Technika i pomiary

Pomiary gestosci

Density measurements

Elzbieta Kowalska (Okregowy Urzad Miar w Warszawie)

Przedmiotem artykutu jest charakteryzacja metod oraz przyrzagdéw pomiarowych przeznaczonych do pomiaréw
gestosci i wielkosci z nig zwigzanych, stosowanych w Okregowym Urzedzie Miar w Warszawie. Przedstawiono
poszczego6lne metody oraz stanowiska pomiarowe, wykorzystywane do wzorcowania przyrzaddw i urzadzen

przeznaczonych do pomiaréw gestosci.

The subject of the article is the characterization of methods and measuring instruments intended for measuring
density and the related quantities at the Regional Office of Measures in Warsaw. The individual methods and
measurement installations used to calibrate instruments and devices for measurements are presented.

Pojecie gestosci

Gesto$¢ p = m/V, zwana rowniez masq wtasciwa,
zgodnie z definicja, jest stosunkiem masy ciata m do jego
objetosci V.

Wraz z rozwojem nowoczesnych technologii przemy-
stowych i technik informatycznych ro$nie zapotrzebowa-
nie rynku na doktadne, szybkie oraz zautomatyzowane
pomiary. Pomiary gestosci majg szerokie zastosowanie
w wielu réznych gateziach przemystu, nauki i techniki.
Aktualnnie pomiary te maja kluczowe znaczenie przy
rozliczeniach fiskalnych w przemysle: petrochemicznym,
spirytusowym, chemicznym, farmaceutycznym, spozyw-
czym, itp. W miare postepu technologicznego przyrzady
pomiarowe stuzace do pomiaréw gestosci ewoluowaty od
prostych konstrukcji, jaka jest popularny areometr, do
zaawansowanych technologicznie urzadzen elektronicz-
nych oraz zintegrowanych systeméw pomiarowych,
w ktérych gestosciomierze sa czesto jednymi z kluczo-
wych urzadzen.

Laboratorium Pomiaréw Gesto$ci Wydziatu Termo-
dynamiki i Fizykochemii Okregowego Urzedu Miar
w Warszawie wykonuje pomiary gesto$ci zwigzane
z wzorcowaniem i legalizacja areometréw uzytkowych
roznych typéw metoda poréwnawczg oraz metoda waze-
nia hydrostatycznego, jako jedyne laboratorium w Polsce
akredytowane w tym zakresie przez PCA (nr akredytacji
AP 081). Posiada ono réwniez akredytacje w zakresie
wzorcowania gestoSciomierzy oscylacyjnych. Labora-
torium $wiadczy swoje ustugi w sposéb kompetentny
i godny zaufania wielu kontrahentom przemystowym, jak
réwniez laboratoriom badawczym. Kompetencje technicz-
ne potwierdzone sq przez poréwnania miedzylaboratoryj-
ne, wewnatrzlaboratoryjne oraz okresowq ocene PCA.

Areometry

Pierwsze przyrzady pochodza z IV wieku, ich wyna-
lezienie przypisuje sie Hypatii z Aleksandrii [1]. Dziataja
na zasadzie prawa Archimedesa, gtebokos¢ ich zanurzenia
zalezy od réwnowagi miedzy ciezarem areometru a sita
wyporu, zalezna od ciezaru wypartej cieczy. Areometry
sa stosowane do pomiaru gestosci cieczy lub innej wiel-
kos$ci fizycznej bedacej jednoznaczna funkcja gestosci,
takiej jak ulamek masowy, utamek objetosciowy,
stezenie.

Areometr zbudowany jest z cylindrycznego korpusu
o stozkowym lub pétkolistym dnie i trzpienia przymoco-
wanego do gornej czesci korpusu (gorny koniec trzpienia
jest szczelnie zamkniety i zatopiony). W dolnej czesci
korpusu znajduje sie materiat obcigzajacy w postaci $rutu
metalicznego. Wewnatrz trzpienia znajduje sie podzielnia
trwale przymocowana do jego wewnetrznych Scianek,
z naniesiona podziatka areometryczng. Areometr moze
mie¢ wbudowany termometr. Konstrukcje oraz widok
areometru i termoareometru przedstawia rys. 1.
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Rys. 1. Konstrukcja i fotografia: a) areometru, b) termoareometru
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Metoda poréwnawcza

Jest jedna z najbardziej rozpowszechnionych metod
pomiarowych ze wzgledu na szybko$¢ pomiaru oraz nie-
wielki koszt przyrzadéw. W metodzie poréwnawczej po-
miar polega na bezposrednim poréwnaniu wskazan spraw-
dzanego areometru i wzorca w cieczy standardowej. Widok
stanowiska pomiarowego przeznaczonego do wzorcowania
areometrow i termoareometréw przedstawia rys. 2.

Rys. 2. Stanowisko pomiarowe przeznaczone do wzorcowania
areometrow metoda poréwnawcza

Pomiary wykonuje sie w tzw. cieczach standardo-
wych, przy uzyciu wzorcéw roboczych.

Ciecze standardowe do sprawdzania areometréw
obejmuja caly zakres pomiarowy gestosci lub stezen
sprawdzanych areometréw. Sporzadza sie je z catego wa-
chlarza cieczy podstawowych, tj. od najlzejszych i naj-
bardziej lotnych, jak aceton, benzyna ekstrakcyjna, spi-
rytus rektyfikowany, przez wode destylowana, oleje, ste-
zone kwasy, korniczac na najciezszych zwiazkach silnie
toksycznych, jak np. czterojodorteciany potasu, itp.

Wzorzec roboczy powinien by¢ tego samego typu, co
wzorcowany areometr, tj. przeznaczony do takiej samej
cieczy, o takiej samej temperaturze odniesienia i jednostce
miary. Jezeli powyzsze warunki nie sg speinione, zacho-
dzi konieczno$¢ zastosowania odpowiednich poprawek
do wskazan, uwzgledniajacych np. réznice napie¢ po-
wierzchniowych i temperatur odniesienia czy przeliczenie
jednostek miar. Odczyt wskazania areometru powinien
by¢ prowadzony w sposéb zgodny z oznaczeniem poda-
nym na areometrze, tj. albo na poziomie powierzchni
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Rys. 3. Idea pomiaru gestosci z wykorzystaniem areometru

swobodnej cieczy (odczyt dolny), albo gérnej granicy
menisku (odczyt gorny). Idea pomiaru gestosci i sposobu
odczytu areometru przedstawiona zostata na rys. 3.
Spéjnos¢ pomiarowa wzorcéw areometrycznych
zapewnia odpowiednie laboratorium Gléwnego Urzedu
Miar (GUM), obecnie jest to Pracownia GestoSci
i Lepkosci Samodzielnego Laboratorium Masy. GUM
natomiast potwierdza swoje kompetencje techniczne
i sp6jnos¢ z Miedzynarodowym Uktadem Jednostek Miar
SI poprzez udzial w poréwnaniach miedzynarodowych,
organizowanych przez miedzynarodowe organizacje me-
trologiczne: kluczowych (Miedzynarodowe Biuro Miar
BIPM) oraz kluczowych regionalnych (EURAMET).
Pewna niewygodnoscia tej metody jest konieczno$¢
posiadania duzej liczby wzorcéw roboczych oraz wielu
cieczy standardowych. Wyposazenie pomiarowe
Laboratorium Gestos$ci zawiera m.in. wzorce areome-
tryczne w ilosci ponad 120 szt. Cze$¢ wzorcow roboczych
posiada ponad 50-letnig historie wzorcowania. Dla przy-
kladu narys. 4 przedstawiony zostat alkoholomierz kon-
trolny nr 4 wytwércy R. Dtawichowski z roku 1968.

Rys. 4. Widok alkoholomierza kontrolnego nr 4 wytwércy
R. Diawichowski

Narys. 5 przedstawiono Swiadectwo alkoholomierza
kontrolnego z 1968 r.

Narys. 6 przedstawiono fragmenty Swiadectwa wzor-
cowania ww. alkoholomierza, wydanego przez odpowied-
nie laboratorium GUM w 2016 r. (wowczas w Zakladzie
Fizykochemii).

Na podstawie ww. danych mozna zauwazy¢, ze nie-
pewnos¢ wyznaczenia poprawek wskazan zmniejszyta sie
20,05 % vol do 0,03 % vol. Zestawienie wynikow kontroli
metrologicznej alkoholomierza kontrolnego, wykonanych
50 lat temu i dzi$ przedstawia rys. 7.

Z powyzszego zestawienia mozna wyciagna¢ wnio-
ski, ze w ciagu p6t wieku charakterystyka metrologiczna
badanego alkoholomierza nie ulegta zmianie, gdyz prze-
dzialy rozszerzenia dla poprawek do wskazan pokry-
wajq sie.
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Rys. 5. Widok $wiadectwa uwierzytelnienia alkoholomierza
kontrolnego nr 4 z 1968 r.

W celu usprawnienia pracy na stanowisku pomiaro-
wym do wzorcowania areometréw metoda poréwnawcza
opracowano elektroniczne protokoty wzorcowania wyko-
nane w arkuszu kalkulacyjnym Excel. Znajduje sie w nim
baza danych z charakterystykami metrologicznymi
wszystkich wzorcéw roboczych, w tym poprawkami do
wskazan. Obecnie opracowanie wynikéw wzorcowania
sprowadza sie do wyboru wzorca z listy rozwijanej oraz
do wprowadzenia do arkusza danych pomiarowych — war-
tosci wskazan wzorca roboczego oraz wzorcowanego
areometru, danych konstrukcyjnych, takich jak masa
i $rednica trzpienia oraz poprawek na napiecie powierzch-
niowe wzorcowanego areometru. Protoko6t oraz $wiadec-
two wzorcowania generowane jest w sposéb automa-
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Rys. 7. Zestawienie wynikéw kontroli metrologicznej
alkoholomierza nr 4 z lat 1968 oraz 2016 — przedziatéw rozszerzenia
dla poprawek do wskazan
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Rys. 6. Widok fragmentéw $wiadectwa wzorcowania alkoholomierza
kontrolnego nr 4 z 2016 r.

tyczny i nie wymaga dodatkowych obliczen statych po-
mocniczych. Wprowadzenie elektronicznych protokotéw
wzorcowania oraz automatyczna generacja wydruku
wszystkich dokumentéw zwigzanych z procesem wzor-
cowania wptynely na istotne skrécenie czasu wzorcowa-
nia oraz skutecznie wyeliminowato liczbe popelianych
btedéw obliczeniowych oraz edytorskich.

Gléwna zaleta metody poréwnawczej jest szybkos¢
uzyskania wynikéw pomiarowych oraz ich jednoznacz-
nos$¢, a do wad mozna zaliczy¢ konieczno$¢ stosowania
wielu cieczy standardowych oraz szeregu wzorcow
roboczych.

Wazenie hydrostatyczne

Metoda wazenia hydrostatycznego polega na wyzna-
czeniu gestosci i objeto$ci badanego obiektu na podstawie
r6znicy mas pozornych, wyznaczonych w dwéch osrod-
kach o réznej gestosci (np. powietrze i woda). Metode
wazenia hydrostatycznego wynalazt Archimedes ponad
2 tysiace lat temu, a do wzorcowania areometrow przy-
stosowatl ja F. W. Cuckow ponad 70 lat temu [2].

Sprawdzenie areometru o dowolnym zakresie pomia-
rowym wykonuje sie metoda wazenia hydrostatycznego
w jednej cieczy immersyjnej o stabilnych wartosciach
gestosci i napiecia powierzchniowego. Metoda jest bar-
dziej czasochtonna niz poréwnawcza i wymaga znacznie
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bardziej skomplikowanego oprzyrzadowania, ale nie wy-
maga wielu wzorcéw areometrycznych, czy tez przygo-
towywania cieczy standardowych.

W skiad stanowiska wchodzi: waga laboratoryjna,
podest o regulowanej wysokosci, na ktérym znajduje sie
termostat z cylindrem wypeinionym ciecza immersyjna.
Obudowa stanowiska stanowi jednocze$nie podstawe dla
wagi.

Idea wzorcowania areometréw metoda wazenia hy-
drostatycznego zostala zaprezentowana na rys. 8.

uchwyt

obudowa

cylinder

" areometr podest
z ciecza

z podnosnikiem
nozycowym

Rys. 8. Idea wzorcowania areometréw metoda wazenia
hydrostatycznego

Badany przyrzad wazony jest w powietrzu, a nastep-
nie zanurzany do wzorcowanej kreski podziatki areome-
trycznej w cieczy immersyjnej. Jako ciecz immersyjna
zastosowano n-nonan, ktéry charakteryzuje sie niska i bar-
dzo stabilng wartosScia napiecia powierzchniowego.
Gesto$¢ n-nonanu jest wyznaczana i monitorowana za
pomoca gestosciomierza oscylacyjnego typu DMA 5000.

Pomiar temperatury cieczy, w ktérej zanurzony jest
badany areometr, odbywa sie za pomocg dwdch czujnikéw
rezystancyjnych PRT umieszczonych w dolnej oraz gérnej
czesci cylindra. Pomiary wykonuje sie najczesciej w tem-
peraturze 20 °C.

Wszystkie urzadzenia pomiarowe wchodzace w sktad
stanowiska wyposazone sa w interfejsy komunikacji typu:
RS-232 lub USB, dzieki czemu mozliwe jest komputerowe
sterowanie urzadzeniami, jak rowniez akwizycja danych
pomiarowych za pomoca systemu komputerowego. Widok
stanowiska przedstawiony zostal na rys. 9.

Stanowisko zostato czeSciowo zautomatyzowane po-
przez zastosowanie sterownika PLC i silnika krokowego,
stuzacego do regulacji wysokos$ci podestu cylindra z cie-
€z immersyjna.

Zaleta metody jest wysoka precyzja i jednoznaczno$¢
uzyskanych wynik6w oraz mozliwo$¢ peinej lub czescio-
wej automatyzacji pomiaréw, w tym akwizycji danych
pomiarowych. Do wad metody nalezy zaliczy¢ dtugi czas

Rys. 9. Stanowisko pomiarowe do wzorcowania i legalizacji
areometrow metoda wazenia hydrostatycznego

stabilizacji termicznej cieczy immersyjnej oraz koniecz-
no$¢ recznego mocowania areometru pod zawieszeniem
wagi.

Legalizacja pierwotna areometrow

Areometry szklane — alkoholomierze i densymetry
do alkoholu oraz densymetry do cieczy innych niz alkohol
podlegaja prawnej kontroli metrologicznej w zakresie
zatwierdzenia typu i legalizacji pierwotnej, zgodnie
z rozporzadzeniem Ministra Rozwoju i Finanséw z dnia
13 kwietnia 2017 r. w sprawie rodzajow przyrzadéw po-
miarowych podlegajacych prawnej kontroli metrologicznej
oraz zakresu tej kontroli (Dziennik Ustaw Rzeczypospolitej
Polskiej z dnia 8 maja 2017 1., poz. 885). Dowodem prawnej
kontroli metrologicznej jest cecha legalizacji umieszczona
na korpusie areometru lub $wiadectwo legalizacji pierwot-
nej. Na przestrzeni lat wzor cechy legalizacji pierwotnej
ulegal zmianom zgodnie z przedmiotowymi rozporzadze-
niami. Widok cech legalizacji stosowanych przez OUM
w Warszawie przedstawia rys. 10.

Prawna kontrola metrologiczna, zgodnie z § 36 ust. 1
rozporzadzenia Ministra Gospodarki z dnia 19 lipca
2007 r. w sprawie wymagan, ktérym powinny odpowiadac

1 221

Rys. 10. Widok cech legalizacji stosowanych przez OUM
w Warszawie
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areometry szklane, oraz szczegdtowego zakresu badan
i sprawdzen wykonywanych podczas prawnej kontroli
metrologicznej tych przyrzadéw pomiarowych, moze by¢
prowadzona zar6wno z wykorzystaniem metody porow-
nawczej, jak i metody wazenia hydrostatycznego.

Gestosciomierze oscylacyjne

Areometryczne metody pomiaru gestosci po ponad
siedemnastu stuleciach znalazty godnag konkurencje.
W polowie XX w. pojawily sie gestoSciomierze oscyla-
cyjne. Podstawa fizyczng ich dzialania jest zaleznos¢
okresu lub czestotliwosci drgan rezonansowych ukltadu
U-rurki napelnionej badana ciecza od jej gestosci. Zasada
dziatania gesto$ciomierza oscylacyjnego przedstawiona
zostata narys. 11.

U- rurka
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Rys. 11. Zasada dzialania gestosciomierza oscylacyjnego

GestoSciomierze stosowane sq do pomiaréw w szero-
kim zakresie gestosci, lepkos$ci i temperatury. Adiustacje
(kalibracje) przyrzadu lub sprawdzenie jej poprawnosci
przed pomiarami wykonuje sie za pomocg medium o zna-
nych gestosciach, najczesciej powietrza i wody.

Do wzorcowania wykorzystuje sie ciekte wzorce, kt6-
rych wartosci gestosci okreslane sa na podstawie danych
odniesienia, np. woda o odpowiednim stopniu czystosci
oraz certyfikowane materiaty odniesienia (CRM) — wzorce
gestosci. Posiadany przez Laboratorium Gestosci wzorzec
odniesienia — gestoSciomierz typu DMA 5000 produkcji
Anton Paar, wykorzystywany jest do wzorcowania gesto-
Sciomierzy oraz przyrzadéw do pomiaru zawartosci etanolu
w cieczy (Alcolyzeréw) metoda poréwnawcza. W przypad-
ku Alcolyzeréw, warto$¢ utamka objetosciowego etanolu
we wzorcu alkoholometrycznym sporzadzonym z etanolu
iwody wyznacza sie na podstawie pomiaru gestosci, zgod-
nie z rozporzadzeniem Ministra Gospodarki z dnia 25 maja
2006 r. w sprawie liczbowych danych odniesienia dla mie-
szanin alkoholu etylowego i wody (Dz. U. Nr 106, poz. 716).
Widok stanowiska pomiarowego przeznaczonego do wzor-
cowania gestosciomierzy oscylacyjnych przedstawiony
zostat na rys. 12.

Laboratorium Gestosci, w zaleznosci od zapotrzebo-
wania klientéw, oferuje mozliwo$¢ wzorcowania

Rys. 12. Stanowisko pomiarowe przeznaczone do wzorcowania
gesto$ciomierzy oscylacyjnych

gesto$ciomierzy zardwno na wtasnym stanowisku pomia-
rowym w OUM w Warszawie (metoda por6wnawcza), jak
i w miejscu uzytkowania, tj. w siedzibie klienta, za po-
mocg CRM. Gléwnymi klientami laboratorium sa miedzy
innymi browary, zaklady przemystu spirytusowego, che-
micznego i petrochemicznego oraz Krajowa Administracja
Skarbowa, dla ktérej pomiary gestosci sa kluczowe w pro-
cesie naliczenia podatkéw akcyzowych.

Podsumowanie

W artykule scharakteryzowano metody pomiarowe
wykorzystywane przez Laboratorium Gestosci OUM
w Warszawie przy wzorcowaniu i prawnej kontroli me-
trologicznej, w celu zapewnienia spdjnosci pomiarow
gestosci w kraju. Zapotrzebowanie rynku krajowego
i unijnego na wiarygodnie przeprowadzone pomiary
gestosci jest duze i stale rosnie wraz z rozwojem krajowe-
go przemystu i przedsiebiorczosci polskich obywateli.
Dotyczy to prawie wszystkich dziedzin gospodarki oraz
nauki.
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