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SAZETAK

U okviru ovog rada, dani su pregled osnova mjerenja tlaka plinskim tlaénim vagama, pravila
umjeravanja mjernih instrumenata te pregled normi i uputa za provedbu medulaboratorijskih
usporedbi 1 obradu rezultata zajedno s konceptom odredivanja mjerne nesigurnosti. Osim
toga, prikazan je protokol za medulaboratorijsku usporedbu. Rad opisuje provedbu bilateralne
medulaboratorijske usporedbe rezultata mjerenja tlaka u rasponu od 0 do 7 MPa. Cilj
usporedbe je ocijeniti ucinkovitost umjeravanja laboratorija primjenom proracuna mjerne
nesigurnosti i E, vrijednosti. Laboratoriji koji sudjeluju u usporedbi su Laboratorij za
procesna mjerenja Fakulteta strojarstva 1 brodogradnje (LPM) te BMB laboratorij Brckovié.
KoriSteni prijenosni standard je pretvornik tlaka visokog razreda to¢nosti. Prikaz rezultata je

dan tabli¢no i graficki.

Kljuéne rijeci: plinska tlacna vaga, mjerenje, umjeravanje, mjerna nesigurnost,

medulaboratorijska usporedba, E, vrijednost
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SUMMARY

In this diploma thesis, an overview of gas deadweight tester pressure measurement
methodology is given, as well as calibration guidelines for measuring instruments and
overview of norms and guidelines for the implementation of interlaboratory comparisons and
processing of results together with the concept of measurement uncertainity determination.
Furthermore, the technical protocol for interlaboratory comparison is presented. The paper
describes a bilateral interlaboratory comparison of pressure measurements on gas deadweight
testers in the range of 0 to 7 MPa. The purpose of the comparison was to evaluate the
efficiency of laboratory calibration by calculating specific measurement uncertainties and
corresponding E, scores. The participant laboratories in the bilateral comparison are
Laboratory for process measurement (LPM) at Faculty of mechanical engineering and naval
architecture and BMB Laboratory Brckovi¢. The transfer standard which is used is high

precision pressure controller. Results are presented via table and diagram.

Key words: gas deadweight tester, measurement, calibration, measurement uncertainty,

interlaboratory comparison, E, score
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1. UvVOD

1.1. Tlak

Tlak je definiran kao normalna sila koja djeluje na jedinicu povrSine sustava. Definiran je
jednadzbom:

p= Z—Z 1)

Prema Medunarodnom sustavu mjernih jedinica (SI) jedinica za tlak je paskal (Pa) i izvedena
je iz jednadzbe (1). Tlak od 1 Pa predstavlja silu od 1 N na povrsini od 1 m?. Kod fluidnih
sustava (kapljevitih i1 plinovitih) tlak na povrSinu spremnika ili povr§inu mjerne membrane
posljedica je kumulativnog efekta djelovanja molekula koje udaraju na stijenku spremnika,
izazivajuéi pri tomu normalnu silu na stijenku [1]. Kada neko tijelo ne bi sadrzavalo nikakve

molekule, tlak bi bio jednak nuli.

Tlakovi se mogu mjeriti razli¢itim mehanickim ili elektricnim uredajima, a Cesto se za
mjerenje tlaka koristi 1 visina stupca neke tekucine. Instrument koji mjeri tlak okoliSa naziva
se barometar, stoga se okoli$nji tlak naziva i barometarski ili atmosferski tlak. Ukoliko je tlak
u nekom spremniku veéi od atmosferskog, tada se govori o pretlaku ili nadtlaku koji
predstavlja koliko je tlak veéi od atmosferskog. Stvarni tlak spremnika naziva se apsolutni
tlak i jednak je zbroju barometarskog tlaka i pretlaka. Analogno tome, potlak predstavlja
koliko je tlak u nekom spremniku manji od atmosferskog, dok je apsolutni tlak jednak razlici
barometarskog tlaka i potlaka. Postoje i primjene u kojima je potrebno poznavati razliku tlaka
izmedu dvije tocke sustava (poput sustava cjevovoda) 1 gdje referentni tlak ne mora biti nula
ili atmosferski tlak. Ta razlika naziva se diferencijalnim tlakom. Slikom 1 kvalitativno su

prikazani spomenuti tlakovi. [1]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 1
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Apsolutnitlak p,

A Pretlak p,

Pa=Po+ Py Diferencijalni tlak

! I
N L SRR Lt SR I_ ---- Atmosferskitlak p,

Potlak p,
P Be= B~y I
¥
A
Pa
Pa
P.=0

(apsolutni vakuum)

Slika 1.  Kvalitativni prikaz tlakova

1.2.  Mjeriteljstvo

Metrologija, odnosno mjeriteljstvo je znanost koja se bavi mjerenjem i njegovim primjenama
te obuhvaca sve teoretske 1 prakticne aspekte mjerenja. Tocna i precizna mjerenja danas su
potrebna u svakom podru¢ju ljudske djelatnosti 1 zbog neprestanog rasta kompleksnosti
tehnickih sustava u industriji klju¢na su za trgovinu, uc¢inkovitost, sigurnost, kontrolu procesa
te kvalitetu. Stoga je potrebno poticati istraZivanja i razvoj mjeriteljstva, prijenos znanja te
podizanje svijesti o vaznostima mjerenja i ispitivanja. [2]

Mijeriteljstvo se dijeli u tri kategorije [Slika 2].

Fakultet strojarstva i brodogradnje 2
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Kategorije
mjeriteljstva

Znanstveno Industrijsko Zakonsko

Slika 2.  Kategorije mjeriteljstva

Znanstveno mjeriteljstvo bavi se opéim, teoretskim i prakticnim problemima koji se ticu
mjernih jedinica. Ono obuhvaca definiranje medunarodno prihvacenih mjernih jedinica,
njihova ostvarenja, prenoSenja znanstvenim metodama, utvrdivanje lanaca sljedivosti,
probleme mjernih pogresaka i nesigurnosti kao i probleme mjeriteljskih svojstava mjerila.
Najvisa grana znanstvenog mjeriteljstva naziva se temeljno mjeriteljstvo i oznacava najvisu
razinu to¢nosti u nekom podrucju. Zakonsko mjeriteljstvo uredeno je zakonom i glavni cilj
mu je zaStita gradana od posljedica pogresnih mjerenja u radnom okoliSu, zastiti na radu i
sigurnosti, ali 1 u sluzbenim 1 trgovackim poslovima. Zadaca industrijskog mjeriteljstva je

osigurati da mjerila koja se koriste u industrijskim procesima funkcioniraju prikladno. [2]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 3
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2. TLACNE VAGE

Dominantna mjerila srednjeg i visokog tlaka su tlaéne vage, vrlo osjetljivi i precizni
instrumenti koji predstavljaju jedna od najto¢nijih mjerila tlaka. Sli¢ni oblici ovakvih mjerila,
na kojima je tlak bio generiran kao djelovanje poznate sile na poznatu povrSinu, poceli su se
koristiti prije otprilike 150 godina. Tla¢ne vage razvijale su se uslijed pocetka primjene parnih
strojeva te potrebama za razumijevanjem termodinamickih svojstava tekuéina pri razli¢itim
temperaturama te tlakovima. U danasnje vrijeme njihova naj¢e$ca primjena je kao etaloni za

umjeravanje razli¢itih vrsta mjerila tlaka.

Najvazniji dio svake tlatne vage jest sklop klip/cilindar. Osim toga, tlacne vage sadrZe 1
sustav za ostvarivanje vertikalne sile na klip te sustav za generiranje tlaka u radnom fluidu.
Sklop klip/cilindar sastoji se od precizno izradenog okomitog klipa koji je umetnut u blisko
prilagoden cilindar. PovrSine poprecnih presjeka oba dijela su poznate i zajedno odreduju
efektivnu povrsinu (eng. effective area), a sam sklop izraden je s najfinijim strojarskim

tolerancijama. [2]

Mase

Cilindar

Pi

Temp. senzor

Slika 3.  Sklop klip/cilindar

Fakultet strojarstva i brodogradnje 4
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2.1. Princip rada

Princip rada tlaénih vaga temelji se na zakonu promjene hidrostatskog tlaka. Cilindri¢ni utezi
poznatih tezina postavljaju se na vrh slobodnog klipa. Pozicioniranje utega moze se vrsiti
rucno ili automatski. S donje strane klipa dovodi se radni fluid pod tlakom sve dok se ne
postigne ravnoteza izmedu postavljenih utega i narinutog tlaka. Postizanje ravnoteze ocituje
se slobodnim rotiranjem klipa u cilindru i tada je vaga u ravnotezi s tlakom koji se mjeri. Klip
1 cilindar medusobno su podmazani filmom radnog fluida, koji istjeCe iz sustava kroz procjep
izmedu klipa i cilindra, stoga je potrebno kontinuirano dodavati radni fluid iz spremnika kako
bi se klip odrzavao u "plutajuéem" stanju. Najces¢i radni fluidi su dusik te bijelo ulje.
Viskoznost samog radnog fluida utjece na tlaénu vagu u vidu toga da ¢e viskozniji fluid teze
iscuriti kroz procjep, no odziv takvog sustava je sporiji. Osnovna formula za izratunavanje

tlaka u konacnici se svodi na definiciju fizikalne veli¢ine tlaka prikazane jednadzbom (1).
Tlac¢na vaga mora zadovoljiti odredene zahtjeve:

e materijal od kojeg je izraden sklop treba biti u stanju izdrzati visoka dinamicka tla¢na
opterecenja u elasticnom podruc¢ju (najces¢e se koriste materijali poput volframovih
karbida, s razli¢itim primjesama),

e povrsine pomi¢nih dijelova trebaju biti izradene u mikronskim tolerancijama, a
procjep izmedu povrsina klipa i cilindra trebao bi biti konstantan i veli¢ine 0,5 - 1 um,

e cfektivna povrSina treba pri atmosferskom tlaku biti pribliZzno konstantna duZ cijele
granice,

e brtvljenje treba biti ucinkovito, posebno na dnu cilindra,

e konstrukcija sklopa treba osigurati da se fluid ne skuplja u gornjem dijelu cilindra
kako bi se izbjegli negativni efekti poput uzgonskog djelovanja,

e sklop treba biti opremljen termometrom kojim se tijekom mjerenja moze vrSiti
ocitanje temperature sklopa koja utjece na veli¢inu efektivne povrSine,

e utezi trebaju biti nacinjeni od nemagneti¢nog i nehrdajuceg celika,

e automatski sustav pozicioniranja utega ne smije optereCivati tlanu vagu nikakvom
silom kako ne bi doSlo do smanjenja preciznosti mjerenja,

e ako se za vrtnju utega koriste elektromotori, moraju biti Sticeni i daleko od sklopa

kako bi se izbjegao utjecaj na tocnost mjerenja. [2]

Fakultet strojarstva i brodogradnje 5
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2.2. Podjela
Postoji nekoliko podjela prema kojima se mogu razvrstati tlatne vage. S obzirom na
kontrukciju sklopa klip/cilindar mogu se podijeliti na [Slika 4]:

e tlac¢ne vage s jednostavnom konfiguracijom (eng. simple),
e tla¢ne vage s uvu¢enom konfiguracijom sklopa (eng. re-entrant),

e tlacne vage s tlakom kontroliranim zazoromc (eng. controlled clearence).

é ; , Mase
} Klip Cilindar
YWY 2 F VA
N V=
Cilindar / B TP
A8 - -
E\ Tlagna brtva t

o

a) konfiguracija "simple"  b) konfiguracija "re-entrant"

Cilindar

T

7

—
X

c¢) konfiguracija "controlled clearance"

Slika4. Podjela tla¢nih vaga prema konstrukciji sklopa klip/cilindar

Kod tla¢nih vaga s jednostavnom konfiguracijom mjereni tlak djeluje samo na bazu klipa.
Klip i cilindar izloZeni su slobodnoj elasticnoj deformaciji ovisnoj o tlaku, geometriji klipa 1
cilindra, elasticnim konstantama klipa i cilindra te o fizikalnim svojstvima radnog fluida.

Ovakav tip tlaénih vaga se najéeScée koristi.
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Kod tlacnih vaga s uvuc¢enom konfiguracijom sklopa mjereni tlak djeluje ne samo na donju
bazu klipa/cilindra ve¢ i na oplosje cilindra. Na taj nacin se kompenziraju velike distorzije

klipa i cilindra izloZenih visokim tlakovima.

Kod tla¢nih vaga s tlakom kontroliranim zazorom u kosuljici cilindra djeluje promjenjivi tlak,
pj (eng. jacket pressure) koji utje¢e na veli¢inu zazora izmedu klipa i cilindra. Taj se tlak
generira, mjeri 1 kontrolira neovisnim sustavom i njegovim pravilnim odabirom moguce je
odrzavati konstantu vrijednost veli¢ine zazora izmedu klipa i cilindra. Veli€ina zazora ovisi o
konstrukcijskoj geometriji sustava, inicijalnom zazoru izmedu klipa i cilindra, vrijednostima

tlakova p i pj, elasti¢énim konstantama klipa i cilindra te o svojstvima radnog fluida.

Tlacne vage s uvucenom konfiguracijom sklopa te one s tlakom kontroliranim zazorom
konstruirane su prvenstveno za podru¢je primjene iznad 100 MPa, pri ¢emu su vage s
kontroliranim zazorom ¢eS¢e u upotrebi zbog toga $to su operativne i na srednjim tlakovima.

[4]

S obzirom na vrstu radnog medija tlatne vage dijele se na:

e uljne,
e plinske
e vodene.

Uljne tlacne vage koriste se za rad u podrucju visih tlakova, dok se plinske i vodene koriste za

rad u podruéju nizih tlakova [Slika 5].

Uljne tlacne vage

Vodene tlacne vage

Plinske tlacne vage

-1 bar 0,5 bar 1 bar 140 bar 700 bar 4000 bar

Slika5. Podruéje primjene odredene vrste tlaénih vaga
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2.3. Proracun efektivnog tlaka

S obzirom da u stvarnosti ne postoji idealni sklop ne postoji, potrebno je u obzir uzeti
odredene korekcije poput elasti¢ne deformacije, uzgonskog djelovanja zraka i radnog fluida,
povrsinske napetosti radnog fluida, razlike u visini stupca fluida i tlaka okoline te utjecaja
temperature i temperaturnog rastezanja klipa. Formula za izracun efektivnog tlaka proSirena

spomenutim korekcijama glasi:

|22 [mi (1= 22)] + (hg Ao = v) (b — ) "9 oSO +1 -] @
Pe = Ay (L+7po) - [1+ (a + o) - (¢ — 20)]

gdje je:

p. — efektivni tlak,

m; — prava masa i-tog utega postavljenog na sklop,
Pa — gustoca zraka okoline,

Pmi — gustoca i-tog utega,

hg —razlika visina etalonskog i ispitivanog sklopa,
A, — efektivna povrSina sklopa pri nultom tlaku,

v — volumen za koji se radi korekcija zbog uzgonskog djelovanja fluida,
Py — gustoca radnog medija,

g —iznos lokalnog gravitacijskog ubrzanja,

6 — kut nagiba osi klipa u odnosu na vertikalu,

I' — opseg Klipa,

¢ — povrsinska napetost radnog medija,

A —koeficijent elasticne deformacije,

a;, — koeficijent temperaturnog rastezanja Klipa,

a. — koeficijent temperaturnog rastezanja cilindra,

t — temperatura sklopa za vrijeme ispitivanja.

Fakultet strojarstva i brodogradnje 8



Lavoslav Kucko Diplomski rad

Korekcija zbog uzgonskog djelovanja okolnog zraka definirana je faktorom

(1=72)

i obuhvaca uzgonsko djelovanje okolnog zraka na klip, nosa¢ utega i dodanu masu.

Gustoca okolnog zraka racuna se prema formuli:

_0,34848 - p,. — 0,009024 - RH - %6120k

3
273,15 + t, ' ®)

Pa

dok je gustota pojedinog dijela p,,; obicno zadana u podacima za tla¢nu vagu i u

umjernicama mase dodatnih utega.
Korekcija radnog fluida (hA, — v) - (py — pa) mozZe se rastaviti na dva dijela:

hA, - (pf — pa) predstavlja korekciju zbog razlike u visini od referentnog polozaja do
polozaja klipa u trenutku kada je vaga u ravnotezi, tj. kada se oc¢itava mjereni tlak (obuhvaca
razliku tezine stupca radnog fluida i stupca okolnog zraka),

dok dio —v - (pf - pa) predstavlja uzgonsku silu radnog fluida na potopljene dijelove klipa.

Kako u stvarnosti nije moguce dobiti savrSeno vertilanu silu, kut 8 pokazuje odstupanje od
vertikale, tj, umnozak njegova kosinusa i tezine daje pravu vertikalnu komponentu sile kojom
se opterecuje Klip.

I' - ¢ je korekcija zbog povrSinske napetosti koja djeluje u smjeru teZine na mjestu gdje klip
»izranja® iz fluida.

(1+ A-pe) je faktor kojim je dana (linearna) ovisnost promjene efektivne povrsine u
ovisnosti o mjerenome tlaku; moguce je i uvrstiti nominalni tlak umjesto efektivnog.

[1+ (ap + a,) - (t—20)] korigira promjenu ploStine radne povrSine zbog odmaka od

referentne temperature (u ovom slucaju referentna temperatura iznosi 20 °C).
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3. PRAVILA UMJERAVANJA MJERILA TLAKA

Njemacka sluzba za umjeravanje DKD (njem. Deutscher Kalibrierdienst) osnovana je 1977.
godine, a danas je dio njemackog metroloskog instituta PTB (njem. Physikalisch-Technische
Bundesanstalt). DKD je izdao vodi¢ DKD-R 6-1 koji obuhvaca zahtjeve norme DIN EN
ISO/IEC 17025 u kojoj se definiraju opéi zahtjevi za osposobljenost ispitnih i umjernih
laboratorija. U vodi¢u se nalaze smjernice i opisi razliCitih postupaka kojih se trebaju
pridrzavati akreditirani umjerni laboratoriji poput minimalnih zahtjeva za provedbu postupka
umjeravanja i procjene mjerne nesigurnosti mjernih instrumenata. Primjena tih smjernica
osigurava ravnopravno umjeravanje uredaja u razlic¢itim laboratorijima te moguénost njihove
medusobne usporedivosti. Mjerila tlaka koja su obuhvacena vodi¢em DKD-R 6-1 su
Bourdonove cijevi, elektri¢na mjerila tlaka te pretvornici tlaka s elektricnim izlazom. [5]

Provedba umjeravanja treba osigurati sukladnost, odnosno zadovoljiti tehnoloska pravila i
posebnosti za objekt umjeravanja navedene u dokumentaciji proizvodaca. Navedeno se
postize vanjskim provjerama poput vizualnog pregleda za oSte¢enja, provjere cistoce i
kontaminiranosti, provjere c¢itljivosti znakovlja i proucavanja tehniCke dokumentacije te
funkcionalnim ispitivanjima poput provjere ispravnosti brtvi, rada upravljackih elemenata i

funkcije elektri¢nih elemenata. [6]

3.1. Metode umjeravanja
Prema DKD-R 6-1 vodicu prilikom umjeravanja je potrebno ispuniti sljedece zahtjeve:

e mjerilo tlaka se umjerava kao cjelina (ako je moguce),

e mjerilo se postavljena u odgovarajuci polozaj ugradnje,

e umjeravanje se vrsi po unaprijed zadanim 1 jednoliko rasporedenim tockama mjerenja
duz cijelog raspona,

e broj provedenih mjernih serija odabire se ovisno o ciljanoj mjernoj nesigurnosti.
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Umjeravanje je potrebno provesti nakon S$to se uspostavi temperaturna ravnoteza izmdu
objekta i okoline. U obzir treba uzeti i zagrijavanje uredaja koji su pod naponom.
Temperatura okoline mora biti izmedu 18°C i 28°C, a njezinu postignutu temperaturu je

potrebno zadrzavati u granici +1 K. Ukoliko gusto¢a zraka ima utjecaj na rezultat umjeravanja

......

Usporedba vrijednosti izmjerenih na umjeravanom mijerilu tlaka i referentnom etalonu
ostvaruje se tako da se tlak prilagodi indikaciji jednog od ta dva instrumenta. Mjerenja se
obavljaju kroz uzlazne i silazne mjerne serije koje prolaze kroz mjerne tocke. Broj mjernih
serija i mjernih tocaka ovisi o odabranoj proceduri umjeravanja. Mjerilo se na pocetku treba
predopteretiti na najveci iznos tlaka njegovog mjernog podrucja. Broj predopterecenja takoder
ovisi o odabranoj proceduri umjeravanja. Trajanje 1 period izmedu predoptereéenja treba
iznositi barem 30 sekundi. Nakon S§to se obave potrebna predopterecenja i1 postigne
stacionarno stanje u sustavu, podeSava se nulto stanje instrumenta te se odmah ocitava tlak
prve mjerne toCke. Vremenski korak izmedu dviju promjena tlaka u sustavu i njihovog
oéitanja trebao bi biti svaki put jednak i trajati barem 30 sekundi kako bi se tlak potpuno
ustalio. Najvec¢a vrijednost mjernog podrucja ocitava se dva puta: kao zadnja mjerna tocka
uzlazne mjerne serije te kao prva mjerna tocka iduce, silazne mjerne serije. Izmedu ta dva
ocitanja potrebno je postupno povecati tlak i drzati ga na maksimumu 2 minute te nakon toga

krenuti u rastere¢ivanje [Slika 7].
Postoje tri metode umjeravanja prema DKD-u, koje se razlikuju u iznosu ciljane mjerne
nesigurnosti, broju mjernih to¢aka, broju predopterecenja i broju serija mjerenja, a njihove

karakteristike prikazane su Tablicom 1 i Slikama 6, 8 1 9. [5]
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Tablica 1. Metode umjeravanja

Metoda umjeravanja A B C
Ciljana mjerna nesigurnost (% mjernog
. <0,1 0,1-0,6 >0,6
podrucja)
Broj mjernih to¢aka (s nulom,
) 9 9 5
uzlazno/silazno)
Broj predopterecenja 3 2 1
Promjena opterecenja + vrijeme
. > 30 > 30 > 30
¢ekanja [s]
Vrijeme ¢ekanja u konacnoj vrijednosti ) ) )
mjernog podrucja [min]
Broj mjernih serija uzlazno 2 2 1
Broj mjernih serija silazno 2 1 1

maksimalno
opterecenje
p p— p— p—
Y — t >
t
nulta vrijednost
M1...M4 - mjerne serije
| predopterecenje
Slika6. Metoda A
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30s 30s

T

za Bourdonove cijevi:
5 min

ocitanje

Slika7. Detalj Z

p p— p—
M1 M2 M3
o —

Slika8. Metoda B

p -
M1 M2

Slika9. Metoda C

>
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Metoda A je najzahtjevnija i daje najkvalitetnije rezultate. Glavni cilj ove metode je
utvrdivanje sistemske greske i ponovljivosti ispitivanog mjerila tlaka te je upravo ta metoda
koriStena u medulaboratorijskoj usporedbi koju obraduje ovaj rad. S druge strane, metoda C je
najjednostavnija za provedbu, ali su sukladno tome rezultati dobiveni tom metodom i
najmanje pouzdani. Ukoliko se trazi provedba umjeravanja ovom metodom, moze se

pretpostaviti da nije potrebna visoka to¢nost rezultata.
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4. MEDULABORATORIJSKE USPOREDBE

4.1. Opcenito o medulaboratorijskim usporedbama

Najprikladnije sredstvo kojim se prati kvaliteta rezultata tijela za ocjenjivanje sukladnosti je
njihovo ukljucivanje u programe ispitivanja sposobnosti, vanjske procjene kvalitete ili
sudjelovanje u medulaboratorijskim usporedbama. [7]

Laboratoriji sudjeluju u usporedbenim mjerenjima u cilju stalnog potvrdivanja iskazanih
mjernih nesigurnosti rezultata mjerenja. Mjeriteljska praksa svakodnevno potvrduje da je
nuzno provodenje usporedbenih mjerenja na svim razinama koje ukljucuju
nacionalne, akreditirane i tvorni¢ke laboratorije. Svakim sudjelovanjem u usporedbenim
mjerenjima dobivaju se nova saznanja o koriStenim mjernim postupcima i metodama u
laboratoriju. Buduéi da se na osnovi rezultata usporedbenih mjerenja donose vazne odluke o
statusu i kvaliteti laboratorija posebna paZznja posvecuje se statistiCkim metodama koje se
koriste u analizi rezultata mjerenja. U tom svjetlu razvijene su razlicite statisticke metode koje

imaju za cilj objektivno analiziranje rezultata. [8]

Definicija medulaboratorijske usporedbe prema Hrvatskoj akreditacijskoj agenciji je
organizacija, izvedba 1 vrednovanje mjerenja ili ispitivanja istih ili sliénih predmeta
ispitivanja  u dva ili viSe laboratorija prema unaprijed odredenim uvjetima.
Medulaboratorijske usporedbe su vanjske mjere kontrole kvalitete rezultata, a laboratorij u
svojim postupcima osiguranja kvalitete treba razmotriti 1 primjenu unutra$njih mjera kontrole

kvalitete [Tablica 2]. [7]
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Tablica 2. Mjere kontrole kvalitete

Vanjske mjere kontrole kvalitete Unutrasnje mjere kontrole kvalitete
- ispitivanja sposobnosti - uporeba certificiranih referentnih materijala
- vanjska procjena kvalitete - ponavljanje ispitivanja/umjeravanja istom
- kljuéne usporedbe metodom
- usporedba s drugim - ponavljanje ispitivanja/umjeravanja
laboratorijem/laboratorijima razli¢itom metodom
- mjeriteljski audit - unutarlaboratorijska usporedba
- primjena kontrolnih karata

Uobicajene primjene medulaboratorijskih usporedbi u svrhu ispitivanja sposobnosti

obuhvacaju:

vrednovanje izvedbi sudionika za odredena ispitivanja,

otkrivanje problema u radu i pokretanje radnji za poboljSanje,
utvrdivanje u€inkovitosti i usporedivosti ispitnih i mjernih metoda,
pruzanje dodatnog povjerenja korisnicima usluga,

usporedbu metoda i otkrivanje razlika izmedu raznih laboratorija,
usporedbu sposobnosti osoblja laboratorija,

edukaciju sudionika na temelju rezultata usporedbe,

validaciju granica nesigurnosti.

Medulaboratorijske usporedbe nisu primjenjive u svim slu¢ajevima, no HAA potic¢e njihovu

primjenu u slucajevima gdje su primjenjive.
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Postoje dva osnovna tipa usporedbi - kruzni i zvjezdasti [Slike 10 i 11]. Kod kruznog se tipa
pocetno i krajnje mjerenje provode u referentnom laboratoriju, a u ostalim mjerenjima mjerni
uredaj cirkulira medu ostalim sudionicima usporedbe. Kod zvjezdastog se tipa mjerni uredaj
nakon svake usporedbe vraca u referentni laboratorij ili svaki sudionik usporedbe dobiva

uzorak mjerenja koji je prethodno izmjeren u referentnom laboratoriju. [9]

REF.
LAB

LAB 4

Slika 10. KruzZni tip medulaboratorijske usporedbe

Slika 11. Zvjezdasti tip medulaboratorijske usporedbe
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Moguca je i kombinacija navedenih tipova usporedbi, kao na primjer u medunarodnim
usporedbama, ako se mjerni uredaj vraca u referentni laboratorij nakon $to zavrse ispitivanja u
odredenoj drzavi. Ukoliko se radi 0 samo dva laboratorija, tada se govori o bilateralnoj
medulaboratorijskoj usporedbi pri kojoj pilot laboratorij Salje mjerni uredaj drugom

laboratoriju, a nakon provedenih mjernja on se vraca natrag u pilot laboratorij.

Uobicajeno je da shema ispitivanja sposobnosti definira kriterije prihvatljivosti rezultata koji
se unaprijed dogovore. Za to se koriste neke uobicajene statistike za kvantitativne rezultate
[Tablica 4]. Cilj je utvrditi odstupanje od dodijeljene vrijednosti kako bi se omogucila
usporedba. Kod statistickog odredivanja rezultata koriste se z-vrijednost i En-broj. Vrijednost
tih kriterija [Tablica 3] odreduje zadovoljava li laboratorij ili ne. Vrednovanje z' i { vrijednosti

identi¢no je kao i za z-vrijednost. Umjerni laboratoriji za usporedbu uobicajeno koriste E;-

broj.

Tablica 3. Kriteriji prihvatljivosti
Vrijednost kriterija Status
|z| <2 zadovoljavajuce
2<|z|<3 upitno
|z| >3 nezadovoljavajuce
|En| <1 zadovoljavajuce
|En|>1 nezadovoljavajuce
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Tablica 4. Uobicajene statistike za kvantitativne rezultate

x — rezultat sudionika

razlika D D=(x-X)
X - dodijeljena vrijednost
. - X
postotna razlika Dy, b = (x ¥ ) - 100
2 vrijednost ; (x — X) & - standardno odstupanje
zZ = = L ) .
o ocjenjivanja sposobnosti
vriied , (x—X) uy — mjerna nesigurnost
z’ vrijednost z' = L . )
V62 +us dodijeljene vrijednosti
u,— procjena mjerne
] (x—X) x procy d Jk
zeta vrijednost ¢ :F nesigurnosti  sudionikova
u2 + uz
o rezultata x
Uy — proSirena mjerna
nesigurnost  dodijeljene
vrijednosti X (utvrdena u
b > %) ferentnom laboratoriju)
E, broj E = — referentnom laboratoriju
" . JUZ + UZ
U, — proSirena mjerna
nesigurnost  sidionikova
rezultata x
x — (X —Ux)
E,- = U
X
E; broj E,
x— (X +Uy)
7+ = U,

Postoji moguénost da laboratorij u pojedinim situacijama ostvari nezadovoljavajuce rezultate.

Ti rezultati mogu ukazivati na privremenu ili trajnu onesposobljenost za provedbu odredenih

ispitivanja ili mjerenja, na pogresku u nekoj fazi ispitivanja ili mjerenja ili na neki drugi

problem. Problem je potrebno jasno definirati te istraziti njegove uzroke.
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Moguc¢i uzroci neispravnih rezultata su:
e slucajne pogreske (uporaba krivih jedinica, pogreske u prepisivanju),
e tehnicki problemi (skladiStenje, oprema, uvjeti smjestaja i okolisa),
e problemi sheme ispitivanja sposobnosti (razlika izmedu predmeta ispitivanja
sposobnosti i rutinskih uzoraka, neispravan unos podataka od strane organizatora).

U slucaju neispravnih rezultata laboratorij moze poduzeti neke od sljedeéih radniji:

e provesti edukaciju osoblja,

e umjeriti ili zamjeniti dijelove opreme,

e osigurati odgovarajuce uvjete rukovanja, smjestaja i okolisa,
e ponoviti izraune i provjeriti programsku podrsku,

e usporediti ispitivanja s nekim drugim laboratorijem.

Nakon provedbe popravnih radnji, potrebno je utvrditi je li problem otklonjen. [7]

4.2. Mjerna nesigurnost

Mjerenje predstavlja dodjeljivanje neke vrijednosti fizikalnoj veli¢ini. Budu¢i da ne postoji
apsolutno to¢no mjerenje, uvodi se pojam mjerne nesigurnosti. Mjerna nesigurnost je
pozitivan parametar pridruzen rezultatu mjerenja, a koji karakterizira rasipanje vrijednosti
koje bi se razumno mogle pripisati mjernoj veli¢ini uz odredenu vjerojatnost. Nesigurnost
odrazava pomanjkanje znanja o mjerenoj veliini. Mjerni je rezultat u konacnici, uslijed
nesavrSenosti ispravka sustavnih djelovanja te nesigurnosti koja potjeCe od slucajnih
djelovanja, samo procjena vrijednosti mjerne veli¢ine. U praksi postoji mnogo mogucih
izvora nesigurnosti u mjerenju:
e nepotpuno odredivanje mjerene veliCine,
e izmjereni uzorak ne mora predstavljati to¢no odredenu mjernu veli¢inu,
- nedovoljno poznavanje djelovanja okolisnih uvjeta na mjerenje ili nesavrSeno
mjerenje istih,
e 0sobna pristranost mjeritelja u o¢itavanju analognih instrumenata,
e razlucivost instrumenata,
e netocne vrijednosti mjernih etalona 1 referentnih tvari, konstanti 1 drugih parametara

dobivenih iz vanjskih izvora,
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e priblizna odredenja i pretpostavke ukljucene u mjernu metodu i postupak,

e promjene rezultata ponovljenih mjerenja u istovjetnim uvjetima.

Mjerna nesigurnost se procjenjuje radi nedvosmislenog iskazivanja i usporedbe mjernih
rezultata dobivenih u razli¢itim umjernim i ispitnim laboratorijima te usporedbe mjernih

rezultata sa specifikacijama proizvodaca ili zadanom tolerancijom. [8]
Procjena mjerne nesigurnosti za svaki izvor se dijeli u dvije kategorije:

e tip A — standardna nesigurnost se racuna iz standardne devijacije podataka vise
mjerenja (statisticki),
e tip B — procjena se temelji na drugim podacima (podaci iz umjernica, specifikacije,
izracuni i sl.).
Nesigurnosti tipa A treba iskazivati u obliku empirijskih standardnih odstupanja. Kod mijerila
koja imaju histerezu i gdje je potrebno odvojeno odredivati mjerne vrijednosti u smjeru
povecanja odnosno smanjenja tlaka, u svakoj to¢ki umjeravanja na raspolaganju su najvise tri
izmjerene vrijednosti, a to Cesto nije dovoljno da bi se opravdala pretpostavka da su te
vrijednosti raspodijeljene normalno. Stoga se koriste neke jednostavne formule koje
predstavljaju korisne zamjene za standardna odstupanja. U tim formulama prvi indeks
oznacuje mjernu seriju, dok drugi indeks oznacuje mjernu tocku. [6]
Razlu¢ivanje ili rezolucija (r) odgovara koraku promjene znamenaka (digitalnom) pod
uvjetom da se pokazivanje ne promijeni za vise od jedne znamenke kada se rastereti uredaj za
mjerenje tlaka. Kod analognih uredaja ona je definirana podjelom skale.
Pogreska (odstupanje) u nistici (fp), moZe se namjestiti prije svakog mjernog ciklusa te se
mora zabiljeziti prije 1 nakon svakog ciklusa. Ocitanje se vrS$i u rastereCenom stanju.
IzraCunava se prema jednadzbi (4), a indeksi oznacavaju izmjerene vrijednosti u nistici

pojedine mjerne serije.

fo= max{lxz,o - x1,0|’ |x4,0 - x3,o|} (4)

Ponovljivost (b') je najvecéa razlika izmedu rezultata mjerenja za neku toc¢ku pri identi¢nim
uvjetima Sto ukljucuje istog promatraca, istu metodu mjerenja, iste postavke instrumenta, istu

lokaciju te ponavljanje u kratkom vremenskom roku i izratunava se prema jednadzbama (5),

(6) i (7).
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blrastucij = |(x3; = x30) — (x1,; — x10)| Q)
b'padajuc'i,j = |(X4,j - X4,o) - (Xz,j - xz,o)l (6)
b 'srednja vrijednost,j — max{b lrastuc’i,j' b ,padajuc'i,j} (7)

Obnovljivost (b) je najveca razlika izmedu rezultata mejrenja za neku tocku pri razli¢itim
mjernim uvjetima, odnosno indikator sposobnosti ponavljanja tudih mjerenja i1 izraCunava se
prema jednadzbama (8), (9) i (10).
brastuci,j = |(x3,j - x3,o) - (xl,j - x1,0)| (8)
bpadajuci,j = |(x4,j - x4,o) - (xz,j - x2_0)| (9)
(10)

bsrednja vrijednost,j = max{brastuéi,jr bpadajuéi,j}

Histereza (h) se odreduje iz razlike izmedu izlaznih vrijednosti neke mjerne tocke pri rastu¢im

i padaju¢im tlakovima kako je prikazano jednadzbom (11).

1
=5 (1eay = 3]+ (e = 22 ()

U konacnici se proSirena mjerna nesigurnost izraCunava prema jednadzbi (12). Faktor

pokrivanja k iznosi 2 §to znaci da granice odgovaraju razini pouzdanosti od 95%. [6]

— . 2 2 2 2 2
U=k Juetalona + urazluéivanja + upogres’ke u nistici + uponovljivosti + Upistereze (12)
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4.3. Norme

- HRN EN ISO/IEC 17011:2005, Ocjena sukladnosti — Op¢éi zahtjevi za akreditacijska

tijela koja akreditiraju tijela za ocjenu sukladnosti

Ova medunarodna norma odreduje opée zahtjeve za akreditacijska tijela koja ocjenjuju i
akreditiraju tijela za ocjenu sukladnosti. Primjenjiva je i kod provedbi medusobnih
ocjenjivanja akreditacijskih tijela, u svrhu postizanja sporazuma o0 uzajamnom priznavanju.
Akreditacijska tijela koja djeluju u skladu s ovom medunarodnom normom ne moraju pruzati
usluge akreditacije za sve vrste tijela za ocjenu sukladnosti. Za potrebe ove medunarodne
norme, tijela za ocjenu sukladnosti definiraju se kao organizacije koje pruzaju sljedece usluge
ocjene sukladnosti: ispitivanje, umjeravanje, inspekciju, certifikaciju sustava upravljanja,
certifikaciju osoblja, certifikaciju proizvoda i ispitivanje sposobnosti.

- HRN EN ISO/IEC 17025:2007, Opéi zahtjevi za osposobljenost ispitnih i umjernih
laboratorija

Ova norma utvrduje opée zahtjeve za osposobljenost za provedbu ispitivanja i umjeravanja,
ukljucujuéi i uzorkovanje, a primjenjiva je za sve organizacije koje provode ispitivanja i
umjeravanja bez obzira na vrste ispitivanja i umjeravanja, veliCinu organizacije i opseg
ispitivanja i umjeravanja.

- HRN EN ISO/IEC 17020:2005, Opéi zahtjevi za rad razlicitih vrsta tijela koja provode
inspekciju

Ova norma je izradena s ciljem promicanja povjerenja u inspekcijska tijela. Njome se trebaju
koristiti  inspekcijska tijela koja provode razne oblike inspekcijskih poslova.
Norma propisuje zahtjeve koje mora ispunjavati uprava Inspekcijsko tijelo, ili organizacija
¢iji je tijelo dio, mora imati pravni identitet. Inspekcijsko tijelo mora imati dokumentaciju
koja opisuje njezine djelatnosti i tehnicko podrucje za koje je mjerodavno. Tocan opseg
inspekcije mora biti odreden posebnim ugovorom ili radnim nalogom. Inspekcijsko tijelo
mora imati prikladno osiguranje od odgovornosti, osim ako je tu odgovornost preuzela drzava

u skladu s nacionalnim zakonom ili organizacija ¢iji je tijelo dio.

- HRN EN ISO/IEC 17043:2010, Ocjenjivanje sukladnosti — Opci zahtjevi za ispitivanje
sposobnosti

Ova norma utvrduje opcée zahtjeve za osposobljenost organizatora shema ispitivanja

sposobnosti te za razvoj i izvedbu shema ispitivanja sposobnosti. Ovi zahtjevi namijenjeni su
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da budu opceniti za sve vrste shema ispitivanja sposobnosti, te mogu biti upotrijebljeni kao
osnova za specificne tehnicke zahtjeve u pojedinom podrucju primjene.
- I1ISO 13528:2005, Statistical methods for use in proficiency testing by interlaboratory
comparisons
Norma HRN ISO 13528:2012 (ISO 13528:2005), Statisticke metode pri ispitivanju
sposobnosti putem medulaboratorijskih usporedbi, jedan je od glavnih alata pomocu kojih
organizatori ispitivanja sposobnosti statisticki obraduju podatke dobivene tijekom provedbe
ispitivanja sposobnosti.
Ono §to svaka shema ispitivanja sposobnosti ima jest statisticka obrada podataka, o ¢emu,
zapravo, govori HRN ISO 13528.
Struktura norme HRN ISO 13528 takva je da obraduje:

e statistiCke upute za dizajniranje i tumacenje ispitivanja sposobnosti,

e odredivanje dodijeljene vrijednosti i njene nesigurnosti,

e odredivanje standardnog odstupanja ocjenjivanja sposobnosti,

e statisticki izracun izvedbe i vrednovanje rezultata,

e graficke metode obrade rezultata kruga ispitivanja sposobnosti,

e graficke metode obrade rezultata vise krugova iste sheme ispitivanja sposobnosti. [10]
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5. PROTOKOL BILATERALNE MEDULABORATORIJSKE
USPOREDBE

Koordinatori medulaboratorijske usporedbe duzni su izraditi tehnicki protokol. Tehnicki
protokol je bitan dio usporedbe i detaljno navodi postupke koje je potrebno slijediti. Svrha
usporedbe jest usporediti rezultate mjerenja izmedu sudionika, a ne zahtijevati da svaki
sudionik usvoji to¢no iste uvjete realizacije mjerenja. Protokolom je potrebno odrediti
postupke koji su potrebni za usporedbu, ali ne i usporedivati postupke koji se koriste za
ostvarivanje standarda. Toc¢ke koje obraduje protokol trebaju ukljuéivati sljedece:
e detaljan opis uredaja (izrada, tip, serijski broj) i tehnicke informacije potrebne za
njihov rad,
e radnje koje sudionici trebaju poduzeti prilikom prijenosa etalona,
e Uvjete koriStenja prijenosa etalona tijekom mjerenja,
e savjete za koriStenje transportnih normi, $to ukljuCuje raspakiravanje i naknadno
pakiranje i slanje sljede¢em sudioniku,
o testove koje je potrebno obaviti prije mjerenja,
e upute za prijavljivanje rezultata,
e popis utjecajnih veli¢ina u postupku procjene mjerne nesigurnosti,
e raspored za slanje rezultata pilot laboratoriju,

e financijske uvjete usporedbe. [11]
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5.1. Tehnicki protokol za bilateralnu medulaboratorijsku usporedbu rezultata
mjerenja tlaka na plinskim tla¢nim vagama u rasponu do 7 MPa

HRVATSKI MJERITELJSKI INSTITUT (HMI)
FAKULTET STOJARSTVA | BRODOGRADNJE
SVEUCILISTE U ZAGREBU

Laboratorij za procesna mjerenja (LPM)

Prof. dr. sc. Lovorka Grgec Bermanec

Adresa:

Ivana Lucica 5
10000, Zagreb
Hrvatska

Telefon: 01 6168 488
Fax: 01 6118 714

e-mail: lovorka.grgec@fsb.hr

5.1.1. SaZetak

Predmetna bilateralna usporedba organizira se izmedu Laboratorija za procesna mjerenja
Hrvatskog mijeriteljskog instituta (HMI) i BMB laboratorija Brckovi¢ — laboratorija za
umjeravanje mjerila tlaka i relativne vlaznosti. Laboratorij za procesna mjerenja HMI-a u ovoj
bilateralnoj usporedbi djeluje kao pilot laboratorij. Cilj usporedbe je procijeniti stupanj
podudaranja u rezultatima mjerenja, uzimaju¢i u obzir odgovarajuée nesigurnosti dvaju
laboratorija za umjeravanje mjerila tlaka, s dusikom kao prijenosnim medijem, u rasponu 0 —

7 MPa.

5.1.2. Opseg

Predmetna medulaboratorijska usporedba bilateralnog je tipa. Izmedu dvaju laboratorija
razmjeniti ¢e se pretvornik tlaka. Mjerenja ¢e se izvrsiti prvo u pilot laboratoriju, zatim u

drugom sudjeluju¢em laboratoriju te na kraju opet u pilot laboratoriju.
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5.1.3. Sudjelujui laboratoriji

Podaci o laboratorijima koji sudjeluju u medulaboratorijskoj, zajedno s odgovornim osobama
usporedbi dani su u Tablici 5.

Tablica 5. Podaci o sudjelujuc¢im laboratorijima

Laboratorij Adresa Odgovorna osoba
Hrvatski mjeriteljski institut (HMI), Prof. dr. sc. Lovorka Grgec
Fakultet strojarstva i brodogradnje Ivana Lucica 5 | Bermanec
Sveucilista u Zagrebu, 10000 Zagreb, | Tel : 01/6168-488
Laboratorij za procesna mjerenja Hrvatska e-mail : lovorka.grgec@fsb.hr

(pilot laboratorij)

Culinecka cesta | Davor Matavulj
87, Tel : 01/2866-893

BMB laboratorij Brckovi¢ ) )
10040 Zagreb, | e-mail: davor.matavulj@bmb-

Hrvatska laboratorij.hr

5.1.4. Oprema

Svaki od laboratorija koristi svoju vlastitu plinsku tlaénu vagu, dok je standard koji se
razmjenjuje izmedu dvaju laboratorija pretvornik tlaka DPI 515, proizvodaca “Druck” [Slika

12]. Sazetak osnovnih karakteristika prijenosnog standarda dan je u Tablici 6. [12]
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Tablica 6. Tehni¢ki podaci za pretvornik tlaka Druck DPI 515

Model Druck DPI 515
Tvornicki broj 51502404
Mjerno podrucje 0-100 bar

Preopterecenje 10% iznad vrsne vrijednosti tlaka (samo u mjernom nacinu rada)
Radni medij suh, nezauljen i nekorozivan plin (preporuka zrak ili dusik)
Tocnost - 0,01% cijele skale za tlakove 0,7-210 bar,
- 0,03% cijele skale za tlakove ispod 0,7 bar,
- dodatnih 0,004% cijele skale za temperature izmedu 10°C 1 45°C.
(ukljuceni nelinearnost, histereza, ponovljivost i1 utjecaj temperature
izmedu 18°C i1 28°C, uz pretpostavku redovitog nuliranja)
Stabilnost - 0,01% od ocitanja godisnje za tlakove izmedu 0,7 i 210 bar,
- 0,002% od ocitanja godiSnje za tlakove ispod 0,7 bar.
Radna temperatura | 5°C — 50°C
Temperatura -20 °C - 60°C
skladiStenja

Slika 12. Pretvornik tlaka Druck DPI 515
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5.1.5. KruZenje prijenosnog standarda

Odredeno vrijeme za mjerenja svakog laboratorija iznosi tri tjedna. Dodatno su predvidena
dva tjedna za prijevoz predmeta. Vremenski raspored usporedbe prikazan je tablicom 3.
Oprema koja kruzi prilikom transporta treba biti zapakirana u odgovarajuce kutije kako ne bi
doslo do osteéenja. Laboratorij treba predgledati opremu odmah po primitku te poslati e-mail
pilot laboratoriju u kojem treba naznaciti datum primitka prijenosnog standarda, postoje li
kakva fizicka oSte¢enja standarda, ima li nedostaju¢ih dijelova ili bilo kakvih drugih
problema. Nakon zavrSetka mjerenja prijenosni standard je potrebno pazljivo zapakirati i

poslati pilot laboratoriju.

Tablica 7. Raspored mjerenja

Laboratorij | Period u kojem se vr§e mjerenja Opis radnje

Prva kalibracija prijenosnog standarda
HMI—LPM | 17.4.2018. - 8.5.2018. _ 3
pilot laboratorija

Kalibracija prijenosnog standarda
BMB 9.5.2018. - 31.5.2018.

sudjelujuceg laboratorija

Druga kalibracija prijenosnog
HMI - LPM | 15.6.2018. - 6.7.2018. _ B
standarda pilot laboratorija

5.1.6. Metode mjerenja i upute

Laboratorij se prilikom mjerenja treba pridrzavati sljedecih uputa:

e Mjerenja se vrSe po A tipu umjeravanja prema DKD, S$to podrazumijeva tri
predopterecenja te po dvije uzlazne i silazne serije.

e Najkasnije dvadeset 1 Cetiri sata prije poCetka mjerenja prijenosni standard treba biti
postavljen na istom mjestu s referentnim instrumentom gdje ¢e se mjerenja provesti.

e Prijenosni standard, kao i referentni instrument trebaju biti instalirani daleko od
poremecaja zraka 1 §to je blize moguce laboratorijskim standardima.

e Referentna temperatura usporedbe treba biti 20°C. Ako se mjerenja provede pri

temperaturi koja odstupa od 20°C, efektivna povrSina referentnog instrumenta treba se
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preracunati na 20°C koriStenjem iznad navedenog koeficijenta toplinske ekspanzije
klipa/cilindra.

e Potrebno je zabiljeziti okolisne uvjete ispitivanja (temperaturu, tlak i relativnu
vlaznost zraka).

e Razlika visine izmedu referentnih nivoa dviju ravnoteza tlaka bit ¢e Sto je moguce
niza ili jednaka nuli.

e Bududi da je motor tlacnih vaga glavni izvor topline, rotacija klipa treba biti ukljucena
barem 30 minuta prije pocetka mjerenja kako bi se dobila kvazistacionarna raspodjela
temeperature u ravnotezi tlaka. U vremenu izmedu uzimanja mjernih toCaka
preporuceno je da motor ostane ukljucen. Jedino ako vrijeme do sljedeeg mjerenja
premasuje otprilike dva sata, motor se smije iskljuciti. Medutim, u tom slucaju treba
se ukljuciti najmanje 30 minuta prije sljedeceg mjerenja.

e Sva mjerenja moraju se izvrSiti u roku od 24 sata.

e Mjerenje e se provoditi pri sljede¢im nominalnim tlakovima (mjernim to¢kama):

o 0 bar, 10 bar, 20 bar, 30 bar, 40 bar, 50 bar, 60 bar i 70 bar.

5.1.7. Rezultati

Tri tjedna nakon zavrSetka mjerenja sudjelujuci laboratorij treba dostaviti svoje rezultate
kalibracije u formi EXCEL listova, koje je za tu svrhu pripremio pilot laboratorij. Pilot
laboratorij treba pripremiti finalni izvjesStaj usporedbe Cetiri tjedna nakon primitka rezultata od

strane sudjelujuceg laboratorija.

5.1.8. TroSkovi

Prilikom odvijanja medulaboratorijske usporedbe svaki laboratorij sam pokriva svoje vlastite

troSkove.
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6. OPIS PROVEDENIH MJERENJA | REZULTATI

6.1. Mjerenja u pilot laboratoriju

Inicijalno mjerenje provedeno je u Laboratoriju za procesna mjerenja na Fakultetu strojarstva
I brodogradnje u Zagrebu, 4. svibnja 2018. Mjerenje je izvedeno po A metodi prema DKD-u,
Sto znaci da je sadrzavalo dvije uzlazne i1 dvije silazne serije mjerenja. Mjerna linija sastojala
se od spremnika radnog medija (dusika), ru¢nog regulatora tlaka, plinske tlacne vage s
terminalom za upravljanje, pretvornika tlaka DPI 515 te spojnog cjevovoda [Slike 13 i 14].
Koristena plinska tlacna vaga je model PG-7601 proizvodaca Fluke Calibration i serijskog

broja 703.

Slika 13. Mjerna linija - LPM
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Rucni regulator tlaka

Zaporni

ventil
Pretvornik tlaka
DPI 515

Tlacni
spremnik
dusika

Plinska tlacna vaga

Slika 14. Shema mjerne linije

Okolisni uvjeti koji su vladali tijekom mjerenja prikazani su Tablicom 8.

Tablica 8. Okoli$ni uvjeti

Temperatura okoline, [°C] 25+1
Tlak okoline, [mbar] 997 £ 1
Relativna vlaga, [%] 50+5

Prije pocetka mjerenja provedene su pripremne radnje koje su ukljucivale rastavljanje i
provjeru Cistoce sklopa klip-cilindar, spajanje boce s dusSikom (izvora radnog medija) s
etalonom i spajanje etalona s pretvornikom tlaka DPI 515 te puStanje radnog medija u sustav

preko ru¢nog regulatora. Takoder, izvrSena su i tri potrebna predopterecanja.

U skladu s uputama DKD-a, odabrane su mjerne toc¢ke koje su prikazane Tablicom 9.
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Tablica 9. Mjerne tocke

Mjerna tocka | Tlak [bar]
1 0
2 10
3 20
4 30
5 40
6 50
7 60
8 70

Tablica prikazuje kombinacije utega koji su koriSteni na tlacnoj vagi za odabranu mjernu

tocku. Kombinacije utega pojedine silazne i uzlazne serije su jednake.

Preko ru¢nog regulatora tlaka namjeStan je tlak za pojedinu mjernu tocku te su biljezena
ocitanja koja je pokazivao pretvornik tlaka DPI 515.

Zbog zauzetosti laboratorija, u trenutku pisanja ovog rada pilot laboratorij jo§ nije izvrSio
drugo mjerenje te se zbog toga prikazani rezultati LPM-a i koristeni podaci u analizi odnosne

samo na prvo mjerenja.
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6.1.1. Izracun efektivnog tlaka tlacne vage

Efektivni tlak tla¢ne vage izraCunava se prema jednadzbi (2). Buduéi da je koriSteni radni

medij dusik, ¢ija je gustoc¢a pri atmosferskom tlaku slicna zraku, zanemarene su korekcije

uslijed uzgonskog djelovanja i povrSinske napetosti radnog medija. Osim toga, smatra se da je

os klipa paralelna s vertikalnom osi, a tla¢na vaga i pretvornik tlaka bili su vertikalno

poravnati tako da nije bilo razlike u visinama izmedu njih. Posljedi¢no jednadzba za izraun

efektivnog tlaka glasi:

[2ilmi (1-52)]]-

Pe

" 4,20, 0)[1 + (ax + @) — 20)] - (1 + 1" pe)

(13)

Podaci o etalonu koji su koriSteni za izracun efektivnog tlaka tlacne vage prikazani su

Tablicama 10 11.

Tablica 10.  Podaci o etalonu
Podaci o etalonu Oznaka Iznos Jedinica
Efektivna povrsina Ao 4,901904 - 10° m?
Koeficijent distorzije A -2,350000 - 10” bar™
Volumen za koji se radi korekcija v 0,000000 - 10° m?®
Ubrzanje sile teze za LPM g 9,806650 m/s?
Opseg klipa r 2,481288 - 10 m
Koeficijent temperaturne ekspanzije Olk+c 9,00 107 oct
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Tablica 11.

Podaci o utezima

Nesigurnost

Oznaka na | Masautega, | Nesigurnost | Nominalni | Gustoca utega, ,
3 gustoce, Upm
utegu m [g] mase, Um [g] | tlak, p, [bar] pm [kg/m?] fkg/m)

o.u. 200,00140 0,1000 0,400 10080 75
dodatak 299,99320 0,0000 0,600 7975 75
1 100,00110 0,0004 0,200 7975 75
2 199,99820 0,0006 0,400 7975 75
3 200,00160 0,0006 0,400 7975 75
4 500,00310 0,0015 1,000 7975 75
5 1000,01300 0,0025 2,001 7975 75
6 2000,02600 0,0058 4,001 7975 75
7 2000,02600 0,0046 4,001 7975 75
8 4500,02400 0,0067 9,003 7975 75
9 5000,04400 0,0089 10,003 7975 75
10 5000,06200 0,0086 10,003 7975 75
11 5000,01100 0,0072 10,003 7975 75
12 5000,04400 0,0077 10,003 7975 75
13 5000,03500 0,0090 10,003 7975 75
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6.1.2. Rezultati mjerenja pilot laboratorija

Rezultati mjerenja su ocitanja vrijednosti tlaka na pretvorniku tlaka za svaku to¢ku mjerne
serije [Tablica 12]. Iz tih vrijednosti izraCunati su srednja vrijednost o€itanja, odstupanje,

histereza i ponovljivost [Tablica 13].

Tablica12.  Vrijednosti ocitanja

Tlak etalona [bar] | SerijaM1 | Serija M2 Serija M3 Serija M4
[bar] [bar] [bar] [bar]

0 0,000 0,000 0,000 0,000
10 10,002 10,003 10,003 10,003
20 20,005 20,004 20,005 20,005
30 30,007 30,006 30,007 30,006
40 40,009 40,009 40,009 40,008
50 50,011 50,010 50,011 50,011
60 60,013 60,013 60,013 60,013
70 70,016 70,016 70,015 70,015
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Tablica 13.  Rezultati LPM

Tlak Efektivni | Srednja Odstupanje | Histereza | Ponovljivost
etalona tlak [bar] | vrijednost | [bar] [bar] [bar]

[bar] ocitanja

[bar]

0 0,00000 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000
10 10,00105 10,0028 0,0017 0,0005 0,0010
20 20,00221 20,0048 0,0025 0,0005 0,0010
30 30,00344 30,0065 0,0031 0,0010 0,0000
40 40,00462 40,0088 0,0041 0,0005 0,0010
50 50,00592 50,0108 0,0048 0,0005 0,0010
60 60,00724 60,0130 0,0058 0,0000 0,0000
70 70,00867 70,0155 0,0068 0,0000 0,0010
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6.2. Mjerenja u sudjeluju¢em laboratoriju

Mjerenja u sudjeluju¢em laboratoriju, BMB laboratoriju Brckovi¢, izvrSena su 10. svibnja
2018. godine. Ovaj laboratorij osnovan je 1987. godine i akreditirani je umjerni laboratorij
prema normi HRN EN ISO/IEC 17025:2007 od strane Hrvatske akreditacijske agencije u
podru¢jima tlaka temperature i relativne vlaznosti (potvrda o akreditaciji broj 2275).
Koristena plinska tla¢na vaga je model CPS 5000, proizvodaca WIKA 1 tvornickog serijskog
broja 50320(45027). Procedura samog mjerenja bila je jednaka kao i za inicijalno mjerenje, a
mjera linija je prikazana na Slici 15. Dobiveni rezultati mjerenja sudjeluje¢eg laboratorija

zajedno s uvjetima okoline prikazani su Slikama 16, 17, 18 i 19.

Slika 15. Mijerna linija - BMB

Fakultet strojarstva i brodogradnje 38



Lavoslav Kucko Diplomski rad
6.2.1. Rezultati mjerenja sudjelujuceg laboratorija
4 R BMB Laboratorij Brckovic¢ SR
Umjerni laboratorij Mf FC=NRA R
BMB Laboratory Brckovié - Calibration laboratory ’4,’///',_\\\\\3‘ o
7 MmN W
CAL
Laboratorij za umjeravanje mjerila tlaka, temperature i relativne vlaznosti
Laboratory for the calibration of pressure, temperature and relative humidity devices
B-5753
Potvrda o umjeravanju Umjerna naljepnica @
Calibration certificate Calibration label
18- 05

Predmet umjeravanja
Object

Proizvodat
Manufacturer
Tip

7:] pe
Tvomni¢ki broj
Serial number

Naruditelj
Customer

Vlasnik
Owner

Oznaka zahtjeva

Order no.

Ukupan broj stranica potvrde
Number of pages of the certificate

Datum umjeravanja
Date of calibration

5 i kazivaéem Potvrda o umjeravanju dokazuje
El pretvornik tlaka sa po! D

0:do 100 bar etalonima koji ostvaruju mjerne
jedinice u skladu s Medunarodnim
DRUCK sustavom jedinica (SI).

Korisnik se obvezuje na ponovno
umjeravanje u odgovarajuéim
vremenskim razmacima.

DPI 515 Umjeravanje je provedeno u skladu s
akreditacijom i mjernim
moguénostima laboratorija.

51502404 Dobivena mjerna nesigurnost ne
uzima u obzir moguée promjene
predmeta umjeravanja kroz dulje

Fakultet strojarstva i brodogradnje - razdoblje.

Laboratorij za procesna mjeranja This calibration cerriﬁgqle
Ivana Luli¢a 5 documents the traceability to

national standards. which realise the
10000 Zagreb units of measurement according to
the International System of Units
(Sh).
The user is obliged to have the object
15606 MLU recalibrated at appropriate intervals.
= The calibration is performed
according to the accreditation and
4 measurement capabilities of the
laboratory.
The reported uncertainty does not
10.05.2018. include an estimation of long-term
variations

Mijerna nesigurnost navedena u ovoj potvrdi 0 umjeravanju odgovara vrijednosti sloZzene nesigurnosti pomnozene s faktorom
pokrivanja k = 2. Ona je odredena prema EA-4/02. Navedeni rezultat mjerenja normalno se nalazi u naznatenim granicama

vrijednosti s podru¢jem povjerenja od priblizno 95 %.

Potvrda o umjeravanju smije se umnoZavati samo u cijelosti, osim uz odobrenje BMB Laboratorija Brekovic.

Potvrda o umjeravanju nije valjana bez potpisa i Ziga.

There is stated that expanded uncertainty of measurement results from combined standard uncertainty by multiplying with the
coverage factor k = 2. It was determined according to EA-4/02. The value of the measurand is normally within the assigned interval
of values with a confidence level of approximately 95 %.
This calibration certificate may be reproduced only in full, except with the permission of BMB Laboratory Brekovié.
Calibration certificates without signature and seal are not valid.

Datum Vaoditelj laboratorija
Date Head of the laboratory

] ,
11.05.2018. \q//i//m "_y%/fa,/f( \

Marijary MuZevié, dipl.in2

Y

BMB Laboratorij Brekovié - Umyerni laboraton)

10040 ZAGREB, Culineka cests 87, tel.: ++385 (1) 2866-893, 2865-184, fax: ++385 (1) 2866-892
IBAN: HR2623400091160428706 Privredna banks, MBO; 90741587, OIB: 47590958254

e-mail: info@bmb-laboratorij hr, www.bmb-laboratorij. hr

Slika 16. Potvrda o umjeravanju, BMB (1/4)
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stranica R od 4
page /rllm

[ 18-05 |

L8

Metoda umjeravanja: Predm'cl Jje umjeravan prema odobrenom postupku UP13 Umjeravanje mjerila tlaka
g loz:!:;ue 9, 2016) sukladnom sa Uputom DKD-R 6-1, Umjeravanje mjerila tlaka (Ed. By
Calibration method: ltem is calibrated according to the approved procedure UP13 Calibration of pressure

devices (Issue 9, 2016) compatible with the Guideline DKD-R 6-1, Calibration of
Pressure Gauges (Ed. 3, 2014).

P‘odz'aci klime okoli.5§: Temperatura zraka | Relativna vlaznost Tlak zraka
Environment conditions: Air temperature Humidity Air pressure
0 (%) (hPa)
Mijereno
Mensirad 232...234 40,7 ... 39,1 997,1
Mijer. nesigurnost (U)
Uncertainty 03 2,5 e
Opis predmeta El. pretvornik tlaka sa pokazivatem, mjernog podru¢ja 0 do 100 bar, najmanjeg podjeljka
umjeravanja: 0,001 bar

Item description:

Etalonska oprema: ~ Tlatna vaga WIKA; 0,4/100 bar, tip CPS 5000, tv.br. 50320(45027), mjerne
Used standards: nesigurnosti (k=2) U =5 = 10-5 = p, ali ne manje od 0,4 mbar, umjerena u SMU,
tla¢ni medij plin, naljepnica 04061-630-017-17

Mjerni uvjeti: Mjerilo je umjeravano u laboratoriju.

Measurement conditions: ~ PolozZaj tijekom umjeravanja: horizontalan.
Referentni nivo u centru prikljucka mjerila.
Tla¢ni medij dusik.

Mjerenja su provedena za potrebe medulaboratorijske usporedbe.

ZapaZanja:
Notes:

Rezultati umjeravanja odnose se na navedeno mjerilo i uvjete pri umjeravanju.

The results of calibration are refered to specific object and conditions.

BMB Laboratorij Brekovié ~ Umjemi laboratorij
10040 ZAGREB, Culinetka cesta 87, tel.; ++385 (1) 2866-893, 2915-987, fax: ++385 (1) 2866-892
IBAN: HR2623400091160428706 Privredna banka, MBO: 90741587, OIB: 47590938254
UF19/11 e-mail: info@bmb-laboratorij.hr. www. bmb-laboratorij.hr

Slika 17. Potvrda o umjeravanju, BMB (2/4)
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Lavoslav Kucko
D~V VO
stranica od
page 3 Jrom 4 @
18 - 05
Rezultati mjerenja:
Measurement results:
Etalonski tlak 06an na umjeravanom mjerilu
Red. uzamo silazno uzdamo silazno
br. Pe M1 M2 M3 M4
(bar) (bar) (bar) (bar) (bar)
1 0,0000 0,001 0,000 0,001 0,001
2 9,9625 9,964 9,964 9,966 9,965
3 19,9250 19,928 19,929 19,928 19,927
4 29,8877 29,893 29,892 29,893 29,892
5 39,8502 39,855 39,856 39,854 39,853
6 49,8127 49,818 49,819 49,816 49,817
7 59,8131 59,815 59,819 59,817 59,819
8 69,8134 69,823 69,822 69,816 69,820
9 79,8136 79,819 79,820 79,820 79,821
10 89,8139 89,823 89,819 89,823 89,821
11 99,8142 99,825 99,820 99,823 99,821
Srednj < Histereza Ponovi t Mjerna
Reg | Erdlonskitiak | S¢ e | Mierni odmak N bm eslintiot
br Pe M, My, - pe U
(bar) (bar) (bar) (bar) (bar) (bar)
1 0,0000 0,0008 0,0008 0,0005 0,0010 0,0011
2 9,9625 9,9647 0,0022 0,0005 0,0011 0,0012
3 19,9250 19,9279 0,0028 0,0010 0,0017 0,0020
4 29,8877 29,8923 0,0046 0,0009 0,0007 0,0030
5 39,8502 39,8545 0,0043 0,0011 0,0034 0,0040
6 49,8127 49 8174 0,0047 0,0010 0,0028 0,0050
7 59,8131 59,8176 0,0045 0,0027 0,0017 0,0060
8 69,8134 69,8203 0,0069 0,0019 0,0061 0,0070
9 79,8136 79,8200 0,0064 0,0011 0,0009 0,0080
10 89,8139 89,8214 0,0075 0,0027 0,0019 0,0090
11 99,8142 99,8221 0,0079 0,0036 0,0013 0,0100

BMB Laboratorij Brekovi¢ — Umjemi laboratorij
10040 ZAGREB, Culinetka cesta 87, tel.: ++385 (1) 2866-893, 2915-987, fax: ++385 (1) 2866-892
IBAN: HR2623400091160428706 Privredna banka, MBO: 90741587, OIB: 47590958254
e-maul; info@bmb-laboratorij. hr, www.bmb-laboratori). hr

Slika 18. Potvrda o umjeravanju, BMB (3/4)
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Slika 19. Potvrda o umjeravanju, BMB (4/4)
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7. ANALIZA REZULTATA

U sklopu analize rezultata usporedene su vrijednosti dobivene mjerenjem u Laboratoriju za

procesna mjerenja (LPM) te u BMB laboratoriju Brckovi¢. Usporedivana su mjerna

odstupanja, mjerne nesigurnosti, vrijednosti ponovljivosti i histereze, izracunate su E,

vrijednosti te su svi ti podaci prikazani Tablicom 14 i Slikom 20.

Tablica 14.  Usporeba rezultata LPM / BMB
) ] Razlika Mjerna Mjerna

Etalon | Odstupanje | Odstupanje _ _

Tlak (BMB - | nesigurnost | nesigurnost En
LPM/ (BMB) (LPM)

[bar] LPM) (LPM) (BMB) [-]
BMB [bar] [bar]

[bar] [bar] [bar]

tlacna

0 0,0008 0,0000 0,0008 0,0008 0,001 | 0,625
vaga
tlacna

10 0,0022 0,0017 0,0005 0,0011 0,001 | 0,336
vaga
tlacna

20 0,0028 0,0025 0,0003 0,0015 0,002 | 0,120
vaga
tlacna

30 0,0046 0,0031 0,0015 0,0019 0,003 | 0,422
vaga
tlacna

40 0,0043 0,0041 0,0002 0,0025 0,004 | 0,042
vaga
tlacna

50 0,0047 0,0048 | -0,0001 0,0030 0,005 | 0,017
vaga
tlacna

60 0,0045 0,0058 | -0,0013 0,0034 0,006 | 0,189
vaga
tlacna

70 0,0069 0,0068 0,0001 0,0040 0,007 | 0,012
vaga
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Slika 20. Grafi¢ki prikaz odstupanja i mjernih nesigurnosti

Analiza rezultata pokazala je kako je prema iznosu vrijednosti laboratorij BMB Brckovié

zadovoljio u svim mjernim tockama, odnosno da je E, vrijednost u svim mjernim tockama

manja od 1.
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8. ZAKLJUCAK

Mjerenje 1 umjeravanje su procesi koji zahtijevaju stalno potvrdivanje rezultata i iskazanih
mjernih nesigurnosti. S ciljem otkrivanja sustavnih pogresaka kao i dokazivanja mjeriteljskih
sposobnosti, umjerni laboratoriji uvode odgovarajué¢e mjere osiguranja kvalitete rezultata kao
Sto je sudjelovanje u medulaboratorijskim usporedbama. Medulaboratorijske usporedbe su
najprikladnije sredstvo kontrole kvalitete rezultata nekog laboratorija te dobar alat za provjeru
svih elemenata umjeravanja. Zahtijevaju velik utroSak vremena, a zahtijeva ih i norma HRN
EN ISO/IEC 17025:2007. Jedan od bitnih razloga zaSto laboratoriji primjenjuju navedenu
normu je postizanje statusa akreditiranog tijela ¢ime stjeCu prednost na trzistu, dokazujuéi
svoju osposobljenost. Svrha ovog rada bila je organizirati, provesti i analizirati
medulaboratorijsku usporedbu umjernih laboratorija za tlak koji koriste plinske tla¢ne vage
kao etalone. Tla¢ne vage su dominantna mjerila srednjeg i visokog tlaka i to su vrlo osjetljivi i
precizni instrumenti koji predstavljaju jedna od najto¢nijih mjerila tlaka. Provedena je
bilateralna medulaboratorijska usporedba rezultata mjerenja tlaka u rasponu od 0 do 7 MPa.
Sudionici su Laboratorij za procesna mjerenja Fakulteta strojarstva i brodogradnje (pilot
laboratorij) i BMB laboratorij Brckovi¢ (sudjelujuéi laboratorij). Koristeni prijenosni standard
je pretvornik tlaka visokog razreda to¢nosti. Mjerenja u svakom od laboratorija izvedena su
po A metodi prema DKD-u §to znaci da su sadrzavala dvije uzlazne i dvije silazne serije uz tri
predoptereenja na samom pocetku mjerenja. Rezultati su pokazali kako je mjerna
nesigurnost BMB laboratorija Brckovi¢ ve¢a od mjerne nesigurnosti Laboratorija za procesna
mjerenja (LPM) te da su kod oba laboratorija najveca odstupanja zabiljeZena kod najvecih
tlakova, a najmanja odstupanja kod najmanjih tlakova. Analizom rezultata dva su laboratorija
usporedena preko E, vrijednosti, $to je uobic¢ajeno za umjerne laboratorije. E, vrijednosti su

manje od 1 u svim mjernim to¢kama $to znaci da je sudjelujuci laboratorij zadovoljio.
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