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Государственная система обеспечения единства измерений 

з ып гонения измерений содержания растворенных в этиловом спирте азота и ге­

лия газохроматографическим методом

Дата введения 2009 -

Нлначенде и область применения

Нзгт: ашшн документ устанавливает методику выполнения измерений массовой 

ш  z : массовой доли) растворенных газов (МВИ -  МКРГ) азота и гелия в этило-

шт - ~ ггтг : гсмош ью  газового хроматографа Цвет-800 в диапазоне от 0,0005 до 0,02 г/дм3 

ж 1.301-1,0 г/дм3 для азота.

М3 И -  МКРГ предназначена для использования в качестве образцового СИ при 

че : к -  озерке стенда лабораторного аналитического СПГС (МЕКВ.414700.002)

Метод измерений

зую концентрацию гелия и азота измеряют, используя градуировочный гра- 

фкн ;:г 1 хггн выходного сигнала от концентрации гелия и азота.

1 Метрологические характеристики

“ rz соблюдении всех регламентированных условий и проведении анализа в точ- 

шш . — с-тстзни с данной методикой значение погрешности (и ее составляющих) резуль- 

. ■ • t гений. не превышают значений, приведенных в таблице 1.
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" Г : елства измерений, вспомогательное оборудование, реактивы и материалы 

' 1 Средства измерений, вспомогательное оборудование

' . 1 Газовый хроматограф Цвет-800 с детектором по теплопроводности: 

ттезел детектирования -  5 Ю'10 г/см3 по гептану

гтедел допускаемого значения относительного среднеквадратического отклонения 

жжп : г:гътатов последовательных измерений проб не более 5 %.

1 Процессорный блок на базе Pentium-4, операционная система Windows ХР и 

с с : и: :е  программное обеспечение типа «ЦветАналитик».

* . ; Приставка для равновесного пара «Фаза».

- -Азот высшего сорта по ГОСТ 9293-74.

Г- 5 Гелий очищенный марки А или Б по ТУ 51 -940-80.

3 1 5 Спирт этиловый ректификованный технический высшего сорта по ГОСТ

j ' “ Шприц на 10 мкл.

3 1 S Шприц на 1 мл.

3J! Реактивы и материалы 

’ I . Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.

. 1 1 Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 18300-87.

Ттп.чгчание - Допускается применение других средств измерений с метрологиче- 

-г^теристиками, вспомогательных устройств с техническими данными, а также 

;: з  других материалов не хуже указанных выше.

- Требования безопасности

: выполнении измерений соблюдают требования техники безопасности при ра- 

г г~; : ^ог^ескими реактивами. Электробезопасность при работе с электроустановками

п  Г X T  12.1.019-79.

ешение лаборатории должно соответствовать требованиям пожарной безопас- 

ГОСТ 12.1.004-91 и иметь средства пожаротушения.

Г:деление должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией по ГОСТ

I., — 2 * —S8.

5 Требования к квалификации

I -лглненде измерений и обработку результатов проводят инженеры-химики,
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7 ibzemee образование или средне - техническое специальное образование и опыт 

ш  ш сжмжческой лаборатории, прошедшие специальное обучение, изучившие норма-

■ • : ; :  ^чентацию на прибор Цвет-800, и на стенд лабораторный аналитический пове-

ГС.

: Условия измерения

~ : : выполнении измерений соблюдают следующие условия:

■ ". гтегатура окружающей среды.............................................  (25 ± 10) 0 С;

-: ~£ хжельная влажность окружающего воздуха.................  от 30 до 80 %;

- z- : хферное давление......................................... .......... от 84,0 до 106,7 кПа;

? "^трнческое питание прибора Цвет-800.

220*зз) В;взггжжение переменного тока.....................................................

- -2сг?тз. переменного тока.................................................................(50 ± 1) Гц;

■ : держание агрессивных веществ в воздухе помещения не должно

шит.и 11"1". унитарных норм по СанПиН 2.3.2.560-96;

■ т аннческие воздействия, внешние электрические и магнитные поля, 

>— Iдппв ; 32 работоспособность, должны быть исключены (см. руководство по эксплуатации 

ддибдаь _1эет-300).

Л а го т о в к а  к  вы полнению  измерений

~ ; : z : дготовке к выполнению измерений выполняются следующие работы: подго- 

тив. ;ti . 222 приготовление растворов, подготовка прибора Цвет-800 к работе и его гра- 

лдццанвл

- Л : ^готовка посуды

- :: 2  загрязненную стеклянную посуду тщательно промывают раствором хро- 

Якяск которую готовят по ГОСТ 4517-87. После промывания многократно сполас-

з - -  ■ . = 1 -2 2 2  водопроводной, а затем несколько раз дистиллированной водой. Оконча- 

' • : г : г;*' трижды ополаскивают бидистилированной водой. Удельная электропрово- 

ззх : = :  еле дней порции промывной воды не должна превышать удельную электропро-

з т  : исходной бидистиллированной воды более чем на 5 %.

- 2 П риготовление градуировочны х смесей гели я  с конц ентрац ией  0,0005 -  0,02

" х !.:•:• t-j  с концентрацией  0,001 -  1,0 г/дм3

Г _гсн готовятся в специальных очищенных вакуумированных баллонах методом 

2 н : г : давления, либо заказываются специализированным организациям, имеющим 

22  zpaso приготовления таких смесей.
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' П аготовка прибора Цвет-800 к работе

1 Включают прибор, устанавливают соответствующий режим. После выхода 

ЯП ' :.. - i режим измеряют уровни флуктуационных шумов, предел детектирования и 

) :т . - rz : нательных измерений. Если эти показатели соответствуют значениям в ТУ, то 

ш . ши5 :ое уожно проводить измерения.

* -1 Градуировка прибора по азоту и гелию

Позируют краном калибровочные смеси и строят градуировочные графики зависи­

мо ; ш :о в  прибора от концентрации, используя программное обеспечение верхнего 

уз I е ’ . £ гнаеание на «ЦветАналитик»).

* Г: введение анализа

Перед вьшолнением измерений к выходному штуцеру крана для отбора пробы 

«тгии. .1ГГ Г пристыковывают параллельно шприцы по п.п. 3.1.7 и 3.1.8.

1 Нрп наличии разрешительного сигнала, возникающего на стенде СПГС в про- 

-JS— ■ лс егтггзления смеси (см. МЕКВ.413421.012 РЭ) выполнить следующие операции:

—  ьггь кран отбора пробы стенда СПГС;

*: : п гь  в шприц объемом 1 мл жидкость из застойных зон пробоотборочных

- "грести отбор пробы в шприц объемом 10 мкл;

: _г:ьлъ кран отбора пробы стенда СПГС.

I Г- Дта отобранной пробы выполнить три последовательных измерения последова- 

тшяь - zriiзла (площади пика) анализируемого соединения. Вычислить средний резуль- 

ш г жзерензй С*(Не) и CjX(N2).

- I лерации по п.п. 8.1 -  8.3 выполнять при приготовлении каждой смеси в соот- 

шг — . £гтэдикой поверки стенда СПГС (см. МЕКВ. 414700.002 ДЛ).

; : : - г-тения CjX (Не) и CjX (N2) использовать в качестве истинных значений массо­

вых :: • . :  ~ аций растворенных газов при определении для каждого значения концентра- 

3 2  ire it- ’ iE :сновной погрешности стенда СПГС по формулам:

л  т 1кже при определении конкретного значения основной погрешности приготов-

3=ez.i гмесн ло формулам:

б£Не) = ±[5 + 5 10 "3/C f (Яе)]% 

o;(jV2) = ±[5 4-5 10_2/C.a*(jV2)]%

100%

1 0 0 %
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