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Настоящая м етодика поверки распространяется на хроматограф ы газовые промы ш ленные 

«Хромат-900», вы пускаемы е Ф Г У П  «С П О  «А налитприбор», г. С м оленск. Россия (в дальнейшем 

хроматограф ы), и устанавливает м етодику первичной (при вы пуске  из производства до ввода в 

эксплуатацию , после ремонта) и периодической поверки в процессе эксплуатации.

Допускается проведение поверки хроматограф ов на меньш ем количестве детекторов в 

соответствии с заявлением владельца средства измерений.

Интервал меж ду поверками -  1 год.

1 Операции поверки

1.1 П ри проведении поверки долж ны  быть выполнены следующ ие операции, указанные в

ИБЯЛ.413538.001 МП

таблице 1.

Таблица 1

Наименование операции

Номер п ун кта  

методики

Проведение операции при 

поверке

поверки первичной периодической

1 Внеш ний осмотр 6.1 Да Да

2 Опробование 6.2

- проверка работоспособности; 6.2.1 Да* Да*

- определение пределов детектирования 6.2.2 Да* Да*

3 Проверка соответствия програм м ного  обеспечения 6.3 Да Да

4 Определение м етрологических характеристик 

- определение относительного среднеквадратического

6.4

отклонения (О С К О ) вы ходного  сигнала;

- определение относительного изменения вы ходного

6.4.1 Да* Да*

сигнала за 48 ч непреры вной работы 

- определение показателей точности  результатов

6.4.2 Да* Да*

измерений 6.4.3 Д а * * Д а * *

Примечания:

1 * - операция поверки проводится при  отсутствии м етодики  измерений (далее -  М И ),

разработанной и утверж дённой в установленном порядке по Г О С Т  Р 8.563— 2009.

2 * *  - операция поверки проводится при наличии М И , разработанной и утверждённой в 

установленном порядке по Г О С Т  Р 8.563— 2009.

1.2 Если при проведении той или иной операции поверки получен отрицательны й результат, 

дальнейшая поверка прекращается.
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2.1 П ри проведении поверки прим еняю т средства, указанны е в таблице 2. 

Таблица 2 -  Средства поверки

2 Средства поверки

Номер
пункта

методики
поверки

Наименование и тип  основного  или вспомогательного средства поверки, обозначение 
норм ативного  докум ента, регламентирую щ его технические требования и (или) 

метрологические (M X )  и основные технические характеристики  средства поверки

6
Стандартные образцы состава газовые смеси (П Г С ) в баллонах под давлением. Х аракте

ристики  П ГС  приведены в П рилож ении  А

Воздух кл.1 , Г О С Т  17433-80 или П ГС  состава кислород в азоте с номинальным содер

жанием объемной доли кислорода от 10 до 19 %  номер в Госреестре 10465-2014

Гелий марки А , Т У  0271-135-31323949-2005

А зо т  особой чистоты , ГО С Т  9293-74

Барометр-анероид контрольны й М -67 , диапазон измерений от 81,3 до 105 кП а (от 610 до 

790 мм рт. ст.). погреш ность ±0,1 кП а (±0,8 мм рт. ст.); Т У  25-04-1797-75

П сихром етр аспирационны й М В -4 -2 М , диапазон измерений от 10 до 100 %: 

Т У  5 2 -0 7 -(Г Р П И .4 0 5 132.001 )-92

Термометр стеклянны й лабораторный Т Л -2 , диапазон измерений от 0 до 100 °С, цена 

деления 1 °С; Т У  25-2021.003-88

С екундомер м еханический С О С пр-2б-2-000, емкость ш калы 60 с/60 м ин, К Т  2; 

Т У  25-1894.003-90

Персональный ком пью тер (далее -  П К ) (F>800 M H z , S D R A M  D D R  512 M b , H D D  60 Gb. 

C D -R O M ) с установленны м сервисным П О  И Б Я Л .00002 01*

Преобразователь интерфейсов A D A M  4520*

Редуктор давления Р Д М -25-В -4 -6 -3  (Р Д №  1,2)*

Редуктор давления РДБ-2-0,6 (Р Д  №  3 )*

Трубка 1/8" S ilcosteel Restek C /N  20596*

Т рубка  1/8" Stainless Steel Restek C /N  21512*

Т р о й н и к  1/8”  Restek C /N  21927*

Т рубка  П В Х 6 х1 .5 , Т У  2247-465-00208947-2006*

Примечание - Все средства поверки, кроме отмеченны х * , долж ны  иметь действую щ ие свидетель

ства о поверке, П Г С  в баллонах под давлением -  действую щ ие паспорта.
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2.2 В зависимости от типа  детектора при поверке использую тся следую щ ие газы и газовые

смеси:

а) газ-носитель -  гелий газообразный марки А  по Т У  0271-135-31323949-2005. П ГС  состава 

кислород в азоте с номинальны м содержанием объемной доли кислорода от 10 до 19 %  номер в 

Госреестре 10465-2014 или воздух кл.1 по ГО С Т  17433-80;

б) вспомогательны й газ -  азот особой чистоты  или технический  по ГО С Т  9293-74 (И С О  2435- 

73) или воздух кл.1 по Г О С Т  17433-80;

в) П Г С  -  согласно прилож ению  А .

2.3 Допускается применение д р у ги х  средств поверки, не приведенны х в таблице 2 и использо

вание стандартных образцов состава газовых смесей (далее - П Г С ), не указанны х в П рилож ении А . 

при условии обеспечения определения м етрологических характеристик хроматографа с требуемой 

точностью .

3 Требования безопасности

3.1 При проведении поверки долж ны  быть соблюдены следую щ ие требования:

- требования те хн и ки  безопасности при эксплуатации баллонов со сжаты ми газами должны  

соответствовать Федеральным нормам и правилам в области пром ы ш ленной безопасности «Правила 

промы ш ленной безопасности опасны х производственны х объектов, на которы х используется 

оборудование, работающее под избы точны м давлением», утверж денны м  приказом  Федеральной 

службы  по экологическом у, технологическом у и атомному надзору №  116 от 25.03.2014 г.;

- сброс газа при поверке хроматографа по П ГС  должен осущ ествляться за пределы помещ ения 

(или в газоход);

- техника  безопасности и производственной санитарии согласно «Правилам по охране труда 

на предприятиях и в организациях маш иностроения» П О Т  РО 14000-001-98. утверж денны х 

Департаментом экон ом и ки  маш иностроения М инистерства экон ом и ки  РФ 12.03.98;

- в помещ ении запрещается пользоваться откры ты м  огнем  и курить .

3.2 К  поверке допускаю тся  лица, изучивш ие настоящ ую  м етодику поверки , эксплуатационную  

докум ентацию  на хроматограф , знаю щ ие правила эксплуатации электроустановок, правила 

устройства и безопасной эксплуатации сосудов, работаю щ их под давлением и прош едшие 

необходимый и нструктаж .

ИБЯЛ.413538.001 МП
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4.1 П ри проведении поверки должны  быть соблюдены следую щ ие условия, если они не 

оговариваются особо:

- температура окруж аю щ ей среды, °С (20 ± 5);

- относительная влажность, %  (60 ± 10);

- атмосферное давление, кП а  от 84,0 до 106.7; 

Примечание - И зменение давления в процессе проведения поверки долж но быть не более

±5 кПа.

- давление П ГС  на входе «П Р О Б А » Б П Г, М П а от 0.02 до 0.40;

- расход П Г С  на входе «П Р О Б А » БА , см3/м ин  от 25 до 50;

- механические воздействия, наличие пыли, агрессивны х примесей, внешние электрические и 

магнитны е поля, кроме земного, влияю щ ие на работу хроматограф ов, долж ны  бы ть исклю чены .

4.2 Параметры электропитания:

- напряжение питания переменного тока, В (230+23.4б);

- частота переменного тока, Г ц  (50 ± I );

4.3 Устанавливаемые параметры для аналитического канала с детектором по 

теплопроводности (далее -  Д Т П ):

- газ-носитель -  гелий марки А  по Т У  0 2 7 1-135-31323949-2005;

- расход газа-носителя, см 3/м ин  (15,0 ± 0,1);

- тестовая колонка  И Б Я Л .302511.008-00.00;

- температура термостата кол о нки . °С (70 ± 1);

- то к  через чувствительны е элементы Д Т П . м А  (200 ± 5);

- температура термостата Д Т П ,°С  (90 ± 1).

4.4 Устанавливаемые параметры для аналитического канала с электрохим ическим  детектором 

(далее -  Э Х Д ):

- газ-носитель -  П Г С  состава кислород в азоте с номинальны м содержанием объемной доли 

кислорода от 10 до 19 %  номер в Госреестре 10465-2014 или воздух кл.1 Г О С Т  17433-80;

- расход газа-носителя, см 3/м ин  (5,0 ± 0,1);

- хроматограф ическая колонка  для Хром ат-900-3, Х ром ат-900-4  -  тестовая колонка 

И Б Я Л .302511.008-00.00;

- температура термостата кол о нки , °С (70 ± 1).

4  У с л о в и я  п о в е р к и
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5.1 Перед проведением поверки необходимо вы полнить следую щ ие подготовительные 

работы:

- ознакомиться с настоящ ей методикой поверки и эксплуатационной документацией;

- вы полнить мероприятия по обеспечению  условий безопасности;

- хроматограф должен бы ть выдержан при температуре (20 ± 5) °С в течение 4 ч (после 

воздействия отрицательны х температур, резко отличаю щ ихся от рабочих - в течение 24 ч);

- подготовить к  работе средства поверки в соответствии с требованиями и х  эксплуатационной 

докум ентации;

- баллоны с П Г С  необходимо выдержать при температуре (20 ± 5) °С в течение 24 ч;

- перед началом поверки необходимо установить хроматограф  в рабочее положение и 

подготовить его к  работе согласно разделу 2 руководства по эксплуатации И БЯ Л .413538.001-01 РЭ 

(далее - РЭ);

- проверку хроматограф а по П Г С  проводить по схеме, приведенной на рисунке  1.

5 Подготовка к поверке
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6 9 Ю 11

I -  баллон с П Г С ; 2 -  баллон с газом-носителем;

3 -  баллон с вспомогательны м газом ; 4 -  редукторы  давления РД  №  1, РД  №  2;

5 -  редуктор давления Р Д  №  3;

6 -  трубка  1/8”  с покры тием  (S ilcosteel Restek C /N  20596);

7 -  трубка 1/8" нержавеющ ая сталь (Stainless Steel Restek C /N  21512);

8 -  блок баллонный (далее -  ББ); 9 -  тр о й н и к  1/8”  Restek C /N  21927;

10 -  блок пробоподготовки  газов (далее -  Б П Г );

I I  -  блок аналитический (далее -  Б А ); 12 -  коробка  соединительная;

13 -  кабель ввода электропитания; 14 -  кабель И Б Я Л .685622.207;

15 -  разъемы подклю чения  интерфейса RS485; 16 -  П К  с установленны м ПО ;

17 -  преобразователь интерфейсов A D A M  4520; 18 -  кабель И Б Я Л .685621.720.

Рисунок 1 -  Схема проверки хроматографа по ПГС
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6.1 В неш ний осмотр

6.1.1 П ри внеш нем осмотре хроматографа долж но быть установлено:

- отсутствие внеш них м еханических повреждений (царапин, вмятин и др.), влияю щ их на 

метрологические характеристики  хроматографа;

- наличие и целостность м аркировок хроматографа, согласно разделу 1 РЭ;

- ком плектность хроматографа, согласно разделу 1 РЭ;

- наличие заземления блоков, отсутствие следов рж авчины  и окисления в местах 

подсоединения заземляющ его проводника;

- наличие всех крепеж ны х деталей и элементов.

Примечание -  П роверку ком плектности  хроматографа проводят только при первичной 

поверке при вы пуске из производства.

6.1.2 Хроматограф  считается выдержавшим внеш ний осмотр, если он соответствует указан

ным выше требованиям.

6.2 Опробование

6.2.1 Проверка работоспособности

6.2.1.1 Для проверки работоспособности необходимо вы полнить требования раздела 2 РЭ.

6.2.1.2 Хроматограф  считается работоспособным, если процедура градуировки  заканчивается 

автоматическим переходом в режим измерения.

6.2.2 Определение пределов детектирования

6.2.2.1 Для определения пределов детектирования, следуя указаниям  руководства оператора 

(далее - РО), зарегистрировать хром атограм м у «нулевой» линии с временем цикла равным 300 с.

6.2.2.2 Определить уровень ф луктуационны х ш ум ов нулевого сигнала (А Х , м В ), как 

м аксимальную  ам плитуду повторяю щ ихся колебаний нулевого сигнала с полупериодом 

(длительностью  импульса), не превы ш аю щ им 10 с на временном интервале 60 с на участке 

хроматограммы без пи ко в  и ком м утационны х выбросов.

6.2.2.3 Провести в автоматическом  режиме двенадцать циклов хром атограф ического анализа 

ком понентного  состава П Г С  с временем цикла 300 с, следуя указаниям РО.

6.2.2.4 В десяти последних хроматограммах определить значение площ ади каж дого  

хроматограф ического п и ка  S i, S2---Sю и найти их среднее арифметическое значение пика  по формуле

6  П р о в е д е н и е  п о в е р к и

10

S = - ( 6 . 1 )
10
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6 .2 .2 .5  Определить предел детектирования C mjn в единицах концентрации  определяемого ко м 

понента в П ГС  по формуле

2  • Д Х  ■ гп
min с  > ( 6 * 2 )

S - U

где и  -  объемная скорость газа-носителя, см 7с;

S -  среднее ариф метическое площ ади хроматограф ического пика , В с; 

ш  -  количество вещества, введенного в детектор, г,

m  =  C j V ,  (6.3)

где Cj -  действительное значение концентрации определяемого ком понента, указанное в паспорте на 

П ГС , г/см -5;

V  -  объем пробы (V = 0 ,25  с м '\ для И Б Я Л .302 511.008-00.00), cm j .

6.2.2.6 Результат проверки предела детектирования считается положительны м, если 

полученное значение предела детектирования не превышает:

- для Д Т П  (по пропану) 3-10 '9;

- для Э Х Д  (по сероводороду) 0,1 • 10 '9.

ИБЯЛ.413538.001 МП

6.3 П одтверждение соответствия програм м ного  обеспечения

6.3.1 Подтверждение соответствия програм м ного  обеспечения хроматографа выполняется 

автоматически при установлении связи с хроматографом.

6.3.2 Запустить програм м ное обеспечение на П К , в кл ю чить  хроматограф  и установить связь 

меж ду П К  и хроматограф ом согласно указаниям РО.

6.3.3 Результат проверки соответствия програм м ного  обеспечения считаю т положительным, 

если зафиксировано появление в окне «А рхив/Ж урнал  собы тий» на мониторе П К  сообщения 

«И дентиф икатор П О  проверен», зарегистрированны е идентиф икационны е данные програм м ного  

обеспечения, соответствует указанны м  в РЭ и в О писании типа (прилож ение к  Свидетельству об 

утверждении типа).

10
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Определение м етрологических характеристик проводить на подготовленном  к  работе и 

вышедшем на режим хроматографе с соблюдением условий поверки по п.4.

6.4.1 Определение относительного  среднеквадратического отклонения (О С К О ) вы ходного 

сигнала.

6.4.1.1 Для определения О С К О  провести в автоматическом режиме двенадцать циклов 

хроматограф ического анализа ком п онентного  состава П ГС  с временем цикла 300 с. следуя указаниям

6.4 Определение метрологических характеристик

6.4.1.2 В десяти последних хроматограммах определить значения вы ходного сигнала (высоты 

хроматограф ического пика  h i, h2...h|o; площади S|, S2...S 10; времени удерживания t | ,  t2~.tio) содержа

ния определяемого ком понента  в П Г С  и найти их средние ариф метические значения

6.4.1.4 Результаты операции поверки хроматографа считаю тся положительны ми, если 

полученные значения О С К О  вы ходного  сигнала (хром атограф ических пи ко в ) не превыш аю т:

РО.

10

h = - i - (6.4)

10

s = (6.5)
10

lu

10

6.4.1.3 Рассчитать О С К О  5(h,S ,t), % по формулам

(6.6)

(6.7)

(6.8)

(6.9)

- высоты пика

- площади пика

- времени удерживания ±0,5 % ; 

±0,5 % ; 

±1 %.
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6.4.2 Определение относительного изменения вы ходного  сигнала за 48 ч непрерывной работы

6.4.2.1 Для определения относительного изменения вы ходного  сигнала хроматографа 

необходимо найти средние арифметические значения вы ходного  сигнала (высоты 

хроматограф ического п ика  h, площади S, времени удерживания t)  определяемого ком понента П ГС . 

полученные соответственно в начале и конце 48-часовой непреры вной работы хроматографа по 

методике п. 6.4.1.

6.4.2.2 Рассчитать относительное изменение вы ходного сигнала хроматографа 5t(h.S.t), % . за 

48 ч непрерывной работы по формулам:

h. - К
5 ,(h )  = 

5 t (S) =

6 , ( t )  =

s, s0

t . - t ,
t,

•100 , 

100, 

•100,

(6.10)

(6.11)

(6.12)

где h 0 и h , , S0 и S, , t 0 и t, - средние арифметические значения вы ходного  сигнала (высоты

хроматограф ического пика h, площ ади S, времени удерживания t) 

определяемого ком понента П Г С , полученны е соответственно в 

начале и конце 48-часовой непрерывной работы хроматографа. 

6.4.2.3 Результаты операции поверки хроматографа считаю тся положительны ми, если 

вычисленные значения относительного изменения вы ходного сигнала за 48 ч непрерывной работы 

для определяемого ком понента  не превыш аю т:

- времени удерживания ±3 % ;

- высоты п ика  ±3 % ;

- площади пика  ±4 %.

6.4.3 Определение показателей точности  результатов измерений

6.4.3.1 Определение показателей точности  результатов измерений проводят в соответствии с 

методами контроля, регламентированны ми в разделах М И . Используемая М И  должна быть разрабо

тана и аттестована в соответствии с требованиями ГО С Т  Р 8.563-2009.

12
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7.1 Хроматограф , удовлетворяю щ ий требованиям настоящей методики поверки, признаю т 

годны м к  применению .

7.2 П оложительны е результаты поверки удостоверяю т знаком  поверки и/или записью  в 

соответствую щ ий раздел эксплуатационной докум ентации заверяемой подписью  поверителя и 

знаком  поверки. В ы даю т свидетельство о поверке установленной формы и составляю т протокол 

результатов поверки произвольной формы.

7.3 При отрицательны х результатах поверки эксплуатацию  хроматографа запрещ ают и 

выдают извещение о непригодности  установленной формы согласно действую щ ему 

законодательству Р оссийской Федерации с указанием причин  непригодности .

7 Оформление результатов поверки

Начальник отдела 205 Ф Г У П  « В Н И И М С »  С .В . Вихрова

2019 г.

Старш ий научны й сотрудник
Ф Г У П  «В Н И И М С »

2019 г.

И нженер 3 категории
Ф Г У П  « В Н И И М С »

13
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П риложение А  

(обязательное)

Перечень газовы х смесей, используемых при поверке хроматографа

№

П ГС

К о м п о 

нентный

состав

Единица

физической

величины

Х арактеристика  П ГС

Номер П ГС  по 

Госреестру или 

обозначение

н т д

Содержание

определяемого

ком понента

Пределы 

допускаем ого 

относительного 

о ткл о н е н и я ,%

Пределы 

допускаемой 

относительной 

погреш ности  

аттестации. %

Д л я  а н а л и т и ч е с ко го  ка н а л а  с Д Т П

1 С3Н 8-Не
объемная 
д о л я .%  
( г /с м ’)

1,8 
(3.4 I Q 5) ±5 ±(-0,046 Х + 1,523) 10463-2014

Д л я  а н а л и т и ч е с ко го  ка н а л а  с Э Х Д

1 H 2S -N 2
молярная 
доля, %

0.0018 ±10 ±5 10538-2014

П р и м е ч а н и е - Х -  значение содержания определяемого ком понента, указанное в паспорте на 

П ГС
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Лист регистрации изменений

Номера листов (страниц) Всего

Изм.
измененны х замененны х новых аннул и 

рованны х

листов 
(страниц) 

в докум енте

Номер
д окум ента П одпись Дата
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