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Настоящая методика распрострtlняется на анализаторы хроматографические
IATROSCAN МК-бs (далее - анализатор), изготtlвливаемые фирмой KSES GmbH (Ltd)
Analysesysteme>>, Германия и устzlнzlвливает методы и средства их первичной поверки (ло
ввода в эксплуатацию и после ремонта) и периодической (в процессе эксплуатации) поверок.
Интерва-гr между поверкап,rи - 1 год.

1. Операцип поверкш

Таблица 1- оп

При отрицательньIх результатах поверки по кzжому-либо пункту настоящей методики
дальнейшая поверка анчллизатора прекраIцается, и он признается не прошедшим поверку.

2. Средства поверкп

1. Стандартный образец состава гексадекчlна ГСО 7289-96.
2. Термогигрометр утвержденного типа (диапазон измерений отн. влtDкности от l0 до 100

О/о; абсл. погрешность не более 3,0 Yо; ди.шtвон измерениЙ температуры от +10 до +40
ОС; абсл. погрешность не более 0,5 ОС).

3. Барометр-rlнероид М-1 l0 или tlнчlлогичный.

,Щопускается применение аналогичных средств поверки, обеспечивztющих определение
метрологических характеристик с требуемой точностью.

Средства измерений должны иметь действующие свидетельства о поверке, а стандарт-
ные образцы - действующие паспорта установленного образча.

3. Условпя поверкп

3.1. При проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:
- температура окружающего воздуха, ОС от 15 до 30;

- атмосферное давление, кПа от 84 до 10б;

- относительнtlя влtDкность воздуха, О/о до 80;

- напряжение питания переменного тока, В 220+|0%;
- частота переменного тока, Гц 50/б0

3.2. Перед проведеЕием поверки прибор следует подготовить в соответствии с требова-

ниями производитеJIя, описанными в руководстве по эксплуатации.

4. Требовапия безопасностп

Требования безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в

Руководстве по эксплуатации.

5. Подготовка к поверке п требоваппя к квалифпкации поверrrтелеЙ

Поверка детектора проводится по стандартному образцу гексадекана.

К провелению измерений по поверке допускtlются лица, изучившие методику поверки

анализатора и имеющие удостоверение поверитеJIя.

.Щля полуlения дtlнньтх, необходимых для поверки, допускается rIастие операторов, об-

служивzlющих tlнilлизатор (под контролем поверителя).

- Uперации
Ns
п/п

Наименование операций Номер пунк-
та методики

Обязательность проведения
в эксплyатации после Dемонта

l Внешний осмотр.
Проверка комплектности.

б.l да да

2. опробование. 6.2 да да
J. Подтверждение соответствия ПО. 6.з да да

4.
Определение метрологических
хаDчжтеристик.

6.4 да да



б. ПроведеЕие поверкп

б.1. Внешний осмотр.
При проведении внешнего осмотра должно быть установлено:
- нitличие Руководства по экспJryатации анirлизатора;
- отсутствие мехtlнических повреждений коргryса, влияющих на работу аIIЕlлизатора

6.2. Опробование.
Перед опробованием анализатора необходимо проделать следующие операции:
- вкJIючить питtшие прибора;
- осуществить прогрев прибора в соответствии с техническим описанием на прибор;
- проверить отсутствие течей подвижной фазы в местах соединений.

6. 3. Подтверждение соответствия tlрограп,rмного обеспечения.
Идентификация ПО встроенного модуJIя опредеJIяется вкJIючением экрана гrрибора и воз-
можностью управления параметрами анализатора.
Определение номера версии (идентификационного номера) програп,rмного обеспечения
i-ChromStar, установленного на ПК: в главном окне прогрzlп{мы в строке команд щелкнугь
мышью на команде кПомощь> (Help), в открывшемся окне щелкнугь мышью по строке кО
прогрЕlмме> (About), в результате чего откроется окно, в котором приведены идентификаци-
онное нt}звание ПО и номер версии. Копия экрана (пример) приведена нарисунке 1.

}йшпýtg
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Рисунок1- Окно с идентификационными дrlнными ПО i-ChromStar

Анализатор считается вьцерхавшим поверку по п.6.3, если номер версии модуля
i-ChromStzf не ниже версии 6.4.

6.4. Определение метрологических характеристик.

6.4.|. Установить парап{етры анtlлизатора, укtвOrrные в табл.2.

по

аблица2 -

наименование характеристики Значение
уровень флуктуационных шумов нулевого сигнала, мв, не более 0.2

Предел детектировчlния гексадекана, г/мл, не более 2.10-10

относительное Ско выходного сигнала (площади пика), yцне более: 10

Относительное изменение выходного сигнала (площади пика) за4часа
непрерывноЙ работы, Yо, не более

15

6.4.2. Определение уровня флустуачионньD( шуN{ов нулевого сигнапа детекторов.
6.4.2.1Уровень флукryационных шр(ов опредеJIяют через 2 ч после задания соответствую-
щего режима.



6.4.2.2. Производят зtlпись шуN{ов в течение интервала времени не менее l мин (снимают
хроматограмму с стекJIяным стержнем Chromasorb). Значения уровней флуктуационных шу-
мов нулевьIх сигнЕlлов детектора в мВ опредеJulются в прогр:llv{ме кi-СhrоmStаr>> по полrIен-
ной хроматоцрамме, где уровень фrгуrстуачионных шуI!{ов - мЕлксимальное значение чlп.lплиту-

ды повторяющихся колебаний нулевого сигнала с полупериодом (длительностью импульса),
не превышtlющим 4 с, зарегистрированное на выходе усилитеJIя выходного сигнала детекто-
ра, Irри этом колебания1 имеющие характер одиночньIх импульсов длительностью не более 1

с, не }п{итывzlются.
6.4.2.З. Уровень флуктуачионньIх шуп{ов нулевого сигнЕIла доJDкен быть не более - 0,2 мВ
6.4.З. Определение предела детектировtlния детекторов
6.4.3.1. ,Щля определеншя предела детектировtlния нtlносят l мкл гексадекана на центр стек-
JIянного стержня Chromasorb.
Ввод контрольных растворов выполняют, сохраняя темп ввода и т.д. Проверку предела де-
тектирования допускается совмещать с определением предела допускаемого Ъначения отно-
сительного Ско.
6.З.З.2. После записи хроматогрЕlммы, рассчитывaют предел детектирования по формуле (1):

11 2х b,xG
U.in = s

а _l00"s

(1)

Где: С min - rrредел детектироваrrия, г/мл
Ау - }ровень флуктуационньж пцrмов, мВ, шрл берется из рабочеЙ хроматогрilь,{мы на ров-
ной части базовой линии
G -масса контрольного вещества, г.

S - площадь под пиком, мВ (среднее значение по пяти измерениям).

6.4.З.З. Предел детектирования детектора должны быть не более: 2.10-10г/мл

6.4.4. Определение относительное СКО вьпrодного сигнала анЕIлизатора и относительного
изменения вьD(одного сигнала за 4 часа непрерывной работы
6.4.4.|. В шrа_тlизатор вводят пробу 5 раз. Программой опредеJIяются значения площади пи-
ков (Si), нzlходятся их средние арифметические значения (S).

6.4.4.2. Значения относительного СКО, О/о определяются по формуле (2).
п-
f {s, -s)'
i=l

п-| (2),

Где: Si -результат i-го измерения выходного;
S - среднее значение параметров вьгходного;
n - число набrподений

6.4.4.З. Относительное СКО не должно превышать - I0Yo
6.4.4.4. Через 4 часа непрерывной работы анализатора проводят повторную серию из пяти
измерений.
6.4.4.5. Относительное изменение выходного сигнала за 4 часа непрерывной работы, выра-
женное в процентzIх, выtIисJuIют по формуле (3):

S'-S,l00
S%

где: S - среднее значение параlvrетров вьtходного сигнапа (площали пиков) первой серии;
st- сре.щнее значение параIvrетров выходного сигнtша (площади пиков) во второй серии.

Анализатор считается вылержавшим поверку по п. 6.4, если значения относительного
изменения нzlходятся в пределах 15 %.

(3),



7.Оформлепше результатов поверкп

7.1. .Щанные, полr{енные при поверке, регистрируются в форме протокола согласно
приложению А. Оборотная сторона свидетельства не заполняется.

7.2. Анаsмзатор, удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки, призна-
ется годными и на него оформляется свидетельство о поверке по устtlновленной форме.

7.3. Ана_тlизаторы, не удовлетворяющие требованиям настоящей методики, к да-tlьней-

шей эксп;ryатации не допускаетсяи на них вьцается извещение о непригодности.

7.4. Знак поверки наносится на лицевую панель анализатора и (или) на свидетельство о

поверке.



ПРИЛОЖЕНИЕ А

Протокол поверки

Анализатор хроматографический IATROSCAN MK-6s
Зав. Ns

,Щата выпуска
.Щата поверки
Условия поверки:

температура окружaющего воздуха _ ОС;

атмосферное давление
относитольн{UI влtI]кность

.Щокуплент, по которому проведена поверка
Средства поверки

кПа;
%.

Результаты внешнего осмотра и опробования
Результаты проверки соответствия ПО

Определение уровня флуктуачионных шуI!{ов нулевого сигнала

,Щопускаемое значение уровня флуктуационньгх
ш)rмов, не более

Результат определения уровня флуктуа-
ционньtх шу\{ов

Определение предела детектировzlния

,Щопускаемое значение предела детектиро-
ваная, не более

Результат определения предела детектиро-
вания

Исходные данные для расчета предела детектировtlния:

Значение шрrа (размах шупловой полосы):

Среднее значение lrлощади пика (S):

Масса контрольного вещества (G)

Определение относительного СКО выходного сигнала (Sr) и относительного изменения вы-
ходного сигнала за 4 часа непрерывной работы.

Ns

}Ib измеDения
Площадь пика (S)

l
2,

3,

4,

5.



яиз ии

Ns измерения
Площадь пика (S)

2,

J.

4.

5.

]ф2

Результаты определеншя относительного СКО выходного сигнала (по площ4ди пика)

,Щопускаемое значени е, Yо, не более Результат определения значения, О/о

Результаты определения относительного изменения вьIходного сигнала по площади пика

допускаемое значени е. yо, не более результат определения значения. 0/о

Поверитель: (Фио)


