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1 Общпе положеrrия

1 .1 Настоящая методика распростаняется на титраторы автоматические кулонометриче-
ские по методу Карла Фишера (лалее титраторы) и устанавливает методы и средства их первич-
ной и периодической поверок.

1.2 В целях обеспечения прслеживаемости поверяемого титатора к государственному
первичЕому эталону единицы величины необходимо собrподать требования наgгоящей методики
поверки.

Вьшолнение всех требований настоящей методики обеспечивает прослеживаемость пОве-

ряемого средства измерений к слелуюпIим государственным первичным эталонаIr:
_ ГЭТ 3-2020 _ ГПЭ единицы массы - килогрzll4ма в соответствии с ГосударственноЙ пове-

рчной схемой дrя средств измерений массы, угвержденной приказом Росстандарта от 04.0'7.2022

Ns 1622;
- ГЭТ 173-2017 - ГПЭ единиц массовой доли, массовой (молярной) концентрации воды в

твер.щП и жидIс{Х вещесткrХ и материалФ( в соответствии с Государственной поверочной схемой

для средств измерений содержаlrия воды в твердьн и жидких веществ:tх и материaШаХ, УГВеРЖДёН-
ной приказом Росстандарта Nэ 2832 от 29.12.2018.

1.3 При определеяии метрологических характеристик поверяемого титраТОРа ИСПОЛЬЗУ-

ется метоД прямого измерения поверяемым средством измерений величины, воспроизводимой
стандартным образчом.

2 Перечепь операцпй поверки средства пзмереппй

При проведенИи первичной И периодической поверкИ выполняют операции, }к:ванIiые
в таблице 1 .

Таблица 1-оп ации по ки

Наименование операции поверки

обязатеъноgгь вьполнения
операдлi поверюl при

Номер раздела
(пlъкта) мсго-

дики поверки, в
соответствии с

которым выпол-
няется операция

поверки

первичнои
поверке

периодической
поверке

виешпий осмо едства изм lIии Да !а 7

Контроль условий поверки (при подго-
товке к поверке и опробовании средства Да Да 8.1

Опробование (при подготовке к поверке
бованииио ства изм нии Да Да 8.2

Проверка прогрilь.tмного обеспечения
дства изм нии Да Да 9

Определение метрологических характе-
истик с а изм еIIии Да Да l0

Подтверждение соответствия средства
измерений метрологическим требова-
ниям

Ла Да ll

3 Требованrrя к усJrовпям проведеппя поверкп

3.1 При проведении поверки должны соблюдаться следующие условия влияющих

факторов:
- температура окрркающего воздца, "С от 20 до 25

- относительная влажность воздуха,7о до б5.

2

измерений)



4 Требования к специалпстам, осуществляющпм поверку

4.1 К проведению поверки допускаются лица:
- имеющие опьгт работы в области измерений физико-химического cocTrвa и свойств ве-

ществ;
- прошедшие инстр}ктФк по технике безопасности;
- ознакомленные с руководствllми по экспlryатации средств поверки и поверяемого

титратора.
Трбования к количеству специаJIистов в целях обеспечения безопасности работ и воз-

можности выполнения процед}.р поверки отсутствуют.

5 Метрологическпе п технпческие требоваппя к средствам поверки

5.1 При проведении поверки применяют средства поверки, указанные в таблицах 2
и 3.

Таблица 2 - С ства ttoB ки

Перечень рекомендуем ьгх

средств поверки

Операции по-
верки, требуtо-

щие применение
дств пове

Метрологические и технические требования
к средстваN{ поверки, необходимые для про-

ведения поверки

Приборы комбинированные
Testo 608-Н1, Testo 608-Н2,
Testo бl0, Testo 622, Testo
62з. модификации Testo-
608-Н1, рег. Nе 53505-13

Средства измерений температуры окруждо-
щей среды в диапазоне измерений от
20 ОС до 25 "С с абсолютной погрешностью
+1,0 ос;

Средства измерений относительной влаж-
ности возд},ха в диапазоЕе от l5 % до 65 %,

с аосолютIIои llo ешностью 13 7о

весы неавтоматического
действия ED224S-RCE,

Jф 50088-12

п. l0 Определе-
ние мецологи-
ческих характе-

ристик

Стандартньй образец массовой доли воды в

органической жидкости с аттестовalнным
значением массовой доли воды от 0,05 % до
5 О% с относительной погрешностью
+ 2 О/о;

Весы ана.питические, специальЕого кJIасса

точности по ГоСТ OIML R76-1-20l l

прuмечанuе -,щопускаеmся uспользоваmь прu поверке dpyzue уmвержdенные u аmmесmо-

BaHHbte эплаJaоны еduнuц веltuчuн, среdсtпва uзмеренuй уmверlсdенноzо пuпа u поверенные, а
mакасе сmанdарmньtе образцы уmверэюdенноzо muпа, уdов.пеrпворяюtцuе меmролоzuческuJ|t

mре бованuяц, указанньtм в mаб,пuце.

прu провеdенuu поверкu по месmу усmановкu прuбора dопускаеmся uспользоваmь весы, прu-

нidr"r,саtцuе влаdельцУ среdсmва uзмеренuй (лuца, преdспавuвtuеzо среOсmво uзмеренuй в

поверку). Проверяеmся нсаluчuе свеdенuй о поверке uспользуемьlх весов в Феdеральном uн-

нdе по обеспеченuю еduнсlпва uз-uе ull(] uoHllo,u

J

п,8 Контроль

условий поверки
(при подготовке
к поверке и
опробовании
средства измере-
ний)

Стандартный образеч массо-
вой доли воды в орг{lниче-
ской жидкости
(со вФ_пА-2), гсо 9922-
201 l;
Стандартный образец массо-
вой доли воды в органиче-
ской жидкости,
гсо 10798_20l6.



Операции поверки, тебую-
щие применение вспомога_
тельньD( средств поверки

Требования к вспомогатель-
ным средствам поверки, не-
обходимые д,rя проведения

поверки

Перчень ркомендуемых
вспомогательньD( средств по-

верки

Шприц дrя ввода пробы Шприц для ввода пробы обт
емом 0,1 см];0,2 см]; O,S 

""];
1 см3; 2 см3; 5 см]

п. l0 Определение метроло-
гических характерисмк

Прuмечанuе -,Щопускаеmся uспользоваmь прu поверке dpyzue вспомоzаmельные среdсmва по-
BepKu, уdовлеmворяюлцuе mребованuяu, указанным в mаблuце.

Таблица 3 - Вспомогательные ства IIов ки

4

6 Требованпя (условия) по обеспечеппю безопаспости проведения поверкп

6.1 При проведении поверки необходимо соблюдать:
- общие правила техники безопасности в соответствии с требованиями ГОСТ 12.2.003-9l

кСистема стандартов безопасности трула. Оборуловalние производственное. Общие требования
безопасности>;

- кПравила по охране туда при эксплуатации электоуст:tновокD, угвержденные Прика-
зом МинистерСтва туда и социальной защиты Российской Федерачии от 15 декабря 2020 года

Jt 903н <Об 1твержлении Правил по охране туда при эксплуатации электроустановокD;
- укдtания по технике безопасности, приведённые в эксплуатационной дочпиентации на

средства поверки;
- указания по технике безопасности, приведённые в эксIшуатационной документации на

титаторы.
помещение, в котором проводят поверку, должно быгь оборуловано приточно-вытяжной

вентиляцией.

7 Впешнпй осмотр средства измерений

7,l При внешнем осмоте лолжIIо быть установлено:
- соответствие внешнего вида и маркировки описанию типа средств измерений и руковод-

ству по эксплуатации на титраторы;
- соответствие комплектности титатора указанной в РЭ;
- отс}тствие внешних повреждений титратора и управляющего устройства (сенсорнarя па-

нель);
- отсугствие визуаJIьных дефеюов элек,гродrой системы (измерительный элекгрод, гене-

рирующий электрод);
- испрaвность дисплея.
7.2 Титраторы, не отвечающие перечислеЕным выше ,гребованиям, дальнейшей поверке

не подлежат.

8 Подготовка к поверке п опробованпе средства пзмерепrrй

8.1 Перл проведением поверки должны быть выполнены следующие подготовительные

работы:
8.1.1 Провести ковтроль условий поверки: провести измерение температуры окружilю-

щего воздуха и относительяой влФкности воз.ryха средствами измерний, укд}zlнными в таблице

2.
8.1.2 Результат измерений температуры окружающего воздуха, относительной влzDкности

воздуха должея находиться в пределах, укilзанньIх в разделе 3. В пртивном слу{ае поверку не

проводят до приведения условий поверки в соответствии с разделом 3.

8.1.3 Поверяемый титратор и используемые этмоны должны бьпь вьцержаны в помсще-

Еии, в котором проводят поверку, в течение 1 часа.



8.1.4 Собрать титратор в соответствии с р}товодством по эксплуатации. В зависимости от
типа генерирующего элекгрода зilлить рабочие растворы: дul геЕерирующего электрода без диа-
фрагмы (один реаrгив) - зilлить анолит (анодный раствор) в титовальную ячейку; для генери-

рующего электода с диафрагмой (лва реактива) - зalлить католит (катодный раствор) в гевери-

р)rющий электрод, зttлить аноJlит (анодный раствор) в титовальную ячейку, в объемах, приве-
денных в РЭ.

8.1 .5 Создать расчетную формулу лля отображения результатов в требуемьтх единицчtх из-
мерепий: мг, мкг.

Шаблоны формул созд:lются в разделе: (Система } Шаблоны } Мои шаблоны результа-
тов } НовьйДравка) с помощью функционала встроенного редаrгора формул.

- Формула дrя отображения результата (формула расчета) в мкг содержirния (массы) воды:
ДР1, выбираемаJl рд}мерность - pg;
- Формула для отображения результата (формула расчета) в ла содержания (массы) воды:
ЕР I/l000, выбираемая ре}мерность - mg.
Также можно созлать формулы непосредственно в текущем методе измерений в блоке ко-

мIшды расчета результатов. .Щля этого в списке команд метода выбрать соответств}'ЮЩИй бЛОК:

[Calculation] (Расчет) } [Релактlлровать команлу] } [Новьй].
Если используется формула из ранее созданного шаблона, то необходимо выбрать нуж-

нlто формулу в соответствующем блоке: [Calculation] (Расчег) } [Редактировать команду] }
[Мои шаблоны] } [Загрузить шаблон].

8.2 Опробование
8.2.1 При проведении опробования вьшолняется проверка общего функuионирования тит-

ратора и герметичность ячейки.
8.2.2 Включить титратор. Запустить метод авализа, титратор zlвтоматически переЙдет в

режим кондиционирования. Через некоторое время проверить пок:вания. Если значение дрейфа
стабилизирова.lIось на уровне 20 мкг/мин и ниже, и зiгорелся индикатор KConditioning ОК>, то
титатор вышел на рабочий режим и готов к проведению аншIиза пробы.

Если значение дрейфа нестабильно и выше 20 мкг/мин в течение более 60 минуг, то реко-
мендуется проверить герметичность ячейки.

8.3 При выполнении условий п. 8.2.2 титратор считается успешно прошедшим опробова-

ние.
Титраторы, не отвечающие перечисленным выше требованиям, дмьнейшей поверке не

подлежат.

9 Проверка прогрдммного обеспечения

9.1 fuя проверки встроенного прогрii}.{много обеспечения (ПО) выполнить следующие
операции:

- дrя модификации 9l7 Сочlоmеtеr - наименование и номер версии встроенного По отоб-

рiDкается в рiвделе: [System] (Система) } [Device mапаgеr] (.Щиспсгчер устройств) } [9l7 Cou-
lometer] } Edit (РелактироватьЛравка).

- дтя модификации 851 Titrando - наименование и номер версии встроепного ПО отобра-

жается на сенсорной панели управления Точсh Сопtrоl: [System] (Система) } [Device mапаgеr]

(.Щиспетчер устройств) } [900 Touch Control] } Edit (Релактировать/Правка).

9.2 .Щ,пя проверки внешнего программного обеспечения (ПО) тиlраторов модификации 851

Titrando Еаименование и Еомер версии По отображаются при выборе соответств},ющего раздела
меню,

9.3 Сравнить полг{енные данные с наименованием и номером версии По, установлен-
ными при проведении испытаний в целях угверждения типа и указiшвыми в описании типа тит-

раторов, и }казанным в таблице 4.

)



Значение
Встроенное ПО внсшнее По

85l Titrando 85l Titrando

Идентификационные
дмные (признаки)

917 Coulometer
900 Touch Сопtrоl Tiamo

oMNIS
Идентификационное
наименование По

не IIиже 5.900.0010 не ниже Tiamo 2.0
Ее ниже OMNIS 3.0

Номер версии (иден-
тификационньй но-
мер ПО)

ве ниже 5.9l7.0010

I{ифровой идентифи-
катор l1O

Таблица 4 - Иденти икационные JIанные ного обеспечения

Титраторы, не отвечающие перечисленным выше требованиям, да:Iьнейшей поверке нс
под,Iежат.

10 Опреде,ление метрологпческих характеристик средства пзмеренпй

l0.1 Определение относительной погрешности измерений массы воды в обраЗuе ПРОВОДЯТ

с применением ст:lпдартньD( образцов, указанньD( в таблице 2. Масса навески стаНДаРТНОГО Об-

разца выбираегся таким образом, чтобы масса воды в образце находилась в ди:шазонalх примеРНО

от 0,5 до 1 мг и от 10 до 20 мг.
10.2 При расчете массы навески стандартного образца в зависимости от маССЫ ВОДЫ В Об-

разце, руководствоваться след},ющим:
l О% массовой доли воды : 10 мг водь/г пробы.
Массу воды в образче (Mno;), мг, рассчитывать по формуле ( 1):

M"pi : 10,Curr,mcoi (1)

где Cur_, - атгестоваЕное значение массовой доли воды в ГСО, %;

7[69 - мДссп вводимоЙ пробы, г.

l0.3 ВскрытЬ емкостЬ с ГСо. ЧистыЙ сухой шприц с иглой (длина иглы должна бьrгь до-
статочноЙ для погружения в реакгив (анолит) в титовальной ячейке при введении пробы) про-

мыть небольшим количеством образца. Набрать полньй шприц обра:}ца. Уда.llить с иглы следы
образца.

l0.4 Установить шприц на весы. После устчlновления показаний весов провести тарирова-

ние (обнуление массы).
10.5 Нажать кJIавишу SтдRт ([>]). Ввести образец в титовальнlто ячейку через мем-

бршу в количестве, рассчитанном в соответствии с п- l0.2 дш диrшазоЕа от 0,5 до l мг. Игла

доJDкна бьпь погрlrкена в zurолит.
10.6 После введения пробы уставовить шприц на весы. После установления показаний

записать массу введенной пробы (m;), г.
l0.7 Рассчитать массу воды в образце (Mno;) по формуле (l).
l0.8 После окончания титрования зчшисать значение массы воды в образuе, измеренное

тиlратором (Mn.,,,1), мг.
10.9 Повторить измерения 3 раза.
l0.10 Записать полученные значения в протокол.
l0.1 1 Повторить измерения по пунктам 10.2-10.9 для диапазона от 10 до 20 мг,

l l Подтверяцение соответствия средства измерений метрологическrrм требовапиям

1 l .l По результатам измерений рассчитать относительную погрешность измерений массы

воды в образце (6i), %, ллЯ каждой навескИ для ка)кдой введенной пробы по формуле (2):

6, = 100. 
M*,1i-Mnpl 

(2)
' Mnpi

6
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l 1.2 Результат поверки считать положительным, если относительная погрешность изме-

рениЙ массы воды, рассчитанная по формуле (2), не превьтшает +3,0 %.

l1.3 В слуlае несоответствия титратора критериям, изложенным в п.11.2, результат по-
верки титратора считать отрицательньш.

12 Оформленпе результатов поверки

l2.1 Результаты поверки оформляются протоколом произвоJьной формы.
l2.2 Сведения о результатах поверки средств измерений передаются в Федсральный ин-

формационньй фонд по обеспечению единства измерений.
l2.3 Свидетельство о поверке или извещение о непригодности к применению средства из-

мерений вьцаётся по зчlявлению владельцев средства измерений или лиц, представивших его в
поверку. Свидетельство о поверке или извещение о Еепригодности к применению средства изме-

рений должны быть оформлены в соответствии с требованиями действующих правовьIх норма-
тивIlьD( документов в области обеспечения единства измерений. Знак поверки наносится на сви-
детельство о поверке.
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