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1 обцпе положевшr
настоящм методика поверки р,юпростаняется на пrтр:поры автоматические

SILab (дшее титраторы) производс;а INЕьА ýCIENTIFIC INSTRUMENT со" LTD,, Китай, и

устанавливает методы их перви,пrой поверки до ввода в экспJryатацию, после ремонта и

периодической поверки в процессе экспJryатaчци,

НастоящаяметоДикаповеркиобеспеиваgтпросле)IfiВасмостькгосУдарственнымпервичlым
эталонам;

- гэт 176-2019 Государственньй перви.пrый шалон сдtниц массовой (молярной, атомной)

доли и массовой (молярпой) концентации компонентов в жи,щ(D( и твер,фD( веществах и материzlлах

яа основе кулонометриИ с применениеМ стtlндартньD( образчов посредством Государствепной

поверо.шой схемы, }тверждё"rъй ,rрr*.rоl{ росстандарта от 19.02.2021 Ns 148;

- гэт 208-2019 Госуларствiнньй первичньй этаJIон единиц массовой (молярной) лопr и

массовой (молярной) конценФации оргчlнических компонектов в жи.щrх и твёрдых веществ:lх и

материzллах на oa"oua *пд*оЙой и газовой хрмато-масс,спектрометрии с изотоппьш разбавлением

и гр:tвиметрии с применением стандартньDL обрязlц1 посредством Государтвенной поверотrой

.*"""r, лu"р*леооой при*азо" Росстандарта от l0,0б,202l Ns 988;
'_'гэi 

54_2019 госуларственньй первишrый этilлон показателя рн активности иоЕов водорода

в водньD( pacтBopzlJ( с применением средств измерний посредством Госулар-твенной поверочяой

.r"""r, 1о"Ърrмённой приказом Росстшrдарта от 09,02,2022 Ns З24;

-.ГЭТз.2020ГосУдарстВенньйперви.лrьйэталонединицымассы.килогр.lIt{масприменением
средств измерений посред;вом Госуларственной поверо,шой схемы (tпс), угверждённой приказом

РЪсстандарта от 04.07.2022 года Nр 1б22,

мgгод, обеспечив:lющий реализацию методики поверки:

.прямоеизмерениепоВеряемымсредствомизмернпйвелиIшны'Воспроизводимоймеройиrпr
стандартным образчом.

Примечания:
1)Припользов:tниинастоящеЙметодикойповеркицелесообразнопроверитьдействие

ссьшочньD(докр{ентовпосоответствУюЩемУ}кД}атеJIюст:lндартов'состав.пепномУпосостояниюяа
l января текущего .oou ,, 

-rrо 
aооr"йar"l-arrм ипформациоIrным }казатеJuIм, опубликованньш в

текущем году.
Если ссьшtо.пrый доýмент заменен (изменен), то при пользовzШИИ НаСТОЯЩеЙ МЕТОДИКОЙ

следует руководствовато"" i*"rr.rощ"м (измененнъ,ь,r) локуr,rентом. Если ссьшо,пrьй ДОК}'I\,rеНт

отменен без замены, то положение, в котором дана ссыJIка на него, применяется в части, не

зацагиваощей эту ссылку.
2)МетоликоЙповеркипредУсмотеяавозможностьпроВеденЕяпериодтческойповеркиДя

меньшего "n.n",.".р"""То ".n"b, с Ъбязательной перлачей сведений об объеме проведенпой

nouap*' в Федеральный ,"lор"*,о""ьй фонл по обеспечению единства измерений,

2 Перечень операчий поверкп средства измеренпй

2.1 При проведении поверки должны бьпь выгrолнены операции, }хазанные в таблице 1,

Таблица 1 - по

оп по

Номер раздела
(пувкта) методики

поверки, в
соответствии с

которым вьшолЕяется

перподической
поверке

первиIIнои
поверке

Напменование опершIии
поверки

,7

даВнешний

z

обязательность выполнеЕия

операция п9!9рци_

осмотр СИ да



Наименование операции
поверки

обязатеrьность выпоJшения
операций поверки при

Номер раздела
(пlъкга) методики

поверки, в
соответствии с

которым выпоJIнrlется
операция поверки

первишrой
поверке

периодической
поверке

Контроль условий поверки
(при подготовке к поверке
опробовании средства
измороний)

да да 8.1

да да

да да 9

да да 10

2.2 Еслu при проведении одяой из операций попrrен оцицатеrьньй результат, д:lльнейшая
поверка прекращается.

3 Требованпя к усJIовпям проведенпя поверкп

3.1 При проведении поверки следует соблюдать след}тощие условия:
температура окружшощей срлы,'С
относитеJIьнrrя ыI кпость возлухц %

4 Требования к спецпаJIпстrм, осуществляющпм поверrtу

4.1 К работе с титраторчlми и прведеЕию поверки доIryскilются поверитеJпl, ознllкомленные с

руководством по экспJryатации поверяемого титратора (да;lее - РЭ), инструlспlей по применениЮ

стдцартньж образцов (далее - СО) и прошелшие инсцуктzл]к по технике безопасности. фtя
поJryчения дtlнньD(, необходrмых для поверки, допускается участие операторов, обслУltиваюпцтх

титратор (под концолем поверителя).

5 Метрологические и технпческие требоваrrшя к средствам поверки
5.1 При проведении поверки применяют средстваl, укд}анные в таблице 2.

| Срелства поверки выбираются в зависпмости от комплекгаlц{и конкретной молификаuип Си в соотвgгствии с

3
рекомеrrлациями Прилох(ения l.

Опробование (при
по,IFотовке к поверке и
опробовании средства
измерений)

8.5

Прверка прогрlli{много
обеспечения Си

Определение
мflрологическrх
харllктеристик и
подтверждение соответствtIя
СИ метрологическим
требованиям

61 +] ý дб +25;

от 30 до 80;



Таблица 2 - ства по ки
Номер пунюа

методики поверки
етрлогические и технические требованItя к

средствам поверки, нсобходлмые для прведеЕия
по ки

м Перечень

рекомендуемьD(
средств поверки

8.1 1 Подготовка к
поверке и опробование

средства измерений

средства измерений параметров окружающей
сре,щI: диапrrзон измерений темперац/ры от +15 ОС

до +25 ос, относительной влФкности от 10 % до 80
О/о, пределы догryскаемой абсолrотной погрешности
по каналам: относитеJIьной вл:Dкпости не более

не более +l,0 оС+з уо, а

Прибор
комбинированньй
Testo 622 (рег. Jll!
53505-13 в ФИФ
оЕи)

ерные растворы (стшцарт-титры) - рабо.пле
этalлоны рН, соответствующие требованиJIм к
рабо.плм этaшонам не ниже 2-го разряла в
соответствии с приказом Федера.пьного агеЕтства
по техническому регулированию и метрологии от
09.02.2022 г. Jф 324

буф Станларт-титры лля
приготовлениrI

рабочих этrшонов
рН 2-го и 3-го
разрядов СТ-12
фег. Nэ 43928-10 в
ФИФ ОЕИ) или
стчuцарт-тптры для
приготоыIения
буферньп<

растворов - рабочих
эта.понов рН l -го и
2-го разрялов СТ-
рН фег. J',ib 45142-10
вФИФо

l0.2 определение
абсолотной
логрешности
измерений рН

вilнн.lя по ГосТ Р 58144-2018вода ди
стшrлартный образец cocтalBa рrютвора соляной
кислоты с ди:rпaвоном аттестовtц{ньD( значений от
0,099 моль/дмЗ до 0,110 моль/дмЗ и с грilницап{и
относительной погрешIlости измерений +0,05 %

дlи Р:0,95;

гсо 9654_2010

стандарпrьй образеч массовой доrпr карбоната
натрия в кафонате натия высокой чистоты
(NаzСоз) с ди:шазоном aTTecToBaHHbD( значений от
99,95 % до 100,00 0Z и с границами абсоrпотяой

ий +0 03% и Р=0,95;по ости изм

гсо 10450_2014

стандартный образец состава каJIия
дв}хромовокислого (бtтхромата кашrя) с
диапазоном aTTecToB:lHHbD( значений от 99,95 % до
100,00 % и с границами абсолютной погрешности
измерний +0,0З % при Р:0,95;

гсо 22l5_81

стандартный образец состава калия фта.певокислого
кислого (бифталата ка.пия) с диапазоном
aTTecToBzlHHbD( значений от 99,95 % до 100,00 % и с
грalлиц:lми абсоrпотной погрешности измерений
+0,03 % при Р:0,95;

гсо 22l6_8l

калий фталевокислый, ч.д.а., массовЕц доJIя основного вещества от 99,8 %
до 100,2 % по ГоСТ 5858-68

4

10.3.1
кислотно-основное
титов!мие в водrой
или певодной среде,
аргеЕтометрическое

титовarние,
окисJштельпо-

восстшlовптельное
титрование



Номер пунrга
методики поверки

Метрологпческие и техЕи!Iеские требования к
средстваь.r поверки, необходлмые для проведения

по
стандартньй образец cocтalвa Irатия хJIористого с
длапазоном aTTecToBtlHHbD( значений от 99,9 % до
100,0 % и с гр:lницами абсолютной погрешности

пft+0,03 Уо Р:0,95;

гсо 4391-88

натрий хлористый (NaCl) , ч.д.а., массовм доJlя основпого вещества не
мепее 99,9 %поГоСТ 42З3-77

кислота азотнilя, не нюкс х.ч, по ГОСТ 4461-77
не ниже х.ч. по ГоСТ 4204-77кислота

ро }отнокислое (АgNОз), ч.д.а., массовая доJUI основного вещества
Ее менее 99,8 % по ГоСТ 127'1-'15

сереб

стандарт тит серебра азотнокислого (АgNОз) по ТУ 2642-001 -ЗЗ8lЗ27З-
9,7

кислота соJIянrц (HCl), ч.л.а., массовая
от 35 % до 38 % по ГосТ 3l18-77

доJIя основного вещества

кислота }тсусная (снзсооц, ч.д.а., массовая доJUI основного вещества
пе менее 99,5 % по ГосТ б1-75
кислота хJIорЕzlя по ТУ б-09-2878

соль Мора (Аммоний-железо tr сульфат) ч,д,а. по ГОСТ 4208-72

хлорбензол, ч.д.а

к,ция гидроокись (КоН), ч.д.а. по ГоСТ 24з63-80

2-пропанол (изопропиловьй спирт), хч, MaccoBaul доJIя основного
вещества не менее 99,8 7о по ТУ 6-09-402-85

кислота бензойнм, ч.д.а. по ГОСТ 10521-78

спирт этиловьй ректификов:шньй по ГОСТ 5962-20lЗ;
стандартньrй образец состава йодц молярная
концентрациrI эквивалента йода в интервале
допускаемьD( значений от 0,0970 моль/д},r3 до
0,1030 моль/дr.rЗ

гсо 8202_2002

стzшцарт-титр йод 0.1 н по ТУ 2б42-001 -ЗЗ8|З2'lЗ-97

-титр тиосульфат натрия, 0,1 н по ТУ 2642-581-00205087-2007
стшцартньй образеч массовой доJш воды в
органической хидкости (СО ВФ-ПА-2)
с ди:шазоном aTTecToBilHHbD( значений от 0,05 % до
2 о/o и допускаемой относительной расширенной

остью + l 5% и Р=0,95;нео
ст цартньй образец массовой доJIи воды в
органической ll<идкости (MT-HWS-I.O)
с дi:шазоном атгестовaulЕьD< значений от 0,090 % до
0,105%иотноситеlьнойпогрешностью
аттестовaмного зlначения +2 о^ р:0 95

гсо 923з-2008

10,з.2
Титрование по методу

Карла Фишера

5

Перчень
рекомепдуемьD(
средств поверки

патия гид)оокись (NаОф, ч.д.а. по ГОСТ 25794.1-83

гсо 9922_201 1

вода дистиJIлированная по ГОСТ Р 58144-2018



с п ки

Перечень

рекомендуемых
Номер rryтrкга

методики поверки

гсо 2960_84стандартпьй образеч состава тйлона Б с

дичшазоном aTTecToBilHHbD( значений от 99,'l О/о до
100,0 % и с границап,rи абсоrпотной погрешности

+0,03 % и Р:0,95;изм
стандартньй образеч общей жесткости воды
(А4.3.С-018-ЦСО), атгестовапное значение от 95 до
105 9К и допускаемого зпачения относительной
погрешности аттестованного значения при k=2,

ой +1 % 95

стандарт-тит 0, 1 н Трилон Б по ТУ 2642-001-3З8lЗ273-97

гсо 9914_2011

инд{каторы кЭриохром черный Т> шш (Кислотпьй хромовьrй синий Т>

по ТУ 6-09- 1 760-72, ТУ 6-09-3 870-84 соответственно
индикатор <Метиловый оранжевый> по ТУ 6-09-5171-84

иЕдикато еин ч.д.а. по ТУ-6-09-5360-88нол

l0.3.3
Фотометрическое

титровiшие

Вспомогательное оборудование и средства

Весы лабораторные
ВJIА-220С-0 (рег. Nэ

73040-18 в ФИФ
оЕи

весы лабораторные кJIасса точности (специальньйD

по ГоСТ OIML R 76-|-20|1 с мzжсимальным
пределом взвешив:tния не мепее 200 г;

термометр с диапазоном измерний не менее
от 0 ОС до 50 ОС с ценой деления не более 0,1ОС;

пипетки 1- 1-2-0,5 (ма.llогичяо вместимостью
по ГОСТ2922'|-91;

?п.
5,0;10 0 см3

колбы мерные 2-100-2 (ана.ltогично вместимостью
25 0 4п ог тс 1 0 7

,7,7
о5 00 см3

микрошприцы для
мш_l0, мш-l00),

хроматографии (М-10 иrп,I

отЕосительн:lя погрешностъ
вмия r1o/oдо

Термостат
лабораторньй
циркуляционяьй
ТППа LT ИЛИ FТ

средства обеспечения стабиьности температуры

раствора (например, термостат жидкостной,
нестабильность поддерж:lния температlры не более

0,2 ос

l0
Определение

метрлоп{tlеских
характеристик и
подтверждение

соответствия Си
метрологическим

требованиям

5.2 ,Щоrrускается применение ве переIшсленньп< в табrпrце 2:

- средств измерений с метрологическими характеристиками, соответствуюпшми

мЕтрологическlтr.r требованияrл таблицы 2;

- стдrдартЕй образчов, реiштивов, кокгрольньD( рzютворв и вспомогатеJIьвого оборудовшrия,

обеспе.тлваюrщтх соотношение погрешности средств поверки (со, реакгпвы, контрьные растворы)
б

Метрологические и техяические трбования к
средствам поверки, необходлмые дrя проведенI{я

поверки

гсо 9284-2008

стаrrлартный обрд}ец жесжости водt (КОМПЛЕКТ
3бЖ) с интервалrми догryскаемьD( aTTecTyeMbD(

значений от 95 до l05 г/дrлЗ, от 950 до 1050 г/дмЗ, от
126l до 1393 г/дr3 и относительной расширнной
пеопределенностью при lc2, равной l % (Р=0,95)

Термометры
стеклянные
лабораторные
ТЛ-2м, ТЛ-4м серии

"Labtex" Фег
Jф 28208-09 в ФИФ
оЕи)



и поверяемого титратора не более 1/2.

5.3 Все средства измерений, должны бьпь повереныl; стшrдартные образцы - иметь
действующие паспорта.

6 Требоваппя по обеспечепию безопдспостп проведеппя поверкх
6.1 Помещение, в котором проводят поверку, доJDкIIо бьгь оборуаовано прrтго.*rо-вытяжной

веIiтиJIяцией.
6.2 КончевтраIдии вредrьD( компояентов в воздухе рабочей зоны доJDкны соответствовать

требовапил,.l ГОСТ l 2. 1.005-88.
б.3 .Щолхсrы выпоJIIIяIъся 1ребовдrия охрдш труда дlя защпы персонала от порzDкеЕия

элекгрическим током согласно классу I ГОСТ 12.2,007.0-75.
6.4 Трбования безопасности доJDкны соответствоватъ рекомендациям, изложенным в

экспJryатационной докулrентацпи (Эф на тицаторы.

7 Впешнпй осмотр средства пзмеренпй
7.1 При впешнем осмотре устан:влив:lют соответствие титаторов следуюIщ,rм требованиJIм:
- соответствие комплектности (при первrтrой поверке) и маркирвки требованияrl

эксплуатационной докуt tенташи;
- отсуtствие механическю( повреяцешдi, влпяющх па рабоmспособность;
- испрtвность opftlнoB упр:lвJIения.
7.2 Титратор считают вьцержzвшим внешний осмот, есJIп он соответствует укiванным выше

требованиям.

8 Подготовка к поверке п опробовавпе средства измереппй
8.1 Коптроlь условий поверки (при подготовке к поверке опробовании средства измерений)
Перед проведением поверки необходимо выпоJIнитъ след}.ющ{е подготовительные работы:

- проверить соответствие требованиmr п. 3.1;
- выполнить мероприJттия по обеспечеппю условий безопасностп;
- проверить HztJпllme паспортов и сроки годlости СО, подготовить СО в соответствии с РЭ;
- при необходимости подготовить реактивы: просупить калий фтаJrевокисльй кислый (капия

бифта;lат) или хлористьй натрий в сушильпом шкафу при температуре 105 ОС до постоянной массы;
- вьцержать тrтграторы при температуре поверки пе менее 2 ч;
- подготовить титраторы к работе в соответствии с РЭ;
- подготовить тицtlнты и растворы инд{каторв в зrвисимости от объёма и содержания работ

по поверке в соответствии с ГОСТ 25794,|-8З <Реасплвы. Мgгоды приготовления титровulнньD(

растворов для кислотно-осItовного титовilпllяD и/и.тш ГОСТ 25794.2-8З кРеаспавы. Методы
приготовления тI{гровllнньD( растворов для окислитеJьIIо-восстаповптеJIьного титрованИЯ>, И/ИЛи

ГОСТ 25794.З-83 кРеакгивы. Методы приготовлеЕия титрвашIьD( растворов дJIя титованIrя
осФкдением, неводЕого титов.шия и друЕrх методовD и/или ГОСТ 4919.1-20lб <Реактивы и особО

чистые вещества. Методы прпготовлеЕия растворов шrдикаторов) или рабошlми методикzми
вьшоJшения измерений.

8.2 Подробпые рекомендации по программирвirпию нижепере.mсленньD( задач приведены в

Приложении 2. Перл началом работ на титраторе необходшо првер1лгь, что проведены следующие
операции:

- заполнена титровальнzu бугьrпь титраптом и промыта система не менее 3 раЗ ЛЛЯ ПОJIНОГО

удаления воздуха из бюретки, подшощIтх и дозирующих трубок;
- подготовлеЕы рабо.пе элекгроды.
8.3 ДIя выполпения измерний коктроJIьное вещество вносится ttавескоЙ или а.lШКВОmЙ

l Свеленпя о результатж поверк}r средств измер€шd достуrпш в <Dелерапьном шrформаrшоlшом фонде по обеспеченшо

единства }вмер€нхй 
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приготовленного раствора; ее выбир:lют так, чтобы па титрование уходIло около половины объема
бюретки, например:

; 10,0 смз в сJIгlае испоJьзовalния на титаторе бюреток вместимостью 20,0 смз,

= 5,0 смз в сJryчае испоJIьзованпя на титратор бюр,ток вместимостью 10,0 смз.
8,4 Для оцределения концеIrтрации титраJrта в тrrтрова.пьньй стакан вносят навеску или

аликвоту раствора контольIlого вещества. .Щобавляют примерно 50 см] растворитеJIя дJи титрования
так, .rгобы погрузитъ электроды в раствор на 2-3 см. Опускают Еаконечник дозир}тощей трубки,
элекгроды, мalгнитttуо мешaUIку в раствор и устilнiвлив:tют скоростъ перемешивд{Ея в соответствии
с РЭ. Проволят ти последовательных определения кошIентаIши титранта. Используя фунщлто
внугренней статистики результатов, н:tходят среднее значение концентрации и вводят его в ра}дел
кКонцентрация титрантаD при создании метода тицов:tния.

Прп титровании по методу К.Фишера для модифпкаций VКF, СКF и VСКI опрсделение тита
титрalЕта происходит непосредственно перед нач:lлом процесса титровalния.

8.5 Опробоваlие (при подготовке к поверке и опробовании срдства измерений)
8.5, l При опробовании проверяют работоспособность титатора.
Проверка работоспособности титатора производится чвтоматически при вкJIючеIтии

электрического пlтгания согласЕо эксплуат lионной док} ентации.
8.5.2 Результаты опробования сtшт:tют положительными, если по окончalнии времени

прогрева:
- на дисплее вьводятся сообщения о готовности в соотвЕтствии с РЭ;
- отс}тствует сигнализация об ошибках и неиспрrвностях.

9 Проверка программЕого обеспечеппя средства измерепrrй
9,1 fuя проверки соответствия ПО вьпlолняют следующие операции:
- проводят визу:шьн},ю оценку идентификационньD( д.rнньD( ПО титратора. Номер версии ПО

титатора модификацlfr АТ50, АТ5O-Р выводится след}.ющим образом: последовательно н.Dкмите

System Setup (основное меню) - Fiгmwше update, на .шrсrшее должен отобразиться номер версии ПО.
Номер версии ПО тицаторов модификаrшй VКF, VСКF и АТ40 отображается при вкJIючении
титатора, а номера версиЙ ПО молификачшi АТ20 и СК_F указаны в паспорте титатора.

Версии прошивок блока титрования, бюрегок и иньп< периферических усцойств не принимают
во вЕимzмие. Сравнившот поJIr{енные д {Еые с идентификационными данными, устzмовленными
при проведении испыганий в цеJIях угверrrцения типа (см. Описание типа тицаторов) и в табrпrце 3.

Таблица 3 - Иденти онные даrrные ПО
Значение

Молифи
кrцIия
Ат20

Модифи
кация

Молифи
кация
чскF

Модлфика
цпя

Ат50 /

Ат5O-р

Идентификационные данные
по

Молифи
кация
скF

Идентификационное
наименование прогрllммного

обеспечения

1.хх3.хх1 .хх 3.хху

Цифровой идеrrпrфикатор
программного обеспечения

* Первьй символ номера версии ПО (арабская чифра 1 до 9) указьваег на метрологически 3ЕаIIим},ю

часть по, а <х> (арабская цифра от 0 ло 9) и <у> (буква латинского а;lфавита) описывают
меlрологически незнаt{имые модификачии ПО, которые не вJIи,пот на ND( СИ (интерфейс,

устранение незнатштельньD( программвьD( оrшлбок и т.п.).
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модифи
кация
Ат40чкF

2.хх2.хху
Номер верии

(идентификационный номер)
по*



9.2 Резуьтат подтверждения соответствия ПО титраторов сIштllют положЕтельным, есJIи
идентификациоЕные данные По соответствуют 5казшrньпr в таблице 3.

10 Определение метрологпческих хардктерпстик средства пзмерепий п
полтвер)цдепИе соответствия средства измеревпй метрологпческим требоваппям

10.1 Поверка титраторов проводится для электродов иJIи электродньD( пар, которые входят в
комплект конкретIlого титратора иJIи ук?зilны в заJIвке на проведение поверки. В зависимости от
используемого эпекIрода или элекгродной пары выбирается стаrrдартпьй образец и соотвЕrств}тощий
ему титрiшт в соответствии с Прилохением 1; рекомендации по программировавию приведены в
Приложении 2.

10.2 Определепие абсоrпотной погрешIlости измерений рН.
определение абсо.тпотной погрешности измерения рн осуrцествrrяется не менее чем по тем

буферньп.r pacтBopzlI\.r рН 2-го разряда, Еапример: рН4 фтмаurьй буфер фН 4,0l при 25 .С), 
рН7

нейтраьньй фосфатный буфер фН 6,86 при 25 ОС), 
рН9 боратньй буфер фН 9,18 при 25 "С).

Абсоrпотную погрешность измерения рН рассчитывают по формуле

ДрН = рН6л1 - рНп, (1)

где 
^рН 

- абсолютная погрешность титрalтора при измерении рН;
рнуг - значение рн контрольного буферного раствора;
рнвм - показания прибора.

1 0.3 Определение относительной погрешности титровzrния.

10.3.1 Кислотяо-основное тиIровaшие в водrой и.rш неводrой среде, аргентомgтрическое
ТИТОВаНИе, Окислительно-восстalновительное титровilние: в стакан дIя тиlрования пипеткой
добавллот 10 см3 раствора опредеJIяемого стдцартного образца или навеску опредеJшемого
СТаНДаРТНОГО Образца (кыrия бифталата примерно от 0,07 до 0,12 г, хлористого HalpLIJI примерно от
0,05 дО 0,07 г, бихромата калшr примерно от 0,05 до 0,07 г), доливlлют дистиJIJIировirнной водой или
ИЗОПРОПИЛОвым спиртом примерно до 50 см3 и титруют до точки эквивалентtlости по прогрilп{ме
ТИТРОВ{lНИЯ ДilНнОго образца. При проведении окисJIительно-восстановительЕого и
аргентометического титрования каждая проба образца пощисJuIется путем добавления 3 см3 серной
или азотной кислоты, разбавленной водой в пропорции 1 :4, соответственво.

Проводят серию Ее менее чем из 5 измерепий. Полrrенные результаты отображаются на
Дисплее или выводятся на печатающее устройство. Фиксируют результат с тотшостью до 1ретьего
знtжа.

Относительная погрешrость ( 6) титровшrия рассIIитывается для кчDкдого резуJIьтата титров:lния
по формуле

а = 
Л,= С- 

" 
too, (2)

сл
где Л, - результат i-ого ти,грования в серии: объем, смЗ (для растворов стапдарт-титров иJIи

СО); или эквива,ленпtое количество опредеJIяемого компопентц г (для навески с}хого вещества); иrпл
массовая/объемнм концентация % (мг/кг, мг/дr,r3 и др. для СО массовой /объемной концентрации
вещества);

са. - объем раствора стандарт-тита опредеJIяемого компонентц внесенного в ячейку,
смЗ, иJп.t навеска опредеJIяемого компоЕента в сJryч:rе внесеция в ячейку с}хого вещества, г, или
aTTecToB.tHHoe зЕачение массовой/объемной доли веществц % (мг/кг, мг/диЗ и др.).

l0.3.2 Титровшtие по методу Карла Фишера.
Перед определением метрологических характеристик следует убедиться, что ячейка для

титров:lния и элекгро.щI чистые, без повреждений, ячейка для титования заполнена свежими
титрzlнтalми (реаrгивами), укalзfi{Еыми в Приложении l в соотвЕтствии с методом титровalния. 
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Перед нача.том анализа зaшускalют программу прелгитрованIrя. После перехода в режим
ожид.шRя следует провести определение тита титранта в соответствии с РЭ. Запускшот прогрalмму
тиlровarния, доlrолдшотся сообщения титатора о готовности к титрованиrо. Вскрывilют ампулу с ГСО,
промывilют шприц приблизительно 0,5 см3 ГСО. Набирают в пшриц остlвшееся содержимое ампулы,
обтирают игrry са.пфеткой, взвешивalют шприц с образцом. Вводгг содерясп,rое пшрица в ячейку для
титровапия, пустой шприц взвешивalют и опреде:шют массу введевпого образца по разности масс
н:шолненного и пустого шприца

Дrя ввода в ячейку навесок дистиJIлированной во.Фr испоrьзуют весы lrли микрошприцы для
хроматографпи типа М-10 или МШ-10, МШ-l00 (1 мкл дисти,тrrшроваппой воды имеет массу
0,9982 мг при 20 "С).

проволят не менее пяти определений. Результатом каждого определения R; является: масса
концоJьIlого вещества, г, мг или г* 10{ (мкг).

Относительная погрешность титовIlния рассчЕтывается дш кlDкдого результата титования
по формуле (2), где

R, - результат i-го титровшtия в серии, мг;

Сап - масса введенной в ячейку титратора во.ФI, мг.

1 0.3.3 Фотометрическое титование.
Фотометрический элеrгрод промывllют ,щlстиJшированной водой, осторожно удrцяют

изJIишки воды с поверхности электрода саrrфеrкой, проводят титовапие в соответствии с РЭ. В
cTllкzшl для титов.lния пипgгкой добавляют аJшквоту ГСО 9914-2011 иш ГСО 9284-2008, доливllют
дистиJIJIированной водой до 50 см], добавллот 2,5 с# буферного раствора рН9, капаrот несколько
капель индлкатора и титруют по п. 4.5 ГОСТ 52407-2005 раствором тилона Б (ЭДТА) до точки
эквивалентности. Вместо ГСО жесткости воды допускается примеЕять растворы каJIьцrlя хJIористого
0,025 моль/дмЗ.

.Щопускается проводить поверку с помощью реакцпй кислотно-основного титрования со
спедующими индикаторами: метиловьrй оранжевьй ипr фенолфта:lеин. .II,ш этого в титовальнУю
ячейку помещаlот 50 сЙ] дистилrшрованной воды, добавллот от l до 5 см3 0,1 н раствора HCl,5-7
кlшель спиртового раствора индикатора (фенолфталеив иJш метил оршrжевьй) и титруют 0,1 н

раствором NaOH до точки эквивалентности (измевения оцраски титруемого раствора).
Относительная погрешность титования расстштывается для кФкдого результата титОвtlН}UI

по формуле (2), гле
Л, - результат i.ого титрвtlнпя в серии, г/дrl3, моlь/д1 ,Уой др.;

Со, - значение аттестованной характеристики стандаргного образча конlрольноГо вещества по

паспорту, г/дм3, моль/дrr3 ,Уо п др,

10,4 Опрлеление СКО оryчайной составляощей погреlпности.

Сryчайrrуrо состаыUпощую погреIIJностп опр€деJIяют по резуJьтатаIl{ измерний по п. 10.3.1-

10.3.3 как относггеJIьное среднеквадратическое откJIоЕеlше (ОСКО) результатов единичного
измеренIiя по формуле

66Kg=L"
л

Iс4-пl,
х100,

(и-1)

(3)

l0

гдей-tшслоизмерениfi.
10.5 Результат определения метрологичесюлх характеристик титратора считается

положительIlым, если значения, полrIенные по п. 10 не превышllют пределов, приведенньD( в

таблице 4.



Значение

нмменование
характеристики

скF,
VскF

(кулонометр
п.Iеско€)

чкI,
чскF

(во.rпометрп
ческое)

Ат50 /
Ат5O-р

Ат40 Ат20

пределы допускаемой абсолютной
ти изм н +0,05

К. Фиш %

+3 0

Пределы догryскаемой
относительной погрешности
титратора при потенциометриIlеском
титрованииl), О/о

+3,0

Предел допускаемого
отIlосительного среднего
квадрати.Iеского откJIоненllя (оско)
результатов измерений, О/о

l 5

l) Определены с применением стандартного бразца фталевокислого кислого (бифталата
калия) ГСО 2216_8l

состава калия

Таблица 4 - гические вilния

11 Оформлеппе результатов поверкп
l1,1 При проведении поверки оформллот пртокол резуJьтатов поверки. Рекомендуемая

форма протокола поверки приведена в приложении 3.
l1.2 Титраторы, удовлетворяющие трбованилv настоящей методики поверки, признают

годlыми к применению, вносят резуmтаты поверки в Федера.lьньй информационньй фонл по
обеспечению единства измеренrй, по требованию владельца титатора или лиц4 представJIяющего
шадельцц вьцalют свидетеJьство о поверке устаЕовленной формы.

При отрицательньD( резуJIьтат:ж титаторы не допускilют к применепию, вносят результаты
поверки в Федера.пьпьЙ ивформациошrыЙ фонд по обеспечепию едrнства измерений, по требовмlло
вла,дельца или лицц представJUIющего владельца титатор4 выд:lют извещение о непригодности
установлепной форлш, с указанием прIltшн непритодrости.

Знак поверки нiшосrгся на свидетельство о поверке (при его оформлении) или в паспорт
титратора,

ll

пределы догryскаемой
относительной погрешности
титратора при титовдlии методом



Пршоlкение Nл l
обязательное

Рекомендацип по выбору средств поверки для тптраторов автоматическпх SILab

Элекrрод и модификаIщя
титратора

Контрольное вещество Тицант (реактив)

Кислотно-основное титовalние в водньD( средах
Стапдартньй образец массовой
доли карбоната Еатрrlя в реактиве
кафоната наlрия высокой
tшстоты ýа:СОз СО УНИИМ)

гсо 10450-2014

Станлартньпi образец состава

р:ютвора соляной кислоты Гсо
9654_2010
иJIи раствор 0,1 моль/дrrЗ HCl,
приготовленньй из
концеЕтрированной кислоты в

соответствие с ГосТ 25794.1-83
или 0,1 н. HCl

Илуl
Стандартrrый образец состава
капля фталевокислого кислого
(бифталата ка.пия) 1-го разряда
гсо22l6-81

Раствор 0,1 моль/д},t3,

приготовлеЕньй из гидрокиси
натия по ГОСТ 25794.1-8З
ltJIи ст царт-тrтр 0,1 н. NaOH

Кислотно-основное титрование в неводньIх средах
Титратор модlфикачии
АТ50, Ат5O-Р, АТ40, АТ20:
_ 231-01 рН-элекгрод
- 2|'| -0| элекгрод
сравнения

Стшлартньrй образец сост:ва
ка.тшя фта;lевокислою кислого
(бифта;lата каlия) 1-го рrвряда
гсо 22l6-8l

Уксуснокисльй раствор
кислоты хлорной
0,1 моль/диЗ приготовленный в

соотвgтствии с ГоСТ 25794.з-8з
Илц
Стандартньй образец cocт:lвa
бензойпой кислоты Гсо l 1467-

2019
илй
Бензойная кислота ч.д.а. по ГОСТ
l0521-78

Раствор 0,1 н. КОН в

изопропаполе, приготовлеппьй
в соответствии с ГоСТ 25'794.1-
8з
шJш стшцарт-тптр 0,1 н. КОН

вание
Титратор модификации
Ат50, Ат5O-р, Ат40, Ат20
- 2lб-0l серебряньй
электрод
- 2З2-01 электрод
сравнения

Раствор 0,1 н. АgNОз,
приготовленпьй в соответствии
с ГоСТ 25794.3-83
или стандарт-титр 0,1 н. АgNОз

Соль Мора ч.д.а.

приготовленнъл1 в соответствпи
с ГоСТ 4208-72
иJпr стапдарт-тит 0,1 н. соли
Мора

Стаплартный образец состава
нацпя хJIориФого l-го разряда
гсо 4391-88
йJтй

Станлартньй бразеч состава
калия хJIористого ГСО 9969-20l l

окислительно-восстlшовительное
Станлартный образеч состава
калия дв}хромовокислого
(бихромата ка,тия) 1-го разряда
гсо 2215-81

Титратор молификации
Ат50, Ат5O_р, Ат40, Ат20
- 213-0l платиновьй
электрод
- 2З2-0| электрод

Iz

Титратор модлфикации
Ат50, Ат5O-р, Ат40, Ат20
элеIсгрды:
- 231-0l рН-элекгрол
- 2З2-01 элеюрод
сравЕения

Аргентометрическое



Элекгрод и мо.щфикачия
титратора

Коlггропьпое вещество Тицант (ракгив)

сравнения или
станлартньй образец состава
раствора йода ГСО 8202-2002
ипи стандарт-титр 0,1 н. йола

Станларт-титр 0,1 н. тиосульфат
натия

Кулонометрическое и воJIюметрическое титрование
Титратор модификации
скF, чскF, чкF
- CDJ-I Генерирующий
элецрод и CDY-1 Двойной
платиновьй индикаторпьй
электрод для кулонометрии
- Измерительная ячейка с
двойньпr.l платиновым
индtкаторЕым элекгродом
ДJIЯ ВОJIЮМОМеТРИИ

Стапларпrьй образец массовой
концентрдIии водш в
оргшrической жидкости (МТ-
HWS_I.0) гсо 9233-2008
ил}J

Стандартньй образеч массовой
доли воды в оргшrической
жидкости гСо 10798_2016
йrм
Станлартный образец массовой
доJrи воды в оргаrической
жидкости (СО ВФ-IIА-2) ГСО
9922-2011;
lUIи
Вода дистиллированнirя по ГОСТ
р 58144-2018

Катодтьпl (только NIя
генерирующего электрда с
,щафрагмой) и анодпьй
растворы для
кулонометрического
титрвания по К,Фишеру,
титaнт и сольвент для
воJIюметрического тI{гровilпшl
по К.Фишеру

Фотометрическое титровalние
Титратор модификации
АТ5O-Р:
- GD-520 Датцлк для
титровilнItя с переходом
окраски.
- GD-570 Дат.шк дlя
титровtlния с переходом
окраски.
- GD-620 .Щат.пtк для
титровlшия с переходом
окраски.

Стандартный образеч жесткости
воды ГСо 9914-2011
иJш
Станлартяьй образец жесткости
воды ГСо 9l l8-2008
или
водные растворы каJьIцля
хJIористого 0,025 моль/д.rЗ

Стшrлартный образец состава
Трилона Б 1-го разряла ГСО
2960-84 или стшtдарт-титр 0,1 н.

Трилоп Б
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Приложение Nэ 2

обязательное

Рекомепдацпп по программпрованпю методов дJtя поверки тптраторов модификачий АТ50,
Ат5O-р, Ат40, Ат20

Select Опе Method:
(Выбор одного метода)

Meas Unit (единича
измерения)
Method (метол) Dynamic Titration
Titr Туре (тип тlтгранта) mv titrate

Check Device:
(Проверка устройства)

Titr Unit (единица
измеренпя, в которой
вьцaDкен тиlр титраrта)

PreAdding Unit No: Titrate Unit 1

Unit No: Titrate Unit l
Вчrеttе 1 Тlре: l0ml Вчгеttе
Burette l Coeff: l00% (Написан на кФrцой
бюрgrке)

Meas Unit (единица
измерения)

Unit Тlре: mV/pH Unit
Сhаппеl No: Ch 1

Stirrer (мешатка) Stiпеr Туре: Down Stirrer
Stirrer Speed: 30

Check Method Раrа:
(Проверка
параметров/установок
метода)

Рrерате (Подготовка) Time Before Tihate: 10s
Pre-Adding Vоl: 0.0000 mL
PreAdding Unit No: Titгate Unit 1

other Раrа
(,Щополнительные

параметры)

Min Adding Vоl: 0.0200 mL
Мах Addind Vol: 20.0000 mL
Счпепt ЕР No: l
Balance Value: 1.00 mV
Balance Time: 3s
Мах Delay Time: lOs

ЕР Рша (tIарамегры
точки эквивментности)

Seted ЕР Num: 1

Current ЕР No: 1

ЕР Jump Тl,ре: Custom
ЕР Jump Value: 100.0 mV/mL
Titration Speed: Middle

Sаmрlе&Тitrапt:
(Образеч & титршт)

Sample (Образеч) Sample ID: Ml
Sample Size: 0.0700- 0.1200 g (для кислотно-
основного в водIьD( и неводrьп<),

0.0500 - 0.0700 g (для аргентомеlрического и
оксиJштеJIьно-восстilновитеJIьного)Sаmрlе
Unit:

Titrant (Титрант) Titrant l ID: М2 )

Titrant 1 Conc: 0 l mol/L

Check Result:
(Проверка установок
расчёта результата)

Result (Результат) Output Result: Not Print
Save Result: Save Result
Result sиtistics: sиtisfics on

14
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Delay аftеr РrеАdd: 0s



Fоrmчlа: .Щля павесок. .Щдя оценкп
отЕосптеrtьЕой погрешшостп. Расqет мдссы К:
Fоrmчlа: Vерl +Сопс l ]' М3З)+0.00l

.Щдя оцепкп оСКО. Расчет шоправочного
коэффпцпештд тптрапта К:
Fоrmчlа: (Vepl IConcl * llB3)+0.001/ Vsmp

Vsmp - навеска в граммах,

.Щля алшквот.

.Щля оцепкп отпоспте.льпой поцrешностп ш

оСКО. Расчет копцептрацпв Ri:
Fоrmчlа: l *Concl

l - обозначение ко}Iтрольного веществц напрrмер KHPI - каJшя бифталат дIя кислотно-
основного титрования в водльD( средах, Benzoic acid дIя кислоттlо-основногО т}IтРОВalНия в

неводньD( средах, NaCl дrrя аргентометрического титрв:lния и;пr K2Cr2O7 дrя окислительно-
восстzlновитеJIьного титрования;
2)М2 - обозначение титанта (рсактива), например NaOH для кислотно-основного тиlров.мия в

водньD( средirх, КОН для кислотно-основного ти,гровllния в неводlьD( средах, ДgNОЗ для

аргентометрц.Iеского титровшlия или Fe(NH4)2(SO4)2 для окисJIrтеJъно-восстановительного
титровalния
з)М3 - цлсленное значенпе молЕрной массы испоJIьзуемого контоJIьного вещества, пzшример,

204,2 цп бифтмата ка.пия для кислотно-основного тrгров:tIIиJI в водньD( срелм, 122,1 лля

бензойной кислоты для кислотпо-основного титромнЕя в неводlьD( средах, 58,4 дш хЛористого

натр}rя дш аргентометрического титовzшuя tltк 294,2 дtя бш<ромата калиJI для oKcItJmTeJIbHo-

восстановительного ваниJl

1. ФотомЕтричЕскоЕ титровАниЕ.

Select Опе Method:
(Выбор одного метода)

Meas Unit (елипича
измерния)

LED Unit

mv titrate

Check Device:
(Проверка устройства)

Titr Unit (единица
измеренrlя, в которй
выр:Dкен титр титраrrта)

PreAdding Unit No: Titrate Unit 1

Unit No: TiEatc Unit l
Bmette 1 Тlре: 10ml BuTette

Burette l Cocff: 100% (Написан на каждой
б

Meas Unit (елинича
измерения)

Unit Туре: LED Unit

Stiпer (меша.rrка) Stirrеr Тlре: Down Stiпer
Stiпer S з0

Check Method Раrа:
(Проверка
параметров/установок
метода)

Рrераrе (Полготовка) Time Веfоrе Titrate: los
Pre-Adding Vol: 0.0000 mL
PTeAdding Unit No: Titrate Unit 1

Dela аftеr PreAdd: 0s

оthеr Раrа
(,Щополнительные
параметры)

Min Adding Vоl: 0.0200 mL
Мах Addind Vol: 20.0000 mL
Счrrепt ЕР No: l
Balance Value: l mV

l5

Method (метод) Auto Titration
Titr Trpe (тип титранта)



Balance Time: 3s
Мах Delay Time: 10s

ЕР Раrа (Параметры
тоtки эквивiл.лентности)

Seted ЕР Nчm: l
Crrпent ЕР No: 1

Titrate Sped: Slow
ЕР Jump Тур: Middle
ЕР Jump Value: l00.0 mV/mL

Sample (Образеч) Sample Ш: Mtl)
Sample Size: 0.0500- 0.0700 g

Sample Unit: g
Titrant (Титрант) Titrant 1 ID: М22)

Titrant l Conc: 0.05 mоИL

Check Rеsцlt:
(Проверка устшlовок
расчёта резуrrьтата)

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

1 
*Ё))

l]M 1 - обФначение iЪнтрольного вещества например CaCl2 ипr 9914 для Гсо 99l4-20l1,
2) М2 - обозначение тицанта (реакгива), например EDTA
3) К _ коэффиrшент пересчета, K=l лл,я хлорида каJIьциJI в качестве контрльного веществ4
к=2000 для ГСо 9914-2011

Рекомендацип по программированию методов для поверкп тптраторов модифпкацпй CKF,
чкF,чскF

1. КУЛОНОМЕТРИЧЕСКОЕ ТИТРОВАНИЕ ПО МЕ к.ФишЕрА.

Polarization: 1рА
Мах Elec Rate: 10 pg(H2O/s
Middle Elec Rate: 5 pg(ЮO/s
Min Elec Rate: 5 pg(H2O)/s
lst РrеСопtrоl: 300.0 mV
2nd РrеСопtrоl: 100.0 mV
ЕР mV Vаlче: 40.0 mV
Retum mV Value: 2.0 mV
Dгift Adjust: Ачtо
Drift Mode: Relative
RDFT Val Seted: 5.000 pglmin
Мах Меаsчrе Time: 10 min
Result Unit: pg
Stiпer; 30

меаsчrе - Ачtо Меаsчrеmепt
(Тип измерения -
:втоматическое измерние)

lб

Sample&Titrant:
(Образеч & титрант)

Result (Результат)



2. воJIюмЕтриtЕскоЕ тI4тровАниЕ по мЕтоду к.ФшIIЕрА.

Titre Меаsчrе
(определение титра)

Polarization: 50 рА
Stiпer 30
Мж Add чоlчmе: 0.015 mL
Min Add volume 0.005 mL
Volume factor: l0olo
ЕР Delay: lOs
ЕР Potential: 40.0 mV
End Vоlчmе: 20.000 mL
К.F Titer: 5,000 mg/ml
Dгift Adjust: Auto
Drift Mode: Relative
DFT Value Seted: 5.0000 pllmin

Save (Сохранить) Save Result as а Titer

Ачtо Titrate
(Реrю.rм автоматического
титрования)

Polarization: 50 рА
Stirrer 30
Мах Add чоlчmе: 0.015 mL
Min Add volume 0.005 mL
Vоlчmе factor: 10%о

ЕР Delay: 10s
ЕР Potential:40.0 mV
End Vоlчmе: 20.000 mL
КF Titer: * добавляЕтся автомати.Iески
Drift Adjust: Auto
Drift Mode: Relative
DFT Vаlче Seted: 5.0000 pllmin

|1



Приложение Nэ 3

рекомендуемое

протокол повЕрки ]ф

.Д(окумент пе поверку: МЛ 242-2552-2023 (Гси. Титраторы ilвтоматFIеские SILab.
Методика поверки>
Ипформацпя об использовашпых средствах поверки:

Ус,ловия проведеппя поверкп:

температура ОС _,
относитеJIьЕая влiDIGость окружающего возд}ха

Результаты внешнего осмоlра

Результаты опробовшrия

Результаты прверки ПО

Таблица l - Р таты абсолютной ости изм

Таблица 2 - Результаты проверки относительного среднеквадратического откJIонения и
относительнои по льтатов

}ft
п/п

Значение р.F1,
воспроизведенное

буферньпr раствором -

рабочим эта.лоном pl1

Значение рЕ,
измеренное
титатором

Абсоrпотная
погрешность

измерений рЕ

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

1

2

J

Ne
Результаты
титрований

отн. СКо
резуJIьтатов

титрований, О%

Нормируемые
значениJl отн.

СКО результатов
титрований, 0/о

ош.
погрешность

титроваrrй, %

Нормируемые
значения отн.
погрешности
результатов

титрований, О/о

1

2

з

%.

Проверка метрологпческих характеристик

rl,ur l
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I! Результаты
ти,грований

отн. ско
резуJIьтатов

титровапий, %

Нормируемые
значения отн.

СКО рзультатов
титрований, %

отн,
погрешностъ

титрований, О/о

Нормируемые
значения отн.
погрешности
результатов

ти,гровшrий, О/о

4

5

Результат проведения поверки:

Поверитель:
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