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1 Обшие полоrкения

1.1 Настоящая методика распространяется на анацизаторы серы рентгеновские волно-
дисперсионные АСВ-3. изготавливаемые АО кИI { кБуревестник>. г. Санкт-Петербург, и устанав-
ливает методы и средства их первичной поверки при вводе в экспJIуатацию и после ремонта и
периодической поверки в процессе эксплуатации.

1.2 Методика поверки обеспечивает прослеживаемость поверяемьL\ ана,rизаторов к Гос-
ударственному первичному этiL,Iону единицы массы (ки.rограмма) ГЭТ З-2020.

1.3 Метод, обеспечивающий реа,тизалию методики поверки: прямое измерение поверяе-
мьпл СИ значений массовой доли серы, воспроизводимой стандартным образчом.

2 Перечень операций поверки средства измерений

2.1 [lя поверки анацизаторов серы рентгеновских волнодисперсионньD( АСВ-3 (далее

ана,тизаторов) должны бьrть вьшоJIнены операции, }.казанные в таб.:rице 1.

Таблица 1 - Операции, вьшолняемые при проведении поверки

2.2 Методикой поверки (далее МП) не предус}lотрена воз}Iо}(ность проведения по-
верки отдельньIх измерительных каналов и (или) отдельньп автоноN{ных блоков из состава сРед-
ства измерений. для меньшего числа изт\lеряемых величин. МП прелусмотрена возможность про-
ведения периодической поверки на меньшем числе поддиапазонов изптерений на основании пись-
менного заявления владельца средства измерений (далее - СИ) или лица, представившего СИ на
поверку.

2,З Если при проведении той или иной операции поверки пол}п]ен отрицательный

результат, дальнейшая поверка прекращается.

3 Метрологические и технпческие требования к средствам поверки

Наименование операции поверки

обязательность выпоJIнения
операций поверки при

Номер пункта мето-
дики поверки, в соот-
ветствии с которым
выполняется опера-
ция поверки

первичнои

поверке
периодической
поверке

Внешний ослIотр fla Да 7

Подготовка к поверке и опробование Да !а Е

Проверка програ}I}1ного обеспечения !а Да 9

Определение метрологических харак-
теристик и подтверждение соответ-
ствия средства измерений метрологи-
ческилr требованиям

.Ща Ла 10

3.1 При проведении поверки должны примеЕяться средства поверки, \,казанные в

таблице 2.
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Таблица 2 - Перечень средств поверки

Операчии
поверки. тре-
б}rощие при-

менение
средств по-

верки

Метрологические и
технические требования к сред-

ствам поверки,
необходамые дrя

проведения поверки

Перечень peKoNIeHJyeMbL\ средств поверки

п. 8 Подго-
товка к по-
верке и опро-
бование.
п. 10 Опреде-
ление метро-
логических
характери-
стик и под-
твер]кдение
соответствия
средства из-
мерений пrет-

рологиче-
скилt требо-
ваниям

Стандартные образцы массовой
доли серы в минеральном масле
от 2 до 50000 млн-1-
Границы допускаемых значений
относительной погрешности атте-
стованного значения (при Р:0,95),
+Е, дT я:

гсо 11440_2019 (см-02-сх)
2,5Yо;
гсо 11441-2019 (см-03-сх) _

гсо 1144з-2019 (см-05-сх) _

ГСО l 1440-2019 (СМ-02-СХ), стандартный
образеч массовой допи серы в минеральном
масле (2 млн-1, 3 млн-l;;
ГСО 1 1441-2019 (СМ-03-СХ). стандартный
образеп массовой доли серы в минераlьном
пrас"те (50 M:rH-l, 100 млн-l, 600 млн-1,

1000 M:rH-1);

ГСО 1 1443-2019 (СМ-05-СХ), стандартньтй
образец массовой доли серы в минерalльном
масле (50000 лrлн-l)

п. 8 Кон-
троль усло-
вий поверки
(при подго-
товке к по-
верке и опро-
бовании)

Средства изшrерений температуры
окружающей среды в диапазоне
измеревий от +15 до +25 'С, пре-
делы допускаемой абсолютной
погрешности +0,4 ОС;

Средства измерений относитель-
ной влажности возд}ха в диапа-
зоне не более 85 7о, пределы до-
пускаемой абсолютной погреш-
НОсТи +З 0/o;

Средства измерений атпIосфер-
ного давления в диапазоне от
84,0 до 106,7 кПа, 7о, пределы до-
пускаемой абсолютной погреш-
ности *5 гПа

Прибор колrбинированньтй Testo 622 (реги-
страционный HoNIep в Федеральноrt инфор-
]\Iацион}IоII фонде по обеспечению единства
и зrtерен и й 5З505-IЗ) или анапогичный

*) 
содержание серы может бьггь представлено в единицах массовой доли, выраженной

в млн-l (мг/кг, ррm), прем пересчёта 1 %: 10000 лrлн-i,

3.2,Щопускается применение Др}тrтх средств поверки с аналогичными или лучlIIими мет-

рологическими и техническими харtжтеристикzlми, обеспе.швающих определение МеТРологиче-

ских характеристик поверяемого анализатора с требуемой то,тностью.
3.З Все СИ, применяемые при поверке, должны lTMeTb действ}тощУю запись о резуJIьтат.lх

поверки в Федеральном инфорпrационнолr фонде по обеспечеrrию единства измерений и/или свц-

детельство о поверке на бlмахrноrr носителе_ стандартIIые образuы (ла-тее - СО) действrTоutltе
паспорта.

4 Требования (условлlя) по обеспечению безопасности проведения поверкIl

4.1 Требования безопасности должны соответствовать правилам и HopNlaM, иЗлОЖеННЫllI
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в руководстве по эксплуатации анil.'Iизаторов серы рентгеновских воJшодисперсионньгх АСВ-3.
4.2 Прп проведении операчий по поверке следует р}ководствоваться действующими на

предприятии правилarми и нормfuvи. регламентированньIý{и инстрlкши-mли по безопасЕОСТИ ТУДа
дjUI подразделений. где установлено поверяемое СИ.

5 Требования к спецшалистам, осуществляющим поверку

5.1 Поверка анализаторов должна проводиться юридическими JIицilми или индивидуillь-
ными предпринимателями, аккредитованными на право оказания услуг в области обеспечения
единства измерений, в установленном действующим законодательством порядке.

5.2 К проведению поверки допускаются лица, допущенные к выполнению поверки по

данному виду измерений, из}пIившие МП и руководство по эксплуатачии (да,T ее - РЭ) ана.rиза-
торов, прошедшие инстр),ктаж по технике безопасности в установленном порядке.

5.З При вьшолнении операций поверки допускается участие оператора, обслуживаю-
щего анализатор, которьй под контролем поверителя )п{аствует в подготовке анzL,Iизатора к по-
верке в соответствии с п. 8 и при вьтпо,rнении измерений по п. l0.1 настоящей МП.

6 Требования к условиям проведения поверкп

6.1 При проведении поверки должны бьггь соблюдены следующие условия:
- теýtпература окружающей среды, OС от +l5 до +25;

- атttосферное давление, кПа от 84,0 до 106,7;
- относительн,tя влажность возд}ха, О/о, не более 80.

7 Внешний осмотр аналпзатора

7.1 При проведении внешнего осмотра должно быть установлено:
- соответствие внешнего вида анализатора описанию типа СИ;
- наличие знака утверхiдения типа в llrecтe, указанноrI в описании типа СИ;
- соблюдение требований по защите анализатора от Еесанкционированного доступа, ука-

занньн в описании типа СИ: нzlличие и целостность плолlб в соответствии с требованиями ЭКС-

плуатационной док}ментации;
- нмичие ItIаркировки, подтверждающей тип и идентифицирутощей ана,T изатор;

- отс},тствие на наружньж поверхностях анiL,Iизатора повреждений и дефектов, влияю-

щих на его работоспособность;
- отсутствие ослаблений элементов конструкции, чистоту разъемов;
- надежность креплениJI соединительных элементов, кабелей.
7.2 Проверка производится внешним осмотром и сравнением с требованиями паспорта и

РЭ. .Щолжно быть установлено отсутствие механических повреждений, влияющих на работоспо-
собность и метрологические харzжтеристики анализатора.

8 Подготовка к поверке и опробованпе средства измерений

8.1 Перед проведением поверки выполняют следующие работы:
- подготовить к работе ана,тизатор в соответствии с п. 12.1 РЭ,
- провсрrrть выпо;rнение п. б настоящей МП.
8.2 Включить анализатор в соответствии с п. l2.2.1 РЭ:
- установить перекпючатель СЕТЬ в положение ВКЛ.:
_ дождаться загрузки программного обеспечения. войти в учётнlто запись кАдминиСтРа-

тор> (лопускается опробование проводить и в учётной записи кАна,rитик>);
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- вкjIючить вакуумный насос. наiкав в строке состояния сенсорной паНеЛИ аНаjIИЗаТОРа

на кнопку управления BaK}yMHbLv насосом .( ýlu. Щождаться достиjкения рбочего давления (не

более 0.5 мбар) значение дав,jIениJI кР> отобракается рядом с кнопкой u ýЖ*u;
- вклюrмть высокое напряжение нарентгеновской трубке (РТ), HаlKirB в строке состояния

сенсорной панеJIи анiL]изатора на кЕопку вIслючения наrrря]кен* РТ u 8 о. На веРХНей КРЬПrrКе

блока аналитического загорятся лва фонаря красного цвета! сигнirпизир}тощие о вIсlЮЧеНИИ ВЫ-

сокого напрfiкения. Проверить исправность индикации в соответствии с РЭ;
- прогреть анil.lизатор в течение не менее 60 lrиHlT фекомендуется проводить прогрев в

ре;r<име <<Интенсилrетр>: в меню выбрать <Спектр> и нажать на кнопку кИнтенсиметр>) Фису-
нок 1).

ёl дsх Ф t 9: (pl

"fu
/--z\
бr)

ь ,hl
Методики Спектр

выполнение тестов Настройка

оRга,ср Adft|i

ьвыход

Рисунок 1 Вид главного NIеню уров}Iя достlтlа кАдминистратор)

8.3 Подготовить кювету с стандартньп{ образцолr ГСО 11441-2019 (1000 пIлн-I) в соот-
ветствии с паспортоNr на ГСО и РЭ анализатора.

Произвести контроль скорости счёта на стандартноýI образце ГСО l1441-2019
( l000 r.rлн-l):

- после прогрева анализатора в уrётной записи <Адпrинистратор) войти в раздел
<Спектр>, задать экспозицию 10 секунд;

- разблокировать крышку капtеры образцов, нажав в строке состояния сенсорной панели

анализатора на кяопку со значком замка фисунок 1).

- открыть крышку камеры образцов и установить в свободное гнездо диска пробоподачи
приготовленную кювету с Со, запомнить его номер. В строке состояния сенсорной панели ана-

5:?
q 120о в

лизатора нажать на кнопку утIравпения дискоNl пробопода.rи ( ТЗ6,З'С )). В появившемся окне с

мнемосхемой диска пробоподачи выбрать соответств)тощее гнездо с СО;
- нажать на экране кяопку <Интенсиметр>. С периодичностью в l0 секунд на экран будет

выводиться скорость счёта под обозначением <<s>>, значение которой должно быть не менее

2000 иплп/с.

8.4 Результат поверки по п. 8 считать положительныII, если:
- llз}Iеренная скорость счё,r,а на СО не }lеflее 2000 илrп/с.

- По анализатора <программа рентгенофлуоресцентного анализа серы Asx> загружа-

ется без сбоев. функrtионир),ет в соответствIlи с требованrlяrrи Рэ. rt ипдrtкация подачlI высокого
напряжения соответствует требованиялt РЭ.
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9 Проверка программного обеспечения средства измерений

9.1 Подтверхqrение соответствия програ п{ного обеспечения (датее ПО) анапизатора
провоJится п}.тём проверки соответствия ПО анаIизатора. представленного на поверку, требова-
ниям настояшей Мп.

9.1 .1 ,Щrя проверки параметров ПО вьшолняют след},ющие операции:
- из главного меню прогрalммы перейти в меню кНастройка>;
- в меню кНастройка выбрать пункт <Идентификационные дд{Еые)> (рисlтrок 2);

fiнастройка ýi Ф "' Ol.ý.} l iirr"" й
i1/}]

tfrИз'rе*еrие яrн*а

![!Счётчики наработки

Q Идентибuхацвоннuе данные

fi М".r"р o"n.r"" а"""о,

Qобновление По

$РеДактор пользователей

( Наlад

Рисунок 2 Вид пtеню <HacTpol*tKa> уровня доступа <Адrrrlнrlстратор>>

9.1.2 Вк,падка <ИдентификационЕые дzlнные) содержит информацию об используемом
ан:lлизатором ПО. Вид окна этой вкладки представлен на рисунке 3.

Сравнить наименование ПО, его идентификационньй номер с записями, сделанными в
описании типа.

@: Идентrфrк.цхонны€ данные

наиraеяование:
Проrраммнцi конплеl(с аяалиэатора серы Asx

Идентификационное наименфнrlе:
Asx

Версrя: З.0.1
сRс:6rЕоrвзD
Мгорliтн cRc:

ЫуDе9:З2 ЬуО4СllОа7
lпit:FFFFFFFF хопЕFFFFFFF
Rеfiп:truе RefiGlt:true

Проri!водl(тсль:
ИЦ 'Буревесrних'

ABTop<Krlc прааа:
copy.ight О 2o2l. ИЦ 'Бурс9€ствrк'

6 Закрыть

Рисунок 3 - Окпо кИдентификационные данные)

Информачия, указанная в окне <Идентификационные данные>:
- идентификационное наименование ПО;
- Hollep версии (идентифlлкациопltыЁr Hollrep) ПО указан в строке кВерслrя:> (пос-пе пОСЛеД-

ней цифры номера версии в формате Х.Х.Х допускаются дополнительные цlлфровые и/или бук-
венные суффиксы);

- чифровой идентифltкатор Itетро-,]огическI{ значи\lого файла ПО указан в строке KCRC:>;
- al,,,lгоритм расчёта чифрового идентификатора указан в строках кАлгоритrr CRC>;
- в стоке <Производитель: ) указан изготовитель СИ;
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- в стоке (Авторские права: )) указаЕ правообладатель.
9.1.3 Анализатор сlмтается прошедшим проверку на подтверjlqlение соответствия про-

грам}rного обеспечения, если наименование ПО, версия ПО и цифровой идентификатор ПО сов-
падают с данЕыми, ука:}анными в описании типа.

10 Опрелеление метрологических характерпстик и подтверrrцение соответ-
ствпя средства измереппй метрологическим требованиям

l0.1 Опрелеленпе диапазона измерений массовой доли серы и абсолютной погреш-
ностп измерения массовой долп серы.

Определение абсолютной погрешности измерений проводлтъ след}тощим образом:
10.1.1 Дlя проведеншI измерений по данному п)ъкry прlт,vенJIют ГСО l 1440-2019, стан-

лартrтьй образец массовой дошl серы в минераjlьном масле (СМ-02-СХ) с аттестовtlнными содержа-
нилпr 2 мrн-l larи 3 lr,TH-l; ГСО 1 l441-20l 9, сr-ддартньй образеч массовой до;п.r серы в минерitльноNt
масле (СМ-03-СХ) с атгестованньь!и содержаниll,vи 50 м,пн-l, l00 lllT1-l, 600 млн-!, l000 плшr-l; ГСО
11ЦЗ-2019, стандартньй образеu массовой доли серы в минерiulьном масле (СМ-05-СХ) с атгесто-
ванным содержанием 50000 M;rH-l. !опускаегся испоJьзовать при поверке друме станларгные об-

разlщ }твер}qценного типц удовлетворяюпше мgIрологическим требованиям к стаrцартньпt образ-
цalм, ),казанным в табJrице 2 МП.

l0.1.2 При поверке необходи;uо применение двух стандартны-х обрiвцов в каждом из под-
диапазонов изltерений t*tассовой доли серы: от 2 млн-lдо 60 млн-l вкJIюIIительно, свьтше 60 M,,rH-l

до б00 лIлн-| вкJIючительно, свыше 600 млн-lдо 50000 тпtлн-l включительно, - соответств}.ющих
началу и концу поддиапазонов измерений (стандартные образцы, соответствующие начzlлу и
концу поддиап:вона не должны отличаться от зiшвленных границ более, чем в два раза). Подго-
товить в соответствии с руководством по эксплуатации анirлизатора по две кюветы с каждым из
выбранньтх для проведеЕия поверки стандартным образцом.

10.1.3 После выпоJ]нения операции 8.1 и 8.2 МП сменить ре;rшм <Адьtинистратор> на кЛа-
борант>:

- в окне гjIавного пlеню ),ровня дост}па кАдrrинистратор> (plrclrroK l) HaiKaTb на кнопк),
кВьп<од> --- <<Сменить оператораD. В стартовопt меrтю выбрать рекпI работы <Лаборант> и ввести
паро:ть (в соответствии с l2.2.1 и l2.3 РЭ),

10.1.4 В главном пленю учётной записи кЛаборант> выбрать режилt <сДнализ>> ---+ <<Ала.rrиз:

несколько образчов>. Произвести измереншl дв}х проб для каr(,цого СО (по п. l0.1 .l МП), соответ-
ств},ющего началу и концу поддиапазона измерений (по п. l0.1 .2 МП).

Последовательность действий дJul проведения измерений двух проб Со следующая:
- ввести численньй и.rпл силtвольньй шифр анализируемого образца (п. l2.3 РЭ, поз. 3

рис}нка 31), активировать режим кПарные параJlлельные измерения) (последовательные из-
мерения в двух кюветах), указать номера гнёзд, в которые буд}т установлены две пробы СО;

- нalлить измеряемьй СО в две кюветы, подготовленные согласно п. l2.1.3 РЭ;
- установить кюветы с пробами Со в гнёзда диска пробоподачи;
- нажать кИзмерить> и в след},ющем окне выбрать необходимые методики измерений

дJuI каждого образча (соответсвующие поддиапазонам измерений по п. 10.1.2 МП);
- нажать кнопку кИзмерить), после чего начнется последовательное измерение дв}х

кювет с пробой.
По окончании изпtерений на экран вьIводятся:
- рассчитанное значенItе концеllтрации серы в каясдой параплельной пробе;
- рез)jIьтат }tз}tерения! как срелнее арифлtетическое значение С.р по двl,лt параjlлель-

ным пробам;
- повторяеNrость- взятая как разIlость междY параплельны}lи из\tереlIияirtи проб.

ПрилIечание - Излtерение пробы ГСО с содержаниеNr массовой доли серы ]\{енее

l00млн-| проводить в двух кюветах. .Щля пробы ГСО с содержаниеN! I\tассовоЙ доли серы
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свыше l00 м;пr-' допускаегся проведение последовательных измерний пробы в одной кюве-
те с пряменением р€хfiма <<Пара.lulельные измеренияD.

l0.!.5 Рассчитать дIя каждого стандартного образча абсолютную погр€шllость измере-
rtия массовой доли серы по фрмуле:

A=Cgp-Ccq,
где C.n - результат измерения массовой доли серы (показания анализатора), пол)ценяые

в п. l0, l ,4 МП, % нли млн'' (мг/кг),
С19 - аТТеСГОмнное значение массовой доли с€ры в стaшдарmом образце,7о или млlt-l

(мг/кг).
l0.1.6 Измерние массовьк долей серы и абсолrошой погрешности измерний в соOгвет-

ствии с п.п. 10.1.4-10.1.5 МП выполнить дlя всех стzlндаргньгх образцов, )казанньп в п.п. l0.1.1-
l0.1.2 мп.

l0.1.7 При выпоJIнении всех процедур по п. l0.1.4 - l0.1,б МП, диапазоном измерний мас-
совой доли серы сtп{тать:

- диапазон от 2 до 50000 млн-| прlt использованин при повсрке стандаргньrх образцов в ко_
личестве 2 экJ. в каждом поддиапазоне;

_ диaшазон, с(ютветсгвуюЩий одпомУ или двуМ поддиалазонzм из числа указмньIх в
п. 10.1.1 при испольювi!нии меньшего количестм стандаргньD( образцов (в сrryчае соOтвsтствую-
щего запрса потрбrтеJIя на прведение поверки на меньшем числе поддиапазонов измерний).

l0.2 Полтверlслепне соответствня средства пзмеренпй метрологяческпм
требоваппям

l0.2.1 РеЗУЛЬТаТЫ ПОВеРКи по п. l0 считать поJIожительными, если звачеgия абсолют-
ной погрешноСти измерниЙ массовой доли серы, определенные по п. l0.1.6 МП, уловлетворя-
ют ,гребоваttиям таблицы 3.

l'аблица 3 - Прделы допускаемой абсолютной погрешвости измерсния массовой доли серы
ан.lлизаторов серы волнодисперсионных АСВ-3

l l Оформлепие результатов поверкп

l l .l Результаты поверки оформляются протоколом призвольной t}ормы, который хра-
ни,гся R организttl(ии, проводившей поверку.

l 1.2 дншизатор, удовлетворяюшций требованиям настоящей МП, признают годным к
применению. Сведеlrия о результатах поверки передаtотся в Федеральный иlrформачиоrlный
фuпл t,o обеспечению едиlrстм измерений,

Свидетельство о поверке оформляегся в соответствни с требованиями нормативньIх ак-
тов фелеральных opmlroB исполнительпой власти. Знак поверки наносится в виде наклейки или
оттиска поверительного клейма на свидетельстао о поверке и переднюю панель анаJlизатора.

l 1.3 При отрпцательrlых результатах повсрки tlнаJIизатор запрещают к применению и
вьцают извещение о непригодности по устаllовленной форме.

I{ачальника отдела Ао <НИI [ПВ>,

кандидат физ.-мат. rlayк

.I[иаttаlон измерний массоRой
доли с ы, \1.1H

предел"t допускаемой абсолютной погрешносги
ll:J]\,l ия массоl]ой лоли сс ы. млн

от 2 до 60 вклtоч.
св. 60 ло б00 вклlоч
св. 600 ло 50000 вклrоч.
с - аттестованное значение массовой Сrоыl} oNt.Ilол и се , llлll

В.Б. Ми,trохляев

+ (0,05.С + 1,05)
JO,t B.co,BtB
*


