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Государственная система обеспечения единства измерений

АНАЛИЗАТОРЫ СЕРЫ ОБЩЕЙ РЕНТГЕНОАБСОРБЦИОН_

НЫЕ В ПОТОКЕ НЕФТИЛЕФТЕПРОДУКТОВ
ПРИ ВЫСОКОМ ДАВЛЕНИИ NEX ХТ SA

Методпка поверки

мп 50-223-2015

мп 50_223_2015

Дата введения 2016-...-...

1 Область применения

настоящая методика поверки распространяется на анализаторы серы общей рентге-

ноабсорбционные в потоке нефти/нефтепродуктов при высоком дtlвлении NEx хТ SA (ou_

лее - анализаторы NEX хт SA), производимые фирмой "Applied Kgaku Technologies, Inc.",

сшД и устанавливает методы и средства их первичной и периодической поверок.

днализаторы NEX хт SД предназначены для экспрессного измерения массовой доли

серы общей в потоке нефти/нефтепродукТов в диапазоне массовьтх долей от 0,02 до 6,0 %о.

Интервал между поверкап,{и - 2 года.

2 Нормативные ссылки

в настоящей методике испопьзовtlны ссыпки на следующие нормативные докуil{енты:

госТ 8.315-97 гси. Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов

госТ 8.395_80 гси. Нормальные усповия измерений при поверке. общие требования

ГОСТ Р 8.563-2009 ГСИ. Методики (методы) измерений

госТ 12.3.019-80 Испытания и измерениrI электрические. Общие требования без-

опасности

госТ р 5|947-2002 Нефть и нефтепродукты. Определение серы методом энергодис-

персионной рентгенофлуоресцентной спектрометрии

Приказ Минпромторга России от 02.07.2015 N 1815 коб угверждении Порядка прове-

дения поверки средств измерений, требования к знаку поверки и содержанию свидетельства

о поверке))

оспорБ_991201rО <<основные санитарные прulвила обеспечения радиационной без-

опасности))

НРБ-99/2009 <Нормы радиационной безопасности).
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3 Операчии поверки

3.1 ПрИ проведении поверки анализаторов NEX хт SA выполняют операции, уквffi-

ные в таблице 1.

3.2 При полуIении отрицательньIх результатов при проведении rпобой операции по-

верку прекращают, анаJIизатор NEX хт SA признtlют непригодными к применению.

Т аб л и ц а 1 -Операции поверки

4 Средства поверки
стандартные образцы (со) массовой доли серы общей в минеральном масле -

гсо 8611-2004 (комплект SMo 10 (HL). Аттестованные значения массовой доли серы в СО

находятся в диtшtr}оне от 0,1000 до 5,000 %. Границы отЕосительной погрешности аттесто-

ванного значения СО составJuIют +2,0 О/о при Р:0,95.

стандартный образец массовой доли серы в минеральном масле с индексом

SMo 10-0,02 пз комплекта SMo 10 _ гсО 8610_2004. Аттестованное значение массовой доли

серы в Со состав.rrяет 0,0200 %. Границы относительной погрешности атгестовtlнного значе-

ния СО составJuIют * 3,0 Yопрп Р:0,95.

дна-шизаторы рентгенофлуоресцентные лабораторные (например, tlнttлизатор с реги-

страционНым номеРом в ГосУдарственном реестре средств измерений Ns 14921-07). ,Щопус-

каются к поверке анализаторы рентгенофлуоресчентные лаборатоные, прошедшие поверку в

устЕlновленном порядке и прошедшие дополнительно кzlлибровку с угоtIнеЕием числовьтх

значений характеристик погрешности. Характеристики погрешности Еlнztлизатора рентгено-

Наименование операции
Номер пункта

НД по поверке

Проведение операции при

первичной

поверке

периодическои

поверке

Внешний осмотр 7.I Да Ща

Опробование 7.2 Да Да

Проверка электрической прочности изо-

JUIции
7.2.| Да Нет

Проверка электрического сопротивлеIIия

ИЗОJUIЦИИ
7.2.2 .Ща Нет

Определение характеристик погрешно-

сти измерений массовой доли серы об-

цей

7.з Да Ща
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флуоресцентного лабораторного, прошедшего калибровку, должны иметь относитеJьнУЮ

погрешностью не более 5,0 Оh в диtшtr}оЕе измерений массовой доли серы общей от 0,02 дО

0,20 Уо и не более З,5 Уо в диапtвоне измерениЙ от 0,2 до 6,0 Уо.

Рабочая проба нефти/нефтепродукта, отобраннruI из нефтепровода в месте располО-

жения анi}лизатора NEX ХТ SA.

Мегаомметр М 4100/3, диtlпсцlон измерений сопротивления от 0 до 100 МОм, кJIасс

точности l.

Прибор дJuI испытаний электрической прочности изоJIяции УПУ-10, вьD(оДнОе НаПРЯ-

жение от 0,2 до 10 кВ, пределы допускаемой относительной погрешности+ 4О/о.

Примечание-.ЩогryскаетсяприменениедругихСОсоставаисредствизмерениЙпомет-

рологическим и техническим характеристикам не уступающим выше приведенным.

5 Требования безопасности

При проведении поверки соблюдают требования безопасности электрических иСпы-

таний и измерений согласно ГОСТ 12.3.019-80, требования <Межотраслевьтх правил

по охране труда при эксплуатации электроустtlновок) ПОТ Р M-0l6-200l РД 153-34.0-

03.150-00, а тtкже требования докр{ентов <Основные санитарныо правила обеспечения

радиационной безопасности) ОСПОРБ-99l20t0, кНормы радиационной безопасности)

НРБ_9912009, а также уке}ания по безопасности, изложенные в <Руководстве по экспJryата-

ции) анализатора.

б Условия поверки и подготовка к ней

6.1 При проведении поверки анализатора NEX ХТ SA соблюдают нормальные успо-

вия измерений по ГОСТ 8.395:

- температура окружшощей среды, ОС

- атмосферное давление, кПа

- относительнtш влажность воздуха, Yо,не более

23!5;

от 84,0 до 106,7;

80.

6.2 Перед проведением поверки проводят подготовку ан.rлизатора NEX ХТ SA к рабо-

те в соответствии с кРуководством по эксплуатации>.

7 Проведение поверки

7.1 Внешний осмотр

При внешнем осмотре должно быть установлено:

з
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- соответСтвие комплектности поверяемого tlнализатора NEx хт SA требованиям,

установленным в экспJrуатационной докуIlrентации (ЭД);

- отсутствие повреждений и дефектов;

- исправность органов упрtlвления.

7.2 Опробование

7,2.1Прч опробовании необходшо проверить действия оргzlнов управления и реryли-

рования, работоспособность анurлизатора NEX хт SA в соответствии с Э,Щ на анализатор.

7.2.2 Электрическую проtIность изоляции первитIньD( электрических цепей ilIализато-

ров NEX хт SД проверяют приложением сиЕусоид.lльного нaшряжения от прибора дIя ис-

пытания электрической про.пrости упу_10 между з&}емленными детаJIями анализатора и

проводом испытываемой цепи в течение 1 мин, испьпательное нtшряжение - не менее

1,5 кВ.

испытательное напряжение прикJIадывают к зtlмкнутым между собой контактап{и се-

тевой вилки и контакту заземления прибора. При этом электрическое питание должно бьrгь

отключено. Сетевые предохранители должны быть извлечены.

ПодачУ испытатеЛьногО нtlпряженИя проводяТ со значgния, не превышающего рабоче-

го напряжения220В.

Повышение и понижение исtIытательного Еапряжения проводят плtlвно со скоростью,

допускaюЩей возмоЖностЬ снятиЯ показаниЙ вольтметра, но не более 100 В/с. Изоляцию

вьцержив4ют под действием испытательного напряжения в течение 1 мин. Затем нzшряже-

ние снижают плавно до HyJUI.

результаты испытаний считаются положительными, если не произошло электриче_

ского пробоя изоJuIции.

Проверку сопротивления изоJIяции первичньтх электических цепей анализаторов

NEx хТ SA проводят мегомметром м 4100/з, при нtшряжении 500 в. Испьrгательное

напряжение прикJIадывtlют к каждому контакту вилки сетевого питаниrI 115/230 В и клемме

кземля> корпуса блока прибора. При этом электрическое питtшие должно быть отк.тпочено,

сетевые предохранители должны бьrгь вьпtры. Измерение сопротивления проводить через

1 минуту после припожения испытательного напряжения.

Сопротивление изоJUIции должно быть не менее 20 Мом при ЕормЕlльньIх кJIиматиче-

ских условиях.

7.2.3 Проверка программного обеспечения

программное обеспечение с идентификационным наименованием NEx хт реализо-

4
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вано в пользовательском интерфейсе Siemens TRI77B PLC Siemens 57-1200 и проверке Ее

подлежит.

7.З Опрелеление характеристик погрешности измеренпй массовой доли серы об-

щей

7.з.l Поверку анализатора NEx хТ SA по стандартньпл образuам (СО) массовой доли

серы общей в минеральном масле, указаЕным в разделе 4, проводят при возможности вывода

анализатора из технологической линии контроля потока нефти/нефтепродукта,

перед заполЕением проточной кюветы она промывается растворителем, например,

нефразом.

,щля поверки требуется не менее 0,5 дм3 стандартного образча одного номинапа с ат-

тестованными значениrIми массовой доли серы в диапазонах от 0,02 до 0,20 Yо и от 0,20 до

6,0 Оh. Поверку по Со допускается проводить по двум стандартным образчам с аттестован-

ными значениями массовой доли серы общей в укшанЕьIх диiшазонЕlх.

поверку анализатора в j - ой точке д{апазона измерений проводят в следующей по-

следовательности.

7.з.1.1 Опрелеление слуrайной составляющей относительной погрешности измере-

ний.

оператор в одинаковьтх условиях выполняет n: 10 измерений массовой допи серы

общей в j-M СО из комплекта ГСО, укванного в разделе 4,

По результатам п измерений массовой доли серы общей в j-M со, yjk, 0й, расс,шты-

вают среднее квадратическое откJIонеЕие (СКО) результата измерений по формуле

S, =

где
1пlп

У ,: ;hУ u'

(1)

(2)

Характеристику слуrайной состilвJUIющей погрешности измерений в относительной

форме в j-оЙ тоIIке диапазона рассtмтыВают В виде относительЕого ско, ,So, no формуле

,So = Д,tоо.
у,

t0 1(,ч -l) iT

(3)
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ПолуIенное значение СКО случайной составJUIющей относительной погрешности из-

мерений массовой доли серы общей на рентгеновском аналИЗаТОРе NEX ХТ SA Не ДОЛЖНО

превышать значений, указанньD( в таблице 2,

7 .З.|,2 Определение относительной погрешности измерений

,щля определения относительной погрешности измерений проводят оценку системати_

ческой составJUIющей погрешности измерений массовой доли серы общей,

ОпределеНие систеМатической состЕlвJIяЮщей погрешIIости измерений проводят по

результатап{ измерения массовой доли серы общей в Со состава, поJIrIеЕными по 7.3.1,1,

Вычисляют разность между средним измеренным значением массовой доли серы об-

щей в Со состава, полученным на поверяемом аIIализаторе NEX хт SA, У ,, л значением

массовой доли серы общей, укванным в паспорте Еа стандартньй образец

(4)

и с rIeToM погрешности аттестованного значения j-го стандартного образца Дg6.i рассчиты-

вают

bcj =t(^.,(со)l*|п.о,), (5)

которую принимают за оценку систематической состtlвJUIющей погрешности измерений на

анализаторе NEX хт SД Bj - ой точке диапазона измерений.

В отпосительной форме систематическую составJIяющую погрешности измерений

массовой доли серы общей в j-oM стiшдартном образче (со) на поверяемом анzшизаторе

NEX ХТ SA рассчитывают по формуле

д с, (со) = 
|r 

- у *rn|,

6,u=*,100,

6

Таблица2
Характеристика по-
грешности измерений

поддиаrrазоны измерений массовой доли серы общей, O/о

0,02-0,20 0,20-6,0

СКО случайной со-
ставJuIющей относи-
тельной погрешности,
% 2,0 1,0

Пределы относитель-
ной погрешности,6i,
при Р=0,95,0/о + 5,0 * 3,5

(6)
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Определение относительной погрешности измерений массовой доли серы общей в

нефтиiнефтепродукте проводят расчетным путем в следующей последовательности.

Сравнивают значения сJцrчайra" и систематической состilвJulющих погрешности из-

мерений.

Ал.
Если отношение -+ < 0,8о то за значение погрешности измерений массовой доли се-

'S-,

ры общей в j-й точке диапzвона измерений, Дr, принимают доверительные границы слуrЙ-

ной составляющей погрешности измерений

b,=t,S_, , (7)

где t - коэффициент Стьюдента (при числе степеней свободы n - 1 и доверитепьной

вероятности Р : 0,95, t : 2,262).

Ал.
Если отношение -+ > 8 , то за значение погрешности измерений массовой доли серы

'S,
общей в j-й тотсе диtша:}она измерений, Д,, принимaют систематическую составJuIющую

погрешности измерений

Д, = А._,. (8)

^л.В слуrае, если отношение 0,8 <-+ < 8, то значениg погрешности в j-й точке диапtr}о-

'S,
на измерений рассчитывают по формуле

Ь,= k,'Srr ' (9)

где fr, - *оrqбициент, зависящий от соотношения слуrайной и систематической состав-

JIяющих погрешности;

,S:., - оценка суммарного СКО результата измерений.

Оценку суI\{марного СКО находят по формуле

(10)

,Sи- оценка СКО систематическоЙ составляrощей погрешности, О/о.

Оценку S*-л рассчитывают по формупе

7

S,, = Js]-s; ,

*^ь
(1 1)
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(12), t.S, * А._

&'= Т, *,Sи '

ПогрешнОсть измерений массОвой доли серы общей в j-оЙ точке диапазона измерений

в относительной форме, 
О/о, 

РаССЧитывают по формуле

(l 3)

относительнаrI погрешность измерений массовой доли серы общей в j-ой точке диа-

пазона измерениЙ Еа аналиЗаторе NEx хТ SД при поверке по стандартным образчаtr,t не

должна превышать значений, }козанньтх в табпице 2,

7.2.| При отсутствии возможности вывода анализатора NEX хт SA из технологиче-

ской линии KoHTpoJUI потока нефш/нефтепро.ryкта, поверку его для подтверждения соответ-

ствия метрологическим требованиям проводят с использовЕlнием лабораторного рентгено-

флуоресцентного анаJIизатора, отвечающего требовtlниям рд}дела 4 методики поверки, И Р&-

бочей пробы нефти/нефтепродукта.

,Щля этого выполняют следующие операции:

- переводят анализатор NEX хт SA из автоматического режима работы в ррной;

- останавливzlют поток нефти/нефтепродукта, иЕициtlJIизируя зuжрытие обоих отсека-

ющих кJIапанов;

- на повеРяемоМ анЕrлизатоРе NEX хт SA проводяТ два параJIлельньгх определения

массовой доли серы в нефти/нефтепролукте;

- отбирают пробу нефти/нефтепродукта через рушrой осушающий клапшr. При этом

первые 0,5 литра спиваемой нефти/нефтепродукта не отбирают. В качестве пробы беруг вто-

рые 0,5 литра нефти/нефтепродукта;

- отобранную пробу нефти/нефтепродукта анализируют на содержание серы общей на

лабораторном рентгенофлуоресцентном анализаторе. Проводят два параJшельньтх измерения

массовой доли серы общей в отобранной рабочей пробе по ГоСт р 51947 (ASTM D 4294-98)

<Нефть и нефтепродукты. Определение серы методом энергодисперсионной рентгенофrгуо-

ресцентной спектрометрии).

при выполнении измерений по Гост р 51947 рассчитывают расхождения между ре-

зультатами параJIлельньIх измерений массовой допи серы общей, полуrенными на ilIализа-

торе NEx хт sд и на лабораторном рентгенофлуоресцентном аншIизаторе в j - ой Totlke

диапа.}она измерений по формуле

d,=$,,оо,
J пдсп,j
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r.i : Уmах; - Yminj, (14)

г.щ0 ymaxj - максимальное значение массовой доли серы общей, поrгуrенное по результатап,r

измерений на анализаторе NEX ХТ SД (лабораторном tlнЕtлизаторе),0/о;

yminj - минимttльное значение массовой доли серы общей, полученное по результатап,t изме-

рений на анапизаторе NEx хт Sд (лабораторном анапизаторе), о/о.

Расхождения между результатаI\,rИ ПаРаJIлельньIх измерений массовой доJIи серы об-

щеЙ, наЙДенныg по формуЛе (l4), не должнЫ превышаТь значениЙ, рассчитываемьD( по фор-

муле р,вдела 10 ГОСТ Р 51947

ч(п):0,02894.(Уп; + 0,1691), (15)

rl(лаб):0,02894,(Улабj + 0,1691). (16)

По рассчИтаЕномУ по формуЛе (1а) значению расхождения между результатаI\iIи па-

раллельньD( измерений массовой доли серы общей находят зIIачение Ско результата изме-

рений на поточном анализаторе NEX хт SA по формупе

о : Tnj (17)
Dnr - 2J7'

которое не должно превышать значения ско, приведенного в таблице 2 дJIя соответствую-

щего поддиапазона измерений.

рассчитьвчtют среднее арифметическое значение результатов парЕшлельньtх измере-

ний массовой доли серы общей на анализаторе NEx хт sA и обозначают Ого Упj, и среднее

арифметическое значеfiие результатов парЕшлельньD( измерений массовой доли серы общей

на лабораторном рентгеЕофJryоресцентном анализаторе и обоЗНаЧШОТ еГО Улабj.

ОценкУ абсолютнОй погрешности результатов измерениЙ массовоЙ доли серы общеЙ,

выполняемых на анализаторе NEX хт SA в j - ой точке диапд}она измерений, проводят по

формуле

ll
ь nl =|y""u,-Y",| . (l8)

ll
Поrгуlенное зЕачение Дпj ПеРеВодят в относительную форму, бп1, 0/о, по формуле

бп,=f ,,оо, (19)

которое не должно превышать предела допускаемой относительной погрешfiости, Б3, приве-

денЕого в таблице 2.

Если значение Бп1 ( бj, то поверяемый анализатор NEX хт SA признtlют пригодIым к

применению.
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7.2.2 В свIдегеJrьсrве о пов€рке аЕаJIхзаюра NEX ХТ SA, прше,щею поверку с ис_

пользовацпем стаядарпflл( образцов уЕерхдевцою тЕца катсгорш ГСО иrш лабораторяого

реrгтеяфлуоресцеrгпою аrriцизатор4 ва освоваЕаи шtсьмеЕвою за,Iвлевця впадельца

средства вмеревия, как ЕспоJьз)доцего его Еа меаьшсм чпоrc поддIrапе}оЕов вмеЁшй,

допускается указывать копкрGтвое зЕачсЕце проверсцпого подIFацазоrп rЕrдерФий м8ссо-

вой доJш с€ры общей п;и коЕкрсгЕое wсловое зцачеЕf,е массовой доJпr серы йщеfi, пр8€_

pcrrнoe IlpE воверк€.

8 Оформлеппе результатов повсркп

8.1 Рgзуrьтsтш поверкп заtlосrт в пртокол пов€рм, форtdа коmрю прlведева в ре_

комеtIФ/емо!{ прItложеш А. Протокол поверки храrяг по следующей поверки,

8.2 Полоясrгельвые р€зультаIц пов€рки оформ,пяот свилеrе:ъством о цоверк9 в соот-

вgrсIвrи с Првказом Мшрмторга Росýив ог 02,07,2015 N l8l5 (Об угв€рждеяш Пор'д(a

прведеЕия поверки средств измерсЕпй, требоваяця к зЕ9ку пов€ркп в содержавЕю саrrде_

тельства о поверке)r.

8.3 В случае отрщатеJъяш( резуJъlатов поs€рки аваJlЕзlIтор NEX ХТ ýА шрвваtот

яепрЕгошл{ к ttримевевЕю, свидfiеJIьство о преJшýЕей пов€рке llяцулf,руФ Е выдают

извещепие о неприю.щости с указанцем приtшfl в соответствяt{ с Првказом Мrшчрмmрга

России от 02.07.20l5 N 18l5 (Об угверхдеЕии Поряд(а прведени,I trоаеркп средств !змере-

Еий, требоваsия к зваку поверки ! с!дер,сiвцю свЕJIеI€JIьства о troEepкeD,

3ав. лаборfrюрrей ФГУП (УНИИМ> Г.И. ТереЕть€в4,

l0
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ПРИЛОЖЕНИЕ А
фекомендуемое)

ФОРМА ПРОТОКОЛА ПОВЕРКИ

ПРОТОКОЛ ПОВЕРКИ NS

от( ) 20 г.

наименование и тип прибора

Принадлежит

.Щата выпуска, зав. Nч

изготовитель

Средства поверки:

- стандартные образцы массовой доли серы общей в минеральном масле, комплект

SMo 10 (HL) _ гсо 8611_2004. Аттестованные значения массовой доли серы общей в дtапа-

зоне от 0,0000 до 5,000 О/о, ГРаНИцы относительной поцрешности аттестов,lнного значения Со

составJuIют * 2,0 Yо при Р:0,95;

- стандартные образцы массовой доли серы в минеральном масле _ гсо 8610-2004

(комплект SMol0). дттестованные значения массовой доли серы в Со в диапtr}оне от 0,0000

(0,0005) до 0,1000 О/о, границы относительной погрешности атгестоваIIного значеЕия Со со-

ставJuIют +3,0Оh при Р:0,95.

- анализатор рентгенофлуоресцентный лабораторньй типа ..., номер по государствен-

ному реестру средств измерений }ь ..., зав. Nч, свидетельство о поверко Js ",, вьцано (кем ",),

дата вьцаЧи и сроК действия, сертификат о калибРовке Ns ..., вьцtlно (кем ...), дата вьцачи и

срок действия; метрологические характеристики по результатам калибровки (лиапазон изме-

рений, пределы допускаемой погрешности измерений);

- рабочая проба нефти/нефтепродукта, отобраннtц из нефтепровода в месте располо-

жения анализатора NEX хт SA и проанализированная им.

Условия поверки

Методика поверки

Наименование и шифр методики измерений

2 Опробование

РЕЗУЛЪТАТЫ ПОВЕРКИ

11

l Внешний осмотр
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з Определение погрешности измерений массовой доли серы общей по стаЕдартньпvr образ-

цЕlм состава

Таблица А.2

Выводы: полrIенные значения слуlайной состzlвJIяющей относительной погрешности

(скО относительное) и относительной поцрешности измереЕий массовой доли серы общей в

исследованньIх точках диапазона измерений не превышают (превышшот) величин, указшr-

ных в таблице 2 настоящей методики поверки.

4 Определение погрешности измерений массовой доли серы общей в потоке по рабочей про-

бе нефти/нефтепролукта, проанализированной анализатором NEx хТ SA (А) и лаборатор-

ньш рентгенофлуоресцентным анализатором (Б).

Выводы: РасхождениrI между результатаil,rи параллельных измерений массовой доли

серы общей, найденные по формуле (14), не превышают (превьтшают) значений, расс,пlтыва-

емьIх по формуле раздела 10 госТ р 5|947, полrIенные значения СКо случайной составJIя-

ющей относительной погрешности и относительной погрешности измерений массовой доли

серы общей в исследованной точке диtшtвона измерений не превышают (превышают) вели-

Массовая доJuI серы общей, O/о

0,02-0,20 0,20-5,0 (6,0)

l
2

10

Среднее

ско
СКО относитепьное, O/о

Погрешность

Погрешность отн., О/о

Таблица A.l
Результаты измерений массовой

доли серы, %о
ti, О/о t расчjrО/о Sп1, 0/о

Бnj,

%
бj, %

Yr.i Yz:
Среднее
значение

А
Б

L2
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заключение:

дна-пизатор NEX хт Sд, заводской номер ........ годеfi (не годен) к применеЕию,

Вьцано свидетельство о поверке (извещение о не пригодности)

Срок действия свидетельства до

Поверитель
(Ф. и. о.)

Организация, проводившая поверку

13


