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Настоящая методика поверки распространяется

промышленные:

мп242-1615_2013

на хроматографы газовые

- моделей 500 и 700 в комплектации с детекторами по теплопроводности для

автоматического определения состава г€ва горючего природного (ГГП) в соответствии с

ГОСТ 31371.7-2008 (часть 1);

- моделей 500, 700 и 700ХА в комплектации с пламенно-фотометрическими детекторttми

(ПФД) дJu{ автоматического определения серосодержащих соединений в

углеводородсодержащих газовьж средах, в том числе ГГП в соответствии с

требованиями ГОСТ Р 53З67-2009 (часть 2);

моделей 500, 700 и 700ХА универсального назначения для автоматического определения

органических и неорганических компонентов газовых смесей в комплектации с

детекторами по теплопроводности (ДТП) и lили пламенно-ионизационными

детектор€lN,Iи (ПИД) и lили пламенно-фотометрическими детекторами (ПФД) (часть 3);

- моделей 500, 700 и 700ХА в комплектации с !ТП для автоматического определения

компонентного состава сжиженньtх углеводородсодержащих сред, в том числе

сжиженньIх углеводородньD( газов (СУГ) в соответствии с требованиями ГОСТ Р 54484-

201 1 (часть 4);

- модели 700ХА для определения углеводородов с длиной углеродной цепочки от Ct до

Сlз и постоянньIх гЕtзов, входящих в состав нестабильного гtвового конденсата (НГК)

(часть 5),

изготовленные на следующих заводах KEmerson Process Management/Rosemount

Analytical, Inc.>o США, <Еmеrsоп Process Management Ltd>, Великобритания и кЕmеrsоп Process

Management GmbH&Co.0HG>, Германия. Настоящая методика поверки устанавливает методы

и средства первичной поверки прибора перед вводом в экслуатацию, после ремонта и

периодической поверки в процессе эксплуатации.

Интервал между поверка]\.{и - 1 год.
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Часть 1

Хроматографы гЕвовые промышленные

моделей 500 и 700 в коплектации с детекторами по теплопроводности

для автоматического определения состава газа горючего природного в

соответствии с требованиями ГОСТ 3lЗ71.7 - 2008



мп242-|615-201з

1.1 опЕрАции повЕрки
1.1.1 При проведении поверки хроматографа должны быть выполнены операции,

указанныевтаблице 1.

Таблица 1.

N
п/п

Наименование операций
Номер пункта

методики
1 Внешний осмотр 1.6.1

2.

Опробование. Определение разрешения двух соседних
хроматографических пиков компонентов гiва горючего
пDиDодного (ГГП)

1.6.2

J. определение соответствия прогDаммного обеспечения (По) 1.6.3

4.
Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем
диапчвоне измерений

|.6.4

5.
Определение изменения выходного сигнала за 24 часа
непрерывной работы хроматографа.

1.6.5

6. определение основной погрешности аналогового выхода 1.6.6

1,.|.2 При отрицательных результатах поверки по какому-либо пункту настоящей
методики дальнейшая поверка хроматографа прекращается, и он признается прошедшим
поверку с отрицательным результатом.

1.1.3 Щопускается проводить поверку хроматографа по методикам (методам), внедренным
на предприятии для данньж моделей хроматографов и аттестованным в соответствии с ГОСТ Р
8.563-2009, регламентирующим определение состава и свойств углеводородньж газовых сред.

1.2 срЕдствА повврки
1.2.1 Термометр ТЛ-2-4-Б2 по ГОСТ 28498-90. .Щиапазон измерений 0 - 50 ОС, 

цена
деления 0,1 ОС.

1.2.2 Барометр-анероид M-l10 ТУ 25.04-1799-75 (Jt3745-73 по Госреестру СИ РФ).
1.2.3 Психрометр аспирационный МВ-4-М или МВ-4-2М по ТУ 25-1607.054-85 (Nч10069-

01 по Госреестру СИ РФ).
1.2.4 Миллиамперметр постоянного тока по ГОСТ 8711-78, класс точности 0,1, верхний

предел измерений 30 мА.
1.2.5 ОбразцоваJI катушка сопротивления Р 33l, класс точности 0,01, сопротивление 100

ом.
1.2.6Магазин сопротивлений Р 4831, кJIасс точности 0,0212|0-6, сопротивление до

111111,1 ом.
1.2.7 Вольтметр универсальный Щ З1, предел допускаемой основной погрешности 0,015%

при измерении тока 5 мА.
1.2.8 Поверочные гzlзовые смеси - Стандартные образцы ГСО 9299-2009 (ИПГ-13).

,Щиапазоны молярной доли компонентов газа горючего природного в таблице 2,
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Таблица 2.

Определяемый компонент
.Щиапазон молярной

доли компонентов (х),

%

Пределы допускаемой абсолютной
погрешности *А (")'), Оh

Смесь Jф 1

Метан (СНq) 98,7 _99,6 - 0,0093,х + 0,9392)

- 0,0012,х + 0.153)
Этан (CzHb) 0,02 _ 0,08 0,02.х + 0.00008
Пропан (СзНв) 0,01 _ 0,04 0,03.х + 0.00008
Изобутан (и-СдНlо) 0,005 - 0,015 0,03.х + 0,00008
н-Бутан (H-CaHro) 0,005 _ 0,015 0,03.х + 0.00008
Изопентан (и-СsНrz) 0,005 _0,015 0,03.х + 0,00008
н-Пентан (H-CsHrz) 0,005 _ 0,015 0,03.х + 0.00008
2,2- Щиметилпропан (нео- С s Н r z) 0,005 _ 0,015 0,03.х + 0.00008
Гексаны (CoHl+) / C6*rr,".un.o) 0,005 _ 0,015 0.03.х + 0.00008
,Щиоксид углерода (COz) 0,005 - 0,015 0,03.х + 0,0004
Азот Q.{2) (суммарно с
кислородом (Oz) и аргоном (Аr) 0,25 _0,75 0,02.х + 0,0004

Кислород (Oz) 0,005 _ 0,015 0.03.х + 0.0004
Смесь J'(b 2

Метан (СНq) 49-74
- 0,0093.х + 0,9392)

- 0,0012.х + 0,150з)
Этан (CzHo) l0,0 _ 15,0 0,02.х + 0,00008
Пропан (СзНв) 3,0 _ 6,0 0,03.х + 0,00008
Изобуrан (и-С+Нrо) 2,0 _ 4,0 0,03.х + 0,00008
н-Бутан (H-CqHro) 2,0 _ 4,0 0,03.х + 0,00008
Изопентан (и-СsНrz) 0,4 _2,0 0,03.х + 0,00008
н-Пентан (H-CsHrz) 0,4 _2,0 0,03.х + 0,00008
2,2- !иметилпропан (нео- С s Н r z) 0,03 _ 0,05 0,03.х + 0,00008
ГексаНЫ (CbHl+) / С6*rо,.r".О' 0,4 _ 1,5 0,03.х + 0,00008
Диоксид углерода (COz) 2,0 _ 4,0 0,03.х + 0,0004
Азот (Nz) (суrимарно с
кислоDодом (оэ) и апгоном (Ar) 5,0 _ 10,0 0,02.х + 0,0004

Кислород (Oz) 0,4 _2,0 0,03.х + 0,0004
l)

z)

з)

соответствует абсолютноЙ расширенноЙ неопределенности U(x), О/о, при коэффичиенте охвата /r : 2.

Формула применяется при определении молярной доли метана по разности.
Формула применяется при определении молярной доли метана впрямую,

О) Суммарное 9цачение молярной доли углеводородов C6*uo,.*r. не должно превышать |,5 Уо.

1.2.5 ,Щопускается rrрименение других средств поверки, допущенных к применению в
установленном порядке и имеющих характеристики не хуже указанных.

1.2.6 .Щопускается проведение поверки по ГСо 9з07-2009 (ПГМ-6) с молярной долей
компонентов, близкоЙ к значению молярноЙ доли компонентов в анаJIизируемом ГГП.

1.2.7 Все средства должны иметь действующие свидетельства о поверке, а ГСО -
действующие паспорта.
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1.3 условуIя повЕрки
1.3.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

диапазон температуры окружающей среды

диапазон атмосферного давления

при относительной влtDкности воздуха

напряжение питания

частота питания переменного тока

от l5 до 25 ОС;

от 84 до 106,7 кПа;

до 80 %;

(230 + l0 %) В;

(50 t l) Гш.

1.3.2 Напряжение линии питания должно быть устойчивым и свободным от скачков.

1.3.3 Механические воздействия, наличие пьuIи, агрессивных примесей, внешние
Электрические и магнитные поля (кроме земного) и отклонения от рабочего положения не
допускtlются.

1.4 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ И ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ
ПОВЕРИТЕЛЕЙ

При проведении поверки должны быть соблюдены следующие требования:
требования техники безопасности при эксплуатации ба_плонов со сжатыми г€вами
Должны соответствовать <Правилам устроЙства и безопасноЙ эксплуатации
сосудов, работающих под давлением)) (ПБ03-576-03), утвержденным
постановлением Ns 91 Госгортехнадзора России от l 1.06.2003;
сброс га:}а при проверке хроматографа по ГСО-ПГС должен осуществляться за
пределы помещения согласно <Правилам безопасности систем га:}ораспределения
и гtr}опотребления> (ПБ12-529-03), утвержденным постановлением Ns 9 ГТН РФ
от l8.03.2003 и <Правилам безопасности для объектов, использующих сжиженные
УглеВоДородные гЕвы) (ПБ12-609-03), утвержденным постановлением J\Ъ 40 ГТН
РФ от 2].05.200З;

* помещение должно быть оборуловано приточно-вытяжноЙ вентиляциеЙ;
- в помещении запрещается пользоваться открытым огнем и курить;

к поверке допускatются лица, изучившие настоящую методику поверки,
эксплуатационнуIо документацию, знающие правипа эксплуатации
электроустановок, в том числе во взрывоопасньж зонах (главы З.4 и 7.3 ПУЭ),
правила устроЙства и безопасноЙ эксплуатации сосудов, работающих под
давлением и имеющие квалификационную группу по электробезопасности не
ниже III;

- для получения данных, необходимых для поверки, допускается участие в поверке
оператора, обслуживающего хроматограф (под контролем поверителя).

Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в
Руководстве по эксплуатации хроматографа.

1.5 подготовкА к повЕркЕ
При подготовке к поверке необходимо провести следующие операции:

- выполнить мероприя^гия по обеспечению условий безопасности;
- ВыДержаТЬ хроматограф и баллоны с поверочноЙ газовоЙ смесью при температуре

поверки не менее 24 ч;
поДготоВить к работе средства поверки в соответствии с требованиями их
эксплуатационной документации ;
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- обеспечить услоВия провеДения повеРки согласНо пунктУ 1.3 настоящеЙ методики
поверки;
ознакомиться с эксплуатационной докуIиентацией на хроматограф, описанием
программного обеспечения и настоящей методикой поверки;
проверитЬ, чтО хроматограф подготовлен к работе согласно указаниям
руководства по эксплуатации;

- проверить дату проведения последней градуировки хроматографа, выполненной
согласно ГоСТ зlз7 1.7-2008.

1.б провЕдЕниЕ повЕрки
1.6.1 Внешний осмотр
1.6.1.1 При внешнем осмотре следует проверить:

отсутствие внешних механических повреждений (царапин, вмятин и др.),
влияющих на работоспособность хроматографа;
правильность установки прибора;
СООТВеТСТВИе КОМПЛеКТации хроМатографа, согласно техническоЙ докр{ентации
на него;
правильность подключения технологических газов и соответствие их
характеристик требованиям по чистоте;
четкостЬ маркировки хроматографа, согласно технической докрлентации на него;
исправность средств управления, настройки и коррекции.

считается, что хроматограф выдержarл внешний осмотр, если он соответствуют
перечисленным выше требованиям.

1.б.2 Опробование. Опрелеление разрешения двух соседних хроматографических
пиков компонентов Ггп

1,.6.2,1 Определение разрешения двух соседних хроматографических пиков компонентов
ггп производят после выхода хроматографа на режим. Условия измерений должны
соответствовать п. 1.3 данной методики.

определение следует проводить с использованием поверочной газовой смеси (ПГС) Nч 2.

Примечание-.Щопускаетсяиспользованиеповерочнойгазовойсмесисзначениеммолярной
доли компонентов, близким к значению молярной доли компонентов в анzrлизируемом гzве.

проверку степени газохроматографического разделения проводят для следующих пар
компонентов:

tLзoT - метан;
- метан-диоксидуглерода;

н-буган - неопентан.
1.6.2.2 На вход хроматографа подают ПГС и продувают линию подачи газа. Запускают

смесь и регистрируют хроматограмму.
Разрешение дв)D( соседних пиков компонентов вычисляют
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RlB = ^t'-t^,Ао.sл * lо.rч
Ав

где:. Ir,/r- времена удерживания компонентов А и
с;

по формуле:

(l)

В, разрешение R.п" которьж определяется,

h.so, }uo.sB - значения ширины пиков А и В на половине высоты, с.

Считают, что хроматограф вьцержал поверку по п. 1.6.2, если вычисленное значение
РаЗРеШеНИЯ Ruu ДВУх соседних хроматографических пиков компонентов ГГП не менее:

- ч}зот - метан 0,6;



метан - диоксид углерода
н-буган - неопентан

5,0;
1,0.

мп242-1615-201з

500 и 700 используется
версии и фактической
пробы. Отчет анализа

1.6.3 Определение соответствия программного обеспечения
определение соответствия програп,rмного обеспечения (по кЕmеrsоп>) следует проводить

по номерУ версии (идентификационного номера) и контрольной cplMe расчетного модуля
(CRC - коды) программного обеспечения.

fля визуа-пизации параметров работы хроматографов молелей
программное обеспечение MoN 2000. Информация о номере
контрольной сумме (СRС-коды) по содержится в отчете анализа
представлен на рисунке l.
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Date-Time: 03/05Л3 09:51 Апаlуsis Time: l0 Cycle Тimе; 20
Stleam: 1 Stream 1 Mode: ANLY Cycle Start Time: 09:50
Апаlуzеr: Model 700 Strm Seq:Z __-*...'.-.-_ Ho"up 

".p"uu 
ПО

Еmеisоп Process Мапаgеmепt iiBOS П",r: zqГ---
дРР CRC: 14З58=-€*_ Конmрольная

Primary Sесопdаry cvMMa fСRС)
Rеfеrепсе Теmреrаtчrе - СоmЬчstiоп DEGC 20.00 25.00
Rеfеrепсе Temperature - Metering DEGC 20.00 0.00
Calorific Vа]че - Units МJ/mЗ МJlmЗ

Соmропепt Mole Relative ýчреriоr CV lnferior СVNаmе Реrсепt Density Рri Units Pri Unitsп-НЕЖNЕ 0.0910 0.0027 0.1589 0.14t2рRорАNЕ 10.5000 0.159s 9.7004 B.s275
a-BUTANE 2,2000 0.0442 2.62Б8 2,4244п-ВUТАNЕ 4.1000 0.0В2з 4,9112 {.5зз9
NЕорЕNтАNЕ 0.0010 0.0000 0.0015 0.0014
i-рЕNтАNЕ 0.8400 0.020s 1.2з40 1.,t412
п-РЕNТАNЕ 0.7600 0.01В9 1.118Б 1.0з47
N|TR0GEN 1.1000 0.010ý 0.0000 0.0000мЕтнАNЕ 63.5020 0.з518 23.5469 21.209s
сАRвоN DloxlDE 0.в000 0.0122 0.0000 0.0000ЕтнАNЕ 1ý.0000 0.1661 10.зs59 9.5l26WATER 0.1000 0.0006 0.00l в 0.0000.HELluM 0.0060 0.0000 0.0000 0.0000
TOTALS ,l00.0000 0.в702 5з.6424 48.ввз9

'*' indicates user-delined соmропепts

Primary Compressibility Fасlоr И @ t.0l зZ5 BARS & 20.0 DEG. С = 0.99490

Base pressures 1.01 з25

Real Superior СV - Dry - Рrimаry = 5З.9Б96 МJImЗ
Real lnferior СV - Dry - Рrimаry = 49.1ВЗ7 МJIm3
Real lпfеriоr CV - Aci - Рrimаry = 49.1З46 МJJmз
Real Relative Density Gas - Рrimаry = 0.8743
Rеаl Gas Densiý - Рrimаry = 1,05Зt kg|mЗ
Rеаl Wobbe iпdех - ýup - Primary = 57.7185 МJ/mЗ

Рисунок 1.

отчет анаJIиза.

Метрологически значимой частью По <Еmеrsоп)) являются номера версии основной
операциоНной систеМы (модулЬ По С расширением *.bos) и контрольные суммы (CRC) файлы
применения (модуль По с расширением *.арр). Версии По и контрольные суммы различаютсяВ зависимостИ оТ применяемых типов процессорных плат и конкретной конфигурации
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хроматографа с одним или двумя детекторами. Версии основной операционной системы (*.bos)
и контрольные суммы файлов применения (*.арр) приведены в таблице 3.

Считают, что хроматограф выдержал поверку по п. 1.6.3, если в отчете ан.}пиза
ПОВеРОчнОЙ газовоЙ смеси, укшанныЙ номер версии и СRС-коды соответствуют данным,
указанным в таблице 3.

Таблица 3.
(в соответствии со Свидетельством об аттестации программного обеспечения
Jt 242lПО-10-2011 от 30 сентября 2011 г.).

В СлУчае изменения установленного программного обеспечения, номер версии и
КОНТРОЛЬНУЮ cYIvrMY, Указанные в таблице 3, сравнивают с номером версии и контрольной
суммой, приведенными в документации на новое программное обеспечение.

1.б.4 Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
измерений

l
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Наименование программного
обеспечения

Идентификационное
наименование По

Номер
версии

(идентифика
ционный

номер) По

[{ифровой
идентификато

рпо
(контрольная

счмма)

Алгоритм
вычисления
цифрового

адентификаторt
по

Тип
процессорной

платы

Операционная
система
хроматографов

бl|,7 Базовая
операционная
система BOS

BOS rеч.246
LX800 (16bi0 BOS rеч. 346
LX800 (з2ьit) BOS rеч. 446

Файл применения хроматографов модели 700

CRC*

с одним детектором

lб bit

70O_Gost6976_S_l б
303.арп

l4358

с двумя детекторами 700_Gost6976_D_l
6 303.арр

24187

с одним детекгором

32bit

700_Gost6976_S з2
403.арр

l90l8

с двр{я детекторами 70O_Gost6976_D_3
2 403.арр

28800

Файл применения хроматографов молели 500

с одним детектором lб bit 2350A_Gost6976_S
lб З03.апп

57

с двумя детекторами lб bit 2350А_Gоstб976_D
lб 303.арр

2з,]41

с одним детектором з2 bit 2350A_Gost6976_S
З2 403.аоо

44,7

с двумя детекторами 32 bit 2350A_Gost6976_D
32 403.аоп

2627з

Операционная система хроматогра( Ров модели 700ХА

Базовая
операционная
система BOS

2.0.12 CRc32

* cRC представлеНа в десятиrIНой системе счисления и приведена к знаковым 2-х байтовым (лля 1б bit платы) и
4-х байтовым (для 32 bit гurаты) целым числам
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|.6.4.| Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
измерений производят после выхода хроматографа на режим. Условия измерений должны
соответстВовать п. 1.3 данной методики. Определение абсолютной погрешности хроматографа
в рабочем диапазоне измерений проводят с использованием поверочных газовых смесей ]фl и
М2 ГСО 9299-2009 (ИПГ-13). .Щиапазоны молярной доли компонентов ГГП приведены в
таблице 2.

ПРИМечание-.Щопускаетсяпериодическуюповеркупроводитьсиспользованиемодной
поверочноЙ газовоЙ смеси с молярноЙ долеЙ компонентов, близкой к содержанию молярной доли
компонентов в анаJIизируемом ггп, в сл)дае, если значение молярных долей компонентов в
анализируемом потоке газа не отличается от среднегодового значения более чем на значения,
приведенные в таблице 4.

Таблица 4.

Значение молярной доли компонента в
пробе, О%

Относительное откпонение значений молярной
доли компонента в градуировочной газовой смеси

и в пробе. ой. не более
от 0.001 до 0.1 вкJIюч. * 100

CB.0,1 до 1 включ. *50
Св. l до 10 включ. +10
Св. 10 до 50 вкгlюч. +5

Св. 50 до l00 вruIюч. +з

1.6.4.2 На вход хроматографа подают поверочную газовую смесь, продувают линию
подачи газа и проводят измерения в соответствии с методикой измерения ГОСТ 3l371-2008.
Запускают пробу и регистрируют хроматограмму ПГС.

I.6.4.З Операцию по п. 1 ,6.4.2 повторить.
I.6.4.4 По отчетаru прогрilммного обеспечения о результатах измерения моJuIрной доли

компонентов дJUI каждоЙ пробы рассчитывtlют значение абсолютноЙ погрешности по формуле:
bii =Xi,1 -Xii, Q)

где: л7а - деЙствительное значение молярноЙ доли7'-го компонента, )rказанное в пасIIорте на
гсо-пгс, %
х7; - измеренное значение молярной доли/-го компонента, 0/о.

За абсолютную погрешность хроматографа принимают максимальное по модулю
значение А,.', рассчитанное по формуле (2).

Считаtот, что хроматограф вьцержал поверку по п. 1.6.4, если полученное значение
абсолютной погрешности не превышает пределов, вычисляемых по формулам таблицы 5.

Таблица 5.

]l
n
ll,
ii

наименование компонента Пределы допускаемой абсо.tпотной
погрешности + А, О/о l)

Метан -0,0187..r + 1,882)

0,0023.х + 0,293)
Этан 0,04.х + 0,0002б
Пропан 0,06.х + 0,00024
Изобуган 0,06.х + 0,00024
н-Бутаrr 0,06.х + 0.00024
изопентан 0,06.х + 0.00024
н-Пентан 0,06..r + 0,00024
2,2-Диметилпропан 0,06.х + 0.00024
Гексаны (С6+высшие)4) 0,0б.х + 0,00024

l0
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наименование компонента Пределы допускаемой абсолютной
погрешности + д. ОЙ l)

,.Щиоксид углерода 0,06.х + 0,0012
Азот (суммарный пик с кислородом и аргоном) 0,04.х + 0,00l3
Клслород (суммарно с Аr) 0,06.х + 0,00l2
'/соответствует абсолютной расширенной неопределенности результата измерения Йолярной доли
компонента U(x),o/o, при коэффициенте охвата k=2.

"Формула применяется при определении молярной доли метана по ра}ности;
" Формула применяется при определении молярной доли метана впрямую;
'' Суммарное значение молярной доли углеводородов C6*uu,"-n" не должно превышать 1,5olo;
-т - измеренное значение молярной доли компонеrrга ГГП.

1.б.5 Определенпе и3менения выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы
хроматографа.

1.6.5.1 ОпределеНие изменения вьtхОдногО сигнала за 24 часа непрерывноЙ работы
хроматографа следует проводить после выхода хроматографа на режим. Определение проводят
с использованием двух поверочных газовьIх смесей указанньж в таблице 2.

Примечание-.Щопускаетсяпериодическуюповеркупроводитьсиспользованиемодной
поверочной газовой смеси с молярной долей компонентов, близкой к содержанию молярной доли
компонентов В анализируемом ггп, в случае, если значение молярных долей компонентов в
анi}лизируемом потоке газа не отличается от среднегодового значения более чем на значения,
приведенные в таблице 4.

1,.6,5.2 На вход хроМатографа подают поверочную гtlзовую смесь, продувают линию подачи
газаи проводят измерения в соответствии с методикой измерения госТ з1371-2008. Запускают
контрольную смесь и регистрируют хроматограмму смеси. Смесь вводят в хроматограф не
менее 2 раз.

1.6.5.3 Через 24 ч непрерывной работы хроматографа повторяют измерения по пункту
1.6.5.2 данной методики.

1.6.5.4 Фиксируют измеренные значения молярной доли компонента и вычисляют
абсолютную погрешность по формуле (2) для обоих измерений. За абсолютную погрешность
хроматографа принимается максимаJIьное по модулю значение Дrr, рассчитанное по формуле
(2),

П р, м е ч а н и е - При определении изменения выходного сигнuша за24 часа непрерывной
работы хроматографа возможно использовать результаты, полученные при определении абьолютной
погрешности хроматографа В рабочем диапtвоне измерений по пункту 1.6.4.1 данной методики.

Считается, что хроматограф вьцержал поверку по п. 1.6.5, если для каждого 7-го
компонента поверочной смеси полученные значения абсолютной погрешности не превышают
пределов, вычисляемых по формулам таблицы 5.

1.6.6 Определение основной погрешности аналогового выхода
1.6.6.1 Определение основной погрешности аналогового вьIходного сигнала каждого

измеряемого параметра хроматографа в рабочем диапазоне измерений производят после
вьгхода хроматогРафа на режим. УсловиЯ измерениЙ должны соответствовать п. 1.3 данной
методики.

1,6.6.2 Производят конфигурацию и настройку аналогового выхода каждого измеряемого
параметра (концентрации компонентов: метана, азота и углекислого газа, относительную
плотность и низшую теплоту сгорания) в соответствии с п. 5.10 Руководства пользователя по
программному обеспечению MoN2000. При этом диап€ц}оны измерения выбирают минимt}льно
возможные на основании анализа диапазона изменений концентрации компонентов г€ва и
расчетньIх физико-химических величин за год.

ll
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1.6.6.3 Подключшот сигнirльный кабель аналоговых вьD(одов в клеммной колодке
хроматографа в соответствии с Руководством по эксплуатации хроматограф газовый
промышленный модель 500 п. З.4.7 или Руководством по эксплуатации хроматограф газовый
промышленный модель 700 п.3.4.9 в зависимости от типа поверяемого хроматографа.

1.6.6.4 На вход хроматографа подают поверочную гчвовую смесь, продувают линию
подачи газа и проводяТ измерения в соответствии с методикой измерения госТ 31371-2008 в
режиме единичногО измерениЯ. После окончания цикла анаJIиза регистрируют величину
аналогового выходного сигнала измеряемых параметров на соответствующих клеммах
клеммной колодки аналоговых выходов. Измерение выходного сигнала, может, производится
по миллиzlмперметру или по падению напряжения на образцовом сопротивлении.

1.6.6.5 Операцию измерения ПГС повторяют.
1.6.6.6 Рассчитывают величину измеряемого парап{етра на основilнии измерений

вьIходного сигнапа по формуле:

Пii :Пн+ (I1i - 4)'(П" -П")11,6, (3)

где Пjt - Измеренное значение молярной доли7-го компонента, О/о, низшая теплота сгорания,
относительнtш плотность;

{i - ИЗМеРеННОе ЗНаЧеНИе ТОКа аНаJIОГоВого сигнаJIа измеряемого параметра;
Пu - значение верхней границы диtlпtr}она измерения параметра;
П" - значение нижней границы диапазона измерения параметра.
На основании полученных результатов измерения молярной доли компонентов и физико-

химических парап,Iетров для каждой пробы рассчитывают значение абсолютной погрешности по
формуле:

^.1i 
= Пlо -П.li,

11|

t.
L
ll-

i}

I
Е,
lt

(4)

!
l
tr

a

где: Пiа - Действительное значение моJuIрной доли 7-го компонента, указанное в паспорто на
гсо-пгс, %
пii - измаренное значение молярной доли7-го компонента, О/о.

за абсолютную погрешность хроматографа принимают максим{tльное по модулю значение
Аr', рассчитанное по формуле (4).

Считаюто что хроматограф вьцержЕlл поверку по п. 1.б.6, если полученное значение
абсолютной погрешности не превышает пределов, выtIисляемьIх по формулам таблицы 5 и
таблиц М2, М3 ГОСТ 313б9-2008.

примечание-определениеосновнойпогрешностианалоговоговыходавыполняетсятолько
в том случае, если данные сигнrlлы используются для передачи информации в вычислители расхода.

1.7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
|.7.1 ПрИ проведении поверки составляется протокол результатов измерений. Форма

trротокола приведена в Приложении д.
1.7.2 Хроматограф, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,

признают годЕым к применению и вьцают свидетельство о поверке согласно пр 50.2.006-94.
1.7.3 При отрицательньIх результатах поверки аннулируют предьцущее свидетельство о

поверке, эксппуатацию хроматографа запрещaют и выдают извещение установленной формы
согласно ПР 50.2.006-94 с указанием причин непригодности.

|2
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Часть 2

Хроматографы газовые промышленные

моделей 500, 700 и 700ХА в комплектации с пламенно-фотометрическим

детектором для автоматического определения серосодержащих компонентов в

углеводородсодержащих газовых средах, в том числе г€ве горючем природном в

соответствии с требованиями ГОСТ 53367 - 2009
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2.1 опЕрАции повЕрки
2.1.1 При проведении поверки должны быть выполнены операции, указанные в таблице 6.

Таблица 6.

N
п/п

Наименование операций
Номер пункта

методики
l Внешний осмотр 2,6.1

2.
Опробование. Определение рtr}решения двух соседних
хроматографических пиков серосодержащих компонентов в газе
горючем природном (ггп)

2,6.2

a
J. Определение соответствия програпdмного обеспечения (ПО) 2.6.з

4.
Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем
диапазоне измерений 2.6,4

5.
Определение изменения вьIходного сигнЕuI а за 24 часа
непрерывной работы хроматографа. 2.6,5

2.1.2 При отрицательных результатах поверки по какому-либо пункту настоящей
методики дальнейшая поверка хроматографа прекращается, и он признается прошедшим
поверку с отрицательным результатом.

2.1.3.Щопускается проводить поверку хроматографа по методикам (методам), внедренным
на предприятии для данньгх моделей хроматографов и аттестованным в соответствии с ГОСТ Р
8.563-2009, регламентирующим определение серосодержащих компонентов в составе гчвовых
смесей.

2.2 срЕдствА повЕрки
2.2.1 Термометр ТЛ-2-4-Б2 по ГОСТ 28498-90. !иапазон измерений 0 - 50 ОС, 

цена
деления 0,1 ОС.

2.2,2Барометр-анероид M-1l0 ТУ 25.04-1799-75 (]ф3745-73 по Госреестру СИ РФ).
2.2,3 Психрометр аспирационный МВ-4-М или МВ-4-2М по ТУ 25-1607.054-85 (Jф10069-

0l по Госреестру СИ РФ).
2.2.4 Поверочные гtIзовые смеси - стандартные образцы ГСО 9554-2010, ГСО 85З2-2004.

Метрологические характеристики государственньгх стандартных образчов состава,
рекомендуемых для проведения поверки, приведены в таблице 7.

Таблица 7.

Определяемый компонент
(химическая формула)

номинальное
значение массовой

концентрации
определяемого 

.
компонента, мг/м'

Пределы допускаемой
относительной

погрешности + Б(с)-, О/о

Смесь J\9 l ГСо 9554-2010
Сероводород (HzS)

5 -20 10

Метилмеркаптан (СНзSН)
Этилмеркаптан (CzHsSH)
Пропилмеркаптан (СзНzSН)
Изопропилмеркаптан (СзНzSН)
Втор-бугилмеркаптан (СдНqSН)
Гоет-бчтилмеDкаптан (CrHoS Н)
4зобугилмеркаптан (CcHqSH)
]утилмеркаптан (CqHqSH)

l4
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Определяемый компонент
(химическая формула)

номинальное
значение массовой

концентрации
определяемого

компонента, мг/м3

Пределы допускаемой
относительной

погрешности t Б(с)-, %

Смесь }lb 2 ГСо 9554-2010
Сероводород (HzS)

20-50

Метилмеркаптан (СНзSН)
Этилмеркаптан (CzHsSH)
Пропилмеркаптан (СзНzSН)
Изопропилмеркаптан (Сз HzS Н)
Втор-бутилмеркаптан (CaHqSH)
Грет-бутилмеркаптан (СдНsSН)
4зобугилмеркаптан (СдНsSН)
]утилмеркаптан (СдНsSН)

- соответствует относительной расширенной неопределенности U"(c),o/o, при коэффичиенте охвата &:2
П Р И М е Ч а н и е - В качеgтве матрицы могуг использоваться ztзoT, гелий или метан

2.2.5 ЩОryСкаеТся применение других средств поверки, допущенных к применению в
установленном порядке и имеющих характеристики не хуже укiванных.

2.2.6 Все средства должны иметь действующие свидетельства о поверке, а ГСО
действующие паспорта.

2.3 условия повЕрки
2.3.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

диапазон температуры окружающей среды от 15 до 25 ОС

диапазон атмосферного давления от 84 до 106,7 кПа;
при относительной влФкности воздуха ло 80 %;
напряжение питания (230 t 10 %) В;
частота питания переменного тока (50 t 1) Гц.

2.3.2Налряжение линии питания должно быть устойчивым и свободным от скачков.

2.З.3 Механические воздействия, наличие пыли, агрессивньIх примесей, внешние
ЭЛеКТРИЧеСКИе и МаГнитные поля (кроме земного) и отклонения от рабочего положения не
допускilются.

2.4 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ И ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ
ПОВЕРИТЕЛЕЙ

При проведении поверки должны быть соблюдены следующие требования:
- ТРебОвания техники безопасности при эксплуатации баллонов со сжатыми газами

ДОЛЖНЫ СООТВеТСТВОВать кПравилам устроЙства и безопасной эксплуатации
сосудов, работающих под давлением) (ПБ03-576-03), утвержденным
постановлением J',lЪ 9l Госгортехнадзора России от 1 1.06.2003;

- сброс гаlа при проверке хроматографа по гсо-пгс должен осуществляться за
ПРеДеЛЫ ПОМеЩения согласно <Правилам безопасности систем газораспределения
и гtвопотребления> (ПБ12-529-03), утвержденным постановлением ]ф 9 ГТн РФ
ОТ 18.03.2003 и кПравилам безопасности для объектов, использующих сжиженные
углеводородные гЕвы)) (ПБ12-609-03), утвержденным постановлением }Ib 40 ГТН
РФ от 27.05.200З;

- ПОМеЩеНИе должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентилячией;

l5
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в помещении запрещается пользоваться открьпым огнем и курить;
- К поверке допускаются лица, изучившие настоящую методику поверки,

эксплуатационную документацию, знающие правила экспJryатации
электроуст€tновок, в том числе во взрывоопасньIх зонах (главы З.4 ll7.3 пуэ),
правила устройства и безопасноЙ эксплуатации сосудов, работающих под
давлением и имеющие ква_пификационную группу по электробезопасности не
ниже III;

для полr{ения данНых, необхОдимых для поверки, допускается участие в поверке
оператора, обслуживающего хроматограф (пол контролем поверителя).

требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в
Руководстве по эксплуатации хроматографа.

2.5 подготовкА к повЕркЕ
при подготовке к поверке необходимо провести следующие операции:

- выполнить мероприятия по обеспечению условий безопасности;
выдержатЬ хроматогРаф и баллОны с ГСо-ИПГ при температуре поверки не менее
)Д g,
- l L,

- подготовить к работе средства поверки в соответствии с требованиями их
эксплуатационной докуI\{ентации ;

- обеспечить условия проведения поверки согласно пункту 2.З настоящей методики;
ознакомиТься С эксплуатаЦионноЙ документацией на хроматограф, описанием
прогрzlммного обеспечения и настоящей методикой поверки;

- проверить, что хроматограф подготовлен к работе согласно указаниям
руководства по эксплуатации;
проверитЬ дату проВедениЯ последнеЙ градуировки хроматографа, выполненной
согласно ГоСТ Р 53367-2009.

2.б провЕдЕниЕ повЕрки
2.6.1 Внешний осмотр

2.6.1.1 При внешнем осмотре следует проверить:
отсутствие внешних механических повреждений (царапин, вмятин и др.),
влияющих на метрологические характеристики хроматографа;

* нtlличие маркировки хроматографа, согласно технической документации на Еего;
правильность установки прибора;

- правильность подключения технологических газов
характеристик требованиям по чистоте.

считается, что хроматограф вьцержч}л внешний осмотр, если он соответствуют
перечисленным выше требованиям.

2.6.2 Опробование. Определение разрешения двух соседних
пиков компонентов Ггп.

2,6.2,| Определение следуют проводить после выхода хроматографа на режим, используя
поверочную гiвовую смесь JФ2 (таблица 7).

П р и м е ч ан и е _,.Щопускается проводить периодическую поверкухроматографа по п.2,6.2.1
данной методики с использованием одного стандартного образца " "чaaоuоЙ 

концентрацией
компонентов, соответствующеЙ рабочему диапа:lону измерений.

проверку степени г€вохроматографического рiвделения проводят для следующей пары
компонентов:

и соответствие их

хроматографических

lб
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2.6.2.2 На вход хроматографа подают поверочную гчвовую смесь и продувают линию
подачи газа. Запускztют контрольную смесь и регистрируют хроматогра]чlму поверочной смеси.

Разрешение двух соседних пиков компонентов вычисляют по формуле:

Rn, =
tr-t,

1о.rо * 1о.rr'
Авfде t' ,t- - времена удерживания компонентов А и В, рiврешениа Rn, которьж определяется,

с;

b.so, b.s" - значения ширины пиков А и В на половине высоты, с.

Считают, что хроматограф вьцержаJI поверку, если вычисленное значение рtврешения
Rnu двух соседних хроматографических пиков компонентов поверочной газовой смеси не

менее:
метилмеркаптан - этилмеркаптан 2,0.

2.б.3 Определение соответствия программного обеспечения

Определение соответствия программного обеспечения (ПО <Еmеrsоп>) следует проводить
по номеру версии (идентификационного номера) и контрольноЙ сумме расчетного модуля
(CRC - коды) программного обеспечения.

2.6.з.l определение номера версии (идентификационного номера) и контрольной суммы
(СRС-коды) ПО <Еmеrsоп)) для хроматографов моделей 500 и 700.

,Щля визуализации парап{етров работы хроматографов моделей 500 и 700 используется
программное обеспечение MON 2000. Информачия о номере версии и фактической
контрольноЙ сумме (СRС-коды) ПО содержится в отчете анализа пробы. Отчет анализа
представлен на рисунке 2.

D.lс-Тlmс; OЗР5r'lЗ 09:5l Апlvrlý Тlmс: l0 cyclc Tlmc: 20
s!r?rm: 1 St.crm 1 Mod.: NLY cyd. Shn Т|mG: 09:50

Modc| 700 srrm scq:z _-- ----- - - Нфр всфuч ПО
Еmcr6оп Р.оGсss М.паgсmcпi ,€ОS Rсч:24Б_,

APPcRc:lia]50: - - -- кфmрф*а,
Prlm..y scФпd.ry сvнuа t/CRCl

RG'..Gпсс T.mp..rtur. _ СоmЬUзtlоп DEGс 20.00 25.00
Rсlс.Gпсс T.mРc.riulc _ M.l..ing DEGс 20.00 0.00
c.lorlllc v!lUc - Unlts

(5)

Соmропспl Мо|G RGl.livG supc.lo. cv lnrc.ior cv
Nrm. kIc.nl Dcns|ty P?l Unl|B Rl unlt!

FнЕ)а'.lЕ о.о910 0.0027 0.1589 0.1a72
ряорыЕ I0.5000 0.1599 9.700{ 8.9275
юUтшЕ 2.2000 0.0{a2 2.6268 2,1211
ЕвUтАNЕ a-l000 0.002э 4.9ll2 a.5339
NЕорЕштАNЕ 0.00to о.O0о0 0.0015 0-00ta
|"PEHTANE 0,8a00 0.020s ,1-2]lo 1.1al2
л-яЕNтNЕ 0.7Б00 o.ola9 1.1r86 1.0з{7
NiTRoGEN 1.1оOо о.оlоб 0.0о00 0.0000
мЕтшЕ бз.5020 0.з5r8 2з.5169 21.2099
ctrlвoN оlоюDЕ о.аOOо 0.0l22 0.00оо 0.0000
ЕтшЕ l6.0000 0.1ББr 1о.зs59 9.5l26
WATER 0,1000 0.0006 0.0018 0.0000.нЕuчм 0.0060 0.0000 0.0000 0.о000
ToTALs l00.0000 0.8702 53.6i21 a0.00э9

''' lпdlсalaз UBardcrln.d соmропaпlз

Prlm!ry Соmр.с.аlЫllv Frdor Гzl Ф 1.0tЗ25 BMS t 20.0 DЕG. С = 0.99a90

вarс РrёirU]G! 1.0l з25

J:

I

i
i,

i:

il

RG.l sцре.lо. cv - D.y - ftlmrry = 5],9696 ШrmЗ
RC.l |пrс,lо. cv- Dry- Pilmrry = {9.tЕз7 шrm3
RCll|nrcrlo.cv-дd-Prlmary = 49.1з{6 м{mз
Rc.l R.l.tpc Dchslty G.r , Plm.ry = о.87{3
нсаl Gla Dcn.lly- Prlm.ry = 1.05зl ksrm3
R.ilwоЬЬаlпd.х-sUр_ftlm!ry = 57.7185 М4m3

ъ|а &т!(.

Рисунок 2.

отчет анализа

Считают, что хроматограф модели 500 или 700 вьцержtul поверку по п. 2.6.з.1, если в
отчете анализа поверочноЙ газовоЙ смеси, указанныЙ номер версии и СRС-коды соответствуют
данным, указанным в таблице 8.
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Таблица 8.

Наименование прогрilммного
обеспечения

Идентификацион
ное наименование

по

Номер
версии

(идентиф
икационн
ый номер)

по

[{ифровой
идентифика

тор ПО
(контрольна

я сумма)

Алгоритм
вычисления
цифрового
идентифика

тора ПО

Тип
процессорной

платы

Операционная
система
хроматографов

6|17
Базовая

операционнtul
система BOS

BOS rev.
246

LX800 (lбьi0 BOS rеч.

з46

LX800 (32bit) BOS rev,
446

Файл применения хроматографов модели 700

CRC*

с одним
детектором

16 bit

700_Gost6976_S_
16 303.арр

14358

с двумя
детекторами

700_Gost6976_D_
lб 303.арр

24187

с одним
детектоDом

32bit

700_Gost6976_S_
403.аооз2

190l 8

с двр{я
детекторами

700_Gost6976_D_
32 403.апр

28800

Файл применения хроматографов модели 500

с одним
детектоDом

16 bit 2350A_Gost6976_
S lб 303.арр

57

с двумя
детектоDчtп.{и

lб bit 235OA_Gost6976_
D 16 303,арр

2з74l

с одним
детектоDом

з2 bit 2350A_Gost6976_
S 32 403.аоо

447

с двумя
детекторами

32 bit 2350A_Gost6976-
D з2 403.аоп

2627з

Операционнtш система хроматографов модели 700ХА
Базовая

операционнzuI
система BOS

2.0.|2 CRC32

- 
CRC представлена в десятичной системе счисления и приведена к знаковым 2-х байтовым (для 16

bit платы) и 4-х байтовым (для 32 bit платы) целым числам

2.6.з.2 определение номера версии (идентификационного номера) и контрольной суммы
(СRС-колы) ПО <Emerson)) для хроматографов моделей 700ХА

Для визуализации параметров работы хроматографов модели 700ХА используется
программное обеспечение MON 20120, Номер версии и СRС-коды выводятся информационным
окном <System>. Открытие этоЙ экранной формы осуществляют из основного рабочего окна
программы KMON 20120>. В таблице диirлогового окна <System> (см. рис. 3) в графе <Firmwаrе
Version> отображается версия прогрЕtммного обеспечения, а также СRС-код.

l8
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Считают, что хроматограф вьцержаJI поверку по п. 2.6.3 .2, если данные диалогового окна
KSystem>, номер версии и контрольнчuI ср{ма расчетного модуля (СRС-кол) ПО <<Еmеrsоп>,
соответствуют данным, номеру и CRC -коду, приведенным на рисунке 3.

Рисунок 3.
Вид таблицы диалогового окна KSystem>

В слr{ае изменения установленного программного обеспечения, номер версии и
CRC - коД ПО, указанные в таблице 8 и в диалоговом окне KSystem> (см. рис. 3), сравнивrlют с
НОМеРОМ Версии и контрольноЙ суммоЙ, приведенными в докуl!{ентации на новое программное
обеспечение.

2.б.4 Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
измерений

2.6.4.I Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
ИЗмеРениЙ следуют проводить после выхода хроматографа на режим. Определение проводят с
использованием двух поверочных гtвовых смесей указанных в таблице 7.

Примечание-.Щопускаетсяпроводитьпериодическуюповеркухроматографапол.2,6.4
ДаннОЙ методики с использованием одноЙ поверочноЙ газовоЙ смеси с массовой концентрацией
компонентов, соответствующей рабочему диапiвону измерений.

2.6.4.2 На вход хроматографа подают поверочную газовую смесь и проводят измерения в
соответствии с методикой измерения ГОСТ Р 5ЗЗ67-2009. Смесь вводят в хроматограф не
менее 3 раз.

2.6.4.З По отчетаN,I программного обеспечения о результатах измерения массовой
концентрации компонентов для каждой пробы рассчитывают значение абсолютной
погрешности по формуле:

Ь1, =Cp-Cli , (6)

l9
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где: Cia - деЙствительное значение массовоЙ концентрации 7-го компонента, указанное в
паспорте на поверочную гiвовую смесь, мг/м3,
С7 - иЗМеренное значение массовоЙ концентрации7-го компонента, мг/м3.
За абсоrпотную погрешность хроматографа принимают максимч}льное по модулю

значение Аr,, рассчитанное по формуле (6).

Считают, что хроматограф вьцержitл поверку, если полученное значение абсолютной
ПОГРешносТи хроматографа не превышает пределов, вычисляемых по формулам таблицы 9.
Таблица 9.

наименовапие компонента
Относительнtш расширеннful
неопределенность Ц(а, Уо,

при k:2

пределы допускаемой
абсолютной погрешности

+ Д(с)-, О/о

Сероводород (HzS) 30 - 0,2,Св

UO(C).C ji)

100

метилмеркаптан (снзsн)

25 - 0,1.C7a

Этилмеркаптан (CzHsSH)
пропилмеркаптан (сзнzsн)
Изопропилмеркаптан
(СзНтSН)
Втор-бутилмеркаптан
(C4H9SH)
Трет-бутилмеркаптан
(СдНqSН)
Изобутилмеркаптан
(C+HqSH)

Бутилмеркаптан (C+HqSH)
соответствует абсолютной расширенной неопределенности результата измерениJI массовой

концентрации компонента U(с),Yо, при коэффициенте охвата rt:2.

2.б.5 Определение изменения выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы
хроматографа

2.6.5.1, Определение времени непрерывной работы хроматографа без корректировки
показаниЙ след},ют проводить после выхода хроматографа на режим. Определение проводят с
использованием двух поверочных газовых смесей указанных в таблице 7,

Примечание-,Щопускаетсяпроводитьпериодическуюповеркухроматографапоп.2.6,5
данной методики с использованием одной поверочной газовой смеси с молярной долей компонентов,
соответств},ющей рабочему диапазону измерений.

2.6.5.2 На вход хроматографа подают поверочную газовую смесь и проводят измерения в
соответствии с методикоЙ измерения ГОСТ Р 5ЗЗ67-2009. Смесь вводят в хроматограф не
менее 3 раз.

2.6.5.З Через 24 ч непрерывной работы хроматографа повторяют измерения по пункту
2.6.5.2 данной методики

Фиксируют измеренные значения массовой концентрации компонента и выtIисляют
абсолютную погрешность по формуле (6) для обоих измерений. За абсолютную погрешность
хроматографа принимается максимzшьное по модулю значение A;i, рассчитанное по

формуле (6).

П р и м е ч а н и е - ,Щопускается при определении изменения выходного сигнала за24 часа
непрерывной работы хроматографа использовать результаты, полученные при определении абсолютной
погрешности хроматографа в рабочем диапазоне измерений по п.2.б.4.1 данной методики.

20
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2.6.5.З Считается, что хроматограф выдержал поверку по п. 2.6.5, если для каждого/-го
компонента поверочноЙ смеси полуrенные значения абсолютноЙ погрешности не превышают
пределов, вьIчисляемых по формулаrr,r таблицы 9.

2.7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
2.7.1 При проведении поверки составляется протокол результатов измерений. Форма

протокола приведена в Приложении А.
2.7.2 Хроматограф, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,

признают годным к применению и вьцают свидетельство о поверке согласно ПР 50.2.006-94.
2.7.З При отрицательньIх результатах поверки аннулируют предьцущее свидетельство о

поверке, эксплуатацию хроматографа запрещают и выдают извещение установленной формы
согласно ПР 50.2,006-94 с указанием причин непригодности.
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Часть 3

Хроматографы г€lзовые промышленные

МОДеЛеЙ 500, 700 и 700ХА универсzlльного н€вначения для автоматического

оПределения органических и неорганических компонентов г€вовых смесей в

комплектации с детекторами по теплопроводности (ЩТП) и lили пламенно-

ИОНИЗаЦиОнныМи детекторами (ПИЩ) и lили пламенно-фотометрическими

детекторами (ПФДl
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3.1 опЕрАции повЕрки
3.1.1 При проведении поверки хроматографа должны быть выполнены операции,

указанные в таблице 10.
Таблица 10.

3.1.2 Если при проведении той или иной операции поверки полуIен отрицательный
результат, дальнейшая поверка прекращается.

3.1.3 .Щопускается проводить поверку хроматографа по методикам (методам),
ВнеДренным на предприятии для данных моделей хроматографов и аттестованным в
соответствии с ГоСТ Р 8.563-2009.

3.2 срЕдствА повврки
3.2.1 При проведении поверки должны быть применены средства, указанные в таблице

11.

Таблица 1 1.

З.2.2 Щопускается применение других средств поверки, допущенных к применению в
установленном порядке и имеющих характеристики не хуже указанных.

N
пlп Операции поверки

Номер пункта
методики
повеDки

1 Внешний осмотр 3.6.1

2

Опробование:
- определение уровня флуктуационных шуI!(ов нулевого
сигнала;
- определение лрейфа нулевого сигнала;
- определение предела детектирования.

з.6,2

J

Определение метрологических характеристик:
- определение относительного среднеквадратического
откJIонения выходньIх сигнzrлов ;

- определение относительного изменения вьIходного сигнаJIа за
24 часа непрерывной работы.

з.6.з

Номер
пункта

методики
повеDки

Наименование основных и вспомогательных средств поверки, номер док)rмента,
требования к СИ, основные технические и (или) метрологические

характеристики

6.з

ГСО - ПГС ]ф 6|72-9| (сероводород в азоте),
ГСО - ПГС ]ф 3857-87 (метан в азоте);
ГСО - ПГС Ns3961-87 (пропан в азоте);
ГСо - ПГС Jф 3799-8'7 (монооксид углерода в азоте)
ГСО - ИПГ JфNs 82|9-2002 (ИПГ-2);
ГСО - ИПГ 8698-2005 (ИПГ-10);
ГСО - ПГС }lb 8368-2003, 8369-2003 (сероволород в азоте),
ГСо - ПГС JфJ$ 8530+8532-2004 (меркаптаны, сероводород в ilзоте или гелии).

4.1
Термометр ТЛ-2-4-Б2 по ГОСТ 28498-90. ,Щиапазон измерений
0 - 50 ОС, 

цена деления 0,1 ОС

4.|
Психрометр аспирационный МВ-4-М или МВ-4-2М по ТУ 25-1607.054-85
0ф10069-01 по Госреестру СИ РФ)
Барометр-анероид М-110 ТУ 25.04-1799-75 (Ns3745-73 по Госреестру СИ РФ).
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З.2.З ВСе среДства поверки должны быть поверены в установленном порядке и иметь
деЙствующие свидетельства о поверке, а поверочная смесь - действующий паспорт.

3.3 трЕБовАния БЕзопАсности
3.3.1 Пр" проведении поверки должны бьrгь соблюдены требования безопасности,

приведенные в Руководстве по эксплуатации.
3.3.2 При эксплуатации прибор должен быть надежно заземлен.
3.3.4 Проверка электрического сопротивления и электрической прочности изоляции

ПРОВОДиТся после ремонта силовых блоков комплекса сервис - инженером, авторизованным
, фирмой - изготовителем.

;, 
'.З.5 

К проведению поверки допускаются лица, имеющие техническое образование,

ý изг{ившие Руководство по эксплуатации хроматографа и имеющие навыки работы с прибором.
i К r{астию в поверке допускаются операторы, обслуживающие хроматограф,

3.4 условия повЕрки
3.4.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

диапазон температуры окружающей среды
диапЕвон атмосферного давления
при относительной влalкности воздуха
напряжение IIитания
частота питания переменного тока

от 15 до 25 'С
от 84 ло 106,7 кПа;
до 80 %;
(230 * 10 %) В;
(50 t 1) Гц.

3.3.2 Напряжение линии питания должно быть устойчивым и свободным от скачков.

З.З.З Механические воздействия, нi}личие пыли, агрессивных примесей, внешние
электрические и магнитные поля (кроме земного) и отклонения от рабочего положения не
допускаются.

3.5 подготовкА к повЕркЕ
3,5.1 При подготовке к поверке необходимо провести следующие операции:

проверить, что хроматограф подготовлен к работе согласно укzваниям
Руководства по эксплуатации;

- провести регламентные работы, предусмотренные в Руководстве по эксплуатации;
- выполнить мероприя^rия по обеспечению условий безопасности;

вылержать хроматограф и баллоны с поверочной газовой смесью при температуре
поверки не менее 24 ч;

- подготовить к работе средства поверки в соответствии с требованиями их
эксплуатационной документации ;

обеспечить условия проведения поверки согласно разделу З.4 настоящей
методики;

- ознакомиться с эксплуатационной документацией на хроматограф, описанием
программного обеспечения и настоящей методикой поверки;

3.б провЕдЕниЕ повЕрки
3.б.1 Внешний осмотр
3.6.1.1 При внешнем осмотре следует проверить:

отсутствие внешних механических повреждений (царапин, вмятин и др.),
влияющих на работоспособность хроматографа;
правильность установки прибора;
соответствие комплектации хроматографа, согласно технической документации
на него;
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правильность подключения технологических гi}зов и соответствие их
характеристик требованиям по чистоте;
чеТкостЬ маркировки хроматографа, согласно техническоЙ докуN{ентации на
него;
исправность органов управления, настройки и коррекции.

Прибор считается вьцержавшим внешний осмотр, если он соответствует всем
перечисленным выше требованиям.

3.б.2 Опробование
З,6.2,I Опробование проводят в соответствии с требованиями технической документации

на хроматографы газовые промышленные моделей 500, 700, 700ХА. Хроматограф включают и
после выхода на режим определяют уровень флуктуационных шу]!{ов и предел детектирования.

З.6.2.2 Все подключения и задание режимов работы выполняют в соответствии с
эксплуатационной документацией фирмы-изготовителя.

3.6,2.3 Определение уровня флуктуационных шумов нулевого сигнала
Определение шумов проводят без ввода поверочной газовой смеси в хроматограф.

Уровень флуктуационньIх шумов нулевого сигнаJIа принимают равным амплитуде
повторяющихся колебаний нулевого сигнzlла с периодом не более 10 с. Колебания, имеющие
харiжтер одиночньж импульсов длительностью не более 1со не r{итываются. Уровень
флуктуационных шуý{ов (ел. сч.) регистрируют в течение 30 мин. при максимальном значении
чувствительности хроматографа.

Значения уровня флуктуачионньгх шр{ов нулевого сигнала ( Ai , ед. сч.) определяют по

формуле:
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где А" - максимальное значение амплитуды повторяющихся колебаний нулевого сигнаJIа,

зарегистрированное на хроматограпdме, ед. сч. Полупериод (длительность импульса) не
превышает 10 с;
Кпр - коэффициент преобразования усилителя выходного сигнала в соответствии с
технической докуIчIентации на хроматограф.

Считается, что хроматограф вьцержал поверку, если полученное значение уровня
флуктуационных шумов нулевого сигнала не превышает значения указанные в таблице 12.

Таблица 12.

3.6.2,4 Определение дрейфа нулевого сигнала
В течение 1 часа регистрируют хроматогрallvlму без ввода поверочной газовой смеси в

хроматограф и выключенных аналитических кJIапанах.
За дрейф нулевого сигнi}ла принимают наибольшее смещение уровня нулевого сигнала в

течение l часа.

Значения дрейфа нулевого сигнаJIа ( А, , ел. сч./ч) определяют по формуле:

N, =h*-hn, (8)

где Йп - положеЕие нулевоЙ линии в начале цикJIа измерения зарегистрированное на
хроматограмме, ед.сч;

i
q

i
j]

Хроматографы газовые промышленные

Модель 500 Модель 700 Модель 700хА
Уровень флуктуационных шуIиов, ед. сч 0.5 0,5 0,5
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h* - положение нулевой линии в конце цикла измерения зарегистрированное на
хроматограмме, ед.сч.

считается, что хроматограф вьцержал поверку' если полученное значение Дрейфа
нулевого сигнала не превышает значения l0 ед. сч./ч.

3.6.2.5 Определение предела детектирования

!ля опрелеления предела детектирования в хроматограф вводят поверочную смесь,
соответствующую проверяемомудетектору, не менее l0 раз.

Примечание-.Щопускаетсяпроводитьпериодическуюповеркусиспользованиеповерочной
смеси с значением молярной доли компонентов или с массовой концентрацией компонентов, близким к
значению молярной доли или массовой концентрации компонентов в анiцизируемом газе.

предел детектирования пламенно - ионизационного и пламенно - фотометрического
детекторов Crln (г/с) рассчитывают по формуле:

(- . - 
2^JG

-mln ý l

детектор по теплопроводности (гiсм3) - по формуле:
11 2л -,GUmin -З.ц, (l0)

где G-массаконтрольногокомпонента,г;
л9 - среднее арифметическое значение площади пика, ед. сч.*с;

где h 
".n. -tsысота пика, ед. сч.; 

S = h",n''hn*,n,' 
(l1)

h n*. n. - полуширина пика, ед. сч.;
Vrn - расход гiва - носителя, сrЗ/с.

Масса контрольного компонента G определяют по формуле:

G _ 0,053 #*, (l2)
где Из-объем введенной в хроматограф смеси, см3;

Ср - объемнаrI доля контрольного компонента, О/о;

Р - атмосферное давление вмомент измерения, МПа;
/ - температура Tepмocrura, 0С.

считается, что хроматограф вьцержал поверку, если полученное значение предела
детектирования не превышает значения указанные в таблице 13.

Таблица 13.

(9)
.г

li
]l

.l,
l;

t,
i:

Тип детектора
Хроматографы газовые промышленные

Модель 500 Модель 700 Модель 700ХА
дтп 5.10'9 г/см3 (по пропану)
пид 1.10'll г/с (по метану)
пФд 5.10-'l гS/с (по сероводороду)
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3.6.3 Определение метрологических характеристик

3.б.3.1 Определение относительного среднего квадратичного отклонения выходпого
сигнала (СКО)

Определение относительного среднеквадратического отклонения вьIходного сигнала
следует проводить после выхода хроматографа на режим. На вход хроматографа подают
поверочнУю газовую смесЬ и продрают линию подачи газа. Запускают поверочную гzrlовую
смесь, регистрируют хроматограмму, фиксируют значения вьIходного сигнала. Смесь вводят в
хроматограф не менее 10 раз.

Примечание-.Щопускаетсяпроводитьпериодическуюповеркусиспользованиеповерочной
смеси с значением молярной доли компонентов или с массовой концентрацией компонентов, близким к
значению молярной доли или массовой концентрации компонентов в анализируемом гztзе.

ВЫчисляют среднее арифметическое значение выходного сигнала (площадь пика или
концентрация Х, ед.сч. илп Yо).

Относительное среднее квадратическое отклонение вьIходного сигнала рассчитывают по
формуле:

I
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где Х; - знвч9ние параметра выходного сигнала, ед. сч. илиYо

(1 3)

Считается, что хроматограф вьцерж€ш поверку, если полученное значение относительного
среднего квадратичного откJIонения вьIходного сигнала не превышает значения укчванные в
таблице 14.

Таблица 14.

Тип детектора
Хроматографы газовые промышленные

Модель 500 Модель 700 Модель 700ХА
дтп 1,0 уо (по пропану)
пид |,0 уо (по метану)
пФд 10 % (по сероводороду)

ПРИМеЧание-rЩопускаетсяопределениеотносительногосреднеквадратическогооткJIонения
выходного сигн€ша совмещать с определением предела детектирования.

3,6,3,2 Определение изменения выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы
хроматографа

Определение относительного среднеквадратического отклонения вьIходного сигнала
следует проводить после выхода хроматографа на режим. На вход хроматографа подают
поВерочную газовую смесь и продувают линию подачи газа. Запускают поверочнуIо гtвовую
смесь, регистрируют хроматогрчlмму, фиксируют значения выходного сигнаJIа и вычисляют
СРеДнее арифметическое значение выходного сигнала (площадь пика или концентрация Х, ед.
сч. иJIи %). Смесь вводят в хроматограф не менее 3 раз.

ПРимечание-.Щопускаетсяпроводитьпериодическуюповеркусиспользованиеповерочной
смеси с значением молярной доли компонентов или с массовой концентрацией компонентов, близким к
значению молярной доли или массовой концеFIтрации компонентов в анализируемом гrве,

Через 24 ч непрерывной работы хроматографа измерения повторяют, фиксируют значение
Вьrходного сигнала и вычисляют среднее арифметическое значение выходного сигнала.

ПРИМеЧаНие-!опускаетсяприопределенииизменениявыходногосигналаза24часа
непрерывной работы хроматографа использовать результаты, пол}trlенные при определении
относительного СКО хроматографа по п. З.6.3.1 данноЙ программы испытания.
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Относительное изменение выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы
хроматографа рассчитывают по формуле:
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где Х, - среднее арифметическое значение параметров выходного сигнi}ла в начальный
момент времени.
Х - среднее арифметическое значение параметра выходного сигнала через 24 часа.

Считается, что хроматограф вьцержаJI поверку, если полr{енное значение
относительного изменения выходного сигнала хроматографа за 24 часа непрерывной работы не
превышает значения укiванные в таблице 15.

Таблица 15.

3.7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

З.7.1 При проведении поверки составляется протокол результатов измерений. Форма
протокола приведена в Приложении В.

З.7.2 Хроматограф, удовлетворяющий требованиям настоящей методики IIоверки,
признают годным к применению и вьцzlют свидетельство о поверке согласно ПР 50.2.006-94.

3.7.3 При отрицательных результатах поверки аннулируют предьцущее свидетельство о
поверке, эксплуатацию хроматографа запрещают и выдают извещение установленной формы
согласно ПР 50.2.006-94 с указанием причин непригодности.
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Тип детектора
Хроматографы газовые промышленные

Модель 500 Модель 700 Модель 700хА
дтп 2,0 о/о (по пропану)
пид 2,0 % (по метану)
пФд 15 % (по сероводороду)
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Часть 4

Хроматографы газовые промышленные,]

g:

}

[ моделей 500,700 и 700ХА в комплектации с детекторами по теплопроводности
fr,i для автоматического определения компонентного состава сжиженных

углеводородсодержащих сред, в том числе сжиженных углеводородных г€lзов

(СУГ) в соответствии с требованиями ГОСТ Р 54484-2011
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4.1 опЕрАции повЕрки
4.1,1 При проведении поверки хроматографа должны быть выполнены операции,

указанные в таблице l6.
Таблица 16.

N
пlл Наименование операций

Номер пункта
методики

l Внешний осмотр 4.6.1

2.

Опробование. Определение рчlзрешения двух соседних
хроматографических пиков компонентов сжиженного углеродного газа
rсуг)

4.6.2

J. определение соответствия По 4.6.3

4.
определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем
диапчвоне измерений

4.6.4

5. работы хроматографа безПроверка времени непрерывной
корректировки пока:lаний.

4.6.5

4.1.2 При отрицательньIх результатах поверки по какому-либо пункту настоящей
методики дальнейшая поверка хроматографа прекращается, и он признается прошедшим
поверку с отрицательным результатом.

4.1.3.Щопускается проводить поверку хроматографа по методикам (методаivr), внедренным
на предприятии для данньгх моделей хроматографов и аттестованным в соответствии с ГОСТ Р
8.563-2009, регламентирующим определение состава и свойств углеводородных сжиженньrх и
жидких сред,

4.2 срЕдствА повЕрки
4.2.1 Термометр ТЛ-2-4-Б2 по ГОСТ 28498-90. ,Щиапазон измерений 0 - 50 ОС, 

цена
деления 0,1 ОС.

4.2.2Барометр-анероид М-110 ТУ 25.04-1799-75 (М3745-73 по Госреестру СИ РФ).
4.2.3 Психрометр аспирационный МВ-4-М или МВ-4-2М по ТУ 25-1607.054-85 (J\Ъ10069-

01 по Госреестру СИ РФ).
4.2.4 Поверочные смеси Стандартные образцы ГСО 9З86-2009, ГСО 9З87-2009,

гсо 9388-2009, гсо 9389-2009, гсо 9390-2009.

Таблица 17 - Метрологические характеристики ГСо-СУГ-ПТ (Гсо 9388-2009).

Опрелеляемый
компонент

,Щиапазон молярной
доли компонентов

(х),Yо

Прелелы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)-. %

Метан
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

Этан
0,005-0,1
0,1-1,0
1,0_2,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0.028. х + 0.022

Этен
0,005-{,l
0,1_1,0
1,0-2,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0.022

Пропан 7з_99,8 0,75 - 0,0025.х

Пропен
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0-10

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022
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Определяемьй
компонент

,Щиапазон молярной
доли компонентов

(х), О/о

Пределы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)-, %

Изобутан
0,1_1,0
1,0_10
l 0_25

0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022
0.008. х + 0.22

н-Бутан
0,1-1,0
1,0_10
l 0_25

0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022
0,008, х + 0,22

Бутен-l
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

Изобуген
0,005-0,1
0,1_1,0
1,0_5,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0.028. х + 0.022

транс-Бутен-2
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5,0

0,07. х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

цис-Бутен-2
0,005_0,l
0,1_1,0
1,0_5,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0,028. х + 0,022

Бутадиен-1,3
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5,0

0,07,х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

изопентан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0.0022

н-Пентан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07..r + 0,00006
0,048. х + 0,0022

2,2-Щиметилпропан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,0000б
0,048. х + 0,0022

Пентен-l 0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

3-Метилбутен-1
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07,х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

2-Метилбутен-1
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0.0022

транс-Пентен-2
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07,х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

цис-Пентен-2
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

Гексан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

Метанол 0,001_0,0l 0,07.х + 0,00006
СООТВеТСТВУеТ абСОЛЦТноЙ расширенноЙ неопределенности U(x'l,%, при коэффициенте охвата /r : 2.
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Таблица l8 - Метрологические характеристики ГСО-СУГ-ПБТ (СПБТ) сГСО 9389-2009).

Определяемый компонент
.Щиапазон молярной
доли компонентов

k\.Yо

Пределы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)*- %о

Метан
0,005-o,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.r + 0.0022

Этан
0,005-0,1
0,1_1,0
1,0-4,0

0,07.х + 0,00006
0,048..r + 0,0022
0.028. х + 0.022

Этен
0,005-0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

Пропан
l 0_50
50_75

0,008. х + 0,22
0.75 - 0.0025.х

Пропен
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_2,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

Изобуган
1 0_50
50_60

0,008. х + 0,22
0,75 - 0,0025.х

н-Бутан
10_50
50_б0

0,008. х * 0,22
0,75 - 0,0025..r

Бутен-1
0,005-0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

Изобуген
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

транс-Брен-2
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

цис-Бутен-2
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

Бугадиен-1,3
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

изопентан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

н-Пентан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,0000б
0,048, х + 0,0022

2,2-Щиметилпропан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

Пентен-1
0,005_0,1

0,1_0,5
0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

3-Метилбутен-1
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

2-Метилбутен-1
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

транс-Пентеъл-2
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

цис-Пентен-2
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
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Определяемый компонент
,.Щиапазон молярной
доли компонентов

(х),%

Пределы допускаемой
абсолютноЙ погрешности

+А (х)*. о/о

Гексан
0,005_0,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

Метанол 0,001_o,0l 0.07.х + 0.00006
соответствует абсолютной расширенной неопределенности U(.r), /о, при коэффициенте охвата & = 2

Таблица 19 - Метрологические характеристики ГСо-СУГ-БТ (ГСо 9387-2009).

Опрелеляемый компонент
.Щиапазон молярной
доли компонентов

(х\, О/о

Пределы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)*, Уо

Метан 0,005_0,1 0,07.х + 0,00006

Этан
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048. х + 0-0022

Этен 0,005_0,05 0,07.х + 0,00006

Пропан
0,1_1,0
1,0_10
1 0_50

0,048.х + 0,0022
0,028. х + 0,022
0.008. х +0-22

Пропен 0,005_0,05 0,07.х + 0,00006

Изобуган

0,1_1,0
1,0_10
1 0_50
50_98

0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022
0,008. х +0,22

0.75 - 0.0025..r

н-Бутан

0,1_1,0
1,0_10
1 0_50
50_98

0,048.х + 0,0022
0,028. х + 0,022
0,008. х +0,22

0.75 - 0.0025.х

Бутен-1
0,010-0,10
0,10-1,0

1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028.х + 0.022

Изобуген
0,010_0,10
0,10_1,0

1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0"028. х + 0.022

транс-Буген-2
0,010-о,10
0,10_1,0

1,0-5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0.022

цис-Бутен-2
0,010_0,10
0,10_1,0

1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0.028. х + 0-022

Бутадиен-1,3
0,010_0,10
0,10_1,0

1,0_5

0,07. х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0.022

изопентан 0.005_0.05

0,07.х + 0,00006

н-Пентан 0.005--0.05
2.2-Диметилпропан 0.005_о.05
Пентен-l 0.005_0.025
З-Метилбчген-1 0.005_-0.025

2-Метилбчген-1 0.005_0.025
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Опрелеляемый компонент
,.Щиапазон молярной
доли компонентов

(х), О/о

Пределы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)-, о/о

цис-Пентен-2 0,005-о,025
0,07.х + 0,00006Гексан 0,005_0,025

Метанол 0,001_0,01
соответствует абсолютноЙ расширенноЙ неопределенности U(x), Yо, при коэффициенте охвата /r = 2.

Таблица 20 - Метрологические характеристики ГСО-СУГ-ПА (ГСО 9386-2009).

Определяемый компонент
,Щиапазон молярной
доли компонентов

(х),Yо

пределы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)-, о/о

Метан
0,005-о,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048. х + 0.0022

Этан
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0.022

Этен
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0-5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0-022

Пропан 75-99,8 0.75 - 0.0025.х

Пропен
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0,028. х + 0,022

Изобуган
0,1_1,0
1,0_10
l 0-25

0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022
0,008. х + 0,22

н-Бутан
0,1_1,0
1,0_10
l0_25

0,048.х + 0,0022
0,028. х + 0,022
0,008. х + 0.22

Бутен-l
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0.022

Изобутен
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0.022

транс-Буген-2
0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

цис-Бутен-2
0,005_0,l
0,1_1,0
1,0_5

0,07, х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0.022

Бутадиен-1,3
0,005-о,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0.028. х + 0-022

изопентан
0,005-o,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0.0022
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Определяемый компонент
Щиапазон молярной
доли компонентов

(х), О/о

пределы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)*, о/о

н-Пентан
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07..r + 0,00006
0,048. х + 0,0022

2,2-Щиметилпропан
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

Пентен-l
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

3-Метилбуген-l
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

2-Метилбутен-1
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

транс-Пентен-2
0,005-0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

цис-Пентен-2
0,005-{,l
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

Гексан
0,005-0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048. х + 0"0022

Метанол 0,001_0,0l 0.07.х + 0.00006
соответствует абсолютной расширенной неопределенности U(x),%, при коэффициенте охвата * = 2.

Таблица 21 - Метрологические характеристики ГСО-СУГ-ПБА (ГСО 9390-2009).

Определяемый компонент
,Щиапазон молярной
доли компонентов

(х),Yо

Прелелы допускаемой
абсолютной погрешности

+А (х)-, о/о

Метан 0,005-о,1
0,1_0,5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

Этан 0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

Этен 0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048. х + 0.0022

Пропан 40_50
50_б0

0,008, х + 0,22
0,75 - 0,0025.х

Пропен 0,0 05_0,1
0,1_1,0
1,0-5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

Изобуган l 0_50
50_60

0,008,х +0,22
0,75 - 0,0025.х

н-Бутан l 0_50
50_б0

0,008, х t 0,22
0,75 - 0.0025.х

Бутен-1 0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0,028. х + 0,022
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Определяемый компонент .Щиапазон молярной
доли компонентов

(х),Yо

предел"l допускаемой
абсолютной погрешности

tA (х)-, О/о

Изобуген 0,005*0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07,х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0.028. х + 0.022

транс-Брен-2 0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

цис-Бутен-2 0,005__0,1

0,1_1,0
l,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022
0.028. х + 0.022

Бутадиен-1,3 0,005_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022
0,028. х + 0,022

изопентан 0,005_0,1
0,1-1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0.0022

н-Пентан 0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.,r + 0,0022

2,2-Щпметилпропан 0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0.0022

Пентен-1 0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

3-Метилбуген-l 0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

2-Метилбуrен-1 0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

транс-Пентен-2 0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048. х + 0,0022

цис-Пентен-2
0,005_0,1
0,1_1,0

0,07.х + 0,00006
0,048.х + 0,0022

Гексан
0,005-_0,1

0,1_1,0
0,07. х + 0,00006
0.048.х + 0.0022

Метанол 0,001_0,0l 0,07.х + 0,00006
соответствует абсоrпотной расширенной неопределенности u(x),%, при коэффициенте охвата t:2.

4.2.5,,Щопускается применение других средств поверки, допущенньIх к применению в

установленном порядке и имеющих характеристики не хуже укtванных.
4.2,7 Все средства должны иметь действующие свидетельства о поверке, а ГСО

действующие паспорта.

4.3 условия повЕрки
4.3,1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

диапчвон температуры окружающей среды от 15 до 25 "С;
диап,вон атмосферного давления от 84 ло 10б,7 кПа;
при относительной влажности воздуха ло 80 %;
напряжение питания (230 * 10 %) В;
частота питания переменного тока (50 t 1) Гч.
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4.З.2Напряжение линии питания должно быть устойчивым и свободным от скачков.
4.З.З Механические воздействия, наличие пыли, агрессивных примесей, внешние

электрические и магнитные поля (кроме земного) и отклонения от рабочего положения не
допускаются.

4.4 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ И ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ
ПОВЕРИТЕЛЕЙ

При проведении поверки должны быть соблюдены следующие требования:
- ТребоВания техники безопасности при эксппуатации ба-плонов со сжатыми газами

ДОЛЖНы СоотВетствовать (Правилам устроЙства и безопасноЙ эксплуатации
СОСУДОВ, рабоТающих под давлением) (ПБ03-57б-03), утвержденным
постановлением Jtlb 91 Госгортехнадзора России от 1 1.0б.200З;
сброс гЕва при проверке хроматографа по ГСО-ПГС должен осуществляться за
ПРеДелы помещения согласно кПравилам безопасности систем газораспределения
и гаЗопотребления> (ПБ12-529-03), утвержденным постановлением }ф 9 ГТН РФ
от 18.03.2003 и кПравилам безопасности для объектов, использующих сжиженные
УГлеВоДородные Газы) (ПБ12-609-03), утвержденным постановлением }lb 40 ГТН
РФ от 27.05.200З;

- поМеЩение должно быть оборуловано приточно-вытяжноЙ вентиляцией;
- в помещении запрещается пользоваться открытым огнем и курить;

к поверке допускаются лица, изучившие настоящую методику поверки,
эксплуатационную документацию, знающие правила эксплуатации
электроустановок, в том числе во взрывоопасньIх зончtх (главы З.4 и 7.3 ПУЭ),
правила устроЙства и безопасноЙ эксплуатации сосудов, работающих под
ДаВлением и имеющие квалификационную группу по элекцобезопасности не
ниже III;

ДЛЯ ПОЛУчения ДанньIх, необходимых для поверки, допускается участие в поверке
оператора, обслуживающего хроматограф (под контролем поверителя).

Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в
Руководстве по эксплуатации хроматографа.

4.5 подготовкА к повЕркЕ
При подготовке к поверке необходимо провести следующие операции:

- выполнить мероприятия по обеспечению условий безопасности;
- ВыДержать хроматограф и баллоны с поверочноЙ газовоЙ смесью при температуре

поверки не менее 24 ч;
ПОДгОТоВитЬ к работе средства поверки в соответствии с требованиями их
эксплуатационной документации ;

- обеспечить условия проведения поверки согласно пункту 4.3 настоящей методики;
ознакомиться с эксплуатационной доку]!{ентацией на хроматограф, описанием
программного обеспечения и настоящей методикой поверки;

- ПРОВеРитЬ, что хроматограф подготовлен к работе согласно указаниям
руководства по эксплуатации;

- ПРОВеРиТь датУ проведения последнеЙ гралуировки хроматографa выполненноЙ
согласно ГоСТ 54484-201 |.

4.6 провЕдЕниЕ повЕрки
4.б.1 Внешний осмотр
4.6.1.1 При внешнем осмотре следует проверить:

эl
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отсутствие внешних механических повреждений (чарапин, вмятин и др.),
влияющих на работоспособность хроматографа;
правильность установки прибора;
соответствие комплектации хроматографа, согласно технической документации
на него;
правильность подключения технологических гtвов и соответствие их
характеристик требованиям по чистоте;
четкость маркировки хроматографа, согласно технической докрлентации на
него;
исправность средств управления, настройки и коррекции.

Считается, что хроматограф вьцержал внешний осмотр, если он соответствуют
переtIисленным выше требованиям.

4.6.2 опробовапие. Определение разрешения двух соседних хроматографических
пиков компонентов Суг

4.6.2.1 Определение р.врешения двух соседних хроматографических пиков компонентов
СУГ trроизводят после выхода хроматографа на режим. Условия измерений должны
соответствовать л. 4.З данной методики.

Определение следует проводить с использованием одной из поверочных газовьIх смесей:
гсо 9386-2009, 9387-2009, 9388-2009, 9з89-2009, 9390-2009.

Примечание-Припериодическойповеркедопускаетсяиспользованиеоднойповерочной
смеси с значением молярной доли компонентов, близким к значению молярной доли компонентов в

анализируемом гще.

Проверку степени гzвохроматографического разделения проводят для следующих пар
компонентов:

пропан - изобутан
изобуган - н-бутан

4.6.2.2 На вход хроматографа подают поверочную смесь СУГ и продувают линию подачи.
Запускают смесь и регистрируют хроматограмму.

Разрешение двух соседних пиков компонентов вычисляют по формуле:
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Ав
гдеi t" ,t'- времена удерживания компонентов Д и В, р€врешениа Rnu которых определяется, с;

)"о.sл, Ьo.sB - значения ширины пиков А и В на половине высоты, с.

Считают, что хроматограф выдержал поверку по п. 4.6.2, если вычисленное значение

разрешения Rnu двух соседних хроматографических пиков компонентов СУГ не менее:

- пропан-изобуган
- изобуган-н-бутан

4.б.3 Определение соответствия программного обеспечения

Определение соответствия программного обеспечения (ПО) слелует проводить по номеру
версии (идентификационного номера) и контрольной сумме расчетного модуля (CRC - коды)
програп{много обеспечения,

4.6.З1 Определение номера версии (идентификационного номера) и контрольной суммы
(СRС-коды) ПО <Emerson> для хроматографов моделей 500, 700.

!ля визуализации параметров работы хроматографов молелей 500 и 700 используется
программное обеспечение MON 2000. Информачия о номере версии и фактической

3,0
1,5
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контрольной сумме (СRС-колы) ПО содержится в отчете анализа пробы. Отчет анализа
представлен на рисунке 4.

gаЙл Ц9Фка IъЕо( КрдlФоа(к

Aпalysls

Datc-Time : 0Зr()5Л З 09:51 Analysis Тimе: 'l 0 Cycle Тimе: 20
Stream: 1 Stleam l Mode: ANLY Cycle StartTime: 09:50
дпаlчzеr: Model 700 Stlm Seo:2 Номерверсuu ПО
Ё;";;;;р;;;;й""g;;;i-'- t_вЬsпеч:24Г--

АР_ Р cRc: 1 435}-;_=_, '.;--,J_.* ..._ Конmрольная
Primary Sссопdаry сумма |/CRCJ

Rеfеrепсв Теmреrаtчlе - СоmЬчstiоп DEGC 20.00 25.00
Rеlеrепсе Теmреrаtчrе - Меtеriпg DEGC 20.00 0.00
Calori{ic Vаlче - Units МJ/mЗ МJIm3

Соmропепt Mole Relative Superiol СV lпfеliоr CV
Nаmе Реrсепt Density Pri Units Pri Uпits

п-НЕ)ФNЕ 0.0910 0.0027 0.1589 0.1472
рRорАNЕ 10.5000 0.15s9 9.7004 8.s275
i-BUTANE 2.2000 0.0i|42 2.62Б8 2.4?44
п-ВUТАNЕ 4,1000 0.082з 4.9112 4.5Зз9
NЕорЕNтАNЕ 0.0010 0.0000 0,0015 0.0014
l-рЕNтАNЕ 0.8400 0.0209 1.2з40 1.1412
п-РЕNТАNЕ 0.7Б00 0,018g 'I.1 l06 1.0З47
N|TROGEN 1.1000 0.0106 0.0000 0,0000
METHANE Бз.5020 0.з5l8 2з.5469 21.2099
с^RвоN DlOxlDE 0.8000 0.0l22 0.0000 0.0000
ЕтнАNЕ 16.0000 0.1Б61 10,3959 g.512Б
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TOTALS

0.1000 0.000Б 0.0018 0.0000
0.00Б0 0.0000 0.0000 0.0000

l00.0000 0.8702 5З.Б424 ,{8.8839

'*' indicates uscr-defined соmропепts

Primary Complessibility Factol @ @! 1.01З25 ВДRS & 20.0 DEG. С = 0,99490

Base pressures 1.01 зz5

Real Supelior CV - Dry - Рrimаry = 53.9Б96 МJ/mЗ
Rcal lпfеriоr CV - Dry - Рrimаry = 49.1 В37 МJjm3
Real lпfеriоr CV - Act - Primary = 49.1З4Б MJJm3
Real Relative Deпsity Gas - Primary = 0.8743
Real Gas Density - Primary = 1.0531 kglmЗ
Real Wobbe lпdех - Sup - Primary = 57.7185 МJIm3

йЁ"-Ёй;.-Г---а::-lййý-ЕlФNф ---

Рисунок 4.
отчет анализа

Считают, что хроматограф модели 500 или 700 выдержал поверку по п. 4.6.3.1, если в
отчете анализа поверочноЙ газовоЙ смеси, укiванныЙ номер версии и СRС-коды соответствуют
данным, указанным в таблице 22.
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Таблица22,

Наименование прогрttммного
обеспечения

Идентификоционно
наименование По

Номер
версии

(идентифи
кационный
номер) По

Щифровой
идентифик

атор ПО
(контрольн
ая сумма)

Алгоритм
вычисления
цифрового

идентификат
оDа По

Тип
процессорн
ой платы

Операционна
я система
хроматограф
ов

6|17
Базовая

операционншI
система BOS

BOS rеч.
246

Lx800
(16bit)

BOS rеч.
з46

Lx800
(32bit)

BOS rеч.
446

Файл применения хроматографов модели 700

CRC-

с одним
детектором lб bit

700_Gost6976_S
lб 303.аоо

14358

с двумя
детекторами

700_Gost6976_D
lб 303.аоо

24l87

с одним
детектором 32bit

700_Gost6976_S
32 403.апп

l901 8

с двумя
детекторами

700_Gost6976_D
32 403.аоо

28800

Файл применения хроматографов модели 500

с одним
детектором

16 bit 235OA_Gost6976
S 16 303.апо

57

с двумя
детекторrlми

16 bit 2350A_Gost6976
D lб 303.аор

2з74|

с одним
детектоDом

з2ьit 2350A_Gost6976
S 32 403.апп

441

с двумя
детекторап{и

32bit 2350A_Gost6976
D з2 403.арр

2627з

ОперачионнаrI система хроматографов модели 700ХА
Базовая

операционнаrI
система BOS

2.0.|2 CRC32

'CRC представлена в десятичной системе счисления и приведена к знаковым 2-х байтовым (для
16 bit платы) и 4-х байтовым (мя32 bit платы) целым числам

4.6.3.2 Определение номера версии (идентификационного номера) и контрольной суммы
(СRС-коды) ПО <ЕmеrsопDдля хроматографов моделей 700ХА

Для визуализации параметров работы хроматографов модели 700ХА используется
программное обеспечение MON 20120. Номер версии и СRС-коды выводятся информационным
окном KSystem>. Открытие этой экранной формы осуществляют из основного рабочего окна
програп,rмы KMON 20120>. В таблице диалогового окна <System> (см. рис. 5) в графе <Firmware
Vеrsiоп> отображается версия програп,Iмного обеспечения, а также СRС-код.
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СЧИТаЮТ, ЧТО ХРОМаТО.раф вьцержал поверку по п. 4.6.3 .2, еслиданные диалогового окна
KSystem>, номер версии и контрольнzш ср{ма расчетного модуля (СRС*кол) по, соответствуют
данным, номеру и CRC -коДУ, приведенным на рисунке 5.

[ наmЁ
Desc;iption

Соmрапу Nаmе

!9оаtiсц
ModBl

ýelial Nо
Filmwаrе velsion
Stапdагd Соmропепt ТаЫе Vеlsiоп fоr БРА
Standard Соmропепt ТаЫе Version fоr lS0

FC,4L Аrсhiче
FVAL.Archive

D_qtq |_ощqt
D ate_ Fiеl.С=ý__ерагаtоl

Тimе.Fцlцqt,

Time Notation

Synchlonize with FF Timing

Show Advanced System VагiаЫеs

Multiple \y'ritels

маiпtепапсе Mode
Mode

Shеаm ýequence

Фýчйн_алs.оЕ
[SF,6s?Ё{ýý_ý(Еi , l,
Кеер Last FEAL Рег Dзу
Кеер Last FVAL Per Day

MM$DD$t'/\"r

jHH:MM:ýS

l12Hl
q-
r_j
t{i
:JI
{-'l

1-Strm 2.Det 
,l-Mthd

Sequance 1

S!rеаmSеlч.ет_сj.,,| .: l | Г_ qЦl Qепччt I

Нфп4ерýерir.lрlПО КL]нтl]l]пьнЁпЁ\tfuIllrа

Рисунок 5.
Вид таблицы диztлогового окна (System)

В случае изменения установленного программного обеспечения (MoN 2000 или MoN
20120), НОМеР ВеРСии и контроJьную сумму расчетного модуля (CRC - код) ПО, указанные в
таблице 22 И в диалогОвом окЕе (System) (см. рис. 5), сравнивают с номером версии и
контрольноЙ срlмой, приведеНными в докр{ентации на новое програN,Iмное обеспечение.

4.6.4 Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
измерений

4.6.4.1 Определение абсо.lпотной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
измерений производят после выхода хроматографа на режим. Первичную поверку абсолютной
погрешности хроматографа В рабочем диапазоне измерений следует проводить с
использоВаниеМ двух поверочных газовых смесей из перечисленных гсо 9386-2009,9з8,7-
2009, 9388-2009, 9389-2009, 9390-2009.

Пр им е ч а н и е-!опускается проводить периодическую поверкухроматографапо п.4.6.4
данной методики с использованием одной поверочной газовой смеси с молярной долей компонентов,
соответствующей рабочему диапшону измерений.

4.6.4.2 На вход хроматографа подают поверочную газовую смесь, продувают линию
подачи газа и проводят измерения в соответствии с методикой измерения гост 54484-20|l.
Запускают пробу и регистрируIот хроматограмму смеси.

4.6.4.З Операцию по п. 4.6.4.2 повторить.
4.6.4.4 По отчетаru программного обеспечения о результатах измерения моJIярной доли

компонентов дJUI каждоЙ пробы рассчитывaют значение абсолютной погрешности по формуле:
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где: х7а - деЙствительное значение молярноЙ доли/-го компонеЕта, )rказанное в паспорте на
гсо-суг, %

, xji - измеренное значение моJUIрной доли7-го компонента, О/о.

; За абсолютную погрешность хроматографа принимают максимаJIьное по модулю
i значение Ад,рзссчитанноепоформуле(16).

,, чит€lют, что хроматограф вьцержаJI поверку по п. 4.6.4, если полученное значениеi;, абсолютной погрешности не превышает пределов, вычисляемьIх по формулам таблицы 23.

;, Таблица 23.

Определяемый
компонент

,Щиапазон молярной
доли компонентов (х), О/о

Прелелы допускаемой абсолютной
погрешности t А (*),О/о')

Метан
0,005_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0.00б

Этан
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0_5,0

0,20.х + 0,0002
0,14х + 0,006
0.05,х + 0.1

Этен
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,20.х + 0,0002
0,14.x + 0,006
0,05.х * 0,1

Пропан

0,1_1,0
t,0_10
l 0_50

50_99,8

0,14.х + 0,006
0,05.х + 0,1

0,016.х + 0,44
1.5 - 0.005.х

Пропен
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0_10

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006
0,05.х + 0.1

Изобутан

0,1_1,0
1,0_10,0
10_50
50_98

0,14.х + 0,006
0,05.х + 0,1

0,016.х + 0,44
1,50 - 0.005.х

н-Бутан

0,1_1,0
1,0_10,0

1 0_50
50_98

0,14.х + 0,006
0,05 х + 0,1

0,016.х + 0,44
1.50 - 0.005.х

Бутен-1
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006
0,05.х + 0.1

Изобутен
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,20.х + 0,0002
0,14.x + 0,006
0.05,х + 0.1

транс-Буген-2
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0_5

0,20..r + 0,0002
0,14.х + 0,006

0,05 х * 0,1
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Определяемый
компонент

,Щиапазон молярной
доли компонентов (х),

%

предель, допускаемой абсолютной
погрешности*А(х),% 1)

цис-Брен-2
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0-5

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006
0,05.х + 0.1

Бутадиен-1,3
0,002_0,1
0,1_1,0
1,0-5

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006
0,05.х + 0,1

изопентан
0,002-о,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006

н-Пентан
0,002_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0,14.x + 0,006

2,2-дпметилпропан
0,002_0,1
0,1*1,0

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006

Пентен-1
0,002_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0,14.x + 0,006

3-Метилбуген-1
0,002_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0.14.х + 0.006

2-Метилбуген-1
0,002_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006

транс-Пентен-2
0,002_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0.14.х + 0.006

цис-Пентен-2
0,002_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0,14.х + 0,006

Гексан
0,002_0,1
0,1_1,0

0,20.х + 0,0002
0.14.х + 0.006

Метанол 0,001_о,01 0,20.х + 0,0001
Расширенная неопределенность U(x) в процентах при коэффициенте охвата k : 2
СООтветствует границе абсолютной погрешности при доверительной вероятности.

4.б.5 Определение абсолютной погрешностп хроматографа за 24 часа непрерывной
работы

4.б.5.1 Определение абсолютной погрешности хроматографа за 24 часа непрерывной
РабОты СлеДУют проводить после выхода хроматографа на режим. Определение абсолютной
ПОГРешносТи хроматографа за 24 часа непрерывной работы следует проводить с
использованием двух поверочных гtвовых смесей из перечисленньIх гсо 9386-2009, 9з8,7-
2009, 9388-2009, 9389-2009, 9390-2009.

ПР"мечание-!опускаетсяпроводитьпериодическуюповеркухроматографапоп.4.6,5
данной методики с использованием одной поверочной газовой смеси с молярной долей компонентов,
соответствующей рабочему диапазону измерений.

4.6.5.2 На вход хроматографа полают поверочную гЕвовую смесь, продрают линию
подачи газа и проводят измерения в соответствии с методикой измерения ГОСТ 54484-2011.
ЗаПУСкают контрольную смесь и регистрируют хроматограмму смеси. Смесь вводят в
хроматограф не менее 2 раз.

4.6.5.З Через 24 ч непрерывной работы хроматографа повторяют измерения по п},нкту
4.6.5.2 данной методики.

4з
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4.6,5.4 Фиксируют измеренные значения молярной доли компонента и вычисJUIют
абсолютную погрешность по формуле (l6) для обоих измерений. За абсолютную погрешность
хроматографа принимается максимilльное по модулю значение Д,' , рассчитанное по формуле
(16).

примечание-.щопускаетсяприопределенииизменениявыходногосигнчшаза24часа
непрерывной работы хроматографа использовать результаты, полrIенные при определении абсолютной
погрешносТи хроматоГрафа В рабочеМ диапtr}оне измерений по пункry 4,6.4.| данной методики.

Считается, что хроматограф вьцержал поверку по п.4.6.5, если для каждого 7-го
компонента поверочной смеси полученные значения абсолютной погрешности не превышают
пределов, вычисляемых по формулам таблицы 23.

4.7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
4.7.| При проведении поверки составляется протокол результатов измерений. Форма

протокола приведена в Приложении А.
4.7.2 Хроматограф, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,

признают годным к применению и выдают свидетельство о поверке согласно Пр 50.2.006-94.
4.7.з При отрицательных результатах поверки аннулируют предыдущее свидетельство о

ПОВеРКе, ЭКСПЛУаТаЦИЮ хроматОграфа запрещают и выдают извещение установленной формы
согласно ПР 50.2,006-94 с указанием причин непригодности.

tg
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Часть 5

Хроматографы г€вовые промышленные

модели 700ХА для определения углеводородов с длиной углеродной цепочки от

Cr ДО Сlз И ПОСТОянных Гщов, входящих в состав нестабильного г€tзового

конденсата
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5.1 опЕрАции повЕрки
5.1.1 При проведении поверки хроматографа должны быть выполнены операции,

указанные в таблице 24.
Таблица24.

N
п/п Наименование операций Номер пункта

методики
l Вчешний осмотр 5.6.1

2.
Опробование. Определение ре}решения двух соседних
хроматографических пиков компонентов нестабильного гzвового
конденсата (НГК)

5.6.2

a
J. определенце соответствия прогрчlммного обеспечения ШбJ 5.6.3

4.
Определение абсолютной погрешности хроматографа в рiОочем
диапазоне измерений 5.6.4

5.
Определение изменения выходного сигнала за24 часа
непрерывной работы хроматографа. 5.6.5

5.1.2 При отрицательных результатах поверки по какому-либо пункту настоящей
методикИ дальнейшая поверка хроматографа прекращается, и он признается прошедшим
поверку с отрицательным результатом.

5.1.3 .Щопускается проводить поверку хроматографа по методикам (методам), внедренным
на предприятии для данньD( моделей хроматографов и аттестованным в соответствии с ГоСТ Р
8.56з-2009, регламентирующим определение газовых конденсатов.

5.2 срЕдствА повЕрки
5.2.1 Термометр тл-2-4-Б2 по ГоСТ 2849s_90. Щиапазон измерений 0 - 50 ОС, 

цена
деления 0,1 ОС.

5.2.2 БароМетр-анероИд м-110 тУ 25.04-1799_75 (}lb3745-73 по Госреестру СИ РФ).
5.2.3 Психрометр аспирационный мв-4-М или МВ-4-2М по ту 25-1oo7.os+-BS (N910069-

01 по Госреестру СИ РФ).
5.2.4 Поверочные гtвовые смеси - Стандартные образцы ГСО l0086-2012 (со - КГН-1);гсо 10087-2012 (со - кгн-2). .Щиапазоны молярной доли компонентов газа

горючего lrриродного в таблице 25.

Таблица 25.

Определяемый компонент !иапазон молярной доли компонентов k\.o/o
гсо 10086_20 2 (со - кгн-l)

Метан (СНq) |-25
Этан (С2Н6) |-25
Пропал (СзНв) |-25
д;Цуган (n-C+Hro) 0,5 - 15
2-Метилпропан (CaHro) 1_1 5
н-Пентан (n-CsHrz) 1-10
2-Метилбран (CsHrz) 1-1 0
2,2- Щиметилпропан (CsH r z) 0,1 - 1,0
н-Гексан (n-CoНr+) з -10
ьГептан (n-C7H16) 3- l5
н-Октан (n-CBHrB) 3- 15
н-Нонан (n-CqHzo) 2-10
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оппеделяемый компонент диапазон молярной доли компонентов k\.o/o
гсо 1008б-20 2 (со - кгн-l

н-Декан (n-CrnН,lэ) 0,5 - l0
н-Ундекан (n-Cl lНzд) 0,5 - 10
н-Додекан (п-С,rНr") 0.1 - l0
н-Тридекан (п-СlзНzя) 0.1 - 10

метилциклопентан (сьн 
r z) 0,5 - 10

Циклогексан (CbHrr) 0,5 - 15

Метилциклогексан (CzHrc) 0,5 - 15

Бензол (СьНь) 0.5_5
Толуол (СzНя) 0.5-5
м-Ксилол (СяН,п) 0.5-5
Этилбензол (СяНtп) 0.5-5
Азот ГNэ) 0,005 - 1,0

Диоксид углерода (COz) 0,05 - l,0
гсо 10087-20 2 (со - кгн-2)

Метан (СНд) 1-25
Этан (CIHK) |-25
Пропан (СзНв) |-25
2-Метилпропан (CaHro) 0,5 - 15

н-Бутан (п-СдНlо) 1-15

2 -2-ЛиметилпDопан (С.Н, r) 0,i - 1.0

2-Метилбуган (CsHrz) 1-10

н-Пентан (n-C.Hrr) 1-10

н-Гексан (n-CbHra) 3-1 0
н-Гептан (n-CuHlb) 3-1 5

н-октан (n-CoH,o) з-1 5

н-Нонан (п-СоНэп) 2-1,0

н-Декан (n-CroHzz) 0,5 - 10

н-Ундекан (n-ClrHzд) 0,5 - l0
н-Додекан (n-ClzH2b) 0,1 - l0
н-Тоидекан (п-СrзНэя) 0,1 - 10

метилциклопентан (сьн 
r z) 0,5 - l0

Циклогексан (CbНrz) 0,5 - 15

Метилциклогексан (СтНrд) 0,5 - 15

Бензол (С"Н.) 0,5-5
Толуол (СчНя) 0,5_5
м-Ксилол (CoH,n) 0.5-5
Этилбензол (CBHro) 0,5-5
Азот (Nl) 0,005 - 1,0

Диоксид углерода (COz) 0.05 - 1.0

Сероводород (HzS) 0.005 - 50
Этилмеокаптан (C"H.SH) 0.005 - 0.15
Изопропилмеркаптан (i-Сз Hu SH) 0,005 - 0,10
ТоетбчтилмеDкаптан (тоет-СдНоSН) 0,005 - 0,10
Пропилмеркаптан (СчНzSН) 0,005 - 0,10
Вторбутилмеркаптан (втор-СдНqSН) 0,005 - 0,10
Изобутилмеркаптан (i-CaHqSH) 0,005 - 0,10
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опоеделяемый компонент Диапазон молярной доли компонентов (х),О/о

гсо 10087-20 2 (со _ кгн-2)
Бутилмеркаптан (СдНqSН) 0,005 - 0, 0

серооксид yглерода (cos) 0,005 - 0, 0

Сероуглерод (CSz) 0,005 _ 0. 0

Диметилсульфид ((СНз)2S) 0,005 - 0, 0

Диметилдисульфид ((СНз)z Sz) 0.005 - 0 0

Диэтилсульфид ((CzHs)zS) 0,005 - 0, 0

Диэтилдисульфид ((CzHs)zSz) 0.005 - 0. 0

Тетрагидротиофен (СдНвS) 0,005 - 0, 0

Тиофен (СдНдS) 0,005 - 0, 0

5.2.5 ,Щопускается применение других средств поверки, допущенных к применению в

установленном порядке и имеющих характеристики не хуже указанньш.
5.2.7 Все средства должны иметь действующие свидетепьства о поверке, а ГСО

действующие паспорта.

5.3 условия повЕрки
5.3.1 При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

диапаlон температуры окружающей среды от 15 до 25'С;
диапазон атмосферного давления от 84 до 106,7 кПа;
при относительной влажности воздуха ло 80 %;

напряжение питания (230 + 10 %) В;
частота питания переменного тока (50 t 1) Гч.

5.3.2 Напряжение линии питания должно быть устойчивым и свободным от скачков.

5.3.3 Механические воздействия, нttличие пьLllи, агрессивных примесеЙ, внешние
электрические и магнитные поля (кроме земного) и отклонения от рабочего положения не

допускаются.

5.4 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ И ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ
ПОВЕРИТЕЛЕЙ

При проведении поверки должны быть соблюдены следующие требования:
требования техники безопасности при эксплуатации баллонов со сжатыми газаN{и

должны соответствовать кПравилам устройства и безопасной эксплуатации
сосудов, работающих под давлением) (ПБ03-576-03), утвержденным
постановлением Jt 9l Госгортехнадзора России от 1 1.06.2003;
сброс газа при проверке хроматографа по ГСО-ПГС должен осуществляться за
пределы помещения согласно <Правилам безопасности систем газораспределения
и гtlзопотребления> (ПБ12-529-03), утвержденным постановлением Jrlb 9 ГТН РФ
от 18.03.2003 и <Правилам безопасности для объектов, использующих сжиженные

углеводородные газы) (ПБ12-609-03), утвержденным постановлением Jtlb 40 ГТН
РФ от 27.05.200З;
помещение должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией;
в помещении запрещается пользоваться открьгтым огнем и курить;
к поверке допускаются лица, изучившие настоящую методику поверки,
эксплуатационную доку]t{ентацию, знающие правила эксплуатации
электроустановок, в том числе во взрывоопасньtх зонах (главы 3.4 и 7.3 ПУЭ),
правила устройства и безопасной эксплуатации сосудов, работающих под
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давлением и имеющие ква-пификационную группу по электробезопасности не

ниже III;

- для полrIения данньrх, необходимьIх для поверки, допускается участие в поверке

оператора, обслуживающего хроматограф (под контропем поверителя).

требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в

Руководстве по эксплуатации хроматографа.

5.5 подготовкА к повЕркЕ
при подготовке к поверке необходимо провести следующие операции:

вьшолнить мероприятия по обеспечению условий безопасности;

- вьцержать хроматограф и ба-itлоны с поверочной смесью при температуре поверки

не менее 24 ч;

- подготовить к работе средства поверки в соответствии с требованиями их

эксплуатационной документации ;

- обеспечить условия проведения поверки согласно пунктк 5.3 настоящей методики;

ознакомиться с эксплуатационной документацией на хроматограф, описанием

программного обеспечения и настоящей методикой поверки;

проверить, что хроматограф подготовлен к работе согласнО указанияМ

руководства по эксплуатации;
- проверить дату проведения последней градуировки хроматографа, выполненной

согласно ГоСТ 3 1 371.7-2008.

5.б провЕдЕниЕ повЕрки
5.6.1 Внешний осмотр
5.6.1.1 При внешнем осмотре следует проверить:

отсутствие внешних механических повреждениЙ (царапин, вмятиН и др.),

влияющих на работоспособность хроматографа;
правильность установки прибора;
соответствие комплектации хроматографа, согласно технической докуI\{ентациИ

на него;
правильность подкJIючения технологических гrвов и соответствие иХ

характеристик требованиям по чистоте;
четкость маркировки хроматографа, согласно технической докуtчlентации на

него;
исправность средств управления, настройки и коррекции,

Считается, что хроматограф вьцержаJI внешний осмотр, если он соответствуют

перечисленным выше требованиям.

5.6.2 Опробование. Определение разрешения двух соседних хроматографических

пиков компонентов Нгк
5.6.2.1 Определение разрешения дву( соседних хроматографических пиков компонентов

нгк производят после выхода хроматографа на режим. Условия измерений должны

соответствовать п. 5.3 данной методики.
определение следует проводить с использованием поверочной газовой смеси гсо 10086-

2012 (СО - КГН-1) или ГСО l0087-2012 (СО - КГН-2).
П р' м е ч а н и е -,Щопускается проводить периодиЧеск},ю поверкУ хроматографа по п. 5.6.2

данной методики с использованием одной поверочной газовой смеси с значением молярной доли

компонентов, близким к значению молярной доли компонентов в анализируемом конденсате.

проверку степени газохроматографического рtвделения проводят для следующих пар

компонентов:
- пропан-изобутан
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- изобуган-н-бутан
5.6.2.2 На вход хроматографа подшот ПГС и продувают линию подачи жидкости.

Запускают смесь и регистрируют хроматограмму.
Разрешение двух соседних пиков компонентов вычисляют по формуле:

(1 7)

fде; t'^,t" - времена удерживания компонентов Ди В, разрешениа Rnu которых определяется, с;

Ь.sд, b.sB - значения ширины пиков А и В на половине высоты, с.

Считают, что хроматограф выдержал поверку по п. |.6,2, если вычисленное значение

разрешения Rno двух соседних хроматографических пиков компонентов ГГП не менее:

- пропан-изобутан
- изобран - н-бутан

5.б.3 Определение соответствия программного обеспечения

Определение соответствия прогрzlммного обеспечения (ПО кЕmеrsоп>) следует проводить
по номеру версии (идентификационного номера) и контрольной сумме расчетного модуля
(CRC - коды) программного обеспечения.

Для визуализации параметров работы хроматографов модели 700ХА используется
програп{мное обеспечение MON 20120. Номер версии и СRС-коды выводятся информационным
окном KSystem>. Открытие этой экранной формы осуществпяют из основного рабочего окна
программы KMON 20120>>. В таблице диалогового окна <System> (см. рис. 6) в графе KFirmware
Version> отображается версия программного обеспечения, а также СRС-код.

Считают, что хроматограф вьцержал поверку по п. 5.6.3, если данные диirлогового окна
KSystem>, номер версии и контрольная сумма расчетного модуля (СRС-кол) ПО, соответствуют
данным, номеру и CRC -коду, приведенным на рисунке 6.
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Рисунок 6.

Вид таблицы диzrлогового окна (System)).

В случае изменения установленного программного обеспечения, номер версии и
контрольную сумму расчетного модуля (CRC -код) По, указанные в диалоговом окне KSystem>
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(см. рис. 6), сравнивают с номером версии и контрольной суммой, приведенными в

документации на новое прогрЕlммное обеспечение.

5.6.4 Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
измерений

5.6"4.1 Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне
измерений производят после вьгхода хроматографа на режим. Условия измерений должны
соответствовать п. 5.3 данной методики. Поверку абсолютной погрешности хроматографа в

рабочем диапазоне измерений проводят с использованием поверочной газовой смеси ГСО
10086-2012 (СО - КГН-1) или ГСО 10087-2012 (СО - КГН-2). ,Щиапазоны молярной доли
компонентов КГН в таблице 25.

Прrмечание-,Щопускаетсяпроводитьпериодическуюповеркухроматографапоп.5.6,4
данной методики с использованием одной поверочной газовой смеси с молярной долей компонентов,
соответствующей рабочему диапазону измерений.

5.6.4.2 На вход хроматографа полают поверочную смесь, продувают линию подачи и
проводят измерения, регистрируют хроматограмму поверочной смеси.

5.6.4.З Операчию по п. 5.6.4.2 повторить.
5.6.4.4 По отчетам прогрtlммного обеспечения о результатах

компонентов дJuI каждой пробы рассчитывают значение абсолютной

b.11=Xro-Xii, (l 8)

где: х7а - действительное значение молярной доли 7-го компонента, yKuIзaHHoe в паспорте на
гсо кгн, %
х7; - измеренное значение молярной лоли7-го компонента, О/о.

За абсолютную погрешность хроматографа принимают максимаJIьное по модулю значение
Аr, , рассчитанное по формуле (18).

Считают, что хроматограф выдержал поверку по п. 5.6.4, если полученное значение
абсолютной погрешности не превышает пределов, вычисляемых по формулам таблицы 26.

Таблица 26

5.6.5 Определение изменения выходного сигналаза24 часа непрерывной работы
хроматографа.

5.б.5.1 Определение изменения вьгходного сигнала за 24 часа непрерывной работы
хроматографа следуют проводить после выхода хроматографа на режим. Определение
проводят с использованием поверочной газовой смеси ГСО 10086-20|2 (СО - КГН-1) или ГСО
10087-2012 (со - кгн-2).

Примечание-,Щопускаетсяпроводитьпериодическуюповеркухроматографапоп.5.6.5
данноЙ методики с использованием одной поверочной газовой смеси с молярной долей компонентов,
соответствующей рабочему диапазону измерений.

измерения моJUIрнои доли
погрешности по формуле:

ь
i
Ёii
9

f

51

,Щиапазон молярной доли для
всех компонентов НГК, %

Пределы допускаемой абсолютной погрешности
+A(x)I), о/о

от 0,005 до 0,10 вкл, 0л3.х + 0.00025
св. 0,10 до 1,0 вкл. 0.19,х + 0.011
св. 1,0 до l0 вкл. 0,04.х + 0,1б
св.10 до 50 вкл. 0-022. х + 0.38

"соответствует абсолютной расширенной неопределенности результата измерения молярной доли
компонента Uft\.%. при коэффициенте охвата &: 2.
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5.6,5,2 На вход хроматографа подают поверочную гЕвовую смесь, продувают линию
ПоДачи жидкости и проводят измерения, регистрируют хроматограмму смеси. Смесь вводят в
хроматограф не менее 2 раз.

5.6.5.3 Через 24 ч непрерывной работы хроматографа повторяют измерения по пункту
5.6.5.2 данной методики.

5.6.5.4 Фиксируют измеренные значения молярной доли компонента и вычисJuIют
абсоrпотную погрешность по формуле (18) для обоих измерений. За абсолютную погрешность
хроматографа принимается максимальное по модулю значение A7i, р&ссчитанное по формуле
(l 8).

П р и м е ч а н и е -,Щопускается при определении изменения выходного сигнала за24 часа
непрерывной работы хроматографа использовать результаты, полr{енные при определении абсолютной
погрешности хроматографа в рабочем диапазоне измерений по пункту 5.6.4.1 данной методики.

Считается, что хроматограф вьцержt}л поверку по п. 5.6.5, если для каждого 7-го
компонента поверочной смеси полученные значения абсолютной погрешности не превышают
пределов, вычисляемых по формулам таблицы 26.

5.7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
5.7.1 При проведении поверки составляется протокол результатов измерений. Форма

tIротокола приведена в Приложении А.
5.7.2 Хроматограф, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки,

признчlют годным к применению и выдают свидетельство о поверке согласно ПР 50.2.006-94.
5.7.3 При отрицательньIх результатах поверки аннулируют предьцущее свидетельство о

поверке, эксплуатацию хроматографа запрещают и выдают извещение установленной формы
согласно ПР 50.2.006-94 с указанием причин непригодности.
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Приложение А
ФОРМА ПРОТОКОЛА ПОВЕРКИ

Хроматограф газовый промышленный модель

Зав. J\Ъ

в комплектации с

Принадлежит
ИНН владельца
.Щата выпуска
!ата поверки
Условия поверки:

температура окружающего воздуха _ ОС;

атмосферное давление
относительнЕUI влажность

.Щокумент, по которому проведена поверка

кПа;
%,

Средства поверки

1.

)

з.

4.

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ
Результаты внешнего осмотра

Результаты определения степени г.вохроматического рд}деления компонентов ГГП

Результаты определения соответствия ПО

F.
Ёj,

t

t,:
!
i

}.
h

Е,
I

Результаты определения абсолютной погрешности хроматографа

5. Результаты проверки времени непрерывной работы хроматографа без корректировки
показаний

заключение

Поверитель: должность, ФИО

1;

i,

i

(подпись)
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Приложение В

ФОРМА ПРОТОКОЛА ПОВЕРКИ
Хроматограф газовый промышленный модель

Зав. Jф
в комплектации с

Принадлежит
ИНН владельца

!

i
{

f,
р
а,

fi
]1

,Щата выпуска
,Щата поверки
Условия поверки:

температура окружaющего воздуха _ ОС;

атмосферное давление кПа;
%.

.Щокумент, по которому проведена поверка
относительная влажность

Средства поверки

РЕЗУЛЬТАТЫ ПОВЕРКИ
1. Результаты внешнего осмотра

2. Результатыопробования

З. Результатыопределения метрологическиххарактеристик

заключение

Поверитель: должность, ФИО
(подпись)
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