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USTOM ATESTACJI WZORCOM REFRAKTOMETRYCZHYCH DLA POTRZEB PRZEMYStU
SPOZYWCZEGO

- Streszczenie. Przedstawiono metody wytwarzania i atestacji
wzorcow refraktometrycznych stuzacych do sprawdzania refrak-
tometréw stosowanych w przemysle spozywczym w podwyzszonych
temperaturach do ok. 100°C.

1. WST?P

Powszechno stosowanie refraktometréow przemysdowych w podwyzszonych
temperaturach (80 - 110°C) do sterowania prooesami produkcyjnymi prze-
myshu soizywczego stwarza koniecznos¢ objecia ich nadzorem matrologicz-
nym przez opracowanie odpowiednich wzorcéw miar i metod sprawdzania.

Sposréd 4 grup refraktometréow przemysdowych 1 typu goniometryczne-
go, interferometrycznego, fotometrycznego oraz dzialajacego na zasadzie
catkowitego wewnetrznego odbicia, w przemysle spozywczym na ogét stoso-
wane sa refraktometry nalezace do grupy czwartej.

Zasade dziatania refraktometru tego typu pokazano na przyktadzie re-
fraktometru firmy Waters Associates, USA, rys.1l.

Istotnym elementem sprawdzania kazdego typu refraktometru jak réwniez
i pracujacyoh w podwyzszonej temperaturze jest sprawdzenie wskazan Bkali
za pomoca legalnych wzorcéw miar.

Celem niniejszej publikacji jest przedstawienie wynikéw badan zwigza-
nych z wytwarzaniem legalnych refraktometrycznych wzorcéw miar na zakres
podwyzszonych temperatur do ok. 100°C.

Do badan wybrano sprawdzone pod wzgledem charakterystyk metrologicz-

nych oleje silikonowe i l-bromonaftalen, ktére to substanoje odznaczaja
3ie duzg stabilnoscig w temperaturze powyzej 100°C.
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Hys. 1.

fig. 1.
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Schemat refraktometru firmy Saters Associates.

1 - Zrédbo Swiatda, 2 - kondensor, 3,6 - zwier-
ciadls plaskie, 4 - pryzmat pomiarowy, 5 - badana
ciec*, 7 - plytka p6lprzezroczysta, 8,9 - foto-
oporiki, 10 - plkytka kompensacyjna, 11 - urzg-
dzenie pomiarowe, 12 - ukdad Sledzacy.

Diagram of Vaters Associates refractoaeter.

1 - light source, 2 - condenser, 3,6 - flat
mirrors, 4 - measurement prism, 5 - liquid
sample, 7 _ semitransparent plate, 8,9 - photo-
resistors, 10 - compensation plate, 11 - meaeu-
rement transducer, 12 - tracine ayetem.
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W pierwszej kolejnosci badaniom poddano olej metylochlorofenyloalliko-
nowy CH-500, olaj silikonowy AN-140 prod. tiaockar Chemie GMBH BFIF oraz
1-bromonafialen produkcji krajonej.

Wzorce identyfikowano w oparciu o czystos¢, gestos¢ i lepkos¢ wyzna-
czono w teap. 20°C oraz refrakcje wkasciwg.

2.7 CZeiC BKSPEECHEUTALHA

Badania atestacyjne polegaly na wyznaczeniu wartosci wspélczynnika za-
+amania $wiatkha wytypowanych substancji w zaleznosci od temperatury
i czasu przechowywania.

Pomiary przeprowadzono na specjalnie do tego celu zmodyfikowanym pre-
cyzyjnym refraktometrze typu Pulfricha ~ w teapornturze 20 - 100°C
przy ddugosci fali yt = 539,3 nm. Metoda pomiarowa oparta je3t na zasa-
dzie odchylenia wigzki $wiatda w pryzmacie w ksztakcie._litory V o kacie
damiacym mniejszym od 90°i

Kuwete o oryginalnym rozwigzaniu konstrukcyjnym wmontowang do refrak-
tometru wraz z mieszaddem i czujnikiem ternometrycznym polgczono z ter-
mostatem firmy Hanke typ F3C. Przed dokonaniem pomiaréw refraktometrycz-
nych sprawdzono stabilno$¢ utrzymywania temperatury w badanym ukdadzie
za pomoca termometru oporowego - platynowego o dokdadnosci 0,02°C.
Stabilno$¢ ta wynosi 0,05° - 0,08°C.

Pomiar wspékczynnika zatamania $wiatda wzorcow byk dokonywany na pod-
stawie pomiaru kata odchylenia w pryzmacie Auwecie/ refraktometru i na
odczytaniu kata na podziaktce refraktometru. Otrzymany wynik przeliczono
na wspotczynnik zatamania $wiatda za pomoca specjalnie opracowanych tab-
lic przeliczeniowych™'~. Pomiary byly prowadzone przez dwéch obserwato-
row w okresie 1 roku w odstepach 2, 3 14 miesiecznych. Uzyskano wyniki
przedstawiono w tablicy 1.



Tablica 1
Srednio wyniki ponlaréw wspélczynnika zatamania Swiatda wzorcow refraktonotrycznych w zalez-
nosci od temperatury i czasu przechowywania uzyskane przez dwoch obserwatoréw przy JI= 569,3 re.

Table 1» Mean results of refractive index neasuronent3 for refractonetric standards as a function
of temperature and storago time, obtained by two observers at jV = 569,3 m.

Hazve Olej metylochlorofeny- Olej silikonowy

Wzorca sITikonowy CR-500 AN-100 1-brononaftalen
terain

badania .1 m v VI X1l 1 i V.o VI X1 .1 v uu Xl
w nice.

20°C 1 464 1,464 1,464 1,464 1,464 1,560 1,560 1,560 1,560 1,560 1,658 1,688 1 g5a 1,658 1,658
50 53 48 49 54 07 11 15 02 09 20 24 19 20 NV

20°C 1,456 1,456 1,456 1,456 1,456 1,551 1,551 1,551 1,551 1,551 1,648 1,648 1,648 1,648 1,648
60 59 58 80 0 89 86 87 94 92 o6 20 [e¢]

60°C 1,449

o ,449 1,449 1,449 1,449 1,449 1,544 1,544 1,544 1,544 1,544 1,639 1,639 1,60 1,639 1,639
19 18 24 21 19 26 20 16 28 18 67 65 66 62 65

‘80 C 1,442 1,442 1,442 1,442 1,442 1,536 1,536 1,536 1,536 1,536 1,630 1,630 1.630 1,630 1,630
22 26 20 28 12 20 18 2 15 42 41 an 46 4

1,435 1,434 1,435 1,434 1,434 1,523 1,528 1,528 1,528 1,5281,621 1,621 1,621 1,621 1,621
98 00 97 92 15 19 18 13 14 15 17 13 14
"1
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3 ; okOwisitcs wsrcCsF

Ka podstawie przeprowadzonych pomiaréw wspétczynnika zakamania wykona-
nych w czasie jedr.sgo roku stwierdzono, ¢0 badane substancje zachowuja
stabi lng wartos¢ wspétczynnika zakamania z maksymalnym bledem
- 6 = 10" RI mieszczacym sie w granicach bledu metody, ktéry wynosi
. T4 HI /2 Zatem zostat spelniony podstawowy tarunok stawiany
refraktometrycznym wzorcom miar

Analizujac wyniki pomiaréw wspokczynnika zakamania Swiatda badanych
substancji u zaleznosci od temperatury w przedziale temperatur
20 ~ 100°C, stwierdzono, ze zalezno$¢ ta jest liniova a wspdkczynniki
temperaturowe wspéldczynnika zatamania sSwiatha sg ujemne. Dla olejéw si-
1ikonowych 3 ..a - 10- Rt dla 1-bromonaftalenu =“5 « 10" El.

W celu pekniejszego okreslenia charakteru zmian wspétczynnikéw zakamania
od temperatury zastosowano analize regresji. Dla 1-bromonaftalenu i ole-
Ju netylochlorofenylosilikonowogo CB-500 otrzymano zadowalajaca aproksy-
macje juz réwnaniem l-stopnia.

Hozrzut uzyskanych wynikéw scharakteryzowano na podstawie niepewno$-
ci 0 »=* Sdredniej arytmetycznej danej serii pomiaréw wg. wzoru*

¢T=s *t,
gdzie;
s - odchylenie Srednie kwadratowe Sredniej arytmetycznej z danej
serii pomiaréw,
t - wspblczynnik z rozkdadu t Studenta dla liczby stopni swobody
k=n -1, n=5 przy poziomie prawdopodobienstwa 95 %
i stwierdzono, ze wynosi on 6d i 3 « 10 ~do - 7 = 10 ™ Hl w calym zak-
resie temperatur.

4. podsumowanie

1. Wytworzono wzorce refraktometryczne! oleje silikonowe CB-500
i AM100 oraz 1-broaonaftalen, na zakres temperatur 20 ¥ 100 C,
odtwarzajgce wartos¢ wspékczynnika zakamania z niedokdadnoscig
+1 . 1074 Bl.

2. Wzorco wykazujg stabilng wartos¢ w czasie oraz liniowg zaleznos¢



132 Il.Tarasiuk

wspélczynnika zatamania $wiatda od temperatury w badanym zakresie
temperatur.

3. Rozszerzono mozliwos¢ atestacji wzorcow refraktometrycznych wzgle-
dem temperatury do 100°C.

4. Stworzono mozliwos¢ sprawdzania refraktometréw wkaczonych w ciagi
produkcyjne i pracujace w temperaturze do ok. 100°C za pomoca le-
galnych refraktometrycznych wzorcow miar.
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TESTING METHODS FOR REFRACTOMETRIC STANDARDS FOR NEEDS

summary of the food industhi

Testing methods for refractometric standards at elevated temperatures
up to 100°C are presented. The refractive index measurements were carried
out on silicon oils CB-500 and AN-140 and 1-bromonaphtalene at various
temperatures. The results are certificated and the materials are accepted
as the legal refractometric standards reproducing refractive index values
for the measured temperatures with an uncertainty of - 1 <« 10“" RI,
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METO.uk ATTECTAITHH PEtFPAKTOMETPHHECKHX CTAHEAPTHHX OEPA3I.0B

AJH nMEEBOK nPOMKIIUIEHHOCTH
Pe3o0Me

IlpefICTaBreKH ueioflH aiTeciaiiHH pe$paKTOMeipH-qecKHx ciaB~apT—
mix oopa3poB ajib noBepKH u rpaayHpoBKH aBToaaTH”ecKKX pe$paKTo-
aeipoB padoTaKsnHX b noBHmeHKHX lewnepaTypax zo 100°C.

B pe3yaBraie MeipoJdiorBgecKoa anecraitHH cmiHKOHHoe Macao
CR-500, CHXHKOHHoe Macro AU-100 h 1-OpouoBarpTajinn yiBepamemi
KaK jierajiBHHe pefypaKTOMeipirqgecKiie CTaHflapiHHe o6pa3EH b noBhnne-
KHHX lewnepaiypax 100°C, Bocnpon3B0O,s;smBe nosca3aTejib nperoM -
JieHkA C ToAHOCTbe © 1 # 10 %4



