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miary masy - schemat spojnosci pomiarowej
a uzytkownicy przyrzqgdow pomiarowych

Jolanta Wasilewska
Wojciech Wisniewski
Robert Ziétkowski
EuroLab 14 marca 2019 r.



|ijl|||| retd” ‘”\‘igo SAMODZIELNE LABORATORIUM MASY

W 1790 roku krdl Ludwik XVI zobowigzat francuskich uczonych
do stworzenia spdjnego systemu jednostek miar;

19 marca 1791 r. Francuska Akademia Nauk przyjeta definicje
jednostki masy opartej na scisle okres$lonej objetosci 1 dm?3
destylowanej wody w temperaturze 4 °C i ciSnieniu normalnym;

22 czerwca 1799 r. w Archives de la Républigue w Paryzu

zdeponowano dwa platynowe wzorce: metra i kilograma (tzw.
Kilogramme des Archives);

Kilogramme des Archives miat ksztatt walca i byt wykonany z
czystej platyny;

W 1875 roku utworzono Miedzynarodowe Biuro Miar (Bureau
International des Poids et Mesures);

W 1889 roku uchwatg | Generalnej Konferencji Miar przyjeto
wzorzec wykonany z 90% platyny i 10% irydu tzw. Grand K.
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Od roku 1889 wzorzec Grand K byt wyjmowany z sejfu
i uzywany tylko trzykrotnie:

- W 1939 roku (7 pomiaréw),

- W 1946 roku (14 pomiarow),

- 1988-1989 wieksza liczba wazen porownawczych.
Stosuje sie szesc tzw. kopii oficjalnych.

Polska zakupita wzorzec kilograma w 1952 roku za cene
ok. 125 srednich miesiecznych pensji z tamtego okresu.

Obowiagzujgca od 1901 r. i ustalona przez 3. Generalna
Konferencje Miar (CGPM) definicja jednostki masy - kilograma
(IPK - International Prototype of Kilogram):

Kilogram jest jednostka masy: jest on rowny masie
miedzynarodowego wzorca kilograma (zaraz po czyszczeniu i
myciu).

[kl svm-govel
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Wzorce Masy Miedzynarodowego Biura Miar (BIPM)

. Data Data ostatniego czyszczenia i
Oznaczenie . . .
Lp. wrorea Rola wzorca pierwszego mycia przed Nadzwyeczajrnym
porownania wzorcowanien
1. IPK Miedzynarodowy prototyp kilograma (IPK) 1889 1992
2. K1 1889 1992
3. 7 1925 1992
4. 8 (41) 1905 1992
Oficjalne kopie IPK
5. 32 1905 1992
6. 43 1939 1992
7. 47 1939 1992
8. 25 Wzorce robocze zarezerwowane do zastosowan 1958 2008
9. 73 specjalnych 1988 2008
10. 9 1889 2003*
11. 31 1889 2003
12. 42° 1953 1976
13 63 1974 1982
14. 77 Wzorce robocze 1992 2004
15. 88 2004 2003
16. 91 2004 2004
17. 650 1979 2001

[kl svm-govel
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tancuch spoéjnosci pomiarowej

Przakarywania Definicja jednostki miary Spdinosd
: Miedzynarodowe Biuro Miar (BIPM),
Wzorce migdzynarodowe Krajowe Instytucie Metrologiczne (NMI)

i Kraj I je Metrologi MM ub
Wzorce panstwowe Igl.ﬂﬂﬂ_ na:g-??: EH]EI:ZFE[ ) lu

Mﬂm&m laboratoria pomiarowe,
labo ria wykonujace prawng kontrole
metrologiczng i badania do oceny
Zgodnosci

Akred:{gmzne laboratoria pomiarowe,
laboratoria wykonujace prawng
kontrolg metrologiczna i badania do
oceny Zgodnosc

Wzorce odniesienia

Lizytkownicy (nauka, technika,

Uzytkowe
przyrzady wytwarczosc i handel, akcyza)

pomiarowe

Rys. Vademecum
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Kilogram to jedyna jednostka wyrazona w formie wzorca
materialnego.

Inne jednostki sa zdefiniowane w sposéb uniwersalny, w postaci
scistych definicji fizycznych, na podstawie ktérych mozna
odtworzy¢ dang jednostke w dowolnym czasie i dowolnym
miejscu.

Polski panstwowy wzorzec jednostki masy - prototyp kilograma
nr 51 porownywano dwukrotnie w BIPM

w 1951 r.(1 kg + 0,185 mg) i w 1990 . (1 kg + 0,227 mg).
Niepewnosc¢ standardowa w roku 1990 wynosita 2,3 ug.

TR

Wzorce Panstwowe

Mygpy d-

|

Schemat przekazywania jednostki masy od
prototypu kilograma IPK [3]
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Zaobserwowano istotne zmiany masy
wiekszosci kopii w odniesieniu do
miedzynarodowego prototypu kilograma
(IPK).

Dryft masy kopii wobec IPK wynosit
ok. 50 ug na sto lat.

Miedzynarodowy prototyp kilograma
przechowywany w Miedzynarodowym

Biurze Miar (BIPM)
Rys. NIST

[kl svm-govel
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+75

23 (+132)

Zmiany masy oficjalnych kopii IPK i kopi NMI w odniesieniu do miedzynarodowego prototypu kilogram (IPK)

(wg BIPM)
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Prawdopodobng przyczyng zmiany masy kopii IPK jest osadzanie sie weglowodoréw na ich powierzchni.
Dodatkowym czynnikiem jest tez utrata masy kopii po czynnosciach czyszczenia i mycia przed pomiarami, w
granicach 15 pug.

W poréwnaniach przeprowadzonych w latach 2013 - 2014 okazato sie, ze zmiana masy kopii w odniesieniu do
IPK od ostatniego Trzeciego poréwnania wynosita 1 pg. Oznacza to, ze IPK i 6 oficjalnych kopii stanowi spdjny
zestaw wzorcow.

Na podstawie obszernej bazy danych pomiarowych, BIPM opracowat modele matematyczne opisujace zmiany
masy w czasie z niepewnoscig 0,008 mg.

Dla kopii nr 51 wyznaczono zaleznos¢:

m =m, + (Am, + k - omp)

gdzie:

m,, Am, - masa wyrazona w kg i btad masy wyrazony w mg, dane ze Swiadectwa
wzorcowania wystawionego w 1952 r. przez BIPM,

k - bezwymiarowy wspoétczynnik okreslajacy liczbe miesiecy, ktére minety
od wystawienia Swiadectwa wzorcowania do dnia wykonania
ekstrapolacji,

omp - wyznaczony doswiadczalnie przez BIPM dryft masy, ktéry wynosi
0,1886 pg/miesiac [3].

[kl svm-govel
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* W celu wyeliminowania niekorzystnego zjawiska zmiennosci
masy wzorca materialnego w czasie podjeto decyzje
o redefinicji jednostki masy w oparciu o statg fizyczna.
Do realizacji tego pomystu wybrano dwa projekty: wage
wata oraz International Avogadro Coordination (IAC).

* Pierwszy projekt wigze wielkosci mechaniczne i elektryczne,
opierajac jednostke masy na statej Plancka.

* Drugi projekt, wigze mase z liczbg atomow 28Si w
makroskopowym krysztale 28Si .

Masa 1 kg kuli wykonanej z monokrysztatu krzemu
wyznaczana jest poprzez pomlary statej sieci krystalicznej a,
sktadu izotopowego, objetosci V., warstwy
powierzchniowej kuli (metoda XIiCD X- Ray Crystal
Density).

“ [kl svm-govel
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Powiagzanie jednostki masy ze statg Plancka

20 maja 2019 r., zgodnie z decyzjg CIPM/105-13
Miedzynarodowego Komitetu Miar nastgpi historyczny dzien dla
metrologii - redefinicja podstawowych jednostek miar uktadu SlI.

Kilogram, ostatnia podstawowa jednostka miary, zdefiniowana od
ponad 100 lat przez wzorzec materialny, zostanie ustalona poprzez
przyjecie doktadnej wartosci liczbowej statej Plancka.

Kilogram - oznaczenie kg, jest jednostka masy uktadu S, ktorej
wartosc ustalono poprzez przyjecie wartosci liczbowej dla statej
Plancka h rownej 6,626 070 040 - 1034, wyrazonej w jednostkach
J-s, ktéra jest rowna kg - m2- sl gdzie metr i sekunda s3
zdefiniowane wzgledem c i AvCS

E [kl svm-govel
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Miedzynarodowy Uklad

Jednostek Miar
New SI
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Worldwide Realizations
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Mie¢dzynarodowy prototyp kilograma (IPK)

Waga wata
f\)/ll‘_zechowywany w Miedzynarodowym Biurze Ryg. NIST
lar
Rys. NIST
14
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Waga Wata
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Wartos¢ statej Plancka otrzymana w 2015 r.
w National Research Council Canada (NRC) wynosi
h = 6,626 070 16(13)-10-34 J-s, niepewnosc¢ 2,0-10-8
przy zastosowaniu wagi wata.

Waga wata
Rys. BIPM
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Projekt Avogadro
International Avogadro Coordination IAC

W projekcie IAC, liczbe Avogadro N, i statg Plancka h wyznacza sie za pomoca
monokrysztatéw wykonanych z izotopu krzemu 28Si, w postaci kul o masie 1 kg.
W projekcie braty udziat dwie kule oznaczone AVO28-5S5c i AVO28-58c o
zawartosci 99,9958 % izotopu krzemu 28Si i kula dodatkowo wzbogacona
izotopem 28Si oznaczona S128-23Pr11 o zawartosci 99,9984 % izotopu krzemu

28Gi.

Kula z monokrysztalu krzemu wazona na komparatorze firmy Sartorius CCL1007

Rys. BIPM
[kl svm-govel



|ijl|||| S S SAMODZIELNE LABORATORIUM MASY

W celu wyznaczenia statej (liczby) Avogadro metodg XRCD (X-Ray Crystal
Density), okreslono nastepujace parametry kul:

M - mase molowg - spektrometrem masowym MC ICP-MS |ub IDMS,
a - statg sieci krystalicznej - rentgenowskim interferometrem optycznym,
V¢ - objetosc kuli - interferometrem optycznym,

sktad warstwy powierzchniowej - czasteczki wody (wagowo), SiO,
(XRR/XRF/SE), zanieczyszczenia weglowe (XRF) [6].

llos¢ atomow w makroskopowym krysztale:

N = 8 -V /a(28Si)?

N, = 6,022 140 76(12) - 1023 mol-l, niepewnos¢ 2 - 10® (IAC 2015)

[kl svm-govel
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* Masa 1 kg kuli 28Si wyrazona jako iloczyn liczby atomoéw 28Si i masy
pojedynczego atomu okreslonego metodg XRCD [7]:

m, = N - m (?8Si) = h - N [m (28Si)/h]
h =6,626 070 16(13) - 103 J - s, niepewnos¢ 2 - 108 (I1AC 2015)

UHYV ultra wysoka proznia wspolpracujaca z fluorescencyjna spektroskopia rentgenowska i spektroskopia fotoelektronowa do
okreslania skladu warstwy powierzchniowej monokrysztalu krzemu 22Si

Rys. PTB
[kl svm-govel
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Stanowisko panstwowego wzorca jednostki miary masy - 1kg
w Gtéwnym Urzedzie Miar - przed redefinicja

Komparator MT AT 1006 o obciazeniu
max 1011 g,z dz.el. d=1 pg

Stacja klimatyczna , bezpoSrednio wspolpracujaca
z komparatorem, mierzy temperatur¢ w komorze
wazenia, ciSnienie i wilgotnos¢

Stanowisko panstwowego wzorca jednostki miary masy jest calkowicie zautomatyzowane,
wykonywane sa na nim poréwnania wzorcow masy 1 kg

[kl svm-govel
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1918 2018

/ Zespot wzorcow \

Realizacja pierwotna odniesienia
3

Waga wata 1 <ﬂ @ u

BIPM/NMI's

\_ J

Waga wata 2

I

\
Wzorce Panstwowe

Przekazywanie jednostki miary masy po redefinicji kilograma
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W celu realizacji nowej definicji kilograma opartej na statej
fizycznej Plancka, Komitet Doradczy Masy i Wielkosci Pochodnych
(CCM, zalecenie G1, 2013 r. ) sformutowat 4 cele:

1. zgodnos¢ - co nag’m.nied trzy niezalezne eksperymenty, w tym
projekty wagi wata i XRCD_ (X-Ray Crystal Density) , w ktorych
otrzymano wartosci statej Plancka ze wzgledng niepewnoscia
standardowa nie wieksza niz 5 - 108,

2.  niepewnos¢ - przynajmniej jeden z ww. wynikéw powinien mie¢
wzgledna niepewnosc standardowa nie wieksza niz 2 - 108,

3. spojnosé - kopie IPK z BIPM, zestaw wzorcow odniesienia z BIPM,
wzorce masy stosowane w wadze wata i w metodzie XRCD powinny
by¢ bezposrednio, na ile to mozliwe, porownane z IPK,

4.  walidacja przez poréwnania - procedury do dalszej realizacji i
przekazywania kilograma opisane w mise en pratique powinny by¢
zwalidowane zgodnie z zasadami Porozumienia o wzajemnym
uznawaniu panstwowych wzorcéw jednostek miar oraz Swiadectw
wzorcowania CIPM MRA [4].

Seminarium GUM, 30.03.2017

[kl svm-govel
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/_
Waga:wata Stata
M Plancka
B m

Podstawowe (pierwotne) metody
realizacji definicji j. masy

Pierwotne
Wzorce masy

Przekazywanie jednostki masy

, z b3 Wtorne wzorce masy
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Procedura przekazywania jednostki masy mise en pratique
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Przed redefinicjg miedzynarodowy prototyp kilograma IPK, o masie 1 kg

(bez przypisanej niepewnosci) przekaze jednostke masy wzorcom .
transferowym, aby w trakcie porownan kluczowych miedzy pierwotnymi
realizacjami (wagi wata) okresli¢ jak najdok’radnlewvartosc liczbowa statej
Plancka h (z niepewnoscig wzgledna rzedu 10-8). W momencie redefinicji

ustalona zostanie wartosc statej Plancka h, o niepewnosci rownej O, a

dotychczasowa niepewnos¢ wyznaczania statej Plancka h przejmie IPK.

/ \
PRZED REDEFINICIA PO REDEFINICJI
= i

mpx= 1Kkg

niepewnosc wzgledna u,

)
“ Mipc= 1 kg

niepewnos¢ wzgledna u,

P,
niepewnos¢ wzgledna u(mpg) = 0 hiepewnos$¢ wzgledna u(mie) = U,
niepewno$¢ wzglgdna statej Plancka niepewnoé¢ wzgledna statej Plancka
ulh) =u, ulh) =0
J

Zachowanie spojnosci pomiarowej po redefinicji jednostki miary masy

[kl svm-govel
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Zestaw 12 wzorcoéw odniesienia ERMS (ensemble of reference mass standards)
zwigzanych z IPK, ktéry bedzie stanowit wartos¢ odniesienia w poréownaniach
kluczowych.

Zestaw sktada sie z wzorcow masy: 4 kul z monokrysztatu krzemu o naturalnym
sktadzie izotopowym, 4 walcow platynowo-irydowych i 4 walcow stalowych.

Kazdy wzorzec ERMS z danej grupy przechowywany jest w innych warunkach:
argonie, azocie, powietrzu i prozni.

ERMS ma odtwarzac wartos¢ masy 1kg w oparciu o srednig wazonag wartosci mas
12 wzorcow i powinien zapewni¢ w sposob ciggty znacznie bardziej stabilne,
solidne i wiarygodne zrédto odniesienia niz obecny miedzynarodowy prototyp
kilograma IPK.

[kl svm-govel
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1 kg standards 1 kg stacks

Si
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2 Me) 102

Argon gas

12 wzorcow odniesienia i artefakty do pomiarow powierzchniowych Rys. BIPM
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Rys. BIPM

Przechowywanie wzorcow odniesienia ERMS w laboratorium BIPM

[kl svm-govel
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Stanowisko panstwowego wzorca jednostki miary masy - 1 kg
w Gtéwnym Urzedzie Miar - po redefiniciji

Budowa modutowego stanowiska pomiarowego panstwowego wzorca jednostki masy
- prototypu kilograma nr 51, zbudowanego w oparciu o automatyczny prézniowy
komparator masy z adiustacjg zewnetrznga, o nastepujgcej charakterystyce: obcigzenie
maksymalne 2 1 kg, zdz. el. d < 0,1 ug,

Stanowisko bedzie zawierac :
- komparator masy,

- zestaw wzorcow masy (15 wzorcow kopii 1 kg: 2 walce stalowe, 10 walcéw z
gtéwka, docelowo réwniez 2 wzorce zespotowe 100 g + 500 g i 1 kule krzemowa),

— modut pomiarowy wysokiej prozni,

- modut pomiarowy umozliwiajacy pomiar masy w ostonie gazéw obojetnych: argonu
i azotu,

- modut pomiarowy umozliwiajacy badanie wtasnosci magnetycznych wzorcéw masy.

28
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Stanowisko panstwowego wzorca jednostki miary masy - 1 kg
w Gtéwnym Urzedzie Miar - po redefinicji

BEEY

29
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Automatyczny prézniowy komparator masy AVK-1000

Prozniowa komparacja z najwyzszg mozliwg doktadnosciag

LOAD LOCK - zas uzyskania
odpowiedniej wartoséci prozni do Magazyn na 6 obiektow
okolo 5 godzin od uruchomienia komparacji

L

Wymiaa lub dokiscianle

Specjalnie zaprojektowa

artefaktoéw bez koniecznosci szalka wiszaca eliminujaca btedy
AVK-1000 otwarcia komory gtownej niecentrycznosci odwaznika

30
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Dane techniczne
AVK- 1000

ZLakres wzorcowania wg. OIML - E1 100g=1kg
Zakres wzorcowania wg. OIML-E2 W 100g =1 kg
Zakres wzorcowania wg. OIML - F1 1N 100g+ 1 kg
Lakres wzorcowania wg. OIML-F2 00 100g=1kg

Obcigzenie maksymalne [Max] 10029

Dokladnos¢ odezytu [d]

Powtarzalnoéc dla obcigzenia nom.*

Czas stabilizacji 60s

Adiustacja zewnetrzna

Zakres rownowazenia elektrycznego lg++29

Odwazniki balastowe zewnetrzne 500q;800g;900q

Wymiary obiektow do komparacji cylindryczne @ (22-95) x110; kuliste @ (40-100) mm

Magazynek odwaznikow 6

Temperatura pracy F15 + +30°C

Szybkosc zmian temperatury pracy H1°C/12h

Cisnienie w komorze prozniowej

Wilgotnosc wzgledna powietrza®™** 45 = 60%

Temperatura transportu 20+ +50°C

i przechowywania

Wymiar szalki @ 100 mm

31
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Dziekuje za uwage

jolanta.wasilewska@gum.gov.pl

wojciech.wisniewski@gum.gov.pl

robert.ziolkowski@gum.gov.pl
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