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Настоящая методика поверки распространяется на системы автоматического титрования
852 Titrando, фирмы кМеtrоhm AG)), Швейчария (лалее - титраторы) и устанавливает ме-
тодику их первичной и периодической поверки.

Интервал между поверками - l год.

1 ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

1.1 При проведении поверки выполняются операции, указанные в таблице l.
Таблица 1

2 СРЕДСТВА ПОВЕРКИ

2.1 При проведении поверки необходимо применять следующие средства поверки:
- весы лабораторные класса точности специальный по ГОСТ 24|04-200l с прелелоN{ взве-

шивания 200 г;
- мерные колбы 2-го классаточности исполнения2ло ГОСТ 1770;
- пипетки с одной меткой 2 класса точности по ГОСТ 29|69;
бюретки по ГОСТ 2925|-9|;
- ГСО 9З22-2008 кСтанлартный образец массовой концентрации воды в органической жид-
кости (MT-HWS-1.0)u;
- калий бромноватокислый (калия бромат) (КВrО3) по ГОСТ 445'l, чда, массовая доля ос-
новного вещества, не менее 99О%;

- калий бромистый (калия бромид) (КВ0 по ГОСТ 4160, чда, массовая доля основного ве-

щества, не менее 99О%;

- натрий серноватистокислый (натрия тиосульфат) (NаzSzОзх5Н2О) по ГОСТ 27068, чда,
массовая доля основного вещества(99,5. . . 100,5)%;
- натрия карбоrlат (NаzСОз) по ГОСТ 8З, x.I, массовая доля основного вещества, IIe менее
99,8О/о;
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- термометр ТЛ-4 с ц.д. 0,1, диапазон измерений (0...55) по ГОСТ 28498;
- йодиД каJIиЯ (KI) пО госТ 42З2,хч, массоваЯ доля осноВного вещества, не менее 99,5О/о;

- кислота солянаЯ (нс1) по гоСТ 3118, чда, массОвая доля основного вещества (35...З8)%;

- кислота серная (H2So4) по ГоСТ 4204, хч, массовая доля основного вещества

(9З,6. ..95,6)О/о;

- кислота уксусная (снзсоон) по ГОСТ 61, чда, массовая доля основного вещества, не ме-

нее 99,5О/о;

- 2-пропанол (изопропиловый спирт) по ТУ 6-09-402-85, хч, массовая доля основного веще-

ства, не менее 99,8О/о;

- 1, 1, l -трихлорэтан CAS ]ф71 -55-6;

- циклогеКсен СдS N9110-83-8, массовая доля основного вещества не пlснее 99О%;

- стандарт MT-HWS-10.0 производства фирмы (SIGMA-ALDRICH>;
- вода дистиллированнаJ{ по ГОСТ 6709.
2,2 Средства измерений должны иметь действующие свидетельства о поверке, ГСО дошttны

иметь действующие паспорта.
2.з Щопускается применение других средств поверки по классу точности не ниже преду-

смотренных методикбfi ц дОП}щенных к применениIо в установленном порядке.

3 ТРЕБОВАНИЯ БЕЗОПАСНОСТИ

3.1. При проведении поверки соблюдают требования техники безопасности при работе с

химическими реактивами по госТ 12.1.007 и ГоСТ 12,4.02I, а при работе с электроуста-

новками - по ГоСТ 12.1.019 и ГоСТ |2.2.001 .0.

з.2. ПомеЩение, в котороМ осуществЛяется поверка, должно соответствовать требованиям

пожарной безопасно.r" no гост l2.1.004 и иметь средства пожаротушения по гост
12,4.009.
З.3. ИспоЛнителИ должнЫ быть проИнструктированы о мерах безопасности при работе с

титраторами в соответствии с прилагаемыми инструкциями. Организацию обучения рабо-
тающих с титраторами по безопасности труда производят по ГоСт 12.0.004.

4 УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ
при проведении поверки должны быть соблюдены следующие условия:

- температура окружающего воздуха, ОС 20+5;

- относительная влажность воздуха, О/о,не более б0;

- напряжение питающей среды, В 220+22,

Реrкимные параметры устанавливают в соответствии с инструкциеЙ по эксплуатации в за-

висимости от выбранного режима титрования.

5 подготовItА к поввркЕ
перед проведением поверки должны быть выполнены следующие подготовительные опе-

рации:
- после доставки титратора на поверку он должен быть выдержан в помещении не менее З

часов,
- в соответствии с руководством по эксплуатации осуществить сборку системы и ltодулей и

приготовление титрантов ;

- включить титратор в соответствии с руководством по эксплуатации,и прогреть в течение

не менее З0 мин.

6 ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

6.1 Внешний осмотр.
При внешнем осмотре должно быть установлено соответствие поверяеNIого титратора сле-

дующим требованиям:



- комплектность титратора, а также маркировка дол}кны соответствовать требованиям

руководства по эксплуатации;
- титратор должен быть чистым, без следов коррозии;
- титратор не должен иметь повреждений, влияtощих на его работоспособноСть.
6.2 Опробование.
осуществить опробование работоспособности всех функций прибора в соответствии с ру-
ководством по эксплуатации.

Опрелелить идентификационные характеристики ПО. При включении прибора на

управляIощем устройстве отображаIотся его идентификационные данные - номер версии

прибора, который должен соответствовать версии 5.900.0010 при использованиLt сенсорной

панели и 6.0 при использовании ПО для управления прибором.

6.З Определение метрологических характеристик.

6.3.1 Опреdеленuе абсолtопlной ltozpemtoct1llt tlplt uзлtеренllll llleпepol||ypbl.

При комплектации прибора термодатчИКОlчI, произl]одится измерение темпертуры рас-

,uopu. Измерение проводят в одной точке, при которой происходят рабочие изN{ерения со-

дерх(анLlя вещества. Определение погреш}Iости проводится путем сличения показаний ана-

лизатора и этаJIонного термометра. Погрешность высчитывается по формуле:

АТ:Тrr-То,,.,
где Тr.r- температура измеренная этаJIонным термометром

Т.,,,r. - теIr{пература измеренная титратором.
дбсолютная погрешность при измерении температуры для термодатчика pt 1000 не

должна превышать * 0,2ОС; для NTC t0,6oC.
6.З,2 Опреdелепuе оmносuпrcльноil tlozpeulшoclrllt плuплрОвпнttЯ u cpedtrczo KBпDllttпtltLle-

c1ozo оплкпоненuя рвульmаmо uзмеренuй (СКО) lrprt пluпlровопtttl лtеtltоOолt Карла

Фuшера.
.Щля поверки используется методика определенI,Iя }{ассовой концентрации воды в

стандартном образче (ГСО 9З22-2008).

Кул о н олл е плр uч еск uй лl е mо d.

соберите прибор в соответствии с руководством по эксплуатации, в зависимости от

типа генераторного эпе*rрода залейте рабочие растворы: для генераторного электрода без

диафрагмы (олин реактив) залейте анолит в титровальную ячейку, для генераторного элек-

трода с диафрагмой, используIотся два реактива, католLtт залейте в электрод, а анолит в тит-

ровальную ячейку. ВклIочите программу предтитрования. Работу можно начинать при ста-

билизации работы прибора.

Щля определения относительной погрешности титрования и случайной составляIо-

щей погрешности используют ГСО 9з22-2008 кСтандаРтный образец массовой концентра-

наименование
программного
обеспечения
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(идентифика-
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граммного
обеспечения

I_{ифровой
идентификатор
программного
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(контрольная
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няемого кода)

Алгоритм вы-
LIисления циф-

рового иден-
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программного
обеспечения

Сенсорное
управление

Touch control 5.900.0010 отсутствует отсутствует

Компыотерное
управление

рс Сопtrоl 6.0 отсутствует отсутствует



ции водЫ в органической жидКости (MT-HWS-1.0)>. ВскрОйте ампулу. Промойте шприц

образчом. Наберите в шприц весь объем образча. Шприц взвешиваIот IIа аналитических ве-

сах с точностью до 4 знака. С помощью шприца с длинной иглой вводят в я,lейку по

0,5. . . 1,0 мл образца. Массу дозируемого объема определяют на весах как разность показа-

ний весов до и после дозирования.
Проволят не менее 7 измерений определения

ний записывают с точностью до четвертой значащей
брах<аtотся на дисплее управляIощего устройства.

Относительная погрешность титратора рассчитывается по формуле:

гдеW -

й-
доля, О/о

относительная погрешность титратора не должна превышать *3,0 о%.

Случайную составляюЩую погрешности определяют по результатаNI измерений как

относительное среднее квадратиLIеское отклонение результатов единиLIного изNIерения, и

рассчитывают по формуле:

ско х 100 %,

где
Уи

- 
L,l l, 

где п- число изпtерений
п

Случайная составляIощая погрешности не доJlжна превышать 1,5 Yо.

В олtолtе mр uчес кое m u пtро во н uе
соберите прибор в соответствии с руководством по эксплуатации, залейте раствори-

тель (реагент Карла Фишера) в титровальную я.tейку, заполните бюретку, подающие и до-

зирующие трубки титрантом (для полного удаления воздуха из системы дозирования по-

вторите процедуру заполнения несколько раз)
Запустите программу титрования. Титратор автоI\,1атически нейтрализует фоновуlо

влагу в ячейке титрования до минимально-допустиI\{ого уровня. Саму процедуру титрова-

ния рекоМендуется начинать при стабильном значении дрейфа меньше 20 пlкг/л (оптималь-

но меньше 10 мкг/л).
Определяют поправочный коэффициент (фактор) титранта I] соответствllи с норма-

тивной документацией.
!ля опрелеления относительной погрешност!l титрования используrот Гсо 9з22-

2008 кСтаНдартныЙ образеЦ плассовоt1 концен,грации воды в органической ltсидкостll (МТ-
HWS-1.0)>. Вскройте ампулу. Промойте шприц образчом. Наберите в шприц весь объем

образца. Шприц взвешивают на анаJIитических весах с точностыо до 4 знака. С помОЩЬЮ

шприца с длинной иглой вводят в ячейку по 1,0.. .2,0 мл образча. Массу дозируеМого объе-

ма определяют на весах как разность показаний весов до и после дозирования. На титрова-

ние образuа должно уходить З0. . .70% от объема бlорстtси.

проволят не менее 2 измерений определения массовой доли воды. Результат измере-

нlлй записываIот с точностью до четвертой зна.tащей цифры. Полученные результаты ото-

браrкаtотся на дисплее или выводятся на пеLIатаIощее устройство.

пtассовой доли воды. Результат измере-

цифры. Полученные результаты ото-

о =(W .--W) х100, %
W

содержание воды в анализируемом образuе. масс, доля, % (ррпl),

средrIее знаtIеI{ие массовой доли воды, полученного в результате изпlерений, масс.

(pprn).

1

lr

й



Относительная погрешность титратора рассчитывается по формуле:

о =(Й -._W) х 100, %
14/

где W - содержание воды в анализируемом образце, масс. доля, % (ppnt);

W - срелнее знаLIение массовой доли воды, полученного в результате измерений, масс.

доля, % (ррm);.

Относительная погрешность не должна превышать +3Yо.

.Щля определения случайной составляющей погрешности титрования используIот

стандарт MT-HWS-10.0. Вскройте ампулу. Промойте шприц образчом. Наберите в шприц

весь объем образча. Шприц взвешивают на аналитическlIх весах с тоLIностью до 4 знака. С
помощыО шприца с длинной иглой вводят в ячейку tto 0,5... 1,5 мл образuа. Массу дозируе-
мого объема определяют на весах как разность показаний весов до и после дозирования. На

титрование образuа должно уходить з0...]0% от объема бюретки. Проводят не менее 7 из-

мерений.
СлучайнуЮ составляЮщую погрешностИ определяЮт по резуЛЬТаТаI\,I ИЗI\.{еРеНИИ КаК

относительное среднее квадратическое отклонение результатов единичного изNtерения, и

рассчитываIот по формуле:

СКо =

где l|' = , где п- число измерении.

Случайная составляющая погрешности не долr(на превышать 1,5 О/о.

6.3.3 Опреdелепuе бролrноzо |lr.сла l|%-ttozo расплвора цuкпоzексенfl в ],],1-
пlрatхпорэmпне.
В случае использования пользователем данного прибора для определения брОмных

чисел нефтепролуктов, используют метод определения бромного числа стандартного 10%

раствора циклогексена в 1,1,1-трихлорэтане.
6.3.6.1 В качестве титранта используют раствор бромил-броIuат кыIия (0,25 М В Пере-

счете на Вr2). Бромил калия (КВr) и бромат калия (КВrОз) высушиваIот в сушильном шка-

фу при температуре 105"С в течении 30 мин.,Щля приготовления титранта берут 51,0 г бро-

мида калия (КВr) и 1З,92 г бромата кшIия (КВrОз), и разбавляют до 1 л.

6.З.6.2 Определяrот молярность приготовленного титранта титрованLIем 0,1 М рас-
твором тиосульфата натрия (NаzSzОз). Растворяtот 25 r"r,иосульфата LIатрия (I'{аzSzОзх5НzО)

в воде и добавляют 0,01 г карбоната натрия (NаzСОз) для стабилизации раствора. Разбав-

ляют до 1 литра и тщательно перемешивают. УстанавливаIот Nlолярность раствора Тио-

сульфата натрия с помощью лrобой общепринятой процедуры.
6.З.6.З Опрелеление поправочного коэффициента (титра) раствора бромид-броМата.
Поместите 50 мл ледяной уксусной кислоты и 1 мл концентрированной соляноЙ ки-

слоты в колбу вместимостью 500 мл для определения йодных чисел. Охладите раствор в

ледяной бане в течение l0 минут и, постоянно поN{ешивая, добавьте из 10 мл калиброван-
Hol"l бюретки 5*0,0l I\{л раствора бромид-бромата со скоростыо 1...2 капли в секунлу. По-
сле этого закройте колбу пробкой, взболтайте содержимое, по]!IестI{те в ледяtlуtо банIо и

добавьте 5 мл раствора KI. Сильно встряхните колбу, добавьте 100 плл воды так, чтобы опо-

лоснуть пробку и стенки колбы и быстро титруйте раствором тиосульфата натрия. Блихtе к

концу титрования добавьте l мл индикаторного раствора крахмала и продолжаЙте титро-
вать до исчезновения синего цвета,

1:Х
и/

ш
п

|{w, -r4/)'



Молярность раствора бромид-бромата рассчитывают по формуле:

л,[, = 
Д* М, 

,' 5х2
где Ml - молярность раствора бромид-бромата;

l - количество миллилитров раствора NаzSzОз, пошедших на титрование

раствора бромил-бромата;
М2 - молярность раствора NаzSzОз,
5 - количество миллилитров раствора бромид-бромата;

2 - число электронов, перенесенных в процессе окислительно-
восстановИтельного титрования бромил-броNlаtтным раствором.

6.З.6.4 Приготовление растворителя.
Готовят растворитель для титрования, смешав '714 млледяной уксусной кислоты, 134

мл 1,1,1-трихлорэтана, 1З4 мл метанола и l8 мл HzSOq (1+5). Растворитель необходимо вы-

держать в течение 3-х дней.
6,З.6.5 Проводят холостой опыт для растворителя, используя 5 мл 1,1,1-трихлорэтана

вместо порции раствора образча. Натитрование должно пойти не более 0,1 мл раствора
бромид-бромата. В том случае, если потребляется больше 0,1 мл, необходимо приготовить
свежий раствор.

6.З.6.6 Готовят l0% (по массе) раствор циклогексена в 1,1,1-трихлорэтане.
6.з.6.1Запускают программу определения бромного числа. Взвешивание образuа

проводят с точностью 0,0002 г. Проводят серию измерений бромного числа 10%-го раство-

ра циклогексена. Полученные значения бромного числа должны быть в иFIтерi]але о,г 18 до
20. Расчет производится по формуле:

RS 1 : (ЕР 1 -BL1 )хК1 xK2ISIZE
где: BLl - количество титранта, пошедшее на титрование холостоЙ пробы, мл;

К1 - молярность бромил-броматного раствора в пересчете на Вг2;

Ю - 15,98;
SIZE - масса навески стандартного образца, г;

EPt - количество титранта, пошедшее на титрование, мл.

7 ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЪТАТОВ ПОВЕРКИ
7.1 На системУ автоматического титрования, прошедшуIо поверку с положительныN4

результатом, выдается свидетельство о поверке установленной формы.
7.2 При отрицательных результатах поверки выдается извещение о непригодности С

указанием причин непригодности, а система автоматического титрования не допускается к

применению.

Начальник лаборатории поверки
и испытаний оптико-физических
и физико-химических СИ Ns448
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