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1. Общие полоясепия

1.1 Настощая мето.щка поверки распростр r.llется на хрматографы газовые CI
(далее - хрматографы), предlазпаченные дJIя нецрерывIrьD( aBToMaTи.IecKID( измерний
содерж:lЕЕя компоЕеЕтOв в гдlовьD( смесл( переменного состава.

|.2 Настоящая метод{ка поверки устiшавливает мето,ФI и средства перви.пrой
поверки хроматографа пер€д вводом в эксплуатацию и периодlческой поверки в процесс€
эксILтryатащи.

1.3 При опрделении метрлогrческж харiлктеристпк в рамкж прводшой
поверки обеспечивается прослеrtиваемость к Государственному первиIIному этllлону единиц
моrирной доJIи, массовой доли и массовой концентращ{и компонентов в газовьD( и
г.LзокоЕдевсатньD( ср€дtD( ГЭТ l54-20l9 (дшее - ГЭТ l54-20l9), что выпоJIItяgгся пугём
реаJпrзащи на хроматографе метод{к измернпй с применением стандарпrого образца

угверждённого типа состава мет rа ГСО 11049-2018, прослеживаемого к ГЭТ 154-2019,
согласно Государственной поверотrой схеме дп средств измерений (да.тrее - СИ) содержания
компонеIlmв в газовьD( и газоконденсапlьD( сред:lх, угвержлённой Приказом Федера.lьного
агеЕтств{r по технf,ческому реryJшркlнию и мегрологии Nэ 23 l5 от 3l.|2.2020.

1.4 Метод, обеспечлваощлй реаIпrзаIшю мето]tвки поверки - прямые и косвенIlые
измер€ния поверяемым средством измерений велшIины, воспризводимой стандартньпrr
образцом,

2. Перечепь операций поверкп средства пзмереппй
2.1 При проведении поверки долlкrы быгь вьшоJIнены опер цrи, }кiв:lпные в

таб.тпrце 1 .

Таблица 1 - Оп по
Обязательность проведения

операции при поверке
Номер ггуrкга

методики
поверки, в

соответствии с
которым

вьшоJп{яется
операция
поверки

перви.пrой периодической
Нмменование операции поверки

да 7да1 Внешний осмотр средства измерний

8дада
2 Подготовка к поверке и опробование
средства измерений

8.1да да2.1 KoHTporb условий поверки

8.2да да2.2 По.щотовка к поверке средства
измерений

8.3дада

9дада3 Проверка прогрilммного обеспечения
с ства изм нии

10дада

4 Опрделение метологических
характеристик средства измерепий и
подтверждение соответствия средства

гическим

1 0 lда да4. 1 Определение предела детектирвalния

|0.2дада
вьrходного сигнала по площади пика

10.з
4.3 Определение относптельного изменения
вьD(одного сипlа.па (по площади пика) за 48
часов н ои

1

2.3 Опробование средства измерний

измерении требованиям

4.2 Опрлеление относrrгеJIьного
среднеквадратического откJIонеЕпя

дада
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З. Требованпя к условпям проведеншя поверкп
При прведепии поверки соблодают следующие услов}ш:
температура окружающей среды, ОС

аlмосферное давJIение, кПа
относитеJIьЕаrя влажrrость воздlхц О/о

от +l5 до +25;

от 84 до 106;
от 20 до 80.

4. Требовапия к спецшалпсtам, осуществляющпм поверку
4.1 К проведению поверки допускarются лица', имеюIцие техци"Iеское образование,

изушвшие Руководство по эксшIуатации хрматографа и имеюIщ{е навыки работы с
хрматогрфом.

4,2 ДJlя поJIучения резуJIьтатов измерений, необходrмьп< дш поверки, доIryскается
уrастие в поверке оператор4 обсrrулсrвающего (эксптryатпрующего) хроматограф (под
коIггрлем поверrтеля).

5. Метрологическпе и технические требованпя к средствам поверки
5.1 При проведении поверки примеЕяют средств4 указанЕые в таблице 2.

Таблица 2 - по
Операчии поверкп,

требующие применение
по

Метрологические
трбовапия к
необходлмые для

и технические
средствiм поверки,

ведения по ки
Измеритеrь
влalrкности и
темпераryры ИВТМ-
7, рг. Ne 71394-18

п. 8.1 Контроль условий
поверки (при подготовке
к поверке и опробовании

средства измерений)

Срдство измерний:
- температуры окружающей сре,ФI в
д{lшазопе пзмерний от +15 ОС до + 25 ОС

с абсоrпотвой погреIшrостью + 0,5 ОС;

- атмосферного д:вленшI в длlшазоне от
84 до 106 кIIц с абсоJпотlой
погреIIIЕостью: +0,3 кПа
- относЕтеJьной в.паrrmости воздуха от
20 О/о до 80 %о с по 12 о/о

гсо 11049-2018
Стандартньй
образец cocTllBa
искусственной
газовой смеси в
воздухе
(Аft-мtпз-1)

Рабочле эта;rоны не нroке 2-го разряла -
стандартпые образцы состава газовьD(
смесей в ба;шонах под дalвлением не
ниже 2-го разряда в соответствии с
Государственной поверошой схемой дrя
средств измерений содержшrия
компоЕентов в газовьD( и
газокондецсатньD( сред:лх> 1твержденной
приказом Федерального агеЕтства по
TexHиIIecKoMy реryлиромЕию и

Ns 2315 от 31.12.2020 r.

п. 10 Опрлелепие
метрологических
харtlктеристпк и
полгверждение

соответствая средства
измерний

метрологическим
требовапияItl

Вспомогатеrьные средстэtt:
Азот газообразньй особой tшстоты по ГОСТ 9293-74 (с изм.1,2,3), сорт 1;

Гетmй, Марка А, по ТУ 0271 - 13 5-З|32З949-2005:
Хроматографическrrя колонка в соответствии с Табrпrцей Б.1 Приложения Б;

Ротамсгр с местными показаниями стекJIянньпl РМС модrrфикации РМС-А-0,0б3ryз_2,

рег.Jф 67050-17;
Трубка фторпластовая по ТУ 6-05-2059-87;
веrrплль то.пrой вки BTP-I-Ml60

примечание - ,щопускается использовать при поверке друп4е угвержденные и

атгестованные эталоIlы единиц велиtIин, средства измерений уIверждеЕного типа и
гическим требованиям, }казанным в таблицеповеренные, удовлетворяющие мЕтроло

J

Перечепь

рекомендуемьD(
средств поверки
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б. ТрФования ýсловпr) по обеспечеппю безопаспостrr проведеппя поверкп
6.1 При проведении поверки доJDкIIы бьггь собrподены цебоваrп,rя безопасности,

приведенные в Руководстве по экспJryатацип.
6,2 Прп прведении поверки хроматограф лолжен бьrгь надеrсlо заземлен.
6.3 Прп работе с Iшстыми газами и газовыми смесями в баллонах под давлецием

необходrмо собrподать Федеральные нормы и правЕла в области прмьпптrенпой
безопасности опасньD( призводственнъл< объекгов, на KoTopbD( испоJьзуеIся оборудование,

работающее под избьпочньпл дlвлением.

8. Подготовка к поверке и опробованве средства пзмеренrrй
8.1 Коптрrь условий поверки:
8.1.1 В помещении, где булет прходггь поверка средств измерений, необходшо

провести KoETpoJtь условий окрркаощей средDl - определитъ температуру, атмосферЕое

давJIение и влакность окружаюшей среды.
8.1 ,2 Результаты концоJlя условий окружающей среды отображают в рабо,шх з шсл(

и в протоколе поверки,

8.2 ПодIотовка к поверке срдства измерний
8.2.1 При подготовке к поверке необход,tмо првести след},ющие операции.

- озЕакомиться с экспJryатационной документацией на хрматограф, описilнием
пргрiммного обеспечения и настоящей методЕкой поверки;

- убедиться, что хроматограф подготовлен к работе согласно указания\{
Руководства по экспJryатации;

- убедитьсЯ, что выпоJIЕеНы мероприяпrя по обеспечению условий безопасности;

- убедrться, что поверочные газовые смеси выдержzшы при температуре поверки

не менее 24 ч.;

- по.щотовить к работе средстм поверки в соответствии с трбоваllи-шr,tи ro<

эксшIуатацпоЕной докуtиентащи.
8.3 Опробование средстм Itзмерений
8,3.1 Вк.тпочшот хроматограф, дожидllются вьD(ода на рабо,п-rй режим (все

подкJIючени.я и задzмие режимов работы выполнлот в соответствии с эксптrуатаIцопной

докуrиентацией). Условия ршrма хрматографирв:lншI при поверке приведены в табпrце Б.l
Приложения Б.

8.3.2 Результат опробоваllия хроматографа сIмтается положитеJIьным, ecJm

отс}тствуsт информачия о неиспрtlвностл( и хрматограф вьшел на рабошrй релмм. В
противЕом сJIr{ае, хроматограф призн:lюI непригодным к применению, дiлJьнейIшле операции

поверки не производят.

4

1. Внешцпfi осмотр средства пзмеренпй
7.1 При BIlemHeM осмотре проверяют:

- отсуIствие внешяrх механшIескю( поврщдений (царшшв, вмягин и др.),
ыпrяющих на црцесс поверки хроматографа;

- прalвильностьустiшовкихроматографа;

- соответствие комплектации хроматограф4 согласно экспrryатационвой
доку {ент ци Еа Ilего;

- правпJIьность подк.лючения технологическж газов и соответствие ш
харакгеристик требовtlниям по ttистоте;

- возможность идеrrпrфикации средства измерений по маркирвке;

- испрiлвность орг:lЕов управления, нас,тройки и корреr.цпи.
7.2 Резуrьтат внеIIIЕего осмота сtмтается положитеJьным, если хроматограф

соответствует трбоваlrилrt, переIшсленЕым в п. 7.1. Еслп пер,плслеппые цебоваrrия не

выполняются, хрматограф признчлют непригодlым к применению, да.lьнейшие операции
поверки не производят.
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9. Проверка программЕого обеспечеппя средства измереппй
9.1. Дlя проверки соответствиJI прогрzl {много обеспечения (лалее - ПО)

модификации CI-RU9001 выпоJIIIяют следуощие операции:

9.1.1.B основном меню нrDкимalют 
"u 

a"uro* ffi и переходят к след}тощему меню.

9.1 .2. Нахсплают па значок Еil 
" 

по""**ся информация о версии По.
лflуйrп'

9.2, Для проверки соответствия прогр:l}rмного обеспечения мо!ификаций
CI-RU9260, CI-RU9280, CI-SP 1 000 вьшоJIIяют следующие операции:

9.2.1.Находясь в главном меЕю, нажимают <Help> (<И>).

9.2,2,,Щмее нажпмают <About> (<*Т>), затем появ.тrяегся информация о версии ПО.
9.3 Резуrьтат полгверждеIrия соответствия ПО считается положитеJьным, есJIи IIомер

версии ПО хроматографа соответствует }'rсaul:lнHoмy в описalнии типа. Если это условие не
выполtшется, хроматограф признzlют непригодным к примепению, дальнейшие операцпи
поверки не производят.

10. Определение метрологrrческпх характеристпк средства измереппй п
полгверяцение соответствпя средства измереппй метрологпческим цlебованпям

1 0. 1. Опрелеление предела детектиров:lниJI
10.1.1. Проводят регистрацию нулевой JIинии в течеЕие l0 минуг. Определ_шот

уровеIIь шр(а Еулевого сигнllла на зарегистрированной хроматогрal}lме, при этом едиЕитIные
выбросы дIитеJIьЕостью более 1 с не гштывают. Приrппlrшот значение уровня шуi{а равным
аI\,rплrгуде фазмаху) повторяюшц{хся колебаний нулевого сигнапа с периодом не более 20
секyIц.

10.1.2.Для определеЕия предела детектироваrIия источники ГСО по,щ-lпочают к
хроматографу.

10.1.3. Устдrавrп.rвают хроматографические условия, приведенные в Табrшце Б.1
Приложения Б, и зtшускalют t ttlJlиз.

10.1.4. Регистрируют и обрабатывают хроматограп,rмы при помощи ПО.
1 0. 1 .5. Определлот площа,Ф пика контроJIьного вещества (далее - S), выраженную в

пА,с.
10. 1 .6. Предел детекгировzшия выtIисJuIют по формуле ( 1):

Сmtп
2. дх.G

s

где Сиiп - прдел детеrспrровшrия, г/с;
Дх - уровень шр{4 опредеJUIемъп]i на ровном участке рабочей хроматограммы (не в
зоне rпrка) зафиксированныri в соответствии с требовшrияr,rи п.10.1.1, пА.
G - масса введеш{ого коЕтрJIьЕого веществ4 г;
,S - площадь пикц пА,g.
l 0. 1.7. ОпределеЕие массы концоJIьного компонента.
Массу контрольного компонента опредеJIяют по формуле (2):

0.о|.р .м .с-
с : v -:--_--:u:""iGW; Q)

G - масса копцоJIьного компонентц г;

4- объем газовой пробы согласно экспJryатационной документации, см3;

Р 
- атмосферное давление, Па;

М- молярнм масса компоЕента" г/моль. .Щля мегана М : 16,04 г/молъ;
С, 

- 
молярнм доJIя коЕтроJIьного вещества в газовой смеси, О/о;

Л - универсальная газовчц постояннlul, R: 8,З14,106 Па,смЗ(моrь,К);

' - 
температура окружаючей ср,шI, ОС;

,Дfr - коэффичиевт деления пробы, которьй испоrьзуется при работе со сбросом щrобы
(делением потока), расстrтьвающлйся по формуле (3):

где

(l)

5



где

к^= t +3,
ук

% - расход газа-носителя по .тпппш сброса прбы, см3/мrя;
И* - расход газа-ЕосптеJIя через колошсу, сlvf/мш.
В остшьшп< сlцчалt К, = l.

,L,(ý -s),
п-1
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(3)

(4)

l0.2. Определение относитеJIьного срещеквадрати.Iеского откJIонеЕпя вьD(одIого
сигнала (площацl пика)

10.2.1. Определение относитеJIьного ср€lшеквад)атшIеского отклоненшI вьD(одlого
сигнала (по площадЕ rшка) следует прводrть после вьD(ода хрматографа па ряшrr.

10.2.2. Ана.tlогично п.п. 10,1.2, 10.1.З зfiryск:lют прбу в хроматограф. ,Щелаrm не
менее 5 (от 5 до 10) паршrлельньп< измерний. Регистрируют хроматогрiлммы.

10.2.3. Фиксируют площадь пика контоJIьпого компонента (дмее - Si).
10.2.4. При этом недостоверпые резуJIьтаты измерний, которые оцеЕикlют кiж

выбросы (см. ГОСТ Р ИСО 5'125-|-2002 <Точность (правильность и прецизиошlость) методов
и результатов измерений. Часть l. Основные положенrlя и определения>, п. 3.21),
обраковьваются и не учитываются в расчЕта(. В с.тrrrае обнаружения выбросов прводят
необходlмое допоJIЕитеJIьвое чrсло измернпй.

10.2.5. Расс.штьваот относитеJIьное ср€днеквадратическое откJIонение вьD(одlого
сигнша (площади пrпса), Ss, %, по формуле (4):

ss

где Si - площа,ць гмка i-го измереншI;
n- Iшсло поJIученньD( резуJIьтатов измерпий;
.ý-- сре,щеарифметическое значение Iшощади пикц пА,с. i
10.2.6, Резу.rьтат операции поверки сrпfтiлют положительным, ecJm поJIученное

значение опlоситеJIьЕого СКО дя прверяемого дfiекгора не превышает значенrlя,

указанного в Табrшце A.l Приложения А. В пртивном cJrrlae, хрматограф признаrсrг
непригодlым к црименеЕпю, дruьнейшле операции поверки не производят.

Примечание-.ЩопускаеrсяопределеЕиеотноситеJьногосредrеквадрати.Iеского
отклоЕениJI вьD(одlого сигнала совмещать с опр€делеЕием предела детекгирокrЕия по п. 10.1 .

10.3. Опрлеление относительЕого изменения вьD(одlого сигнaлла (по площади пка)
за 48 часов пепррьвной работы

Внимание! Необходимо убедлЬся, что запаса газа-носитеrrя будет
достаточно для работы хроматографа в течение не менее 48 часов, ]

l0.3. l . После проведеIrия операций по п.п. l 0. l , l0,2 черз 48 ч работы хрматографа
повторяют измереЕиJr не менее лвух раз, фжспруют зпачени.я вьD(одIого сигпала и выIшсJшIют

средrее арифметпческое значение вьD(одного сItгнала.
10.3.2. ОгвоситеJIьное изменение вьD(о.щого сигнала за 48 часов непрерывпой работы

хроматографа рассчптывilют по формуле (5):

lх, _ хl
6 = ij. 100, (5)

6

10,1.8, Резуrьтат определенrlя предела детектированllя сrштается положительным,
если поJryченное значение предела детектированIбI Cmin не превышает значеншI, указанного
в таблице А.1 Приложения А. В противном сJIучае, хроматограф призн:lют непригодным к
применению, да;rьнейrшле операции поверки Ее производят.
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где Х ; сре,щrее арифметическое значецие парап,rетров вьIходrого сигнllла в начальньЙ
момент времени;
х - среднее арифметическое значение параIlrетра выходного сигнала через 48 часов.
10.3.3. Результат определения относительного изменеЕия вьD(одIого сигнала (по

площади ппка) за 48 часов непрерывноЙ работы с.пrтается поло)IсrтеJъным, есJIи получеЕное
значение относительного изменения вьD(одЕого сигнала (по площади пика) за 48 часов
непрерывной работы для проверяемого детектора не превышает значения, указаЕного в
таблице A.l Приложения А. В противном слrIае, хроматограф признilют непригодным к
применению.

11. Оформлепперезультатовповерки
1 1.1. При цроведеЕии поверки сост:lвJuIется протокол результатов измерений.
1 1,2. Результаты поверки хроматографа подтверждzlются сведениями, вкJIюченными

в Федеральный информационньй фонд по обеспечению еданства измерений в соответствии с
порядком, устlшовJIенным действ}тощим зzжоЕодатеJIьством в области обеспечения единства
измерений.

1 1 .3. По зlцыIению владельца хрматографа иJIи лица, предстzlвившего его на
поверку, положитеJьные резуJIьтаты поверки оформJuпот свидетеJIьством о поверке по форме,
установленной в соответствии с действ}.юIщrм зzжонодатеJIьством в области обеспечения
е/щЕства измерений, заверяемой по.щIисью поверитеJUI и зн:ком поверки, с }казанием даты
поверки.

11.4. По з:uIвJIению владельца хроматографа или JIицъ представившего его Еа
поверку, оц)ицатеJIьные резуJIьтаты поверки оформл.пот извещением о непригодlости к
применению средства измерений по форме, устшrовленной в соответствии с действутопlим
зaконодатеJIьством в области обеспечения едлнства измерений.

Г.С. Володарская

Инженер по метрлоruи /Т ./
ЛОЕИ ООО (IРОММАШ ТЕСТ Мегрология, _Ч_ о.Н. Бегrrгова
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Ведущ.rй инженер по метрологии
ЛОЕИ ООО (ПРОММАlП ТЕСТ Метрология> ,}t-
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Прплоzкение А
(обязательное)

Метролоrпческие характеристикп хроматографов

Таблица А.1 -
Наименование характеристики Значение

Прдел детекгrrрипия (обнаружения) детекmра IIИ.Щ (по
метапу), г/с, не более

1 .10-10

Прлел лоrryскаемого отпосительного средяеквqдратп.шого
откJIонеЕия (СКО) вьп<одньп< сигЕалов (по площади пшса), О/о 5

Предеrш допускаемого относительного измененЕя вьD(одlого
сигна.гrа (по площади пика) за 48 ч непрерывной работы, О/о

+5

8
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Прилоlкепие Б
(обязательное)

Хроматографическпе усповия для проведепия поверки

Таблица Б.1 - подля

Наименовдrие характеристиюл Значение

Молярная до.тtя метана в IГС, % от 0,3 до 1,0

насадочная колопка
(от 2 ло 4) м х (от 1 до 4) лпr OV-l, OV-lOl, SE-52,

SE-54, Molsieve WAX
(от 10 до 100) м х (от 0,18 ло 0.53) ммх(от 0.1 ло 5)

мкм Rtx-l, Rb(-5, RЬ(-б24ll30l, WAX, PLOT
Температlра термостата
колонок, oCl) Изотерма от 40 до 200

250

Температура детектора, oCl) от 250 до 300

Расход газа-
носителя2),
см3/мин

на насадочнои
колонке

от 20 до 40

на капилrrярной
колонке

от 0,5 до 2

Режим хроматографирвания явJuIется рекомендуемым и при поверке температуру
термостат4 деIектора и инжекIора подбирают так, ,побы врмя вьD(ода целевого пика не

превышало l0-15 минlт,
2) Газом-носrтгелем можgг бьггь геrплй, азот, аргон лtли водорд в зависимости от прalктики
лаборатории, требований рабочих МВИ и на ы

9

Капил.ltярная колонка

Температура инжекгорц oCl)


