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1. оБщиЕположЕния

настоящая методика распрстраняется на анаJIизаторы Ямр характеристик кернов

(дшее - анализаторы) моделей MesoMRl2-060H-I, MacroMRl 2- l 50H_I, изготоыIенные

<suzhou Niumag Дnalltical Instrument Соrроrаtiоп>, Кнр. и устанавликtет методы и средства

их первичной и периодической поверок.

методика поверки обеспечимет прослеживаемость поверяемых анfuтизаторов к

Государственному первичному ?Ta].IoHy единицы массы - килограмма ГЭТ 3-2020, согласно

государственной поверочной схеме. }твержденной приказом Федерапьного агентства по

техническому регулированию и метрлогии от 04.07 .2022 г. Jtl! 1622.

Поверка анализаторов выполняется методом прямьD( измерений при использовании

весов, как средств измерний. в соответствии с Государственной поверочной схемой для

средств измерний массы.

2. пЕрЕчЕнь опЕрлций повЕрки

2.1 . При проведении поверки выполняют операции. указанные в таблице 1 ,

таблица 1 - Операции. выполняемые при проведении поверки

Ns

п/п
Наименование операции Раздел

Обязательность проведения

операций при

первичной
поверке

периодичес-
кой поверке

1 Внешний осмотр 7 Ja да

2 Подготовка к поверке и опробование

анализатора
8 Ja Ja

3 Проверка программного обеспечения 9 да да

4 Определение метрологических
характеристик и подтверждение
соответствия средства измерений

огическим бованиям

10 да да

) Опрелеление нижнего предела измерения

массовоЙ доли воды в исследуемоЙ пробе
l 0.1 да да

6 Опрделение отношения сигна.,l/помеха l0.2 Ja

7 Определение относительной погрешности

измерений массовой доли воды в

исследуемой прбе
l0.3 .la да

3. МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИЧЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

3.1- При прведении поверки применяются средсткr поверки, вспомогательное

оборудование и химические реактивы, }казанные в таблицах 2 и 3.
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Таблица 2 С ства по ки исло.пьз ые пове ке

Таблица 3 - Рекомендуемое вспомогательное оборулокlние и химичесю4е реактивы.
исп ые ипо ке

обозначение
вспомогательного
оборудомния в

данной методике
поверки

наименование и тип
вспомогательного

оборудования

основные технические
хараrгеристики

вспомопlтельного
оборудования

Номер
пунrга

по
методике
поверки

во-1

Шприц Рабочий объем 20 мл 10

Вода дистиллирваннм
по ГоСТ Р 58144-2018 -
далее (дистиллированЕая

вода>

Вода дистиллирокrнная с

удельной электрической
проводимостью:

при 20 "С не более 4.3,10a
См/м:

при 25 ОС не более 5,1,1Otr
См/м.

l0

во_2

Виала с герметичной
крышкой, выполненной
из тефлона или другого
материала! не дающего

ЯМР-сигна,та

Рабочий объем 20 мл l0

во-3

Стеклянньй цилиндр с
диаметром. немного
меньше приемного

отверстия ЯМР-датчика

l0

3.2. .щопускается использовать при поверке Другие угвержденные и аттестованные

эталоны единиц величин, поверенные средстм измерний утвержденного типа.

удовлетворяющие метрологическим требованиям! указанным в таблицах 2 3.

_)

Перчень ркомендуемьD(
средств поверки

Операчии
поверки.

треб}тощие
применение

средств поверки

Метрологические и технические
требования к средстмм поверки,

необходимые для проведения поверки

Приборы
комбинированные Testo
608-Н1. Testo 608-н2.
Testo бl0. Testo 622. Testo
623. модификации Testo-
622 (рег. Ns 53505-13)

Средства измерений температуры
окружаюшей среды в диапазоне
измерений от 15 ОС до 25 'С с
абсолютной погрешностью +1.0 ОС:

Срелства измерний относительной
влажности возд}ха в диапазоне от
30 % до 75 7о, с абсолютной
погршностью *3 7о

п.6

весы неавтоматического
действия HR-l5OAZG. рег.
Ns74l63-19 дапее По-1

Весы с ценой деления не более l мг и
класса точности I

п. l0



4. трЕБовлния по оБЕспЕчЕнию БЕзопАсности провЕдЕния
повЕрки

4.1. При проведении поверки должны соблюдаться трбомния ГОСТ l2.3.0l9-80

<Система стандаргов безопасности труда. Испытания и измерения элекгрические. Общие

трбования безопасности >.

4.2. .Щолжны соблюдаться кПравила устрйстм элекrрустановок). }твержденные

прика|ом Минэнерю РФ от 08.07.2002г. No 204.

5. ТРЕБОВЛНИЯ К СПЕЦИАЛИСТАМ' ОСУЩЕСТВЛЯЮЩИМ ПОВЕРКУ

операции поверки проводятся юридическими лицами и индивиду:lльными

предпринимателями, аккредитомнными в установпенном порядке.

5.1 . К проведению поверки допускаются лица:

5.1 .l . имеющие опьп работы с анiL,Iизаторами:

5.1 .2. пршелшие обучение:

5.1.3.изуlившие руководство по эксплуатации прибора и методику его поверки,

б. трЕ,БовАния к условиям провЕ,дЕния повЕрки

б.l . ПрИ прведении поверки долхЕы соблюдаться следующие условия:
6.1 . l . диапазон температуры окружающей срдьL ОС от +22 до +25:.

6.1.2. относительная ыIажность воздца, %о от 30до 75.

7. внЕшниЙосмотр

7.1 . При внешнем осмотре установить:
7.1 .1 . соответствие комплектности (без запасньп< частей и инстррлента), указанной

в руководстве по эксплуатации ан:L,Iизатораi

7.1 .2. надёжность крепления соединительных элементов]

7.1.3. отсугствие поврещдений и дефекгов. влияюшшх на работоспособность и

метрлоr,шIеские характеристики анilлизатора;

7.1 .4. наличие серийного номера и тов:lрного знака фирмы-изготовtтгеля,

8. ПОДГОТОВКА К ПОВЕРКЕ И ОПРОБОВАНИЕ АНАЛИЗАТОРА

8.1, Подготовку анализатора к работе провести в соответствии с руководством по

эксплуатации.
8.2. Перед проведением поверки анализатор должен быгь вьцержан во вкJ]юченном

состоянии не менее 12 часов.

8.3..Що начала поверки дистиллированная вода по п.3.1 должна быгь вьlдержана в

помещении, где проводится поверка. не менее 2 часов.

8.4. В соответствии с руководством по эксплуатации убелиться в llil,,lичии связи

ме}<ду управляющей П)ВМ и анirлизаторм.
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9. ПРОВЕРКА ПРОГРАММНОГО ОБЕСПЕЧЕНИЯ

9.1 . fuя идентификации прграммного обеспечения ан:lлизатора необходимо:

9.1 .l . Заrryстить все прграммы, входящие в комплект поставки;

9.1 .2. Анализатор считается пршедшим операцию прверки По с положительIlым

результатом. если идентификационные признаки По. отображаемые в главном

окне при загрузке По для Niumag NMR Дпаlуziпg system и в верхнем левом углу

окна загруженного ПО дrя Niumag NMR Соrе Дnalysis System совпадают со

значениями ПО. приведенными в таблице 4.

*
Ф","ло ъ.

zing System

n

Рисунок l - Вид окна с верией ПО лля Niumag NMR Analyzing System

f

Рисунок 2 - Вид окна с верией ПО дIя Niumag NMR Соrе Analysis System

Таблиша 4 - Иденти икационные данные п ного обеспечения

)

Значение
Встре нное ПоИдентификационные данные (признаки)

Niumag NMR Соrе
AnalySiS S},Stem

Niumag NMR
Analyzing
System_

ИдентификациоЕное наименомние ПО

4.х4.хпоl,икапионllыи HoNlНом Il I1 иденти
икато поI {ифровой

l) Х ци отOдо9

Niumag

Nмt

--.{d!llF.r_



10. ОПРЕДЕЛЕНИЕ МЕТРОЛОГИЧЕСКИХ ХАРАКТЕРИСТИК И
ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВАНИЯМ

10.1. Опрелеленtле ппжнего преде,rа пзмерепий массовой доли воды в

псследуемой пробе.
10.1.1. Установить в датчик пустой цилиндр (ВО-3) с пустой виалой (ВО-2) и

првести измерение Ямр-сигнала. На дисплее должен наблюдаться сигнаlл/помеха

(рисунок З).

aо

о

;tem

Рисунок 3 - Сигна.т/помеха

l0.1.2 Используя весы (ПО-l ) и шприч (ВО-1 ). зzLlить в виа,rу (ВО-2)

дистиллированную воду массой (0.1+0.05) г. что соответствует нижней границе диапазона

измерений. Поместить виапу (ВО-2) на дно стеклянного цилиндра (ВО-3) и установить

цилиндр в датчик до упора. Убедиться в наличии ЯМР-сигнма (рисунок 4) для

подтверждения возможности измерний на нижней границе диапазона измерний.

aо
a

l

i I

Рисунок 4 - ЯМР-сигнал
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l0.2. Опрелаrение отпошепия спгпал/помеха

10.2. l Запустить программу Niumag NMR Analyzing System. В поле Sequence ID

выбрать последомтельность Q-FID. Установить в прибор стеклянный цилинJIр с виалой с

4-6 мл дистиллиркrнной воды.

& о

_

l
,

a

ВыбоD пос jlе-,lоватtjlьности
Вс-] чина свгна]/помеха

fап},ск процс.l!ры Р90

3апуск процсд}ры Ol 3ап\сх с(тllл ll!vеренпй

Рисунок 5 Измерние отношения сигнал/помеха

10.2.2 Нало,rите на иконк.ч SF. Прибор автоматически выполнит прочелуру Ol -
поиск текущей рзонансной частоты.

l0.2.3 Нажмите на иконкУ 90О. ПрибоР автомати.lески выполнит прочелlру Р90 -
полбор оптимаlIьной длительнос]и импульсов Р90 и Pl80.

10.2.4 Вьберите импульснlrо последовательность СРМG и установите параметры

измерения в соответствии с рисунком 3. Нажмите на иконку запуска серии измерний,

После завершения измерения в поле СРМG появится величина отношения сигнал/помеха,

она должна быть не ниже 3000.

103 Опрелшенпе относптепьноfi погрешкостп измереншй массовой долп воды
в исследуемой пробе

перед проведением процедуры определения относительной погрешности измерний

массовой доли воды в исследуемой пробе, необходимо провести процедуру кыIибрвки. в

соответствии с приложением А к настоящей методике поверки.

10.3.1. Используя весы и шприц (B1-1). залить в ёмкость (ВО-2) дистиллирванную

воду массой (0,5+0,! ) г. зарегистрировать по показаниям весов значение массы воды 
'r?l 

(В

граммах) с точностью не хуже. чем до 3-го знака после запягой.

7
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Поместить пробу в анilлизатор и провести три измерения объемного содержания

воды. При заполнении таблицы свойств прбы в поле Volume (ml) всегда вводить l00.

Результат отобраз}rгся в поле Porosity (%). что соответствует объему воды в мл (рисуrок б).

Заргистрировать полу.lенный результат (в мл) как (Иlчмл)r,j. гле j=l,...,N, N=3 - число

ЯМР-измерний прбы..

lз.l=
l
a
l
a

l
a

lla-aa __l.-J

Рисунок б - Место отображения результата измерения в окне прогрilп,lмы

l 0.3.2. Используя весы и шприч (B1- 1 ), за,,Iить в ёмкость (ВО-2) листиллирванн},ю

воду массой (7,5+0.1) г. зарегистировать по показаниям весов значение массы воды ml (в

граммах) с точностьЮ не x}DKe. чем до 3-гО знака после запятой. Поместить прбу в ЯМР_

релаксометр и провести три измерения объемного содержания воды. зарегистрировать

полl"rенный результат (в мл) как (V"мп)z,l. где j:l.....N. N=3 _ число ЯМР-измерний

пробы.

l0.3.3. Используя весы и шприч (B1-1 ), залить в ёмкость (ВО-2) листиллированную

воду массой (l4,5+0,1) г. зарегистрировать по показаниям весов значение массы воды из (в

граммах) с точностьЮ не хуже. чем до 3-гО знака после запятой. Поместить пробу в ЯМР_

релаксометр и провести три измерения объемного содержания воды. зарегистрировать

полуlенный результат (в мл) как (Илмл)з,j. гле j:l.....N. N:3 - число ЯМР-измерний

пробы.

l0.3.4. Рассчитать соответствующие массовые доли (выраженные в 7о) по формуле

1, = 4 x|fiO
m

lJ

Резr-]ьmт и 
'мерения

где mмакс = 15 г, i - 1, ...,3 - номер прбы



10.3.5. Опрлелить коэффициенты линейной регрессии вида Vхрlр -- а* , w { Ь- по

формулам

зi,,l,, [*")Ё r

,Ё,,,-(;,,)

u- =l[in---i, )3[i , ii ,)

.n" и =!irи....,l
J l=l

10.3.б Рассчrтгать массовые доли (выраженные в %о). определенные методом ЯМР,

по формуле

(VMM)i,i - Ь'
(wшмл)i,i =----_

10.3.7. Опрлелить относительн},ю погрешность измерний массовой доли воды в

исследуемой пробе лля каждого измереtlлlя во/о по фрмуле

бl,j =
(wпмп);,i - wi

. 100
Wi

l0.4. Полгверlкденпе соответgгвпя аваJtпзатора шетрологпческим требованиям

1 0.4. l. Результаты определения относительной погршности измерний массовой

доли воды для каждой пробы считать положительными. если величина относительной

погрешности 6;,; не превышает + l0 0/о.

l l. Оформлеllие результатов поверки

l1.1. Результаты поверки офрмляются протоколом. которьй хранится в

организаlши. прводившей поверку.

l 1.2. Анапизатор, удовлетворяющий трбованиям настоящей методики. признают

годныМ к применениЮ. Сведения о результатах поверки передаются в Федеральный

информачиояный фонл по обеспечению единства измерний.
Свидетельство о поверке офрмляется в соответствии с трбомниями нормативньD(

актов федерапьньD( органов исполнительной власти. Знак поверки наноситСя в вИДе ОТТИСКа

поверительного клейма на свидетельство о поверке ана!lизатора.

1 1-3. При отрицательньD( результатах поверки анirлизатор запрещают к применению

и вьцают извещение о неприюдности по установленной форме.
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Прплоrсенпе А
(рекомепдуемое)

Калrrбровка ашаJIпзатора

В соответствии с руководством по эксплуатации выполните калибровку анализаmр

по тр€м точкам _ (l*0,5), (5+0,5) и (10",10,5) мл дистиллированной воды. во всех слrIал( в

поле Porosity следует вводЕть ре:л"льное колцrIество воды в пробе, а в поле Volume - l00 мл

(см. рис. А l).

l

-*

Рисlъок Al - Параметры калибрвки

После измерния последней пробы на дисплее появится кримя калибРОВКИ (РИСУНОК

А2). КоэффишлеIтт корреляции должен бьпь не менее 0,999.

l;,.
1=ь

КсjФФltцле}rr

коррсляцин

Рисlтrок А2 Кривая калибровки

l0

a


