen dla jakosci prowadzonych procesow. Z drugiej strony wyniki z badan
nie sg koncem procesu, ale raczej poczatkiem dla doskonalenia systemow
pomiarowych. Takie podejscie jest wpisane w polityke jakosci firmy Radwag.
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