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общне полоrсеппя

настоящая методика поверки распростzlняется на да1rIики влФкности, водорода и темпера-

туры МНТ410 (да.пее - дат.шк MHT4IO), изготавливаемые компанией Vaisala Oyj, Финлян.щrя, и

устzшавливает методы и средства перви.rной поверки датчиков MHT4IO (до ввода в эксплуатaulию

и после ремонта) и периодической поверки (в прочессе экспJryатации).

Поверка дагшков MHT4IO проводится в цеJIях подтверждения соответствия датчиков

мнт410 метрологическим тр€бованилt{, установленным при уrверждепии типа средства измере-

ний, методом косвенных измерений объемной доли водорода и мaюсовой доли воды в трансфор-

маторпом масле, с помощью поверенньD( средств измерений и aTTecToB:lHHbIх методик:

- кМетодика измерний объемной доли компонентов в газовьD( экстактах проб трансфор-

маторного масла, хроматографическим методом, Ns мИ 242lз-2016>, свидетельство

N 785ла{_(01.00250)_2016 от 8 авryста 20lб г., ФР.1.31.2016.24581 (приложение Б данноЙ мЕто-

дики поверки);

- <Мgтодика измерений массовой (объёмной) доли воды в пробах трапсформаторного

масла. Методика J{s 24212-14), свидетеJIьство N9 5771206-(01.00250)-2014 от 20 октября 2014 r.,

ФР.1.31.2014.18742 (приложение В), а также стандартного образца состава искусственноЙ газовоЙ

смеси (YB-M-I) ГСО 10540-2014,

а также методом непосредственного сравнения результата измерения температуры трапс-

форматорпого масла со значением температуры, определенЕым этдIоном.

Методикой поверки (далее - МП) лолжна обеспечиваться прослеживаемость да'I*Iиков

МНТ410 к Государственному первичному эталону единиц моJulрной доли, массовой доли и мас-

совой концентации компонеЕтов в г.IlовьD( и газоконденсатньD( средiD( ГЭт l54-20l9 (ГосУлар-

ственнIЦ поверочпiUI схема для средств измерений содержания компонеЕтов в газовьIх и гalзокон,

денсатньD( средах, угвержденная Приказом Федерzrльного агентства по техническому регулирва-

нию и метрологии N9 2315 от 31,12.2020 г.), к ГосуларствеЕпому первЕIшому этlrлону единицы

температуры ГЭТ 34-2020 и Государственному первиtIному этilлону единицы температуры -
Кельвина в диапазоне от 0,3 до 273,16 К ГЭТ 35-202l в соответствии с ГОСТ 8.558-2009 кГСИ.

Госуларственнaц поверочная схема для средств измерений температурыD.

Примечания:
t При работэ по настоящей МП целесообразно проверrгь действие ссьlлочных докумеЕГОВ ПО СООТ-

ветствующему указателю стандаргов, составленному по состоянию на l января ТеКущего года И ПО СООТ-

ветств)лощим информачионным указателям, оrryбликованным в текущем году,

Если ссьшочный докумеЕт заменен (изменен), то при пользомнии настоящеЙ мgгОдикОЙ СЛе.ryеТ РУ-

ководствоватьсЯ заменяющиМ (измененным) докуменmм. Если ссылочный доц/меЕг отменен без замены,

то положение, в коюром дана Ссылка на него, применяется в части, не затагивающей уry ссьику.

2 ,Щоrryсмегся при прведении периодической поверки поверять меньшее чисJIо измеряемых веJIичин

и на м€ньшем числе поддиаплtонов измерений, в соответствии с заяыIением ыIадельца средства измерений

(си) и с обязательным )лазанием в свидfiельстве О поверке информации об объsме проведения поверки.

z
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3 Первичrrуо поверку латчика MHT4l0 прводят только в лабораторrrях, периодичеСкуЮ ПОВеРКУ ДаТ-

чика MHT4l0 моrarо проводггь в лаборатории (с демоЕгах(ом) или без демоrпажа (на месте эксrшуатаuии).

4 В слрае проведения поверки датчика MHT4IO на месте экспJц/атации определение относительнОгО

изм€нения вьD(одного сигнаJIа за Е часов непрерывной работы не проводится, а таюке не поверяется датчик

температуры, информачия б объеме проведенной поверки обязательно указывается в свидетельстве о по-

верке.

l. Перечень операцпй поверки датчикl МНТ410
1.4 При проведеЕии поверки датчика МНТ410 вьшолняют операции, ук.вапные в таблице l.

Таблица 1 - Перечень обязательньп< операций поверки.

1.5 При отрицательньD( результатах поверки по кalкому-либо пункту настоящей мfiодики

дальнейшаЯ поверка датrика MHT4IQ пр€кращается, и он признается прошедшим поверку с от-

рицательЕым резуJIьтатом.

2. Требоваппя к условцям проведенпя поверкIr

2.1 При проведении поверки должны бьпь собrподоны следующие условиlI:

- температура окружающей среды (20 + 5) ОС;

3

Ns
п/п

Наименование операчий

Проведение операции Номер разлела
(пуъкта) методики,

в соответствии с
которьш выполня-
ется операция по-

верки
При

первич-
ной по-
верке

При периодиче-
ской поверке

без де-
мопта)ка без де-

мон-
тa)ка

Внешний осмотр Да Да Да

2
Подготовка к поверке и опробование

датlшков
Да Да Да 7

з Проверка прогрalммного обеспечения Да Да Да 8

4

9.1 .l

9.1.2

- определение абсолютной погреш-

ности дат.Iика измерепrlя объемной

доли водорода в масле;
Да Да Да 9.2.1

- определение абсо.lпотной погреш-

ности даттIика измерения массовой

доли во,ФI в мaюле;

Да Да Да

- определеЕие абсоrпотной пофеш-

ности измерений температуры;
Да Да 9.1 .3 Нет

- определеЕие относительного изме-

нения вьD(одlого сигнала за 8 часов

непрерьвной работы

Да Да Нет 9.1.4 Нет

5

Полгверждение соответствшl датчика
MHT4IO метрологическим тебова-
ниям

Да !а Да l0

с демоIl-
тшком

Первич-
ная по_

верка
или де-
MoHTaDK

l 6

Определение метрологических харак-

теристик:

9.2.2

Нет
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- атмосферное давлеЕие от 80 до l0б,7 кIIа;

- относительная влaDкность возлда ло 80 О/о;

примечание - Если )rказанные условия обеспечrrгь невозмох<но или нецелесообрdtноl доrryска-

ется проводить поверку в рабочих условиях, если они удовJIетворяют условиям эксrrц/атаllии поверяемого

датчика M[IT4l0 и всех средств поверки.

2.2 При провелении поверки на месте эксплуатации должны соблюдаться требовalния к усло-

вияIt{ работ в соотвfiствии с руководством по эксплуатации,

3. Требовапия к спецrrаJIпстам, осуществляющпм поверку

3.1 Поверка датчика MHT4IO осуществJUlется поверителем, изуlившем настоящ}.ю МП,

эксплуатационную докр{ентацию на датчик MHT4l0, эксплуатационн},ю докр!ентацию на сред-

ства поверки, знающие правила безопасной эксплуатации сосудов, работающих под давлением и

имеющие квалификационную группу по электобезопасности не Еиже II.

З.2 .Ц,ля получения данньD(, необходимьD( для поверки, допускается уlастие в поверке опе-

ратор4 обслрю{в{tющего датшк МНТ410, под контолем поверителя, а именно:

_ в оборе проб тансформаторного масла на месте экспJryатации дат.шка MHT4IO, МеТО-

д.rка отбора прб таIrсформаторного масла прописапа в Приложении А настоящей мето-

д{ки поверки;

- в снятие текущих показ:ший датчика мнт410 при опрбовании и определении метроло-

гиtIеских харчlктеристик на месте эксплуатшIии датц{ка MHT4I0;

- в проверке программного обеспечения по п. 8 настоящей мgгодики поверки на месте экс_

пJlуатlulии датчика МНТ4 l 0.

4. Метрологические ш теIцпческие требоваппя к средствrм поверкп

4.1 Основные срдства поверки, вспомогательное оборудование, другие технические сред-

ства поверки и нормативные докуIltенты приведены в таблице 2.

таблича 2 - Метрологические и технические тебования средств поверки.

Операции по-
верки, требу-
ющие приме-
нения средств

поверки

Метрологические и технические требо-
вllния средств поверки, необходимые

для проведения поверки

Перечень рекомендуемьн средств
поверки

1 2

7 Подго-
товка к по-

верке и
опробование

датlмков

Срдства измерений температуры окру-

жшощей среды в диапазоне измерений

от 15 до 25 ОС с абсо.lпотной погрешно-

стью не более l Ос;

Термометр ртрньй стек;rянньrй ла-

бораторный ТЛ-4, регистрачионньй
номер СИ в Федера;rьном информа-

ционном фонде по обеспечению

единства измерений (лшее - рги-
сlрационньшi номер ФИФ) 303-91

Средства измерений относительной

влФкности воздуха в дичшазопе от 20 до

90 7о с погрешностью не более 3 %;

Приборы комбипированные Testo-

б22, регистрачионньй помер СИ в

ФиФ 44,144-|0

Срлства измерений атмосферного дав-

ления в диlшазоне от 80 до 106 кПа с аб-

солютной погрешностью не более 0,5

кПа.

Барометр-анероид мsтеорологиче-

ский БАММ-l, регистрационный но-

мер СИ в ФИФ 5738-76

1

J
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dолэlсенuе mабл м2.
321

Поверка датчика МНТ410 с демонтtDком (в лаборатории)

Комплексы аппаратно-прогрit!,tм-

ные дJIя медицинских исследова-

ний на базе хроматогрфа кХро-
матэк-Криста:ш 5000>, регистра-
ционньй номер СИ в ФИФ 58954-

14

Титратор влаги по Карлу Фишеру
автоматические серииТitrаtiоп

Compact, модели С2OlС30, реги-
стациоЕньй номер СИ в ФИФ

40628_09

Титратор кулопометрический, работаlо-
щий по методу К. Фишера, с кулонометри-

ческой ячейкой, снабжённой полупроница-

емой мембраной из прессованного стекJIа

(кдвухкомпонентная ячейка>), встроенной

магнитной меша;rкой, детектором - двой-

ным платиновым электодом, с диалазо-

ном измерений 0,01-100 мг и пределом до-

пускаемой относительной погрешности
+зуо.

Ареометры общего назЕачения типа, диа-

пазоIl измерения плотности от 700 до 1840

кг/м3, предел допускаемой абсолютной по-

грешности не более + 3 кг/мЗ.

Стмдартньй образец состава: водород в

aвоте, с диапазоном значений молярной

доли водорода от 0,003 до 0,2 %.

Стандартньй образеч массовой

концентрации воды в органиче-

ской жидкости (MT-HWS-I.0)
гсо 9233-2008

Стандартньй образец воды в органической

жидкости, с массовой концентрацией воды

1мг/г.

гост р 51673_2000, 99,994 %Водород газообразньй чистьй, 2 сорт.

Термометр сопротивления эталон-

ньй ЭТС-100М, исполнение ЭТС-
1 00М2, регистрационный номер

СИ в ФИФ 70903-18

Термометры сопротивления эталоIlЕые, со-

ответств}.ющие трбованиям к этilлонlш,t не

ниже 3 разряла по ГОСТ 8.558-2009, в диа-

пalзоне зЕачений температуры жидких и га-

зообразньп< сред от минус 196 до
4|9,52'| "С: нестабильность поддерждrия

температ}?ы: +0,02 'С.

Термостаты переливные прецизи-

онные ТПП-1, мод. ТПП-1,0 и

ТПП-1.2, реrистрационньй номер

СИ в ФИФ зз744-0'7

9.1 Опреле-

ление метро-

логических
харaктери-

стик

Термостаты переливIlые прецизиоIlные для

воспроизведения температуры в диЕшазоItе

от мшlус 75 до 300 ОС, нестабильность

поддержания темпераryры +0,0l ОС, нерав-

Еомерность в рабочем пространстве +0,01
ос.

Лабораторньй хроматограф с плalп{енно-

ионизационным детектором (ПИД), детек-

тором по теплопроводности (,ЩТП) и мета-

натором, с относительным среднее квадра-

тическим отклонением вьD(одного сигнала

хроматографа не более 0,5 7о и пределом

детектироваIlия по пропану не более

2 , 
1 0-9 г/смз .

Ареометры общего назначепия

типа AOH- l , регистрационньй но-

мер СИ в 9298-0б

Стандартный образеч cocT.lBa ис-

кусственной газовой смеси (УВ-
м_1) гсо 10540_2014

5
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Jсенuе mабл Ns2
32l

Повер ка датчика МНТ410 с демонтажом (в лаборатории)

Преобразователь сигнатов ТС и

ТП прчизионный ТЕРКОН. реги-
страчионный номер СИ в ФИФ
2з245-08

Преобразователь сигналов дш измерения

сигналов термопреобразователей сопротив-

ления и термоэлектрических преобрд}ова-

телей и вычисления значений температуры

на основании пол}лlенньж результатов из-

мерений. Диапазон измерений сопротивле-

ния от 0,01 ло l000 Ом с пределом допуска-
емой абсоrпотной основной погрешности

+[0,0005+3.10{R] ом
Методика измерений объёмной

доли комповентов в газовьrх экс-

тракIах проб трансформаторного

масла' хроматографическим мего-

дом, Ns МИ 242lЗ-2016 (приложе-

ние Б), свилетельство Ns 785КА-
(0l,00250)-20l б от 8 авryста

20lб г,, ФР.1.31.20l6.2458l

Методика измерений объёмной доли водо-

рода в г{вовьп< экстактах проб цшrсфор-
маторЕого масла, хроматографическим ме-

тодом.,Щиапазон измерний объёмной

доJш водорода от 0,0005 до 2,0 %l)

Мстодика измерний массовой
(объёмной) доли во.щI в пробж
трансформаторного масла. Мето-

дика Ns 24212-14 (приложение В),

свидетельство Jф 57'7/206-

(01.00250)-20l4 от 20 окгября 2014

г., ФР.1,3 1.20l4.1 8742

Метод{ка измерний массовой (объёмной)

доли воды в пробах трансформаторного

масла. ,Щиапазон измерений массовой доли

воды от 2,0 до 200 мг/кг. 2)

Поверочный образец масла, приго-

товленный в соответствии с мето-

дикой прпготовленrlя поверочного

образча масла, приведённой в при-

ложении А, пlъкт А.2.

9.1 Опрле-
ление мет-
рологиче-

скlIх харaж-
теристик

Поверо.шые образцы мaюла - раствор водо-

рода (диапазон объёмной доли водорода от

0,003 до 0,| %) u воды (диапазон массовой

доли воды от 2 до l00 мrпr-l (мг/кг) в чи-

стом тршrсформаторном масле,

Прочелура приготовлепия обрiвцов масла

прописана в приложении А, пlъкг А.2, а

процедура измерения ю( метрологических

характеристик прописIlны в приложенил(

БиВ.
Поверка датчика МНТ410 без демонтажа (на месте эксплуатации)

Прбы трансформаторного масла с

места устllновки дат.мка MHT4IO
на объекге эксплуатации, отобран-

ные в соотвfiствии с методикой

отбор4 привелёнпой в приложе-

нии А, пlпкт А.1 .

Пробы трансформаторного масла с места

установки датчика МНТ410 на объекте

эксплуатации. Прошелура обора проб

масла прописана в приложении А, пункт
А.1, а процедура измерения их метологи-
ческих характеристик прописаны в прило-

жепил< Б и В.

9.2 Опреде-
ление мет-
рологиче-
скпх хар:ж-
теристик

6
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нuе паблu ы N92.
з21

Поверка дат"пка MHT4l0 без демонтажа (на месте экспrгуатации)
Комплексы zшпаратно-прогрarмм-

Еые для медицинских исследова-

ний на базе хроматографа <Хро-

матэк-Криста.lш 5000>, регистра-
ционный номер СИ в ФИФ 58954-

14

Лабораторньй хроматограф с пламенно-

ионизационным детектором (ПИД), детек-

тором по теплопроводности (.ЩТП) и мета-

натором, с относительным среднее кваJIра-

тическим откJIонением вьD(одного сигнала

хроматографа не более 0,5 7о и пределом

детекгирования по проп:шу не более

2, l 0'9 г/смЗ;

Титратор влtги по Карлу Фишеру

автоматические серии Titration

Compact, модели С2OlС30, реги-
стационньй номер СИ в ФИФ
40б28_09

Стандартньй образеч состава ис-

кусственной газовой смеси

(yB_M-l) гсо 10540_2014

Шпричы-пробооборники
KELCHROM-G>

Шпричьгпробоотборники трансформатор-

ного масла, вместимостью l00 см]
Станлартньй образеч массовой

копцентрации воды в оргarниче-

ской жидкости (MT-HWS-I.0)
гсо 9233_2008

Стандартньй образеч воды в оргшrической

жидкости, с массовой концентацией воды

1мг/г.

мgтодика измерений объёмной

доли компонентов в газовых экс-

Tp.rKTax проб трансформаторного

масл4 хроматографическим мето-

дом, Ng МИ 242lЗ-20lб (приложе-

ние Б), свидетеrьство Ns 785/КА-
(01.00250)-20lб от 8 авryста

20lб г., ФР.1.31.20l6.2458l

МЕтодика измерений объёмной доли водо-

рода в газовьп экстzlкт:ц проб трансфор-

маторного масл4 хроматографическим ме-

тодом. Диапазон измерений объёмной

доли водорода от 0,0005 до 2,О Уо1|

Мgтодика измерний массовой

(объёмной) доли во,ФI в пробах

трансформаторного масла. Мето-

дика Ng 24212-|4 (лриложение В),

свидетельство N9 57'71206-

(01.00250)-20l4 от 20 окгября 2014

г., ФР.1.3 1.20l4. l 8742

Мgгодика измерний массовой (объёмной)

доли воды в пробах трансформаторного

масла, .Щиапазон измерений массовой доли

воды от 2,0 до 200 мг/кг. 2)

9.2 Опреде-
ление мет-

рологиче-
ских харак-
теристик

ий и показатели mчности из ний по МИ 24213-2016:l) изм

,7

Титратор кулономеlрический, работаю-

щий по методу К. Фишера, с кулонометри-

ческой ячейкой, снабжённой полупроница-

емой мембраной из прессованного стекJIа

(кдвухкомпонентная ячейка>), встроенной

магнитвой мешшrкой, детектором - двой-

ным платиновым электродом, с диапазо-

ном измерений 0,01-100 мг и пределом до-

пускаемой относительной пофешности
+ 3 о/о|

Станлартньй образец состава: водород в

азоте, с диапазоном зпачений молярной

доли водорода от 0,003 до 0,2 %
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4.2 .Щопускается применепие друп{х средств поверки, допущеЕньD( к применению в ycTllнoB-

ленном порядке и имеюццх характеристики не хrже указапньD(. Все средства должны бьrгь пове-

рены, а ГСО иметь деЙствующие пaюпорта.

4.3 .щопускается прводить поверку с использовllнием друп,lх методик измерений, аттесто-

BllHHbD( в устllновленном порядке и имеющих мЕтрологические характеристики не ху]ке указан_

ньж в табJшце 2.

5. Требования ýс.ловпя) по обеспечепию безопасноgгп проведения поверкll

5.1 При провелении поверки должны бьrгь вьшолнеЕы след},ющие требования:

- помещение лаборатории должно бьггь оборудовано приточно-вытяжноЙ вентиляциеЙ;

- в помещенИи лаборатории Или на месте экСпJryатации датIик MHT4I 0 запрещается поль-

зоваться открытым огнём и курить;

- требовшtия безопасности дол)кны соответствовать технической док},ь,rентации изготови_

теля на датчик MHT4IO.
5.2 При работе с rшстыми гапап,и и газовыми смесями в баллонах под давлением необхо-

димо собrподать Федеральrтые нормы и прtlвила в области промьпшltенной безопасности <Правила

прмьrrпленной безопаспости при использовllнии оборудования, работающего под избыточньпr{

д:влением>, угверждённые приказоМ Федера.пьной службы по экологическому, технологиче_

скому и атомному надзору от 15,12.2020 г. Nр 536,

б. Внешпий осмотр
При внешнем осмоте устанавливalют:
- соответствие внешнего вида датчика МНТ41 0 описанию типа;

- проверку нllJшIшя знака угверждения типа в месте, указalнном в описание типа на дат-

чик МНТ410;

- контроJIь собrподения требований по защите дагшка MHT4IO от несaнкционирован-

ного доступа' }тазанных в описапии типа.

- отсугствие внешншх механических повре)lценпй (царапин, вмятин и др.), влияюцлх на

работоспособность даттлка МНТ4 l 0;

- прllвильIlость устlшовки прибора согласно указalнпям техпической документации;

- соответствие комплектации дагшка MHT4IO, согласно технической докр{ентации на

него;

8

Расширенная неопределённость
(при коэффициенте охватц рав-

'),96ном 2 U
.Щиапазон измерений объёмной

доли компонентов (Y), Yо
наименование

компонента

0,з.уот 0,0005 до 0,005
0 06. r + 0,00l20св. 0 005 доВодород (Hz)

'/ - соответсгвует границам суммарной абсолютной погрешности t 
^ 

при доверительно й вероят-

ности 0 95

Относительная расширеннi}я неопределенность U (W)* ре,
зультата измерения, (при коэффициеrrте охвата, раьном 2), О%

Массовая доля воды, 7,
млн-l (ppm, мг/кг)Ns

z5l от 2,0 до 5
15св. 5 до l02
Izсв. l0 до 50
l0св. 50 до 2004

"/- соотвегствует границiлм суttмарной абсолютной погрешности t 
^ 

при довершельно

Примечание-Значениеотносrт€льнойрасшшреннойнеопределенностиизмерений

й вероятности 0,95
объёмной доли

воды численно но [Л для значения I вычисленного исходя из И

2) .Щиапазон изм ний по МИ 242/2-|4:и показатели точности изм

з
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- четкость и соответствие маркировки датчика Мнт410 технической док}ъ,tентации на

Еего;

- исправЕость средств упрЕlвлеЕия, насцойки и коррекции.

Примечание-ПроверкукомплекгациидатчикаМНТ4l0проводяттолькоприпервичнойПО-
верке.

Считают, что датчик МНТ410 вьцержм проверку по пункту б.l, если он соответствуют пе-

речисленным вьппе требованиям.

7. Подготовка к поверке п опробование датчиков

7.1 При подготовке к поверке необходимо провести следующие операции:

- вьшолнитъ мероприятия по обеспечению условий безопасности;

- подготовить к работе средства поверки в соответствии с требованиями их экспJryатаци-

онной док}ъцентации;

- обеспечить условия проведения поверки согласно пункту 2 настоящей мЕтодики поверки

и зафиксировать условия поверки в протоколе поверки;

- ознакомиться с экспJryатационной докрлентацией на датчик МНТ410, описанием про-

грilп{много обеспечения и настоящей методикой поверки;

- проверить, что датIIик МНТ410 подготовлен к работе согласно }тarзаЕиям техническоЙ

ДОКУIl{еНТаЦИИ.

7.2 Опробовашпе датчпка МНТ410 с демоптдr.(ом (в лаборатории)

7.2.1 При опробокlнии дат.шка МНТ410 в лаборатории проверпот рабоry светодиодньD( ин-

дикаторов состояния.

Подсоединяют датчик MHT4I0 к контуру пода.ш образца масла и подкJlючzlют к электриче-

скому питанию.

Считают, что датчик МНТ410 вьцерж{rл проверку по л.7 .2.1, если один из светодиодов все-

гда горит (устойчиво или мигает).

7.3 Опробовапие датчшка MHT4IO без демоптаlка (на месте экспл5lатачии)

7.3.1 При опробовшlии датчика MHT4l0 на месте экспJryатaщии проверяют стабильность

текущих показаний датчика МНТ410. Если показания объёмной или массовой доли компоЕентов

не имеют монотонно убьвающий или возрастаощий характер, то в протоколе фиксир},ют не ме-

нее дв}х последню( последовательно поJrrlенньD( значений объёмной доли водорода (rrr") и мас-

совой доли волы ( Ип,о ), выр.DкенньD( в млн-l или в % (1 млн-l Фрm) = l0r %).

7.3.2 Сц.rтают, что дат.Iик вьцержал проверку, если соблюдается неравенства l и 3.

lyi" _ yi,| < 1,5 , A(yH':.n ), (l )

где rn'|""- срелнее арифметическое значение объёмной доли водорода, рассчитalнное из двух те-

кущих покalзalний датчика МНТ410, млн-l ялл вYо, по формуле

-.о,"", _ Yir*Y'n,yi:,,- _ _з 2----А. (2 )

д({:,'" ) - значение абсоrпотной погрешности датамка MHT4I0, рассчитанное дJuI среднего

значения объёмной доли водорода, млн-I или в ОZ;

|wi.o -Wfr.о| < 1,5.A(ty;:;"), (3)

где tv"'jo'",- срелпее арифметическое значение массовоЙ доли воды, рассчитllнное из двух теку-

щих показаний даттrка MHT4l0, млн-l (мг/кг) по формуле
ll,ср,зн, _ W],o+Wfi,o , (4)

9
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д(}у;5") - значение абсолютной погрешности дагIика MHT4IO, рассIштанное дJIя среднего

значепия массовой доли воды показаний дат.шка MHT4!Q, выраженное в млн-l (мг/кг).

7.3.3 В сrгrlае, есJш условия неравенств 1 и 3 не собJподаются, спимalют допоJIяительные

показания до пол}чения двух последоватеJьньD( значений объёмной доли водорода и/или массо-

вой доли воды в масле, удовлgгворяющих нормативу, но не более десяти.

7.3.4 При положительньD( резуJIьтатlж проверки стабильности покд}аний поверитель (или

оператор под контолем поверитеJuI) обирает прбы масла (не менее 5 прб) согласно методике

обора приведённой в п А.1 приложения А, для последующего анаJIиза, Отобранные пробы до-

ставJUIются в лабораторию, аккредитованную па проведение ана.llиза траrrсформаторного масла.

в слуrае, есJш при прведении поверки Еа месте эксплуатации показания даттмка мнт410

менее нижней границы диaшar:}оЕа измерений, указапного в описании типа датчика МНТ410, то

поверка на месте эксшryатации прекрдцarется. ,щальнейшая поверка возможна только с демонта,

жем в лаборатории.

Вниманпе. дна.ltиз проб масла в удалённой лаборатории долкен быгь проведён в течение не

более 5 дпей после отбора.

Е. Проверка проц)аммцого обеспечепия

E.l Датчик MHT4IO имееr встроенное прогрtlммЕое обеспечение ТSF firmwше MHT4IO И

автономное прогр.lммное обеспечение PuTTY Теrmiпаl Application (ПО РuТТD. Для соединения

да1.шка MHT4I0 с ПК через служебньй порт испоJIьзуется сервисный USB кабель Vaisala, Опи-

сапие прцедуры подкJIючения черз служебный порт приведено в рд}деле 7.1 руководства по

эксплуатации датчика МНТ4 1 0.

8.2 Перед проверкой следует ввесм символ <сr>, чтобы о,плстить буфер команд. Комдtды

можно вводить в верхнем иJIи нюrcIем регистре. Обозначение <cr> относится к символУ УпраВле-

ЕItя возвратом каретки, который можно отправить из приложения терминма нФкав на кJIalвишу

Епtеr на клавиатуре.

8.3 .Д.пя полуrения общесистемной информации о датшке веобходлмо открыть приложе-

ние PuTTY и в диалоговом окне (рисунок l) ввести комшцу к?>

Р сомз - гчтп tr х

s
в
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U

}rт410 / 1.2. о
еriаl пuофег
atch пчпьеr
епsог пчmьеr
епsог mоdе'l
гdеr code
al, date
a'l. info
pti пе
ota'l t,i Фр

sег,t'еI ode
BaUdPo5
Sег

ut ,i пtегчаl
а1 del ау

R5o4017 2
R4 з 5 з217
R4 5а(юоо
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2о191212
vai 5аl а

24d о1: 5з:10
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Рисунок l - .Щиалоговое окно РчТТY
8.4 Опрделение соответствrtя прогрllммного обеспечения проводят по номеру версии

встроенного По.

l0
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s.5 определение версии встроенного прогрaммного обеспечения с помощью PuTTY

Теrmiпаl дррliсаtiоп, устalновленного на ПК. Для просмоца информации необходимо в диалого_

вом окне приложения PuTTY указать командУ (system) или <vers>. При вводе кома}tды (system))

открывается диalлоговое окно - рисунок 2.

Рисунок 3 - Команда (systemD

8.7 Считают, дат.шк МНТ410 выдержал проверку по п. 8, если идентификациошlые дап-

ные программного обеспечения соответствуют индикационным данным приведённьпr в таб-

лице 3.

Таблица 3 - Илентификационные данные програJvмного обеспечения датчика Мнт41 0

9. Опреле,тенпе метрологических характерпстик

9.1 Поверка датчика МНТ410 с демонтажом (в лаборатории)

9,1 .1 п тчика

в масле проводlт в следчющем поDЕIке:

l) Приготавшлв:lют,ща поверочньD( образча в трансформаторном масле с значением объём-

ной доли водорода в диапtвонах, приведённьп< в таблице 4.

,yrtФ<cr>

ay.t_
Dtvice ý.!Е
copyt iEbt
s на!Е
sп daa.
sп чеtsi,оп
os verlion

нlт410
coPyEighE (с} v.ira}a oyj 2015. Д1l ri9hЕ5 rез€rчсd,
tяP!l0
201ý_05-05
1.0.0
Tsý ],.0

Пример:

олхсан|€схнtаl(сrс

Пока]ать версиа п роrрл.мl.оrо обеспеч€нNяvalr<cr>

Номер версии (ид€нтификационный номер) ПО

Пример:

v.s. gят110 / r.0.0

опrсаняе

Идентификационные д.lнные (признаки) Значения

Идентификачионное наименование ПО MHT4l0

Номер версии (илентификационньй номер) ПО не ниже l .2.0

ll

Рисунок 2 - Команда (system)

8.б При вводе команды (чеrS) открывается диztлоговое окно - рисlнок 3,

покззать информацию о микроf|роf раммном fuiечении-

caaHr-aKCrac
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таблица 4 - .щиапазоны объёмной доли водорода в поверочньж образчах при поверке.

наименование
компонента

,Щиапазон объёмной доли водорола I', 7о

Поверочвьй образеu масла JllЪ 1 Поверочньй образеш масла Nч2

Волорол (Hz) от 0,0030 - 0,0l5 включ. от 0,020 - 0,15 включ.

Примечания:
l , На основаниИ письменною заЯвJrениJI ыIадельца датчика МНТ410 при проведении периодической

поверки допускается использовать один поверчный образец с объёмной долей водорода в масле, близкой

к последним рабочим показаниям датчика MHT4l0.
2. Доrryскается использовать общий поверочный образеч волорода и воды в масле. ,Щиапазоны объ-

ёмной доли водорода и массовой доли 8оды в поверочных образцах масла представлены в таблице

Поверочный образеu
масла Nр1

Поверочный образеч
масла Ns2

Диапазон объёмной доли водорода )', О/о от 0,0030 - 0,0l 5 включ, от 0,020 - 0,15 включ.

.Щиапазон массовой доли воды И млн-l (мг/кг) от2-30вкл.

Поверо.пrые обр }цы масла приготalвливают в соответствии с рекомендациями рд 34.46.303-

89 или методикой, приведённой в п.А.2 приложеЕия А к данной МП.

2) Подсоединяют дагшк МНТ410 к контуру подачи образца маслц обеспец,rвающему по-

стоянство содержания га}а и воды в мaюле. Заполняют контур подачи образца масла поверочным

образцом масла Nэ 1, зонл дат.*lка МНТ410 должен бьrгь погружен в трaшсформаторное масло на

протяжении всей поверки. Датчик MHT4IO подкпочаот к элеюрическому питalнию.

3) После вьп<ода датчик MHT4IO на рабочий рФIшм с помощью ПО PuTTY дат,чика МНТ410

фиксируют в протоколе поверки не менее дссяти последовательньD( показаний объёмной Доли во-

дорода в тансформаторном масле (Гf, ), выраженные в О/о или мJIн-|. Показания объёмноЙ доли

водорода не должны иметь монотонно убьвающий или возрастающий характер.

4) fuя 2_х последних показаний объёмпой доли водорода из 10 зафиксированньп рассчиты-
вают значение абсолютной погрешности по формуле

lуft._уЁ:,| = b(Yft.), (5)

где I?|"- rnur"nne объёмной доли водорода в поверочном образче, млн-l или в %о;

^(r;;" 
) - значение абсоrпотпой поцрешности датчика МНТ410, рассчитанное по формулам

таблицы 5 дrrя аттестовдrного значениJI объёмной доли водорода в поверочном образце масла,

вырФкенное в %о или млн-l;

п - tшсло единFIньD( измерений, например, 9 или 10.

П р и м е ч а н и е - Время выхода датчика МНТ4 l 0 на рабочий режим не доJIrкно првышать б часов.

Таблица 5

наименование

компонента
,Щиапазон измерений объёмной

доли, млн-l фрm)

Пределы допускаемой абсолют-

ной погрешностu, + Ь(Y), %

Волорол (Hz)
от 30 до 50 включ. 0,б r

св. 50 до 2000 включ.

от 50 - l 00 вк.п,

0,14 r + 0,002з

где )/- объёмная доля, О%

За абсоrпотяую погрешность дат.шка пршlимчlют мaжсим{lльное по модулю значение

A(Y'f,*), рассчитанное по формуле (5).

4) Повторяют действия по п,п. 2) - 4) дrя повероIшого образца масла N9 2.

5) С.п.rтают, что датIшк вьцержал проверку по п. 9.1.1, если соблюдаЕтся неравенство

^(Yц*) 
< 

^(yli:"), 
(6)

|2
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Примечание-.Щоrryскаегсяопределениеабсолютнойпогрешностидатчикаизмеренияобъёмной

доли водорода в масле совмецать с опробованием (п.7.1 данной МП).

9.1 .2 определе ние абсолютной погDешности в измерения массовой доли водыв
масле проводIт в следyющем порядке:

l) Приготавливalют два поверочltьD( образча в трансформаторном масле с масСОВоЙ долеЙ

воды в диzшазонах, приведённьп< в таблице 6.

таблица б - Диaшазоны массовой доли воды в повероIшьп< образцах масла при поверке.

наименование ком-
понента

.Щиапазон массовой доли воды И, млн-I (мг/кг)

Поверочный образеч масла N93 Поверочный образеш масла N94

от2-30вкл. от 50 - 100 вкл.

примечание-наоснованииписьменногозаявJIениявладельцадатчикамнт4l0припроведении
периодической поверки доrrускается использовать один поверочный образеu масла с массовой долей воды

в масле, близкой к последним рабочим показаниям датчика MHT4l0.

поверочные образцы масла приготавливают в соотв9тствии с методикой, приведённой в

п, А.2.3 приложения А к даIrной МП.
2) ПодсоединЯот датtшк мнт41 0 к контуру подачи образца масла. Заполняют конт}? по-

даIш масла поверочным образцом масла N9 3, зонд датщ1ка МНТ410 должен быгь погружен в

тршrсформаторЕое масло на протяжении всей поверки. [ат.п,lк MHT4I0 подктпочают к электри-

ческому питалию.

3) После вьD(ода датчика МНТ410 на рабочий режим с помощью По PuTTY дат.мка

MHT4I0 фиксируют в протоколе поверки не меЕее десяти последовательньгх показаний массовой

доли воды в трансформаторном масле (tv,i.o ) выраженньD( в млн-l (мг/кг). Показания массовой

доли воды в трансформаторном масле не должны иметь монотонно убьвающий иJIи возрастаю-

щий характер.

4) Дsп 2-х последних покдlапий массовой доли воды из 10 зафиксированньtх рассчитываюТ

значение абсолютной погрешности по формуле

1,1tl." - wl":ol = А(I4lйо ), (7)

гле И,ij,] - значение массовой доли воды в поверочном образче, млн-l (мг/кг);

. /,.,""" \

^(и,i,"j,l 
- значение абсолютной погрешности дат.шка мнт410, рассчитанное по формулам

таблицы 7 дrя атгестованного значения массовой доли воды в повероtшом образце масла, выра-

женное в млн-l (мг/кг).

Примечание-ВремявыходадатчикаМНТ4l0нарабочийрежимнедоJDкнопрвышатьбчаСОВ.
Таблица 7

.Щиапазон значения массовой доли, млн-l (мг/кг)
Пределы допускаемой абсолпотной

по.р",oпости * Д(И)

от2до5вrcшоч. 0,5 Y
св. 5 до l0 вктпоч.

св. 10 до 50 включ. 0,25 W

св. 50 до 90 включ. 0,20 W

св. 90 до l00 включ. 0,3 W

где И- массовой доrrя, млн-l ( мг/кг)

5) Повторяют действия подпунктов D - Ц дllя повероIшого образца масла Jф 4.

б) С.штаlот, что датlIик вьцержал проверку по п. 9,1,2, если соб:подается неравенство

lз

Вода

0,з rr



Хо-Хв
бх l00 (9)хо

где Х0 - ср€днее значеЕие параметра вьD(одного сигн:лла (объёмная доJIя водорода или массовая

доля воды или температ}?а трансформаторного масла) в первой серlли измерений;

l1
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л@ilfl < ^(t4l,ш), 
(8)

Примечание-.Щоrryскаетсяопределениеабсолrогнойпогрешностидатчиковизмерениямассовой

доли воды в масле совмещать с опробованием (п.7.1 ланной МП),

9.1,3 определение абсо.lпотпой погоешности датчика температлты

9.1.3.1 Измерения проводят в Ilяти контрольньD( точках равномерно распределенных по диа-

пазону измерений температуры. Показания датчика MHT4IO фиксируются с помощью прогрilмм-

ного обеспечения PuTTY Тегmiпаl Application (ПО PuTTY),

9.1.3.2 Эталонный термометр и зонд температуры поверяемого датчика помещают в термо-

стат, фиксируют значения после установки показаний. После установки покaваний одновре-

менносчитываютпоказаItияэталоЕноготермометраипоВеряемогодагПкапоследовательноВо
всех контрольньD( точках температуры, перекJIючением термостата в соответствующий режим,

Результаты измерений запосятся в протокол.

9.1.4 опDеделение относительного изменения вьD{одlого сигнала за 8 часов непреDыэной

Dаботы

9. l .4.1 Опрлеление относитеJIьного изменения вьD(одного сигнала (объёмная доJш водорода

и массовшl доJIя воды) за 8 часов непрерывноЙ работы датчика MHT4IO, проводят в стalндартном

автоматическом режиме с использомflием стalндартньD( образчов N2 и Nя4,

Опрделение относЕтеJъного измененrlя вьD(одlого сигна;lа (температ}ры масла) за 8 часов

непрерьrвной работы датчика MHT4I0, проволят в стalндартном llвтоматическом режиме. Измере-

ния проводят в двух контольньD( точк:lх диaшазона измерениЙ температуры: минус 40,00ОС и

l20,00,c.

Примечания:
l. На основаниИ письменного заяВJlения вJIадельца датчика MHT4l0 при проведении периодической

поверки догryскается не проводить определение относительного изменения вьD(одного сигнма за 8 часов

непрерывной работы датчика MHT4l0.
2. На основании письменною заявления владельца датчика M[IT4l0 при проведении периодической

поверки допускается использовать один поверочный образеч масла с объёмной долей водорода и с массо-

вой долей воды в масле, близкой к последним рабочим покiваниям датчика MHT4IO,

3. ,щогryскачгся использовать общий поверчный образец водорода и воды в масле,

4. На основании письменного заявJIения вJrадельца датчика MIIT4l0 при проведении периодической

поверки допускается проводить опредеJrение относительного изменения выходного сигнала за 8 часов

(темпераryры масла) в одной любой коrпрольной точке диапазона измерений темпераryры.

9.1.4.2 ЧерЗ 8 часов после определения абсолютной погрешности датчика измерния объ-

емной доли водорода в масле (п. 9.1.1 данной МП), датчика измерения массовой доли во,Фl

(п. 9.1.2 данной МП) и датlшка измерения температуры масла (п.9.1.3 ланной МП) регистрирlтот

не менее двух последовательньD( показанrй объёмной доJIи водорда массоВоЙ дОлИ ВОДЫ И ТеМ-

пературы. относительное изменение вьD(одlогО сигнала за 8 часов непрерывноЙ работы датцrка

МНТ410 р.юсlмтывают по формуле
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Х, _ срелнее значение парaметра вьD(одного сигпала (объёмная доля водорода или массоВая

доJlя воды или температура тtшсформаторного масла) во второй серии измер€ний.

9.1 .4.3 Считают, что датшк выдержал проверку, есJIи пол)ценное значение относительного

изменеIlия выходlого сигнаJIа за 8 часов пепрерывной работы датчика МНТ410 пе превышает

значения 20 о%.

9.2 Поверкд датчпка МНТ410 без демонтlэlса (па месте эксплуатачпп)

9.2.1 определен ие абсолютной погDешности тчика измеDения объёмной оли волоDода в

mавсфоомато ном масле пDовошIт в сл шем поDя:Iке

1) В лаборатории прводят ана.гtиз отобранньн проб масла по п. 7.3 настоящей методики и

расчет значения объёмной доли водорода в тансформаторном масле по методике измерений МИ

242lЗ-20lб (Свидетельство n 
'g5Лl-(01.00250)-20lб 

от 8 авryста 2016 г, ФР.1,31.20l6.24581),

приведенной в приложении Б.

2) С.штают, что датчик МНТ410 выдержал проверку по п. 9,2.1, если собrподается неравен-

ство

lyo,-yil"|< ^(rй), 
(9)

где Гя: - значение объёмной доли водорда в масле, определенпое по показаниям даттшка

MHT4IO (см. п. 7.3 настоящей мgгодики), выраженное в О/о;

)'r], - значение объёмной доли водорода в масле, определенное по методике измерепий

МИ 24213-2016, выраженное в 7о;

A(Yfr.)- значение абсоrпотной погр€шuости датцrка МНТ410, рассtшт.шное по формулам

таблицы 5 для атгестованного значения объёмной доJIи водорода в масле (определенное по метО-

дике измерений МИ 242lЗ-20|6), выраженное в 7о.

9.2.2 оп е абсо:потной погDешности -хатtIика измеDения массо вой доли воды в

mансфоомато ом масл е пDовошIт в сл мпо Dяпке:

1) В лаборатории проводят измерение массовой доли воды в лвух отобранных пробах масла

по п. 7.3 настоящей методики по методике измерний Ns 24212,14 (Свидетельство Ng 57'l /206-

(01.00250)-2014 от 20 окгября 2014 г., ФР.1.3l .20l.4,|8742), привелённой в приложении В.

2) Считают, что датчик МНТ410 вьцержа.п проверку по п. 9.2,2, если собrподается неравеп-

ство

lw""o -wfr.ol< b(wfr,d, (10)

rде WH,o - значение массовой доли воды, определенное датчиком MHT4IQ (см. п. 7.3 настояцей

методики), выраженное в млн-l;

lУЁ.о - значение массовоЙ доли воды в масле, определенное по методике измерний

Ng 242/2-14, выраженное в млн-l;

a(wrfro) - значепие абсолотной погрешности датIшка мнт410, рассчитшlное по формулам

таблицы 7 для аттестованного значения массовой доли воды в масле (определенное по методике

измерний Ne 24212-14), выра]кенное в млп-l.

l0. Подтверrrсденпе соответствия датчпка мнт410 метрологшческвм требованпям

.Щат.шк МНТ410 соответствует метологическим требованияrr, если абсоJIютнаJ| погреш-

ность измерений объёмной доли водорода, бсолютная погрешность измерений массовой доли

l5
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воды в тансформаторном масле и абсолютпм погрешность измерений температуры трансформа-

торIrого масл4 поJIучевные при поверке (п.9 дшной МП), не превышает пределов допускаемьп
погрешностей, }казанньD( в описании типа.

1l. Оформленперезультатовповерки
11.1 При проведении поверки состalвJulется пртокол результатов измерний по форме,

устаповленной в организшIии, проводящей проверку.

l1.2 .Щатчик МНТ410, прошелший с положительными результат{ми все оперiции проверки,

признают годным к применению и оформляют в соответствии с Приказом Минпромторга РОССИИ

от 3l июля 2020 J,,l!25l0 <об угверждении порядка проведеншI поверки средств измерений, требо-

ваний к знarку поверки и содержitнию свидетельства о поверке) или в соответСтвии С пОРЯJКОМ,

действlтощим на момент проведения поверки.

l l .3 При отицательньD( результатzrх поверки эксплуатацию датчика МНТ4 l 0 запрещают и

оформляют результаты в соответствии с порядком, действующим на момент проведения поВерКи.

l 1.4 Сведения о результатФ( поверки дат.д.rка MHT4I 0 передают в Федера.rьный информа-

циоrпrый фонд по обеспечению единства измерений в соотвgтствии с Приказом Минпромторга

России от 28.08.2020 г. 290б <Об уIверждении порядка создчlния и ведения Фелермьного инфор-

мационного фонла по обеспечению единства измерний, передаIш сведений в него и внесения из-

менений в данные сведения, предостllвления содержащихся в нем докуIr{ентов и сведений)

11.5 Знак поверки дат.шка MHT4IO наносится ва свидетельство о поверке в случае его

оформления.

lб
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Приложение А
(обязательное)

A.l Методпкr отбора проб трансформаторного мдсJrа

A.1.1 ffiор образца трансформаторного масла следует проводить с соблюдением положе-

ний метод.lки РД 34.4б.303-89.

A.1.2 ffiор образца масла должен осуществJIяться из штуIера на баке трансформатора, рас-
полоr(енного мilксимально близко к месry устalновки датrшка MHT4l0. Маслооборный штуцер

должен быгь очищен от загрязнений, ржавrшны, пыли и т.п. Перел отбором пробы шryчер и

трубку следует промытъ прод}ктом в количестве не менее двукратного объёма отбираемой пробы.

А.1 .3 В качестве пробооборника трансформаторного масла используют стеклянньй шприц

с трехходовым краном типа (ELCHROMD вместимостью от 20 до l00 см], представленный на

рис}нке А.1 . .Щопускается использовать только сухие и чистые пробоотборники

А.1.4Перел зtшоJIнением пробоотборник следует прмыть мllслом не менее тех рarз и во

время обора пробы необходлмо следить, чтобы в пробооборник не попал воздух. После отбора

пробы пробооборЕик следует насухо обтереть, провести его маркировку и подготовить сопрово-

дительную докумеЕгацию.

А.1 .5 Пробы масла следует перевозить в специальньD( контейнерах в горизоЕтаJьном поло-

жении иJш вертикально зtгJгушками вниз. При трllнспортировке необходимо избегать сильной

вибрачии и тряски, резких перепадов температур и попад:lпия света на пробы масла. Пробы масла

следует хрzlнить при комнатной температуре в защиIценном от света месте не более 5 сугок.

Рисунок А.1 - Прбоотборник трансформаторного масла типа KELCHROM> с трехходовым

KptlHoM.

Внимание. Не доrrускать образования пузырька газа в шпрпце!

1,7
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А.2 Методика прпготощIения поверочного образца масла

Поверо.шые образцы масла, необходимые для проведения поверки датrшка МНТ410 в лабо-

ратория(, предстllвJIяют собой раствор водорода и воды в чистом трансформаторном масле.

А.2.1 Приготов,llение образца маслд с зlданным содержаппем растворенного водорода.

Приготовление масла с задllнным содержанием растворенного водорода вкJIючает следую-

щие процедуры:

-подготовка tшстого тршtсформаторного масла к процессу насыщения газом;

-насыщеЕие,грансформаторного масла газом;

-определение объемной доли растворенного в масле водорода.

A.2.1.1 Подготовка Iшстого тансформаторного масла к процессу насыщения гд}ом

Подготовку трапсформаторного масла к процессу насьпцения ге}ом проводят в случае необ-

ходимости (при длительном хрalнении при контакте с возлухом) методом вакурrирования с ис-

пользовапием водоструйного Еасоса при температуре масла 40ОС - 50ОС в течение не менее 2 ча-

сов.

А.2.1.2 Насыщение трансформаторного масла г }ом

1) Насыщение масла газом прводят с использокшtием аттестовrrнной газовой смеси (ГСО)

в баллоне под давлением, обеспе,швающей поrryчение раствора газа в масле с требуемым значе-

нием объемной доли.

2) Качественньп1 и коли.lественный состав аттестованной газовой смеси для насыщения

масла газом выбирают в зависимости от диlшазона измерний объемной доли водорода или теку-

щих показдrий дат.шка MHT4I0, а также с )лrетом соотношенrtя исполшуемьD( объемов масла и

газа.

Вьтчисления необходlмого количественного состава газовой смеси прводят, исходя иЗ

уравнения
А,{грал)м = А,. Vд. В,/ГV"(В, + Vд,/V,)], (А.1)

где V" - объем масл4 дмЗ;

Bi - коэффичиент растворимости i-ого газа в масле по РД 34.46.303-89;

Ai. - содержание i-ого газа в газовоЙ фазе, % об;

Vд, - объем пробы газовой смеси, взятой дlя приготовления раствора газов в масле, дм].

3) Насьпцеяие масла г tом проводяг в герметизируемом сосуде вместимостью 10 д{3(l) с

двlшя ryбусами (верхний и нижний) (2) и (3) и горловиной (4), ншlример, склянка по ГОСТ 25336-

82 (исполнение 4 и 5) с принудительным перемешивalпием. Схематично установка насыщения

масла газaми приведена на рисунке А.2

l8
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РисУнокА.2-СхемаУстановкаДляприготоВленияпоВерочногообразЦамасла

l-сосУд;2-верхнийryбУс;3_нижнийryбУс;4.горловина;5-моша.,тка;6_якорьлля
перемешивания; 7 - сифонпая трубка; 8 - металлизированный пакЕт дIя аттестованной газовой

смеси; 9 - керн; 10 - запорный клапан; 1l - сиrшкововая трубка,

4) Устанавливают сосуд (l) на мешалку (5), прелварительно поместив в нее якорь для пере-

мешивания(б).ВверхнийryбУс(3)черезрезиновУюпробкУУстапаВлиВаютсифоннУютрУбкУ(7)'
нижний конец которой должен располilгаться не вьпце 5 см от дlа сосуда,

5) Сосул(l) полностью запоJIняют чистьш тансформаторным маслом,

б) Подсоедлнлот к сосуду (l) мегаллизированньй пакет (8) с 4,5 - 5 дr.r] аттестованной газо-

вой смеси с использовalнием керна (9), соединенного встык с вьD(одом запорного клапдrа (10) па-

кета(8)силиконовойтрУбкой(1l).объемгаза,помещенноГоВпакет'измеряютспомоцьюгазо.
вого счет1мка (или ротаметра и секунломера) при наполнеЕItи его аттестовllнной газовой смесью

из баллона черз натекатеJIь или реддсгор.

7) Черз ниrюlий тубус (З) сосула (l) сликtют 4,0 - 4,5 дм] маслц контролируя объем слива-

емого масла с помощью мерного цилиндра. Одновременно открывllют запорньй клапан (10) на

пакете (8) с гarзовой смесью для подачи ее в сосуд (l) лля насыщения. После слива указalнЕого

объема масла закрыкlют зtшорньй кран нижнего ryбуса (3),

8) Насьппение прводят в течение не меЕее 24 часов,

9) Объем загруженного траrrсформаторного масла и объем атгестовдrной газовой смеси, ис-

поJIьзованIIьD( при приготоыIеIlии поверочного образца, фиксирутот в журнале приготовления по-

верочного масла.

10).Щопускается проводить насыщение масла по мgтодике, приведеяной в Р.Щ 34.46.303,89,

или по друп{м методlкам, обеспечивающим полriение поверочного образuа с требуемьш солер-

жalнием газов в масле.

2
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А2.1 .3 Опрлелепие объемной доли растворенного в мaюле водорода.

1) Пробу масла обир.lют в шприд с техходовым краном фис.А.1) из сосула (l) лля приго-

товления масла через сифонную трубку (7) верхнего тубуса (2). Перел обором пробы на анализ

проводят для промывки пробоотборной rмпии обор не менее 50 см3 масл4 которе угилизируют.

Шприч с пробой закрьвают трехходовым крапом.

2) Опрелеление объемной доли растворенного в масле водорода проводш по методике МИ

242/З-2О16 (Свидетельство }Го 785ЛС\_(01.00250)-20lб от 8 августа 20lб г., ФР.1.31.20lб.2458l),

приведенной в приложении Б.

3) Измеренное значение объемной доли водорода в масле и значение его абсолютной по-

грешности, выршкенные в млн-| или %, фиксирlT от в протоколе.

4) Срок годности приготовленньD( поверочньrх образrrов не более 5 суток при условии хра-

нения в гсрметично закрытю( емкостях при комнатной темперацре в темном месте.

А.2.2 Прпготовлешие поверочного образца маспа с зддrнным (в рабочем диапазоне из-

меренпй) содержаЕшем воды.
При приготовлении поверчного образца масла с зад:lнным содержанием растворнной воды

проводят следующие процед}?ы:

1) Определяют плотность чистого трансформаторного масла и в протоколе фиксирlтот из-

меренное значение плотности мiюла при 20ОС по ГОСТ 3900-85.

2) Прволят определение массовой (объемной) доли воды, содержащеЙся В ИСХОДlОМ ЧИ-

стом тршсформаторном масле, методом к. Фишера по методике измерний Ns 24212-14 (свиде-

тельство Ns 5771206-(01.00250)-2014 от 20 октября 20l4 г., Фр.1,31.2014,18742), привеленной в

приложении В. В протоколе фиксирутот измеренное значение массовой (объемной) доJш воды в

масле и значение его абсо.rпотпой погрешности, вырaDкенные в млн-| или %о.

3) На основапии поJryченньrх даIlньD( рассчитывают массу (объем) воды, необходимыЙ дrя

поJryчения заданного значения массовой (объемной) лоли воды в масле, принимм плотность воды

равной 1 г/см3.

4) Шпричом (медиципсtслй или микрошприч) вносят требуемый объем (массу) во.чы в объем

масла через сифонную трубку(7) верхнего тубуса (2) сосуда (1) дJUl приготовления поверочного

образча и затем добавляот 50 см] чистого масла через сифонную трубку верхнего ryбуса сосула

для обеспечения переноса воды в объем масла в сосуде.

5) Вьцержившот не менее 24 часов при принудительном перемешивании.

б) чистьпr шприцом обирают пробу масла через сифонную цубку верхнего тубуса сосула

(l ). перл отбором пробы на апrциз для прмывки пробооборной линии прводят отбор не менее

50 см3 маслц которое упдлизируют. Шприц с пробой закрьrвают трехходовым краном.

7) Проводят определение факгического значения массовой (объемной) доли воды В масле

методом К. Фишера по методике измерний Nр 242/2-14 (Свидsтельство JФ 5771206-(01.00250)-

2014 от 20 окгября 2014 г., ФР.1.3l ,2014.18'142), приведенной в приложении В.

8) В протоколе фиксируют измеренное значение массовой (объемной) доJIи воды в масле и

значение его абсоrпотной погрешности, вырФкеЕные в млн-| или О/о.

,Щопускается совмещать приготовление повероtIньD( образцов газа и воды в масле.

Срок годности приготовленньrх поверочньD( образчов не более 5 сугок при условии xpzlнe-

ния в герметично закрытьD( емкостл( при комнатной температуре в темном месте,

20
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Мgтодоtд ]вмерениП объеuсоi доди ragтана, ацетнлен6, ]т}tлGllа, fтlнa,

ховооtФхдд углеродь дlохснrli угпсроrrа. юдорда, 8т,та ш кислордl в rаю8ых

эхстрrrт8х проб трrrcфсрrаторвого хsслs, хетодоЕ гаюsоý хроr.атогрoф}tr,

рсФгапяаr Фгут кBниим им. ДИ. Меrцслсеввrr ( 190005, Россия, Савкт-

IIэтвфурх Мосrовспl пр. л. 19) r рглrlешпrровsrrная в докумсlтте ми 24213_20 lб

<Мсmдrка rзхсрешrf, объсмноf, доли конпонФlюв в газовýх экстроrrгах прб

.трвпформаrорвою масла, хрохrгогрфrr.Есхнм мстоJюм),, (г. Савrг-Пегсрбург.

27.07.20lб г,, 19л.), rттсстовала в соотD€тствхх с порядкох, rгЕ€рхд€нl|нм

Прrrкш Мвнпроllторгr РФ J*409l m t5.t2.2015 г., и ГоСТ Р 8.563_2009,

Атr€стrцх, ocyцrccтlJtG!, по рaзультaтrх экспериIеrfтальных псдлсдовsннй,

првaденшнх прu рвраfuпrэ }.стодякя. а тsý(с таореппеских исслсдоваяий.

МgтроrtогffчGсre шрвrrcrспtrrr п!ЕtшдсЕ. }ra оборотвой сrcроне
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l. НАЗНАЧЕНИЕИОБЛЛСТЬПРИМЕНЕНПЯ

Настоящий докуNrент устанавливает методику измерения объемноЙ дОли меТаНа, аЦеТИЛеЕа,

этилена этана, монооксида углеродъ диоксида углерода, водорода, азота и кислорода в газовьD(

экст:жтах проб трансформаторного масла хроматографическим методом в диапазонalх, Указан-
вьrх в табrшце l, с последующим пересчетом поJIученньD{ значений в значения ОбЪемной дОлИ

компонентов в трансформаторном масле.

таблица l - .щиапазоны измерений объемной доли метан4 autетилена, этилена, этана, монооксида

углеродц диоксида углеродц водорд4 азота и кислорода в газовьн экстракгах из проб трансфор-
маторного масла.

наименование компонента Объемная доля компонента, (}), %

Метан (CHq) 0,000l0 _5,0

Ацетилен (C2Hz) 0,0005 _5,0

Этилен (CzHa) 0,000l0 _5,0

Этан (CzHo) 0,000l0 _ 5,0

Монооксид углерода (СО) 0,0005 _ 2,0

Диоксид углерода (COz) 0,0005 _ 2,0
Водород (Hz) 0,0005 - 2,0

Дзот (N2) 0,005 - 15

Кислород (Oz) 0,005 _5,0

2. покАзлтЕлиточности

Значения расширенной неопределенности результатов измерений объемноЙ доли метilнц
ацетилена" этилена, этана' монооксида }тлерода, диоксида глерод4 водорода, азота и кислорода
в газовом экстакте из проб трансформаторного масла U( I) утазаны в таблице 2.

Таблица 2 - Значепия расширенной неопределенности результатов измерений

наименование компонента
.I[ишrазон измерений

объемной доли компо-
нентов (I), %о

Расширенная неопределенность
(при коэффичиенте охвата, рав-

ном2), U (Y)'), %

Метан (СНq) 0,00010 _ 0,0010 0,3 r
0,0010 _ 5,0 0,06,Г + 0,00024

дцетилен (CzHz) 0,0005 _ 0,005 0,з у
0,005 _ 5,0 0,06 У + 0,0012

Этилен (С2Нс) 0,00010 - 0,00l0 0,3 у
0,0010_ 5,0 0,0б.У + 0,00024

Этан (CzHc) 0,000l0 _ 0,0010 0,3.у
0,0010_ 5,0 0,06,У + 0,00024

Монооксид утлерола (СО) 0,0005 _ 0,005 0J.r
0,005 - 2,0 0,06 r+ 0,00l2

.Щиоксид углерода (COz) 0,0005 _ 0,005 0,3 r
0,005 - 2,0 0,06.r + 0,0012

Волорол (Hu ) 0,0005 _ 0,005 0,3 r
0,005 - 2,0 0,0б.У + 0,0012

Дзот (Nz) 0,005 _ 15 0,06,r + 0,00045

Кислород (Oz) 0,005 _5,0 0,06,r + 0,00045

3, ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВЛМ ИЗМЕРЕНИЙ, ВСПОМОГЛТЕЛЬНЫМ УСТРОЙ-
СТВЛМ, МАТЕРИАЛАМ, РЕАКТИВАМ
З.1 Основные срдства измерений
Дппаратно-профаммньй хроматографический комплекс на базе лабораторпого хромато-

граф4 включаочшй:
- колонки хроматографические (Hayesep N и СаА);
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5. ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ
При работе с электрооборудованием долхны собrподаться правила электробезопасности, из-

ложенные в ГоСТ 12.1.030, ГоСТ Р 12.1.0l9 и ГоСТ Р 51350.
Все сотрудники, проводящие работы с трансформаторным маслом, должны бьпь обуrены

прttвилам безопасности труда в соответствии с ГОСТ 12.0.004, применять индивидуarльные сред-
ства з циты согласно ГОСТ 12.4.011, соблюдать требования правил безопасности ПБ 08-622-03,
а также следовать инструкциям по охрtше труда и промыпшенной безопасности действ}тощим на
предприятии.

помещение, в котором проводятся работы, должно бьггь обеспечено приточно-выгяжной
вентиляцией в соответствии с ГОСТ 12.4.021, соответствовать требованиям пожарной безопасно-
сти по ГОСТ 12.1.004 и ВППБ 01-04-98, иметь средства пожаротушения, соответствующие требо-
вани.ш.r ГоСТ 1 2.4.009.
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- крltн-дозатор с объемом петли 1 смЗ;

- пламенЕо-иопизационный детектор (ПИД) и детектор по теплопроводности (ДТП);

- метдlаторс ЕtJIюмоникелевым катализатором;

- персоЕzшьный компьютtр с установленными на нем программами для технического об-
служив.lния хроматографа.

З.2 Срелстваград}ировки
В качестве средств град},ировки используют стандартные образцы 1-го или 2-го разряла с

метологическими характеристиками, приведенными в Приложении А (например, ГСО 10540-

20l5).

3.3 Вспомогательные устройства" материалы и реtктивы:
- шприцьFпробооборники вместимостью 100-200 см] марки кЭлхром-G>;

- вентиль тонкой реryлировки расхода газа (натекатель);

- манометр образцовьй типа МО-lб0-0,6 МПа, к.т. 0,4, модель 11202, ТУ 25,05-1,664-74;

- термометр с диапiвоном измерений от 0 до l00"C и ценой деления 0,1'С, по ГОСТ
28498-90;

- барометранероид с диапазоном измерений от 79,5 до 10б,5 кПа и ценой деления 0,1 кПа
по ТУ 25-11-1513-79;

- психрометр аспирационньrй типа МВ-4М, диапазон измерениJI относительной влажво-
сти от l0 до l 00 %;

- перемешивающее устройство типа ПЭ-б500 с частотой колебаний 350 кол/мин;

- баллон стальной типа l50 у, вместимость 40 дмЗ, ГОСТ 949-73;

- редукгор ба,тлонный типаР.IР -2-0,6 по ТУ 4218-009-12908609-2008;

- мыльно-пенньй расходомер с объёмом бюретки 50 мл или элеrгронньй peryJulтop рас-
хода газа;

- аргон, высокой tмстоты, T:r 6-21-12;

- возд}х,ГОСТ l1882-73.

- генератор водородц например, <Хроматэк> модель 6.140.

Примечание-.Щопускаетсяприменениедр}тихсредствизмерений,вспомогательньD(
устройств, материалов и реalктивов с мецологическими характеристиками, не уступalющими }ка-
зalнным в настоящем разделе.

4. мЕтодизмЕрЕниЙ
Метод закгпочается в газохроматографическом определеЕии целевьD( компонентов в газовой

фазе, нмодящейся в равновесии с исследуемой пробой масла. Газов}rо фазу по.гryчают при одrо-
кратной экстракции целевьD( компонентов инертным газом в шприцах-пробоотборниках (да"тее

шприцы).
Гралуировку хроматографа проводят методом абсолютной градуировки.
В качестве детектирующего устройства д-пя водорода, кислородц азота использ},ют детектор

по теплопроводности (.ЩТП), для мет {а Iетилена, этилена, этarна, монооксида и диоксида }тле-
рода - плtl}.tенно-ионизационный летекгор (ПИф.
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6. ТРЕБОВЛНИЯ К КВАJIИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРА

6.1 К выполнению измерний и обработке результатов допускаются лаборанты и инхе-

неры, имеющие высшее или среднее специ:lльное техническое образование, а также опыт работы

" 
й*п, находящимися в ба.плонах под давлением, прошедшие инстукта]к и проверку знаний по

охране труда, инстуктаж по безопасности и проверку знаний производственньD( инстрlтuий по

профессии.

6.2 Оператор должев впадеть техникой гaвохроматографического анализц должен знать

процедуру компьютерной обработки результатов хроматографических измерений, зяать и выпол-

нятъ инструкции по эксплуатшlии хроматографа.

6.3 Оператор лолжен знать и вьшолнять требования настоящей методики измерений.

7. ТРЕБОВЛНИЯ К УСЛОВИЯМ ИЗМЕРЕНИЙ

7,| При выполнении хроматографических измереItий должны выполняться условия в со-

ответствии с ГоСТ 2б703:

- температура окружающего воздуха от l5oC до 25ОС;

- атмосферное давлеIlие от 80 до l l0 кПа;

- относительнаJI влшкность воздуха от 30% до 80%;

7 .2 Требования к обuшм условиям прведения хроматографических измерений:

- диапaвоны измерений применяемьtх вспомогательныr( средств измерений долllсlы соот-

ветствовать диапазонtllt4 изменений контролируемьD( параметров окружающей среды;

- основные и вспомогательные средства измерений применяют в соответствии с требова-

ниями руководства по экспJryатации и безопасЕости их применениJI;

- осповные и вспомогательпые средства измерений применяют только при положитель-

HbD( результатllх пх поверки, которые подтвсрждены действующими свидетельствaми о

поверке и/илr клеймением;

- соотношение регистируемого вьtходного сигнала (высота пика) компонента и сигнала

шуIr{а Нулевой линии на rrастке хроматогрzlJ\{мы, соответствующем времени выхода

компонента, долlrсrо бьпь не менее l0.

- При настройке хрматографа с целью обеспечения вадежного измерения объемной доли

метана,ацетилена"Этилена'этана'монооксидаУглерода'диоксидаУглерода'Водорода'
азота и кислорода устдrавливают норматив Ila приемлемое разрешение этих компонен-

тов. Разрешение ллD дух соседних пиков рассtштьвают по формуле

лдв =2.а-Ъ, (1)
Аь+ Ц

где rл и ,в _ значения времени удерживания компонентов д и в, соответственно, с;

,l,л и ,i.в - значения шшрины пиков А и В в основаrии, с.

Разрешение Ллв двух соседних пиков контролируют в соответствии с планом внуцилабо-

раторного контроJIя.

7,3 При выполнении измерений соблюдают след}.ющие услов}lя хроматографического

анализа:
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Таблица 3 - Условия проведения хроматографического анализа с использованием детектора ПИ,Щ,

таблица 4 - Условия проведения хроматографического анализа с использовalнием детектора Дтп,

хроматограммы гд}овой смеси, полу{снные при условиях, приведенньrх в таблицах з и 4,

представлены на рисункФ( Б1 и Б2 Приложения Б.

.щопускается проведеuие анllлиза при других условиях, обеспечивающих удовлетворитель-
ное разделение компонентов.

Вппмаrrие: условия проведениJI хроматографического анаJIиза должны обеспечить вьrход

всех компоЕенТов гра.ryировочного и анчlлизируемого газа,

8. ОТБОР, ТРАНСПОРТИРОВКА И ХРЛНЕНИЕ ПРОБ МЛСЛА

8.1ПодготовкУпробооборньп<Устройств'отбор'транспортироВкУихранениепробтранс-
форматорного масла осуществJIяют в шприцы многократного применения типа кЭлхром> по

п.8,2-8.5 или согласно п.2 РД 34.4б.303-98.

8.2 .Щля проверки на герметиtшость беруг шприц (Элхром)), оттягивzlют поршень на весь

объём шприца для заполнения воздухом, перекрывают трёхходовой Kptlд, отсекм объем шприца

от атмосфъры, полностью погр},ж{lют шприц в сосуд с водой и надalвливilют на поршень так, чтобы

он сr""rrплс" па 0,5 объёма шприца и вьцержив:lюТ в тiшом состояНии 20 - 30 С. В сл}лiае негер_

метичности набJIюдается вьцеление rrузьIрьков воздуха. Не допускается применеЕие для работы
негерметиrшьD( шприцов.

8.3 .Щ.пя пробоотбора испоJIьзуют вытертые нас}то и прод}тые воздухом шприцы,

8.4 При заполнении шприца пробой масла необходимо следить за тем, чгобы в него не

попал атмосферный воздц. Заполнение пробооборника осуществJIяют искJIючительно под дав-

лением масла из оборудования. отгягивание поршня шприча рукой пе допускается.

8.5 Шприц с надетой на шлиф резиновой тубкой, присоединённой к штlчеру маслона-

полненногО оборудования, располrгают вертикально трёхходовьшt KpalHoM вверх. Трёхходовой

кран, подктпочённый к оборуловllнию, стaвят на соединение с атмосферой, открывzlют вентиJIь на

оЬоруловании и сливают с него не менее 0,5 дм] масла. Затем, не закрыв{rя вентиль на оборудова-

nrnn, по"ораrи"ают тёхходовоЙ кран на шприце в положение, соедишIющее оборудование со

шприцом и изолир},ющее их от атмосферы. Шприч заполн,тют маслом, придерживая поршень,

чтобы он СаIt{ОПРИЗВОЛьно не вьшtlл из цилиядра. Затем тЁхходовоЙ кран поворачивают в поло-

жение, соединяющее пробооборник с атмосферой и масло из пробооборника выдавливают. Да-
лее трёхходовой крав вновь переводят в положение, соединяющее оборудовrlние со шприцом, По-

сле 

'даления 

всех пузырей возд}ха процедуру промывки шприца повторяют ещё 3 раза. Затем
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производят заполнение шприца маслом до отметки 50 смз и трёхходовой Kpllн поворачивают в

положение, изолир},ющее шприц от атмосферы. Закрьваот вентиль на оборудовании, отсоеди-

няют lIшриц от маслоотборного устойства и закрывают шлифы трёххолового крана загл),шками.

Шприц насухо обтираIот.

8.6 Шприч с пробоЙ масла снабж от сопроводительной докрrентациеЙ, в котороЙ }казы-
вается место установки электооборудования, заводской номер, тип, мощность, вид защиты, за-

вод-изготовитель, дата изготовления и ввода в эксплуатацию, температура масла, причина и дата

отбора" фамилия лица, проводившего отбор.

8.7 Отбирают не менее дв}х проб.

8.8 Пробы транспортируют к месту анzlлиза в контейнере, обеспечивающем целостность
шприцов и искJIючающем попадllние на них света.

пробы трансформаторного масла хранят в шприцaц при комнатной температуре в защищён-

ном от света месте.
время хранения пробы от момента отбора до момента анализа не должно превышать десяти

с}"ток.

8.9 Должно бьпь отобрано не менее дв}х параJIлельIIьD( проб.

9. ПОДГОТОВКА К ВЫПОЛНЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

При подготовке к вьшолнению измерений проводят след}тощие работы:

- MoHTZDK и подготовку аппаратуры:

- установку хроматографической колонки (в сrтучае, если MoHT:DK хроматографической
колонки не проведен оргalнизaщией - изготовителем);

- кондиционированиеиJIирегенер:rциюхроматографическойколонки;
- настройкухроматографического оборудовarния;

- градуировкухроматографа;

- подготовку проб к анализу.

9.1 Монтаж и подготовка аппарат}ры.

- Монтаж элекгрических, газовьIх линий и подготовку aшпарат}ры к измерениям осу-

ществJUIют согласно соответств}.ющИМ РаЗДелаItt эксплуатauIионЕьIх доку {ентов пред-

приятия-изготовитеJIя.

- Все линии подачи гра.ryировочного гaва и ан:ulизируемой пробы должны бьггь изготов-

лены из инертньD( по отношению к компонентallr{ газа материалов (предпочтительным

материiчlом явJIяется нержавеющая сталь).

- С целью предохранения поверхностей крана-дозатора от повреждений на линии подаtш

газов должеп уст{ulllвливаться фильтр дrrя улавливапия механических примесей.

9.1.1 УстановкахроматографическойколоIlки.
установку хроматографической колонки в лаборатории проводит сервисньй инженер или

специalлист поJIьзоватеJIя в соответствии с указаниями, приведенными в руководстве по эксплуа-
тации хроматоФафа.

9.1.2 Кондициониров:lние и регенерация хроматографической колонки проводят при за-

пуске прибора в экспJryатацию в соответствии с рекомендациями организациИ-И3ГОТОВИТеJIЯ.

9,1.3 Регенерачию колонки в процессе экспJryатации проводят непосредственно в рабочем
хроматографе в соответствии с рекомендациями оргalнизации-изготовитеJIя при:

_ превышении значения уровяя ш)ъ.lов нулевой линии, приведенного в методиКе ПОВеРКИ;

- ухудшении разделитеJIьнь,D( характеристик хрматографической колонки;

- изменении времени удерживания компонентов более границ BpeMeHHbD( ОКОН, ОПРеДе-

ленItьD( при первиIшой настройке хроматографа и устЕшовленЕьD( в програJ\,{Ме СбОРа И

обработки хроматографических данньD(.

9.1.4 Настройка хроматографического оборудовrшия
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9.1.4.1 Перви.пrая настрйка хроматографического оборудованая проводптся в организа-

ции-изготовителе.

9.1.4.2 Настройка рабочего режима хроматографического оборудования по п,7,3,

9.2 Гралуировкахроматографа.

9.2.1 Гралуировку хроматографа проводят с использов.lнием стандартньгх образuов - ГСО,
состaв которьrх рекомендуется выбирать близким к ожидаемому составу газового экстракта транс-

форматорного масла. ,щопускается использовать для градуировки хроматографа во всем диалазоне

Йзмерний одпу ФадуировоtIн},ю смесь, состав которой находится в области 0,5-0,75 от верхней

границы диапазона измерений объемной доли для каrкдого компонента.

9.2.2 Гралуировка хроматографа прводится непосредственво перед alн,lJмзом,

9.2.3 Баллон с фадуировочной газовой смесью подсоединяют к крану дозатору через вен-

тиль тонкой реryлировки. Расстояние от вентиля точной реryлировки до Kp:lнa дозатора должно

бьпь по возможности минимalльным.

9.2.4 После присоединения ба;lлона с градуировочной газовой смесью осуществляют про-

дувку системы ввода пробы, при этом объем продуваемого г tа долкен бьпь равен не менее чем

20-кратному объему дозируюIщп петель крана и подводяIlих трубок. Измерение расхода проду-

ваемого газа проводяг с помоuЕю расходомера.

9.2.5 ВвоД пробы В хроматограф осуществJUtют в pyпroм режиме. Хроматограммы градуи-

ровочной газовой смеси регистируют не менее тех раз.

9.2.6 Вьтчисление значений градуировочньD( коэффишиентов для кахдого j-го компонента

проводrr при обработке хроматограмм градуировочной газовой смеси по формуле

к1|,о
Y;о"о

(2)
д:;*,

rк Y! - объемная доля7-го компонента в градуировочной смеси, 7о;

,2Dоdдj|" - значенпе площади хроматографического пика7 компонента градуировочной газовой смеси

при f-M вводе, вьтракенное в е,щlницах счета.

9.2.7 Проволят прверку приемлемостп пол}пrенньп< значений.

9.2.7.1 Проверку приеIttлемости прводят по значению относительного размilхц выtIисляе-

мого по формуле:
к -к

(з)

где m и кff_ _ максимzlJIьпое и минимальное значения градуирвоtIньD( коэффициентов

д.ltя.l-го компоIlента;

ff _ .релr"чрифмегическое значение градуировочньD( коэффициентов, выIшсJIяеМОе ПО

формуле:

|к
?раё

(4)

( )
R rr" KTu

001

к

гдеп-Iмслоизмерений.

9,2.7.2 Резульът градуировки хроматографа принимllют, если относитеJIьные значения

размаха Лб поJDqенньD( зв аченпй Kf не превышают пр€делов допускаемьD( значсниt Лry , гас-

считываемьD( для каlцого7'-го компонента по формуле:
30
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(5)

гДе (J о, - относитеJIьнlu приписаннru расширенп1я неопределенность р€зультата измерений по

данной методике для значеппя объемной доли _/'-го компоЕента" рllвного значению его моJlярной

доле в град)rиrювочной смеси, уо;

ufla - относительнм расширенн:ц неопределенность значения объемной долиj-го компо-

нента в градуировоцIой смеси, 7о.

Значения относительньIх расширенньж неопределенно стеЙ [Jo1 п (Jfo вьtчисляют по фор-

мулап,l
U, [J,t,.nU",=1.100 и U:' = ' .l00. (6)

rк U, - расширеннarя абсошотная неопределенность результата измерения молярноЙ доли ком-

понента (таблиuа 2), О/о;

Ur@ - расширенная абсоJIIотная неопределенность молярной доJIи компонента в град}иро-

вочной гл}овой смеси, указаннaц в паспорте.
Если по РеЗУJIЬТаТalI\.r тех измерениЙ не полrrен результат, удовлетворяющиЙ тебованиям

норматива размахц проводгг допоJIнительное измерение и рЕюстштывilю,т р }мах значений гралу-

ировочного коэффиIцrента по результатaм трех последоватеJIьпо полученньп< зпачений-- 
За резульй определения град}ировочного коэффшшента принимают среднеарифмЕтиче-

ское значение из т€х последомтельно получепньD( значений, удошетворяющих тебованIUIм
- zфd

приемлемости, К7

в слl^rае, если в серии из пяти измерений для лабораторного ltли потокового хроматографа

не полrlено удовлетворяющее нормативам значение градуировочяого коэффиuиента, измерения

прекращают, выясtlrтют пришrну нестабильности показаний хроматографа и предпринимllют ме-

роприятия по ее устранению.

9.З Подготовка прбы масла к анarлизу.

ПодготовкУ прб трансфорМаторного масла к анаJIизу и ввод газового экстакта в хромато-

граф ос},lцествJlяют согласно прцедуре, описанной в п.3 РД 34.4б.303-98.

9.3.1 Перл извлечением газов из тансформаторного масла часть пробы удаляют из пробо-

оборника" так чгобы в нём осталось 20 смз масла. .Щ;rя этого одновременно надtlвJlивzlют на пор-

шень пробооборника и цЁхходовой крап повораlшвают в положение, соединяющее его с атмо-

сферой, ула.пяя Йасло из прбооборника до отметки 20 смЗ. Затем поворачиВ.rют трёхходовой

кран шприца в положение отсечения от атмосферы. Протиршот шлифы шприuа от масла фильтро-
вмьной бlтлагой и устанавJIивают шприц с маслом в шгдер кронштейна на хроматографе дtя
з:лполнениJI гlВом-Еосителем. Пролlъают трёхходовой кран аргопом от остатков масла 30 с. Затем

переводят тёхходовой края на соединение с пробой и, придерживtu поршень, .побы исклю,п1ть

возможность сalI\.lопроизвоJIьного опускания, дозируют в шприц аргоп в ОбЪемном СООТНОШеНИИ

l:1 (масло : газ), т.е. 20 смЗ (22 смЗ с г{егом растворимости аргона в масле), Отсекают пробу трёх-
ходовым краном и закрывают подачу аргона. Шприц отсоединяют и устiшllвливают в перемеши-
вающее устойство типа ПЭ-6500 для извлечения гд}ов. lllприц закрепллот в 3Фкимы и вкJIючают

перемешивalющее устойство на 10 минуг.

9.3.2 После извлечеЕия гдiов из масла устройство остalнавливalют, шприц извлекalют из неГО

и закрепJuIют в штуIере на кронштейне хроматографа для отстаивzlния на 5 минlт.

l0. порядоквыполнЕная измЕрЕниЙ
Ана.пиз газового экстакта прводят в условиях, аналогпtIньD( условиям прведения градуи-

ровки.

10.1 ПодсоедиЕлот боковой шлиф тёхходового крaша шприца к JIинии отбора хрмато-
графа, переводят кран-дозатор в положение (ОТБОР> и открьrвают подачу аргона для прдувки и

зl
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удалеIrшI атмосферного возд.ха из крiша-дозатора и линий обора хроматографа. Система проду-

вается с расходом не менее l50 смз/мин в течение не менее 4 минуг.

l0.2 По окончllнии прод}вки уменьшают расход газа 25-30 см3/мин, затем закрывalют по-

дачу газа-ЕоситеJIя в трёхходовой кран и поворачивают последний в положение, соединяющее

газовую фазу пробоотборника с кр.lном-дозатором хроматографа. Эту процедуру проводят с од-

новременным надавливанием на поршенЬ пробоотборниКа для искIтючеНИЯ еГО СlljtrОПРОИЗВОЛЬ-

ного опускarния и попадания в газовую фазу атмосферного во3д}ха. Вводят половину г }овой

пробы в кран-дозатор с расходом 25-30 смз/мин и после 3 секундноЙ вьцержки для стабилизации

параметров переводят KpItH в положение (АНАIIиЗ> с одновременным н.Dкатием кнопки

кСТдРТ/СТоП> на хроматографе. Фиксируют поршень шприца запирающим устройством крон-

штейна (для предотвращенtrя еГО СllItlОПРОизвольного опускания).

l0.3 После завершения первого анализа и вьD(ода хроматографа на режим (готовность),

придержившl поршень пробооборник4 убирают фиксатор на кронштейне. Затем с одновремен-

ным надавливalнием на поршень и переводом крана-дозатора в положение (оТБоР) дозир},ют

аналогично вторую часть пробы в крarн-дозатор, оставляя небольшое количество газовой подушки

в шприце для предотвращения попадания масла хроматограф.

l0.4 После завершения р€гистации дв)rх хроматограi{м на лабораторном хрматографе с

помощью прогрiммного обеспеченшl или врrшую осушествJlяют расчет значений объемной дОЛИ

компонентов г:Iзового экстакта в соответствии с формулой

у. : кTr.л (7)
]l J 

ZIji,

где rj, -ЗНаЧеНИе объемной доJIи опредеJIяемого/-го компонента в анаJlизируемом гalзовом экс-

тракте при Ём вводе, 7о;

- 
2фd

Ki-- - значение градуирвочного коэффициента дlяj-го компонента;

1.7, - значение площади пикаj-го компонента в arнализируемом газовом экстакте при i-M

вводе, вырa)кенное в единицaж счета.

l0.5 Проверяют приемлемость полrIенных значениЙ объемноЙ доли компонентов В анали-

зируемом газовом экстакте. Проверку приемлемости результатов двух последовательньfх изме-

рений проводят по значению расхохдения 0, вычисJIяемого по формуле

, =|у -у | (S)'t - |'tl ',2|'

где Y , п Y, - значенrtя объемноЙ доли анtшизируемого /-го компонент4 полгIенные при
J| 12

двух измереншц, Уо;

результаты считают приемлемыми, если значение t не превышает допускаемьж значений

ry', рассчитаrrньп< по формуле

(r,} - z,o (u;^"| (9)

В сrгуrае, если полr{ены приемлемые результаты, то за результат измерний объемной доли
компонента по настоящей мето,щrке принимают срелпее арифметическое из двух измеренньtх зна-
чений объемной доли ана.пизируемого7-го компонента.

10.б Если тебовalпие приемлемости не выполняется, проводят подготовку второго ото-
бранного шприца по п,9.3 и его ан:lлиз по п.10.1-10.5. Проволят проверку приемлемости вновь
полгrенньD( результатов.

Если условие приемлемости выполняется, то за результат измерений объемной доли компо-
нента по настоящей методике принимают арифметическое из двух вновь поlryченньD( измеренных
значений объемной доJш анаJпrзируемого/'-го компонента.

1f, 4

з2
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10.7 В сл1^lае, если по обоим шприцам не получено удовлетворительного результата, то за

результат измерений объемной доJIи компонента по настоящей мgгодике принимают среднее

арrфметическоЬ n. ,еr"rрех измеренньD( значений объемной доли7'-го компонента при соблюде-

нии неравенства:

_YJ
l00 < rr',

YJ mln

Yrp

где т - среднее значение результатов четырех измерений

.Щопускаемые значения rr,' рассчитьвают по формуле

( l0)

(9),; :2 (u,} - 2,0 (u I

Если требование (9) не выпоJIняется, то из четырех поJrriенньD( результатов обрасьвают
м{ксимarльное и минимальное значения и за результат измерения по настоящей методике прини-

мают среднее из остllвшихся дв}х.

11. ОБРЛБОТКА И ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТЛТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

11.1 Результат измеренпя объемной доли j-го компонента в анализируемой газовом экс-

тpill(тe записывают в виде

[Ц +U(Yj)]%. (10)

1 1 .2 Значение объемноЙ долиj-го компонента, принятое за результат измерепий по данной

методике, пересIштывают на содержание/-го компонента в масле по формуле

V
Y., = Y, .(В, +;), (11)

где rn./ - объемная доля7-го компонента, растворённого в масле, Ой;

I; - объемнм доляj-го компонента, в г:!зовом экстраrге, О%;

BJ - коэффициент растворимости Осва.пьдаrt-го компонента в трансформаторном масле,

Й - объём надмч.*"о.о про"цапства (объём газовой фазы), см],

И", - объём масла (объём )ю{дкой фазы), см3,

коэффичиеrrш растворимости Осва.пьда газов в трансформаторном масле при температуре

20ОС и давлении 101,325 кIIа (760 мм.рт.ст.) приведены в таблице 6.

Таблица б - Значения коэффициентов растворимости Осва.пьда.

Коэффициентов растворимости Осва,тьда' I

Метап CHq 0,43

Ацетилен CuHz 1,20
1,7

Этан CzHo 2,4

Монооксид .,I со 0 l 2

Диоксид л COz l,08
Вод Hz 0,05

Азот 2 0,09

Кислород (Oz)

l1.3 Значение объемной доли компонента окр}тJIяют до того же десятичного знака, кото-

рым заканчивается округленное значение расширенной неопределенности u7. Значение расширен-
ной неопрделенЕости округJUIют до дв),.х значащих чифр, если первая из них равна l цлп 2, п до
одlой, если первая чифра равна 3 и более.

-r -,

наименование компонента

Этилен (CzHa)

0, |7
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.Щопускается проводить округление значений показателей в соответствии с требованиями

докуN{ентации предприятия.

l 1.4 Оформление результатов измерениЙ проводят по форме, принягой на предприятии.

12. контроль точности рЕзультАтов измЕрЕниЙ
По данной методике измерений проводяг постоянный и периодический контроль.

l2.1 Постоянньй контроль осуществJlяют в ходе проведения измерений в виде проверки

приемлемости значений градуировочного коэффичиента по 11.9.2.7 и проверки приемлемости ре-
зультатов измерений объемной доли компонентов по п, 10.6.

12.2 Периолический контроль осуществJIяют в соответствии с пл:lном внугрилаборатор-
ного коЕтроJlя или по требованию коптролир).ющей организации в виде KoHTpoJUl правильности

результатов измерений объемной доли компонентов.
Контроль правиJъности проводят с испоJIьзовalнием коЕтольного образца - ГСо состава

газов, растворенньtх в масле, с метрологическими характеристикtl}lи, обеспечиваюuшми зtlпас по

тоlшости не менее двух.

12.з расхождение измеренного Ч*,% и паспортного Yr" ,% значений объемной доли

компонеЕта в KoHTpolbHoM образце не должно превышать значений расширенной неопределенно-

сти для дtlнного компонента в соответствии с нерaвенством

|rr" -yr-l<uТi-), (1з)

чuзмгде I j - результат измерений объемной доли7-го компонента в ГСо по методике, 7о;

ч пасп
I ;- - значение объемной до.lпл7-го компонента в ГСО, указaшное в паспорте, О%;

U(Yf') _ значение приписанной расширенной неопределеЕности результата измерениЙ

объемной доли (%)7-го комповеЕта по методике (см. п. l1.1).

34
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Прилохсение А

трбования к метрлогическим характеристикам средств градуировки,

табlпrца Д1 -.щиапазоны молярной доrш компонентов пгс-гсо и пределы доrryскаемой относи-

тельной погрешrrости.

компонентный состав
Содержание,

молярная доля, Yо

Пределы допускае-
мой относительной
погрешности *Б", %о

Метш (СН+)
Ацетилен (CzHz)
Этилен (СzНл)
Этан (CzHb)
Волорол (Hz)

св. 1,10адо 1,10-3 10

св. 1,10-3 до 5,10J 1

св. 5, 1 бТдо 1 l0-2 3

св. 1,10 -2 до 0,10 )<

св. 0,10 до 1,0 1

св. 1,0 до l0 l 5

Монооксид глерода (СО)
.Щиоксид 1тлерода (СО'
Азот ýz)
Кислорол (Oz)

Б 1.10{ до 1,10J l5
сп t,iOJ до 5,10-] l0
св. l юJ до l , 10-2 6

-сп 

1 
, 102 до 0,10 )ý

св. 0,1 0 до l ,0 2

св. 1,0 до 10 I 5

св. 10 до 20 \,2
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Приложение Б

Хроматограммы градуировочной смеси.

ПИД-1 , мЕ

140m

ПИД-] Время, мин
компонент

3000

12000

1,1000

,10000

4000

Рисlтlок Б1 - Хроматограмма градуировочной смеси, полrrеннм при регистрации
сигнала fIИД.
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70
мВ ДТП_1 феr.я, E+l

кшlФ€t{т

11Б0
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l1з0
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1100

1040

10з0

1 020

1010
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Рисунок Б2 - Хроматограмма градуировочной смеси, поJrrIеЕная при регистации
сигнала,ЩТП.
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l _ НАЗНАЧЕНИЕ И ОБЛАСТЬ ПРИМЕНЕНИJI

1.1 Настоящий докр{ент устtlнавJIивает методику измерений массовой доли воды в

пробах тршсформаторного масла в диIшазопе от 2,0 до 200 млн-l методом кулонометрического
титовЕlния

1.2 Значение массовой доли воды ( }И) может бьпь пересчитано в значение объемноЙ

доли воды (I) при на,тичии измерительной информачии о плотности трансформаторного масла,
полуrенной с использованием ареомета по ГОСТ 3900..Щиапазон полriенных таким образом
значений объемпой доли воды составJIяет от 1,8 до 190 млн -l.

1.3 Результаты измерений массовой доли воды моryт бьпь тalкже выражены в ррm и
в мг/кг, зпачения объёмной доли воды в ррm при сохранении числовьD( значений.

1.4 Методика может бьпь использована:
а) при контроле качества трапсформаторного масла при его выпуске (ОКП 02 537б 0l00), хране-
нии, применении, регенерации;
б) при провелении мЕтрлогических работ: испыгапий с целью }тверждения типа средств измере-
ний массовой (объёмной) доли воды в трансформаторном масле, а тiкже при их поверке (калиб-

ровке).
1.5. Отбор проб трансформаторного масла при контроле качества проводится в соответствии

с ГОСТ 2517, дополнштельно рlководствуются требованиями раздела 8.2 настоящего док},мента.

2. ПОКАЗАТЕЛИ ТОЧНОСТИ ИЗМЕРЕНИЙ

2.1 Значения относителъной расширенной неопределенность (/ измерений массовой доли
воды в пробах трансформаторного масла (при,t:2) приведены в Таблице 1.

Таблица l
.]\'l! Массовая доrrя воды, И млн-l

(ррm, мг/кг)
Относительная расширеннФI неопреде-

ленность Uo 00 ') результата измерения
(прп l'-2),%

l от 2,0 до 5 25

св. 5 до 10 l5
з св, 10 до 50 l2

св. 50 до 200 l0
l)-сооmвеmспвуеm еронuцrм оmносutпельной суммарной поzреutносmu ! Д0 прч dоверumельной

верояпносmu 0,95

2.2 Значение относитеьной расширепной неопрделённости измерений объёмноЙ доли
воды числепно равно d для значения Г, вьгшсленного tlcxoЩ пз W.

П puMe ч а н uе: Вклй в неопреdелённосmь сосtпавлвюлцей, связанной с \lзмеренuем ruлопносmu

незначлм по сравненuю с dpyeuMu сосlпaлвмюu4uмu.

3. СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЯ, ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ УСТРОЙСТВА, РЕАКТИВЫ

При проведении испыrаний примеЕяют средства измерений, вспомогательную аппаратуру и

друпде технические средства представленные в таблице 2.

2
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Таблица 2
Nsп/п Наимепование средств измерений и вспомогатель-

ной ацпаратуры
обозначение

стдrдарта или ТУ
l

Рег.Nч 40628-09 госре-
еста средств измере-
ний Российской Фе-
дердIии

2 Весы лабораторные специмьного или высокого класса точно-
сти с ценой деления не более 0,1 мг, нмбольшим пределом
взвешивания не более 210 г, например, ВЛР-200

гост 24104_200l

J Набор гирь (1- 100) г, 2 класса точности гост 7328_2001

4 Термометр лабораторный шкальньй; цена деления l 'С, пр-
делы измерения от 0 до l00 ОС

Вспомо гате"-r ь в ые J"стройства
5 Флаконы вместимостью l00 см3 и 200 смЗс герметизирующей

резиновой прокладкой
Чертеж l

6 Эксикатор гост 1770_74

7 Шприц медицинский Рег. Ns удостоверения
Фс

Ns 2004/95l
Реакrи пLl

8 Решсп.lв К. Фишера анолньй (<Анолит>) Марка AG производ-
ства компании Re-
del-de-Haion (Швей-
цария).

9 Реакгив К. Фишера катодньй (кКатолит>) Марка CG производ-
ства компании Re-
del-de-Haion (Швей-
цария).

10 силикагель технический гост з956-54
11 Вода дистиrшировtшнtц гост6709_72
12 гсо состава воды гсо 923з_2008

13 Смазка вакуумная гост 9645_бl

Прuмечанчя:
I.Bce прtменяемые среdсmва чзмеренuй dолхны быmь поверены (калuброваны) в УПанОВЛеННОМ ПО,

ряdке u tлtеmь dейсmвуюtцuе свйепелылпва о поберке (серtпuфuкаmы калйровкu),
2,Среdспва чзмеренu моцm быпь заменены анало?uчньl.)|.u, обеспечuваюшuмu mребуемую ПОzРеШ-

носlпь чзмеренuя.
3 . ,Щопускаеmся прчмененuе реакmuвов, малперuсаов u посуOы dpyem марок, еслu oчu не успупаюm пО

харак?перuсmuк(м, перечuсленным выulе.

4 . мЕтод измЕрЕниЙ

4.1. Метод измерений массовой доJIя воды в пробах трансформаторного масла основан на

реакциях К.Фишера (1) и (2) с элекгрохимической регенерацией Йода, израсходовапного В реак-
ции с водой (3).

ROH + SO2 * RN---+ (RNН)-SОзR (l)

(RNн)-SозR +2N + Jz + Hzo --- (RNH)_S)SR + 2(RNH)J (2)

)l---->l2+ 2е (3)

42

Титратор кулонометрический, работшощий по метолу К. Фи-
шера ншример, С20 (Метглер-Толедо, ШвеЙцария) с кулоно-
метрической ячейкой, снабженной поrгупроничаемой мембра-
ной из прессов!lнного стекJIа (<двlхкомпонентная ячейка>),
встренной магнитной мешалкой, детектором - двойньш пла-
тиновым электродом

гост 24l04_2001

материдлы
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Кулономегрический титратор К. Фишера измеряет количество элекгричествs5 затаченного
Еа электрохимическую регенерацию йода.

Согласно закону Кулона лля окислеяия двух граýfм-атомов иодида до моJlя йода, ,по экви-
валентно в реiжции К Фишера 1 мо.rпо воды, будет затрачено 2 х 96485 кулоЕов электричества, то
есть д'rя титовtlния, например, l0 мг воды необходимо затратить 10,72 кулона электричества.

4.2 Программное обеспечение (ПО) титраторов llвтоматически пересчитывает это количе-
ство в абсолютную массу воды, введенн},ю в ячейку с а.,tиквотой пробы, Поступление воды в

ячейку из атмосферы черз трубку с осушителем (спликагелем) составляет постоянный фон, ко-
торый в процессе анализа учитывается ПО анализатора автоматически.

4.3 Измерение массовой доли воды в пробе вкJIючает два единиtшых измерения, выполняе-
MbD( с двумя alлrквотами исходrой пробы в условиях повторяемости. Результатом измерения ЯВ-

JIяется среднее результатов единичньD( измерений, удовлетворяюuшх условию приемлемости (5)

4.4 Значение объёмной доли воды выtшсJutется по формуле (8).

5. ТРЕБОВАНИrI БЕЗОПАСНОСТИ, ОХРАНЫ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРВДЫ

5.1. При провелении работ необходимо руководствоваться прtlвилами техники безопасности,
изложенными в действуюцшх государственньD( стандартах системы безопасности труда и ин-
стукциями по технике безопасности, действуюцими на данном пре,щIриятии.

5.2. Рабочие помещения должны соответствовать требовани-пr,t пожаробезопасности по
ГОСТ 12.1.004-91 и иметь средства пожаротушения по ГОСТ t2.4.009-83,

5.3. Рабочее помещение должно бьrгь оборудовапо притоtlно-вьпяжвой вентиляцией.
5.4. При выполнении испьггаппй необходимо соб.гподать требования, изложенные в техниче-

ской доr<}тиентации на средства измерения, испытательЕую аппараryру и вспомогательное обору-
довапие.

5.5. При операцllях по отбору аликвот пробы или ГСО должны соблюдаться тебовiшия тех-
ники безопасности при работе с химическими веществatN,rи.

6. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЛИФИКАЦИИ ОПЕРАТОРА

6.1. К проведению измерний (анализов трансформаторного масла) и обработке их резуль-
татов допускаются инженер или химик-лаборilнт, прошедшие инст}тта]к по технике безопасво-
сти при работе в химической лаборатории, ознaжомленные с руководством по эксплуатации
средств измерения и освоившие методику.

6.2. Оператор лолжен знать и выпоJIнять тбования данной методики.

7.УСЛОВИJI ВЫПОЛНЕНИJI ИЗМЕРЕНИИ

Измерения проводятся при:
о темпера]ryре окружающего воздуха от +18 оС до +25 оС;

о атмосфервом дiвлении от 71 0 до 780 мм. рт. ст.

4з
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8. ПОДГОТОВКА К ПРОВЕДЕНИЮ ИЗМЕРЕНИЙ

8.2, Отбор проб
8,3.1 Обор пробы трансформаторного масла осущестышют из шт}цера на источнике масла

в пробооборньй контейнер.
8.3.2. Штуrrер для обора пробы должен бьггь оснащен трубкой из нержавеющеЙ стали или

другого твердого химически инертного материlца с внугренним диаметром 4-б мм, длиной не ме-

нее l0 см, предназЕаченной дtя соединения шт}цера с прбоотборным контейнером. Перед отбо-

ром пробы штуlIер и трубку лренируют продукгом в количестве не менее двукратного объема

отбираемой пробы.
8.3.3. Пробооборпый контейнер (см, рисlъок 1) прелставляет собой стек,'rянньЙ флакон из

темного стекJIа, вместимостью от l00 до 200 смЗ, герметизированный резиновой прокладкой тол-

щиной от 2 до 4 мм. Предпо.rпrтельны прокладки из сиJIиконовой резины. Контейнер должен быь
снабжен зalвинtшвающейся крышкой с двумя отверстиями диalметром от 2 до 3 мм для ввода игл
шприцов.

8.3.4. .I[опускается пользоваться только сухими и чистыми контейнерами. КонтеЙнеры сушат
в сушильном шкафу при температуре l20 + 5 "С в течение часа. После окончания сушки шкаф
откJIючают. Теплые кокгейнеры помещllют в эксикатор, зlшоrшенныЙ силикагелем, и хРlulЯТ В НеМ

до момента отбора пробы.
8.3.5. Лш отбора пробы в отверстия крышки вставляют две метzlллические трубки в виде

сифона. Операчия отбора пробы схематиrIно показ:lна на рисунке 2. Линию пробооборного

устройства присоединяют к входу сифона на крышке контейнера, конец которого находится почти

у дна флaкона. Открывают кран прбооборного устрЙства и наполняют контейнер пробоЙ так,

чтобы поток масла был направлен под слой обираемого продукга и бьшо обеспечено пОСтеПеННОе

вытеснение воздуха через короткий патрубок сифона.
8.3.6 После з:шолнения контейнера поток масла перекрывают, наружные концы трубок си-

фона сразу соединяют отрезком силиконового шланга для герметизации. Коrrгейнер с пробой

танспортируют и хрдшт в эксикаторе с силикllгелем.
8,3.7 После доставки контейнера в лабораторию крышку с сифоном быстро заменяют на

крышку с герметизир},ющей прокладкой (см. рисрок 1).

44

8. l. Подготовка титратора.
8. l .l Кулонометрический титратор К. Фишера собирают в соотвстствии с руководством по

экспlryатации.
8.1.2 В ячейку элекгролитического генератора йода заливают 5 см3 катодвого реактива, сма-

зывают шлиф ячейки вакууr,лной смазкой и вставляют ячейку электролитического генератора йода

в реакционнlто ячейку анализатора.
8.1.3 Вносят в реlкционную ячейку анолньй реактив К. Фишера ло уровня метки на корпусе

ячейки. Смазывают вакурлной смазкой шлифы реакционной ячейки, шлиф двойного платинового
электрода и шлиф герметизирующей пробки с прокJIадкой.

8.1.4 Вставляют элекгрод и пробку в реакционную ячейку и гермЕтизир),ющуо прокладку
из силиконовой резиЕы в выемку пробки.

8. l .5 Вставляют и нzвинчивают держатель прокJIадки.

8.1 .6 Включают анilлизатор в сеть.
8.1.7 В меню прогр{мм ПО выбирают стандартн}lо программу титования с расчетом ре-

зультата в единицах мг/кг и включают режим предтитрования. В процессе предтитровilНИJt ВЛШа,

поп(вшzrя в реакционную и генераторную ячейки из окр}Dкающей среды или влагц содерж{lвшмся
в р€агент:rх, вступает в р€акцию К. Фишера и расходуется. При этом на экр{lн дисплея выводится

значение скорости реакции в мкг воды в минугу. После окопчания процесса предтицования ско-

рость речlкции резко падает до значенпй от б до l0 мкг/мин, тго соответствует фоновомУ значению
скорости реrжции, обусловленному слабьь,l потоком вл{ги через уплотнения ячеек. Прогрaмма
запоминает уровень фона и в д:rльнейшем принимает его в качестве критерия окончlмия иЗМеРе-

ний с пробой, то есть измерение считается полностью зalвершенным, когда скорость реакции стllла

равной значению фона.
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8.3.8 Отобранная проба должна бьrгь проав&lизироваIlа в возможно короткий срок (не более

2-х часов с момента отбора пробы). <ts

Рисlъок 1. Схема контейнера для обора проб с герметизир},ющей проклалкой.

Рисунок 2. Схема обора пробы в контейнер с помошью сифона

8.3.9. Силикагель сушат в сушильном шкафу при температуре (12G:r5) ОС в течение 2-х часов.

после окончания сушки тепльй силикагель помещают в емкость с герметичной прбкой. Силика-

гель испоJIьзуют для наполнения осуцштельного патрона ячейки шlа.пизатора и для нaшолненпя

эксикаторов для хранеIrия посуды, шпричов и проб.

9.ПРОВЕДЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЙ

9.1 fuя провеления измерений (апа.пиза) из пробооборного устройства в два шприца под-

ходящегО объема обирают одинaжовые аликвоты, Вместимость цприца д;rя аликвоты прбы
опредеJIяют в соответствии с требуемьшrr объемом llликвоты для ожидаемого значения массовой

доли воды в тансформаторном масле согласЕо рекоменддlиям, приведеняьш в таблице 3.

l. 3авинчиваощаяся крышка с

Jlвумя отверстиями
2. Герметвшрующая прокладка из

мягкой резины

3. Корrryс конгейнера

Вход потока пробы
выход вытес-
ненного воздaха

Трубки сифн4 ме-
талл, d=4-6 мм

Крышка с 2 от-
верстиям}l Проклалка герметпзrrр},ющая

(резнна)

Вытесняемая про-
бой газовая фаза

Жилкая проба
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Вналланuе..I[rя ана:lиза разрешается использовать тоJIько tшстые и с)хие шприuы. ШпРиuЫ

должны храниться в эксикаторе над силикагелем.

Таблица 3. Рекомендуемые аликвоты пробы дrrя анllлиза ожидаемого значения маССОВОЙ

доли воды в бе ного масла
ожидаемое значение массовой

доли воды, мг/кг
от 2,0 до 5 от 25 до 20
св. 5 до l0 от 20 до l0
св. 10 до 50

от5до l

с
Рекомендуемый объем а.пиквоты

ы, смп

9.2. При отборе аликвоты пробы в шприц след},ют схеме, приведенной на рисрке 3.

1-пробоотборный контейнер с пробой; 2- герметизирlтощая прокладка контейнера;
3-компенсационн:ц игла; 4-шприц с а.пиквотой пробы;

Рисунок 3. Схема обора аликвоты прбы из контейнера с пробой

Прока.lьвают герметизцрующlто прклалку (2) контейнера с пробой (l) иглой шприца или

одноразовым шприцем без порrшrя (3) через отверстие в завинчивающейся крьrшке и оставJIяют в

тaжом положении для компенсации перепада давления в ковтейнер,
9.3. Обор аJrиквоты прбы масла для анzrлиза осущестыlяют, прокllлывм герметизирую-

щую прокладку иглой через второе отверстие в крышке контейнера.
9.4 Проволят прцедуру промывки шприца анarлизируемым маслом, дJIя чего набирают в

шприц масло в количестве 20-25 % от номинального объема шприца, споласкивalют содержимым

внугреннюю поверхность шприца затем содержимое сбрасывают. Повторяют процедуру про-

мывки шпрllца еще двФIцы.
9.5, ffiирают в шприц требуемое количество масла. Воздушные пузырьки, поп:lвшие в

шприц, вьцarвливtlют поршнем, так тгобы из конIшка иглы вылились несколько к:шель прбы.
Шприц протирают салфеткой и герметизируют кончик иглы Kycoltкoм резины или силиконовой

прокJIадки.
9.6. Шприц взвешивают с погрешностью не более +0,3 мг, фиксируя значепие Kllк начальную

массу шприца.
9.7. Нажимдот кJIzlвишу кСТдРТ> ан,цизатора, снимают резиновую загlryшку с конlшка

иглы пшрица с пробой, прк:tлывllют иглой герметизируюцую прокJrадку реакционной ячейки
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анализатора. Измерние массы воды, введенной в ячейку с атиквотой пробы масла, проводится

автомати.Iески. В процессе измерениJI массы воды в навеске пробы на дисплее анализатора ота-
жается кривая скорости реarкции К. Фишера в мкг/мин. После окончапия реакции скорость сни_

жается до значения начального фона; ПО титратора выдает зв}ховой сигнал оконч:tпиJI процесса.

9.8. Взвешивают шприц после запуска пробы и фиксируют значение к:к конечную массу

шприца. Рассчитываот массу введенной пробы масла по разности начальвой и конечной масс

шпрпча. ПО некоторьо< моделей анализаторов llвтоматически рассчитывает массу введенной

пробы на осноВIшии введенньD( значений масс шприца до и после ввода навески пробы.

9.9 Аналогично проводяг анarлиз масла из второго шприца.

l0. ОБРАБОТКА И ОФОРМJIЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ИЗМЕРЕНИЙ

10.1. Расчет результатов единичньD( измерениЙ массовоЙ доли воды И в миквоте пробы в

млн-l (мг/кг) проводится ПО автоматически по формуле

Iry,=+ (4),, l000.и
где И, - масса воды, оттитомЕной анtlJIизаторм по реакции К. Фишера, мг;

й - масса аликэоты пробы, введенной при Ёом измерении, г.

Таблица 4
.пlb Массовая доля воды, млн- мг/кг r,o/o

l от 2,0 до 5 40

2 Свьтше 5 до l0 25

Свыше 10 до 50 20

4 l5

tJ(W)=g,u,цо,у (7)

где [/ принимают согласно таблицы 1.

l0.4 Объёмную доJIя воды в пробе тшсформаторного масла выtIисJlяют по формуле)y =w."y"-" , (s)
о 

",о
|де d мос'" и d",o - плотность аЕrrлизируемого тапсформаторного масла и воды при темпера-

тур измеряий, соответствеЕно.
Плотность масла опредеJuIют с использованием apeoмfipa по ГОСТ 3900-85.
Плотность воды при температуре измерений из таблицы Прилоtкения 3 ГОСТ 3900-85.

4,7

l0.2. Проволrг ПроверкУ приемлемости полrlенньD( единичньп результатов по условию
lw, -w^ll ', "|,100Sr (5),

rде W - средяее арифметическое из двух полrIенньD( значениЙ;

r _ норматив относительного расхождения результатов измерениЙ маССОВОЙ ДОЛИ ВОДЫ В

двц пробах масла. Значения норматива приведены в таблице 4.

l0,3 Результат измерения массовой доли воды в пробе трансформаторного масла з:шисы-

вают (в полном формате) в виде

|W xUlW1] млн-l (также в мг/кг или ррm), (6)

гю U(W) - расширенная Ееопределенность измерний (при коэффичиенте охвата *:2), рас-
сIштанная по формуле

J
Свыше 50 до 200
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10.5 Результат измеренIlя объемной доJш Bolщ в пробе трансформаторного масла зaшисы-
вают (в полном формате) в виде:

[r t UlrlJ млн-l (также в мг/кг или ррm), (9)

где U(Г) - расширенная неопределенность измерений (при коэффичиенте охвата k, рав-

ном 2), рассчитапная по формуле

U(Г)=0,0l,U0,I (10)

где (./ приним.lют согласно таб.rпrцы | uа W gз выражепия (8).

l l контроль точности

l l .l Контроlпо подлежит расхождение результатов двух измерений, выполненньIх с интер-
ва.пам 24 часа.

l 1.2 Частота контоJIя в соответствии с планами внутенвего контроJIя лаборатории.
l1.3 При контроле использ},ют отобраrrнlто по п.8.2 настоящей методики пробу трансфор-

маторного масла. Измерения проводят с интерваJIом 24 часц выполняя по два единиrшьD( измере-
ния и проверяя приемлемость их результатов.

l 1.4 Результат контоJIя признают удовлетворительным при вьшолнении условия:

W'-lry"l2 .100<0,8.r (l1)
W +l|'

гк |[/'п |[/" - значенuя массовой доли водьц полriенные при первом и втором измерении,
-lмлн ,, (лиоо мг/кг или ppm)i

r -норматив, принимаемый согласно табл.4.
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