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Настоящая рекомендация распространяется на хроматографы промышленные газовые
PGC 90.50 (даlrее - хроматографы) и устаIIавливает методику их первичной и перио-
дической поверки.

Настройка условий анализа, сбор, обработка хроматографических данньгх, об-
работка и хранение результатов проведённьгх анализов осуществJuIется с помощью
прогрaммы кАнализатор> (Приложение 4).

Межповерощrый интервал хроматографа - 1 год.

Внимание!



1. Хроматографы, предназначенные для анализа
компонентного состава природного газа

1.1 Операции поверки

При проведеЕии поверки выполняются операции, указtlнные в таблице 1.

Таблица 1

Наименование и последовательность операций
Номер пунк-
та рекомен-

дации по
поверке

Проведение операций при
повеDке

поверки после ремонта
и хDанения

в эксплуата-
ции

ВНеШНИЙ OCMOTD 1.6.1 да да
Опробование:

- определеЕие сопротивления изоJIяции сило-
вых и контроJIьно-измерительньD( цепей

- определение уровня фrгуrстуационньгх шу-
мов и дрейфа нулевого сигнала

- опDеделение пределадетектирования

1.6.2.I

1.6.2.2
1.6.2.з

да

да
да

нет

да
да

Определение метрологических характеристик
хроматографа PGC 90.50:

- определение среднеквадратического откJIо-
нения результатов определения теплоты
сгорания

- определение относительного изменения ре-
зультатов измерений теплоты сгорания за
24 часа непDеDывной работы

1 .6.3.1

t.6.з.2

да

да

да

да



руководством по эксплуатации для хроматографов промышленньIх газовьIх
PGC 90.50;

правилtlп,lи устройства и безопасной эксплуатации сосудов, работающих под
давлениом, угверждёнными Госгортехнадзором России;

прtlвилalluи технической эксплуатации электроустановок потребителей и прЕtви-
лtlI\,Iи техники безопасности при эксплуатaщии электроустановок потребителеЙ, утвер-
ждённьrми Госэнергонадзором России.
Лица, которым поручено проведение поверки, должны подробно изучить <Хромато-
графы промышленные газовые РGС 90.50. Руководство по эксплуатации), а также
настоящую рекомеЕдацию.

1,4 Условия и место проведения поверки

Поверка может проводиться как в лаборатории, тtж и непосредственно на объекте (в
месте установки) хроматографа.
При проведении поверки соблюдаются нормальные условия по ГОСТ 12997

температура окружающего воздуха, ОС 20+5
относительнЕuI влажность окружающего воздуха, О/о от 30 до 80

атмосферное давление, кПа от 84 до 10б,7

Изменение давления в процессе поверки не должно превышать t5 кПа;

Напряжениепитания, В 220(rfi)

Частотапеременного тока, Гц 50tl
Механические воздействия, внешние электрические и магнитные поJLf,, кроме земно-
го, влшяющие на рабоry хроматографа должны отсутствовать.

1.5 Подготовка к поверке

Перед проведением поверки вьшолЕяются следующие подготовительные работ:
1.5.1 Газовые смеси в баллонах вьцерживают в помещении, в котором проводится
поверка, в течоние 24 часов.
1.5.2 Хроматограф подготавливают к работе в соответствии с Руковолством по экс-
пJryатации на хроматографы промышленные газовые PGC 90.50.
1.5.3 Проверку герметиtшости гtвовьп< линий хроматографа производят в соответ-
ствии с Руководством по эксплуатации на хроматографы промьrшленные газовые PGC
90.50.
Впимание! Проверку герметичности газовьгх линий проводят при откJIючённом пи-
тании моста детектора по теплопроводности (Jo:O).

1.5.4 Поверку хроматографа начинают через 3 часа после вкJIючения электрического
питания и подачи газа-носитеJIя и вспомогательньD( гtвов.

1.6 Проведение поверки

1.6.1 Внешний осмотр.
При внеШнем осмоТре устанаВливаюТ соответстВие поверяемого хроматографа сле-

дующим требованиям:
соответствие комплектности моделей хроматографа паспортным данным;

отсутствие внешних повреждений блоков, качество покрытий, отсуtствие внеш-

них повреждений, царtшин на взрывозащищённьгх узпах и элементах;

чёткость маркировки;
- соответствие эпементов взрывозащиты руководству по экспJryатации на хромато-

графы промышленные гttзовые PGC 90.50.

|.6.2 Опробование.



L6,2.| Определение сопротивления изоляции силовьtх и контрольно-измерительньD( цепей
производят в соответствии с Руководством по эксплуатации Еа хроматографы промышлен-
ные газовые PGC 90.50.

1.6.2.2 Определение уровня шуN{ов и дрейфа нулевого сигнала.
С помощью програп{мы кАнализатор) устанавливают режим отображения измерительной
информации, позволяющий фиксировать значения уровня шр!ов и дрейфа нулевого сигнала.
Нулевую линию регистрируют в течение l часа при максимальном значении чувствительно*
сти хроматографа.
Уровень флуктуационньD( шр{ов нулевого сигнала (АХ) принимают равным tlп{плитуде по-
вторяющихся колебаний нулевого сигнала с периодом не более 20 секунд.

fuейф нулевого сигнала принимaют равным наибольшему смещению нулевого сигнала в те-
чение 1 часа.

Дрейф нулевого сигнала не должен превышать 15 мкВ/ч, а уровень флуктуачионньгх шуI!(ов

не должен бьпь выше 1,5 мкВ.

L6.2.З.Щля опрелеления предела детектировtIния в хроматограф в автоматическом режиме 10

раз вводят ГСО. После автоматической обработки хроматогрtllvlмы из протокола анализа счи-
тывают значения площадей хроматографических пиков и концентрацию пропана в ГСО.

Прелел детектирования детектора в г/см3 рассчитывают по формуле:
га 2^х.GUr, = ъ.v* '

где ДХ - экспериментально полгIенное значение уровня флуктуачионньD( шрлов, В;
G - масса контрольного компонента (пропана), г;

Vо - расход гtва-носитеJIя, см3/с;

ý -.р.д"еарифметическое значение площади пика пропана, В,с.

где

1.6.3 Определение мецологических характеристик.

1.6.3.1 Определение относительного среднеквадратического откJIонения результатов опреде-

ления теплоты сгорания.
ГСО вводят в хроматограф в автоматическом режиме не менее 10 раз.
обработки хроматогрttп,tмы считывtlют значения теплоты сгорtlния и

неарифметическое значение (Н ).
относительное среднеквадратическое откJIонение результатов
ют по формуле:

Значение G опрелеляют по формуле:
р.м.с .ч

G = 0,0l ПТ + 2;Ё,
Р - атмосферное давление в момент измерений, Па;
М - молекуJIярнiш масса пропана - 44 г/моль;
Со - объёмншI доJuI пропана в газовой смеси, %о_;

V* - объём введённоЙ в хроматограф смеси, см3;

R - универсаJIьнtuI газовzul постоянная, R = 8,3 , 106 || _,"' ,
моль,оС'

t - температура в месте установки дозатора, ОС.

Полуrенное значение предела детектировtlния не дол{сно превышать 1,10-8 г/см3.

после tlвтоматической

рассчитывtlют их сред-

измерений о оценива-

100

н

/ 
-\аI(H, - HI



где Hi- зночение i-го измерения теплоты сгораниJI, Цж/rЗ;
n - число результатов измерений.

Полуrенное значение среднеквадратического откJIонения результатов измерения теп-
лоты сгорания не должно превышать 0,05%.

1.6.3.2Определение относительного изменения результатов измерений теплоты сго-

рания за 24 часа непрерывной работы.
Условия измерения и контрольная смесь аншIогичны, описaнным в п.1.6.3.1. Прово-
дят операции, опис.tнные в п.l.б.3.1. Через 24 часов непрерывной работы повторяют
измерения по п. 1.6.3. 1.

Относительное изменение результатов измерений теплоты сгорания за24 часа работы
хроматографа рассчитывают по формуле:

lп, - пl
Б,=Ц.l00,

н
где Н, Н,- значения результатов измерения теплоты сгорания в начальньй мо-
мент и через 24 часц соответственно.

Значение относительного изменения результатов измерений теплоты сгорtlния за 24
часа непрерывной работы не должно превышать 2Оlо.

1.7 Оформлениерезультатовповерки

Результаты поверки хроматографц прелназначенного для tlнализа природного гдlа,
заносят в протокол, форма которого приведена в Приложении 1.

Хроматографы, не удовлетворяющие требованиям настоящей рекомендации, к при-
менению не допускtlют и на них вьцают извещение о непригодности с укtшанием
причин.
На хроматографы, удовлетворяющие требованиям настоящей рекомендации, оформ-
JIяют Свидетельство о поверке в соответствии с Порялком проведения поверки
средств измерений, требования к знаку поверки и содержанию свидетельства о повер-

ке (угв. прикtвом Министерства промышленности и торговли РФ от 2 пюля 2015 Г. Jф

l 81 5).



наименование и последовательность операций
поверки

Номер пунк-
та рекомен-

дации по
поверке

Проведение операчий при
поверке

поQле ремонта
и хрtшения

в эксплуата_
ции

Внешний осмотр 2.6.1 да да

Опробование:

- определение сопротивления изоJUIции сило-
BbIx и контрольно-измерительньD( цепей

- определение уровня флуктуационньж шу-
мов и лрейфа нулевого сигнаJIа

- определение пределадетектирования

2.6.2.|

2.6.2.2
2.6.2.з

да

да
да

нет

да
да

Определение метрологических характеристик
хроматографа PGC 90.50:

- определение среднеквадратического откJIо-
нения вьIходного сигнала (площади пика
пропана)

- определение относительного изменения вы-
ходIого сигнала (площади пика пропана) за
24 часа непрерывной работы

2.6.з.|

2.6.з.2

да

да

да

да

2. Хроматографы общепромышленного назначенпя
с детектором по теплопроводности



- Колонка г€вохроматографическiш металлическм:

рuвмеры: ан - 4мм, авн - 3мм, L - 1м;
сорбент: силохром S-80 зернением 0,25-0,315.

ПDимечанпя:
l. Щоrryскается проведение поверки с использованием рабочих колонок при рабочих условиях ан€lлиза.
2.,Щоrryскается примеrшть другие средства поверки, обеспечивающие определение и контроль метологи-

ческих и техниtIеских характеристик хроматографов с требуемой точностью.

2,3 Требования безопасности

При проведении поверки соблюдают требования безопасности, оговоренные следу-
ющими докуIuентап{и:

правилЕlп,tи, укЕLзанными в Госуларственных стандартах ГОСТ |2,2.00З, ГОСТ
|2.2.007 -0, ГОСТ 227 82.7 ;

руководством по эксплуатации N|я хроматографов промыцшенньrх гtвовьD(
PGC 90.50;

прttвилtlп{и устройства и безопасной эксплуатации сосудов, работающих под
давлением, угверждёнными Госгортехнадзором России;

правилtll\,lи технической эксплуатации электроустановок потребителей и прави-
лами техники безопасности при эксплуатации электроустановок потребителей,

утвержлёнными Госэнергонадзором России.
Лица, которым порr{ено проведение поверки, должны подробно изrшть кХромато-
графы промышлеЕные гzвовые PGC 90.50. Руководство по эксплуатации>, а также
настоящую рекомендацию.

2,4 Условия и место проведения поверки

Поверка может проводиться как в лаборатории, так и непосредственно на объекте (в
месте устtlновки) хроматографа.
Условия анilIиза:

температуратермостата 70ОС;
ток детектора 230 мА;

расход газа-носитеJuI 20 м.т/мин.
При проведении поверки соблюдаются нормальные условия по ГОСТ 12997:

- температура окружtlющего воздуха, ОС 20+5

- относительнtul влажность окружtlющего воздуха, О/о от 30 до 80

- атмосферное дtlвление, кПа от 84 до 106,7

Изменение давления в процессе поверки не должно превьIшать +5 цПа;
Напряжение питания, В 220(:l;)

Частота переменного тока, Гц 50t1
Механические воздействия, внешние электрические и магнитные поJlЕ, кроме земно-
го, влияющие на рабоry хроматографа лолжны отсутствовать.

2,5 Подготовка к поверке

Перел проведением поверки выполняются следующие подготовительные работ:
2.5.1 Газовые смеси в баллонах вьцерхивtlют в помещении, в котором проводится
поверка, в течение 24 часоь.
2.5.2Хроматограф подготавливают к работе в соответствии с Руковолством по экс-
плуатации на хроматографы промышленные газовые РGС 90.50.
2.5.3 Проверку герметичности гtвовьD( линий хроматографа производят в соответ-
ствии с Руковолством по эксплуатации на хроматографы промышленные газовые
рGс 90.50.



Внимание! Проверку герметичности газовых линий проводят при откJIючённом пи-
тании моста детектора по теплопроводности (Jo:O).

2.5.4 Поверку хроматографа начинают через 3 часа после включения электрического
питания и подачи гща-носитеJUI и вспомогательньD( газов.

2,6 Проведение поверки

2.6.| Внешний осмотр.
При внешнем осмотре устанавливают соответствие поверяемого хроматографа следую-
щим требованиям:

соответствие комплектности моделей хроматографа паспортным данным;
отсутствие внешних повреждений блоков, качество покрытий, отсутствие внеш-
них повреждений, царапин на взрывозащищённьгх узлах и элементЕlх;
чёткость маркировки;
соответствие элементов взрывозащиты руководству по эксплуатациина хромато-
графы промышленные гttзовые PGC 90.50.

2.6.2 Опробование.

2.6.2.I Определение сопротивления изоJIяции силовьIх и контрольно-измерительньD(
цепей производят в соответствии с Руководством по экспJryатации на хроматографы
промышленные гЕвовые PGC 90.50.

2.6.2.2 Определение уровеня шр{ов и дрейфа нулевого сигнаJIа.
С помощью программы кАнализатор) устанавливают режим отображения измеритель-
ной информации, позволяющий фиксировать значения уровня шуN{ов и дрейфа нулевого
сигнала. Нулевую линию регистрируют в течение 1 часа при мЕжсимальЕом значении
чувствительности хроматографа.
Уровень флуктуационных шр{ов нулевого сигнала (ДХ) принимают рtlвным ilil,rплитуде
повторяющихся колебаний нулевого сигнала с периодом не более 20 секунд.

Дрейф нулевого сигнала принимают равным наибольшему смещению нулевого сигнала
в течение 1 часа.

Дрейф нулевого сигнала не должен превышать 15 мкВ/ч, а уровень флуктуационньrх
шуп{ов не должен быть выше 1,5 мкВ.

2.6.2.З ,Щля определения предела детектирования в хроматограф в автоматическом ре-
жиме 10 раз вводят ГСО. После автоматической обработки хроматогрчlп,lмы из протокола
анализа считывttют значения площадей хроматографических пиков и концентрацию
пропана в ГСО.

Предел детектирования детектора в г/см3 рассчитывают по формуле:

С = 1ох,G_nin - 
ý.ц" '

где ДХ - экспериментЕtльно поJryченное значение уровня флуктуачионньD( шумов, В;
G - масса контрольного компонента (пропана), г;

V." - расход газа-носителя, с*3/с;

S - ср"д""арифметическое значение площади пика пропана, В,с.

Значение G определяют по формуле:
р.м.с.ч_

G = 0.0l .:-;---:*,
R.(t + 27З,l5)'

где Р - атмосфорное давление в момент измерений, Па;
М - молекулярнчш масса пропана - 44 г/моль;



Со - объёмнtш доля пропана в газовой смеси, 0/о;

V* - объём введённой в хроматограф смеси, см3;

R - универсальнtш газовЕuI постоянн€ш, R = 8,3 .10б

t - температура в месте установки дозатора, ОС.

Па.смз

Полуrенное значение предела детектирования не должно превышать 1.10-8 г/см3.

2.6.З Определение метрологических характеристик.

2.6.3.1Определение относительного среднеквадратического откJIонения вьD(одного
сигнапа (площали пика пропана).

ГСО вводят в хроматограф в автоматическом режиме не менее 10 раз. После автома-
тическоЙ обработки хроматогрaммы считывают значения вьD(одного сигнала (площа-

ди пика пропана) и рассчитывают их среднеарифметическое значение 1 Х 1.

Относительное среднеквадратическое отклонение результатов измерений о оценива-
ют по формуле:

г-----Г-- j

/IE, -хI
In-l'
вьrходного сигнала (площади пика пропана), О/о

п - число результатов измерений.
Полученное значение среднеквадратического отклонения результатов измерения вы-
ходного сигнала (площади пика пропана) не должно превышать 10lо.

2.6.3.2Определение относительного изменения вьD(одного сигнала (площади пика
пропана) за24 часа непрерывной работы.

Условия измерения и контрольнzlя смесь аналогичны, описtlнным в п.2.6.3.1. Прово-
д[т операции, описанные в п.2.6.3.1. Через 24 часов непрерывной работы повторяют
измерения по п.2.6.3.1.
Относительное изменение вьtходного сигнала (площади пика пропана) за 24 часара-
боты хроматографа рассчитывают по формуле:

lя, -Tl
Б, = J_--:J,100,

х
где Х , Х, - значения результатов измерения вьD(одного сигнtlла (площали пика
пропана) в начiUIьный момент и через 24 часа, соответствонно.
Значение относительного изменения вьD(одного сигнала (площади пика пропана) за24
часа непрерывной работы не должно превышатьЗО/о.

Оформление результатов поверки

Результаты поверки хроматографа общепромышленного назначения с детектором по
теплоtIроводности заносят в протокол, форма которого приведена в Приложении2.
Хроматографы, не удовлетворяющие требованиям настоящей рекомендации, к при-
менению не допускЕlют и на них вьцают извещение о непригодности с укtваrrием
причин.
На хроматографы, удовлетворяющие требованиям настоящей рекомондации, оформ-
ляют Свидетельство о поверке в соответствии с Порядком проведения поверки
средств измерений, требования к знtlку поверки и содержанию свидетельства о повер-
ке (угв. приказом Министерства промышленности и торговли РФ от 2 июля 2015 г. Ns

1815).

моль.оС'

__100\)-_
х

где Xi - зн4чоние i-го измерения
об.;

z.1
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3. Хроматографы общепромышленного назначения
с электрохимическим детектором

3.1 Операции поверки

При проведении поверки выполЕяются операции, укванные в таблице 1.

Таблица l

ll

Операции, выполняемые при проведении поверки

Наименование и последовательность операций
поверки

Номер пунк-
та рекомен-

дации по
поверке

Проведение операций при
повеDке

после ремонта
и хDанения

в эксплуата-
ции

Внешний осмотр з.6.1 да да

Опробование:

- определение сопротивления изоJIяции сило-
BbIx и контрольно-измерительньD( цепей

- определение уровня флуктуационньж шу-
мов и дрейфа нулевого сигнала

- определение пределадетектирования

3.6.2.|

3.6.2.2
з.6.2.з

да

да
да

нет

да
да

Определение метрологических характеристик
хроматографа PGC 90.50:

- определение среднеквадратического откJIо-
нения вьгходного сигнала (площади пика
сероводорода или метилмеркаптана)

- определение относитеJIьного изменения вы-
ходIого сигнала (площали пика сероводо-

рода или метилмеркаптана) за 24 часа не-
прерывной работы

3.6.з.1

з.6.з.2

да

да да

да



3.3 Требования безопасности

При проведении поверки соблюдают требования безопасности, оговорен-
ные следующими докуl!лентilми :

правилtlп{и, указшtными в Государственньtх стандартах ГОСТ 12.2.00З, ГОСТ
|2.2,007 -0, ГОСТ 227 82.7 ;

руководством по экспJryатации для хроматографов промышленньж газовьгх PGC
90.50;
правилtt}dи устройства и безопасной эксплуатации сосудов, работающих под дав_
лением, угвержлёнными Госгортехнадзором России;
прЕlвилап{и технической эксплryатации электроустановок потребителей и правила-
ми техники безопасности при эксплуатации электроустilновок потребителей,

утвержлёнными Госэнергонадзором России.
Лица, которым порr{ено проведение поверки, долхны полробно изrшть

кХроматографы промышленные газовые РGС 90.50. Руководство по эксплуата-
ции), а также настоящую рекомендацию.

3.4 Условия и место проведенпя поверки

Поверка может проводиться как в лаборатории, так и Еепосредственно на
объекте (в месте установки) хроматографа.

При проведении поверки соблюдаются нормаJIьные условия по ГОСТ

20t5
от 30 до 80

от 84 до 106,7

Изменение давления в процессе поверки не должно превышать +5 кПа;

220

50tl
Механические воздействия, внешние электрические и магнитные поJUI,

кроме земЕого, влияющие на работу хроматографа должны отсутствовать.

3.5 Подготовка к поверке

Перел проведением поверки выполняются следующие подготовительные работ:
3.5.1 Газовые смеси в баллонах вьцерживают в помещении, в котором проводится

поверка, в течение 24 часов.
З.5,2 Хроматограф полготавливают к работе в соответствии с Руководством по 9кс-

плуатации на хроматографы промышленные газовые PGC 90.50.

3.5.3 Проверку герметичности гtвовьп< линий хроматографа производят в соотВет-

ствии с Руководством по эксплуатации на хроматографы промышленные газоВые

рGс 90.50.
Внпмание! Проверку герметичности газовых линий проводят при откJIючённом пи-

тании электрохимического детектора.
з.5.4 Поверку хроматографа начинtlют через 48 часов после вкJIючения электриче-

ского питtlния и подачи газа-носитеJUI и вспомогательньD( гtr}ов.

3.б Проведение поверки

3.6.1 Внешний осмотр.
При внешнем осмотре устанавливtlют соответствие поверяемого хроматографа сле-

дующим требованиям:
- соответствие комплектности моделей хроматографа паспортным данным;

Напряжение питания, В
(:l; )
Частота переменного тока, Гц

\2



- отсугствие внешних повреждений блоков, качество покрытий, отсутствие внешних повре-
ждений, царапин на взрывозаlцищённьur узлЕlх и элементах;
- чёткость маркировки;
- соответствие элементов взрывозаrциты руководству по эксплуатации на хроматографы
промышленные газовые PGC 90.50.

3.6.1.1 Определение сQпротивления изоляции силовых и контрольно-измерительньIх цепей
производят в сQответствии с Руководством по эксплуатации на хроматографы промышлен-
ные газовые PGC 90.50.

З.6.|.2Определение уровня шуN{ов и дрейфа нулевого сигнала.
С помощью прогрЕlп{мы <Анализатор) устанавливalют режим отображения измерительной
информации, позвоJuIющий фиксировать значения уровня шумов и дрейфа нулевого сигнала.
Нулевую линию регистрируют в течение 1 часа при максимальном значении чувствительно-
сти хроматографа.
Уровень флуктуационньD( шуI!{ов нулевого сигнi}ла (АХ) принимtlют рaвным tlп{плитуде по-
вторяющихся колебаний нулевого сигIIала с периодом не более 20 секунд.
Дрейф нулевого сигнaша принимtlют равным наибольшему смещению нулевого сигнаJIа в те-
чение 1 часа.

Дрейф нулевого сигнала не должен превышать 15 мкВ/ч, а уровень флуктуационных шумов
не должен быть выше 2,0 мкВ.

3.6.1.3!ля опрелелениrI пределадетектирования в хроматограф в автоматическом режиме l0
ра3 вводят ГСО. После автоматической обработки хроматогрtlп,lмы из протокола анаJIиза счи-
тывают значения площадей хроматографических пиков и концентрацию пропана в ГСО.
пр.деп детектирования детектора в г/см3 рассчитывают по формуле:

З.6.2 Опробование.

2^x.G
l=-mlп ý'V., 

)

где АХ - экспериментЕrльно полу{енное значение уровня флуктуаuионньD( шумов, В;
G - масса контрольного компонента (сероводорода или метилмеркаптшrа), г;
V., - расход гtва-носитеJIя, см'/с;

S - срелнеарифметическое значение площади пика контрольного компонента (серо-
водорода или метилмеркаптана), В.с.

Значение G определяют по формуле:

где Р - атмосферное давление в момент измерений, Па;
М - молекулярнш масса контрольного компонента: сероводорода - 34 г/моль (метил-
меркаптана - 48 г/моль);
Со - объёмнzuI доJuI контрольного компонента (сероволорода или метилмеркаптана) в
газовоЙ смеси, О/о;

V* - объём введённой в хроматограф смеси, см3;

R - универсальн{UI газовчUI постояннЕUI, R = 8,3 .106 па'сч|=,
моль.оС'

t - температура в месте установки дозатора, ОС.

Полуrенное значение предела детектирования не должно превышать:
по сероводороду - 2.10-10 г/см3;

по метилмеркаптану - 3.10-10 г/смЗ.

lз



3.6.3 Определение метрологических характеристик.

3.6.3.1 Определение относительного среднеквадратического откJIонениJI вы-
ходного сигнаJIа (площали пика сероводорода или метиJIмеркаптана).
ГСО вводят в хроматограф в автоматическом режиме не менее 10 раз. После автома-
тической обработки хроматограммы считывают значения вьIходного сигнала (пло-
щади сероводорода или метилмеркаптана) и рассчитывi}ют их среднеарифметиче_

ское значение (Х ).
Относительное среднеквадратическое откJIонение результатов измерений о оцени-
вают по формуле:

100
\J-_

х
где Xi - значоние i-го измерения вьIходного сигнала (площали пика сероводорода
или метилмеркаптан а), О/о об.;
п - число результатов измерений.
Полryченное значение среднеквадратического откJIонения результатов измерениJI
вьIходного сигнала (площади пика сероводорода или метилмеркtштtlна) не должно
превышать 4О%.

З.6.З.2 Определение относительного изменения вьIходного сигнала (площади
пика сероводорода или метилмеркаптана) за24 часа непрерывной работы.
Условия измерения и контрольнtul смесь аналогичны, описанным в п.1.6.3.1. Прово-
дят операции, описЕlнные в п.1.6.3.1. Через 24 часов неrrрерывной работы повторяют
измерения по п. 1.6.3.1.
Относительное изменение вьIходного сигнала (площади пика сероводорода или ме-
тилмеркЕlптана) за 24 часа работы хроматографа рассчитывают по формуле :

lх, -xl
6, =L__:],l00,х

где Х , Х, - зЕачения результатов измерения вьIходного сигнtlла (площади пика
сероводорода или метилмеркаптана) в начальный момент и через 24 часа, соответ-
ственно.
Значение относительного изменения вьD(одного сигнала (площали пика сероводоро-
да или метилмеркаптана) за24 часа непрерывной работы не должно превышать бО/о,

3.7 Оформлениерезультатовповерки

Результаты поверки хроматографа общепромышленного назначения с электрохими-
ческим детектором заносят в протокол, форма которого приведена в Приложении 3.

Хроматографы, не удовлетворяющие требованиям настоящей рекомендации, к при-
менению не допускЕlют и на них вьцtlют извещение о непригодности с указанием
причин.
На хроматографы, удовлетворяющие требованиям настоящей рекомендации, оформ-
Ju{ют Свидетельство о поверке в соответствии с Порялком проведения поверки
средств измерений, требования к знЕlку поверки и содержанию свидетельства о по-
верке (угв. приказом Министерства промышленности и торговJIи РФ от 2 июля 2015

г. JФ 1815).
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4. Хроматографы общепромышленного назначенпя с жидкостным кра-
ном_дозатором и детектором по теплопроводности

4.1 Операции поверки

При проведении поверки выполняются операции, указанные в таблице l.

4.2 Средства поверки

4.2.I При проведении поверки применяют следующие средства поверки:
Госуларственные стандартные образцы состава-имитаторы сжиженньж углеводород-
ньIх гtвов ГСО-СУГ-ПА, ГСО-СУГ-БТ, ГСО-СУГ-ПТ, ГСО-СУГ-ПБТ (СПБТ), ГСО_
СУГ-ПБА. (ГСО JфNs 9386-2009, 9З87-2009, 9388-2009, 9389-2009, 9390-2009);
поверочная смесь "октан в декане" (массовая концентрация октана 20 мг/см3), ме-
тодика приготовления смеси изложена в приложении 5 настоящей инструкции.
Секунломер СОС пр ба-1, кJIасс точности 2 по TY-25-18t90021-90;
Бюретка типа 1-2-100-0,2 по ГОСТ 29252-9l;
Мегаомметр типа Ф4101, номинальное напряжение 500В.
,Щопускается использовать в качестве контрольньгх поверочных смесей произ-

водственные (отобранные из технологических потоков) смеси, которые аттестованы в ак-
кредитованньD( аналити!Iеских лабораториях (чентрах) или национt}льньD( оргtlнах метро-
логической службы.

4,2.2При проведении поверки применяют следующие вспомогательные материалы и
оборудование:

- гелий газообразный, не хуже марки "А" по ТУ 0271-1,35-ЗlЗ2З949-2005 с изм,1;
- аргон газообразный высший сорт по ГОСТ 1015'|-76 (99,992%);
- trзoT особой чистоты по ГОСТ 9293-74
- водород технический, марки "А" по ГОСТ З022-80;
- возд)rr( марки "А" или "Б" по ТУ 6-21-5-82;
- термометр 4-Б2, диtшазон измерения 0-55ОС, цена деления 0,1 ОС по ГОСТ 215-

73;

аблица l. и, выполняемые ведении

Наименование и последовательность операций
Номер пунк-
та рекомен-

дации по
поверке

Проведение операций при
повеоке

поверки после ремонта
и хранеЕия

в эксплуата-
ции

Внешний осмотр 4,6.1 да да
Опробование:

- определение сопротивлеIIия изоJUIции сило-
вьIх и контрольно-измерительньгх цепей

- определение уровня флуктуационньж шу-
мов и лрейфа нулевого сигнала

- определение предела детектирования

4.6.2

4.6.2.1

4.6.2.2
4,6.2.з

да

да
да

нет

да
да

Определение метрологических характеристик
хроматографа PGC 90.50:

- определение среднеквадратического откJIо_
нения вьD(одного сигнirла (площади пика
контрольного вещества)

- определение относительного изменения вы-
ходного сигнала (площади пика контроль-
ного вещества) за 24 часа непрерывной ра-
боты

4.6.з

4.6.з.t

4.6,3.2

да

да

да

да
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- барометр-анероид типа БАММ-1, диапазон измерения от 80 до 106 кПа, цена де-
ления 0,1 кПа по ТУ 25-11.1513-79;
- психрометр ПБ-lБМ пределы измерений от 0 до 100 %, класс точности 1,5;

колQнка газохроматографическuI металлическая :

ршмеры: Ен-4 мм, Евн - 3 мм, L - 1м;
сорбент: силохром S-80 зернением 0,25-0,315.

примечания:
1 Щоrryскается проведение поверки с использованием рабочих колопок при ра_
бочих условиях анализа.
2 Щоrryскается применять другие средства поверки, обеспечивающие определе_
ние и контроль метрологических и технических характеристик хроматографов
с требуемой точностью.

4.3 Требования безопасности
При проведении поверки соблюдают требования безопасности, оговоренЕые сле-
дующими докр{ентtlми:
- правилtlп,lи, указанными в Государственных стандартах ГОСТ |2,2.00З-9l, ГОСТ
\2.2.00'7 -0-75, ГОСТ 227 82.7 -8l ;

- руководством по эксплуатации дJuI гtвоанализаторов хроматографических типа
PGC 90.50;
- праВилzlNIи устроЙства и безопасноЙ эксплуатации сосудов, работающих под давле-
нием, угверждёнными Госгортехнадзором России;
- правилЕlI\,{и технической эксплуатации электроустчlновок потребителей и правилtlми
техники безопасности при эксплуатации электроустановок потребителеЙ, утвер_
ждённьшли Госэнергонадзором России.
Лица, которым порr{ено проведение поверки, должны подробно изучить " Хромато-
графы промышленные пвовые РGС 90.50. Руководство по экспJryатации", атtжже
настоящуIо рекомендацию.

4.4 Условия и место проведения поверки

Поверка может tIроводиться как в лаборатории, так и непосредственно на объекте (в
месте установки) хроматографа.
Условия Еlнzlлиза:

температуратермостата 70ОС;

ток детектора 230 мА;
расход гtва-носитеJuI 20 мл/мин.

При проведении поверки соблюдаются нормальные условия по ГОСТ |2997:.
температура окружaющего воздухо, ОС 20+5
относительнtul влажность окружaющего воздуха, О% от 30 до 80
атмосферное давление, кПа от 84 до 106,7

Изменение дtlвления в процессе поверки не должно превышать +5 кПа;
Напряжение питания, В 220(]Н)

Частота переменного тока, Гц 50t1
Механические воздействия, внешние электрические и магнитные пoJUI, кроме земного,
влияющие на работу хроматографа лолжны отсутствовать.

4.5 Подготовка к поверке

Перед проведением поверки выполняются следующие подготовительные работ:
4.5.1 Газовые смеси в баллонах вьцерживtlют в помещении, в котором проводится
поверка, в течение 24 часов.
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4.5.2 Хроматограф подготЕlвливilют к работе в соответствии с Руководством по эксплуата-
ции на хроматографы промышленные гtвовые PGC 90.50.
4.5.З Проверку герметичности г€Lзовых линий хроматографа производят в соответствии с
Руковолством по эксплуатации на хроматографы промышленные газовые PGC 90.50.
Внимание! Проверку герметичности газовьтх линий проводят при откJIючённом питании мо-
ста детектора по теплопроводности (Jo:O).
4.5.4 Поверку хроматографа начинtlют через З часа после вкJIючеЕия электрического пита-
ния и подачи газа-носителя и вспомогательньIх газов.

4.6 Проведение поверки

4.6.1 Внешний осмотр.
При внешнем осмотре устанавливaют соответствие поверяемого хроматографа сле-
дующим требованиям:
- соответствие комплектности моделей хроматографа паспортным дЕtнным;
- отсуtствие внешних повреждений блоков, качество покрытий, отсугствие внеIцних
повреждений, царапин на взрывозащищённьD( узлах и элементах;
- чёткость маркировки;
- соответствие элементов взрывозащиты руководству по эксплуатации на хроматографы
промышленные гtвовые РGС 90.50.
4.6.2 Опробование.
4.6.2.| Определение сопротивления изоJuIции силовьD( и контрольно-измерительньIх
цепеЙ производят в соответствии с Руководством по эксплуатации на хроматографы про-
мышленные газовые РGС 90.50.
4.6.2.2 Определение уровеня шуIиов и дрейфа нулевого сигнала.
С помощью прогрztп{мы "Анализатор" устанавливают режим отображения измери-
тельноЙ информации, позвоJuIющиЙ фиксировать значения уровня шумов и дрейфа нуле- во-
го сигнала. Нулевую линию регистрируют в течение 1 часа при максимЕlльном значении
чувствительности хроматографа.
Уровень флуктуациоЕньгх шр{ов нулевого сигнала (АХ) принимают рtlвным tlп,lпли_
туде повторяющихся колебаний нулевого сигнала с периодом не более 20 секунд.
Дрейф нулевого сигнала принимают равным наибольшему смещению нулевого сиг-
налавтечеЕие 1 часа.

Дрейф нулевого сигнала не должен превышать 15 мкВ/ч, а уровень флуктуационных
шуIuов не должен бьrгь выше 1,5 мкВ.
4.6.2.З Щля определения предела детектирования в хроматограф в автоматическом
режиме l0 раз вводят ГСО. После автоматической обработки хроматограп{мы из протоко-
ла анализа считывaют зЕачения площадей хроматографических пиков.
Предел детектирования детектора в г/см3 рассчитывают по формуле:

2^X.G
t =--mш S'V., )

где АХ - экспериментально полrIенное значение уровня флуктуачионньD( шуrлtов, В;
G - масса контрольного компонента (пропана), г;
V.п - расход гtва-носителя, 

"rЗ/";
S - aрaдrraарифметическое значение площади пика пропана, В.с.

Значение G определяют по формуле:
G: C.V"

где С- концентрация контрольного вещества в жидкой пробе, г/см3;

% - объём введённой в хроматограф смеси, см3.
Полуrенное значение предела детектирования н9 должно превышать 1,10-8 г/см3.
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4.6,З Оtrрделенrtе мстрлоIтrческrrх характерпстик.
4.6.3.1 определенис отЁосшт9львого с!tеJlпеква,дратического отк;rоrrени, вьD(од!Jого
сшЕала (площsдr пике ко!rгрольного sещества).
ГСО вволяг в хроматоц,аф в автоматflческом rюжцме не мевее l0 раз. После aEIoMa-
тической обработкл хрматограммы считъвают зяачеппrt вьо(одвого сялвала (площа-

ди шса) и рассчитьвчlют ю( среляеарифметпческое звачевие ( Х- ).
Отвосlтге;ьпое ср€ддеквsдратическое откдоsеIlЕе рсзу.lьтатов измер€Ей о оценIlва-
ют по форrrуле:

l00
х

где xi - зriачевие i-го измерrrия вьвод!ого сйIцала (площадл цш(a цроваЕа), %
о6.;
п - шсло рeзуrьт&mв шмереfr.
Поллеrтвое звачение ср]шекsадрrтЕtlеского откtlоЕеЕrя рgзуJътатов цзidерения вы-
хо.щого спгпа,rа (плоцадв пика прпаяа) не должцо превышать l0й.
4.6.З.2. Опрлсленис относитеrьного измснеяця вьD(одцого сигнала (rl,tоца,щ пика
врпава) за 24 часа вепрерьвtrой работы,
Условпя Iгjмеренrя и коt{трльвая смесь аRалоги.Iцы, оtчtсацвц}{ в п.2.6.3.1. Прово-
дят оперщиц, описанные в п.2.6.3.1. Через 24 часов Еепрерьвкой работш повrоряог
измереЕия по п.2.6.З.l.
0тноситешцое измеЕеIlllе вЕл(одIого сигна,T а (площа.ш пrжа прпава) за 24 часа ра-
бmы хроматографа рассwrтыэают по формуле:

lr, _я
бl = L--:--J.l00,

где б, б,- значешц, р"зудьтrmв язмереrrйя вьD(о,щого сигнала (площадr пrка
шропана) в пачаrькьfr момегг и черз 24 час4 соотв€тствсЕцо.
Звачеiтве отвосительЕою IlзмецеЕия вьD(одноro сигЕа,T а (плоца.ди пцка пропааа) за 24
часа вепрерьввой работы не должпо превышать 3Уо.

4.7 Оформлеrrце резуJьтдтов поЕеркl|

Резуътагы поверки хрматографа обцепрмtш.пешого ваflвчевцrl с жц,щостЕым
крsаоr!a-дозап)рм rt д9текторм по теllлопрводЕостц зацосят в проюкоп, форrrа ко-
тороr,о пршелева в ПриложеЕии 4.
Хрматографы, не удоыrетворяюЕие требовац.ш Еасюлцей рекомеялаi{I'r, к при-
м€ЕеЕию Ее допускlлют и ца Еш< вьцают извещеtlие о яепрI{годllостE с )тщмием
прицш.
На хроматогрфы, удовJlgтворяоще тфоваяиrIм Еаqгояцей ркомевдаrчrп, офрм-
rrяот СвидсгеJrьство о поверке в соответствви с Порrд(ом прведевия пов€рки

ср€дсtв вмеренrrй, тфовашя ( зяаку поЕсрки и содеркrЕию свидетеJlьства о пов€р
ке (1тв, пржазом МI!цястерств.r прм rпленцости Е торговrrй РФ от 2 шоля 2015 г. JS
l Е l 5).

Начаrьшс отдела ФГУп (внииМс)

1,1вlкепер ФГУП <ВНИИМС>

Ш.Р. Фаткудияом

,Щ,А. Пчеlш

а

.Юfr
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Протокол Nч

Год изготовления

Температура окружaющего воздуха

Приложение 1

от( ) 20 г.

Серийньй номер

Условия поверки:

Режим работы хроматографа:

Поверки хроматографа

ПринадлежаттIего

Тип (модель) хроматографа

изготовитель

Атмосферное давление

относительнtUI влажность

Напряжение питания

КонцентрациrI контроJIьной смеси

Температура колоно

Расход гiва-нос

l. Определение дрейфа нуля и уровня флуктуачионньD( шумов

Наименование параN,Iетра
Значение парап,Iетра

допустимое действительное

Дрейф нулевой линии мкВ/ч
Уровень флуктуационньtх шумов мкВ

2. Определение предела детектирования

Значение
вьIходЕо-
го сигна-

Ло,

В.сек

Срелнеариф-
метическое

значение вы-
ХОДIОГО СИГ-

Harra. В.сек

Температу-
ра в месте

установки
дозатора,

0с

Расход
газа-

HocиTeJUI,
см3/с

Атмо-
сферное

давление,
МПа

Масса вве-
денного

KoHTpoJIь-
ного веще-

ства, г

Предел
детекти-
ровzlния

Cmin,

г/см3

Норми-
руемое

значение
Cmin,

г/смз
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3. Определение среднеквадратического отклонения результатов измерений теплоты сго-

рания.

4. Определение относительного изменения результатов измерений теплоты сгорания за
24 часа.

Заключение по результатаIvI поверки

Номер измерения
Теплота сгорания

(низшая),
кДя/м3

Относительное среднеквад-

ратическое откJIонение ре_
зультатов измерений о, 0/о

Нормируемое
значение о, O/о

1

2.

Среднее арифме-
тическое значение

Номер измерения
выборки

Теплота сгорания
(низшая),
кДхс/м3

относительное из-
менение результа-

тов измерений 61, О/о

Нормируемое
значение 61,0й

в начале
цикJIа

в конце
цикJIа

1

2.

Среднее арифме-
тическое значение

Следующую поверку проводить не позднее

(( )) 20 г.

Поверку проводил

(( ,,

20

20 г.



Приложение 2

Протокол Nч QT( >> 20 г.

Поверки хроматографа

ПринадлежатrIего

Тип (модель) хроматографа

изготовитель

год изготовления

Температура окружающего воздуха

Условия поверки:

Серийньй номер

Атмосферное давление

относительнЕUI влажность

Нашряжение питания

Режим работы хроматографа:

Объем пробы

Температура колонок

Расход га:}а-носитеJuI

Ток детектора

1. Опрелеление лрейфа HyJuI и уровня флуктуашионньD( шр{ов

Наименование пара},Iетра
Значение парtlil,Iетра

допустимое действительное

Дрейф нулевой линии мкВ/ч
Уровень флуктуационньtх шуплов мкВ

2. Опрелеление предела детектировzlния

Значение
вьIходно-
го сигна_

I&,
В.сек

Срелнеариф-
метическое

значение вы-
ходного сиг-
нала. В.сек

Температу-
ра в месте
установки
дозатора,

0с

Расход
пlза-

носителя,
сr3/с

Атмо-
сферное

давление,
МПа

Масса вве-
денного

контроль-
ного веще-

ства, г

Предел
детекти-
рования

Cmin,

г/см3

Норми-
руемое

значение
C.in,
г/см3
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3. Определение среднеквадратического отклонения результатов измерений
вьIходного сигнала (площали пика пропана).

4. Определение относитеJьного изменения результатов измерений
вьIходного сигнала (площади пика пропана) за 24 часа.

Номер измерения
Площадь пика
пропана, В.с

Относительное среднеквад-

ратическое откJIонение ре-
зультатов измерений о, О/о

Нормируемое
значение о, 0/о

1

2.

Срелнее арифме-
тическое значение

Номер измерения
выборки

Площадь пика пропана, В.с относительное из-
менение результа-

тов измеренийБбYо

Нормируемое
значение Б1, О/ов начаJIе

цикJIа

в конце
цикJIа

l
2.

Срелнее арифме-
тическое значение

Заключение по результатам поверки

Следующую поверку проводить не позднее

()20г.
Поверку проводил

20 г.
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Протокол J,,lЪ от( )

Приложение 3

20 г.

Поверки хроматографа

Принадлежащего

Тип (модель) хроматографа

изготовитель

Год изготовления

Температура окружающего воздуха

Условия поверки:

Серийньй номер

Атмосферное давление

относительнtlя влtDкность

Напряжение питания

Режим работы хроматографа:

Объем пробы

Концентрация контроJьной смеси

Температура колонок

Расход газа-носитеJuI

1. Определение дрейфа нуля и уровня флуr<туачионньD( шумов

Наименование параметра
Значение параметра

допустимое действительное

Дрейф нулевой линии мкВ/ч
Уровень флуктуационньIх шумов мкВ

2. Определение предела детектирования

Значение
вьIходно-
го сигна_

Л&о

В.сек

Среднеариф-
метическое

значение вы-
ходного сиг-
напа. В.сек

Температу-
ра в месте

установки
дозатора,

0с

Расход
гtва_

носитеJUI,
сr3/с

Атмо-
сферное

давление,
МПа

Масса вве-
денного

контроль-
ного веще-

ства, г

Предел
детекти-
рования

Cmin,

г/см3

Норми-
руемое

значение
Cmin,

г/см3

2з



3. Определение среднеквадратического отклонения результатов измерений
выходного сигнаJIа (площади пика сероводорода или метилмеркаптана).

4. ОпределениеотноситоJьногоизменеЕиярезультатовизмерений
вьIходного сигнz}ла (площади пика сероводорода или метилмеркаптана) за24 часа.

Заключение по результатам поверки

Номер измерения
Площадь пика сероводо-

рода (метилмеркаптана),
В.с

Относительное среднеквад-

ратическое откJIонение ре_
зультатов измерений о, О/о

Нормируемое
значение о,0%

1

2,

Среднее арифме-
тическое значение

Номер измерения
выборки

Площадь пика сероводоро-
да (метилмеркаптана). В.с

относительное из-
менение результатов

измерений 61, 0/о

Нормируемое
значение Б1, 7о

в начале

цикла
в конце
цикла

1

2.

Среднее арифметиче-
ское значение

следующую поверку проводить не позднее

(D20г.

Поверку проводил

20 г.
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Приложение 4

Протокол J,lb от( 20 г.

Поверки хроматографа

Принадлежащего

Тип (молель) хроматографа

изготовитель

Год изготовления

Температура окружающего воздуха

Условшя поверкш:

Серийньй номер

Атмосферное давление

относительнаrI влажность

Напряжение питания

Режим работы хроматографа:

Объем пробы

Концентрация контрольной смеси

Температура колонок

расход газа-нос

Ток детектора

1. Определение дрейфа HyJuI и уровня флуктуаuионньD( шуil(ов

Наименование параметра
Значение параметра

допустимое действительное

Дрейф нулевой линии мкВ/ч
Уровень флуктуационньIх шумов мкВ

2. Определение предела детектирования

Значение
вьIходно-
го сигна-

Лd,

В.сек

Срелнеариф-
метическое

значение вы-
ходного сиг_
ншlа, В.сек

Температу-
ра в месте

устilновки
дозатора,

0с

Расход
газа-

носитеJUI,
смз/с

Атмо-
сферное

давление,
МПа

Масса вве-

денного
контроль-
IIого веще-

ства, г

Предел
детекти-
ровzlния

Сmiп,

г/смз

Норми-
руемое

значение
Сmiп,

г/см3
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3. Опрелеление среднеквадратического отклонения результатов измерений
вьtходного сигнЕIла (площади пика контроJьIIого вещества).

4. Определениеотносительногоизменениярезультатовизмерений
выходного сигнапа (площади пика контрольного вещества) за24 часа.

Заключение по результатаN,I поверки

Номер измерения
Площадь пика,

В.с

Относительное среднеквад-

ратическое откJIонение ре_
зультатов измерений о, 0/о

Нормируемое
значение о, О/о

2.

Среднее арифме-
тическое значение

Номер измерения
выборки

Площадь пика, В.с относительное из-
менение результа-

тов измерений ft,0/o

Нормируемое
значение Бt, 0/ов начЕчIе

цикJIа
в конце
цикJIа

l
)

Среднее арифме-
тическое значение

Следующую поверку проводить не позднее

()20г.
Поверку проводил
с( 20 г.

26



Приложение 5

Контрольная смесь (дшее смесь) октана в декане применяется для поверки
хроматографа PGC 90.50 при анализе жидких проб. Смесь готовится непосредственно
перед проведением поверки. Концентрация октана в декане 20 мг/см3.
1.fuя приготовления смеси применяют следующие средства:
- октан, квалификации "хч" (или "ч") по ТУ 6-09-6б1 (или по ТУ 6-09-3748);
- декан, квалификации "хч" (или "ч") по ТУ 6-09-659 (или по ТУ 6-09-3614);
- весы лабораторные рычажные с наибольшим пределом взвешивания 200 г и ценой
деления 0,1 мг,2-го классаточности по ГОСТ 7З28;
- гири накJIадные,2-го кJIасса точности по ГОСТ 1З28;
- колбы мерные с одной отметкой и пришлифованной пробкой, наIIивные,
вместимостью l00 мл,2-го классаточности по ГОСТ |770;
- пипетка с делениями, прямЕUI, исполнения 4-7,2-го класса точности,
вместимостью 5 мл по ГОСТ 29227;
- термометр лабораторный 4д с ценой деления 0,1оС и диапtвоном измерения 0-50оС.

2. При приготовлеЕии смеси соблюдаются следующие условия:
- температура окружtlющего воздуха - (20t2)'С;
- относительнtш влажность окруж{lющего воздуха - в пределах от 30 до 80%;
- атмосферное давление не должно меняться во время приготовления смеси более
чем на *680 Па.

3. Перед приготовлением смеси выполняются следующие операции:
о высушивают в сушильном шкафу чисто вымытую мерную колбу до постоянного
веса (перед взвешиванием колбу охлаждают до температуры окружающего воздуха в
эксикаторе над хлористым ка;rьцием);
о используемые реактивы, растворители, химическую посуду вьцерживtlют в
помещении где готовится контрольнtUI смесь, не менее 2 часов;
о проверяется "нуль" весов и, в слr{ае необходимости, весы регулируются,

4. Смесь приготавливaют следующим образом:
о взвеIцив.lют пустую мерную колбу;
. взвешивают в мерной колбе (2+0,2) г октана
.доводят уровень жидкости (декана) в мерной колбе до кольцевой отметки - 100
смз (положение уровня по нижнему мениску);
о перемешивают содержимое мерной колбы, осторожно перевораtмвuul ее вверх и
вниз (ло 30 раз).
Концентрачия октана в растворе, приготовленном весо-объемным методом,
определяют по уравнению:

где Со - концентрация октана в поверочной смеси, мг/см3;
mi - масса растворяемого контрольного компонента, мг;
V - объем приготовленного pu"r"opu, сr3.

Суruмарная погрешность концентрации октана в поверочной смеси не превышает
+2,5оА для определеЕия минимtlльного значениJI allчfплитуды вьIходного сигншlа (в
поверочной смеси используется октан "хч") и *5% при прочих метрологических
определениях (используется октан "ч").

г -Пi"о-ч
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Приложение 6

Проведение поверки хроматографа PGC 90.50 при работе с ПО "Анализатор"
(операционная система WINDOWS).

Проведение поверки предусматривает измерение и расчёт:
значения лрейфа Еулевого сигн€rла;

уровня флуктуаuионньD( шр{ов нулевого сигнала;
ЗначениЙ относительного среднего квадратического откJIонения (ОСКО)
ВЬrХОДного сигнaша (площади пика пропана, сероводорода или метилмеркаптана)
или результатов измерений теплоты сгорания ГСО;
значения IIредела детектирования.

В комплект поставки прогр€lп{мы "Анализатор" вкJIючена HacTpoeHHarI
методика поверки дJuI промышленного хроматографа. Описание настроек типовой
методики поверки приведено в [1].

l. Запись нулевого сигнала детектора.
Запись нулевого сигнi}ла используется для одновременного определения

ДРейфа И УРОВня флуктуационньIх шумов детектора. Последняя величина
используется дJUI косвенного определения предела детектирования.
1.1 ПОверяемый хроматограф выведите на режим, соответствующий типу поверяемо-
го хроматографа.
1.2. С помоЩЬю команды меню "Сбор\Выбор методик сбора" вызовите диалоговое
ОКнО "Выбор методик сбора" (см. Раздел 3.1 [1]) и выполните следующие операции:

на панели "Хроматографы комплекса" выберите поверяемый хроматограф (если в
СОСтаВе комплекса, обслуживаемого программоЙ "Анализатор", входят несколько
хроматографов);
на панели ".Щетекторы" выберите дJuI поверяемого детектора методику с на}вtlнием
<Поверка }Ф>, где J\Ъ - номер поверяемого хроматографа;
с помощью кнопки "Применить" подтвердите текущий выбор режима сбора ин-
формации.

1.3. !ля проведения записи нулевого сигнала с детектора выполните следующие
операции:

с помощью команды меню "Сбор\}Iастройка сбора" вызовите диЕuIоговое окно
"Настройка событийньD( параметров сбора" и в раскрывающейся строке выбрать

режим сбора кЗапись нулевого сигналa>;

с помощью команды меню "Команды сбора\Старт" запустите запись нулевого
сигнала;
после окончания сбора программа "Анализатор" автоматически проведет расчет
дрейфа и уровня флукryационньtх шу]!rов нулевого сигнала в заданньIх в методике
временньж грtlницtlх "Зоны лрейфа" и "Зоны шума" хроматогрtlп{мы;
если в настройках методики выбран полуtlвтоматический режим проведения
сбора, информация о нулевом сигнале автоматически булет записана в первую
пробу нового анализа методики;

для рrшого режима сбора результаты необходимо сохранить в новом zlнtlлизе с
помощью команды меню "Команды сбора\Сохранить" (см. Разлел 3.8 [l]). При
этом можно заранее заполнить необходимьй для проведения поверки перечень
затребованных полей паспорта анаJIиза.

I.4. Результаты поверки для нулевого сигнала детектора можно просмотреть и

распечатать в режиме сбора при выборе команды меню ".Щанные сбора\Обзор
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протоколов'|, либо в режиме анализа, активизировав последний анапиз текущей
МетоДики поверки. Полуrенные величины уровня флуктуачионньIх шумов и дреЙфа
нулевого сигнi}ла должны соответствовать предельным допустимым значениям
приведенньшt в Н,Щ на хроматографы.

2. Запись параN,Iетров паспорта анализа.

,Щля определения предела детектирования, в паспорт анализа поверки необходимо ввести
некоторые дополнительные числовые данные, описанные в настройках методики поверки
(атмосферное давление, температуру окружающей среды, объём вводимой пробы, концен-
ТРация пропана (сероводорода, метилмеркаптана) в ГСО и расход газа-носителя).
2.I. С помощью команды меню "Анализ\Выбор анализа" вызовите диалоговое окно "Выбор
аНаЛиЗа" (см. Раздел 4.1 t1]) и выберите анзuIиз, в который ранее была записана
хроматогр.lп{ма нулевого сигнаJIа текущей поверки.
2.2. С поМощью команды меню ".Щанные расчета\Паспорт анализа" вызовите диЕtлоговое
окно "Редактор парап,rетров анализа" и выполните следующие операции:

зtlполните текстовые и !мсловые парап,Iетры паспорта анализа, которые
затребованы методикой поверки текущего детектора;

С помощью кнопки "Прием" сохраните введенные данные дJuI анализа поверки.

3. Запись сигнаJIа с детектора при вводе ГСО.
Хроматогрtl}lмы сигнаJIа с детектора при вводе ГСО используются дJuI определения
метрологических характеристик вьD(одньD( сигнчtлов. Полуrенное среднее значение площади
пика пропана (сероводорода, метиJIмеркаптана) используется для косвенного определения
предела детектировttниJI по детектору.
3.1. С помощью команды меню "Сбор\Выбор методик сбора" вызовите диаJIоговое окно
"Выбор методик сбора" (см. Раздел 3.1 t1]) и выполните следующие операции:

на панели "Хроматографы комплекса" выберите поверяемый хроматограф
(если в составе комплекса, обслуживаемого прогрttiuмой "Ана-rrиз€lтор", входят
несколько хроматографов);

на панели ",Щетекторы" выберите для поверяомого детектора методику с назва-
нием кПоверка J\Ъ>, где Jф - номер поверяемого хроматографа;

с помощью кнопки "Применить" подтвердите текущий выбор режима сбора по
детектору;

З.2. С помощью команды меню "Сбор\Настройка сбора" вызовите ди€lлоговое окно
"Настройка событийньтх параметров сбора" (см. Раздел 3.5 [1]), выберите
полуавтоматический режим сбора и укttжите номер анализа, в который ранее бьш записан
нулевой сигнttп текущей поверки.
3.3. Для проведениrI записи сигнала с детектора при анализе ГСО выполните следующие
операции:

с помощью команды меню "Сбор\Настройка сбора" вызовите диалоговое окно
"Настройка событийных параN{етров сбора" и в раскрывающейся строке выбрать

режим сбора <Сбор анализов);
с помощью команды меню "Команды сбора\Старт" зtlпустите сбор

хроматогрtlп,lмы ГСО согласно заданному в методике поверки режиму сбора;
после окончания сбора программа "Анализатор" автоматически проведет

расчет парап{етров пиков ГСО (высоты, площади и времени удерживания) по
заданным в методике zrлгоритмtlм вьцеления данных пиков; одновременно булет
произведён расчёт следующих параметров ГСО (удельной теплоты сгорания,
плотности и т.д.);

если в настройках методики выбран полуавтоматический режим проведения
сбора, хроматограмма с результатами расчета автоматически булет записаIIа в
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очередную пробу (от 1 до l0) указанного аЕализа методики и загryстится сбор
следующей пробы.

3.4. Перерасчет СКО вьrходньD( сигнttлов производится програtrцмой автоматически
после расчета и сохранения параметров пика для каждой отдельной пробы.
Одновременно рассчитывается предел детектирования. Результаты поверки дJuI
метрологических характеристик вьD(одного сигнi}ла детектора и предела
детектирования можно просмотреть и распечатать в режиме сбора при выборе
команды меню ",Щанные сбора\Обзор протоколов", либо в режиме анализа,
активизировав последний ана_пиз текущей методики поверки.
Полуrенные значения ОСКО по теплоте сгорания и ОСКО вьrходlого сигнала
должны соответствовать предельным допустимым значениям, приведенным в насто-
ящей методике поверки.
Значения относительного изменения выходного сигнаJIа и результатов измерений
теплоты сгорания за 24 часа непрерывной работы должны соответствовать
предельным допустимым значениям, приведенным в настоящей методике поверки.
Величина предела детектирования должна соответствовать значениям, приведенным в
настоящей методике поверки.

4. Литература.
l. Программа сбора и обработки хроматографических д.tнньD( "Анапизатор" версия
02.03. Краткое руководство оператора. НТФ "БАКС".
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