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Szanowni Panstwo

W pierwszym tegorocznym biuletynie przedstawiamy problema-
tyke zwigzang z wytwarzaniem materialow odniesienia stosowanych
w absorpcyjnej spektrometrii atomowej. Przyblizamy rowniez tematyke
dotyczqgcg realizacji Europejskiego Programu Badan w Metrologii.

W kovicu ubiegtego roku odbyla si¢ konferencja pt. Rozwdj polskiej
metrologii w kontekscie wspélpracy naukowej w Europie - projekt
iMERA i Europejski Program Badan Naukowych w Metrologii.
Przedstawiamy krotkie jej omowienie wraz z wybranymi streszczeniami
wystgpien.

Zyczymy interesujqgcej lektury
Redakcja



METODY WYTWARZANIA MATERIALOW
ODNIESIENIA STOSOWANYCH
W ABSORPCYJNE] SPEKTROMETRII ATOMOWE]

Absorpcyjna spektrometria atomowa (AAS) jest jedna z najczesciej stosowanych tech-
nik w nieorganicznej analizie chemicznej. Przy pomiarach w tej technice wykorzystuje sie
oddzialywanie promienia elektromagnetycznego w zakresie widzialnym lub bliskiego nad-
fioletu z atomami pierwiastkéw wchodzacych w sktad prébki. Do tej pory opisano w litera-
turze procedury oznaczen ok. 70 pierwiastkow. AAS jest metoda preferowang do oznaczania
mikroelementéw oraz sladowych ilodci pierwiastkéw chemicznych obecnych w produk-
tach przemystu chemicznego lub metalurgicznego, oraz w wodzie pitnej, $ciekach, czy tez
w probkach pochodzenia biologicznego. Ze wzgledu na fakt, iz metoda AAS nalezy do metod
poréwnawczych, ilodciowe oznaczenie pierwiastkéw polega na pomiarze poréwnawczym
absorpcji promieniowania prébki o nieznanym stezeniu analizowanego pierwiastka z prob-
ka o zdefiniowanym jego stezeniu. Aby uwiarygodni¢ stosowang w oznaczeniach procedure,
kazde laboratorium musi dysponowa¢ certyfikowanymi materialami odniesienia, ktdre za-
wierajg analit w ilo$ci doktadnie znanej i podobnej do oznaczanej w probkach. Przy tworzeniu
spdjnego na skale ogolno$wiatowa programu dotyczacego przygotowywania materialéw
odniesienia decydujaca role odegrata Miedzynarodowa Organizacja Normalizacyjna ISO.
Zgodnie z jej zaleceniami materialy odniesienia do AAS (najczesciej w postaci roztworéw
wodnych) s3 przygotowywane z surowcoéw wejsciowych o wysokiej klasie czystosci i zaopa-
trzone w odpowiednie $wiadectwo, w ktérym warto$ciom jego odpowiednich wtasciwosci
jest przypisana niepewno$¢ na okreslonym poziomie ufnosci. Certyfikowanie materiatéw od-
niesienia odbywa si¢ na podstawie wiarygodnych metod referencyjnych, w trakcie pomiaréw
prowadzonych niezaleznymi metodami w wyspecjalizowanych do tego celu laboratoriach.
Spojnos¢ pomiarowa uzyskuje si¢ w nich poprzez nieprzerwany lancuch poréwnan, ktéry
zapewnia, ze wynik pomiaréw jest powigzany z odniesieniem na najwyzszym mig¢dzynaro-
dowym poziomie, czyli z wzorcem pierwotnym. W4réd takich laboratoriéw dominujaca po-
zycje na $wiecie zajmuje Panstwowy Instytut Wzorcéw i Technologii (NIST) w USA. Jednakze
laboratoria wykonujace materialy odniesienia i réwnocze$nie zapewniajace powigzanie
z wzorcami najwyzszego miedzynarodowego poziomu istnieja w wielu panstwach w ramach
krajowych instytucji metrologicznych. Wér6éd nich mozna wyliczy¢: w Japonii (Krajowy
Instytut Metrologii - NMIJ), w Niemczech (Federalny Instytut Badania Materialow
i Testowania — BAM oraz Federalny Instytut Metrologii - PTB), na Slowacji (Laboratorium
Materiatéw Odniesienia Zakladu Chemii Stowackiego Instytutu Metrologicznego -
SMU), a takze w Polsce (Laboratorium Gestosci, Lepkosci i Analizy Spektralnej w Zakta-
dzie Fizykochemii Gléwnego Urzedu Miar w Warszawie oraz Laboratorium Wzorcow
Chemicznych Wydziatu Chemii Analitycznej Okregowego Urzedu Miar w Lodzi). Materialy
odniesienia do AAS opatrzone odpowiednimi certyfikatami sg réwniez produkowane przez

laboratoria niektérych firm komercyjnych.




Metody stosowane przez Gtowny Urzqd Miar i Okregowy Urzgd
Miar w Lodzi

W Polsce wzorcowe roztwory wodne do AAS wytwarzane s3 w Gléwnym Urzedzie
Miar (GUM) oraz w Okregowym Urzedzie Miar (OUM) w Lodzi.

W GUM jednosktadnikowe wzorcowe roztwory wodne do spektrometrii emisyjnej
i absorpcyjnej s3 wytwarzane w postaci 33 réznych serii w Laboratorium Gestosci, Lepkosci
i Analizy Spektralnej. Wszystkie one charakteryzuja si¢ wartoscig stezenia na poziomie
1,000 g jonéw metalu w 1 dm® roztworu. Materialem wejéciowym stosowanym do ich
tworzenia jest zazwyczaj sam metal, jego tlenek lub sél posiadajace wysoki stopien czysto-
$ci (klasy czystosci certyfikowane przez producenta na poziomie 99,9 %). Matryce roztwo-
réw wzorcowych stanowi woda redestylowana (o opornosci elektrycznej ok. 18 MQ x cm
w temperaturze 25 °C) z dodatkami kwaséw nieorganicznych (przewaznie HNO, lub HCI
o spektralnej czysto$ci). Roztwory wzorcowe sporzadzane sg poprzez odwazenie odpowied-
niej ilosci substancji wejsciowej i rozpuszczenie jej w kolbie miarowej (klasy A) w roztworze
stosownej matrycy w temperaturze (22 + 1) °C. Warto$¢ stezenia odtwarzana przez wzorzec
zostala odniesiona do panstwowego wzorca jednostki miary masy poprzez stosowanie wagi
nieautomatycznej 1 klasy doktadnosci, wzorcowanej za pomoca wzorcéw jednostki masy
II rzedu. Z kolei objeto$¢ zostala wyznaczona metodg wagowa z zastosowaniem wzorca
masy III rzedu. Wlasciwie przechowywany roztwér wzorcowy zachowuje swoja trwatosé¢
przez okres 1 roku. Do kazdego wytworzonego roztworu wzorca doltaczone jest Swiadectwo
materialu odniesienia.

W latach osiemdziesigtych XX w. opracowano procedure w celu sprawdzenia popraw-
nosci wyznaczanej wartosci nominalnej wzorca polegajaca na przeprowadzaniu pomiaréw
kontrolnych z uzyciem tradycyjnych metod analitycznych (np. miareczkowan kompleksono-
metrycznych).

Na przetomie lat 2006 i 2007 cztery roztwory wzorcowe do AAS wybrane losowo spo-
$réd 33 rodzajow wytwarzanych przez GUM zostaly sprawdzone w pomiarach poréwnaw-
czych wykonanych przez Laboratorium OUM w Lodzi. Wartosci stezen i niepewnosci uzy-
skane w pomiarach poréwnawczych wykazaly duza zgodnoé¢ z wartosciami podawanymi

w $wiadectwach materialéw odniesienia wydawanymi dla tych roztworéw przez GUM.

" wartos¢ stezenia:
2 o 0. wzorcowe
Substancje wejéciowe R W :;yAA = mx P
(metale, tienki metali lub sole) < HNG, lub HCT : 3 Dy =

o czystosci ok. 99,9 % stezenie 1 g/dm B 4

Spojnos¢ pomiarowa pomiaru masy i objetosci dla roztworow wzorcowych
wytwarzanych przez Gléwny Urzad Miar




Panstwowy wzorzec jednostki masy | rzedu
niepewnosc¢ rozszerzona komplet nr 6545
1 mg +100 mg
k=2 U=0,001 mg~+0,05mg

wzorcowanie

Waga analityczna
| klasy doktadnosci

poréwnanie poréwnanie
Kolba pomiarowa Odwazka
z cechg legalizacyjng klasy A niepewnos$¢ standardowa
ISO 1042 u=0,15mg

Roztwory wzorcowe do AAS; stezenie ok. 1 g/dm3,
U =(0,001+0,002) g/dm3, objetos¢ 15 cm3

Metoda stosowana przez Gtowny Urzad Miar




Wydzial Chemii Analitycznej Zespotu Laboratoriow Wzorcujacych OUM w Lodzi
opracowal szereg procedur, dla ktérych substancjami wejsciowymi do przygotowywania
roztworéw wzorcowych moga sta¢ si¢ tylko odczynniki chemiczne zawierajace powyzej
99,5 % gtéwnego skladnika. Jesli zwigzki chemiczne nie spelniajg tego wymogu czystosci,
s poddawane procesowi oczyszczania poprzez rekrystalizacje badz wyprazanie. W na-
stepnym kroku postepowania przy tworzeniu roztworéw wzorcowych rozpuszcza si¢ od-
wazke substancji wejsciowej (metalu, tlenku metalu lub soli) w wodnym roztworze kwasu
(odpowiednio HNO, lub HCI o réznych stezeniach). Rozpuszczanie odwazek substancji
wej$ciowych nalezy przeprowadza¢ w kolbach miarowych o pojemnosci 1 dm?* termostato-
wanych w temperaturze (20,0 £+ 1) °C. Woda uzywana do sporzadzania takich roztworéw
powinna by¢ dwukrotnie destylowana ipowinna si¢ charakteryzowa¢ przewodnictwem
elektrolitycznym nie przekraczajacym 0,2 mS/m. Stezenie przygotowywanych przez OUM
roztworéw wzorcowych jest bliskie 1 g/dm®. Do oznaczenia analitycznego stezenia roztwo-
réw wzorcow ASA w OUM stosowane s3 rozne metody: grawimetryczna, miareczkowanie
kompleksonometryczne (najczeéciej roztworem wersenianu dwusodowego — EDTA, wobec
réznych wskaznikéw), miareczkowanie potencjometryczne (np. miareczkowanie roztworem

AgNO, w ogniwie z elektrod: chlorosrebrowej i kalomelowej) oraz miareczkowanie red-ox

Substancje wejsciowe
(metale, tlenki metali lub sole)
o klasie czystosci (99,5 %)

rozpuszczanie
wHNO, lub HCI

A 4

Roztwory wzorcowe
stezenie ok. 1 g/dm?
U =0,001+ 0,003 g/dm?
objetosci: 10 em?, 50 cm?, 100 cm?

w

warto$¢ stezenia i jego niepewno$¢ wyznaczana z pomiaréw prowadzonych metodami
klasycznej chemii analitycznej (miareczkowania kompleksonometrycznego EDTA,
miareczkowania potencjometrycznego oraz miareczkowania red-ox)

Metoda stosowna przez Okregowy Urzad Miar (OUM) w Lodzi




(np. bromianometryczne). Inwestycja zrealizowana na przetomie lat 2005 i 2006 umozliwita
Laboratorium OUM zakup nowoczesnego aparatu do miareczkowania wraz z dodatkowym
wyposazeniem w postaci elektrody kombinowanej do argentometrii, fototrody oraz elek-
trody jonoselektywnej. Po wdrozeniu odpowiednich procedur pomiarowych aparat ten ma
za zadanie zastapi¢ wysluzone juz spektrofotometry. W przypadku roztworéw wzorcowych
jonow metali do oznaczania stgzenia najczesciej stosowana jest metoda miareczkowania
kompleksonometrycznego. Analiza ta jest oparta na reakcji roztworu EDTA z jonami me-
talu i utworzeniu rozpuszczalnych komplekséw chelatowych o stechiometrii 1 jon metalu
na 1 czasteczke ligandu EDTA. Miareczkowanie takie prowadzi si¢ wobec wskaznikéw kom-
pleksonometrycznych (np. oranz ksylenolowy, mureksyd lub czern eriochromowa T), ktére
w punkcie koncowym miareczkowania uwolnione z kompleksu z metalem majg inna barwe
niz jego kompleks chelatowy. Znajac objetos¢ i doktadne stezenie roztworu EDTA zuzytego
na zmiareczkowanie probki roztworu wzorcowego mozna policzy¢ stezenie analizowane-
go ta metoda roztworu wzorcowego. Doktadne stezenie roztworu EDTA ustala si¢ takze na
podstawie miareczkowan przy uzyciu specjalnie przygotowanego kontrolnego roztworu jo-
néw Zn** (wykonanego z bardzo doktadnie odwazonej masy cynku metalicznego o czystosci
99,999 % rozpuszczonego w kwasie HNO, i wodzie redestylowanej).

Wyznaczajac stezenie dla kazdego roztworu wzorcowego nalezy wykona¢ miareczko-
wanie co najmniej 8 probek pochodzacych z tej samej partii roztworu, a nastepnie nalezy
przystapi¢ do szacowania niepewnosci jego wartosci. Skladowymi niepewnosci w tym przy-
padku sa bledy zwigzane z wazeniem, przygotowywaniem odpowiedniej objetosci roztwo-
ru oraz z sama metodg analityczng. Dla roztworéw wzorcowych wytwarzanych w OUM
w Lodzi warto$ci rozszerzonej niepewnosci zawieraja si¢ w przedziale od 0,001 g/dm’
do 0,003 g/dm’.

Przygotowywane zgodnie z tg procedura roztwory nie tracg swych wlasciwosci przez
rok, pod warunkiem ich wlasciwego przechowywania w szczelnie zamknigtych oryginalnych
opakowaniach polietylenowych (o objetosci: 10 cm?, 50 cm? lub 100 cm?). Nalezy podkresli¢,
iz od stycznia 2006 roku Zespoét Laboratoriow Wzorcujacych OUM w Lodzi posiada akre-
dytacje Polskiego Centrum Akredytacyjnego, ktéra obejmuje swoim zakresem 29 (sposrod
40 opracowanych) procedur wytwarzania jednoskladnikowych wzorcéw do analizy instru-

mentalnej jonow.

Metody stosowane przez zagraniczne instytucje metrologiczne

Panstwowy Instytut Wzorcéw i Technologii (NIST) w USA

Za opracowanie profesjonalnych procedur dotyczacych procesu wytwarzania roz-
tworéw wzorcowych do AAS w ramach NIST odpowiedzialne jest Laboratorium ds. Nauk
Chemicznych i Technologii (CSTL), a konkretnie wyodrebniony w nim Wydzial Chemii
Analitycznej. Jest on uznawany w USA za panstwowe laboratorium referencyjne. Jego zespo6t

badawczy stworzyt odrebne procedury stuzace do wytwarzania 69 jednosktadnikowych roz-
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do 1997 roku po 1997 roku

Substancje wej$ciowe
(metale, tlenki metali lub sole)
wysoka klasa czystosci (99,99 %)

Substancje wejSciowe
(metale, tlenki metali lub sole)
wysoka klasa czystosci (99,99 %)

rozpuszczanie

(w matrycy
rozpuszczanie HNO,
(w matrycy HNO, + HF
HNOz"" HF rozpuszczanie
lub HCY) (w matrycy
HNO; lub HCI)

A 4 Y

Roztwory wzorcowe serii NIST 3100
stezenie: (10,00 £ 0,03) mg/ml
objetosé 50 mi

Roztwory wzorcowe serii NIST 3100 a
stezenie: (10,000 % 0,036) mgly
objetos¢ 50 m

wartos¢ stezenia i jego niepewnosé
wyznaczona metoda grawimetryczna

wartos¢ stezenia i jego niepewnosé
wyznaczona przy zastosowaniu
metody odniesienia ICP-OES

Metody stosowane przez NIST w USA

tworéw wzorcowych okreslanych lgcznie mianem materialéw odniesienia (SRMs) nalezg-
cych do jednej serii NIST 3100.

Do roku 1997 roztwory wzorcowe pochodzace z wyzej wymienionej serii NIST byty
przygotowywane metoda grawimetryczng, poprzez rozpuszczenie substancji wejsciowych
(np. metali, tlenkéw metali lub soli) o wysokiej klasie czystosci (na poziomie 99,99 %),
w odpowiedniej matrycy (najczesciej ztozonej z 10 % roztworu wodnego HNO, lub HCI).
Wszystkie tak sporzadzane roztwory wzorcowe dla poszczegdlnych pierwiastkéw charak-
teryzowaly sie zawsze tg samg zawarto$cia jondw, réwna 10,00 mg/ml, oraz ta sama objeto-
$cig, rowna 50 ml. Niepewnos¢ wzgledna stezenia roztworu wzorcowego potwierdzana swia-
dectwem nie mogla przekroczyé¢ wartosci z zakresu + 0,3 %. Swiadectwo dolgczane przez
NIST do przygotowanych roztworéw wzorcowych $cisle okreslato takze okres ich trwatosci.

Na podstawie wlasnych obserwacji NIST gwarantowal roczng stabilnos$¢ swoich produktow,




pod warunkiem wlasciwego ich przechowywania w oryginalnie zamknietych szklanych am-
putkach (zabezpieczajacych roztwor przed parowaniem). Dokument ten réwniez opisywal
procedure przygotowywania roboczych roztwordéw z tych materialéw odniesienia. Polegala
ona na serii rozcieniczen roztworu wzorcowego przy zachowaniu stalej temperatury na po-
ziomie (22 + 1) °C.

Po roku 1997 metodyka wykonywania roztworéw wzorcowych do AAS stosowana
przez NIST ulegla zmianie. W dalszym ciagu zachowano t¢ samg procedure przygotowy-
wania roztworéw wykorzystujaca metode grawimetryczng oraz najwyzszej klasy czystodci
substancje wejsciowe. Utrzymano réwniez poprzednig objetos¢ roztworéw wzorcowych,
réwng 50 ml. Wprowadzono jednakze dwie zmiany: 1) nowy sposéb wyrazania nominal-
nego stezenia roztworu wzorcow zapisywany jako utamek masowy: mg/g; 2) uzyto optycz-
nej emisyjnej spektrometrii z jonizacja w indukcyjnie sprzezonej plazmie (ICP-OES) jako
metody poréwnawczej do wyznaczania stezenia. Warto$ci wyznaczonego utamka masowego
podane w certyfikacie NIST (seria 3100 a) s3 najczesciej bliskie 10 mg/g. Nowe swiadectwa
NIST zawierajg takze dokladng instrukcje sposobu przygotowywania roztworéw roboczych
(w zakresie od 10 mg/kg do 100 mg/kg) z produkowanych materialéw odniesienia metoda

wagowa lub objetosciows.
Instytucje metrologiczne w Japonii

Na mocy obowigzujacego w Japonii od roku 1974 systemu prawnego dotyczacego po-
miaréw (nowelizowanego w latach 1992 i 1997) instytucjami wyznaczonymi do utrzymywa-
nia i rozwoju panstwowych wzorcéw (w tym réwniez wzorcowych roztworéw do AAS) sa:
Narodowy Instytut ds. Badait Chemicznych (NIMC), Krajowy Instytut Metrologii (NMIJ)
[do roku 2000 byt on Narodowym Laboratorium Badawczym ds. Metrologii (NMRL)] oraz
Narodowy Instytut Techniki i Ewaluacji (NITE). Instytucje te wytwarzajg pierwotne wzorce,
a takze opracowuja dokladne metody sprawdzania klasy czystosci substancji wejsciowych
oraz wzorcow pierwotnych. Na podstawie wytworzonych przez nie wzorcéw pierwotnych
przygotowywane sa wzorce wtdrne, ktérych oceng i kontrola zajmuje si¢ specjalnie powolany
organ jakim jest Inspekcja ds. Kontroli Chemicznej (CITI). Dziatania wszystkich tych insty-
tucji sg koordynowane poprzez wprowadzenie jednolitego systemu okreslanego jako Japan
Calibration Service System (JCSS). Sporzadzaniem roboczych roztworéw wzorcowych prze-
znaczonych dla uzytkownikéw zajmuja sie z kolei akredytowane laboratoria producentéow
materialow odniesienia. Procedury wytwarzania tych ostatnich zostaty $cisle okreslone przez
Japonski Komitet ds. Norm Przemystowych (JSA) i sa wydane w jednej wspolnej serii ozna-
czonej jako JIS K na potrzeby inzynierii chemicznej. Sporzadzane zgodnie z tymi normami
robocze jednoskladnikowe roztwory wzorcowe podzielono na 11 klas w zaleznosci od cha-
rakteryzujacego je stezenia pierwiastka. Sg one przygotowywane poprzez seri¢ odpowiednio
przeprowadzonych rozcieficzen roztworéw wzorcéw wtérnych. Oznaczenia stezen poszcze-
golnych klas wytworzonych wzorcowych roztworéw roboczych dokonuje si¢ przy zastosowa-
niu: metod miareczkowych (najczgsciej kompleksonometrycznych), metoda ptomieniowej

AAS oraz metodg spektrofotometryczna.
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Cdbiorcy

Struktura japonskiego systemu zapewnienia spdjnosci pomiarowej przy wytwarzaniu
roztwor6éw wzorcowych do AAS

Miareczkowanie komplesonometryczne prowadzi si¢ przy uzyciu roztworu wersenia-
nu dwusodowego (EDTA) o mianowanym stezeniu wyznaczonym na podstawie miarecz-
kowania pierwotnego roztworu wzorcowego jonéw Zn** (roztwor przygotowywany przez
odpowiednia agende panstwowa z wysokiej klasy czysto$ci metalicznego cynku). Dla kazdej
klasy roztworu pomiary powtarza si¢ od trzech do pigciu razy i korzystajac z odpowiednich
dla stosowanej metody analitycznej wzordw wyznacza si¢ wartosci stezen oraz ich niepew-
nosci. Tak przygotowane robocze roztwory wzorcowe rozlewa si¢ do szczelnie zamykanych
pojemnikéw z dotgczonymi informacjami dotyczacymi terminu ich wazno$ci oraz warun-
koéw koniecznych do zachowania ich wlasciwosci (np. o uzytkowaniu wzorcéw w badaniach
prowadzonych najlepiej w temperaturze 20 °C, bowiem dla takiej temperatury oznaczane

byto ich stezenie nominalne).
Instytucje metrologiczne w Niemczech

Niemcy opracowali swdj system zapewnienia spojnosci pomiarowej na potrzeby chemii

analitycznej w oparciu o wysokiej klasy czystoéci substancje wejsciowe, ktore sg traktowa-
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ne jako wzorce krajowe. Wytwarzane s3 one w niewielkich ilosciach i spelniajg one najwyz-
sze wymagania metrologiczne. Wytwarzaniem ich zajmuje si¢ Federalny Instytut Badania
Materiatéw i Testowania (BAM). Przy zastosowaniu najnowszych i najdoktadniejszych me-
tod pomiarowych (m.in. HR-ICP-MS, ICP-OES, czy ET AAS) oznaczane s3 w laboratoriach
BAM ilosci gtéwnego sktadnika takich wzorcowych substancji wejsciowych oraz wszelkie za-
nieczyszczenia. Niepewno$¢ wzgledna oznaczen dla tych substancji jest okreslona na pozio-
mie (0,01+0,05) %. Z tych substancji wejsciowych metodg grawimetryczng przygotowywane
s3 jednopierwiastkowe roztwory wzorcéw pierwotnych. Za ich sporzadzenie i certyfikacje
odpowiedzialne sg laboratoria Federalnego Instytutu Metrologii (PTB). Dysponuja one réw-
nie precyzyjnymi metodami pomiarowymi jak BAM (np. ICP-OES i AAS) i odpowiednio
zwalidowanymi procedurami badawczymi do przygotowywania roztworéw wzorcéw trans-
ferowych, dla ktérych stezenia gtéwnego sktadnika oznaczane sg z niepewnoscig wzgledng na
poziomie 0,1 %. Wytwarzaniem wzorcéw wtdrnych przeznaczonych do sprzedazy dla uzyt-
kownikéw zajmujq si¢ akredytowane przez Niemiecki Serwis Kalibracyjny (DKD) laborato-
ria (np. firmy Merck KGaA). Ich sprzet analityczny jest kalibrowany w oparciu o transferowe
roztwory wzorcowe z PTB. Stezenie gtéwnego sktadnika wtérnych roztworéw wzorcowych
jest oznaczane z niepewnoscia rzedu 0,3 %. Do chwili obecnej w Niemczech tym systemem
objete jest wytwarzanie roztworéw wzorcowych takich pierwiastkéw jak: Cu, Fe, Bi, Ga, Na,
K, Sn, W i Pb. Trwajg juz prace na rozszerzeniem tej procedury na wszystkie wytwarzane

wzorce pierwiastkowe.
Stowacki Instytut Metrologiczny

Na mocy ustawy ,,Prawo metrologiczne” na terenie Republiki Stowackiej dzialaja naste-
pujace instytucje: Stowacki Urzad Normalizacji, Metrologii i Badan (UNMS SR), Pafistwowe
Centrum Akredytacji (SNAS), Stowacki Instytut Normalizacyjny (SUTN) oraz Stowacki
Instytut Metrologiczny (SMU) o randze krajowej instytucji metrologicznej. Do kluczowych
zadann SMU nalezy miedzy innymi: prowadzenie prac naukowo-badawczych w dziedzinie
metrologii, uczestnictwo w miedzynarodowych programach poréwnaniach miedzylabo-
ratoryjnych oraz zapewnienie gwarancji najwyzszej jakosci wytwarzanych w laboratoriach
SMU certyfikowanych materialéw odniesienia. Wytwarzaniem i badaniem wlasciwosci
certyfikowanych materialéw odniesienia w ramach struktury organizacyjnej SMU zajmuje
sie Centrum Chemiczne, w ktérego sklad wchodzi Laboratorium Wytwarzania Materiatéw
Odniesienia. Na potrzeby technik pomiarowych takich, jak atomowa emisyjna spektrome-
tria (AES) i atomowa absorpcyjna spektrometria (AAS) oraz innych metod wymagajacych
kalibracji sprzetu wykonywanych jest 37 rodzajéw jednopierwiastkowych roztwordéw wzor-
cowych. Charakteryzujace je wszystkie takie samo co do wartosci stezenie masowe 1 g/dm’
jest oznaczane poprzez zastosowanie metod miareczkowych o wysokiej doktadnodci (m.in.
wagowo-objetosciowe miareczkowanie kompleksonometryczne przy uzyciu EDTA).
Podawana w $wiadectwach warto$¢ rozszerzonej niepewnosci dla wszystkich roztwordw
wzorcowych jest taka sama i réwna 0,002 g/dm?, a ich termin trwalosci okreslony jest na
okres dwoch lat.
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Wtérny roztwor wzorcowy : ;
(wytwarzany z materiatu wejsciowego onriumerie Pierwotny roztwér wzorcowy
o czystosci ok. 99,95 %) . (wytwarzany z materiatu
metodami wejsciowego o czystosci
J CSsS analitycznymi 99.99 %
L]
J CSS
A

VWytworzonych ok. jedenastu klas wzorcowych roztworéw roboczych
wartosciach stezen z zakresu od 0,00046 mg/ml do 1,02 mg/ml
(oznaczanych przy zastosowaniu réznych metod analitycznych)

T W

Metoda spektrofotometryczna
(roztwory o najnizszych stezeniach)

Metoda ptomieniowa AAS
(roztwory o stezeniach
posrednich)

o

Miareczkowanie — najczescie)
kompleksonometryczne EDTA
(roztwory o stezeniach

najwyzszych)

a x>

Mianowania roztworu EDTA
dokonuje sie poprzez
miareczkowanie pierwotnego
WZOrcowego roztworu jonéw Zn2*

Metody stosowane przez instytucje metrologiczne w Japonii
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rutynowe procedury pomiarowe

procedury certyfikacji roztworow
wzorcowych

procedury charakteryzujace sie
wysoka precyzja pomiarow

wytwarzanie roztworu metodg
grawimetryczna

oznaczahie czystosci

Metody stosowane przez instytucje metrologiczne w Niemczech (BAM, PTB, DKD)

13




Wszystkie opisane dotychczas meto-
dy wytwarzania wzorcowych roztworéw
do absorpcyjnej spektrometrii atomowej
(AAS) opieraja sie na procedurach roz-
puszczania odwazek substancji wejscio-
wych o wysokiej klasie czystosci (powy-
zej 99,5 %) w odpowiednich matrycach.
Roztwory te réznia si¢ jednak miedzy
sobg warto$ciami stezen, nieznacznie
sktadem matryc (pod wzgledem stezen
stosowanych kwaséw nieorganicznych),
a takze objetoscig probek dostepnych ko-
mercyjnie. W zwigzku tymi wlasciwoscia-
mi mozna przypuszczac, Ze moga si¢ one
takze rézni¢ certyfikowanym terminem
ich trwalo$ci. Przewaznie producenci po-
daja roczny termin waznosci (np. NIST),
jednakze mozna si¢ spotka¢ réwniez
z okresem dwuletniej trwatosci (np. roz-

twory sporzadzane przez SMU).

Najistotniejsza roznicg pomiedzy

procedurami wytwarzania i certyfikowa-

nia wzorcowych roztworéw do atomowej spektrometrii absorpcyjnej s3 metody uzywane

w réznych osrodkach metrologicznych do oznaczania stezenia przygotowywanych serii roz-

tworéw. Wiodace osrodki na swiecie (np. NIST, BAM czy PTB) stosuja optyczna emisyjna

spektrometrie z jonizacja w indukcyjnie sprzezonej plazmie (ICP-OES). Pozostale osrodki

wykorzystuja na ogét w tym samym celu metody klasycznej chemii analitycznej, czyli mia-
reczkowania (np. kompleksonometryczne, potencjometryczne lub red-ox).

Inwestycja zrealizowana w potowie roku 2007 przez Giéwny Urzad Miar w Warszawie
wyposazyla laboratorium wytwarzajace wzorce do AAS w optyczny spektrometr emisyjny
ICP-OES. Zastosowanie tej techniki analitycznej umozliwi dostosowanie ustug $wiadczo-
nych przez GUM do standardéw wiodacych laboratoriéw metrologicznych. W chwili obec-
nej rozpoczgto intensywne prace majace na celu opracowanie odpowiednich procedur prze-
znaczonych do wyznaczania stezen gtéwnych skltadnikéw roztworéw wzorcowych do AAS,
a takze okreslania poziomu zanieczyszczen takich roztworéw. Wdrozenie tej metody pomia-
rowej pozwoli Laboratorium Gestosci, Lepkosci i Analizy Spektralnej GUM na przystapie-
nie do programu poréwnan miedzylaboratoryjnych (krajowych, np. GUM i OUM w Lodzi,
oraz zagranicznych), jakiido programu badan bieglosci. Po wypelnieniu wszystkich tych
warunkéw GUM bedzie si¢ mégl ubiega¢ o umieszczenie wytwarzanych wzorcéw do AAS
na listach CMC.

Dr Agnieszka Zon
Laboratorium Gestosci, Lepkosci i Analizy Spektralnej, Zaktad Fizykochemii GUM
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ZARYS MERYTORYCZNY EUROPEJSKIEGO
PROGRAMU BADAN NAUKOW YCH
W METROLOGII (EMRP)

Metrologia to dziedzina naukowo-techniczna o szerokim horyzoncie poznawczym
obejmujacym problematyke pomiarowa z obszaru prawie wszystkich dyscyplin technicz-
nych i przyrodniczych. Jej interdyscyplinarno$¢ charakteryzuje si¢ wspdlna dla tych dzie-
dzin metodologia dotyczaca sposobu opracowania wyniku pomiaru. U jej podstaw lezy
metodyka obliczania niepewnosci pomiaru, towarzyszace jej matematyczne modelowanie
wielkoéci mierzonej oraz zagadnienie spojnosci pomiarowej. Wielko§¢ mierzona, nieza-
leznie od dziedziny poznania, wyrazana jest przy uzyciu liczby i jednostki miary. Aby za-
pewni¢ poréwnywalnos¢ wynikéw w obszarze metrologii dziala rozbudowana struktura
miedzynarodowa, na czele z Migdzynarodowym Komitetem Miar odpowiedzialnym za
definiowanie jednostek miar w taki sposob, aby zapewni¢ wystarczajaca dokladnosé¢ ich
realizacji, adekwatng do aktualnych potrzeb rozwijajacej si¢ cywilizacji $wiatowej oraz
funkcjonuja struktury krajowe odpowiedzialne za przekazywanie tych jednostek, poprzez
system wzorcow, do przyrzadow i systeméw pomiarowych, stosowanych w kazdej dziedzi-
nie gospodarki narodowej. Obecnie przyjete definicje podstawowych jednostek miar juz nie
spetniaja oczekiwan i w najblizszych latach ulegna zmianie tak, aby zapewni¢ ich wzajemne
powigzanie poprzez stale fizyczne, zmniejszy¢ niepewnos¢ zwigzang z ich realizacjg i umoz-
liwi¢ w ten sposob budowe nowych stanowisk pomiarowych stuzacych do odtwarzania ich
z niespotykang do tej pory doktadnos$cia. Proces ten bedzie dotyczyt wszystkich podsta-
wowych jednostek miar z wyjatkiem jednostki miary diugosci, ktérej definicja, przyjeta
przez Generalng Konferencje Miar w 1983 roku, oparta na stalej predkos$ci §wiatla w prozni,
spetnia wymagania wspolczesnej techniki i jest dobrym przykiadem dla sposobu definio-
wania podstawowych jednostek w oparciu o stale fizyczne. Te natomiast musza by¢ wy-
znaczone z mozliwie najwigksza dokladnosciag, mozliwg do osiagniecia przy zaangazowa-
niu ultranowoczesnych technologii, co zwigzane jest z poniesieniem znacznych naktadéw
finansowych przez spoleczno$¢ migdzynarodows. To wyzwanie cywilizacyjne zaowocowalo
powstaniem europejskiego programu badan w dziedzinie metrologii (European Metrology
Research Programme), w ktorym moga uczestniczy¢ wszystkie podmioty naukowe krajow
Unii Europejskiej. Komisja Europejska pragnie przeznaczy¢ na ten cel w najblizszych la-
tach 250 M€. Pogram ten obejmowal bedzie réwniez badania metrologiczne dla osiggniecia
kluczowych celéw spoteczno-ekonomicznych w dziedzinie zdrowia, energii, Srodowiska na-
turalnego i nowych technologii. Dla usprawnienia realizacji jego celéow powotano do zycia
w 2007 roku europejska organizacje¢ metrologiczng o nazwie EURAMET.

Metrologia dla ochrony zdrowia ma wskazywa¢ na rozwdj technik pomiarowych,
ktére stuza dokladniejszej i pewniejszej diagnostyce medycznej. Dzialanie to wigze si¢
z opracowaniem nowych materiatéw odniesienia najwyzszego rzedu, w porozumieniu z la-
boratoriami medycznymi i Migdzynarodowg Federacja Chemii Klinicznej. W obszarze tym
réwniez wyzwaniem jest idea ,czlowieka wirtualnego”, dotyczacego modelu funkcjonal-
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no-anatomicznego organizmu ludzkiego, stanowigcego okreslony standard dla przemystu
zwigzanego z wytwarzaniem sprzetu medycznego i rehabilitacyjnego oraz stuzacego szkole-
niu personelu zwigzanego z opieka zdrowotna. Tu tez zawarta jest diagnostyka prowadzona
na podstawie graficznej informacji cyfrowej uzyskiwanej dzieki technikom przetwarzania
obrazu, stosowanym coraz cze¢$ciej w nowoczesnej medycynie. Programem objete jest row-
niez oprzyrzadowanie stuzace do analizy biosygnatow, zastosowania biomarkeréw, rezo-
nans magnetyczny, tomografia komputerowa, technika ultradzwigkowa i tradycyjnie pro-
mieniowanie jonizujgce stosowane w celach diagnostycznych i terapeutycznych.

Metrologia w obszarze energetyki ma skoncentrowac si¢ na doskonaleniu przyrzadow
pomiarowych w celu poprawienia jakosci energii elektrycznej uzyskiwanej ze zrodet od-
nawialnych oraz poprawienia wydajnosci systemoéw energetycznych cieplnych i jadrowych
poprzez zapewnienie dokladniejszych urzadzen sterujacych temperaturg i ci$nieniem w
elektrowniach. Szczegdlny wysilek bedzie podjety w dziedzinach zwiazanych z technologia
wodorowy, ogniw paliwowych oraz zwigzanych z wykorzystaniem energii wiatru, stonica
czy biomasy. Dzialania majg by¢ zwigzane réwniez ze zwigkszeniem wydajnosci, elastycz-
nosci, bezpieczenstwa i niezawodnosci aktualnie wykorzystywanych sieci energetycznych
oraz stuzacych poprawieniu oszczednosci poprzez wdrozenie inteligentnych sieci energe-
tycznych.

Metrologia dla srodowiska naturalnego skoncentruje si¢ na problematyce opracowania
nowych, stabilnych wzorcéw pomiarowych stosowanych w procesie ciagtego monitorowa-
nia zmian klimatycznych, jak réwniez nowatorskich czujnikéw do globalnych pomiaréw
temperatury i skladu chemicznego oceanéw i atmosfery, z wykorzystaniem technik sate-
litarnych. Zajmie si¢ réwniez zagadnieniem pomiaru przeplywu i koncentracji gatunkéw
chronionych prawem, wydajnym i zréwnowazonym uzytkowaniem zasobéw naturalnych,
okresleniem wlasciwo$ci chemicznych materialéw odpadowych dla ich wtérnego przerobu,
dlugoterminowym wigzaniem dwutlenku wegla oraz oceng i zarzadzaniem hatasem w $ro-
dowisku.

Metrologia zwigzana z nowymi technologiami dotyczy przede wszystkim nanotech-
nologii. W tym obszarze kluczowymi wyzwaniami jest rozwdj mikroskopii optycznej
z uzyciem sondy skanujacej do analizy powierzchniowej nanostruktur w produkgji pétprze-
wodnikéw, rozwoj systemoéw nanoelektronicznych, nanomagnetycznych i nanoelektrome-
chanicznych, pomiar profiléw przestrzennego rozkladu temperatur nanobwodéw. Istotnym
zagadnieniem jest tu réwniez dziedzina nanomateriatéw z uruchomieniem badan toksycz-
nosci, ksztattu, rozkladu wielkosci, charakterystyk chemicznych nanoczasteczek, takich jak
nanorurki i produkty spalania.

Programem objete sa roéwniez tradycyjne obszary naukowe metrologii stosowanej, ta-
kie jak pomiary dlugosci, elektrycznos¢ i magnetyzm, czas i czestotliwo$¢, mechanika, ter-
mometria, promieniowanie czy pomiary w chemii.

W dziedzinie zwigzanej z pomiarami dlugosci zwraca si¢ uwage na rozwoj technik po-
miarowych i przyrzadéw do pomiaru w zakresie mikro- i nanometrycznym, w tym mikro-
skopii i interferometrii opartej na promieniowaniu rentgenowskim, pozwalajacej na osig-
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gnie rozdzielczosci na poziomie pikometrycznym. Metrologia wymiarowa umozIliwi rozwoj
technik wspétrzednosciowych dla zaawansowanej technologicznie produkeji w przemysle
motoryzacyjnym i lotniczym. Metrologia duzych odlegloéci przyczyni sie do stworzenia
doktadnych globalnych map umozliwiajacych precyzyjng lokalizacj¢ i nawigacje oparta na
satelitarnych systemach pozycjonowania.

W dziedzinie zwigzanej z elektryczno$cig i magnetyzmem celem jest rozwdj zdolnosci
pomiarowych dla oceny jakosci i wydajnosci energii elektrycznej oraz dla monitorowania
i ochrony sieci i urzadzen elektrycznych. Istotne jest ustalenie wskaznika absorpcji czesto-
tliwosci radiowych i pomiary sity pola elektromagnetycznego w czestotliwosciach szeroko
wykorzystywanych publicznie. Te dziatania metrologiczne konieczne s dla rozwigzywania
probleméw zdrowia i bezpieczenistwa w zwigzku z rozpowszechniajacym si¢ uzywaniem
mobilnych urzadzen radionadawczych. Konieczna jest rowniez rozbudowa metod pomia-
rowych do zakresu czestotliwosci terahercowych, wspierajacych dalsze postepy w techno-
logiach informatycznych i facznosci o duzej szybkosci. Kolejne wyzwanie w tym obszarze
to rozwdj ultraczulych narzedzi pomiarowych, pozwalajacych na kontrole zachowania po-
jedynczych jednostek kwantowych, majacych zastosowanie w nanoelektronicznych i na-
nomagnetycznych technologiach jutra. Wigze si¢ to réwniez z opracowaniem mobilnych
elektrycznych wzorcéw kwantowych, odtwarzajacych stabilnie wielkodci, niezaleznie od
miejsca stosowania, czasu i wptywu warunkow srodowiskowych.

W dziedzinie zwigzanej z czasem i czestotliwo$cig konieczny jest rozwoj zegardw ato-
mowych o wyjatkowej dokladnos$ci. Obecne wzorce pierwotne czasu i czgstotliwosci oparte
na atomach cezu powinny by¢ zastgpione nowymi o niepewnosci 10"7. Umozliwi to udosko-
nalenie i rozwdj systemow nawigacji satelitarnej takiej jak systemy GPS lub Galileo.

Mechanika, ktora obejmuje wielkosci takie jak masa, sita, moment obrotowy, cisnie-
nie, akustyka, drgania, ultradzwigki i przeptyw, jest kluczcowym narzedziem dla przemystu,
badan i spoleczenstwa z powodu szerokiego zakresu zastosowan w robotyce, mikro- i nano-
technologiach, produkgcji, a nawet do wspomagania diagnostyki medycznej. W konsekwen-
cji, konieczne s3 niezawodne wzorce, jak réwniez badania w celu ich ulepszenia. Zostaty
okreslone glowne $ciezki dzialan dotyczacych: innowacyjnych systeméw dla dynamicznych
pomiaréw w produkeji, wzorcéw ci$nienia wysokiej prozni, zaawansowanych metod pomia-
ru przepltywu, rozwigzan mechanicznych dla zastosowan medycznych, biotechnologicznych
i farmakologicznych oraz zagadnien w dziedzinie akustyki, ultradzwigkach i drgan. W tym
ostatnim obszarze mysli si¢ o technikach pomiarowych dla przemystu lotniczego, nafto-
wego, gazowego, farmaceutycznego i nuklearnego, zastosowaniach ultradzwiekow i drgan
o wysokiej czestotliwosci w medycynie i opracowaniu rozwigzan w dziedzinie bioakustyki.

W termometrii konieczne s3 badania zwigzane z okresleniem nowych punktéw ter-
modynamicznych wysokich temperatur i technik przetwarzania obrazu termicznego.
W zwigzku z powstawaniem nowych materialéw potrzebne sg techniki stuzace do okre-
$lania ich wlasciwosci termicznych, jak: pojemno$¢ i przewodnos¢ cieplna, izolacyjnosé
termiczna, topnienie, wrzenie czy sublimacja. Ocieplenie klimatu stawia w tym obszarze
wyzwania zwigzane z inteligentnym monitoringiem wilgotnosci w skali globalnej. Kontrola
wilgoci stuzy réwniez zapewnieniu oszczednosci energetycznej budynkéw mieszkalnych
i jest konieczna przy produkcji, obrébce i sktadowaniu materiatéw organicznych.

W dziedzinie promieniowania jonizujacego mamy do czynienia z konieczno$cig opra-
cowania nowych metod radiodiagnostyki i lecznictwa z wykorzystaniem protondw, neu-
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tronow i ciezkich jonéw oraz tworzeniem wysokiej jakosci metod dozymetrii tréjwymia-
rowej i rozwoju nowej radiofarmaceutyki. W obszarze fotometrii i radiometrii konieczna
jest nowa metrologia $wietlna dotyczaca nowoczesnych urzadzen, materiatéw fotonowych
dla poprawy jakosci zycia czlowieka poprzez monitoring optyczny i technologie przetwa-
rzania $wiatta. Mamy tu: nowe zrédla iluminacji, problematyke wyswietlaczy i detektoréw
optycznych, opracowanie wzorcow kwantowo-fotonowych jako zrédet pojedynczych fo-
tonow, stworzenie systemoéw jednoczesnego pomiaru widma, mocy, rozkladu przestrzen-
nego, koherencji i polaryzacji promieniowania. Istotnym problemem jest tez zagadnienie
wizualnej percepcji jakoéci produktéw pozwalajacych na ich oceng na podstawie wygladu,
bez koniecznosci odwolywania si¢ subiektywnej wrazliwosci oka ludzkiego. Wigze sie to
z opracowaniem nowych technik kolorymetrycznych.

Metrologia w chemii uwazana jest z jeden z najszybciej rozwijajacych si¢ obszarow.
Najwiekszym wyzwaniem jest tu opracowanie réznych analitow dla sieci laboratoriow
europejskich zajmujacymi sie badaniami w obszarze chemii klinicznej, medycyny sadowe;,
jakosci zywnosci czy zanieczyszczenia Srodowiska naturalnego, w postaci analizy $ladowej,
zastosowan biomarkerdw, identyfikacji DNA czy toksyczno$ci nanomolekul. Istnieje w tej
dziedzinie rowniez potrzeba opracowania stosownych zharmonizowanych norm i przepi-
s6w prawnych.

Programem objete sa réwniez zagadnienia zwigzane z nowymi wyzwaniami dla me-
trologii zwigzanymi z biotechnologia, nowymi materiatami oraz zastosowaniami nowocze-
snych narzedzi matematycznych i informatycznych.

Problematyka bio-metrologii koncentrowa¢ sie bedzie wokoét ochrony zdrowia po-
przez prognozowanie, diagnozowanie, monitoring nowych metod leczenia, farmaceutykow,
szczepionek, Zzywnosci oraz orzekaniu ich zgodnos$ci z wypracowanymi przepisami i zale-
ceniami. Obejmie réwniez bioprodukcje w zakresie kontroli jakos$ci i monitoringu biopro-
cesOw. Zajmie sie tez bezpieczenstwem poprzez oceng ryzyka zwigzanego z toksycznoscia,
patogenami a nawet bio-terroryzmem.

Problematyka metrologii dla nowych materialéw skoncentruje sie na zagadnieniach
inzynierii nowoczesnych implantéw medycznych, fotoogniw, biomateriatéw, wielofunkcyj-
nych i inteligentnych materiatéw hybrydowych. Nalezy tu prowadzi¢ prace nad okresleniem
ich wlasciwosci fizykochemicznych oraz badania zwigzane z ich analizg strukturalna, a tak-
ze zwigzane z samym procesem ich modelowania.

Problematyka matematycznych i informatycznych narzedzi w metrologii skupi si¢ na
modelowaniu analitycznym i numerycznym wielkosci mierzonej, na obliczaniu niepewno-
$ci pomiaru w oparciu o symulacje Monte Carlo i statystyke bayesianowska oraz na metody-
ce oceny wyniku poréwnan kluczowych, ktérych celem jest wypracowanie nowych zlecen
w dziedzinie opracowania danych zgodnie z wypracowang koncepcja, wspolng dla calego
obszaru metrologii. Mysli sie o stworzeniu oprogramowania komputerowego spetniajacego
wymagania standardéw metrologicznych w dziedzinie opracowania danych pomiarowych

oraz je zabezpieczajacych.
Opracowanie powstato na podstawie dokumentu
European Metrology Research Programme Outline 2007

Pawet Fotowicz
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KONFERENCJA ,ROZWO] POLSKIE]
METROLOGII W KONTEKSCIE WSPOLPRACY
NAUKOWE] W EUROPIE - PROJEKT
iMERA I EUROPEJSKI PROGRAM BADAN
NAUKOWYCH W METROLOGIT”

W dniu 17 grudnia 2007 roku w Warszawie od-
byla si¢ konferencja zorganizowana przez Gléwny
Urzad Miar pt. Rozwdj polskiej metrologii w kontek-
Scie wspolpracy naukowej w Europie — projekt iMERA
i Europejski Program Badan Naukowych w Metrologii.
Jej celem przewodnim bylo zapoznanie polskiego $ro-
dowiska metrologicznego z projektem iMERA, kté-
ry ma intensyfikowa¢ wspodtprace naukowa miedzy
krajowymi instytucjami metrologicznymi oraz z ideg
Europejskiego Programu Badan w Metrologii (EMRP).

Konferencja zgromadzita 90 przedstawicieli srodowi-
ska metrologéw z calego kraju, zaréwno z osrodkow

Pani Janina Maria Popowska
naukowych, jak i laboratoriéw akredytowanych oraz Prezes GUM

przedstawicieli przemystu przyrzadéw pomiarowych.

W konferencji wzigli udzial czlonkowie Komitetu Metrologii i Aparatury Naukowej Polskiej
Akademii Nauk, prof. dr hab. inz. Janusz Gajda i prof. dr hab. inz. Stanistaw Adamczak.
Konferencje¢ otworzyta Pani Janina Maria Popowska, Prezes Gtéwnego Urzedu Miar, ktd-
ra powitala przybytych gosci, w tym takze gosci zagranicznych: dr Wolfganga Schmida,
Sekretarza EURAMET-u z Physikalisch-Technischen Bundesanstalt-u (Niemcy) oraz
dr Pavla Klenovskiego, Dyrektora Czeskiego Instytutu Metrologicznego i dr Wlodzi-
mierza Lewandowskiego z Sekcji Czasu i Czestotliwos$ci Miedzynarodowego Biura Miar.
Po oficjalnym otwarciu Pani Elzbieta Michniewicz, Dyrektor Zakladu Elektrycznego
GUM, przedstawila — w imieniu Pani Barbary Lisowskiej, Wiceprezes GUM - prezentacje
Gtowny Urzqd Miar jako Krajo-
wa Instytucja Metrologiczna.
Dr Wolfgang Schmid zaprezen-
towal referat iMERA and the
creation of EURAMET as the
new European RMO (IMERA
i utworzenie EURAMET-u jako
nowej europejskiej organiza-
cji metrologicznej), a dr Pavel
Klenowsky przedstawil prezen-
tacj¢ iMERA Plus - a next phase
Uczestnicy konferencji in coordinated European research
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Pan dr Pavel Klenovsky Pan dr Wolfgang Schmid Pan dr Wlodzimierz
i Pani Dobrostawa Sochocka Lewandowski

in metrology iMERA Plus - nastepna faza koordynowanych europejskich badan nauko-
wych w metrologii). Nastepnie Pani Dobroslawa Sochocka z Zakladu Promieniowania
i Wielkosci Wplywajacych oméwita nowe mozliwoséci rozwoju metrologii europejskiej zwig-
zane z Europejskim Programem Badan Naukowych w Metrologii i wynikajace z nich nowe
zadania dla metrologii w Polsce. Po przerwie zostat przedstawiony cykl referatow prezentu-
jacych dorobek w zakresie migdzynarodowej wspétpracy metrologicznej. Dr Wlodzimierz
Lewandowski z Sekcji Czasu i Czestotliwo$ci Migdzynarodowego Biura Miar przedstawit
referat Wyzwania dla wspétczesnej metrologii, a prof. dr hab.
Ewa Bulska z Wydzialu Chemii Uniwersytetu Warszawskiego
zapoznala zgromadzonych z europejska edukacja akademicka
w zakresie metrologii chemicznej (wspdtpraca wyzszych uczel-
ni z GUM). Nastepnie dr hab. Anna Szmyrka-Grzebyk z Insty-
tutu Niskich Temperatur i Badan Strukturalnych PAN przed-
stawila referat Doswiadczenia zdobyte we wspétpracy nauko-
wej z zagranicznymi instytutami metrologicznymi w zakresie
termometrii, a dr inz. Marian Jerzy Korczynski z Politechniki

Lodzkiej przedstawil prezentacje Wspétpraca miedzynarodo-
wa szansg rozwoju metrologii. Prezentacje przykladow udanej

Pani Barbara Lisowska
Wiceprezes GUM miedzynarodowej wspodtpracy naukowej zakonczyl dr hab.

Piotr Szymanski z Instytutu Probleméw Jadrowych referatem
Wspélpraca miedzynarodowa w fizyce czgstek elementarnych na przyktadzie eksperymen-
tu przy akceleratorze SPS. Po dyskusji dotyczacej przyszlosci i dalszego rozwoju metrologii
w Polsce oraz roli Gléwnego Urzedu Miar w swietle wyzwan przedstawionych w Siédmym
Programie Ramowym i Europejskim Programie Badan Naukowych w Metrologii Pani
Wiceprezes Barbara Lisowska zakonczyta konferencje dzigkujac zebranym za udziat.

Ponizej przedstawiamy krétkie streszczenia niektorych wystapien na konferencji:

Europejski Program Badarn Naukowych w Metrologii — nowe mozliwosci rozwo-
ju metrologii europejskiej

Nadrzednym celem Europejskiego Programu Badan Naukowych w Metrologii
(EMRP) jest zwigkszenie innowacyjnosci i konkurencyjnosci badan naukowych w metro-
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logii poprzez wymiane doswiadczen i konsolidacje dziatan krajowych instytucji metrolo-
gicznych.

Tworzenie wspolnych europejskich programoéw badawczych powigzanych z krajo-
wymi programami badan w metrologii pozwoli na rozw6j nowych mozliwosci, ktore beda
miec¢ strategiczne znaczenie w Europie i dostarcza nowych lepszych narzedzi komunikacji
pomiedzy metrologami.

Wspoélne programy badawcze beda realizowane w oparciu o Artykut 169 Traktatu
Europejskiego, ktory pozwala na wsparcie wspolnych dzialan przez Komisje Europejska.
Idea EMRP odgrywa wazng role w konstruowaniu Europejskiej Przestrzeni Badawczej
(ERA).

Na podstawie dostepnych dokumentéw przygotowano informacje o najwazniejszym
w Europie przedsiewzieciu obejmujacym obszar metrologii. Referat przybliza ide¢ zwigzana
z powstaniem w Europie programu naukowego EMRP oraz zadan z niego wynikajacych dla
krajowych instytucji metrologicznych.

Dobrostawa Sochocka
Gtowny Urzgd Miar

Europejska edukacja akademicka w zakresie metrologii chemicznej — wspotpra-
ca wyzszych uczelni z Gléwnym Urzedem Miar

Wymagania stawiane absolwentom wyzszych uczelni
przez pracodawcow, szczegolnie w zakresie nauk przyrod-
niczych, obejmujg wiedze w zakresie metrologii czyli nauki
o pomiarach. W wielu zawodach, miedzy innymi, chemika,
biologa czy geologa podejmowanie decyzji wymaga wyko-
rzystywania wynikéw pomiaréw. Niestety na wielu uczel-
niach europejskich program nauczania w dalszym ciggu nie
obejmuje podstawowych zagadnien z zakresu metrologii.
Stad od kilku lat podejmowane sg wysitki w kierunku wpro-

wadzenia zaje¢, w czasie ktérych studenci mieliby mozliwos¢

Pani prof. Ewa Bulska

poznania podstawowych zasad prowadzenia pomiaréw oraz
zapewnienia jakosci otrzymywanych wynikéw. Dzialania te,
podejmowane na poziomie europejskim przez grupe nauczycieli akademickich, sg rowniez
realizowane w Polsce przy wspolpracy z Gtéwnym Urzedem Miar. Pierwszym efektem tych
dziatan byto utworzenie Centrum Metrologii Chemicznej (CMCh) przy Wydziale Chemii
Uniwersytetu Warszawskiego (WCh UW). Zalozycielami CMCh s3 poza WCh UW i GUM,
Polskie Centrum Akredytacji oraz Europejski Instytut Materialéw i Pomiaréw Odniesienia
(EC-JRC-IRMM) i Miedzynarodowe Biuro Miar (BIPM). Najwazniejszym osiagnie-
ciem CMCh jest uruchomienie pierwszych w Europie studiéw podyplomowych w zakre-
sie Metrologii Chemicznej. Drugim waznym osiggnieciem jest wprowadzenie do progra-
mu studiéw dziennych zaje¢ z metrologii chemicznej, nie tylko na WCh UW ale réwniez
na innych uczelniach, na wydzialach chemicznych: Uniwersytetu Adama Mickiewicza
w Poznaniu, Uniwersytetu Marii Curie-Sklodowskiej w Lublinie, Uniwersytetu w Bia-
tymstoku oraz Politechniki Radomskiej. Uczelnie te weszty réwniez w skiad konsorcjum
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kilkunastu uniwersytetow europejskich starajacych sie o przyznanie tytulu do nadawania
dyplomu ,,Euromaster in Measurement Science in Chemistry”.

Prof. Ewa Bulska
Wydziat Chemii Uniwersytetu Warszawskiego

Doswiadczenia zdobyte we wspdtpracy naukowej z zagraniczny-
mi instytutami metrologicznymi w zakresie termometrii

Laboratorium Wzorca Temperatury w Instytucie Niskich Temperatur i Badan
Strukturalnych PAN we Wroclawiu od 1978 r. wspdlpracuje z Instytutem Metrologii
im. G. Colonnetii - IMGC (obecnie Istituto Nazionale di Ricerca Metrologica — INRiM)
w Turynie w ramach umowy o wspolpracy naukowej migdzy Akademiami Nauk polska
i wloska. Efektem tej wspotpracy bylo wykonanie w INTiBS wzorca jednostki miary tempe-
ratury dla zakresu niskich temperatur, ktory posiada od 2001 roku status wzorca panstwo-
wego na mocy decyzji Prezesa Gléwnego Urzedu Miar. Efektem wspdtpracy z IMGC bylo
takze nawigzanie kontaktéw naukowych z innymi instytutami metrologicznymi w Europie
i na $wiecie. Laboratorium uczestniczy w realizacji szeregu miedzynarodowych projektéow
naukowych wspétfinansowanych przez Uni¢ Europejska i Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa
Wyzszego. Pracownicy Laboratorium sg wspolautorami publikacji naukowych ukazujacych
sie w czasopismach zagranicznych oraz referatéw przedstawianych na konferencjach mie-
dzynarodowych z zakresu metrologii; s takze czlonkami komitetéw programowych tych
konferencji oraz organizatorami spotkan naukowych w Polsce, w ktorych biora udziat go-
$cie zagraniczni.

Migdzynarodowa wspolpraca naukowa Laboratorium Wzorca Temperatury INTiBS
rozwija sie $cisle we wspolpracy z Gtéwnym Urzedem Miar.

Doc. Anna Szmyrka-Grzebyk
Instytut Niskich Temperatur i Bada# Strukturalnych PAN

Wspétpraca miedzynarodowa w fizyce czgstek elementarnych
na przyktadzie eksperymentu przy akceleratorze SPS

Przedstawiono metody pracy mie-
dzynarodowych zespoléw zajmujacych sie
budowy i wykorzystaniem detektoréw dzia-
tajacych przy najwiekszych $wiatowych ak-
celeratorach czgstek elementarnych.

Dr hab. Piotr Szymatiski
Instytut Problemow Jgdrowych

Pan dr hab. Piotr Szymanski
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HARMONOGRAM

SEMINARIOW GLOWNEGO URZEDU MIAR

W 2008 ROKU

Lp. Data Tytul Autor
1. | 15 stycznia Projekty dokumentéw BIPM zwigzane Pawel Fotowicz
z problematyka niepewno$ci pomiaréw GUM-M2
2. | 19 lutego Wytwarzanie nanokrystalicznych Dr Lech Olejnik
materialow objetosciowych i badanie ich Zaktad Obrobki
wiasciwosci Plastycznej Instytut
Technologii
Materiatowych, Wydziat
Inzynierii Produkcji PW
Dr Andrzej Rosochowski
Design Manufacture &
Engineering Management,
University of Strathclyde
3. | 18 marca Panstwowy wzorzec jednostki dtugosci jako | Jerzy Walczuk
przyklad praktycznej realizacji metra GUM-M1
4. | 15 kwietnia Materialy odniesienia w metrologii Jacek Lipinski
chemicznej GUM-M5
5. | 20 maja Analiza metod stosowanych przez krajowe Dr Agnieszka Zon
i miedzynarodowe instytucje metrologiczne | GUM-M5
do wytwarzania roztworéw wzorcowych do
AAS
6. | 17 czerwca Miedzynarodowy Stownik Metrologii Dr Jerzy Borzyminski
Nowe rozstrzygniecia terminologiczne GUM-GP
Wspolnego Komitetu ds. Przewodnikéw
w Metrologii (JCGM)
7. | 15 pazdziernika | Panstwowe wzorce jednostek napiecia Edyta Dudek
elektrycznego i rezystancji GUM-M4
8. | 18listopada Wzorcowanie przyrzadéw do pomiaru Krzysztof Flakiewicz,
wilgotnosci i temperatury powietrza oraz Rafal Jarosz,
wykorzystanie i interpretacja wynikow Mariola Krawczyk,
wzorcowania dla celéw monitorowania Iwona Wisniewska,
warunkow srodowiskowych Martyna Zagozdzon
GUM- M5
9. | 16 grudnia Panstwowy wzorzec jednostek czasu Dr Albin Czubla
i czestotliwo$ci - jak zapewni¢ jego GUM-M4

funkcjonalnos¢ i operatywnos¢é

Seminaria odbywaja si¢ w sali nr 105 Gléwnego Urzedu Miar w godzinach 11°°-13%.

Serdecznie zapraszamy.
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