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Dryf masy materialnych wzorcow odniesienia
wykorzystywanych do przekazywania jednostki miary
masy od wzorca panstwowego w GUM

The drift phenomenon of the reference mass standards used in the
mass unit dissemination process in the Central Office of Measures

dr Rafat L. Ossowski (Laboratorium Masy, GUM)

W artykule oméwiono dziatania podjete przez Laboratorium Masy Gtéwnego Urzedu Miar w okresie
od 1997 r.do 2015 r. w celu weryfikacji zagrozenia zwigzanego z niestabilnoscia — dryfem — materialnych
wzorcow odniesienia wykorzystywanych w procesie przekazywania jednostki miary masy.

This paper discusses the action taken by the Mass Laboratory of the Central Office of Measures in the
period 1997-2015 to verify the risks of the instability (drift) of the stainless steel reference mass standards

used in the mass unit dissemination process.

Wstep

Po opublikowaniu przez BIPM wynikéw poréw-
nan kluczowych [1] na przetomie XX i XXI w. stalo
sie jasne, ze w dziedzinie masy nadchodzi czas na
powazne zmiany. Zakonczone badania, w ktérych
brat udzial réwniez Gléwny Urzad Miar, sugerowaty,
ze IPK (International Prototype of the Kilogram -
Miedzynarodowy Prototyp Kilograma) stal si¢ 1zejszy

Rys. 1. Sposob przechowywania IPK oraz jego sze$ciu kopii w BIPM

fot.: www.bipm.org

wzgledem szesciu kopii oraz poréwnywanych z nim
bezposrednio wzorcoéw panstwowych (rys. 1).
Szacowany ubytek masy okreslono na okoto 50 ug
w okresie poréwnawczym od 1889 r. do 1992 r.,
co oznaczaloby, ze ostatni z materialnych wzorcow
podstawowych jednostek fizycznych utracil swoja
stabilnos¢. Po publikacji T. J. Quinna z 2005 r. [2],
w ktdrej autor przewiduje kierunek, w jakim powinna
zmierza¢ metrologia masy, w wielu osrodkach nauko-
wych wzmozono dziatania nad dopracowaniem al-
ternatywnej metody tzw. realizacji pierwotnej, czyli
odniesienia jednostki miary masy do statych fizycz-
nych. Skutkiem bylo przyjecie w 2010 r., podczas po-
siedzenia Komitetu Doradczego ds. Masy i Wielkosci
Pochodnych CCM (Consultative Committee for Mass
and Related Quantities), rekomendacji G1 oraz G2,
ktére nalozyty wymagania metrologiczne na wyniki
pozyskiwane z rozwijanych réwnolegle i zaakcepto-
wanych przez CGPM (2011) projektéw wyznaczenia
jednostki miary masy. To projekt powstajacy w opar-
ciu o stalg Plancka, projekt wykorzystujacym Wage
Wata (Watt Balance) i projekt Avogadro IAC
(International Avogadro Project) [3, 4, 5]. Aktualnie,
na trzy lata przed zaplanowang redefinicja jednostki
miary masy, znaczaca cze$¢ projektow naukowych,
aw szczegolnosci tych wspieranych przez EURAMET,
jest juz zakonczona lub wkroczyta w decydujaca faze.
Jednoczesnie prowadzone sg badania w celu
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wyjasnienia przyczyny tak istotnej zmiany masy ar-
tefaktu z Sevres w rozpatrywanym okresie [6].
Ponadto pojawily sie pytania ze strony uzytkownikow
wzorcéw masy m.in. akredytowanych laboratoriow
wzorcujacych, czy zaobserwowana niestabilno$¢ IPK
przelozy si¢ w jakikolwiek sposéb na wzorce w wy-
miarze krajowym oraz jak czgsto nalezatoby wzorco-
waé wyposazenie pomiarowe, aby mie¢ zagwaranto-
wang pewno$¢ wzglednej stabilnosci wzorcow jed-
nostki masy w uzytkowaniu. Majac na uwadze po-
wyzsze, Laboratorium Masy GUM podjeto inicjatywe
polegajaca na rozpoczeciu dlugofalowych badan sta-
bilnosci wzorcéw odniesienia wykorzystywanych
w procesie przekazywania jednostki miary masy.
Eksperyment zostat zainicjowany w 1997 r. i jest na-
dal kontynuowany, a analizie wynikéw z okresu
1997-2015 oraz wnioskom zostal poswiecony niniej-
szy artykul.

Poréwnania kluczowe

Podstawe przeprowadzanych badan stanowity
wyniki poréwnan kluczowych zorganizowanych
przez BIPM na przelomie lat 90. poprzedniego stule-
cia. Potwierdzono w nich wysoka stabilnos¢ prototy-
pu kilograma nr 51 - panstwowego wzorca jednostki
miary masy jednego kilograma (rys. 2), ktory jest
w posiadaniu Polski od 1952 r.

Dodatkowo, oprdcz najistotniejszych parame-
NPK = 1 kg +
0,227 mg) w przeprowadzonych poréwnaniach wy-
znaczono réwniez szacunkowy roczny dryf masy pro-
totypu nr 51 (0m, = +0,037 ug/rok) oraz objetos¢
NPK (National Prototype of the Kilogram) w warun-
kach normalnych (d = 46,3981 cm?®). Walec

tréw, czyli masy i niepewnosci (m

NPK

Réznica masy w odniesieniu do wartosci referencyjnej, ug

-200

GUM
PTB

Uczestnicy poréwnan

Rys. 2. Wyniki poréwnan kluczowych zorganizowanych w ramach
EUROMET
zrédto: bibliografia [1]
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Rys. 3. Sposéb przechowywania prototypu nr 51 w GUM
fot.: Laboratorium Masy GUM

(h = 2r = 39 mm) wykonany ze stopu platyny i irydu
jest na co dzien przechowywany w powietrzu, w szafie
pancernej, znajdujacej si¢ w pomieszczeniu z auto-
matycznie kontrolowang temperaturg oraz stabilizo-
wang wilgotnoscia (rys. 3).

Dbajac o zachowanie stabilno$ci masy i zgodnie
z obowigzujaca wewnetrzng procedurg w Labora-
torium Masy GUM, NPK jest wykorzystywany $red-
nio raz na pie¢ lat do wzorcowania wzorcow kopii
stalowych (w sumie dwunastu sztuk — dziesieciu stu-
zacych do przekazywania jednostki masy do wielo-
krotnosci jednego kilograma od 2 kg do 1000 kg
wlacznie oraz dwoch do podwielokrotnosci od 0,5 kg
do 0,000001 kg), z ktérych w kolejnym kroku fancu-
cha spdjnosci pomiarowej wzorcuje si¢ komplety
wzorcow w klasie E,. W ten sposob przygotowane
wzorce E, stuzg do przekazywania jednostki masy do
wzorcow klas nizszych - E,,F,F, oraz klasy M,, gwa-
rantujac w wymiarze krajowym zachowanie spojno-
$ci pomiarowej dla jednostki miary masy (rys. 4).

Rys. 4. Uproszczony schemat hierarchicznego uktadu sprawdzen
wGUM

zrédlo: opracowanie wlasne
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Przebieg badan

Przedmiotem prowadzonych badan sg mosiezne
wzorce odniesienia (komplet Oertling) oraz stalowe
wzorce odniesienia (komplet Chyo). Podobnie jak
NPK nr 51, sa one przechowywane w powietrzu.
W okresie od 1997 do 2015 r. byly poddane siedmiu
cyklom wzorcowan w warunkach laboratoryjnych
(pomieszczenie ze stabilizacjg termiczno-wilgotno-
$ciowa). Wzorcowanie kazdorazowo poprzedzane
bylo zgodnym z procedurg procesem czyszczenia
wzorca (przy uzyciu pedzelka), stabilizacjg termiczna
oraz przeprowadzane bylo za kazdym razem przez
jedna, wyznaczong do tego zadania osobe. Pomiedzy
wzorcowaniami wzorce odniesienia przechowywane
sag w opakowaniach fabrycznych (rys. 5) w tym sa-
mym pomieszczeniu. Wzorce nie byly adjustowane
w okresie trwania eksperymentu.

Rys. 5. Sposéb przechowywania oraz przenoszenia wzorcow
odniesienia
fot.: Laboratorium Masy GUM

Wyniki

Analizie zostaly poddane wyniki wzorcowan
wzorcow masy wyprodukowanych w 1974 r. przez
japonskiego producenta - firm¢ Chyo (wykonane
z wysokogatunkowej stali o gestosci 7865 kg/m?) oraz
wyprodukowane w 1952 r. przez angielskiego produ-
centa — firme Oertling (wykonane z mosigdzu
o gestosci 8400 kg/m?). Majac na uwadze zalecenia
OIML R-111 [7], postugiwano si¢ masg umowng,
przyjmujac gestos¢ powietrza 1,2 kg/m’ oraz umowna
gestos¢ wzorca 8000 kg/m?. Wyniki otrzymane pod-
czas wzorcowan zostaly w sposob graficzny zapre-
zentowane na rysunkach 6-10.
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Wszystkie przebadane wzorce, za wyjatkiem
wzorca o nominale 20 kg firmy Chyo, zachowywaly
si¢ zgodnie z oczekiwaniami, czyli wykazywaly
umiarkowana stabilno$¢ (5 kg Oertling) lub nieznacz-
ng oscylacje bledu masy - wzgledne odchylenie stan-
dardowe nieprzekraczajace 5 % mozna uznac za wy-
nik zadawalajacy. Najlepsza stabilno$cig wykazaty sie
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Rys. 6. Wyniki wzorcowan wzorcow masy Chyo o nominale 20 kg,
10 kg oraz 5 kg

Zrédlo: opracowanie wlasne
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Rys. 7. Wyniki wzorcowan wzorcéw masy Oertling o nominale 20 kg,
10 kg oraz 5 kg

zrédto: opracowanie wlasne
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Rys. 8. Wyniki wzorcowan wzorcéw masy Chyo o nominale 2 kg,
2kg*, 1 kgoraz 500 g

zrédlo: opracowanie wlasne
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Rys. 9. Wyniki wzorcowan wzorcow masy Oertling o nominale 2 kg,
2kg*, 1kgoraz500g
Zrédto: opracowanie wlasne
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Rys. 10. Wyniki wzorcowan wzorcéw masy Chyo o nominale 200 g,
200g%100 g

zrédto: opracowanie wlasne

o

E_ 1997 1999 2001 2003 2005 2007 2009 2011 2013 2015

o

o

5 -95

R

=

o

S L e e g s K 11 .
I A i il BE oy =054

-12.5 "
Datawzorcowania

Skg

Rys. 11. Otrzymany w do$wiadczeniu charakter oscylacji masy
wzorcow (wzorzec z kompletu Chyo)
zrédto: opracowanie wlasne

wzorce masy o nominatach 1 kg, 500 gi200 g (uobu
producentéw). W przypadku tych wzorcow wzgledne
odchylenia standardowe dla btedéw masy nie prze-
kraczaly 2 %. Nieco gorzej zachowywaly si¢ wzorce
o nominatach 10 kg i 5 kg firmy Chyo oraz 20 kg
firmy Oertling, w przypadku ktdérych odchylenie
standardowe dla bledu masy przekraczato 4 %.

Rys. 12. Otrzymany w doswiadczeniu charakter oscylacji masy
wzorcow (wzorzec z kompletu Oertling)
zrédlo: opracowanie wlasne

Dla wszystkich biorgcych udziat w eksperymencie
wzorcéw masy daje si¢ zaobserwowa¢ nieznaczny
trend wzrostowy — wzorce przybieraja na masie (przy-
kfad dla wzorcow firmy Chyo - rys. 10).

Z wieloletnich obserwacji zachowania si¢ wzor-
cow uzytkowych zglaszanych do Gtéwnego Urzedu
Miar wysunigto hipoteze o quasi sinusoidalnym za-
chowywaniu si¢ wzorcéw masy w czasie, co rowniez
znalazlo potwierdzenie w przeprowadzonym do-
$wiadczeniu zaréwno dla wzorcéw Chyo (rys. 11), jak
i Oertling (rys. 12).

Whioski

Analiza otrzymanych wynikow potwierdzita wy-
sunieta przez zespol Laboratorium Masy GUM hipo-
teze, ze wzorce odniesienia charakteryzuja si¢ duza
stabilno$cig i mogg by¢ z powodzeniem wykorzysty-
wane w procesie przekazywania jednostki masy
w wymiarze krajowym.

Na podstawie wynikéw doswiadczenia mozna
réwniez wnioskowad, ze stosowanie do wzorcdw ma-
sy dobrze znanych z literatury [8] metod przechowy-
wania oraz pielegnacji, moze przetozy¢ sie na wydlu-
zenie okresow pomiedzy wzorcowaniami, co w przy-
padku uzytkownikéw bezspornie przeklada si¢ bez-
posrednio na korzysci ekonomiczne. Konieczne
w tym wypadku zdaje si¢ wieloletnie monitorowanie
i udokumentowanie historii wzorcowan dla wzorca,
na podstawie ktorej mozna podjac decyzje o ewentu-
alnym wydluzeniu okreséw pomiedzy wzorco-
waniami.

Ponadto doswiadczenie wykazato brak korelacji
pomiedzy czestym uzytkowaniem a wzrostem bledu
wzorca oraz zwiekszeniem dryfu masy, co byto
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niekiedy sugerowane przez uzytkownikéw. W bada-
nych zestawach najczesciej korzystano ze wzorcow
o nominatach 5 kg, 1 kg, 500 g, 200 gi 200 g*, jedno-
cze$nie najwigksza stabilno$¢ wykazaly wzorce
1 kg, 500 g i 200 g. Nalezy tutaj podkresli¢, ze
w Laboratorium Masy GUM za wzorce odniesienia
odpowiedzialna jest jedna osoba i przestrzegane sa
rygorystyczne procedury wewnetrzne, co réwniez
moze mie¢ w tym wypadku znaczenie.

Planowane na rok 2018 przeprowadzenie redefi-
nicji w dziedzinie masy wprowadzi zasadnicza
zmiane w sposobie przekazywaniu jednostki masy
od realizacji pierwotnej, czyli wagi wata lub kuli
krzemowej *Si do wzorcow kopii i wzorcow odnie-
sienia. Pomiary beda odbywaly si¢ réwnolegle
w prézniiw powietrzu, co finalnie moze mie¢ wplyw
na wzrost niepewnosci [9]. Tematu tego nie mozna
bagatelizowa¢, stad badania, wedlug zapowiedzi
lidera projektu The NewKILO, beda nadal kontynu-
owane [10, 11].
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