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1 общпе шолоlкешпя
Настоящая методика поверки

NLT (да.тее титраторы) производства до <НеваJIаб>, г. Всеволожск, и устzшalвливает методы их

первичrrой поверки до ввода в экспJryатацию, после ремонта и периодической поверки в процессе

экспJIуатации.
настоящая методика поверки обеспечивает прослеживаемость к:

- гэт 176-2017 Госуларiвенньй перви.пrьй эталон е.щниц массовой (молярной, атомной)

доли и массовой (молярной) концентрации компонентов в жи.щrх и твердьD( веществalх и

материzrлlrх на основе кулонометрии с примеЕеЕием стllндартньD( образцов посредством

Госу!арственной поверочноi схемы, 
-угверждённой 

приказом Росстандарта от 19.02.2021 N 148;

- гэт 208-2019 Госуларственньй перви.пrыri этzrлон едпиц массовой (молярной) лоrш и

массовой (молярной) коЕцентации органических компонеЕIов в жидсr( и твёрдьп< веществах и

материалах на основе жидкостной и газовой хромато-мlюс-спекгромgФии с изотопным

разбавлениеМ и гравиметриИ с применепием стllндартньrх образцов посредством Государственной

поверочной схемы, }твержденной приказом Росстандарта от 10,06,202l N 988;

- гэт 173-2017 Госуларствепньй перви.пrьй эftшон едlниц массовой долп, массовой

(молярной) кошIентации воды в твердьD( и жидсD( веществах и материмах, с применением

ar*лчрr""о образчов посрсдством Гоiударственной поверо.пrой схемы, угверждённой приказом

Росстандарта от 29.12.20|8 Ng 2832;
_ гЭт s+_zolg государственньй первичньй эталон пок.цiатеJIя рн акгивности ионов водорода

в водlьD( pacтBop:rx с применением средств измерепиЙ посредством Госуларственной поверо,пrой

.*.""r, 1о"Ър*лённой приказом Росстшцарта от 09,02,2022 N 324;-_' 
гэТ 3-2020 iосуларственньпi перви.лrьй этаJIон единицы массы (килограмма) с

применением средств ,r.rеiеrи* посредствюм _ 
Государственной поверочной схемы (ГПС),

угвержлённой прrказо" Росстандарта от 04.0'7.2022 года N 1622,

Мстод, обеспечивающий реализацию методики поверки:

-прямоеизмерениеповеряемымсредствомизмернийвели!шны'воспризвоДимоймерой

или стarндартн ьшrл образчом.
Примечания:
l) При пользовlмии настоящей методикой поверки целесообразно проверить действие

ссылочньtхдокУментовпосоответствУющемУУказатеJIюст:lндартов'состlвленномУпосостоянию
на l января текущего года и по соответствуюцшм информачионным }к8атеJIям, огryбликовtlнным в

текущем году.
Если ссыло,пrый докуlrrент зalменен (изменен), то при пользовzшии настояIцей мfiодикой

следуеТ руководствоваТь"" ,*a"*Щrп" (измененньпr) доцл{еIrтом. Есrпr ссыло,птьй доý,тt,ент

отмененбеззамены'тоположение'Вкоторомд.rнассыJIкананего'примеЕяетсявчасти'не
затрагивающей ]ry ссылку.' 

2) Мето,ш.rкой поверки предусмотена возможность прведения периодической поверки ди
меньшего числа измеряем"о "iппй, 

с обязатсльной псредачей сведспий об объеме проведснной

поверки в Федеральньй информачионньй фонд по обеспеченшо ед,rнства измерений.

2 Перечень операций поверкп средствд пзмерепий

2.1 При проведении поверки лолжпы бьпь выполнены операции, указшrные в табличе 1.

Таблица 1 - по

Наименовапие операцllи
поверки

обязательность выполнения
оп й поверки при

Номер раздела
(пункта) методики

поверки, в
соответствии с

которым выполЕяется
операция по ки

первп,пrой
поверке

периодической
поверке

1 Внешпий осмотр СИ 7

2

распрострапяется на титаторы автоматические

да да



обязательность вьшолнениJl
операций поверки при

Номер раздела
(пункга) методики

поверки, в
соответствии с

которым выполняется
операцшI поверки

перви.*rой
поверке

периодической
поверке

2 Подготовка к поверке и
опробование средства да 8

3 Проверка прогрчммного
обеспечения Си да да 9

4 Определение
метрологических
характеристик и
подIверждение соответствия
СИ мегрологическим

ваниям

да да 10

2.2 Всли при проведении одной из операчий поJryчен отрицательньй резуJтьтат, да;rьнейшая

поверка прекращается.

3 Требования к усповпям проведенпя поверкп
3.1 При проведении поверки следует собJIюдать следующие условия:

температура окружающей среды, "С

относительнzш влаrсrость воздlх4 О/о

атмосферное давление, кПа

4 Требования к спецпаJrистам, осуществляющим поверку

4.1 К работе с тицаторilми и проведению поверки допускаются поверитеJIи, ознalкомленные с

р}ководством по эксплуатации поверяемого титратора (да;lее - РЭ), инструкrией по применению

ar*uprr"o образчов (да;lее - СО) и прошелшие инструкгаж по технике безопасности, .Щля

пол}чения дilнньж, необходrмьп< дш поверки, допускается rпстце операторв, обсrг},lкиваюIщтх

титратор (под контролем поверителя).

5 Метрологическпе и техппческпе требовапшя к средствам поверкп

5.1 При проведении поверки применяют ср€дстваl, указанные в таблице 2,

Таблица 2 - по ки

l Средства поверки выбираются в зависимости от комплектации

рекоменлачиями Прпложения l.

о, 115 д9 +25;

от 30 до 80;

m 8б до 106.

конкрfiной модели СИ в соответствии с

3

Перечень

рекомендуемых
по ки

Метрологические и техЕические
СРеДСТЗIlIr, поверки, необхо.щмые для прведепия

по

требовшlия кНомер пlъкга

по ки
методики

Прибор
комбинированный
Testo б22 фег. Nэ

53505-13 в ФИФ
оЕи)

средства измерений

диапазоя измерений
параtllетов окруждощей среды:

температуры от +15 ОС до +25 ОС,

относительной вл&кности от l0 % до 80 %, пределы

допускаемой абсолютной погрешности по кzшала t:

относительной влaDкности не более +3 О%, температlры
не более rl,0 ОС

8.1 l
пошотовка к

поверке и
опробование

средства
изм

Наименовшrие операции
поверки

да



Перечень
рекомендуемых

по

Метрологические и технические требования к
средства},t поверки, необходимые для проведеЕия

попов

Номер пункга
методики

Стшrларт-титры л.ltя

приготовления
рабочrтх эта.понов рН
2-го и 3-го разрядов
CT-l2 фег. Ns 43928-
10 в ФИФ ОЕИ) или
стшrдарт-титы для
приготовления
буферных растворов -

рабошлх эталонов рН
l -го и 2-го рttзрядов
СТ-рН (рег. N9 45142-
10 в ФИФ оЕИ

буферные растворы (стапларт-титры) - работrе
этllлоны рН, соответствующие требованиям к этrlлонlм
не ниже 2-го разряла в соответствии с приказом
Федерального агентства по техническому

реryлированию и метрологии от 09.02,2022 г. Ns 324

вода дистиJIлиров.lнн:ш по ГОСТ Р 58144-2018

стандартньй образец состава раствора
кислоты с диапазоЕом aTTecToB:lEHbD(

0,099 моль/дм3 до 0,110 моль/дuЗ и

относительной погреuшости измерений +0,05 % при

соJUrнои

Р=0,95;

значеЕий от
с грzlницаJ\{и

гсо 10450-2014стандартньш:i образеч массовой доли кафоната нация
в карбонате натрия высокой ,пстоты (NаzСОз) с

диапазоном aTTecToBtlHHbD( значений от 99,95 % до
100,00 % и с границ{lми абсоrпотной погрешности

+0 95;0з% Р=0
гсо 22l5_81стаllдартнъ,пi образеч состава калЕя,щухромовокислого

(бихромата ка.пия) l-го разряда с диапазоном
aTTecToBaHHbD( значений от 99,95 % до 100,00 % и с
грlмица rи абсолотrrой погрешпости измерекий +0,03

% Р=0 аý.

стандартньшi образеч состава кrulия

кислого (бифта.пата калия) 1-го разряда с ди.шазоном
аттестов.lllных значений от 99,95 % до 100,00 % и с
границаJ\{и абсоrпотной погрешности измерений
+0,03 % и Р=0,95

калий фта;lевокисльй, ч.д.а., массовzц доJIя основпого вещества

по ГоСТ 5858-68
гсо 4391_88стандартньй образец состава натриrl хJIористого

с диапазоном аттестомЕпьD( значсний от

до 100,0 Vо чl с гршrп[tiми абсоrпотной

по

1-го

+0 03% Р:0,95;

разряда
99,9 %

натрий хлористый ýаС1), ч.д.а., массовая доJIя основного вещес

99,9 о/о по Г оСТ 42зз -'7'l

тва, Ile менее

кислота азотнalя, Ее Еюке х.ч, по Гост 446l-,71

кислота серная не ниже х,ч. по Гост 4204-,77

l0.3.1
Кислотно-
основное

титрование в
водной илп

неводной среде,
аргентометриче

ское
титование,

окислительIlо-
восстановитеJIь
ное титовalпие

4

l0.2
Опрделение
абсо.тпотной
погрешности
измерний рН

гсо 9б54_2010

гсо 22l6_81фта.певоrс,rслого

(99,8_100,2) %

III}



Перечень
рекомендуемьD(
с ств п

Метрологические и техни!Iеские требоваrrия к
средствам поверки, необходтмые дrя проведения

по ки

Номер пункга

по ки
методики

iеребро азотнокислое (АеNОз), ч.д.а., массовая доJuI основного вещества, не

менее 99,8 % по ГоСТ |2'l'1-75

стшдарт тит сербра азотнокислого (АgNОз) по ТУ 2642-00l -ЗЗ8lЗ2'lЗ,9'|

кислота соJIянzlя (HCl), ч.л.а., массовая доJIя основного вещества

гост з l 18_77

(35-38)%по

кислота уксусная (СНзСООН), ч.д.а., массовм доJUI основного вещес

менее 99,5 % по ГоСТ б1-75

тв4 не

кисrюта хrrорна, по ТУ 6-09-2878

соль Мора (Аммоний-железо II су iT) ч.л.а. по ГОСТ 4208-72льф

хлофензол, ч.д.а

к.rлия гидроокись (КОН), ч.д.а. по гост 24363-80

натия гидроокись (NaOH), ч.д.а. по гост 25794.1_83

2-пропанол (изопротпrловьй спирт), хч, массоваJI доJIя основного веществ а, не

менее 99.8 Уо по ТУ 6-09-402-85

кислота бензойная, ч.д.а. по Гост 10521_78

12 20 J96оп 5во ыиэтилпирт
гсо 8202_2002стандартнъй

концеЕтрацIlя
допускаемых

образеч cocтaкl йодq моJIярная

эквимлента йода в интсрвале

значений от 0,0970 моль/д*rЗ до

0,1030 молъ/дмЗ
7з 9,7Jl 2642 -02 10н ryи 10од_титрстандарт

тиосуль ат настанда
,]

80
,7

2001 02-0 50641 2 581 пон ryия
гсо 10798_2016

органической жидкости с д,lапазопом aTTecToB,lHпbD(

значений от 0,5 % до 5,0 % и mносительной

погрешностью атгестованного значепия +1,5 % при

стацартньй образеч массово

р=0 95;

й доли водI в

гсо 9922-2011стандартпьй образеч массо
органической жилкости (СО В
атгестовмньrх значений от

вой доли воJIы в
Ф-ПА-2) с диапазоном
0,05%до2Yоп

иосительноотниодопчскаем
9Р=0 5+ %5н остьюнееон

расrrшренной

гсо 9233-2008стандартньй образеч
органической жидкости
атгестоваяньrх значений

массовой доли воды в

(MT-HWS-1.0) с диапазоном
от 0,090 % до 0,105 % и

и Р=0,95

10.з.2
Титровшrие по
методу Карла

Фишера

гсо 2960-84стапдартньй образеч состава тЕлона
диlшазоном aTTecToBaHHbD( значений

Б l-го разряла с
от 99"l О/о до

ис абсолютной п100,0 % иваниеое ти

l0.з,3
Фотометрическ

5

ректификованньй гост

-338по

0,

l

относительной погрешfi остью аттестованного зЕачения

+2 о/о



Перечень
рекомендуемьrх

дств пов

Метрологические и технические те
средстваNr поверки, необходплые для прведения

по

бовшrия к

п

Номер пункга
методики

измерниfi +0,03 % при Р=0,95;

гсо 9284_2008стшrдартньй образеч общей жесткости воды

018-ЦСО), aTTecToB.lHHoe значение от 95 до 1

допускаемого значепиJI относительной погрешности

аттестованного значения при k=2, равной +1,5%

(А4.3.с_
059Ки

,95
8 з1 7з2 -9,7264 3 J00оп тутн онi рил

гсо 9914_2011стандартньй образеш жесткости во.ФI

3ок) с интервала]\,tи догryскаемьD( aтTecтye}lbD(

значений от 95 до 105 г/дlrл3, от 950 до 1050 г/д,,r', от

1 2б 1 до 1393 г/дrл] и относитеJIьной расширнной

(KoMIIлEKT

Е2, ой1,Yо qý
енЕостьюнео

индrкаторы <Эриохром черньй Т> птпr <Кислотньй хромовьй синий Т> по

ТУ 6-09-3 870-84 соответственпоту 6-09_17б0-72

ранжевьй 71 l 849-б_0 5по) туво оыим( етилиЕдикатор
.а. по ТУ-6-09-53б0-88енолиндикато еин ч.д

Вспомогательное оборудование и средства
Весы лабораторные
ВЛА-220С-0 фег. N
73040-18 в ФИФ о

весы лаборатоРные кJIасса точности (специаJь

по ГоСТ OIML R 76-1_20l 1 с мtlксимальным пределом

взвеIIIивания не менее 200 г;

ныи)

ТЛ-4м фег. N9 28208-
09вФИФо

чемм неенемонапазос димо етртерм
сее 10иян е болниос цен дело 05то 0 д

пипетки 1 -1-2-0,5 (анмогично вместимостью 2,0; 5,0;

10,0 см3 поГОСТ29227;
колбы мерные 2- l 00-2 (ана.llопrшо вместимостью 25,0;

50,0 см3 по ГоСТ 1770

микрошприцы для хроматогр афии (M-l0 или МШ-l0,
мш-l 00), относитеJIьнatя погр€шность дозиров:lния
+|О/о;

Термостат
лабораторньш1
ltиркулячионньй типа
LT или FТ

средства

раствора
нестабил

обеспечения стабиrьности темперацры
(например, термостат жи,щостной,
ьяость поддержzшия температуры не более 0,2

l0
Определение

мецологически
х характеристик

и
полгверждение
соответствия

си
метологически
м требовани-лr,r

5.2 ,Щопускается применение не переlш йенньп< в таблице 2:

- ср€дств измерний с метрологшческими характеристикаJuи, обеспечивающими требуемый

уровень точности передаIш единицы величины;

-стандартньш образчов, реактивов, KoIITpoJIbHbD(

оборудования, обеспечлваюIщлх соотношение погрешности

*or'rio*rur. растворы) и поверяемого титратора не более 1/2,

5.3 Все средства измерний должны быгь поверены

действующие паспорта.

растворов и вспомогательного
средств поверки (СО, реаюивы,

l); стандартные образчы иметь

вентиrrяцией.

l) сведения о резуJътатах поверки ср€дств }вмерен}rй достуrпfi в Федеральном иrrформаlшонном фонде по обеспеченrло

6единства IIJмерений.

стандарт-тит 0, 1Б

измерений
осос

ос



6.2 Концектрачии вредньD( компонентов в воздухе рабочей зоны должны соответствовать

требованиям ГОСТ l 2. 1.005-88.

6.3.Щолжны вьшолняться трсбоваlия охр:lны труда дJIя защиты персон:ша от поршкения

электрическим током соглlюно классу I гост 12.2.007.0-75,

б.4 Требовапия безопасности доJDкIIы соответствоватъ рекомендациям, изложенпым в

экспJryатационной документации (Эф на титраторы.

7 Внешншй осмотр средgгва пзмерепий

7.1 При внешвем осмотре устанавливают соответствие титаторов следуюIщлм требованиям:

- соответствие *оrппaйоa* (при перви.пtой повсрке) и маркирвки трбованияrл

экспJryатационной докуtrtентации;
- отсугствис мехапически)( повреждений, ыIшIющш( на работоспособность;
- испрarвпость оргаIrов управJIения.
7.2 Титратор сtшт:tют вьцержilвшим внешний осмот, ecJm он соответствует укzrз rным

выше требованиям,

8 Подготовка к поверке ш опробовапие средства измерений
8.1 Перл проведеIrием поверки необходпяо выпоJIнить следуюцие подготовитеJIьные

работы:
- проверить соответствие требовшlпям п. 3.1;

- выполнить мероприятия по обеспечению условий безопасности;
_ проверить нzrлиIше паспортов и сроки год{ости со, по.щотовить со в соотвsтствии с рэ;

- при нЪобхолимости по,щотовить реtlктивы: просуIшть калий фта.певокисrьй юtслый (каrшя

бифтатат) или хлористьй наций в сушильном шкафу при температуре l05 ос до постоянной массы;

- выдержать титаторы при температуре поверки пе менее 2 ч;

- u сооiuетс*ии с РЭ осуществить сборку тицатора и бюретки;

- по.щотовЕтъ титанты и растворы ипд.Iкаторв в зависимости от объёма и солержания работ

по поверке в соответствии с ГоСТ 25794.1-8Э <Реаспrвы. Мстоды приготовлениrI титрованньD(

растворов дш кислотно-основного титровtшиJI) и/или ГоСт гост 25,194.2-83 <Реактивы. Мgгоды

приготовления титоваЕньD( растворов для окислитеJIьно-восстановительного тптрования>, и/или

гЬст гост 25794.з-8з <Реакгивы. Методы приготовления титрокlнньrх растворов для тиФов,шия

осаждением, неводlого титов.мия и друпrх методов)) и/или гост 4919.1_20lб <реакгивы и особо

чистые вещества. Методы приготовлени,I растворов индикаторв)) или рабочими методикiми

выпоJIнениJI измерний.
8.2 Подрбные рекомендации по прогр:tммирв:шию пижеперечисленньD( задач приведены в

приложении 2. Перел началом работ па тит?аторе необходrшо проверить, что проведены

следующие операции: 
rт-тrяс 6!'гыпь титпантом и I 3 раз для поJтного- заполнена титовalльнм бугьrпь титрантом и прмьпа система не менее ,

уд.шения воздуха из бюретки, подitющ{х и дозирующих трфок;
- подготовлены рабо,ше электроды.
8.3ДляВыполненияизмереЕийкокгроJIьноевеществоВноситсянавескойилиа.ltиквотой

приготовленного раствора; a" 
""rъпр*, 

так, чгобы на титрокrние уходrло около половины объема

бюретки, Еlшример:"'-,-;ть;г;r" 
"bu" п.по*зования на тицатор бюреток вместимостью_ 20,0 смЗ,

= i,ti "ri" "йч" ""non".or*- 
,,u,"rpuropi бюреток вместимостью 10,0 см3.

S.4 ДIя определеЕпя концекграции титраЕта в титровальньй стакан 
1вносят 

навеску или

ilликвоту раствора контроJIьного u"щ""r"ч. .Щобавrrяот примерЕо 50 см' растворитеJlя для

,"rроuйr- r*,.rтобы погррить электроды в раствор gа 2-3 см. Опускают наконечник дозирlтощей

трубки, электроды, мапrитrуо мешалку в раствор и устанавJIIiвают скорсть пер€мешивания в

сЬЬтветствии 
-с 

РЭ. Проводят три последовательньD( определения конценlтации TиTpzlHTa,

используя фунщпю вrrутрнней статистики р€зультатов, находят среднее зцачение концснтрации и

,l



вводят его в раздел (концентшшя титрапта)) при создании метода титровllния.

При тtлтровании по методу К.Фишера для моделей NLT-KF4OV и NLT-KF2OC определение

титра тI{гр rта происходит непосредственно перед началом процесса титованIrя,
8.5 Опробование
8.5.1 При опробовании проверяют работоспособность титатора,
Проверка работоспособности тI{гратора произво.щтся автоматически при вкJпочении

электрического питilния согласно эксплуатационной докрrентации.
8.5.2 Результаты опробования считttют положительными, если по окончании времени

прогрева:
- на д,IсIшее выводягся сообщения о готовности в соотвgтствии с РЭ;

- отсугствует сипlilлизация об ошибках и неиспрllвностях.

9 Проверка прогрrммпого обеспечепия средства пзмеренпй
9.1 fuя проверки соответствия По вьшолlяrот следующ{е опсрации:

- проводят визуальную оценку идентификациоItньD( данньп< ПО титатора. Номер версии ПО

,"rpuropi 
"оделей 

NLT-PSO и NLT-P5Op выводится следующим образом: последовательно нФкмите

sysiem ýetup (основное меню) - Firmwаrе update, на дисплее должен отобразиться номер версии flо.
Номер версии ПО титраторов моделей NLT_KF4OV отображаегся при вкJIючепии тIrграторъ а

моделей NLT-KF2OC указан на шильдике на нижней стенке титратора.

Версии прошивок блока титовilния, бюрсгок и иньD( периферических устройств не

принимают во внимzш{ие.

сравпивают поJIrlенные данные с идентификациопными данпыми, устalновленными при

орочaл"rпп испьпаний в цеJUIх }тверждения типа (см. описание типа титраторов) и в таблице 3,

Таблица 3 - Иде онные данные По

9.2 Результат подтверждения соответствия ПО титраторов сrштают положительным, есJш

идентификационные данЕые соотвЕтствуют }тазанным в табrпrце 3,

10 Опредепение метрологпческпх хrрактерпстик средства измереший п

подтвер ценхе соответствпя средства пзмереппй мец)ологшческпм трфоваЕпям
l0.1 Поверка титратороВ проводитсЯ дtя электрдоВ IлJIи электрод{ЬD( пар, которые входят в

комплект конкретного титратора иJIи }казаны в зarявке на проведение поверки. В зависимости от

используемого электрода """ элеггродtой пары выбпрается стаrrлартный образеч п

соответствуюIций ему титапт в соответствии с Приложением l; рекомендации по

програп,rмиров{lнию приведены в Приложении 2.

10.2 Определение абсоJпопrой погрешности измерний рН,
определение абсоrпотной погрешности измеренItя рн осуществляется_не _менее 

чем по трем

буфернЙ растворам рН 2-го разряда, например: рН4 фталатный буфер ф|{],_01 при 25 ОС), рН7

оЬИт-uоЙ босфч*i* Оу6.jФЙ О,ВЬ при 25 ОС), рН9 боратньй буфер фН9,18 при 25 ОС),

Абсоrпотную погрешность измерпия рН рассчитыв:rют по формуле

ДрН = рНо* - РН,,, (1)

8

Значение
Модель

NLT_KI40v
Илентификачионные дalнные (признаки)

Идентификационное
ого обеспечения

Еzмменование

программп

щифровой идентификатор црограммного
обеспечения

не ниже 3.05не ниже
2.00х*

не ниже 1.00Номер версии (идентификачионный номер

много обеспечения
)

програм
+гдех-можетпр инимать rпобые цифровые и буквенные значеIIиJI

Модель
NLT-P5ONLT-P5Op

Модель
NLT-KF2Oc



где АрН - абсолютная погрешность титратора при измерении рН;
pНn - значение рН кокгрльного буферного раствора;

рН,о, - показания прибора.

l 0.3 Определение относmельной погрешности тrrгрования,

10.3.1 Кислотно_основное титрование в водной иrш неводной среде, аргентометрическое

титование, окислитеJIьItо-восстIlновительIlое ти:грование: в ст:lкая дш титованая пипЕткой

добавляют l0 с# раствора опредеJIяемого стандарп{ого образца или навеску определяемого

стандартного образча (калия бифталата примерно от 0,07 до 0,12 г, хлористого натрия примерно от

0,05 д; 0,07 г, бltхромата кыlшr примерно от 0,05 до 0,07 г), лоrшвают дистЕJlJшровiшной водой или

изопропиловым спиртом примерно до 50 см3 и 1итр}тот до точки эквив1лентности по програп,rме

титрованпя дalнного образча. При проведении окпсJштеJIьно-восстановитеJIьного и

аргентометрич""*о.о -rро*оия каждм проба образча по,щисJIяется гrугем добавления 3 см]

сЬрной и.тпr азотной кислоты, разбавленной водой в пропорции l:4, соответственно.

Проводят серию не менее чем из 5 измерний. Полrrенные резуJIьтаты отображаются на

дисплее иJш выводятся на печатающее устройство. Фиксирlтот результат с тоtпlостью до третьего

знака.

относительная погрецшость (6) титрования рассrштывlЕтся дJIя каждого результата
титовalния по формуле

5=R,-С".,,l00. Q)
с"^

где R, - результат !ого титрования в серии: объем, см3 (ди растворов стандарт-титов или

СО); или эквивалентное коли.Iество опредеJlяемого компоIlекта! г (для навески сухого вещества);

или массовая/объемная концентация % (мг/кг, мг/дvl3 и ДР, дя Со массовой /объемной

концеЕтрации вещества);
Со'.объемрастВорастандарт-титаопредеJlяемогокомпонектъвЕесенноговячеикУ'

смЗ, илИ навеска опредеJIяемого компонента в сJIучае вЕесеЕия в ячейку_сцого вещества. г, или

аттестов Iное значение массовой/объемной доли вещества % (мг/кг, мг/дмЗ и др.).

l0,3.2 Титрование по методу Карла Фишера:
перед определением метрологических характеристик следует убедlться, тто ячейка дrя

титованйJI и электрlЕI IIистые, без повреllцений, ячейка дIя 1итромншI з:шолнена свежими

титрzмтlми (реакгивами), укarз rными в Приложении 1 в соотвsтствии с мfiодом титровllния,

перед началом ilнализа зtшускalют программу прелгитованIiя. П9сл9 перехода в режим
ожид:tния следует провести определение тита тиц:ц{та в соответствпи с Рэ. Заrryскшот прграмму

тицов:lния, до}сrдаются стабильной вели.Iины дреЙфа (менее О.,З "чЦ_о9"то 
0,05-0,1 мкг/с),

Вскрьвают' аIrrIIУЛУ с ГСО, промьвают шприц прибrшзительно 0,5 cMJ ГСО. Набирают в пшриц

оставшееся содержимое ампуJш, обтирают иг.гrу смфеткой, взвешимют uшриц с образцом, Вводrг

содержимое шприца в ячейку для титоваlнпя, rryстой шприц взвешивttют и опредеJUIют массу

введенного образча по разности масс напоJIненного и пустого шприца

Для ввода в ячейку навесок д{стиJIлированной воды используют весы и.ли микрошприцы для

хроматографии типа M-lo или МШ-10, мш-100 (1 мкл листил.lшрвшrной воды имеет массу

0,9982 мг при 20'С).
проволгг пе менее пяти определений. Результатом каждого определения Ri явrиgгся: масса

коЕтрольного вещества, г или г* l0{ (мкг).

относительная погрешность титровilпия рассtштывается для каждого результата титования

по формуле (2), где
R, - результат iго титрования в серии, мг;

Со, - масса введенного образц4 мг.
9



!tл, -л)'
gy7=!,

R
l=l

(3)

(и-1)

гдеп-числоизмерений.
10.5 Результат определения метрологическrх характеристик титатора сIштается

поло)ю{тельным, есJп{ значения, пол)чеЕные по п. l0 Ее превышают нормативов, приведенньD( в

таблице 4.

Табrпrца 4 - огические

11 Оформлеппе результатов поверкп
l1.1 При проведении поверки оформл.пот протокол резуJIьтатов поверки. Рекомендуемая

форма протокола поверки приведена в приложении 3,

l1.2 Титраторы, удовлетворяющие требовани.шrл настоящей методики поверки, признают

l0

Значение истики
Модель

NLT-P5
Модель
NLT-P50

Модель
NLT_KF4Ov

наименование
Харакгеристики

+3,0
Пределы допускаемой
относительной погрешности при
измерении массы/ массовой доrп,rl), fi

1 5

Предел допускаемого
относительного среднего
квадратического откJIонения (ОСКО)

ний массы / массовой дизм %

+0,04+0,04Пределы допускаемой абсоrпотной
шности измпо

уст:lновлены для стtшдартяого Йразча cocтalвa кttJIия фталевокислого кислого

к&]ия гсо 2216_81
Нормы

би

10.3.3 Фотометрическое титрование: фотометрический электод прмыв:lют

дистиJIJшроваНной водой, осторожнО удаJшют излишки воды с поверхности электрода салфgгкой,

проводят титование в соOтветствии с РЭ. В cTaKarH для тиlрования пипсткой добавллот :rликвоту

ГСО 99l4-20ll, долимют дистиJlлированной водой до 5Ъ смЗ, добав.тlлот 2,5 смЗ буферного

раствора рН9, к.шают несколько капель инд{катора и тIггр},ют по п. 4.5 гост 52407_2005 раствором

тилона Б (эдтА) до точки эквивltлентности. Вместо ГСо жесткости воды допускается примеЕять

растворЫ кальция хJIористого 0,025 моль/дrл3.

,ЩопУскаетсяпроводитьпоВеркУспомоцьюреакчийкислотцо-основЕоготитовапиясо
следующими индIд1дтораý{и: метиловьIй ораrrжевьй или фенолфта.пепп. fuя этого в тr,цоваJIьIтуо

"""й no".**T 50 смз дистиJlJшрованrrой "оды, 
добавл-пот от l до 5 смЗ 0,1 н раФвора HCl, 5-7

капеJIь спиртового раствора ""д"*чrорч 
(фенолфта.пеин иJIи метил оранжевьй) и титруют 0,1 н

раствором NaOH до точки Ьквивzшентности (изменения окраски титруемого раствора).
относительнаЯ погр€шностЬ титоваIIия рассчитываfiся для кФкдого резуJьтата тицовilния

по формуле (2), гле
Д, -результаТ i-ого титровапИя в серии, г/дvЗ, моль/д,лЗ,Уой ДР,;

Со, - ЗНаЧеНИе атIестовaшпой хар:жтеристики стандартного образца контоJIьного вещества по

паспорту, г/ди], моль/дrr3 ,Уо и др.

10.4 Определение СКО сrryчайной составляющей погршности,

Случайщто составJIяюryю погрешности опредеJIяют по резуJIьтатам измерений по п. 10.3.1-

10.3.3. как относительное среднеквадратшIеское откJIонение (СКО) результатов единшшого

измерепия по формуле

х l00,

Модель
NLT_KF2Oc



годными к применению, вносят результаты поверки в Фсдеральньй информационньй фонд по

обеспечению единства измерений, по цебованию владельца титратора или лица, предст:lвJuIющего

владельца" вьцают свидетеJIьство о поверке устд{овленной формы,
При отричательЕъ,D( результатaлх титраторы не доrryскают к примеЕению, вносят результаты

поверки " Ф"дaр-"оurй 
'информачионньй 

фонл по обеспечению едиЕства измерений, по

трбьваншо владельца иJш лица предст:lвляющего владеJIьца титатора вццают извешение о

непригодrости установленной формы, с указанием причин непригодlости,

знак поверки нalносится на свидетельство о поверке (при его оформлении) или в паспорт

титатора.

ll



Прилоlкение Nч l
обязательное

Титраrrг феакгив)Контрольное веществоЭлектрод и модель

кислотно-основное вание в водньв с
Станлартньп1 образец
состава раствора соляной
кислоты гСо 9654-2010
или раствор 0,1 моль/дr,r3

HCl, приготовленньй из
копцекгрированной
кислоты в соответствие с
гост 25794.1_83
иJIи стандарт-тlтгр 0,1 н.

Hcl

Станлартньй образец
массовой доли карбоната
натия в реактиве
карбоната патрия высокой
tмстоты ýаzсоз со
униим) гсо l0450_2014

или
Раствор 0,1

приготовленньй
гидрокиси натия
гост 25794.1-83
IlJm стандарт-тrfФ 0
NaOH

,lH

моль/.щl
из
по

Стандартный образец
состава калlUI

фта.ltевокислого кислого
(бифталата калия) 1-го

разряла ГСО 221б-8l

Титратор модели NLT-PSO/
NLT-P5Op, элекгроды:
- 2З 1-0l рН-элекгрод
- 2З2-0| элекгрод
сравнения

кислотно-основное вttние в неводньIх
Уксуснокислый
кислоты
0,1
приготовленный
соответствии
25,194.з-8з

раствор
хлорной
моль/диЗ

в
гост

Стшдартньrй образец
состава калия

фта.певокислого кислого
(бифта.llата кашя) l -го

разряла ГСО 22l6-81

или
Раствор 0,1 н.

изопрпаполе,
приготовленный
соответствии с
25,794.1-83
иJIи стirпдарт-титр
кон

коН в

0,1 н

в
гост

Стандартньй образец
состава бензойпой кислоты
гсо 11467_2019
вли
Беязойная кислота ч.д.а. по
гост 10521_78

Титратор модеrпr NLT-P50/
NLT-P5Op:
- 23 1-01 рН-элекгрол
- 2|'7 -0| элекгрод
срtвнения

ическое ваЕиемА
Раствор 0,1 н.

приготовленяьй
соответствии с
25794.3-83
или стандарт-тrтр
АgNОз

АgNОз,

lH0,

в
гост

состава натия хлористого
1-го разряла ГСО 4391-88
или
стаплартньй
состава калия
гсо 99б9_2011

образец

образец
х.лористого

Титратор модеrш NLT-PS
NLT-P5Op:
- 216-0l серебряньй
электрод
- 2З2-0l электрод
срztвнения

0l

сJIительно-восстановительное иеоки

l2

Рекомендацrrrr по выбору средств поверкп для титраторов автоматпческих NLT

с

Стандартньй



Титрант феаrгив)Кон,грольное веществоЭлектрод и модель

Соль Мора ч.д.а.
приготовлевньшi в
соответствии с ГоСТ 4208-
72
иJш стандарт-тrгр 0,1 н.

соли М

Станлартный образеч
состава кalJшя

.щухромовокислого
(бихромата калия) 1-го

разряла ГСО 22|5-8|

и.lи
Стапдар-титр 0,1

тиосульфат натрия
Стапдартпьй образеч
состава раствора йода ГСО
8202-2002
иJпl стандарт-титр 0,1 н.

йода

Титратор молеrпr NLT-PSO/
NLТ-Р5ф:
- 213-0l платиновьй
электрд
- 2З2-0| электрод
сравнения

ое и волюм ваниелоно
Катодrьпt (TolbKo Nlя
генерир},ющего электрода с

щафрагмой) и анодяьrй

растворы ца
кулонометрического
тЕтров:ш{ия по К.Фишеру,
тIrTpaHT и coJIьBeHT для
воJIюметриtIеского
титромпшI по К.Фишеру

Стандартвый образец
массовой концентации
воды в органической
жидкости (MT-HWS-I.0)
гсо 9233-2008
или
Стандартный
массовой доли
органической
гсо 10798_2016
или
Стандартный образеч
массовой доли во.ФI в

органпческой жи.щости
(со вФ_пА_2) гсо 9922-
20l 1;

или
Вода длстиллировalнная по
гост р 58144_2018

образеч
во.ФI в

жи,щости

Титратор модешr NLT-
КF4OVNLТ-КF2OС:
- CDJ-I Генерирующий
электрод и CDY-I !войной
платиповьй индикаторвьй
элекгрод для кулонометии
- Измерительпм ячейка с

двойньь,r платшtовым
инд,rкаторным электрдом
для воJIюмометрии

ваниеическое
Станлартнъй образеч
cocтalBa Трилова Б l-го
разряда ГСО 2960-84 и.rш

стандарт-тит 0,1 н. Трилон
Б

Станлартньй образеч
жесткости воды ГСО 9914-
201 l
или
Стандартпьй образеч
жесткости воды ГСО 9l 18-

2008
или
водные растворы каJIьция

хJIористого 0,025 моль/дrл'

Титратор модепа NLT-
Р5Oр, элекгролы:
- GD-520 Датwrк для
титров:lltия с переходом
окраски,
- GD-570 Дат,пtк дtя
титовalния с переходом
окраски.
- GD-620 !ат,л,lк лля
титрования с переходом

ки

н.

lз



Прилохсение Nэ 2

обязательпое

Рекомендации по программировапию методов для поверкп титраторов ПILT-PS0 и NLT-PSOp

mV/pHUnit

с Titration
mv titrate

Select опе Method:
(Выбор олного метода)

PreAdding Unit No: Titrate Unit l
Unit No: Тitгаtе Unit l
Burette 1 Туре: l0ml Burette
Вчrеttе 1 Coeff: l00% (Ншисан на каждой
б

Тiп Unit (елинича
измерения, в которой
вырФкен титр титранта)

Unit Тур: mV/рН Unit
Channel No: Ch 1

Stiпеr Тlре: Down Stiпer
Stiпеr S :30

Check Device:
(Проверка устройства)

Time Before Titrate: lOs
Prc-Adding Vol: 0.0000 mL
PreAdding Unit No: Titrate Unit l
De аftеr PreAdd: 0s

Min Adding Vol: 0.0200 mL
Мах Addind Vol: 20.0000 mL
Счrrепt ЕР No: l
Balance Vаlче: 1.00 mV
Balance Time: 3s

Мах De Time: 10s

Seted ЕР Num: l
Счrrепt ЕР No: 1

ЕР Jump Туре: Custom
ЕР Jump Value: 100.0 mV/mL
Titration S : Middle

ЕР Рша (Параметры
точки эквивалентности)

Check Method Раrа:
(Проверка
параметров/установок
метода)

Sample Size: 0.0700- 0.1200 g (дтя кяслотпо-

основного в водньD( и неводIrых),
0.0500 - 0.0700 g (для аргентометрического и

оксиJIитеJIьно-восстzlновитеJIьного) S ample

Sample ID: М1

Unit:

Sample (Образеч)Sample&Titrant:
(Образеu & титрант)

Titrant 1 ID: М2
Titrant 1 Сопс: 0,1 molll

Titrant (Титршт)

бчtрчt Result: Not Рriпt
Save Result: Save Result
Result sиtistics: sиtisfics оп
Formula: .Щля rraBecoK. .I[ля ошепкп
относпте,тьпой по шностп. Расчет массы К:

Result (Результат)Check Result:
(Проверка установок
расчёта рзультата)

|4

Meas Unit (едипица
измеDения)
Method (метод)

Titr Туре (тип титранта)

Meas Unit (еливича
измеD€ниrl)
Stiгrеr (мешатпtа)

Рrераrе (Полготовка)

other para

(!ополнительные
параметры)



.Щлr ошевкп оСКО. Рrсчет попрrвочного
коэффнцпепта твтрапта Ri:
Fоrmчlа: (Vepl |Сопсl I IVI!}3Il0.00lY Vsmp

Vsmp - навеска в граммах.

.Щля алпквот.
,Щля опешкп отвоспте.,пьпой поrрешЕостш п

оСКО. Расчет кошшештрачпш К:

Fоrmчlа: Vepl *Concl * lVIi!3)*0.00l

1 
rConc 

1Fоrmчlа:

м1 - обозначение контрольного вецества, например
основного тицовalпия в водньD( средах, Benzoic acid для кислотно-основного тЕтровalппя в

неводньD( сре;ах, NaCl для аргентометрического титрования иrш ЮСr2о7 для окислительно-

восстаповительного тrтрования;
2)М2 - обозначение титдiта Феактива), Еапример NaOH для кислотно-основного титования в

водньD( средах, КОН дя кислотно-основного титовtlния в неводньD( средах, ДgNОЗ для

аргентометрического титровzшия или FеýН4)2(SО4)2 для окисJIитеJьно-восстilновительного

титровапия
])мз - .шсленное значение молярной массы используемого контрольного вещества, пiшример,

204,2 мябифталата катпrя для кислотно-освовного титровllltltя в водъD( средах, 122,| uв
бензойной кислоты для кислотно-основltого т}Iтров:lЕия в неводньD( средах, 58,4 для хлористого

натия дIя аргентометрического титровilн llя gм 294 ,2 для бЕхромата к:ция для оксиJштеJIьно-

восстановительного ваIlия

KHPI - ка.пия бифталат дIя кислотно-

1. ФОТОМЕТРИЧЕСКОЕ ТИТРОВАНИЕ.

LED UnitMeas Unit (елинича

Auto Titration
mv titrate

Select Опе Method:
(Выбор олного метода)

PreAdding Unit No: Titrate Unit l
Unit No: Titrate Unit l
Burette 1 Тlре: 10ml Burette
Burette 1 Coeff: 100% (Ншисшr яа к.Dкдой

б

Titr Unit (едипица
измерения, в которой
вырФкен тит титршгга)

Unit Туре: LED Unit

Stiпеr Туре: Dоwп Stirrеr
Stiгrет S d: 30

Stirrеr (мешалка)

Check Device:
(Проверка устройства)

Time Before Titrate: 10s

Pre-Adding Vol: 0.0000 mL
PreAdding Unit No: Titrate Unit 1

Del
Min Adding Vol: 0.0200 mL
Мах Addind Vol: 20.0000 mL
Счrrепt ЕР No: l
Balarrce Vаlче: 1 mV
Balance Time: 3s
Мах De Time: 10s

Check Method Рага:
(Проверка
параметров/установок
метода)

l5

измерения)
Method (метод)

Titr Туре (тип TrtTpшrTa)

Meas Unit (единица
измерения)

Prepare (Подготовка)

аftеr PreAdd: 0s

other para

(,Щополнительные
парамегры)



Seted ЕР Num: 1

Счrrепt ЕР No: 1

Titrate Speed: Slow
ЕР Jump Туре: Middle
ЕР Jчm Vаlче: 100.0 mV/mL

ЕР Раrа (Параметры
точки эквивatлентности)

Sample Size; 0.0500- 0.0700 g
Sample ID: М1

е Unit:

Sample (Образеч)

Titrant 1 ID: М2
Titrant l Conc: 0.05 mоlл

Titrant (Титрант)

ýample&Titrant:
(Образеч & титрант)

Очфчt Result: Not Print
Save Result: Save Result
Result sиtistics: sиtistics оп
Fоrmчlа: Vsmp(Vepl *Сопс 

1 
*К3))

Result (Результат)Check Rеsцlt:
(Проверка установок
расчёта результата)

М1 - обозначение коIrгрольного вещества, например СаС
2) М2 - обозначение тrтранта (реакгива), например EDTA
3) К - коэффициент пересчетц k=l для хлорида кальция в качестве конlрольного веществa,

|2пtпt99l^4 чtя Гсо 99l4-20l1,

к:2000 для ГСо 9914-2011

рекомендации по прогрдммпрованию методов для поверки титраторов
NLT-KF4OV, NLT-KF2Oс

КУЛОНОМЕТРИЧЕСКОЕ ТИТРОВАНИЕ ПО МЕТО

Polarization: 1 рА
Мах Elec Rate: 10 pg(H2O)/s
Middle Elec Rate: 5 pg(H2O)/s
Min Elec Rate: 5 pg(ЮO)/s
lst РгеСопtrоl: 300.0 mV
2nd РrеСопtrоl: l00.0 mV
ЕР mV Value:40.0 mV
Retum mV Value: 2.0 mV
Drift Adjust: Auto
Drift Mode: Relative
RDFT Val Seted: 5.000 pg/min
Мах Меаsчrе Time: 10 min
Result Unit: pg
Stiпеr:30

меаsчrе - Ачtо Меаsчrеmепt
(Тип измерения -
tвтоматическое измерение)

lб

к ФишврА.



2. ВОЛЮМЕТРИLЕСКОЕ ТИТРОВАНИЕ ПО МЕТОДУ К.ФИШЕРА.

Polarization: 50 рА
Stiпеr 30
Мах Add volume: 0.015 mL
Min Add чоlчmе 0.005 mL
Volume factor: 10%

ЕР Delay: 10s
ЕР Potential: 40.0 mV
End Vоlчmе: 20.000 mL
KI Titer: 5.000 mg/ml
Drift Adjust: Auto
Drift Mode: Relative
DFТ Value Seted: 5.0000

Titre Меаsчrе
(Опрепеление титра)

Save Result as а TiterSave

Polaгization: 50 рА
Stirrеr 30
Мах Add volume: 0.015 mL
Min Add volume 0.005 mL
Volume ъctor: 109/о

ЕР Delay: lOs
ЕР Potential: 40.0 mV
End Vоlчmе: 20.000 mL
КF Titer: rдобавляется :lвтоматпческп

Ачtо Titrate
(Режим автоматического
тицования)

Drift Adjust: Auto
Drift Mode: Relative
DFT Value Seted: 5.0000

17



Приложение М З

Рекомендуемое

ПРоТокоЛ ПоВЕРки }г9

Титратор автоматический NLT _, зав. М _
Докумепт на поверt(у: мII 242-2542-202з (Гси. Титраторы автоматические NLT.
Методика поверки>

ипформация об пспользованнь!х средствах поверкп:

Условия проведецпя Irоверки:

температурц ОС

относительнrц влaDкЕость окружalющего воздуха

Результаты внепIнего осмотра

Результаты опробования

Проверка метролоrических характерпстпк

Таблица В1. Р таты оп абсолютной ости изм н.

таблица В2. Результаты определения относитеJIьного среднеквад)атического

откJIонения и ошосительной погрешпости результатов потенциометрического

lроrреш}

Ns
п/п

Значение pl1,
воспроизведенное

буферньь.t раствором -

рабочим этalлоном р

Значение р11,
измеренное
титратором

Абсолютвая
погрешность

измерений plI

соответствие
требованияu
!а (+), Нет (-)

1

Np
Результаты
титрований

отн. СКо
резуJIьтатов

титрований, Ой

Нормируемые
значениrI отн.

СКО результатов
титрований, Ой

отн.
погрешностъ

титрований, О/о

Нормируемые
зЕачениrl отII.

погрешности
резуJIьтатов

титровшrий, О%

1

2
J

5

l8

%.

4



Таблица В3. Резу.тьтаты проверки относптельного средIеквадратrт.Iеского

откJIонения и относи-геlьной погрешности результатов определенI[я Bo.ФI по Kaprry

хъ
Результаты
титровшrий,

отн. СКо
результатов

мтрований, 7о

Нормпруемые
значенпя отн.

СКО резуrьтатов
титрваний, О/о

отн.
погрешность

титрований, %о

Нормируемые
значения отн.
погрешности
резуJьтатов

титровании , 
о/о

1

2
)

4
5

Результат проведения поверки :

Поверитель:

l9


