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Abstrakt

U svim poznatim sustavima osiguranja kvalitete posebna paznja posvecuje se mjernoj i test
opremi s pomocu koje se proizvode proizvodi ili obavljaju usluge. Korisnici ove opreme moraju
biti u cjelosti upoznati s karakteristikama opreme kako bi mogli procijeniti utjecaj dobivenih
rezultata na svoj proizvod ili uslugu. Na jednom primjeru umjeravanja elektronicke
laboratorijske vage prikazan je nacin na koji se moze odrediti i provjeriti karakteristika mjerne

opreme.

Kljuéne rijeci: umjeravanje mjerne vage, tehnologija odrzavanja

1. UVOD

Tijekom zadnjih trideset godina od pojave prvih
komercijalnih laboratorijskih elektronickih vaga
desile su se znaCajne promjene u njihovom
razvoju. Nekad su bile dostupne samo
nekolicini, danas se nalaze gotovo u svakom
laboratoriju i c¢ine osnovni instrument u
kemijskim analizama te su postale osnovna
laboratorijska oprema. Zbog svoje robusne
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konstrukcije i ugradenih elektronickih dijelova
ove vage postale su prilagodljiv i jednostavan
instrument koji moze udovoljiti mnogim
zahtjevima  korisnika.  Zadnje  generacije
omoguéuju upotrebu s najveéom mogucom
lako¢om, a njihova programska rjeSenja i
konstrukcija trenutatno nude moguénosti za
lagano uklju¢ivanje u budu¢u automatizaciju
laboratorijske opreme.



2. PODJELA ELEKTRONICKIH
LABORATORIJSKIH VAGA

Jedna od najces¢ih podjela elektronickih vaga je
prema vrijednosti digitalnog podjeljka ljestvice (d)

Podjeljak ljestvice d Opis Uobicajeni maksimalni
kapacitet
0,1 ug Ultramikroanaliticke vage doS5g
1pug Mikroanaliticke vage 1do25¢g
10 pug Polumikroanaliticke vage 30do 200 g
0,1 g MakroanalitiCke vage 50do 500 g
>1 mg Precizne vage >100 g
3. SMETNJE I UTJECAJNI FAKTORI 5. PRIMJER UMJERAVANJA

Zbog jednostavnosti rukovanja elektroni¢kom
vagom korisnici Cesto zaboravljaju na provjeru i
osiguranje uvjeta koji podlijezu zakonima fizike,
a koji kasnije bitno utjeu na rezultate vaganja.
Ove smetnje 1 utjecaji mogu se svrstati u
nekoliko osnovnih grupa.

o Utjecaj okolisnih uvjeta

o Utjecaj vaganog materijala

. Utjecaj korisnika vage

o Greske koje su posljedica same
konstrukcije vage

o Utjecaj procedura za rukovanje vagom

4. UMJERAVANJE LABORATORIJSKIH
ELEKTRONICKIH VAGA

Navedene smetnje i utjecajni faktori te njihov
utjecaj na instrument mogu se odrediti
umjeravanjem, dok se kasnijim eventualnim
podesavanjem uocene greske pri umjeravanju
mogu i ukloniti.Umjeravanjem se pod
odredenim okolnostima odreduje odnos izmedu
ocitanja vage i vrijednosti oznacene u potvrdi o
umjeravanju utega koji se nalazi na mjernoj
plohi vage. Umjeravanje nam je najvazniji izvor
informacija koji nam sluzi za provjeru mjerne
nesigurnosti vage u uvjetima u kojima vaga radi.
U sustavima osiguranja kvalitete umjeravanje
instrumenata igra vaznu ulogu u kontroli
ispravnosti mjerne i test opreme.

Za razliku od umjeravanja podeSavanjem
otklanjamo eventualnu greSku instrumenta
ustanovljenu umjeravanjem.

LABORATORIJSKE VAGE PREMA
PROCEDURI DKD R-7-1

Kao pomo¢ pri odredivanju karakteristike
laboratorijske elektronicke vage moze nam
posluziti procedura DKD R-7-1 «Umjeravanje
neautomatskih elektronickih vaga». Ona je
napisana u skladu s medunarodnom preporukom
Organizacije za zakonsko mjeriteljstvo OIML R
76-1. Ova procedura podijelila je elektronicke
vage prema broju i vrijednosti podjeljka i njima
pripadajuce procedure umjeravanja na :

o Jednopodrucne i viSepodruéne vage s
brojem podjeljaka <1 000 000 i vrijednos¢u
podjeljka d>0.01 mg

. Vage s vise podjela

Jednopodrucne i viSepodru¢ne vage s brojem
podjeljaka  >1 000 000Jednopodrucne i
viSepodrucne vage s vrijednoSéu podjeljka
d<0.01 mg

Primjer : Laboratorijska elektroni¢ka vaga
Satorius LA310S

Tehnicki podaci proizvodaca: makroanaliticka
vaga s jednim podruc¢jem vaganja

podjeljak d : 0,0001 g
maksimalni kapacitet: 310 g
ponovljivost: <0,2 mg
linearnost: +<0,3 mg

temperaturni kojeficijent TC: +<1-10°K

S obzirom da broj podjeljaka iznosi 3 100 000
potrebno je koristiti proceduru za jednopodrucne
i viSepodrucne vage s brojem podjeljaka >1 000
000

o Ponovljivost
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Standardna devijacija s odreduje se s najmanje 6
mjerenja. Test uteg treba biti najmanje 20 % od
maksimalnog kapaciteta instrumenta. prije
svakog stavljanja utega, mjerna ploha vage mora
biti prazna i ekran mora prikazivati 0.

Varijanca vy je kvadrirana standardna devijacija
s.

s=1/n—1-3(W;— W) (D)
W=1/nY W, )
V=5 3)

s* varijanca neponovljivosti

n broj mjerenja

i indeks pojedinacnog mjerenja

Wi, iskazani mjerni rezultat

W srednja vrijednost iskazanog mjernog
rezultata, koristen je test uteg od 50 g

Mjerenje i Pokazivanje

instrumenta W;
50,0002
50,0002
50,0002
50,0002
50,0002

50,0001

AN N B W=

s=4,082-10"g
vw=1,67-10"¢g*

o Efekt zaokruZzivanja

Varijanca zbog vrijednosti podjeljka d

v =1/12 & 4)
Predstavlja pravokutnu razdiobu od #0,5 d-
Zbog pokazivanja poslije namjeStanja nule ili
tariranja vage 1 zaokruzivanja mjerene
vrijednosti, greska zaokruZzivanja je duplirana.

v=1/6d
d=0,0001 g v,=1,67-107g’

Ekscentri¢no optereéenje

Normalno je da korisnik smjesti posudu i
materijal na mjernu plohu vage na takav nacin
da je predmet vaganja centriran na mjernoj
plohi. Ponekad, posebno kad je predmet vaganja
vecih dimenzija centar gravitacije biti ¢e izvan
centra mjerne plohe. Zbog toga mora se utvrditi
moguci utjecaj zbog ekscentricnog opterecenja.
OIML R 76 daje dobar savjet za vrijednost test
utega i pozicija smjestaja utega. uteg

836

P. =Max/3 se koristi za odredivanje razlike A u
vrijednosti izmedu ekscentri¢nog opterecenja na
cetiri razli¢ite pozicije i centriranog opterecenja.
Preporucljive pozicije kod razliCitih oblika
mjerne plohe pokazuje crtez

Pozicija test utega za izvodenje testa
ekscentricnosti

Najlakse je prvo staviti test uteg u centar mjerne
plohe i tarirati, Nakon toga uteg treba pomicati
na prvu ekscentri¢nu poziciju ¢ime se dobiva
prva razlika AW; na ckranu. Tada se uteg
smjesta na ostale ekscentri¢ne pozicije ¢ime se
dobivaju ostale razlike AW, do AW, . Varijanca
se racuna:

ve=1/3 (E;/Max)* E,=E-Max/3P;(5)
E = najveca razlika pokazivanja
U primjeru P =100 g, E=-0,0002 g

Pokazivanje instrumenta
Mjerenjei Wi (A W;)
0,0000
1
—0,0001
2
—0,0001
3
—0,0001
4
—0,0002
5
ve=1,48-10"
o Greska u blizini maksimalnog kapa-

citeta i greska linearnosti

Koriste se dva razlicita utega P, i P, razreda
to¢nosti E2 zbog rezolucije vage od 3,1 milijun
znamenaka 1 vrijednosti podjeljka vage od 0,1
mg.Nakon §to je neopterecena vaga namjestena
na nulu, prvi test uteg P; = Max je stavljen na
povrSinu vaganja i zabiljeZi se prvo opazanje
Wi.

Zatim se uteg uklanja s povrSine vaganja i
pokazivanje se ponovno namjesta na nulu.

Drugi test uteg P~ Max/4 stavlja se na povrsinu
vaganja i zabiljezi se drugo opazanje W,. Zatim
test uteg se uklanja i stavlja se tara teret T; =



Max/4 na vagu, s tara tipkom vaga se tarira.
Zatim se drugi test uteg W, stavlja na povrsinu
vaganja 1 biljezi se trece opazanje W;. zatim se
ista procedura izvodi s dva druga tara utega
( T4 = Max/2, Ts = 3Max/4 ) i biljezi Cetvrto 1
peto opazanje. Najmanje tre¢e mjerenje se
ponavlja i biljezi se 3esto opaZanje. Sesto
mjerenje predstavlja ¢injenicu da se takve vage
CeS¢e koriste sa manjim nogo sa vecim tara
spremnicima.
Paznja: Vrlo je vazno da se uvijek isti uteg
koristi kao drugi test uteg P, 1 da nije zamijenjen
s tata utegom T; koji je normalno iste nazivne
vrijednosti. Tara uteg moze biti razreda to¢nosti
FI1.
Stvarna greska racuna se :

A1=W1—(P1+Am) (6)
Iz potvrde o umjeravanju za koriStene utege
moze se oCitati dogovorna izvaga :
100g +0,04mg+0,05mg i
200g—0,07mg+0,1 mg
Am je suma odstupanja od nazivne vrijednosti
utega
za na$ primjer Am = —0,03mg<d =0,1mg
Greska pokazivanja

Ai=W;=P, (7
Relativna greska :

ai= Al/ Pi (8)
Srednja vrijednost relativne greske:

a=1/6ZA1/P1 (9)
Varijanca srednje relativne greske

ve=1/5- Y (a;— a)* (10)
v,=3,14- 10"
. Utjecaj temperature

Proizvodaci instrumenata navode granice za
promjene prikazanih vrijednosti kada se okolna
temperatura mijenja. Temperaturni kojeficijent
TC se obi¢no daje u ppm/K. Te promjene mogu
se kompenzirati podeSavanjem instrumenta .
Mnoge moderne vage podesavaju se automatski.
Tako je bitna jedino maksimalna promjena u
temperaturi AT = Tyax — Tmin izmedu uzastopnih
podesavanja. Varijanca je procijenjena prema:

vi=1/12 (AT - TC)? (11)
Sto predstavlja pravokutnu razdiobu

AT = Tmax - Tmin ?
Procjena promjene temperature u sobi je
1,5°C.

Temperaturni  kojeficijent prema podacima
proizvodeca vage iznosi 1 ppm/K
v=188-10"

o Uteg za umjeravanje

Utezi koriSteni za umjeravanje moraju biti u
skladu s preporukom OIML R 111 u kojoj se
nalaze granice dozvoljenih pogresaka i
nesigurnosti za test utege. Prije izvodenja
procedure umjeravanja utezi se moraju
aklimatizirati na temperaturu instrumenta koji se
umjerava. Vrijeme aklimatizacije ovisi o masi
utega 1 pocetnoj razlici temperatura izmedu
utega i okoline.

Varijanca je odredena iz nesigurnosti U test
utega P, .

we=(Uk-1/P;)* w=625-10" (12)
U skladu s OIML R 111 kojeficijent pokrivanja
k=2.
o Prora¢un nesigurnosti

Prema ISO «Uputi za iskazivanje mjerne
nesigurnosti» ( GUM ) izraunata je procjena
prosirene mjerne nesigurnosti.

Nesigurnost se dobiva sumiranjem varijanci i
srednjeg odstupanja od karakteristicne krivulje
kako slijedi:

U=k - Vs Vo + Ve VW2 Vo VW2
Vo WV W | W (13)

Faktor pokrivanja je izabran k = 2.

Zbog pojednostavljenja, funkcija se moze
aproksimirati  linearnom  funkcijom, koja
Mjerenjei | Tara | Test | Pokazivanje Greska

T; P; Wi A
Nuliranje Og Og 0,0000 g
1 Og 300 300,0004 g 0,0004 g
g
2 0g |50g | 50,0002¢g 0,0002 g
Tariranje 50g | Og 0,0000 g
3 50g | 50g | 50,0000 g 0g
Tariranje 150g | Og 0,0000 g
4 150g | 50 g | 50,0002 g 0,0002 g
Tariranje 250g | O0g 0,0000 g
5 250g | 50g | 50,0002 g 0,0002 g
Tariranje 50g | Og 0,0000 g
6 50g | 50g | 50,0002 g 0,0002 g
povezuje pocetnu vrijednost za nulirani

instrtument s kona¢nom  vrijedno$¢u za
instrument s maksimalnim teretom.

UL~ Uo+ Upee — Uo/ Max - W (14)
Up=U(W=0) (15)
Uiax = U (W = Max ) (16)
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UL =0,0001155 +4,76 - 10°- W

0.0018

0,0016

0.0014

0,0012

0.0010

Ulg

0,0008 U - lingamo
0,000
0,0004

0,0002

0,000
0,0001 50 100 150 200 250 300

wig
Dijagram 1 : Mjerne nesigurnosti za prikazane

neto vrijednosti

o Koja je nesigurnost dovoljno dobra ?

Odgovor na to pitanje ovisi o dvije stvari, masi
koju vazemo i o zahtjevima kvalitete na tocnost
u procesu vaganja. Prvi dio odgovora mozemo
dobiti tako da izraCunamo relativnu nesigurnost

Ur=UL/W=Uy/ W + Uy — U,/ Max (17)
¢ = Umax— Uy / Max (18)

Norma ISO 10012 propisuje da nasa mjerna
oprema mora biti najmanje tri puta to¢nija od
zahtjeva u procesu, prema tome za procesnu
to¢nost vrijedi:

PT=3-Ug 19)
o Koju minimalnu masu se moZe vagati
uz zadanu procesnu to¢nost?

Koristenjem jednadzbi 17, 18 i 19 moze se
dobiti :

Wuin= U,/ PT/3 —¢ (20)
Za vagu Sartorius LA310S iz naSeg primjera

dobiva se sljedece: Wy, = 0,0001154/ PT/3 —
4,76 - 10°

PT 5 2 1 0,510,2 0,1 |0,05
% | % | % |% |% |% | %

Wwtin | 7 17 |35 |69 | 174 | 351 | 713
mg | mg | mg|mg|mg | mg | mg
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0,001

0,0001

0,001 0,01 0,1 10 100

-

wig
—a— U relativna —— Proces

Dijagram 2 : Relativna nesigurnost za vagu iz

primjera

Iz dijagrama se moZe lagano ocitati minimalna
masa vaganja potrebna za procesnu toc¢nost.
Ovom procedurom umjeravanja nisu uzeti u
obzir sljede¢i utjecaji koji mogu utjecati na
mjernu nesigurnost mjerenja :

. Grubo rukovanje neiskusnog korisnika s
instrumentom $§to ima za posljedicu slabiju
ponovljivost rezultata, a takvo rukovanje moze
uzrokovati i na prvi pogled slabo vidljiva
oStec¢enja u mehanizmu vage.

. Nisu uzete u obzir promjene u sustavu
vage zbog starenja koje se deSavaju tijekom
vremena.

o Korekcija rezultata zbog djelovanja sile
uzgona na nas mjerni uzorak

Prva dva utjecaja moguce je procijeniti
ponovnim umjeravanjem s time da ono mora biti
obavljeno prije podeSavanja vage, u takvom
slucaju rezultati ¢e pokazati razliku.

Bez korekcije rezultata zbog djelovanja uzgona
¢ini se sistematska greska koju je potrebno
ispraviti u skladu s zahtjevima kvalitete za
procesnu to¢nost. Vaganjem materijala gustoce
1000 kg/m’® ( tekuéine ) pri gustoci od 1,2 kg/m’
¢ini se greska od 0,1% tj. bez korekcije uzgona
nasa procesna to¢nost ogranic¢ena je na 0,1%.

6. SAZETAK

Prednosti ovakvog nacina umjeravanja

o Zasniva se na upotrebi instrumenta na
mjestu instalacije u stvarnim uvjetima rada
. Uzima se u obzir bruto i neto vaganja, a

u laboratoriju velika vec¢ina vaganja zahtijevaju
tariranja

o Nesigurnost se moze lagano oditati iz
dijagrama

Mane
o Ne vrijedi za vage koje se nalaze pod
zakonskim nadzorom



o Vaganja u procedurama koje pokriva
FDA inspekcija moraju se pridrzavati
odredivanja minimalne mase prema
US-Pharmacopoeia
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