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Настоящая методика поверки распространяется на хроматографы газовые промышленные 

EnCal 3000 выпускаемые в двух исполнениях:

- специализированные, предназначенные для непрерывных автоматических измерений 

молярной доли компонентов газа горючего природного (далее -  ГГП) в соответствии с требова

ниями ГОСТ 31371.7 -  2008 с последующим расчетом значений физико-химических показателей 

(далее -  ФХП) проб газа горючего природного по ГОСТ 31369-2008 (часть 1);

- универсальные, предназначены для непрерывных автоматических измерений молярной 

(объёмной) доли компонентов газовой смеси на основе органических и не органических соеди

нений с последующим вычислением ФХП по нескольким методам расчёта: ISO 6976. GPA 2172, 

ASTM D3588 и ГОСТ 31369-2008 (часть 2);

и устанавливает методы и средства первичной поверки, перед вводом в эксплуатацию, после ре

монта и периодической поверки в процессе эксплуатации.

Хроматографы газовые промышленные EnCal 3000 изготовляются по техническим услови

ям «Хроматографы газовые промышленные EnCal 3000. Технические условия. 

ЛГТИ.413531.001 ТУ».

Хроматографы газовые промышленные EnCal 3000 изготавляются ООО «ЭЛЬСТЕР 

Газэлектроника», адрес: Российская Федерация, 607224, Нижегородская обл., г. Арзамас, 

ул. 50 лет ВЛКСМ, д.8 А по техническим условиям «Хроматографы газовые промышленные 

EnCal 3000. Технические условия. ЛГТИ.413531.001 ТУ»

Интервал между поверками - 1 год.

П р и м е ч а н и е  -  П ри работе по  настоящ ей м етодике  поверки  целесообразно проверить действие 

ссы л о ч н ы х  д о кум е н то в  по  соотве тствую щ е м у  указателю  стандартов, составл енном у по со сто я н и ю  на 

1 января т е ку щ е го  года и по со о тве тствую щ и м  инф орм ационны м  указателям , о п уб л и ко в а н н ы м  в т е к у 

щем год у.
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Часть 1

Хроматографы газовые промышленные ЕпСа! 3000 
Исполнение: специализированные

з
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Настоящая часть методики поверки распространяется на хроматографы газовые промыш
ленные EnCal 3000 специализированные (хроматограф специализированный), предназначенные 
для непрерывных автоматических измерений молярной доли компонентов ГГП в соответствии с
I ОС I 31371.7-2008 с последующим расчетом значений ФХП проб газа горючего природного по 
ГОСТ 31369-2008.

1.1 О П Е Р А Ц И И  П О В Е Р К И

1.1.1 При проведении поверки хроматографа специализированного должны быть выполне
ны операции, указанные в таблице 1.1.
Таблица 1.1 -  Перечень обязательных операций поверки___________________

№
п/п Наименование операции

Номер
пункта

методики

Обязательность проведения операций
первичная поверка периоди

ческая
поверка

перед вводом в после 
эксплуатацию ремонта

1 Внешний осмотр 1.6.1 Да

2 Определение соответствия программного 
обеспечения (ПО) 1.6.2 Да

3

Опробование

1.6.3 Да
- определение разрешения двух сосед
них хроматографических пиков компо
нентов горючего газа природного (ГГП)

4
Определение абсолютной погрешности 
хроматографа в рабочем диапазоне из
мерений

1.6.4 Да

5
Определение изменения выходного сиг
нала за 24 часа непрерывной работы 
хроматографа.

1.6.5 Да

1.1.2 При отрицательных результатах поверки по какому-либо пункту настоящей методики 
дальнейшую поверку хроматографа специализированного прекращают и его признают прошед
шим поверку с отрицательным результатом.

1.1.3 Допускается при проведении периодической поверки определять меньшее число ком
понентов, используемых для измерений в соответствии с письменным заявлением владельца 
хроматографа специализированного с обязательным указанием в свидетельстве о поверке ин
формации об объеме проведенной поверки.

1.1.4 Проведение поверки отдельных измерительных каналов и (или) отдельных автоном
ных блоков из состава средства измерений не представляется возможным.

1.1.5 Допускается изменять порядок проведения операций поверки, например, сначала про
вести операции поверки с поверочной смесью ГСО-ПГС №1, а затем с ГСО-ПГС №2.

1.2 С Р Е Д С Т В А  П О В Е Р К И

Таблица 1.2 -  Средства поверки
Номер
пункта

методики
поверки

Наименование и тип основного или вспомогательного средства поверки; обозна
чение нормативного документа, регламентирующего технические требования и 
(или) метрологические и основные технические характеристики средства повер

ки

1.6
Гермометр ртутный стеклянный лабораторный ТЛ-4 (№ 303-91 регистрационный 
номер в Федеральном информационном фонде) Диапазон измерений 0 -  55°С, 
цена деления 0,1 °С

1.6 Барометр-анероид контрольный М67. (№ 3744-73 регистрационный номер в Фе- 
дерапьном информационном фонде)

1.6 Психрометр аспирационный МВ-4-М или МВ-4-2М по ТУ 25-1607.054-85 
(№ 10069-01 регистрационный номер в Федеральном информационном фонде)
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Поверочные газовые смеси (ПГС) -  Стандартные образцы ГСО 10362-2013 
(ИПГ-16), или ГСО 10702-2015 (ИПГ-Л-1), или ГСО 10916-2017 (ИПГ-МГПЗ-1), 
или ГСО 9299-2009 (ИПГ-13). Метрологические характеристики стандартных 
образцов состава природного газа приведены в таблице 3.______________________

Таблица 1.3 -  Метрологические характеристики ГСО 10362-20 13

Определяемый компонент Диапазон молярной 
доли компонентов (х), %

Пределы допускаемой абсолют
ной погрешности

±Д (х)1), %
ПГС - смесь № 1 ГСО 10362-2013 (ИПГ-16)

Метан (СН4) не более 99,97 -0 .0093-х+ 0.939
Этан (СгНб) 0,020 -  0,08 0,02-х + 0,00008
Пропан (СзШ) 0 ,010 -0 .04 0,03-х+ 0,00008
Изобутан (И-С4Н 10) 0 ,005-0 ,015 0,03-х + 0.00008
н-Бутан (Н-С4Н 10) 0 ,005-0 ,015 0,03-х + 0,00008
Изопентан (И-С5Н 12) 0.005-0,015 0.03-х + 0.00008
н-Пентан (Н-С5Н12) 0 ,005-0 ,015 0,03-х + 0,00008
2,2-Диметилпропан (нео-СзН^) 0 ,005-0 ,015 0,03-х+ 0,00008
н-Гексан (СбНм) 0,005-0 ,015 0,03-х + 0,00008
н-Гептан (С7Н 16) 0 ,005-0 ,015 0,03-х+ 0,00008
н-Октан (CgHi8) 0 ,005-0 ,015 0.04-х + 0.00008
н-Нонан (С9Н20) 0 ,005-0 ,015 0.04-х + 0.00008
Диоксид углерода (СО2) 0 ,005-0 ,015 0.03-х+ 0.0004
Азот (N2) 0,25 -  0,75 0,02-х + 0,0004

ПГС - смесь № 2 ГСО 10362-2013 (ИПГ-16)
Метан (СН4) не менее 40 -  0,0093-х+ 0,93 92)
Этан (С2Н6) 1 0 -1 5 0,02-х + 0,00008
Пропан (СзШ) 3 - 6 0.03-х+ 0.00008
Изобутан (И-С4Н 10) 2 ,0 - 4 0,03-х + 0,00008
н-Бутан (Н-С4Н 10) 2 ,0 - 4 0,03-х + 0,00008
Изопентан (И-С5Н 12) 0 ,4 -2 ,0 0,03-х + 0.00008
н-Пентан (Н-С5Н 12) 0 ,4 -2 ,0 0,03-х+ 0,00008
2,2-Диметилпропан (нео-С5Н 12) 0,03 -  0,05 0,03-х + 0,00008
н-Гексан (СбНн) 0 ,4 -1 ,5 0,03-х + 0,00008
н-Гептан (С7Н 16) 0 ,1 7 -0 ,2 5 0,03-х+ 0,00008
н-Октан (C8H 18) 0,03 -  0,05 0,04-х + 0,00008
н-Нонан (С9Н20) 0,03 -  0,05 0,04-х+ 0,00008
Диоксид углерода (СО2) 2 ,0 - 4 0,03-X + 0,0004
Азот (N2) 5 -1 0 0,02-х + 0,0004
11 Соответствует абсолютной расширенной неопределенности U(x), %, при коэффициенте охвата к -2 .

1.2.6 Допускается проведение периодической поверки по одному (или нескольким) стан
дартному образцу состава природного газа магистрального утвержденного типа (далее 
СО ПГМ), например, ГСО 11015-2017 (ПГМ-8-Екб), с молярной долей компонентов, близкой к 
значению молярной доли компонентов в анализируемом ГГП.

1.2.7 Допускается применение других средств поверки, допущенных к применению в уста
новленном порядке и имеющих характеристики не хуже указанных.

1.2.8 Все средства измерений должны иметь действующие свидетельства о поверке, а стан
дартные образцы -  действующие паспорта.
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1.3 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ

При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

-  температура окружающей среды от 15 до 25 °С;
-  атмосферное давление от 84 до 106,7 кПа;
-  относительная влажность не более 80 %.

П р и м е ч а н и е  -  Если норм альны е условия обеспечить н евозм ож но  или нецелесообразно, д о п у с 
кается проводить  поверку  в раб очих  усл ови ях , если они  уд овл етворяю т условиям  экспл уатац ии  поверяе
м о го  хром атограф а сп е ц и ал изированн о го  и всех средств поверки .

1.4 Т Р Е Б О В А Н И Я  Б Е З О П А С Н О С Т И  И  Т Р Е Б О В А Н И Я  К  К В А Л И Ф И К А Ц И И  П О 
В Е Р И Т Е Л Е Й

1.4.1. Поверка хроматографа специализированного осуществляется поверителем, аттесто
ванным в установленном порядке.

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

1.4.3. Помещение должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией. Во время 
проведения поверки вентиляция должна быть запущена.

1.4.4. В помещении запрещается пользоваться открытым огнем и курить.
1.4.5. При работе с чистыми газами и газовыми смесями в баллонах под давлением необхо

димо соблюдать Федеральные нормы и правила в области промышленной безопасности «Прави
ла промышленной безопасности опасных производственных объектов, на которых используется 
оборудование, работающее под избыточным давлением», утвержденные приказом Федеральной 
службы по экологическому, технологическому и атомному надзору от 25.03.2014 г. № 116, а 
также «Правила безопасности при производстве и потреблении продуктов разделения воздуха», 
утверждённые приказом федеральной службы по экологическому, технологическому и атомно
му надзору от 28.11.2016 г. №500.

1.4.6. К поверке допускаются лица (поверитель, оператор), изучившие настоящую методи
ку поверки, эксплуатационную документацию на хроматографы специализированные, ознаком
ленные с приказом Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии от 14 
декабря 2018 г. № 2664 «Об утверждении государственной поверочной схемы для средств изме
рений содержания компонентов в газовых и газоконденсатных средах», знающие правила без
опасной эксплуатации сосудов, работающих под давлением и имеющие квалификационную 
группу по электробезопасности не ниже II.

1.5 П О Д Г О Т О В К А  К  П О В Е Р К Е

При подготовке к поверке необходимо провести следующее:
-  выполнить мероприятия по обеспечению условий безопасности;
-  выдержать хроматограф специализированный и баллоны с поверочными газовыми сме

сями при температуре поверки не менее 24 ч;
-  подготовить к работе средства поверки в соответствии с требованиями их эксплуатаци

онной документации;
-  обеспечить условия проведения поверки и требования безопасности согласно пунктам

1.3, 1.4 настоящей методики поверки:
-  ознакомиться с эксплуатационной документацией на хроматограф специализированный, 

описанием программного обеспечения и настоящей методикой поверки:
-  проверить, что хроматограф специализированный подготовлен к работе согласно указа

ниям руководства по эксплуатации;
-  проверить используемую градуировочную смесь и время проведения последней градуи

ровки хроматографа специализированного, выполненной согласно ГОСТ 31371.7-2008 (исполь
зуемая градуировочная смесь должна иметь значения молярной доли компонентов, близкие к
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значению молярной доли компонентов в поверочной смеси (таблица 1.5), а время, прошедшее 
после последней градуировки, не должно превышать 24 ч).

1.6 П Р О В Е Д Е Н И Е  П О В Е Р К И

1.6.1 В н е ш н и й  о с м о т р

1.6.1.1 При внешнем осмотре проверяют:
-  отсутствие внешних механических повреждений (сколов, трещин, вмятин и др.), влия

ющих на работоспособность хроматографа специализированного;
-  правильность установки прибора согласно пункту 2.2 документа «Хроматографы газо

вые промышленные EnCal 3000. Руководство по эксплуатации. ЛГТИ.413531.001РЭ»;
-  соответствие комплектации хроматографа специализированного согласно технической 

документации на него;
-  правильность подключения технологических газов и соответствие их характеристик 

требованиям по чистоте;
-  четкость маркировки хроматографа специализированного, согласно технической доку

ментации на него;

П р и м е ч а н и е  -  П роверку  ко м п л е кта ц и и  хром атограф а специ ал изированн ого  проводят то л ько  
при первичн ой  поверке.

Считают, что хроматограф специализированный выдержал внешний осмотр, если он соот
ветствует перечисленным выше требованиям.

1.6.2 О п р е д е л е н и е  с о о т в е т с т в и я  п р о г р а м м н о г о  о б е с п е ч е н и я

Определение соответствия идентификационных данных метрологически значимой части 
программного обеспечения (ПО) проводят по идентификационному номеру ПО и его цифровому 
идентификатору (контрольной сумме).

Для их считывания необходимо подключиться к веб-интерфейсу EnCal 3000. Для этого за
пустить на ПК программу веб-браузера, в адресной строке ввести IP-адрес хроматографа специ
ализированного (см. рисунок 1). Дождаться открытия страницы. В разделе «Status» выбрать 
вкладку «Firmware» (перейти по ссылке). На открывшейся странице нажать кнопку «Calculate 
MD5». Сравнить идентификационный номер (Application) и цифровой идентификатор ПО (Ap
plication MD5) с указанными в разделе «Программное обеспечение» описания типа средства из
мерения хроматографа специализированного.

МП-242-2316-2019

о t  http 10.16.1.5̂  р  -  с g  490 Micro GC

Status
In s tru m en t S ta tu s  
In s tru m en t R esu lts  
Energy R esu lts

ft
^  Firmware j

Control
Iden tify
R ese t

Configuration
N etwork
W ire less  N etwork 
D ate  & Time 
N am es

Maintenance

Рисунок

Status: Firmware - Overview

The overview  below  show s th e  firm w are su b s y s te m s  of th is  in s tru m e n t, w ith behind each  su b s y s te m  
th e  so ftw are  version  it is running. P lease  k eep  th is  in fo rm ation  a t  hand  w hen m aking a service call.

I 4 .02  build 31163 I

2 .71 
1.00 
1.00
Not d e te c te d  
Not d e te c te d

A pplication: 
K ernel:
IOC:
IOE Channel 
IOE Channel 
IOE Channel 
IOE Channel 
F ie ldcase:
I Calculate M05

A pplication MD5: * a fd 7 e 7 c f3 7 9 2 cd 7 9 f0 6 3 b f5 d 4 6 a a llf4

1 -  Веб-интерфейс управления хроматографом газовым промышленным 
EnCal 3000 специализированным.
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Определение соответствия автономного (внешнего) программного обеспечения RGC 3000 
осуществляют по номеру версии двух модулей. Для просмотра идентификационных данных 
необходимо в главном окне RGC 3000 выбрать меню «File» - «New Instrument», в появившемся 
окне «Configure Instrument» нажать кнопку «Configure», далее в появившемся окне «EnCal 3000 
Configuration (Admin)» перейти на вкладку «Info» (см.

i£ } EnCal 3000 Configuration (Admin)

Ethernet Communication Setup

IP Address: | 192 I 168 | 100 f 100 £etup |p addess

Configuration settings

□  X

Services

iJUl

Hardware______ J________ User________ j______ RGC 3300 j  Automation | in fo

Е п И ЭЗДО

MPU

1ЛЗ Controler

Software version Firmware I/O Ext Serial# Ana^.l Module Part number Й 
,-------------------------- Channel 1 I I  I I I--------

RGC 3QQ0

I nstD ataE xchange dll j 4,01 buid 017

Gc_dll.dll I 1,40 buid 002

Channel 2 

Channel 3 

Channel 4

Instrument serial number Upload Conlig | Beset Config |

m OK Cancel

рисунок 2).

8



МП-242-2316-2019

i- ! i EnCal 3000 Configuration (Admin) 

Ethernet Communication Setup

□ X

Services

IPAddress: (192 | 168 ROO" П Й Г Setup IP address

Configuration settings

Hardware User RGC3000 Automation Into

Software version

MPU

I/O Contioler Г

Fmware I/O Exl SeriaW Anatyl Mockie Part number#
Channel 1 | I | I | I

Chanrvd2 | ". | | I

Channel3 | I | I | I

Channel 4 I Г I I------------ ----I--------- !--------

:RGC 3000

lnstDataExchange.dll [ 4.01 budd 017 

Gc_d!.<fl | 1.40 buid 002

Instrument serial number.

m QK

Upload Contig Reset Config

Cancel

Рисунок 2 -  Вид диалогового окна EnCal 3000 Configuration

Считают, что хроматограф специализированный выдержал проверку по п. 1.6.2, если полу
ченные идентификационные данные метрологически значимой части встроенного программного 
обеспечения (идентификационный номер, цифровой идентификатор) и идентификационные 
данные автономного (внешнего) ПО RGC 3000 (номера версий 2 модулей) соответствуют иден
тификационным данным, указанным в таблице 1.4.
Таблица 1.4 -  Идентификационные данные программного обеспечения

Идентификационные 
данные (признаки)

Значения
встроенное ПО RGC 3000
хроматографа InstDataExchange.dll Gc dll.dll

Идентификационное 
наименование ПО - I nstDataExchange Gc d l l

Номер версии (идентифи 4,02 build 31163 не ниже не ниже
кационный номер) ПО 4,01 build 017 1.40 build 002
Цифровой идентификатор afd7e7cf3792cd79f063 ef4b5c83aee 1815b835ebc 5828622bedel6213b8
ПО (MD5) bf5d46aal lf4 c27elf2293 33b9ad06dc44a8

Ц иф ровы е ид ентиф икаторы  модулей а втон ом ного  ПО RGC 3000 приведены  для файлов у ка за н н ы х  вер
сий .

1.6.3 Опробование. Определение разрешения двух соседних хроматографических пи
ков компонентов ГГП

1.6.3.1 Определение разрешения двух соседних хроматографических пиков компонентов 
ГГП проводят после выхода хроматографа специализированного на режим. Условия измерений 
должны соответствовать п. 1.3 данной методики.
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Определение проводят с использованием поверочной газовой смеси № 2, например, ГСО 
10362-2013 (ИПГ-16).

П р и м е ч а н и е  -  Д опускается  п е р и о д и че скую  п о ве р ку  провод ить  с использованием  поверочной 
газовой см еси с значением  м олярной доли ко м по н е н то в , б л и зки м  к зн а че н и ю  м олярной доли ко м п о н е н 
тов  в анализируем ом  газе. О тличие  значений молярной доли ко м п о н е н то в  в анализируем ом  газе и пове
рочн ой  смеси не д о л ж н о  превы ш ать значений, привед ен ны х в таблице 1.5.

Таблица 1.5 -  Отличие значений молярной доли компонентов в анализируемом газе и поверочной 
смеси.

МП-242-2316-2019

Значение м олярной доли ком по не нта  в 
анализируем ом  газе, %

О тносительное  о ткл онени е  значений  м олярной доли ко м п о 
нента в анализируем ом  газе и поверочной  смеси. % , не бо 

лее
О т 0,001 до  0.1 вкл ю ч . ± 1 0 0

С в. 0.1 д о  1 вкл ю ч . ±5 0
С в. 1 до 10 вкл ю ч . ±1 0

С в. 10 до  50 вкл ю ч . ±5
С в. 50 до  100 вкл ю ч . ±3

Проверку степени газохроматографического разделения проводят для следующих пар ком
понентов:

- азот -  метан;
- метан -  диоксид углерода;
- н-бутан -  нео-пентан;
- и-бутан -  н-бутан.
1.6.3.2 На вход хроматографа специализированного подают ПГС № 2, продувают линию 

подачи газа, проводят измерение и регистрируют хроматограмму.

Разрешение двух соседних пиков (Rab) компонентов вычисляют по формуле
А В 

t , - t y
(1.1)

‘'0.5Л 1 '*'0.5 В
А В ,

где t  -  времена удерживания компонентов А и В. разрешение R w которых определяется, с;

Хо.5л, ^о.5в -  значения ширины пиков А и В на половине высоты, с.

Считают, что хроматограф специализированный выдержал проверку по п. 1.6.3, если вы
численное значение разрешения RM двух соседних хроматографических пиков компонентов 
ГГП не менее:

- азот -  метан 0,6;
- метан -  диоксид углерода 2,5;
- н-бутан -  нео-пентан 0,9;
- и-бутан -  н-бутан 1,5.

1.6.4 О п р е д е л е н и е  а б с о л ю т н о й  п о г р е ш н о с т и  х р о м а т о г р а ф а  в  р а б о ч е м  д и а п а з о н е  и з м е 
р е н и й

1.6.4.1 Определение абсолютной погрешности хроматографа в рабочем диапазоне измере
ний проводят после выхода хроматографа специализированного на режим. Условия измерений 
должны соответствовать п. 1.3 данной методики. Определение абсолютной погрешности хрома
тографа в рабочем диапазоне измерений проводят с использованием стандартных образцов 
№№1, 2 например, ГСО 10362-2013 (ИПГ-16). Диапазоны молярной доли компонентов ГГП 
приведены в таблице 1.3.

П р и м е ч а н и е  -  Допускается периодическую поверку проводить с использованием одной по
верочной газовой смеси с молярной долей компонентов, близкой к значению молярной доли компонентов 
в анализируемом ГГП. Отличие значений молярной доли компонентов в анализируемом газе и повероч
ной смеси не должно превышать значений, приведенных в таблице 1.5.
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1.6.4.2 На вход хроматографа подают ПГС №1 (таблица 1.3), продувают линию подачи газа 
и проводят измерения молярной доли компонентов по методике ГОСТ 31371.7-2008 не менее
2 раз.

1.6.4.3 Операцию по п. 1.6.4.2 повторяют для ПГС №2 (таблица 1.3).
1.6.4.4 По отчетам программного обеспечения о результатах измерения молярной доли 

компонентов для каждой поверочной смеси рассчитывают значение абсолютной погрешности по 
формуле

=*>-* ,<>  О-2)
где Xjd -  действительное значение молярной доли j-ro компонента, указанное в паспорте

ПГС, %
Xji -  измеренное значение молярной долиу-го компонента, %.

За абсолютную погрешность хроматографа принимают максимальное по модулю значение 
Д /;, рассчитанное по формуле (1.2).

Считают, что хроматограф специализированный выдержал проверку по п. 1.6.4. если полу
ченное значение абсолютной погрешности не превышает пределов, вычисляемых по формулам 
таблицы 1.6.

Таблица 1.6 -  Пределы допускаемой абсолютной погрешности

Наименование компонента Пределы допускаемой абсолютной 
погрешности ± Д(х), % 1)

Метан -0,0187-х + 1,882) 
-0.0023-х + 0,293)

Этан 0,04-л: + 0,00026
Пропан 0,06-л: + 0,00024
Изобутан 0,06-л: + 0,00024
н-Бутан 0.06-л: + 0.00024
Изопентан 0.06-л: + 0.00024
н-Пентан 0.06-л: + 0.00024
2,2-Диметилпропан 0,06-л: + 0,00024
ГеКСаНЫ (Сб+высшне) 0,06-лг + 0,00024
Гептаны (С7Н16) 0.06-л: + 0,00024
Октаны (С8Н |8) 0.08-л: + 0,00022
Нонаны (С9Н20) 0,08-л: + 0,00022

Диоксид углерода 0,06-л:+ 0,0012
Азот (суммарно с кислородом и водородом) 0,04-х + 0,0013
' ’соответствует абсолютной расширенной неопределенности результата измерения молярной доли 
компонента U(x), %, при коэффициенте охвата к= 2.

2) Формула применяется при определении молярной доли метана по разности;
3) Формула применяется при определении молярной доли метана впрямую: 
х — измеренное значение молярной доли компонента в ПГС.

1.6.5 Определение изменения выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы 
хроматографа

1.6.5.1 Определение изменения выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы хрома
тографа специализированного проводят по поверочной газовой смеси №1. указанной в табли
це 1.3, отключив автоматическую градуировку. Градуировку хроматографа проводят в соответ
ствии с методикой измерения ГОСТ 31371.7-2008.

П р и м е ч а н и я :
1. Д опускается  п е р и о д и че скую  п о ве р ку  п роводить  с использованием  одной поверочной  газовой 

смеси с м олярной долей ко м понентов , б л и зко й  к  зн а че н и ю  м олярной доли ко м п о н е н то в  в анализируем ом
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Г Г П . О тл ичие  значений  м олярной доли ко м по не нто в  в анализируем ом  газе и поверочной  смеси не д о л ж 
но превы ш ать значени й , пр и ве д е н ны х в таблице 1.5.

2. Д о п уска е тся  при  определении изм енения вы хо д н о го  сигнала  за 24 часа непреры вной  работы ис
пользовать результаты , п о л учен ны е  при определении абсолю тной  по гр е ш н о сти  хром атограф а специали
зи р о ва нно го  в рабочем диапазоне изм ерений по п. 1.6.4 данной м етод ики .

1.6.5.2 На вход хроматографа специализированного подают ПГС и проводят измерения мо
лярной доли компонентов по методике ГОСТ 31371.7-2008 не менее 2 раз. Вычисляют средне
арифметическое значение результата измерения молярной доли компонентов, .г.,, поверочной
смеси.

1.6.5.3 Через 23 ч непрерывной работы хроматографа специализированного повторяют из
мерения по п. 1.6.5.2 данной методики. Вычисляют среднеарифметическое значение результата 
измерения молярной доли компонентов, х /24, через 24 ч непрерывной работы хроматографа спе
циализированного.

1.6.5.4 Проверяют приемлемость полученных результатов измерения. Проверку приемле
мости двух измерений проводят по значению расхождения г

rj =
Xjl ~*,24

*/24
100, (1.3)

где х ;) -  среднеарифметическое значение результата измерения молярной доли компонента по
лученное непосредственно после градуировки хроматографа специализированного по ГОСТ 
31371.7-2008;

х !24 ~ среднеарифметическое значение результата измерения молярной доли компонента 
полученное через 24 ч непрерывной работы хроматографа специализированного.

Считают, что хроматограф специализированный выдержал проверку по п. 1.6.5, если для 
каждого у'-го компонента поверочной газовой смеси полученные значения расхождения /у не 
превышают пределов, допускаемых значений R*K, вычисляемых по формуле:

R'K) = 0 .8  ■ j Q J j - l A - Q J * * ) 1 , (1 .4 )

где UOJ -  относительная приписанная расширенная неопределенность результата измерений
рассчитанная по ГОСТ 31371.7-2008 для значения молярной доли у-го компонента, равного 
значению его молярной доле в поверочной смеси, %;

-  относительная расширенная неопределенность значения молярной доли у'-го компо
нента в поверочной смеси, % рассчитанная по Приложению Б ГОСТ 31371.7-2008.

1.7 О Ф О Р М Л Е Н И Е  Р Е З У Л Ь Т А Т О В  П О В Е Р К И

1.7.1 При проведении поверки составляют протокол результатов измерений. Рекомендуе
мая форма протокола приведена в Приложении А.

1.7.2 Хроматограф специализированный, прошедший с положительными результатами все 
операции проверки, признают годным к применению и выдают свидетельство о поверке уста
новленной формы.

1.7.3 При отрицательных результатах поверки эксплуатацию хроматографа специализи
рованного запрещают и выдают извещение о непригодности к применению.

1.7.4 Знак поверки хроматографа газового промышленного EnCal 3000 специализирован
ного наносится на свидетельство о поверке.
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Часть 2

Хроматографы газовые промышленные EnCal 3000 
Исполнение: универсальные

13
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Настоящая часть методики поверки распространяется на хроматографы газовые промыш
ленные EnCal 3000 универсальные (хроматограф), предназначены для непрерывных автомати
ческих измерений молярной (объёмной) доли компонентов газовой смеси на основе органиче
ских и не органических соединений с последующим вычислением ФХП по нескольким методам 
расчёта: ISO 6976, GPA 2172, ASTM D3588 и ГОСТ 31369-2008.

2.1 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ
2.1.1 При проведении поверки хроматографа должны быть выполнены операции, указан

ные в таблице 2.1.
Таблица 2.1- Перечень обязательных операций поверки

№
п/п Наименование операции

Номер
пункта

методики

Обязательность проведения операций
первичная поверка периодиче

ская повер
ка

перед вводом в 
эксплуатацию

после ре
монта

1 Внешний осмотр 6.1 Да Да Да

2

Опробование:
- определение соответствия 
программного обеспечения:
- определение уровня флуктуа- 
ционных шумов нулевого сиг
нала;
- определение дрейфа нулевого 
сигнала.

6.2 Да Д а1» Д а"

3

Определение метрологических 
характеристик:
- определение предела детек
тирования;
- определение относительного 
среднеквадратического откло
нения выходных сигналов;
- определение относительного 
изменения выходного сигнала 
за 24 часа непрерывной рабо
ты.

6.3 Да Д а " Д а"

4
Определение метрологических 
характеристик по документу 
на методику измерений

- Нет Д а 2' Д а 2»

1 П
ТОГ]

2 П 
гра<

роводится при отсутствии аттестованной методики измерений с использованием хрома- 
зафа.
роводится при наличии аттестованной методики измерений с использованием хромато-

2.1.2 Согласно МИ 2531-99 «ГСИ. Анализаторы состава веществ и материалов универсаль
ные. Общие требования к методикам поверки в условиях эксплуатации» допускается проводить 
поверку хроматографа по методикам (методам) для определения состава и свойств углеводород
ных газовых смесей, аттестованным в соответствии с ГОСТ Р 8.563-2009 и внедренным на пред
приятии для данных хроматографов (см. сноски к таблице 2.1)

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

2.1.4 Проведение поверки отдельных измерительных каналов и (или) отдельных автоном
ных блоков из состава средства измерений не представляется возможным.
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2.2 СРЕДСТВА П О В Е Р К И
2.2.1 При проведении поверки должны быть применены средства, указанные в таблице 2.2.

Таблица 2.2 -  Средства поверки.
Номер пункта 

методики повер
ки

Наименование основных и вспомогательных средств поверки, номер до
кумента, требования к СИ, основные технические и (или) метрологиче

ские характеристики

2.6.2.2, 2.6.2.3, 
2.6.2.4, 2.6.3

Термометр ртутный стеклянный лабораторный ТЛ-4 (№ 303-91 регистра
ционный номер в Федеральном информационном фонде) Диапазон изме
рений 0 -  55°С, цена деления 0,1 °С
Барометр-анероид контрольный М67. (№ 3744-73 регистрационный номер 
в Федеральном информационном фонде)
Психрометр аспирационный МВ-4-М или МВ-4-2М по ТУ 25-1607.054-85 
(№ 10069-01 регистрационный номер в Федеральном информационном 
фонде)

2.6.2.4, 2.6.3
Поверочная газовая смесь (ПГС) -  Стандартный образец состава искус
ственной газовой смеси на основе углеводородных газов (УВ-М-1) ГСО 
10540-2014, 0,5 -  1,0 объемная доля, %, пропана в азоте или гелии

2.2.2 Допускается применение других средств поверки, допущенных к применению в уста
новленном порядке и имеющих характеристики не хуже указанных.

2.2.3 Все средства поверки должны быть поверены в установленном порядке и иметь дей
ствующие свидетельства о поверке, а поверочная смесь - действующий паспорт.

2.3 У С Л О В И Я  П О В Е Р К И

При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия: 
температура окружающей среды от 15 до 25 °С; 
атмосферное давление от 84 до 106,7 кПа; 
относительная влажность не более 80 %.

П р и м е ч а н и е  -  Если нормальные условия обеспечить невозможно или нецелесообразно, допус
кается проводить поверку в рабочих условиях, если они удовлетворяют условиям эксплуатации поверяе
мого хроматографа и всех средств поверки.

2.4 Т Р Е Б О В А Н И Я  Б Е З О П А С Н О С Т И  И  Т Р Е Б О В А Н И Я  К  К В А Л И Ф И К А Ц И И  П О 
В Е Р И Т Е Л Е Й

2.4.1 Поверка хроматографа осуществляется поверителем, аттестованным в установлен
ном порядке.

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

2.4.3 Помещение должно быть оборудовано приточно-вытяжной вентиляцией. Во время 
проведения поверки вентиляция должна быть запущена.

2.4.4. В помещении запрещается пользоваться открытым огнем и курить.
2.4.5. При работе с чистыми газами и газовыми смесями в баллонах под давлением необ

ходимо соблюдать Федеральные нормы и правила в области промышленной безопасности 
«Правила промышленной безопасности опасных производственных объектов, на которых ис
пользуется оборудование, работающее под избыточным давлением», утвержденные приказом 
Федеральной службы по экологическому, технологическому и атомному надзору от 25.03.2014 
г. № 116, а также «Правила безопасности при производстве и потреблении продуктов разделе
ния воздуха», утверждённые приказом федеральной службы по экологическому, технологиче
скому и атомному надзору от 28.11.2016 г. №500.

2.4.6. К поверке допускаются лица (поверитель, оператор) изучившие настоящую методи
ку поверки, эксплуатационную документацию на хроматографы, ознакомленные с приказом
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Федерального агентства по техническому регулированию и метрологии от 14 декабря 2018 г. № 
2664 «Об утверждении государственной поверочной схемы для средств измерений содержания 
компонентов в газовых и газоконденсатных средах», знающие правила безопасной эксплуата
ции сосудов, работающих под давлением и имеющие квалификационную группу по электро
безопасности не ниже II.

2.5 ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ

2.5.1 При подготовке к поверке необходимо:
выполняют мероприятия по обеспечению условий безопасности; 
выдерживают хроматограф и баллон с поверочной газовой смесью при температуре 

поверки не менее 24 ч;
подготавливают к работе средства поверки в соответствии с требованиями их эксплу

атационной документации;
обеспечивают условия проведения поверки и требования безопасности согласно 

пунктам 2.3. 2.4 настоящей методики поверки;
ознакомляются с эксплуатационной документацией на хроматограф, описанием про

граммного обеспечения и настоящей методикой поверки:
подготовить хроматограф подготовлен к работе согласно указаниям руководства по 

эксплуатации.

2.6 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

2.6.1 Внешний осмотр
2.6.1.1 При внешнем осмотре следует проверить:
- отсутствие внешних механических повреждений (сколов, трещин, вмятин и др.), влия

ющих на работоспособность хроматографа;
- правильность установки прибора согласно пункту 2.2 документа «Хроматографы газо

вые промышленные EnCal 3000. Руководство по эксплуатации. ЛГТИ.413531.001РЭ»;
- соответствие комплектации хроматографа, согласно технической документации на не

го;
- правильность подключения технологических газов и соответствие их характеристик 

требованиям по чистоте;
- четкость маркировки хроматографа, согласно технической документации на него;
- исправность органов управления, настройки и коррекции.

П р и м е ч а н и е  -  П р о ве р ку  ко м п л е кта ц и и  хром атограф а проводят то л ько  при первичной  поверке.

Хроматограф считается выдержавшим внешний осмотр, если он соответствует всем пере
численным выше требованиям.

2.6.2 Опробование
При опробовании определяют герметичность газовых коммуникаций, соответствие про

граммного обеспечения, уровень флуктуационных шумов нулевого сигнала, дрейф нулевого 
сигнала и предел детектирования.

Все подключения и ввод режимов работы выполняют в соответствии с руководством по 
эксплуатации.

2.6.2.1 Определение соответствия программного обеспечения
Определение соответствия идентификационных данных метрологически значимой части 

программного обеспечения проводят по идентификационному номеру ПО и его цифровому 
идентификатору (контрольной сумме).

Для их считывания необходимо подключиться к веб-интерфейсу EnCal 3000. Для этого за
пустить на ПК программу веб-браузера, в адресной строке ввести IP-адрес хроматографа 
(см. рисунок 3). Дождаться открытия страницы. В разделе «Status» выбрать вкладку «Firmware» 
(перейти по ссылке). На открывшейся странице нажать кнопку «Calculate MD5». Сравнить иден
тификационный номер (Application) и цифровой идентификатор ПО (Application MD5) с указан
ными в разделе «Программное обеспечение» описания типа средства измерения хроматографа.

МП-242-2316-2019
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Status
In s tru m en t S ta tu s  The overview  below  sh o w s th e  firm w are su b s y s te m s  of th is  in s tru m e n t, w ith behind each  su b sy s te m
In stru m en t R esu lts  th e  so ftw are  version  it is running. P lease  k eep  th is  in fo rm ation  a t  h and  w hen m aking a serv ice call.
Energy R esu lts  ™  ™  ™  ™

A pplication: ■ 4 .0 2  build 31163 .
Firmware |  Kernel: V  T T h T R T l T l ^ W ^ O

Control I0C: 271
Iden tify  1 0 E C hannel 1: 1 .00
R ese t IOE C hannel 2: 1 .00

IOE C hannel 3: Not d e te c te d
Configuration jq E  c h a n n e | 4 ; Not d e te c te d
N etw ork . ,
W ire less N etwork _____
D ate  8t Tim e | Calculate MD5 | ________________

^ -am eS A pplication MD5: |  a fd 7 e7 c f3 7 9 2 cd 7 9 f0 6 3 b f5 d 4 6 a a llf4  
Maintenance

Рисунок 3 -  Веб-интерфейс управления хроматографом газовым промышленным
EnCal 3000 универсальным.

Щ  EnCal 3000 Configuration (Admin) — □  X

Ethernet Communcaton Seti*) Services

IP Address: | 132 П й Г  ГП хГ П м Г Setup IP address ! 1

1
Configuration settings

Hardware User RGC 3000 Automation in i»

EnCal 3000
Software version 

MPU Г  *

F»mware I/O Ext 
Channel 1 |

Serial# Analy 1 Modiie

Г ,
Part number#

1

I/O Controfer | -
Channel 2 | I -  . 1 "
Lharmel 3 | 1 1
Channel 4 | 1 ■ 1 -

1 RGC 3000
■

IrstOataExchange d i |~ 4.01 build 017 1
Gc_<ffl dfl Г 1.40 buid 002

i

Instrument serial number | UptoadConftg | Reset Conhg |

m  flK  | Cancel

Рисунок 4 -  Вид диалогового окна EnCal 3000 Configuration

Определение соответствия автономного (внешнего) программного обеспечения RGC 3000 
осуществляют по номеру версии двух модулей. Для просмотра идентификационных данных 
необходимо в главном окне RGC 3000 выбрать меню «File» - «New Instrument», в появившемся
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окне «Configure Instrument» нажать кнопку «Configure», далее в появившемся окне «EnCal 3000 
Configuration (Admin)» перейти на вкладку «Info» (см. рисунок 4).

Считают, что хроматограф выдержал проверку по п. 2.6.2.1, если полученные идентифика
ционные данные метрологически значимой части встроенного программного обеспечения (иден
тификационный номер, цифровой идентификатор) и идентификационные данные автономного 
(внешнего) ПО RGC 3000 (номера версий 2 модулей) соответствуют идентификационным дан
ным, указанным в таблице 2.3.
Таблица 2.3 -  Идентификационные данные программного обеспечения

Идентификационные 
данные (признаки)

Значения
встроенное ПО 
хроматографа

RGC 3000
InstDataExchange.dll Gc dll.dll

Идентификационное 
наименование ПО - InstDataExchange Gc d l l

Номер версии (идентифи
кационный номер) ПО 4.02 build 31163 не ниже 

4,01 build 017
не ниже 

1.40 build 002
Цифровой идентификатор 
ПО (MD5)

afd7e7cf3792cd79fl)63 
bf5d46aa 11 f4

ef4b5c83aee 1815b835ebc 
c27elf2293

5828622bede16213b8 
33b9ad06dc44a8

Цифровые идентификаторы модулей автономного ПО RGC 3000 приведены для файлов указанных вер
сий.

2.6.2.2 Определение уровня флуктуационных шумов нулевого сигнала
Определение шумов проводят без ввода поверочной газовой смеси в хроматограф. На вход 

хроматографа вместо стандартного образца подаётся газ носитель. Уровень флуктуационных 
шумов нулевого сигнала принимают равным амплитуде повторяющихся колебаний нулевого 
сигнала с периодом не более 10 с. Колебания, имеющие характер одиночных импульсов длитель
ностью не более 1 с. не учитываются. Уровень флуктуационных шумов (А \ , мкВ) регистрируют 
в течение 30 мин при максимальном значении чувствительности хроматографа.

Значения уровня флуктуационных шумов нулевого сигнала определяют по формуле
х 'К пр, (2.1)

где А х -  максимальное значение амплитуды повторяющихся колебаний нулевого сигнала, за
регистрированное на хроматограмме, мкВ. Полупериод (длительность импульса) не превышает 
Юс;

Кпр — коэффициент преобразования усилителя выходного сигнала в соответствии с техниче
ской документации на хроматограф, Кпр = 1.

Считается, что хроматограф выдержал поверку, если полученное значение уровня флуктуа
ционных шумов нулевого сигнала не превышает значения 0.5 мкВ.

2.6.2.3 Определение дрейфа нулевого сигнала
В течение 1 часа регистрируют хроматограмму без ввода поверочной газовой смеси в хро

матограф. На вход хроматографа вместо стандартного образца подаётся газ носитель.
За дрейф нулевого сигнала принимают наибольшее смещение уровня нулевого сигнала в 

течение 1 часа.
Значения дрейфа нулевого сигнала ( А* , мкВ/ч) определяют по формуле

A \= hK-hH, (2.2)
где h„ - положение нулевой линии в начале цикла измерения зарегистрированное на хромато
грамме, мкВ:

Ик - положение нулевой линии в конце цикла измерения зарегистрированное на хромато
грамме, мкВ.

Считается, что хроматограф выдержал поверку, если полученное значение дрейфа нулевого 
сигнала не превышает значения 10 мкВ/ч.
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2.6.2.4 Определение предела детектирования
Для определения предела детектирования в хроматограф вводят поверочную газовую смесь 

(таблица 2.2). Проводят измерения стандартного образца не менее 10 раз.
Предел детектирования детектора по теплопроводности (Cmin. г/см3) определяют по форму-

где G -  масса контрольного компонента, г;
S -  среднее арифметическое значение площади пика. ед. мВ с;
Угн -  расход газа - носителя, см3/с.
А.г -  экспериментально полученное значение уровня флуктуационных шумов, мВ. 

Массу контрольного компонента (G, г) определяют по формуле

где Vg -  объем введенной в хроматограф смеси, см3;
Со -  объемная доля контрольного компонента, %;
Р -  атмосферное давление в момент измерения, Па;
М -  молекулярная масса контрольного компонента, г/моль;
/ -  температура термостата хроматографа, °С;
R -  универсальная газовая постоянная. R=8,3 106 П асм 3/(мольК).

Считается, что хроматограф выдержал поверку, если полученное значение предела детек
тирования по пропану не превышает значения 5 -10"9 г/см3.

2.6.3 Определение метрологических характеристик

2.6.3.1 Определение относительною среднего квадратичного отклонения выходного 
сигнала (ОСКО)

Определение относительного среднего квадратичного отклонения выходного сигнала 
проводят после выхода хроматографа на режим. На вход хроматографа подают поверочную га
зовую смесь, продувают линию подачи газа. Запускают анализ ПГС, регистрируют хромато
грамму, фиксируют значения выходного сигнала, S, мВ с. (площадь пика). Проводят не менее 
10 измерений.

Вычисляют среднее арифметическое значение выходного сигнала S , мВ с.
Относительное среднее квадратическое отклонение выходного сигнала рассчитывают по 

формуле

Считается, что хроматограф выдержал поверку по п. 2.6.3.1, если полученное значение 
относительного среднего квадратичного отклонения выходного сигнала не превышает значение

П р и м е ч а н и е  -  Д опускается  определение о тн о си те л ьн о го  среднего  ква д р а ти чн о го  откл онения  
вы хо д н о го  сигнала  совм ещ ать с определением предела детектирования .

2.6.3.2 Определение относительного изменения выходного сигнала за 24 часа непре
рывной работы хроматографа

Определение изменения выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы хроматографа 
проводят после выхода хроматографа на режим. На вход хроматографа подают поверочную га
зовую смесь, продувают линию подачи газа и запускают анализ ПГС. Регистрируют хромато
грамму, фиксируют значения выходного сигнала (площадь пика) и вычисляют среднее арифме
тическое значение выходного сигналаS \ , мВ с. Проводят не менее 3 измерений.

ле

(2.3)

G  = P-M-Vg€ 0
/? (/+ 2 7 3 ,1 5 ) (24)

(2.5)

0.5%.
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П р и м е ч а н и е  -Допускается при определении изменения выходного сигнала за 24 часа непре
рывной работы хроматографа использовать результаты, полученные при определении ОСКО хромато
графа по п. 2.6.3.1 данной методики поверки.

Относительное изменение выходного сигнала (площадь пика или концентрация) за 24 ча
са непрерывной работы хроматографа рассчитывают по формуле

^ = (2-6)

Считается, что хроматограф выдержал поверку по п. 2.6.3.2, если полученное значение 
относительного изменения выходного сигнала хроматографа за 24 часа непрерывной работы не 
превышает значения 1%.

2.7 ОФ ОРМ ЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ
2.7.1 При проведении поверки составляется протокол результатов измерений. Рекоменду

емая форма протокола приведена в Приложении Б.
2.7.2 Хроматограф, прошедший с положительными результатами все операции проверки, 

признают годным к применению и выдают свидетельство о поверке установленной формы.
2.7.3 При отрицательных результатах поверки эксплуатацию хроматографа запрещают и 

выдают извещение о непригодности к применению установленной формы.
2.7.4 Знак поверки хроматографа газового промышленного EnCal 3000 наносится на сви

детельство о поверке.
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(рекомендуемое)
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П Р О Т О К О Л  П О В Е Р К И  

хр о м ато гр аф а газового п р о м ы ш л е н н о го  E n C a l 3000 сп е ц и а л и зи р о в а н н о го

Зав. № ___________________________________________________________________________
Количество блоков
Принадлежит
ИНН владельца
Дата выпуска
Дата поверки
Условия поверки:

температура окружающего воздуха °С:
атмосферное давление кПа:
относительная влажность %.

Документ, по которому проведена поверка
Средства поверки

Р Е З У Л Ь Т А Т Ы  П О В Е Р К И

1. Результаты внешнего осмотра___________________________

2. Результаты определения разрешения двух соседних хроматографических пиков компонентов 
горючего газа природного (ГГП)__________________________________________________________

3. Результаты определения соответствия ПО

4. Результаты определения абсолютной погрешности хроматографа

5. Результаты определение изменения выходного сигнала за 24 часа непрерывной работы хрома
тографа __ ______________________________________________________________________________

З а к л ю ч е н и е

Поверитель:
(должность, ФИО, подпись)
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Приложение Б
(рекомендуемое)

П Р О Т О К О Л  П О В Е Р К И

хро м ато гр аф а газового п р о м ы ш л е н н о го  E n C a l 3000 ун и в е р са л ьн о го

Зав. №________________________________________________________________________
Количество блоков____________________________________________________________
Принадлежит_________________________________________________________________
ИНН владельца_______________________________________________________________
Дата выпуска_________________________________
Дата поверки_________________________________
Условия поверки:

температура окружающего воздуха____°С;
атмосферное давление______________ кПа;
относительная влажность_____________ %.

Документ, по которому проведена поверка______________________________________
Средства поверки_____________________________________________________________

Р Е З У Л Ь Т А Т Ы  П О В Е Р К И

1. Результаты внешнего осмотра_____________________________________________

2. Результаты опробования11

3. Результаты определения метрологических характеристик

З а кл ю че н и е

!) Опробование хроматографа не проводят, если поверку хроматографа осуществляют по МИ

Поверитель:__________________________________________________________
(должность. ФИО. подпись)
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