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USTOM ATESTACJI WZORCOM REFRAKTOMETRYCZHYCH DLA POTRZEB PRZEMYSŁU
SPOŻYWCZEGO

• Streszczenie. Przedstawiono metody wytwarzania i atestacji 
wzorców refraktometrycznych służących do sprawdzania refrak­
tometrów stosowanych w przemyśle spożywczym w podwyższonych 
temperaturach do ok. 100°C.

1. WST?P
Powszechno stosowanie refraktometrów przemysłowych w podwyższonych 

temperaturach (80 - 110°C) do sterowania prooesami produkcyjnymi prze­
mysłu soiżywczego stwarza konieczność objęcia ich nadzorem matrologicz- 
nym przez opracowanie odpowiednich wzorców miar i metod sprawdzania.

Spośród 4 grup refraktometrów przemysłowych 1 typu goniometryczne- 
go, interferometrycznego, fotometrycznego oraz działającego na zasadzie 
całkowitego wewnętrznego odbicia, w przemyśle spożywczym na ogół stoso­
wane są refraktometry należące do grupy czwartej.

Zasadę działania refraktometru tego typu pokazano na przykładzie re­
fraktometru firmy Waters Associates, USA, rys.1.

Istotnym elementem sprawdzania każdego typu refraktometru jak również 
i pracującyoh w podwyższonej temperaturze jest sprawdzenie wskazań Bkali 
za pomocą legalnych wzorców miar.

Celem niniejszej publikacji jest przedstawienie wyników badań związa­
nych z wytwarzaniem legalnych refraktometrycznych wzorców miar na zakres 
podwyższonych temperatur do ok. 100°C.

Do badań wybrano sprawdzone pod względem charakterystyk metrologicz­
nych oleje silikonowe i 1-bromonaftalen, które to substanoje odznaczają 
3ię dużą stabilnością w temperaturze powyżej 100°C.
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Hys. 1. Schemat refraktometru firmy Saters Associates.
1 - źródło światła, 2 - kondensor, 3,6 - zwier- 
ciadls płaskie, 4 - pryzmat pomiarowy, 5 - badana 
ciec*, 7 - płytka półprzezroczysta, 8,9 - foto- 
oporniki, 10 - płytka kompensacyjna, 11 - urzą­
dzenie pomiarowe, 12 - układ śledzący.

fig. 1. 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 aye tern.
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W pierwszej kolejności badaniom poddano olej metylochlorofenyloa11iko­
nowy CH-500, olaj silikonowy AN-140 prod. tiaokar Chemie GMBH EFlf oraz 
1-bromonafialen produkcji krajonej.

Wzorce identyfikowano w oparciu o czystość, gęstość i lepkość wyzna­
czono w teap. 20°C oraz refrakcję właściwą.

2.' CZęiC BKSPEEĆHEUTALHA
Badania atestacyjne polegały na wyznaczeniu wartości współczynnika za­

łamania światła wytypowanych substancji w zależności od temperatury 
i czasu przechowywania.

Pomiary przeprowadzono na specjalnie do tego celu zmodyfikowanym pre­
cyzyjnym refraktometrze typu Pulfrlcha ^  w teapornturze 20 - 100°C 
przy długości fali yt = 539,3 nm. Metoda pomiarowa oparta je3t na zasa­
dzie odchylenia wiązki światła w pryzmacie w kształcie.litory V o kącie 
łamiącym mniejszym od 90°i

Kuwetę o oryginalnym rozwiązaniu konstrukcyjnym wmontowaną do refrak­
tometru wraz z mieszadłem i czujnikiem ternometrycznym połączono z ter­
mostatem firmy Hanke typ F3C. Przed dokonaniem pomiarów refraktometrycz­
nych sprawdzono stabilność utrzymywania temperatury w badanym układzie 
za pomocą termometru oporowego - platynowego o dokładności 0,02°C. 
Stabilność ta wynosi 0,05° - 0,08°C.

Pomiar współczynnika załamania światła wzorców był dokonywany na pod­
stawie pomiaru kąta odchylenia w pryzmacie Auwecie/ refraktometru i na 
odczytaniu kąta na podziałce refraktometru. Otrzymany wynik przeliczono 
na współczynnik załamania światła za pomocą specjalnie opracowanych tab­
lic przeliczeniowych^"^. Pomiary były prowadzone przez dwóch obserwato­
rów w okresie 1 roku w odstępach 2, 3 1 4  miesięcznych. Uzyskano wyniki 
przedstawiono w tablicy 1.



Tablica 1
średnio wyniki ponlarów współczynnika załamania światła wzorców refraktonotrycznych w zależ­
ności od temperatury i czasu przechowywania uzyskane przez dwóch obserwatorów przy Jl= 569,3 reo.
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 rn.
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3; okOwisitcs wsrcCsf
Ka podstawie przeprowadzonych pomiarów współczynnika załamania wykona­

nych w czasie jedr.sgo roku stwierdzono, ¿o badane substancje zachowują 
stabilną wartość współczynnika załamania z maksymalnym błędem
- 6 • 10"^RI mieszczącym się w granicach błędu metody, który wynosi
ł- -4 /27- 1 • -JO HI ‘ . Zatem został spełniony podstawowy tarunok stawiany
refraktometrycznym wzorcom miar .

Analizując wyniki pomiarów współczynnika załamania światła badanych 
substancji u zależności od temperatury w przedziale temperatur 
20 ~ 100°C, stwierdzono, że zależność ta jest liniova a współczynniki 
temperaturowe współczynnika załamania światła są ujemne. Dla olejów si­
likonowych 3 .. ą. . 10-^ R1 dla 1-bromonaftalenu = “ 5 • 10~^ El.

W celu pełniejszego określenia charakteru zmian współczynników załamania 
od temperatury zastosowano analizę regresji. Dla 1-bromonaftalenu i ole­
ju netylochlorofenylosilikonowogo CB-500 otrzymano zadowalającą aproksy­
mację już równaniem I-stopnia.

Hozrzut uzyskanych wyników scharakteryzowano na podstawie niepewnoś­
ci O ***• średniej arytmetycznej danej serii pomiarów wg. wzoru*

¿T= s *t,
gdzie;

s - odchylenie średnie kwadratowe średniej arytmetycznej z danej 
serii pomiarów,

t - współczynnik z rozkładu t Studenta dla liczby stopni swobody 
k = n - 1, n = 5  przy poziomie prawdopodobieństwa 95 % 

i stwierdzono, że wynosi on ód i 3 • 10 ^ do - 7 • 10  ̂HI w całym zak­
resie temperatur.

4. podsumowanie
1. Wytworzono wzorce refraktometryczne! oleje silikonowe CB-500

i AM—100 oraz 1-broaonaftalen, na zakres temperatur 20 f 100 C, 
odtwarzające wartość współczynnika załamania z niedokładnością 
± 1 . 10"4 BI.

2. Wzorco wykazują stabilną wartość w czasie oraz liniową zależność
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współczynnika załamania światła od temperatury w badanym zakresie 
temperatur.

3. Rozszerzono możliwość atestacji wzorców refraktometrycznych wzglę­
dem temperatury do 100°C.

4. Stworzono możliwość sprawdzania refraktometrów włączonych w ciągi 
produkcyjne i pracujące w temperaturze do ok. 100°C za pomocą le­
galnych refraktometrycznych wzorców miar.

5. LITERATURA
£11) Lenkin M. W., Mołocznikow 3.J., Refraktometry automatyczne. Optyko- 

-Mechaniczeskaja Promyszliennost' 12 /1973/.
Tarasiuk K., Grabowski P., Wnukowski W., Determination of refractive 
index of liquids at elevated temperatures up to 100°C. Scientific In­
strumentation. Instruments And Automation Devices For Science. 
/Przyjęto do druku 1938-11-16/.

[ 3O Zarządzenie jtr 72 Prezesa Polskiego Komitetu Normalizacji, Miar i Ja­
kości z dn. 25.IIL1982r w sprawie ustalania przepisów ogólnych o wzor­
cach refraktometrycznych.

[4.3 Polska Norma, Metrologia. Nazwy i określenia. PN-71/M - 02050.

TESTING METHODS FOR REFRACTOMETRIC STANDARDS FOR NEEDS
s u m m a r y  of  t he  fo o d  in d u s t h i

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 ATTECTAIÍHH PEtfPAKTOMETPHHECKHX CTAH£APTHHX 0EPA3I.0B 
AJIH nMĘEBOK nPOMKlIUIEHHOCTH

P e 3 o M e
IlpeflCTaBreKH ueioflH aiTeciaiiHH pe$paKTOMeipH-qecKHx ciaB^apT— 

mix oöpa3poB a jib noBepKH u rpąayHpoBKH aBToaaTH^ecKKX pe$paKTo- 

aeipoB paóoTaKsnHX b noBHmeHKHX lewnepaTypax æ o  100°C.
B pe3yaBraie MeipoJiorBqecKoä anecraitHH cmiHKOHHoe Macao 

CR-500, CHXHKOHHoe Macro AU-100 h 1-ÓpouoBarpTajinn yiBepamemi 
KaK jierajiBHHe pefÿpaKTOMeipirqecKiie CTaHflapiHHe oópa3ĘH b noBhnne-
KHHX lewnepaiypax 100°C, Bocnpon3BO,s;smBe nosca3aTejib nperoM -

+ —4JieHKÄ C TO^HOCTb© - 1 # 10 #


