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Государсгвенная спстема обеспеченпя едппства пзмерений

Тrгграторы TrrTpoTecT.

Методпка поверки

мп 90-241-2023

1 Общие поJtоlкеппя

1.1 Настоящая методика поверки распрост:tняется на титаторы Титротест (далее -

титраторы) призводства ООО <Квалитесо, г. Самара и устаЕalвливает методы и средства

поверк.

1.2 При проведении поверки должяа обеспе.п.rваться прослеживаемость тrтратора к:

ГЭТ 176-2019 <Государтвенному первичному эт:lлоЕу единиц массовой (молярной,

атомной) доли и массовой (молярной) конценцации компонектов в жидких и тверд}D( веществ:ж

и материалirх на основе кулонометрии) в соответствии с Государственной поверо.tной схемой,

уrверждеЕЕой приказом Росстандарта от 19.02.202l г. Ns l48;

ГЭТ 3-2020 <Государственному первиIIному этаJIону ед{ницы массы - килограIuму> в

соответствии с Госуларственной повершой схемой, утверlчеввой приказом Росстандара от

04.07.2022 г. Jt 1622;

ГЭТ 54-2019 <Государственному первичному этalлону показатеJIя рН акгивности иопов

водорода в водньD( pacTBopzж> в соответствии с Госуларственпой повер.пrой схемой,

угверждеЕной приказом Росстшrдарта от 09 .02.2022 г. Ns 324;

ГЭТ 132-201 8 <Государственному первиIIному эталоЕу едrницы удеrьной элекгрической

проводимости жиlкостей в дпaшазоне от 0,001 до 50 См/м> в соответствии с Государс'гвенной

поверочной схемой, утвержденной приказом Росстаrцарта от 27,12.2018 г. Ns2'l7|.

1.3 Перлача ед{ншlы осуществJIяется методом прямьD( измерний велиIшны,

воспроизводимой мерой или стандартным образцом.

1.4 Настоящая методика поверки применястся для поверки титраторов, испоJIьзуемьD( в

качестве рабочих средств измерений. В рзультате поверки должны бьггь полгверlк,декы

метрологи.lеские требования, приведенные в таблице l.
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Таблица 1 - Метрологические хараюеристики
Значение для модели

TT-l0тт-5тт-20-Gтт-20-Yтт-20Наименование характеристики

отOдо 14отOдо 14отOдо 14от 0 до 14от0 до 14иапазон изм
+0 05+0,03+0,03Пределы допускаемой абсолютной погрешItости

изм и н от -l400
до 1400

от -2000
до 2000

от -2000
до 2000

от -2000
до 2000

от -2000
до 2000.Щиапазон измерений ОВП, мВ

+l0+5+5+5Пределы допускаемой абсолютной погрешности

изм й овп
от 0,0l до

200.Щиапазоны измерний удельной электрической
водим ости, мСм/см

+1Пределы допускаемой приведевно
измерений удельной электрической

й погрешности
проводимости,

о/о
от 0,0l до

20.Щиапазон измерений массы воды при
вании, мгком тилоном

от 0,1 до 250Диапазон измерений массы
вании, мгческомволюмом

воды при

Пределы допускаемой
измерений массы воды,

абсолютной погрешности
мг, в подди:шазоне от 0,01

до 1 мг включ.
+3остии птельноосиотнои огрешнскаемп допуределы

гмlенп апазов оддииин водымассы %,миз е 0,00l до
100,001 до l0.Щиапазон измерений доли воды при

о/о
ло м

массовои
вании.

от 0,0l до
100.Щиапазон измерений доли воды при

%волюмом ическом
массовои

вании,

(0,0003+0,05W)**Пределы допускаем
измерений массовой

ой абсолютной погрешности
доли воды, 7о, в поддиапазоне

от0 00l до 0 1 7о включ.
+3остиьно иосител погрешнотнпределы

еlIопв% ддиапазолии довои массоизм

TT-ts-KcvTT-20_D

+0,03+0,03

+5

мВ

от 0,01 до 20

(0,003+0,05m)*

св.

допускаемой



значение для модели
тт-10TT_l5-KCvтт-5TT_20-GTT_20-YTT-20-Dтт_20Нмменование характеристики

св. 0,1 %

о/о
мгмассы воды,значение*m измеренное

долимассовоизначение*W
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2 Нормативпые ссылки

В настоящей Методике поверКи испоJIьзов,lнЫ ссылки на слеДующие доц/меЕты:

ПриказМинтрУлаРоссииот]15'12.2020г.Ns9O3н<обУгвержленииПравилпоохране

труда при эксплуатации электроустановок)

Приказ Росстандарта от 19,02,2021 г, Ns 148 (Об угверждении Государственной

поверошlой схемы ДIя средgгв измерний содер'€нI{я неоргlшиtlескЕ,( компонентоВ В жидкю( и

твердьD( веществах и материмахD

ПриказРосстандартаот04.07.2022г.}Ф|622<обУгВер)r(деIrииГосУдартвенной

повер.пrой схемы дш средств измерний массы>>

Приказ Росстшlларга от о9,о2,2о22 г, Ns 324 <Об угвержлении Государственной

поверЕIойсхемыДясредсIВизмернийпок&}атеJlярНшспrвностииоцоВводордаВводпьD(

pacтBopaxD

Приказ Росстандарта от 2,7,|2,20ir8 г, Ns 2771 <Об лвержлении Государственной

поверощойсхемыдлясредстВизмернийУДельнойэлекгрическойпрвоДимостиrrшдкоgгей>

гост |2.2.0о7 .о_15 система стандарrов бЕзопасности туда, изделия

электротехпические. общие требования фзопасности

ГОСТ 8.135-2004 Госуларственнllя система обеспечения единстм измернпй, Станларт-

титрыДшприготовленшIбУферньжрастВоров-рабочихэтllлоноврН2.гои3-горазрялов.

технические и метрологические хар,лктеристики, Мgтоды пх определения

гост 8.450-8l ГСИ. lllKa:la окисJмтельньD( потеЕци:шов водньD( растворв

госТР581.и-2018ВоДадистиллировzlннirя.ТехническиеУсловия

гост R OIML 7б-1-20ll гси, Весы Ееlлвтоматического действия, Часть l,

метрологические и технические трбовапия, Испьrтания

гост б1-75 Реасплвы, кислота уксусная, Технические условия

ГосТ1770.74ПосУДамернаялабораторнirястеюIянная.Щилпrлры,мензУрки,колбы,

пробирlсr. Общие техяические условиJI

гост 1271,75 Реаlспrвы, Серебро азотнокислое, Техпические условия

гост4204-77Реакгивы.Кислотасерная.ТехпическиеУсловия

ГоСТ42з2-14Реактивы.Кaтrиййодлстьй.ТехническиеУсловия

гост 4568-95 Калий хлористьлi, Технические усJrовия

госТ25336-82ПосУлаиоборУдованиелабораторныестеКIIяпные.Типы,основпые

параметры и размеры

гост 25794.1-83 Реаюивы, МЕтоды приготовления титрмнньD( растворв дIя кислопIо_

основного титркlния



ГоСТ25'tg4,2-83Реакгивы.МстодыприготоВленЕятитрВанньD(растворовДUI

окислштелъпо-восстаЕовительного титров:lния

ГоСТ25794.3-83Реакгивы.МЕтоДыприготоВленItятитрованньD(расТВорВдля

титовaшIя осаждением, неводного титованшI и друпtх методов

ГосТ29169.9lПосУДалабораторнаястекJIяЕная.Пипеткисоднойотмgгкой

ГосТ2g227-glПосУДалабораторнаястекJlянIlllя'ПипgrкиграДДрованные.Часть1.

Общие требования

ГосТ29251-91ПосУДалабораторн:ЦgIекJUшItм.Бюрегки.Частьl.обrциетребования

ту 2642-001-33 8|з213-91 Стандарт-титры, Технические условия

ту б-09-5360_88 - Фенолфталеин, Технические условия

ту б-09-2878-84 Кислота хлорям, Технические условIiя

3 Перечень операций поверкп

3.1 При поверке доJDквы бьггь вьшолнены операции, }жазаЕные в табrпrце 2,

Таблица 2 - по

з.2 В слуrае ЕевыпоJIнениJI требований хотя бы к одной из операций поверка

прекращаФся, титратор бракуflся, и выполЕ,Iются операчии по п, 13,4,

3.з Поверка проводится дш показателей в зависимости от представлеIrной

комплектностититратора.НаосновшrииписьмеЕногозtЦВленияВJIадельцатитратораиJIиJмца
,|

Проведение операции при

п ки

Номер
гyI{Iсга

методики
периодической

поверке
первичной

поверкеНмменовшrие операции

437
1

8дасредства еренийизмосмотр
9дада2 Подготовка к поверке и опробование средства

измерений
10дада3 Проверка программного обеспечения средства

измерений

111дада

4 Определение мецологических ха

средства измерений:

Проверка диапазопа

рактеристик

ениоиизм пределерений
иноп ризмеренийабсошотной грешности

||.2дада

электрической проводимости

предел ениеоинииизмна ерека диапазоверПро
оиииизмости Удельн|4о еренпогрешнприведенн

J11дада
измерений и определение

абсолютной и относительной погрешности
Проверка диапазона

измерений массы воды, массовой доли воды

411даОпределение относитеJIьно

титрованшI

й погрешности

12дадаПодтверждение соответствия средства

измерепий метрологическим требованиям

да1 Внешний

овп

да



предстllвившего титратор на поверку, оформленного в произвольной форме, доIryскается

проведение периодической поверки для меньшего тrисла измеряемых веJIиlл,tн и/иJпa на меньшем

Iмсле поддиiшазонов кlмереIlий (поверка в сокращенном объеме) с ща}анием в сведениях о

поверке информации об объеме проведенной поверки.

4 Требовапия к ус.повпям проведения поверкп

при прведении поверки должны бьrть собrподепы следдощие условия:

- температура окружающего воздухц ОС от20 дО 25;

- относительнzlя вл:Dкность воздух4 %о, не более 80

5 Требованпя к специалпстам, осуществJIяющим поверку

К проведению работ по поверке титратора допускаются лицз'' пршедшие специalJБное

обуrение в качестве поверитеJIя, инструкIаж и обуrенные работе с титратором,

б Метрологическпе п технцческие требованпя к средствам поверкп

6.1 При проведении поверки примецяют средства поверки, приведенные в таблице 3.

Таблица 3 - п

Перечень ркомендуемьD( средств
поверки

Метрологические требования к
средствам поверки, необходимые

для проведения поверки

Операчии поверки,
требlтощие

применеIlия средств
поверки

Измеритель ыtzDкпости и
температуры ИВТМ-7 М 3-Щ, рег.
Ns 7l394-18

Средства измерений температ}ры
окружшощей среды в диапазоне от

20 "С от до 25"С с пределами

допускаемой абсо.тпотной

погрешности цg ýgдgg +l "С;

Средства измерений относителъной
влzDкности воздуха в диiшазоне от
20% до 90 % с пределап{и

допускаемой абсолютной
оa- Hg ý6л99 *2 О/о

Раздел 9 Подготовка
к поверке и
опробование

Стшцарт-титры цlя
приготовления растворв-рабочих
эта;rонов рН 2 и рН 3 разрялов СТ-
12, рег. Nэ 43928-10

Рабочий эталон 2-го разряда -

буферные растворы в соответствии
с Государственной поверощrой

схемой, угвержденной прикчц}ом

Росстшдарта от 09.02.2022 г.

Ns 324, пределы допускаемой
абсоrпотной погрешности

изведения +0,01восп
Стандарт-титры СТ-ОВП,
рег. Nч 613б4-15

Буферные растворы по ГОСТ
8l, абсоrпотнм погрешность
воспроизведепия ОВП +3 мВ

8.450_

Компаратор-ка.тибратор

1тrиверса.пьньй КМ300,
КМ3O0Р, рег. Ns 54'127-13

мод.
,Щиапазон воспроизведеЕия
нaшряжениJI постоянЕого тока от

l0нВдоlOВ

Раздел 1 1

Определение
метрологических
характеристик
средства измерений
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Перечень рекомендуемьD( средств
поверки

Метрологические требования к
средствziм поверки, необход,rмые

для проведеIiиJI поверки

Операчии поверки,
требующие

применениJI средств
поверки

Имитатор элекгродной системы
И-03, рег. ],IЪ 87709-22

,Щиапазон
н:шряжения
от -2000 до
допускаемой
погрешности
напряхениJI
+1 мВ

воспризведения
постоянного тока
2000 мВ, предепы

абсоrпотной
воспроизведения

постоянного тока

Весы лабораторные элеюрнные
LE225D,

. 28158_04

весы I (специа.тlьного) кJIасса

точности по ГоСТ OIML R 76-1 с
абс. п +0,5 мг

СО удельной элекгрической
проводимости водньD( сред
(уэп-l) гсо 7з74-9,|

Интервал допускаемьD(
аттестовrшньD( значений удельной
электрической проводимости от

10,6 до 11,8 См/м, црzшицы
допускаемьD( значений

отrrосительной погрешности
+0,25 % (р=0,95)

СО удельной элекгрической
проводимоgш водньD( сред
(уэп_2) гсо ,lз75-9,1

Интервм допускаемьD(
аттестовZlнных значений удельной
элекгрической проводимости от

|,2з до |,з2 См/м, фчlницы
допускаемьж значений

относителъной погрешности
+0,25 уо (р=0,95)

уделъной элекгрической
проводимости водньD( сред
(уэп_3) гсо,lз,16-9,7

соИнтервм допускаемых
aTTecToBaHEbD< значений удельной
электрической проводимости от

0,134 до 0,148 См/м, границы

допускаемьн значений

относительной погрешности
+0 5% ,95

СО удельной электрическо
проводимости водЕьD( сред
(уэп_4) гсо,7з71-97

иИнтервал допускаемьD(
аттестованных значений удельной
элеюрической проводимости от

0,028 до 0,030 Ct,t/M, грапицы

допускаемьD( зпачений

относительной погрешности
+0,25 % (р:0,95)

СО массовой доли карбоната
натрия в карбонате натрия
высокой чистоты ýаzСОз СО
униим) гсо 10450-2014

Массовм доля карбоната натрия от

99,950 до 100,000 %, гршtичы

допускаемьD( значений абсолютной
погрешности +0,030 % (Р=0,95)

9



Перечень ркомендуемьD( средсIв
поверки

Метрологические,требования к
средствilм поверки, необход,rмые

дJIя проведенI I поверки

Операчии поверки,
требlтощие

применения средств
поверки

СО состава раствора соляной
кислоты ГСо 9654-2010

Молярная концентрация иопов
водорода в раствор€ соляной
*"nbr", от 0,099 до 0,110 моль/дl,,t3,

грzrницы доrryскаемых значений
относителъной погрешности
аттестованного значеЕия со
+0,05 % ,95

со состава кilJIия

двухромовокислого (бихромата
калия) 1-го разряла ГСО 22l5-8l

Массовая доJIя кtlлия

двухромовокислого (бихромата
к:шия) от 99,950% до 100,000%,
грaшицы допускаемьIх зЕачепия
абсоrпотной погрешности
аттестовz tпого значения со
+0,030 % ,95

СО состава ка:rия фталевокислого
кислого (бифталата калия)
1-го разряла ГСО 2216-8l

Щиапазон aTTecToBaHHbD( значений
массовой доли кilлия

фталевокислого кислого от
99,950 % до 100,00 О/o, абсо.lпотная

+ 0,030 % р:0,95
СО состава натрия хлористого 1-

го разряла ГСО 4391-88
Массовая доJuI хJIорида наlрия от
99,900 % до 100,00 Ой, границы

допускаемой абсоrпотной
погрешности +0,0З0 % (Р=0,95)

СО состава калия хлористого ГСО
9969-20||

Массовая доJIя кzшиJI хJIористого от
99,500 % до 100,000 7о, гршrицы

допускаемой абсоrпотной
ости +0,030 % =0 95по

со массовой
органической
гсо 10797_20lб

доли воды в
жидкости

Массовая доJuI воды св. 0,05

0,50 %, границы допускаемой
относительной погрешности *З,0 7о

О/о до

95
со массовой
оргfiшческой
гсо 10798-2016

доли воды в
жидкости

Массовм доJUl воды св.

5,О %, гр:lницы допускаемой
относительной погрешности *3,0 О/о

0,5 % до

,9
со массовой доли воды в

органической жидкости (СО ВФ-
IIА-l)гсо 10056-2011

.Щиапазон аттестовzшных
массовоЙ доли воды от 0,001 % до
0,015 % и границы относительной
погрешности
зцпqgншr *4 9/о П

значеItии

аттестованного
Р=0,95

СО массовой доли воды в

оргшrической жйдкости ГСО
9922-20111 (СО В-па-2(0,1)

[иапазон aTTecToBaHHbD(

массовой доли воды от 0,0l5 7о до
0,03%вшt.ицрlшицы
относительной погрешности
аттестовшlного значепия *4 О/о при
Р=0,95;
диzшазон aTTecToBaHHьD( зпачений

значении

массовой доли воды св. 0,03 % до
l0



Перечень рекомендуемьD( средств
поверки

Метрологические требования к
средстваI\{ поверки, необходимые

дrя проведеншI поверки

Операции поверки,
требующие

примененЕя средств
поверки

0,05%включ.игр.lницы
отяосителъной погрешности
аттестованЕого значения *2 7о при
Р:0,95;
ди:шазон аттестованньж значений
массовой доли воды св. 0,05 % до
2% вкJIюч. и границы
относительной по!рецшости
аттестованного значения +1,5 О/о пРИ

р=0 95

- вода дистиJIлированн:ц по ГОСТ Р 58144

- стакан лабораmрньй вместимостью по ГоСТ 25336

- стандарт-тит пентагидрата тиосульфата 11трия_ 
(Nа2ý2Оз,5НzО)

,o*prru, *оrц.Ьчц- 0,1 моль/.ш,л] (0,1 н) по ту 264_2_001_33813273

- 
"rйчрr-rrrр 

0,1 н йода по ту 2642_001_338|з2,13-9,1

- фенолфталеин по ТУ б-09-5360-88, ч.д,а,

- кислота серная по ГОСТ 4204, не ниже х,ч,

- нитрат серебра по ГОСТ 127'l , ч.д.а.

- ст.шдарт-титр HrrTpaTa серебра по ТУ 2б42-00l-з381327з_97

- кислота }ксусная по ГОСТ бl, ч.д.а

- кислота хJIорная по ТУ б-09-2878,84
- хJIорид калшI по ГОСТ 45б8, х.ч.

- йодид калия по гост 42з2 х.ч.

а точности по ГоСТ 1770

ст 29169, гост 2922,|
_ колбы м
- пипетки

ерные, цилиндры II класс
II класса точности по Го

6.2 Средства измерений, применяемые при поверке, должны бьrгь поверны (сведения о

резуJьтатarх поверки средств измерений доступны в Федершlьном информационном фонде по

обеспечению единства измерений), стандартные образцы должны иметь действуюuцй паспорт,

б.3 fiогryскается использовать при поверке д)угие средства измерений }твержденного

типа и поверенные, другие стандартные образчы угвержденного типа в пределах срока годности

ссоотВетсТвУющимиаттестовzшнымихарактеристик.lми'УдоВлетворяюЩпеметрологическим

1ребованиям, указшrньь,r в таблице 3,

7ТребованПяб/слоВПя)пообеспеченпюбезопасностипроВедения

поверкп

7.1 При проведеIrии поверки доJDкны быгь собrподены <<Правила по oxpаrre труда при

экспJIуатации элекгроустановокD, уtверждевные Приказом Минтруда России Ns9O3н от

15 декабря 2020 г., требования гост 12,2,007,0,

8 Внешнпй осмотр средства шзмерецпй

8.1 При впешнем осмоце усгzшIовить: ll



- соответствие внешпего вида титратора сведепиям, приведенным в опис,lнии типа;

- 0тсутствие BIrд,IMьD( повреждений титратора;

- соответствпе компдектности, указанной в паспорте;

- четкость обозяачеЕий и маркировки.

8.2ВслУчае,еслипривяешнемосмотретитраторавыявленыповрежденияиJIидефекгы'

способные оказать вJIиJIние на безопасность проведения поверки или резуJIьтаты поверки, то

поверка может бытъ продолжена только после усц)llнения этих повреждений или дефекгов.

9 Подготовка к поверке п опробоваяше средства пзмерений

9.1 Титратор по.щотовrtть к работе в соответствии с Рэ,

g.2 Подготовить стilндартные образчы утвержденных типов (далее - гсо),

пре,ryсмотренные в качестве средсIв поверки в соотвсIствии с инстукцишrи по применеЕию,

9.3 Выдержать титраторы при температуре поверки не менее 2 часов, В соотвgгствии с Рэ

осуществить сборку титратора и бюретки,

9.4 Подготовить стдцартные растворы (ГСО, контрольные вещества, тит,lнты,

реакгивы) в зависимости от объема и содержапия работ по поверке в соответствии с

гост 25794.1, гост 25794.2,гост 25794.3.

9.5 Перед началом работ на титраторе необходтмо проверить, что проведеЕы следдощие

операции:

- титровальншI бутьшь заполнена пIтаЕтом, бюрсгка промыта титрzlнтом до полного

удалеЕия воздуха из нее, а также из подzlющих и дозирующих трфок;

- подготовJIены рабо,*rе элекгроды и проведена градуировка рН элекгрдов (при их

наlпr.*rи) не менее чем по двуIv буферньп,r pacTBopltм в соответствии с РЭ.

9.6ДляопределенЕ,IконцентациититантаВячейкУдлятитроВанияВносятн.lвескУшли

zrликвоту раствора контроJъного вещества. ,Щобавллот 50 смЗ растворит.'я для титрования так,

.побы погррить электроды в раствор на (2-3) см. Опускают нzжонечник дозирующей трубки,

электроды, магнипrую мешалку в раствор и устанавлив:lют скорость перемешимншI в

соответствиисРЭ.ПроводяттрипоследовательЕыхопределенl{яконцентраципт'r:траmа.

находят среднее арифметическое значение, вЕосят его в раздел <концентация титрантzD) при

создапии метода тrтровzшия,

9.7 При воJIюмомgtрическом титровании по методу К, Фишера для модели TT-IS-KCV

определение титаята происходит непосредственЕо перед началом процесса титрованиJI,

9.8 Опробовшlие

ПровестиконтроJIьУсловийпоВеркиспомощьюизмериТеJUrВл.DкностиитемпераТ}?ыв

соответствии с таблицей 3.

|2



10 Проверка программного обеспечения средства измеренпй

10. 1 Провести проверку идентификационньп< данньrх По титратора. Илептификационные

данные По должны соответствовать указrшным в таблице 4. Номер версии высвеtшвается при

вкJIючении

Таблица 4 - Идентификационные даrrные ПО

11 Определение метрологпческпх характеристик средства измереппй

l 1.1 Проверка диапzlзона измерниЙ и определение абсоrпотноЙ погрешности измерений

рН и ОВП

11.1.1 Провести измерения рН чегьryех буферньп< растворв - рабо,шх эталонов рН,

воспроизводяЩих значениЯ рН=1,65, рН--4,01, рН=6,86 и рН=9,18 (допускается также

использоватъ вместо буферньD( растворов рН=6,86 и рН:9,18 буферные растворы рН=7,00 и

pH:l0,00) при температуре растворов (25+0,2) ос, Измерения провести не менее трех раз Еа

каждом буферном растворе.

l 1 .1 .2 дбсолютпую погрешность измерений ОВП определить с испоJIьзовtмием стilндарт-

титров СТ-ОВП-01, или с использов:lнием рабоwrх проб, приготовленнь,Iх в соответствиrt с

ГосТ8.450,илиспомоЩьюимl{гатораэлеКгроднойсистемыикомпаратораЦапряжений.

ПровестипеменеешпиизмеренийоВПвдlвУхточкzrхДи.ш}онаизмеренийоВПпри

IIспоJIьзовании стандарг-титров СТ-оВП-01.

Опрделение абсоrпотной погрешЕости измерений ОВП при использовtlнии имитатора

элекгродной системы и компаратора Еiшряжений проводят rглем сравнения значений ОВП (мВ)

созначениями'УстановJIенныминакомпаратореншtряжений.ПоследовательноУстtшаВJIиВают

на коN{параторе:

минУс2000;минУс1000;минУс500;минУс100;0;100;500;1000;2000длямоделейТТ.

20, TT-20-D, TT-20-Y, TT-20-G;

Модель
TT-l5-
Kcv

TT-l0тт_5тт-20-
Y

тт-20_Gтт-20_
D

тт_20
Идентификационпые

данные

Идентификационное
нмменование По

KLS-
41 1.Нех

ZD-
2.Нех

2.042.24Номер версии ПО, не
ниже

микус 1400; минус 1000; минус 500; минус 100;0; 100;500; 1000; 1400 для модеJIи тт_5.

lз

Проверка работоспособности тицатора происходrт автоматически при вюIючении

элеюрического питд{ия согласпо РЭ.

I]ифровой
идентификатор ПО



1 1.2 Проверка диiшfi}она измереЕий и определение приведенной погрешности измерениЙ

удельной электрической цроводимости

Проверку д{tшазонов измерний и определение приведенной погрепшости измерниЙ

УЭП првести в ц)ех точкarх диапазона измерний.

Подготовить растворы ст rдартнъ,D( образцов УЭП к измереЕиям в соотвgтствии с

инструкlцлей по применепию ГСО:

-УЭП-1 ГСО73'74-97:

- УЭП-2 ГСО'lЗ75,9'l;

- УЭП-3 ГСО73'16-97:'

_ уэп-4 гсо ,1377-97.

.щатчик измерния Уэп погрузить в первьй приготовленный раствор. Првести не менее

трех измерений уэп при температуре растворов (25+0,2) "с. повторить измерсппя щя р)пt

лругих ГСО.

1 1.3 Проверка д{zлпaвона измерний и оцределение абсолютной и опrосительной

погрешностх измерний массы воды, массовой доли воды

11.3.1 Проверку д{иaшiх}она измерений и определение абсоrпотной и относитеlьной

погрешности измерений массы воды провести с использов:шием ГСо |019,1-2016, гсо 10798-

20|6.

перед нача;rом тrц)овilния з:шускllют программу тиlровzмия. ,щля волюмометрического

титратора пре.щаритеJьно устzlнавливают титр титанта с помощью воды дистиJIJIировштпой по

гост р 58144.

.Щля ввода аликвот ГСО и воды дистиJIJIированной по гост Р 58l44 используют IшIрицы

объемом 1 смЗ. Тотrую массу aшиквоты устаЕавливают на вес:ж неавтоматического действия I

специ:IJьного кJIасса тоIшости по ГоСТ OIML R 7б-1. Прводят не меЕее трех измерний массы

воды в ГСО. Рекомендrемая масса навески приведена в табJIице 5,

Табrпrца 5 - Рекомендуем:u масса н:вески

Анаlпrзируемое вещество
Массовая доля

воды, О/о
Рекомендуемая масса чlликвот, г

Поддиапазон от 0,01 мгдо 1мг

гсо 10797_2016 от 0,05 до 0,5

0,05

0 3

0,9

Поддиапазон св. 1 до 20 мг

гсо 10798-2016 от 0,5 до 5,0

1,5

0,5
0,2

Поддиап .}зон св. 20 до 250 мг

гсо 10798-2016 от 0,5 до 5,0 з

l4



Анализируемое вещество
Массовая доля

воды, О/о Рекомендуемая масса zulиквот> г

2

Вода дистиrшированIlбI 100 0,25

11.3.2 Проверку диaшазона измерений и ощrеделение абсоJпопrой и относитеJIьЕоЙ

погрепшости измерений массовой доли воды провести с испоJlьзовzulием ГСО 10797-2016, ГСО

10798-2016, ГСо 1005б-201l,ГСо 9922-201 l и воды дистиллированной.

Перед началом титоваЕия запускают программу титовмия. После перехода в режим

ожидания следует провести определение титра титрilнта в соответствии с р}ководФвом по

экспJIуатации дUI воJIюмометрического метода с использовrlнием воды дистиJIJшРОВаННОЙ ПО

гост р 58144.

,Щля ввода апшквот ГСО и воды дистиJшировzшпой по ГОСТ Р 58144 используют шприцы

объемом 1, 5 смЗ, микрошприц. Вскрывают ампуlry с ГСО, промывают шприц прибrпrзительно

0,1 смЗ гсо. набиршот в шприц содержимое ампулы, обтирдот игrry са.тlфеткой, взвепIивают

шприц с образцом. Вводят содерхимое шприца в ячейку для титровzlния. Рекомендуемые массы

IIавесок приведены в таблице 6. Пустой шприц взвешивrlют и определяют массу введенного

образца разницей масс наполнеЕного и пустого шприца, То,пгуlо массу аликвоты уст:м:влиВllют

па весах не.lвтоматического действия I специальЕого кJIасса тоIшости по ГОСТ OIML R 76-1.

Проводят не менее трех измерений массовой доJти воды в ГСО, воде дlстиJIJIировzlfiноЙ

по ГоСТ Р 58144.

Таблr.lца б - Рекоме емые массы навески

l 1.4 Определение относительной погрешности титровzlния

l 1.4.1 Дtя определения относительной погрешности титровzшlия вьшолIUIют титрование

точно известной навески стандартного образца с испоJБзованием соответствуюцц{х титр{штов

(таблича 7).

Анализируемое
вещество

Массовая доля
воды, О/о

Рекомендуемм масса аликвот, г

Вошометрический
мfiод

Кулонометрический
метод

гсо 10056-201l от 0,001 до 0,015
,)ý

гсо 10797_2016 от 0,05 до 0,5 1 0 0 5

гсо 9922-20|| от 0,05 до 2,0 1 0

гсо 10798-2016 от 0,5 до 5,0 1 0 0 5

Вода
дистиллированнzrя
гост р 58144

по 100 0,05

0,5

l5



Табrпrца 7 - Виды титрваний и примепяемые сfiшдарtные образцы и титраяты

Ns Модель титратора Вид титования Стандартный образеч Титрант

1

тт-20
TT_20-D
TT-20_Y
тт-20_G

тт-5

гсо 10450_2014
(NаzСОз), масса

п{lвески от 0,05 до
0,07 г

гсо 9654-2010
(нcD

2

тт-20
TT-20-D
TT_20_Y
TT-20_G

тт-5

кислотно-основное
титрование в

неводной среде

гсо 22lб-8l
(CBHsKOI), масса
нllвески от 0,07 до

0,12 г

хлорной кислоты
(HClOa), молярная

коЕцеЕтрац}rя
которго

определена с
использованием
гсо l0450-2014

J

тт_20
TT-20_D
TT_20-Y
тт_20-G

тт-5

Аргентометрическое
титрвание в

водньD( средtlх
(осадлтельное
титрвание)

0,1 моль/дм раствор
пrпрата сербра

(АеNОз), моJlярЕ{rя

конценФация
которго

определена с
использокшием
гсо 9969_2011

4

тт-20
TT_20-D
TT-20_Y
TT-20-G

тт-5

окислительно-
восст:lновительное

титровчrние

станларт-тиц 0,1 н
йодц объем аликвоты

10 см3

0,1 м раствор
тиосульфата натрия
(NаzSzОз), молярнм

концеЕтрация
которго

определена с
использомнием
гсо 22l5-8l

5

тт-20-G

Фотометрическое
титование

гсо 22l6-81
с добавлеrrием

(2-3) каплей
индикатора

фенолфталеина,
длина волны 520 нм,
масса навески от 0,05

до0 07г

0,1 раствор
гидроксида натрия

ýаОН), моJlярная
концеЕтрац}rя

которого
определена с

использокшием
гсо 9654-2010

lб

кислотяо-основное
титрование в водной

среде

1,1 моль/дмЗ раствор

гсо 4391-88

ýaCl), масса навески
от 0,05 до 0,07 г



1 1.4,2 Рекомендуемые массы Навесок контрольньIх веществ, используемых для определения молярной концентрации титрантов, приведены

в таблице 8.

таблица 8 - Рекомендации по определению молярной концентрации титрантов

Титрант
Рекомендации по
приготовления

Рекомендации по определению молярной
концентрации титравта

Формула расчета молярной копцентрации титрarнта

Объем раствора хлорной
кислоты, необходимьй для
приготовления 1 ди3

уксуснокислого раствора
кислоты концентрации
вычисляют по формуле, смЗ:

l0,M6.100
А,р

где-Дмассовмдоля
хлорной кислоты, О/о;

р - плотпость применяемого

раствора хлорной кислоты,
г/см3

Точную концентрацию раствора хлорной кислоты
вычисляли по формуле:

с-
\0.mпо.апо

V'Mno
где V - объем раствора хлорной кислоты,
израсходованной на титрование, см3;

пrcо - масса навески калия фталевокислого
кислого, г.;
a;.u - массовая доля основного вещества в ГСО

калия фталевокислого кислого, %о;

М оо - моJIярншI масса кЕшия фтмевокислого
кислого, r/моль (204,22 г/моль).

0,1 моль/дм
раствор нитрата
серебра (АgNОз)

гост 25794.3 Отбирают навеску ГСО 9969,2011
(0,05 + 0,01) г, помещают в ячейку для
титрования, добавляют
дистиллированную воду по ГОСТ Р
58144, объемом около 50 смЗ и титруют

раствором серебра азотнокислого Е 0,1

М. При титровании фиксируют показания
датчика для осадительного тtIтрования
титратора, в мВ

Точную концентрацию раствора
азотнокислого вычисляют по формуле:

серебра

|0.mпо.аlr-
с_

V'Mno
где V - объем раствора серебра }отнокислого,
израсходованного на титроваЕие раствора, см3;

mrсо - масса навески натрия хJIористого, г.; atr:o-
массовiц доля натрия хJIористого, %; М - молярная
масса на ия хло стого, г/моль.

0,1 моль/дмЗ

раствор хлорной
кислоты (HCIO4)

V"ctoo =

Перед использованием пробу ГСО кмия
фталевокислого кислого сушат в течение

двух часов при температуре 120"С,
охлаждzlют в эксикаторе,
Навеску ГСО 2216 массой от 0,2 до 0,5 г
помещают в сухую ячейку для титровЕlния
объемом 250 смЗ, приливают 100 см3

ледяной уксусной кислоты,
перемешивЕrют до растворения, при
необходимости нагревают. Титрование
ведут раствором хлорной кислоты в

ледяной уксусной кислоте Е 0,1 М



Формула расчета моrrярной концентрации титраптаРекомендации по
приготовленияТитрант

Точную коrrцеЕтрацию раствора серноватокислого
натрия определяют по формуле:

l0,mпо,апо.=--/т;:,

Перед использованием
81 высушившот при тем
постоянной массы.
ffiирают навеску ГСО 221.5,8|

(0,05+0,01)г, помещают в ячейку для

титрваЕия и добавляют

дистиJшированную воду объемом около

50 см3. Содержимое тщательно
перемешивают до полного растворения,
3aieM добавляют 0,5 г йодида ка.llия и 5

см3 серной кислоты (1:l), ячейку лля

титрования накрывalют часовым стекJIом и

ставят в темное место на 5 минл. Затем

часовое стекпо тщательно обмывают

дистиллированной водой, собирая

сливную воду в ячейку для титрования,
Содержимое титуют раствором

пробу ГСО 2215-
пературе l80oC до

тиос ияль ата на

ГОСТ 25'194.2 или стандарт-
тит пенпrгидрата
тиосульфата натия
(NаzSzОз,5НzО) молярная
*о*ц"rтчц"" 0,1 моль/дм3
(0,1 н) по ТУ 2642,00l-
зз8lз27з

0,1 моль/дм

раствор
тиосульфата
натрия (NаzSzОз)

точную концентрацию раствора гидроксида натия
выIшсляют по формуле:

где С,.,, - молярншr концентрация раствора соляной

кислоты, моль/дм3;
Иr..,, - объем раствора соляной кислоты, пошедший

Vroo" - объем аликвоты раствора гидроксида натрия,

3
на титровalние, см

Cr"o'Vno
|J 

=-

V,*"

взятый па анализ, см3.

раствора гидроксида натрия объемом

50 см3 и титруют раствором ГСО 9654-

2010. При титровании фиксируют
показания рН элекгрола.

ffiиршот zlликвоту 0,1 моль/дмгост 25794.1

раствор
гидрксида
натрия ýаОН)

0,1 м

l8

Рекомендации по определепию молярной
концентрации титанта

где mгсо - масса навески двухромовокислого калия,

г;

а;/-с,о - массовая доJIя основного вещества ГСО

СОСТаВа КаJIИЯ ДВУХРОМОВОКИСЛОГО, 
О/о;

И - объем раствора тиосульфата натрия, пошедший

на титрование, см3;

М,r,о - масса эквивалентная дихромата к'lлия, г-

экв/моль (49,0308 г-экв/моль).



11.4.3 Кислотно-основЕое титовfi{ие в водпой или неводной среде, аргентометрическое

титровапие, окисJIитеJIьно-восстановительное титроваr{ие: в ячейку дtя титров,шия пипеткой

добавляют l0 смз раствора опредеJuIемого стандартного образца иJIи навеску опредеJIяемого

стдцартного образча (карбоната натрия, 0,05 г, калия фта.певокислого кислого от 0,06 до 0,12 г,

хлорида нация от 0,05 до 0,09 г, дихромата кzlJIия от 0,05 до 0,07 г) взятlто с тоIшостью до

0,0005 г, доJмв:lют дистtlJlJIированной водой по гост Р 58144 или раствором ледяной уксусной

кислоты до 50 смз и титуют до точки эквивалентности по программе титования дaшного

образча. При проведении окислительно-восстau{овительною титрованIlя к HarBecкe образца

добавллот 50 см3 5 О/о водного раствора серной кислоты,

Проводят серию из Ее менее чем 5 измерений. Поlryченные резуJIьтаты отображшотся на

дисIшее иJм выводятся на печатающее устройство. Фиксируют результат с тоIшостью до

третьего знaжа.

12ПодтвержденПесоответстВиясреДстВаПзмеренПйметрологпческПм

требованпям

12.1 По результатам измерений, полуIенным по п, 1 1,1,1, для каждого раствора вьгшслить

абсоrпоm}rо погрешность измерений (Дрн ) по формуле

фНч -pHu-pH*, (1)

где рнч - j-e измеренное значение рн i-го буферпого раствора;

РН- - значение рН, воспроизводимое i -ьпr,r буферньш раствором при темпераryр 25 "С,

Значения абсо.тпотноЙ пофешносм измерений рН должrrы удовлетворять требовшrиям,

приведепным в таблице 1.

12.2 По результатам измерний, поJцвеЕным по п, 11,1,2, для каждого раствора рассIIитать

абсолютrгуrо погрешЕость измерений ОВП по формуле

Ьх=Х*r-Хоr, (2)

Uе Х,- - i-oe значение ОВП, измеренное тицатором, мВ;

хrп- i-oe значение овп, воспроизводимое стilндарт-титром Овп, итпл раствором,

приготоыIеЕным в соответствии с ГоСТ 8.450, или заданпое на компараторе напряжений, мВ,

Значения абсоЛотной погрешНости измерений ОВП должны удовлетворять требованиям,

приведенным в таблице 1.



12.3 По резуlьтатам измерний, пол},.tепным по п, l1,2, дtя калцого раФвора рассчlтать

приведенную поцрешность измерния УЭП по формуле

^ к,,-А .--
6"=^ц -'' .r*, (3)

где ý -ле измеренное значение УЭП i-го раствор4 MClr/cM;

/ - верхне€ значение диапlLзоЕа пзмерний, мСм/см;

{ - атгесто"ан"ое значенце Уэп в i-oM стацаргном образче в соответствпи с паспортом,

мСйсм.

Полуlенные зНачениJI приведенной погршнОсги измеркий УЭП доrпсrы удовлетворять

трбованияr..r, приведенньпr в табrпrце l,

l2.4 По результаftм измерний, поJI}лlенным по п, 11,3, рассчгтать абсошотrrуо и

опIоситеJьнуЮ погрешности Измерений массЫ BolEl, массовой доJIи воды по формулам:

Ьпr,=п*-п"r, (4)

. ||LMi-mn
ди,, ----------1,100_ (5)_.7i 

mri

bWi,=W-q-|r*, (б)

bWi,=
W*-Wn,

.100 (7)
W.

где ,ъsцtlr' - - j-e измеренпое значение массы во.Фl в i-oM ГСО, МГ;

I|_,u - i -е пзмеренное зпачеяие массовой доли воды в i-oM ГСО, %;

mri - i-oe значение массы воды раствора., рассчитанное по формуле, мг:

W-r'И*
,-=--б-'

rде I|'*

на ГСО);

- массовая доJUI воды в стандартном образце в Ёом ГСо, % (указана в паспорте

mмв - массанавески ГСО, мг.

полуrенные значепия абсолютной и относrrтельной погрецrности измерний массы воды,

массовой доли воды должны удовлетворять трбов,rниям, приведенньп{ в таблице l,

(8)
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l2'5ПорезУльТатамизмерений,поJIУчеIrнымпоп.l1.4,рассчитатъотноситеJьIrУю

поцрешность титов:lния по формуле

бч= & -С," .too, (9)
со.

где ri -рзультат i-го измерения в серии: объем, см3, или эквиваIентное количество

опредеJIяемого компонента, г (дlя навески сухого вещеgrва), или массомя доJIя вещесгва, Уо, или

коЕцентация мг/дlrлЗ, моль/д,л3, мг/кг и др,;

С-, -объем раствора определяемоFо компонентц внесенною в ячейку, смЗ, или

коJIшrество опредеJIяемого компонента, г (д;я навески сухого вещества), или атIесюванное

значение массовой доли вещес.Iва о/о, или конценцации мг/дr,t3, моль/дrrrЗ, мг/кг и др,

ПоlryченныезначенпяотносительнойпогрешЕоститmрвДrиядоJDкныУдовJIетворять

трбовапиям, приведенItым в табrшце l,

13 Оформленве результатов поверки

l3.1 Оформляют протокол проведения поверки в призвольной форме,

l3.2 При поло]китеJьньD( результатах поверки тицаmр признают пригодlым к

применеЕию.НанесениезнакапоВеркинатIfтраторнепредУсмотрено.

l3.3 При отицатеJIьньD( р€зуJБпrfiD( поверки тицатор признают яепригодtым к

примепению.

l3.4 ПО заявлениЮ вл4дельца средства измерпий иJIи Jпrца' предст:вJIяющего средства

измеренийнаповеркУ'приположитеJьньD(резУJьтата(поверкиофрмляетсясВидетеJьствоо

поверке, при отицатеJьпьD( - извещение о Еепригодrости,

l3.5 Сведения о р€зуJьтатах поверки пер€дiлют в Федераьньй информационнъй фонл по

обеспечениюедиЕстВаизмернийвсооТветствиисУстановлепнымпорядком.Всведенияхо

резуJьтатд( поверки приводят данные об объеме проведенной поверки и о составе СИ,

С.н.с. лаб. 241 УНИИМ - филиала

ФГУП кВНИИМ им. .Ц.И. Менделеева> М.П. Крашенияина

2l


