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еспечения единства измерений.
Анализаторы серы и азота PROХILAB. Методика поверки

Госуаарственная система об

мп 51-21|-2024

1 Общпе положенпя

1,1 Настояцм методика поверки распространяется на анализаторы серы и азота
PROХILAB (да,тее - анализаторы) производства Shaanxi Far-Citech Instrument & Equipment Со,
Ltd, Китай, производственнzrя площадка: Beijing NordTech Instrument & Меtеr Со., Ltd., Китай, и
устанавливает методы и средства первичной и периодической поверок. Поверка анализаторов
должна осуществляться в соответствии с требованиями настоящей методики поверки.

1,2 При проведеItии поверки должна обеспечиваться прслеживаемость Iализатора к:
- государственному первитIному эт:rлону единиц массовой (молярной, атомной) доли и

массовой (молярной) концеЕтрации компонентов в жидких и твердьtх веществах и материмzrх
гэт 17б согласно государственной поверочной схемы дlя средств измерений содержilниJI
Ееорганических компонентов в жидких и твердьrх веществах и материалах, }твержденной
приказом Федерального агентства по техническому регулировalпию и метологии от 19.02.2021
года N l48 с вIlесением изменений в приложение А к государственной поверчной схеме,

утвержденным прикtвом Федераrьного агентства

метологии от l7.05.202l годаМ 761.

по техническому регулированию и

Передача единицы осуществляется методом прямых измерений содержания общей
серы и общего aloтa в стандартньтх образцах.

1,3 Настоящая методика поверки применяется для поверки анализаторов,
используемьrХ в качестве рабочих средств измерений. В результате поверки должны бьггь
подтверждены метрологические требования, приведенные в таблице l.
Таблица l - М огические ха истикj,l

Значение для модели
TNS 6600 TN 6600

относительного среднего квадратического
отклонеЕия выходного сигнaUIа, О/о

Прелел значениядопускаемого
_+ 4 1

Преде.1 обнаружения, мкг
- общего азота
- обцей

0,005
0,001

0,005
0,00l

Нмменование характеристики
TS 6600



2 Нормативные ссылки

2.1 В настоящей методике поверки использованы ссьшки на следующие документы:
Приказ Минпромторга России от 31.07.2020 г. Nq25l0 <Об 1твержлении Порядка

прведения поверки средств измерений,

свидетельства о поверке)

требований к знаку поверки и содержанию

Приказ Минтруда России от 15.12.2020 Nq9O3H <об }тверждении Правил по охране
,Iруда при эксплуатации элекгроустalновок>

Приказ Фелерального zгентства по техническому реryлиро*tнию и метрологии от
19.02,202l года Лb l48 коб }тверждениИ Государственной поверочной схемы дш средств
измерений содержания

материмахD

неорганических компонентов в жидких и твердых веществах и

Приказ ФедерШlьного агентства по техническому регулировzlнию и метрологии от
17,05,2021 года J'iЪ 76l ко внесении изменения в приложение А к Государственной поверочной
схеме для сРеДств измерений содержания неорганических компонентов в )Iолдюlх и твердых
веществах и материалalх, }твержденной приказом Федерального агентства по техническому

реryлировrlнию и метрологии от 19 феврмя 2021 г. Jtl! 148>

ГОСТ |2.2.007.Ь75 Система стаfiдартов безопасности труда. Изделия
элекгротехничесю.rе. Обпше требования безопасности.

3 Перечень операций поверки

3.1 При поверке должны быть выполнеЕы операции, указанные в таблице 2.

Таблица 2 - Операции поверки

]

Наименование операции

обязательность проведения
операций при

Номер раздела (пlткта)
методики поверки, в

соответствии с
которым вьшолняется

оп ация пов

первичной
поверке

периодической
поверке

Внешний осмотр да да 8
Подготовкакповеркеио пробование да да 9
Проверка программного обеспечения да да
определение метрологических
характеристик:
- отIlосительного среднего
квадратического откJIонения
выходного сигнма;

ла обнаружения.

да

да

да

да

1 l l

Подтверждение соответствия
средства измерений метрологическим

ваниям
.]а fa |2

l0

11.2



3.2 В случае невыпоJIнениJI требований хотя бы к одной из
прекращается, анализатор бракуется.

3.3 Проведение поверки в сокращенном объеме не допускается.

4 Требования к условпям проведенпя поверки

при прведении поверки должны быть соб:подены следующие условия:
_ температура окруж:lющего воздуха, ОС от +15 до +25;

- относительнаJI влажность возд}ха,0%, не более 80

5 ТребованИя к специалИстам, осуществJIяющпм поверку

к проведению работ по поверке анаJIизатора допускаются лицц прошедшие
специмьное обгIение в качестве поверителя, инстуктlDк и обученные работе с анализатором.

б Метрологические и технические требования к средствам поверкп

6.1 При провелении поверки применяют средства поверки, приведенные в таблице 3.

Таб.шца 3 - Средства поверки

6.2 Средства измерений, применяемые при поверке, должны быгь поверны,
стандартпые образцы должЕы иметь действ}тощий паспорт.

операций поверка

Операции поверки,
требующие применения

средств поверки

Метрологические требования к
средств:lJчr поверки, необходимые для

проведения поверки

Перечень рекомендуемых
средств поверки

Раздел 9 Подготовка к
поверке и опробование

!иапазоны измерений темпераryры и
относительной влiDкности не менее
требуемьrх по п. 4. .Щоrryскаемая
абсолютIrм погрешность измерений
Темпераryры * 2 ОС. относительной
влФкности + 5,0 уо.

Раздел l l Определение
метрологических
характеристик
средства измерений

Стандартный образец состава
нефтепролуктов с номинальным
значеЕием массовой доли азота
10 млн-l, гр:lницы допускаемьгх
значений относительной погрешности
аттестованного значения +з,0 7о при
р=0.95

Стандартньй образец
массовой доли азота в
нефтепролlтсгах (Имитатор)
(со мда1l-цд1
гсо l03l8_20lз

Стандартный образец состава
нефтепролуктов с номинальным
значением массовой доли серы
l0 млн-l, грiшицы допускаемых
значений относительной погрешности
аттестованного значения +2,0 Yо при
Р=0,95

Стандартный образец
массовой доли серы в
нефтепролlтсгах (Имита гор)
(со ссн_пА)
гсо 10202_20lз

)

Гигрометр Rotronic
HygroPalm, рг. Nч 26379-04



6.з !опускается использовать при поверке другие стаЕдартные образцы, а также
утверждепные и аттестовilнные этzlлоны единиц величиЕ, средства измерепий угвержденного
типа и поверенные, удовлетворяющие метрологическим требованиям, укщ lньп.r в таблице 3.

7 Требоваппя (условия) по обеспечеппю безопасности проведеппя
поверки

7,1 При проведении поверки должны бьrгь соблюдены кправила по охране труда при
эксплуатации элекц)оустановокD, утвержденные Приказом Минтруда России J,{b9O3H от
l5 декабря 2020 г., требоваrия ГоСт |2.2.007 .о.

8 Внешпий осмотр средства пзмеренпй

8,1 При внешнем осмоте установить:
- соответствие внепIнего вида анаJIизатора сведенttям, приведенным в описtlпии типа;
- отсугствие видимьD( повреждений ан:шизатора;

- соответствие КомплекIности' указанноЙ в р}ководстве По эксплуатации (лалее - РЭ);
- четкость обозначений и маркировки.

8.2 В слl^rае, есJIи при внешнем осмотре анrrлизатора вьшвлены поврещцения или
дефекты, способные оказать влияние на безопасность проведения поверки или результаты
поверки, то поверка может быть продолжена только после устранеЕия этих повреrrqдений или
дефектов.

9 Подготовка к поверке и опробование средства измерений

9.1 Анализатор и управляющий компьютер с

обеспечением средства измерений подготовить к работе
необходимости провести градуировку.

9.2 Подготовить стандартные образцы утвержденных типов (далее - гсо),
предусмотреЕные в качестве средств поверки, в соответствии с инструкциями по применению
на ГСо.

установленным прогрtlIrrмным

в соответствии с РЭ. При

поверки с помощью гигрометра в соответствии с

9.3 Опробование

Провести KoHTpoJrь условий
таблицей 3.

Обеспечить пода.ry рабочих газов в соответствии с РЭ. Включить zвтосzll\r1-Iлер,

основной блок анализатора, компьютер с установленным По, загррить программу. Выполнить
прверку на герметичность в соответствии с Рэ.

В окне По нажать кнопку <Wake up> (<<Пробужление>) и дождаться вьнода
анализатора на рабочий режим. Установку параметров стандартIого режима, указанных в РЭ.
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проверяют п}тем проверки иЕдикации температуры, давления и
нижнеЙ панели рабочего окна.

потоков рабочих газов в

10 Проверка программного обеспечепия средства измерений
l0,1 Провести проверку идентификационньж данньIх програNrмного обеспечения

(далее - По) ана,пизатора. Идентификационные данные По выводятся на экран персонального
компьютера при обращении к подпункту меню ПО (KHelp> (<Помощь>) KAbout>
(<О программе.

таблице 4.

таблица 4 - Идентификационные данные По

1 1 Опрелеленпе метрологических хараlсгеристик средства измерений
l1,1 Определение относительного среднего квадратического откJIонения вьгходного

сигнaL,Iа.

>)). Илептификационные даняые По должны соответствовать указмным в

7

Значение для моделиИдентификационные д.lнные (признаки)
TNS 6600 TN 6600 TS 6600

Идентификационное нмменование По SNfuo2 1

( ф )
он \l и ll тии.]енер верс нньйикацио н \Iо опер 1.х.х

Цифровой иденти фикатор ПО
l ) х Ii нц относи ктся \lф о_;lра чесги llк нз ча \Iи Iiетро о асч ит и п !IaeT язначени отрини 0 о 9д

11.1.1 Опрелеление относительного среднего квадратпческого откJIонения выходного
сигнала провести с примеIlением ГСо по таблице з в зависимости от режима измерний
аНаЛИЗаТОРа. .ЩЛя измерений Iшощади пика азота использовать мдц{-пд(l0) гсо l03l8-20lз.
,,Щ.ля ржима измерний площади пика испоJБзовать ССН-IIд( l0) гсо 10202-201з.

11,1,2 Перевести анzuшзатор в режим для измерения площади пика азота и серы.
расположить растворы с Гсо в автосамплере анzrлизатора.

l l ,'l ,3 Создать метод дJUl измерения жидких проб со следующими парtl}tетрaлми:

- объем инжекции ГСО с массовой долей азота или серы l0 ррm - 40 мкл]
- добавка к пробе - 2,5 мкл;

_ скорость инжекIши - 0,5 мкл/сек;

_ количество прокачек поршнем - 5

- промывка пробой - 5 раз;
_ промывка р.ютворителем (изоокган) - 5 раз;
_ количество промывок после ввода пробы - 3;

- н:lпряжение на ФЭУ (для серы) - 620 мВ;
_ напряжение на ФЭУ (лля азота) - 760 мВ.



1 1.1.4 Провести не менее 5 измерений площади пика каждого определяемого элемента.
Результаты измерений вьгходньD( сигнzlлов элементов зilнести в протокол. Значения вьD(одпьIх
сигнilлов элементов использ},ются в дальнейшем при расчете пределов обнаруженпя.

1 1.2 Определение пределов обнаружения

11.2.1 Опрелеление пределов обнаружения азота, серы провести с испоJlьзованием

растворителя, измеряя фоновый спгнаJI каrкдого элемепта.

Использовать режим измерений в соответствии с п. 1 1.1.3.

Провести пе менее 5 измерений выходного фонового сигнала азота и серы. Результаты
измерений занести в протокол.

12 Подтвераменпе со.'гветствия средства измереппй метрологпческим
требованпям

l2,| !ля результатов измерений площади пика элементов, полученньrх

рассчитать среднее арифметическое значение результатов измерений выходlого

элемента ( Х-, , 
Ой) и относительное среднее кваш)атическое откJIонение выходного сипI!1ла

( S, , %) по формулам:

\'у/-"

по l1.1,

сигнaша

(l)

(2)

(4)

х

l00

11

tB,-x,)'
s
'Х, п-1

Где Х7 - p"ryn"ru' i-го измерения вьrходного сигнма (площади пика) j-го элемента, %о;

и - количество измерний вьD(одЕого сигнала (площади пика)j-го элемента.

поlryченные значения относительного среднего квадратического oT1qJIoHeHIrl

вьD(одногО сигнала дJIЯ каждогО элемента должны удовлетворять требованиям таблицы 1.

l2,2 fuя результатов измерений вьжодньп сигналов, полученньж по l1.1, рассчитать

чувствительность ан:Iлизатора к каждому проверяемому элеменry (Nr, ч.е./мкг) и среднее

арифметическОе значение чувствительности к каждому элементу ( {. ч.е./мкг) по формулам:

Y
-iУ = ],

"u: r\ (З)

,
п

8

л/
ц



где Гч - результат i-го измерения выходного сигнала д;rя7-го элемента по п.l 1 .2.1, у.е.;

и - количествО измерниЙ вьD(одного сигнма дляj-го элемента по п. 11.2.1;

Пj _ масса jI'-го элемеЕта в закalJшваемом объеме, мкг, KoTopllJI рассtштымется по

формуле:

m,, =|r.pJ.X r.oJ.I}j (5)

где И, - объем инжекции (в соотвегствии с п. l1.1.3),мкл;

р - плотность Для7'-го элеменТа (приведена В паспорте на ГСО), г/смЗ;

Х.,o, - аттестованное значение в виде массовой доли дш,/-го элемента (приведено в

паспорте на ГСО), млн-l.

l2.3 Для результатов измерений, полrlенньD( по |1.2, рассчитать средrее

арифметическое значение вьD(одlого фонового сигнала для каждого элемента (Р*, у.е.) и

среднее квадрати.Iеское откJIонепие поJryченныХ значениЙ вьD(одногО фонового сигна.ла ( .ýr, ,

у.е.) по формулам:

ZYrч (6)
Y*, l=l

п

tFr,, -Tr,)'
/=I (7)s

п -|
где Г4ч - результаТ Ёго измерния вьD(одlого фонового сигналаjl-го элемента у.е.;

и - колитIество измерений вьнодного фонового сигна.llа lцяj-го элемента.

l2.4 По полученному по формуле 7 значению среднего квадратического откJIонения

результатоВ измерниЙ выходногО фоновогО сигнала рассчитать прлел обпаружения ( С", , мг)

каждого проверяемого элемента по формуле

(8)

Полуrенные

таблицы l .

значениЯ пределоВ обнаружения должны удовлетворять требовани-пlt

13 Оформление результатов поверки

13.1 Оформляют протокол проведеЕllя поверки в произвольной форме.

13.2 При положительных результатах поверки анализатор признilют пригодrьш к

n _З' SO,

"JN

применению
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l3.3 Нанесение знака поверки и пломбирование анаJIизатора не предусмотено.
l3.4 ПрИ отрицательньrх результатФ( поверки анализатор признatют непригод{ым к

дыrьнейшей эксшryатации.

l3.5 Сведения о результатarх поверки передают в Федера:Iьный информационньй фонд
по обеспечепию единства измерений в соответствии с установленным порядком.

13.6 По зilявлению владельца ан.лизатора или JIица, предстzlвившего анализатор на
поверку, при положитеЛьньD( результаТalх поверки оформляется свидетельство о поверке в

соответствии с Приказом Минпромторга России от з1.07.2о20 г Jф 2510, при отрицательных -
извёщение о непригодности к применению ан:rлизатора.
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