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l общие полоя(епия
Настоящая методика поверки распростаняется на титраторы автоматrгIеские Т (ЛаПее

титраторы) производства <Напоп Advanced Technology Group Со,, Ltd.>, Ifuтай, и устап:lвJIиВает
методЫ их первитrоЙ поверки до ввода в экспJryатацию, после ремонта и периодпеской поверки в

процессе эксплуатации.
Настоящая методика поверки обеспечивает прослеживаемость к государстВенным первичным

эталопа {:

- ГЭТ l7б_20l9 Государственпый первичвьй этаJIон единиц массовоЙ (молярпоЙ, атомноЙ)

доли и массовой (моrrярной) концентации компонентов в жи.щих и твердьD( веществах и материалФ(

на основе кулонометрии с применением стандартньD< образцов в соответствии с Государтвенной
поверчной схемой, }тверrцённой приказом Росстандарта от 19,02.2021 Ns l48, в режиме кислотно-

основного тиlрования;
_ гэт 54-2019 Государственньпl первичньй эт:lлон показателя рН активности ионов водорода

в водньIх pacтBopalx с примепением рабо.птх этZlлонов в соответствии с Госулартвенной поверчпой
схемой, 1тверждённой приказом Росстандарта от 09.02.2022 ]ф 324, в режиме измерений рН;

- ГЭТ 3-2020 Госуларственньй первичпый эта:rон едлницы массы - килогрlмма с применением

средств измерений в соответствии с Государственной поверочrой схемой, угверждённой приказом

Росстандарта от 04.07.2022 года Nе lб22, в режиме осадитеJIьного и окислительно-восстilновительного

титровalния.
Метод, обеспечивающий ре:шизацию методики поверки:

- прямое измерение поверяемым средством измерений велиIшны, воспроизводимой мерой иJш

стд{дартным образцом.
Примечания:
l) При пользовании настоящей мЕтодикой поверки целесообразно проверить действие

ссьшоrшьD( докр{ентов по соотвЕтств},ющему укtr}атеJIю стандартов, состllвленному по состоянию на

l января текущего года и по соответствующим информачионным указатеIям, опубrшковаппьп,r в

текущем году.
Если ссы,rочный доryтиеrrт замеЕен (изменен), то при пользовании настоящей мЕтодrкой

следует р}ководствоваться зzli{еЕяющим (измененньп.r) локуr,rептом. Если ссьшо,пrьтй докумеIrт

отменен без зшr.lены, то положение, в котором дапа ссьшка на него, применяется в часм. не

затрагивающей эту ссьlJпry,^ 
2) Метоликой поверки предусмотрена возможность проведения периодической поверки дtя

меньшего числа режимов *rрБu*- с Ъбязательной передачей сведений об объеме проведенной

поверки в Федеральньй информационньй фонд по обеспечению едпнства измерений.

2 Перечень операций поверки средствr rrзмеренпй

2.1 При проведении поверки должны бьпь вьшолнены операции, указlшные в таблице 1.

Табrплца l - Оп дIии по

Наименование операцип
поверки

обязательность выполненlrя
операчий поверки при

перви.шой
поверке

периодической
поверке

Внешний осмотр СИ да да 7

Контроль условий поверки
(при подготовке к поверке и
опробовании средства
измерений)

да 8.1

1

Номер раздела
(rryнкга) методики

поверки, в
соответствип с

которым выполЕяется
операция поверци

да



Нмменовшrие операции
поверки

обязательность вьшоJIнения
операций поверки при

Номер раздела
(пункга) методики

поверки, в
соответствии с

которым выпоJIIIяется
операция поверки

первrчной
поверке

Опробоваrrие (при
подготовке к поверке и
опробовании средства
измерений)

да да 8.2

Проверка прогрzlммного
обеспечения Си да да 9

Опрелеление
метрологических
характеристик и
полгвер)Iцение соответствия
СИ метрологическим
требованияrл

да 10

2.2 Еслч при проведении одной из операций поrгучен отрицательньшi результат, дальЕейшая

поверка прекращается.

4 Требования к спецIrаJIпстlм, осуществляющпм поверку

4.1 К работе с тrцаторalми и проведению поверки допускаются поверитеJш, ознztкомленные с

руководством по эксплуатации поверяемого титратора (далее - РЭ), инструкuией по прlлиененrтю

с11шдартн6D( образцов (далее - СО) и прошелшие инст}ктФк по технике безопасности. Дtя
поJryчения данньD(, необходrмьп< дя поверки, допускается rlастие операторов, обсrrрю,tвшощтх

титрatтор (под концолем поверителя).

Таблица 2 - тва по

') Средства поверки выбираются в зависимостп от комIиектаtци коt{кретноm экrемшIяра си дIя одяого Kl типов

_,

ств по ки

Перечень

рекомендуемьIх
метрологические и технические требованпя к средствllь,

поверки, яеобходтмые для проведения поверки

Номер ггуrrга
методики поверки

Прибор
комбинироваtrньй
Testo 622 (рг. Nч

53505-13 в ФИФ
oELo

Срлства измерний парlметров окр}жающей среды:

дпап*оп измерений температуры от +l5 ОС до +25 ОС,

относительной влФкности от 10 % до 80 %, пределы

допускаемой абсолютной погрешности по капалам:

относительноЙ влФкностИ не более +3 7о, ТеМПеРаТУРЫ Не

более *1,0 оС

8 Подготовка к
поверке и

опрбование
средства измерений

тигрования по п. l0.

периодической
поверке

да

3 Требовrппя к усповпям проведеяпя поверки

3.1 При проведении поверки следует соблюдать следующие условия:
температура окружающей среды,'С
ОТНОСИТеJIЬНаЯ ВЛаЖНОСТЬ ВОЗДВ4 7о

от +15 до +25;

от 30 до 80.

5 Метрологическпе и техническпе требоваяпя к средствам поверкх
5,1 При проведении поверки примеЕяют средстваl), указдrные в таблице 2,



ств по ки

Перчень
р€коменд/емъ,D(

Метрологические и технические ,гребования к средствам
поверки, необходлмые дrя проведения поверки

Номер пркга
методики поверки

вФИФо

Буферные растворы (стаlrларт-титры) - рабо.ше эталоны

рН, соотвегствующие требованияv к рабоч,rм эталонzм не
ниже 2-го разряда в соответствии с приказом Федерzrльного
агентства по техническому реryJтировilнию и метрологии от
09.02.2022 г. Ns 324

10.2 Определение
абсоrпотной
погрешности
измерений рН

ванная по Гост Р 58144-2018вода ди
гсо 9654-2010Стандартньй образец состава раствора соляной кислоты с

диaшазоном атгестовtlнньD( значений моJIярной
концеIfiрации ионов водорода в растворе соJIяной кислоты
от 0,099 до 0,110 моль/д}.rЗ и с гр.lниц.lми отtосительпой
погрешности аттестовlцlпого значеIшrI СО +0,05 % при
р=0,95

гсо 10450-2014Станлартньrй образеч массовой доJш кафоната Еатия в

карбонате натия высокой tшстоты (NачСОз) с диапазоном
аттестованньD( значений массовой доли кафоната натрия

от 99,95 % до 100,00 %о и с границами абсоrпотной
погрешности аттестовilнного значения СО +0,03 % при
р:0 95

гсо 2216-81Стандартньй образец cocтilBa ка.пия фталевокислого
кислого (бифталата капrя) с диiшазоном aTTecToBaHHbD(

значений массовой доли кilлиJI фтшrевокислого кислого от
99,95 % до 100,00 7о ис гршrицами абсоrпотноЙ пофешности
аттестовalнного значения СО +0,03 % р=0,95

гсо l1467_2019Стандартньпi образеч состава бензойной кислоты с

.щапазоЕом aTTecToBaHHbD( значенrй массовой до.rш

бензоЙноЙ кислоты от 99,5 % до 99,9 0/о и с границами
относительной погрешности атIестокlнного значенrя

и Р=0,95

100,2 % по ТУ 6-09-44зз,71

99,8 % до

натрий
,7 97_00 1 J 8J J1 2 Jн1 ryпо 642 2истыихJIор

Кислота азотная, не ниже х.ч. по ГОСТ 4461-'1'7 фаствор 0,1 моль/

вЕшвои воде
Кислота серная не ниже х.ч по ГОСТ 4204-7'| фаствор 0, вl моль/

дистиJlли ванной воде
Сербр азотнокислое (ДgNОз), ч,д.а., массов:ля доJIя осповного вещества не

менее 99,8 % по ГоСТ |277-'l5

l0.3
кислотно-основное

титрование в
водной или

неводной среде,
осадительное
титование,

окислительно-
восстановитеJIьпое

титрокшие

4

Стандарт-титры для
приготовJIения

рабо.пrх эта.понов

рН 2-го и 3-го
разрядов CT-l2
(рег. JФ 43928-10 в
ФИФ ОЕИ) или
стаfiдарт-титы для
приготовлепия
буферньп<

растворв - рабоtшх
этаJIоЕов рН 1-го и
2-го разрялов СТ-
рН (рег. N9 45142-10

со+2%
Калий фталевокислый, ч.д.а., массовая доJIя основного вещества от

Стандарт-титр 0,
в



по кис

Перечень
рекомендуемьн

Номер пункга
методики поверки

Стшиарт тlтгр серебра азотнокислого (АgNОз) 0,1 п по ТУ 2642-001-3381 3273-97

Кислота соJIяная (HCD, ч.д.а.,

от 35 % до 38 % по ГосТ 3l18-77
массовая доля основного вещества

Кислота бензойная ч.д.а. по ГОСТ 10521-78
Кислота уксусн.lя (СНзСООН), ч.д.а., MaccoB:ul доJIя основного вещества не

менее 99,5 % по ГоСТ б1-75
Капия гидроокись (КОН), ч.д.а. по ГОСТ 243б3,80

Натрия гилрошсь (NaOH), ч.д.а. по ГОСТ 25794.1-83

Станларт-титр йод (0,1 н) по ТУ 20.59-046-79640352-2018

087 2 0Стандарт титр льфат натрия, ту0 1 85 1 50 0
,7

2 002264пн ооти су
Спирт ф техническии гост 8з00-8

,|
1опкти оик ванныивыиэтило ре

2-пропанол (изопрошлловый спирт), хч, массоваJI доJIя основного вOщества не

менее 99,8 % по ТУ 6-09-402-85
вспомогательное о довalние и ства

Весы лабораторные
влА_220с-0
(рег. Nч 73040-18 в

ФиФо

Весы лабораторные кJIасса точности кспециальнъл1> по
ГОСТ OIML R 7б-1-20l l с м.ксимальным пределом

взвешивмия не менее 200 г

Термометры
стекJIянные
лабораторные
ТЛ-2м, ТЛ-4м серии
"LаЫех"
(рг. Ns 28208-09 в

ФиФ о

Термометр с диапiвоном измерений не менее чем

от 0 ОС до 50 ОС с цепой деления не более 0,1ОС

Пппетки, вместимостью 2,0; 5,0; 10,0 см
гост2922,1-9|
Колбы мерные, вместимостью 25,0 и 50,0 с

гост 1770-74
, не ниже 2-го класса точности по

Микрошпричы дIя хроматографии (М-1 0 или МШ-10, МШ-100), относительн
вания *1 о/оость допо

Термостат
лабораторпый
циркуляlионньй
типа LT иrпл FТ

Термостат хол,щ<остный, нестабильность поддержrшиJI

температуры не более 0,2 ОС

10

Определение
метрологических
характеристик и
подтверждение

соответствия Си
метрологическим

требованиям

5.2 .Щопускается применение не пер€Itисленньп< в таблпце 2:

- средств измерrrйй с мЕтрлогическими характеристикlми, обеспец{вающими необходилrуо

тоIшость;

- стапдартньD( образчов, ршспlвов, коЕтрольЕьD( растворов и вспомогатеJIьного оборудования,

обеспе.пвшощих соотношение погрешности средств поверки (со, реактивы, контрольные растворы)

и поверяемого титратора не более 1/2.

5.з Все средства измерений, доJDкны бьггь поверныl); стаrдарпrые образttы - иметь

действующие паспорта.

l) Сведения о результатах поверки средств шмереЕий доступны в Федеральном информаIл,rоr*tом фонле по беспеченшо

5
единства измерений.

Метрологические и техпические требования к средствarм

поверки, необходимые для проведенlrя поверки

, не ниже 2-го класса точности по



7 Вшешппй осмотр средства пзмереший
7.1 При внешнем осмотре устдl:lвливают соответствие титраторов следующrли требованиям:

- соответствие комплектности (при первrчrrой поверке) и маркировки требованияu

экспJryатационной докуtvентации;
- отсуtствие механических повреждений, влияющих на работоспособность;
- испрzlвность органов упрllвлениrr,
7.2 Титратор с,пrтают вьцержIвшI!]\{ внешний осмот, ecJm он соответствует указzшным выше

требованиям.

8 Подготовка к поверке и опробовяrrrrе средства пзмеревпfi
8.1 Контро.lъ условий поверки
8.1,1 Перел проведением поверки необходимо вьшоJIнить след},ющие по.щотовитеJIьные

работы:
- проверитъ соответствие требованиям п.3.1;
- выполнить мероприятия по обеспечению условий безопасности;
- проверить налиIше паспортов и сроки годности СО, подготовить Со в соответствии с РЭ;

- при нЪобходимости подготовить р€ilктивы: прсушrть капrй фталевокисльй lмсльй (ка.lшя

бифталаф иrпt хлористьй наций в сlшильном шкафу при температуре 105 оС до постопlной массы;

- вьцержать титраторы при температуре поверки пе менсе 2 ч;

- подготовить титаторы к работе в соответствии с РЭ;
- подготовить титанты п коЕтрольные растворы на основе СО (в зависимости от объёма и

содержания работ по поверке) в соответствии с ГоСТ 25794.1-8з <Реакгивы. Методы приготовления

титованньD( растворов дJIя кислотно-основного тицования> rrlили ГоСТ 25794.2-8з <Реаюивы.

Методы приготовления титованньD( растворов для окисJштеJьно-восстановительного т}пров:tния),

и/или ГоСТ 25,194.3-8З кРешсплвы. Методы приготовления тrтромнньп{ растворов дJIя титов.lния

осаждением, неводяого тггрования и д)упrх методов)) и/ппи ГОСТ 4919.1-20lб <РеаrГИВЫ И ОСОбО

чистые вещества> r,/или с п. 10 настоящей мgгодики поверки,

8.1 .2 Полробные рекомеЕдации по прогрaммировдlию нижеперечисленньD( задач приведены в

приложении l , При проведении период{ческой или внеочередlой поверки допускается использовать

комплект электродов, реактивов и материаJIов для установленной рабочей методики (кислотно-

основное, осадительное или окислительно-восстановительное титрование), применяя

соответствующие Со из таблицы 2. Перел начzlлом работ на т14граторе необхо,щrмо проверить, что

проведены следующие операции :

- заполнеЕа титовЕuIьIlая буьrпь титрантом и промыта система не менее З раз лля полного

удаления воздуха из бюретки, подaющ( и дозирующих трфок;
- подготовлены рабочие электро.ФI.

8.1.3 Дя вьшолнения измерений контоJIьное вещество вIlосится &1иквотой приготовленного

раствора СО.
B.t.+ .I[ля определения концеIrграции титапта в ти,гровальньrй стакан 1вносят 

навеску или

zrликвоту раствора контольного вещества. Добавляют примерно l00 см' растворитеJlя дIя

,"rро"й- ,*, Йобы погрузить элекгроды в раствор на 2-З см. Устанавливают ти,грова.rьньй стакан

6

6 Требования по обеспечению безопаспоgгп проведеЕпя поверкш
6.1 Помещение, в котором проводят поверку, должно бьггь оборуловано прrrточrо-вытяжной

вентиляrшей,
6.2 Концеrrтрации вредньrх компонентов в воздухе рабочей зоны дол)lсlы соответствовать

тебованиям ГОСТ l2.1.005_88.
6.3 !оrпсrы выпо.пltяться требования охраны цуда дп зшщ.rты персонма от пор:Dкенпя

элеrгрическим током согласно классу I ГОСТ l2.2.007.0-75.
6.4 Трбовшrия безопасности должны соответствовать рекомендациям, изложенным в

экспJryатдIионвой докулrентации (Эф Еа титаторы.



на стенде титровllния, закрепJUпот на стенде наконечник дозирующей тубки, элеюродь1 в

соответствии с Рэ. Проводят три последовательных определения копцентации титанта
(установление титра). Находят среднее значение концентрации (тит) и вводят его в виде

соответствующей констдIты при создании метода титовiшиJI.
8.2 Опробовшrие
8.2.1 При опробовании проверяют работоспособность титатора.
Прверка работоспособности титратора производrтся alвтоматически при вкJIючении

элекгрического питанItя согласно экспJrуат Iионной документации.
8.2.2 Результаты опробовilния считalют положительными, если по окончании времеЕи

прогрева:
- на экране вьводггся сообщени,I о готовности в соответствии с РЭ;
- отс}тствует сигнtUшзация об оIш{бках и неиспрaвностл(.

9 Проверка прогрдммшого обеспечения средствr пзмерешrrй
9.1 .Ц,ля прверки соответствия ПО вьшолнлот следуюIщrе операцпи:
- проводfт визуzlльную оценку идентификачионньD( дапньD( ПО титратора.

номер версии По титраторв модели Т8б0 отображается на экране титратора при

последовательном нzDкатии <Set Up> (<Настройки>), кдЬочt iпstгчmепts> (кО прибореф. Номер

версии ПО моделей Т960 Basic, Т960 Рrо и Т960 Plus отображаегся на мониторе ПК при

последоватеJьном нФкатии правой юtопкой мыши по верхнему поJIю }tли по наименованrтю По в

левой верхней части окна и пyrrкту меню KAbout АРТ(А)... D ((О программе>);

- сравнивllюТ поJDценIше данные с идентификационными данными, устllновленными при

проведении испьпаний в цслях уверIсденIrя типа (см. Описание типа титаторв) и представленньп}rи

в таблице 3.

Таб.тица 3 - Иде икационные данные ПО

9.2 Результат
идентификационные

подтверждения соответствия По титраторв считают положительным, если

данные ПО соответствуют укаýlнным в таблице 3.

10 Определение метрологпческих характерпстrrк средствr пзмеревпй п

подтвер щенше соответствия средства шзмеренrrй метрологическпм требовяпиям

10.1 Поверка титраторов проводится для элекгрода 912lPH, входящего 
_ 
в обязательньй

комплект титратора, и для элекгродов, указанных в заrIвке на проведение поверки. В зависимости от

используемого электрода или эпекгролноп пары выбирается стандарный образец и соответствующий

ему титрант в соответствии с пупктами 10.3.1 - 10.3.3; рекомендации по прогр:lммированЕю

приведены в Приложении 
'. ,

Значение

т860Т960 Basic, Т960 Рrо,
Т960 Plus

Илентификачионные данные ПО

Т8б0 Automatic TitratorТ960 Potentiometric
Тitrаtоr

Идентификационное наименование ПО

1 .х.х4.х.х.хНомер версии (идентификачионньй номер) ПО *

I]ифровой идентификатор ПО (контрольнzц c1ъrмa

исполrrяемого кода)

Алгоритм вычисленшl цифрвого идентификатора
по

( ) скмоп а хастьчги кичес (}ta м о арабоп значимуюнсимвол етолп указьваетверсииомераервьй
навлияютенопммые онки езначи дигичесо9 пио фикачиисывает0от до ) метолцифра

птшио кбо иыхньtх )чительннезнаениеис ин программс, устран( терфей

мхкоторые



10.2 Определение абсоrпотной погрешности измерний рН
Определение абсошотной погрешности измерний рН осуществляется не менее чем по трем

буферньп.r pacTвoplм рН 2-го разряда' п:шример: рН4 фта;rатrьй буфер фН 4,01 при 25 "С), рН7
нейтра.rьньй фосфатньй буфер фН 6,86 при 25 "С), рН9 боратньй буфер фН 9,18 при 25 "С).

Абсоrпотную поФешность измерепия рН рассчитывают по формуле

ДрН=рНо*-рНr., (l)

гле ДрН - абсоrпотная погрешность титатора при измернии рН;
рНr. - значение рН кокгроrьного буферного раствора;
РНвм - ПОКа38НИя тИТrПора.

10.3 Кислотно-основное титование в водной или неводrой среде, осадительное титровalние,

окислительно-восстzшовительное тиlрование

определение относительной погрешности измерений и относительного среднOквад)атического

откJIонеЕиЯ (оско) результатоВ измерений обязательно цроводится по кислотпо_основному

титровtlнию, rrlили по одному из переIшсленнь,D( ниже типов титования (осадительное или

окислительно-Восст:шовительное) при оснащении пtтратора соответствующим элекгродом, по заJIвке

владельца титратора.

10.3.1 Кислотпо-основное титовllние в водной и неводной среде

При титровании в водной среде растворяют н:веску m (от б до 8 г). каJrия фталевокислого
кислого в дистиллиромнной водJв мерной колбе вместимостью V=0,25 дмj (исходпьй раствор) и

вносят расчетную массу контольного ве_щества в виде аJIиквоты исходного раствора (v) в размере от

1 до 25ЪмЗ (например, 1,0; l0,0 и 25,0 смЗ).

РасчЕтная масса контольного вещества Со. опредеJIяется по формуле Сr"#, rде

й - навеска ка.пия фталевокислого кислого, взятм для приготоыIения исходlого раствор4 г,

ч и и- объём iIJшквоты и вместимость колбы дlя приготовлепия исходного растворц смЗ.

ТитрlтоТ внесенные навески до точки эквиваJIенп{ости 0,1 моль/д,rЗ раствором гидроокиси

натрия. Уравнение :шаJIитической ракшии приведено нпже.

КооС,СоНц-СооН + NaOH --* КооС-СьНц-ggQýа + HzO

Проводят серию не менее чем из 5 измерений, Поrrуtенные рзу_льтlгы.отlблг9_х<аются на экране

-rрчrфч (Й 
"од.п" 

Т8б0) или 11u ,o"rnrop. ПК (до моделей Т960 Basic, Т9б0 Рrо, Т960 Plus),

Фиксируют результат с точностью до тетьего знака после заrrятой,

относительная погр€шность (d) титрования рассчитывается дш каждого результата

титов.rния по формуле

а-Л'-С""l00
с.^

Дi - р€з}льтат iого титрования в серии:

(2)

эквивалентное количество определяемогогде
компонент4 г (для навески сухого вещества);

Со, - масса опредеJIяемого компонентц содержащаJIся в титруемой аликвоте, г,

.I[огryскается замена кислотно-осIlовItого мтовaшия ка;шя фтшlевокислого клслого на

:lнмогичное титрокшие раствора стандарт-тица соJIяной кислоты 0,1 н титрантом 0, l н раствором

стандарт-тита гид)оокиси натрI1я иJш гItдроокиси кыIиJI,

Ii титровальный cTaK:lH с помоIщю пипетки вводят заданЕую аликвоту у р:ютвора стандарт-

титра соляпой кислоты 1,1 I{ 
" р*""р от 0,5 до 10,0 см3 (например, 0,S; i,0; Z,0; 5,0; 10,0 см3),

добавляют дистиJIлированной воды так, чгобы элекгроды бьши полностью погружеIrы в раствор

i"rпrулп на 2-з см. В качестве результата титрованIrr программой выдается объем ти'рант4

пошедшегонатитровзние(R).Всоответствиисостехиомегриейреrкциисоотношениеобъемов
8



аJшквоты и титшпа долr(но бьггь равЕо 1. Уравнение аrrашrтrтческой реакции приведено ниже.

HCl + МеоН ---+ MeCl +HzO, где Ме = Na и;п.r К

Проводят серию Ее менее чем из 5 измерений. Поrrrlенные результаты отображаются на

экр:ше титратора (лля молели Т860) или на мониторе IIК (лля моделей Т9б0 Basic, Т960 Рrо,

Т9б0 Plus). Фиксируют результат измерений.

относительнаЯ погрешностЬ (6) титрования рассIмтьвается для каждого резуJIьтата
титрования по формуле (2), гле

Л, - результат !го титровапия в серии: объем затраченного титрантц см];

Со, - обuем раСтвора стандарт-титра опредеJIяемого компонентц внесенного в ячейку, см3,

При проведении поверки с использованием электода для кислотно-основного тIl:гровalниJl в

неводной среде растворяют навеску m (от 1,52б до 1,528 г) ГСО l1467-2019 или бензойной кислоты

в этиловом (изопропиловом) спирте в мерной колбе вместимостью V=0,25 дчrЗ (исходlьй раствор) и

вносят расчетную массу контрольного вещества в виде аJIиквоты исходного раствора (v) в размере от

1 до 25 смЗ (натIример, 1,0; 10,0 и 25,0 смЗ).

Расчётная масса контрольного вещества Со, определяется по формуле Со,
mхч

ч
где

и - навеска гсо 11467-2019 иrпr бензойной кислоты, взятм для приготовления исходного

раствор4 г, v и И- объём аликвоты и вместимость колбы дш приготовления исходlого раствора, смз.

Готовят 0,05 н раствор гидроокиси кzlлия в этиловом (изопропиловом) спирте и устilнilвJlивают
титр, в соответствии с Гост 5985. Титрутот внесенные навески до точки эквивtшентности.

Уравнение шrалитической реакции приведено ниже.

CсHsCOOH + Кон ---) CсHsCOOK + HzO

относительная погрешность (6) титрования рaюсIштывается для кФкдого результата
титования по формуле (2), гле

Л; - РеЗ}ЛЬТаТ iого титроваНия в серии: эквивалентное количество опредеJIяемого

компонента, г (бензойной кислоты);

Со, - масса опредеJшемого компонента, содержащмся в титруемой aUIиквоте, г.

1 0.3.2 Осадительное тrтровzlние
ПровоДитсяприУсловиикомплектов:u{иятитраторасоотВетстВУюIщ{миэлектродаIt{и.
В титрова.llьньш1 cTzlкllн с помощью пипетки вводят зqдzlнIry,ю аJшквоту ч раствора стa царт-

,"rpu,чц"" *rrористого 0,1 н в рл}мере от 0,5 до 10,0 смЗ (например,0,5; 1,0; 2,0;5,0; l0,0), лобавляот

дистилJIиров:lНной во.щr так, чгобЫ электо.щI бы;ш поrшостЬю погруженЫ в раствоР МИПИIчr}'Ir{ На

]-З a" 
" 

добч"п*от 5,0 см3 pu.r"opu серноЙ кислоты 0,1 моль/дu3 в д,IстиJIJIировд{ной воде.

,ЩопустимО вместо раствоРа серной кислотЫ использовать свежеприготовленньй 0,1 моль/дl

раствор е}отной кислоты в дистил;п-rрованной воде (срок годrости 7 сугок),

титрутот раствором серфра азотнокислого 0,1 н до тотtи эквивалентности,

в качестве резуJrьтата титровllния программой вьцается объем титранта пошедпего па

титрование (R;). В соответствии со iте*ооме,.рией реакции соотrrошение объемов аJIиквоты и титанта

дойно быгь равно 1; его вариации связаны с погрешностью результатов измерений, Уравнепие

анатитической реакции прIrведено ниже.

NaCl + АgNОз ---+ AgCl (J) + NаNОз

ПровоДятсериюнемепеечемиз5измерений.ПоrrrrенныерезУJIьтатыотображаютсяна
дисплее иJIи выводятся на печатающее устройство, Фиксируют результат измерений,

относительнаЯ погрешностЬ (6) титрования рассIмтывается Для кФIцого результата

титровilния по формуле (2), гле

9



Л, - результат iго тиlрования в серии: объем затаченного титапта (эквивалентен найденномУ

объему стандарт-тита наlрия хJIористого), смЗ;-С,, 
- обiем расruорi ar*ларr-титра опредеJIясмого компонента., внесенного в ячеЙку, см3.

l 0.3.3 Окислитеrьно-восстановитеJIьное титровапие
Прводится при условии комплектования титатора соответстъующrми электродами.

Приготовление pagTBopoB для окисJIительно-восстiшовительного титров:lния йода (1/2 lz) С

помоIцью титанта раствора натрпя серноватистокислого 0,1 моль/дr.r] (0,1 н) проводят в

соответствии с рекомендациями ГоСТ 25794.2-8З <ГСИ. Методы приготовления титрванньD(

растворов дJIя окислитеJIьно-восстановительIIого титования) и инстукцItями по приготовлению

растворов для титовiшия, приложенными к стандарт-тит{м соответствующrх веществ.

В тицовальньй cTzжllн с помощью пипетки вводят iUшквоту ч раствора станларт-тtпра йода
(1/2 12) 0,1 моль/д},r3 (0,1 Н) в размере от 0,5 до 5,0 см3 (например,0,5; 1,0;2,0;5,0), пипgгкой добавляют

5,0 смЗ раствора серной юлслоты 0,1 моль/дм3 в д.rстиJlлиромнной воде, прибrшзr,rтельно

l00 см3 дистиrШированной водЫ так, чгобы индИкаторньй элекТрод бьш погр},rКеН В РаСТВОР мипИМУIt{

на 2-з см и титруют раствором натрпя серноватистокислого 0,1 моль/дrt3 (0,1 н) до точки

эквивалентности.
в качестве резуJьтата титрвalния проФаI\{мой вьцается объем титант4 поше,щего на

титование. В соответствии со стехиометрией реакчии соотношение объемов :lликвоты и тIrгр:lнтa'

пошедшего на титование (л/ дошсrо быгь равно l; его вариации связiшы с погрешностью

результатов измерений. Уравнение анапитической реrкции приведено ниже.

|ь Iz + SzОз2- -+I- + SqОо2-

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

дисплее или выводятся на печатающее устрйство. Фиксируют рзультат измсрний,

относительнм погрешность 1d; титрования рассtштываsтся дIя каIцого результата
титрованиJI по формуле (2), гле

Ri - РеЗ}ЛЬТаТ !го титроыlния в серии: объем затаченного титранта (эквивалентен нйленному

объёму раствора стандарт-тита йода), см];

Со. - объем раствора стандарт-тита опредеJиемого компонента', внесенного в ячеЙку, см3.

1 0.4 Опрелеление скО СЛl"rайной сост,rвляющей поФешности

Случайнlто составJUIющую погрешности опредеJUIют по результата { измерений по п, 10.3.1-

10.3.3 каК относитеJъное среднеквад)атическое откJIонение (ОСКО) ед{ниtIньD( результатов

измерепий по формуле

!{л,-л)'
9gl{6=L,

л

(3)

(л-1)

гдеп-числоизмерений.

огические

l0.5 Результат опр€деленrlя метологическж характеристик титатора стштается

положительяым, если зЕачениrI, поJIrlенные по п. 10, не превышают пределов, приведенньD( в

таблице 4.

ЗначениеНаименование характеристики
+0,0зрН Фх)иинизмпои оабсолотноаем ереип грешностидопускределы

Таблица 4 - М

l0

х l00,



Наименование характеристики Значение

Пределы допускаемой относительной погрешности измерений массовой
доли веществ в пробе при тrцовании, О%

а1 0

Предел допускаемого относительного средIеквадрати.Iеского откJIонения

результатов титрования, О%
1,0

11 Оформлепие результатов поверкп
11.1 При проведении поверки оформллот протокол резуJIьтатов поверки. Рекомендуемая

форма протокола поверки приведена в приложении 2.

11.2 Титраторы, удовлетворяющие требованиям настоящей методлки поверки, признают
годными к применению, вносят результаты поверки в Федеральньй информачиоlтяьй фонд по
обеспечению единства измерений, по требованию владельца титратора иJпl лица представJuIющего
владельца титратор4 выдalют свидетельство о поверке установленной формы.

При отрицательньD( резуJътатarх титаторы Ее допускают к применению, вносят резуJIьтаты
поверки в Федеральньпi информационньй фонл по обеспечению ед{нства измерениЙ, по требовшtшо

владельца или лицц предстalвJIяющего владельца титратораD вьцают извещение о непригодноСти

устшrовленной формы, с указанием причин непригодlости.
Знак поверки наносится на свидетельство о поверке (при его оформлении).
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Рекомендацип по программированпю методов
для поверки пlтраторов двтоматtlческпх Т

Ниже приведены настройки методов для вьшоJшеЕия zlнzlлизов по п 10.3.1, 10.3.2 и 10.3.3

Приложение М l
обязательное

Название 3начение/параметр Примечание

Titration method (Вьбор
метода)

DET (динамическое титрование)

Brrrette volume, mL (объем
бюрегки, мл)

1; 5; 10; 25

Stir speed (скорость
перемешивания)

з

Pre-stir time, s (время
предварительного
перемешивания, с)

10

Titration speed (скорость
титрования)

з

Balance poten. ВеГоrе. mV
(потенциал стабилизшши

перед началом титрования, мВ)
5

work-electrode Рабо.п.tй электрод
Не влияет на титровшrие

Ref-electrode Электрод
Titration unit (единица

измерения)
mV/рН

Balance time, s (время
стабилизации, с)

J

мiпimчm added чоlчmе, mL
(минимальный объем

дозирования, мл)
Fill speed (скорость заполнения

бюретки)
1_10

5 - для бюретки на 10 мл
1-дляб на 25 мл

стабилизации, мВ)
1

End чоlчmе (максимальньй
объем дозирования)

20
задается на основании

пре,шIол:гаемого расхода

First add volume, mL (объем
предварительного
доз вания, мл

First stiT time, s (время
предварительного
перемешившrия, с)

1

Titrant не влияет на ие

Theory сопсеr (фактическая
ко а

Участвует в расчетной
о ле, оп с

Sample unit (единпцы
)и

mL; g
g - для определения массы

ого вещества

l2

0.02

Balance poten., mV (потенциа.T

титранта

0

титранта)



ПримечаниеЗначение/параметрНазвание
mL - для определения объёма

Tiпation End Point (настройки завершения титрвания):

500
ЕР value (скачок

длффернчиа.ltьной кривой
ваниJI или мaж

0
Рrе Value (предварительное

,ll;tя навесок. !ля оченки
относительной погрешности:

а = kl)*0,001
m:l

Дrя оценки ОСКО. РасчЕт
поправоtIного коэффичиента

титаIrта:
д = 1t)*6,691

m = факгическая масса
нalвески, г

.IIrпя а.llиквот. ,Щля оченки
относительной погрешности и

оСКо:
а= 1

m = фактический объем
аJlиквоты, см]

correlation coeffi cient
(поправочньй коэффичиент)

mоlл
ед

меаsчrеd results unit
льтата

С*Vl/m*а, гдеFоrmulа
С - Тhеоrу сопсеп.

(фактическая концентрация
, моль/дмЗ

Vl - Объем затраченного
титанта для найдепного

скачка см3

m - Количество образча
г иrш см3

чньй коэ ициент
а - Соrrеlаtiоп coefficient

по
(k) используется численное значение мо;rярной массы

апример: 204,2 лля бифталата калия дIя кислотно-

основного титрования в водньж средах; 122,1 дtя бензойпой кислоты ]UIя кислотно-основIlого

титования в неводньD( средах; 58,4лля хлористого натия для осадительного ти тровмпя uлп294,2

для бих вмиJIмата калия дJul окислительно-восстановительного

используемого контроJIьного вещества' н
В качестве поправочного коэффичиента

13

значение



протокол повЕрки ]ф

Условпя проведенпя поверки:

температура ОС,

относrтельнtц влlDкность окружающего воздл(а %.

Результаты внешнего осмота

Результаты опробования

Результаты проверки ПО

Определение метрологпческих хараrсерпстик

Таблица 1 - Рез таты о ения абсолютной по ости изм ния

Таблица 2 - Результаты определепия относитеJьвого среднеквадратического откJIонения и

относительнои шности льтатов вания

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

Абсоrпотная
погрепшость

измерений р/1

Jф
п/п

Зпачение pil,
воспроизведеЕное

буферньпr раствором -

рабочлм эталоном рН

2

з

Результат
титов:lния

ош. ско
результатов

тицований, Ой

Нормируемые
значения отн.

СКО результатов
титрований, О/о

отн.
погрешность

титроваlrия, О/o

Нормируемые
значениJI отя.
погрешности
резуJтьтатов

титрования, О/о

l

2

l4

Приложение М 2
Рекомендуемое

Титратор автоматический Т, серийньй Nч

.Д[окумент нд поверку: МП 242-2555-2024 (ГСИ. Тrттраторы автоматические Т. Методика
поверкиD

Информачпя об использованных средствах поверкп:

Значение pII,
измеренное
титратором

l

Ns



],лъ
Результат

титровмия

отн. СКо
результатов

титрований, О/о

Нормируемые
значения отн.

СКО результатов
титрований, О%

отн,
погрешность

титрования, О%

Нормируемые
значения отн.
погрешности

результатов
титрования, ОZ

3

4

5

Результат проведения поверки :

Поверитель

l5




