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УДК 389.14(07]:543.24.08

М Е Т О Д И К А

ПОВЕРКИ  АН АЛИ ЗАТО РО В Ж ИДКОСТИ ТИТРОМ ЕТРИЧЕСКИХ 
ЛАБОРАТОРНЫ Х О БЩ ЕГО  НАЗНАЧЕНИ Я

МИ 201— 80

Настоящая методика распространяется на лабораторные тит
рометрические анализаторы жидкости общего назначения (титра- 
торы) со следующими нормированными метрологическими харак
теристиками:

предел допускаемого значения относительной погрешности не 
менее ±1,0 %;

предел допускаемого значения среднего квадратического от
клонения случайной составляющей погрешности не менее 0,3% 
и устанавливает методы и средства первичной и периодической по
верок вновь изготовленных, выходящих из ремонта и находящих
ся в эксплуатации титраторов.

Титрометрические анализаторы жидкости общего назначения 
предназначены для определения концентрации различных хими
ческих веществ методами объемного титрования» основанными на 
выполнении химических реакций: нейтрализации, окисления— вос
становления, комплекоообразования и осаждения.

При проведении поверки нормированные метрологические ха
рактеристики титраторов оцениваются на реакции нейтрализации 
с использованием в качестве образцовых средств измерения стан
дарт-титров соляной кислоты и натрия тетраборнокислого 
<ТУ 6 -0 9 —2540-72).

Периодичность поверки приборов не реже одного раза в год.

1- ОПЕРАЦИИ ПОВЕРКИ

При проведении поверки должны выполняться операции, ука
занные в таблице.

©  Издательство стандартов, 1980
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Наименование операций
Номера
пунктов

Обязательность проведения 
операций при:

методики
поверки выпуске 

из производ
ства и ремонте

эксплуатации 
и хранении

Проверка комплектности и внешний 
осмотр тнтратора 4 I Да Д а

Проверка герметичности жидкостных 
линий 4.2 Да Да

Определение величины сопротивления 
электрической изоляции 4.3 Да Нет

Проверка прочности электрической 
изоляции 4.4 Да Нет

Определение приведенной (относи
тельной) погрешности дозатора ! 4.5 Да Д а

Определение случайной составляю
щей погрешности дозатора 4.6 Да Да

Определение относительной погреш
ности титратора 4.7 Да Д а

Определение случайной составляющей 
погрешности титратора 4.8 Да Да

2. СРЕД СТВ А  ПОВЕРКИ

2.1. При проведении поверки применяются следующие средст
ва:

мановакуумметр МВ 250 по ГОСТ 9933—75; 
весы лабораторные рычажные по ГОСТ 19491—74 (предел 

взвешивания 200 г, погрешность ±0,2 мг);
термометр ртутный стеклянный по ГОСТ 2045—71 (диапазон 

измерения от 10 до 35°С);
мегомметр типа М 1101 (М 1101М) по ГОСТ 8038—60; 
пробойная установка УПУ-1М (ТУ АЗ 2.771.001); 
стандарт-титры соляной кислоты и натрия тетраборнокислого 

(ТУ 6—09—2540—72);
вода дистиллированная по ГОСТ 6709—72; 
колбы мерные вместимостью 1000 мл по ГОСТ 1770—74; 
бюретка вместимостью 25 мл класса 2 по ГОСТ 20292—74; 
пипетка вместимостью 10 мл класса 2 по ГОСТ 20292—74; 
стакан химический вместимостью 50 мл, 250 мл по ГОСТ 

10394—72;
воронки стеклянные по ГОСТ 8613—75;
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стаканчики для взвешивания (бюксы) вместимостью не менее 
25 мл ню ГОСТ 714&—-70;

стеклянный тройник (ТУ 25-11-800—72);
трубка резиновая диаметром 5 мм, длиной 100 см по ГОСТ 

5496—78;
индикаторы по ГОСТ 4919.1—77: смешанный с рТ=5,1 pH 

(0,1 % -н ы й  раствор бромк-резолового зеленого в спирте — 3 части, 
0,2 % -ный раствор метилового красного в спирте — 1 часть), мети
ловый красный.

Пр и ме ч а н и е .  В случае отсутствия вышеуказанных средств допускается 
применение других, пригодных для поверки титраторов в соответствии с требо
ваниями настоящей методики и при необходимости аттестованных органами го
сударственной или ведомственной метрологических служб.

3. УСЛОВИЯ ПОВЕРКИ

3.1. Проведение поверки производится в условиях эксплуатации, 
регламентированных эксплуатационной документацией на титра- 
тор (паспорт и др.).

3.2, Поверку приборов, имеющих дополнительную погрешность, 
обусловленную зависимостью метрологических характеристик от 
температуры окружающей среды, напряжения питания и др., про
изводят при нормальных условиях:

температуре окружающего воздуха, °С 
атмосферном давлении, МПа 
напряжении питания, В 
частоте переменного тока, Гц 
относительной влажности воздуха, %

20 ±5
от 0,096 до 0,104 
220±4,4 
50 ±  1
ие более 80

4. ПРОВЕДЕНИЕ ПОВЕРКИ

4.1. При проведении внешнего осмотра и проверке комплектнос
ти титратора должно быть установлено наличие всех поставляемых 
в комплекте титратора изделий, частей, ЗИП и нормативно-техни
ческих документов, указанных в эксплуатационной документации. 
При внешнем осмотре устанавливают отсутствие повреждений, де
фектов, которые ухудшают внешний вид и могут препятствовать 
применению прибора.

4.2. Проверку герметичности узла дозирования титранта произ
водят путем определения величины падения избыточного давления 
газа в жидкостной магистрали прибора за определенный проме
жуток времени.

Для проверки герметичности прибора к входному штуцеру до
зирующего узла под соединяют тройник, один отвод которого сое
диняют с источником сжатого воздуха (или инертного газа), дру
гой— с манометром, заполненным подкрашенной водой. Избыточ
ное давление в проверяемой системе должно быть не менее 2000 Па 
{200 мм вод. ст.).
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Герметичность жидкостных линий считается удовлетворитель
ной , если за 10 мин спад давления не превышает 10 % от перво
начального давления.

4.3. Проверку величины сопротивления электрической изоляции 
осуществляют с помощью мегомметра, подключенного между токо
ведущими цепями и корпусом титратора.

Измеренное сопротивление изоляции должно быть не менее ве
личины, указанной в паспорте на прибор, или 40 МОм.

4.4. Проверку прочности электрической изоляции цепей прибо
ра проводят с помощью пробойно-испытательной установки типа 
УПУ-1М, которая позволяет плавно повышать испытательное нап
ряжение от нуля до заданного значения. Испытательное напряже
ние прикладывается между клеммой «Земля» и закороченными 
между собой штырями вилки сетевого литания прибора.

Электрическая изоляция должна выдерживать без пробоя в 
течение I мин действие испытательного напряжения, указанного в 
паспорте на прибор, .или 1,5 кВ.

4.5. Определение погрешности дозатора производят путем срав
нения показаний счетчика или шкалы бюретки (в миллилитрах) с 
объемом дистиллированной воды, отдозированной в сухой, предва* 
рительно взвешенный бюкс. Объем дистиллированной воды опреде
ляют весовым методом с учетом температурной поправки на удель
ный объем -воды.

Определение производят в трех точках, соответствующих при
мерно 20, 50, 80 % номинального объема штока дозатора. В каж 
дом случае производят не менее пяти взвешиваний. Па полученным 
данным вычисляют значения приведенной или относительной пог
решности дозатора и ее случайной составляющей.

Примечание.  Определение погрешности дозатора производят в том слу
чае, еоли его метрологические -характеристики нормированы в эксплуатационной 
документации.

4.5.1. Приведенную погрешность дозатора бпр определяют как 
отношение абсолютной погрешности А к номинальному значению 
объема штока Гном

ипр
А

Гноад
100 %.

где А — абсолютная погрешность дозатора, мл;
VU0M — номинальное значение объема штока, мл.

Абсолютную погрешность дозатора рассчитывают по формуле

А-^^счет ^  факт»

где VC4£7 — значение объема дозы по показанию счетчика, мл;
Гфакт — значение фактического объема дозы, рассчитанное по 

значению массы объема отдозированной жидкости с 
учетом поправки на температуру воды, используемой 
для поверки, мл.
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На каждом выбранном объеме штока производят не менее пяти 
измерений. Результаты определения приведенной погрешности за
носят в табл. 1 прил. 1.

Если погрешность одного измерения объема превысит предел 
допускаемого значения погрешности, нормированной паспортом на 
прибор, определение погрешности проводят повторно. Результаты 
повторных определений являются окончательными.

П р и м е ч а н и е .  При определении относительной погрешности дозатора ве
личину абсолютной погрешности А относят к измеряемому значению объема до-

4.6. Случайную составляющую погрешности определяют по ре
зультатам измерений, полученным при определен™ погрешности, 
как относительное среднее квадратическое отклонение (СКО) еди
ничного измерения объема от среднего значения.

СКО для каждого проверенного объема поверяемого штока 
рассчитывают по формуле

где V t — результат единичного измерения объема, мл;
V — среднее арифметическое значение из результатов измере

ний, мл;
п — число измерений, равное 5;

V тм — номинальное значение объема штока, мл.
При вычислении случайной составляющей погрешности в виде 

относительной величины СКО знаменателем уравнения является 
V (измеряемое значение объема дозы).

Результаты определения случайной составляющей погрешности 
заносят в табл. 2 прил. 1.

СКО случайной составляющей погрешности -дозатора на всех 
проверяемых значениях штока не должно превышать величину, 
нормируемую паспортом на прибор.

4.7. Определение относительной погрешности титратора произво
дят на реакции нейтрализации с использованием в качестве образ
цовых средств измерений стандарт-титров соляной кислоты и нат
рия тетраборнокислого, из которых в соответствии с инструкцией 
по их применению готовят поверочные растворы.

4.7.1. Поверочные растворы подвергают контрольному титрова
нию. Для этого в измерительную ячейку дозируют 10,00 мл 0,1 н. 
поверочного раствора соляной кислоты, 20 мл дистиллированной 
воды, 2—3 капли смешанного индикатора (рТ^БД pH) или мети
лового красного. Дозирование пробы и мигранта (натрия тетрабор- 
нокислого) производят аттестованной пипеткой или автоматической 
бюреткой аттестованными с погрешностью, не превышающей 
0,02 мл. Точку конца титрования устанавливают визуально. Значе

зы V.

ном
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ние фактического объема титранта определяют как среднее из ре
зультатов пяти титрований -и используют при расчете погрешности 
титратора как аттестованное значение поверочных растворов Уат.

4.7.2. Определение относительной погрешности титраторов, рабо
тающих по принципу «титрование до заданной точки» (приборы 
типов Т-105, ТПЛ, ТСЛ и др.).

При определении погрешности титратора предварительно опре
деляют величину pH или светопропусканяя, соответствующую точ
ке конца титрования (эквивалентности) поверочных растворов, при
готовленных из стандарт-титров.

Для установления сигнала отключения в измерительную ячейку 
прибора дозируют 10,00 мл 0,1 н. поверочного раствора соляной кис
лоты и раствор натрия тетраборнокислого в объеме, равном уста
новленному значению Уах, а также 20—50 мл дистиллированной 
воды. Смесь тщательно перемешивают. Полученный при этом на ин
дикаторном устройстве прибора электрический сигнал принимают 
за сигнал отключения, соответствующий эквивалентной точке дан
ной реакции.

При определении погрешности титратора и установлении сигна
ла отключения дозирование пробы в ячейку производят с помощью 
тех средств измерений, которые заложены в технической докумен
тации на прибор, а в случае отсутствия таких указаний — пипеткой 
класса точности 2.

4.7.3. Определение относительной погрешности титраторов, име
ющих устройство для поиска точки конца титрования (приборы 
типов Т-106, Т-108, ТЛ-101 идр.).

Для данного типа титраторов точка конца титрования опреде
ляется автоматически в соответствии с инструкцией по эксплуата
ции.

4.7.4. При определении относительной погрешности поверяемо
го титратора в ячейку прибора дозируют 10,00 мл ОД н. поверочно
го раствора соляной кислоты, 20—50 мл дистиллированной воды 
и 2—3 капли смешанного индикатора или метилового красного. Ин
дикатор вводят в пробу только при поверке титраторов с фотомет
рической индикацией точки конца титрования.

В соответствии с инструкцией по эксплуатации проводят десять 
титрований, по результатам которых определяют относительную 
погрешность прибора и ее случайную составляющую.

4.7.5. Относительную погрешность титратора рассчитывают по 
формуле

где Ат — абсолютная погрешность титратора, мл;
Var — аттестованное значение поверочных растворов, приготов

ленных из стандарт-титров, мл.
Абсолютную погрешность титратора рассчитывают по формуле

факт ^ат»



где V фант — объем титранта, израсходованный на достижение точ
ки конца титрования реакции по показаниям прибо
ра. мл.

Если погрешность хотя бы одного измерения в ряду погрешнос
тей единичных измерений, полученных при проведении десяти тит
рований поверочных растворов, превысит величину предела допус
каемого значения относительной погрешности, нормированную пас
портом на прибор, то испытание проводят повторно. Результаты 
повторных испытаний считают окончательными.

4.8. Случайную составляющую погрешности титратора опреде
ляют по результатам наблюдений как относительное среднее квад
ратическое отклонение результатов единичного измерения от сред
него значения и рассчитывают по формуле

5 = v

( V t - v y

■100

где Vj j — результат единичного наблюдения, мл;
V — среднее арифметическое значение из результатов наблю

дений, мл;
п — число измерений.

Случайная составляющая погрешности титратора не должна 
превышать величину предела допускаемого значения среднего квад
ратического отклонения случайной составляющей погрешности, 
нормируемой паспортом на поверяемый прибор.

4.8.1. Результаты определения метрологических характеристик 
титратора заносят в табл. 3 и 4 прил. 1.

5. ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ ПОВЕРКИ

5.1. Результаты поверки считают положительными и прибор 
признают годным к -применению, если он отвечает требованиям 
настоящей методики.

5.2. Все результаты поверки заносят в протокол (прил. 2).
5.3. При положительных результатах поверки выдают свиде

тельство о поверке по форме, установленной Госстандартом.
5.4. Свидетельство о поверке должно быть подписано повери

телем и руководителем лаборатории, в которой была выполнена по
верка, и заверено печатью.

5.5. Приборы, не удовлетворяющие требованиям настоящей ме
тодики, к применению не допускаются. На них выдают извещение 
о непригодности с указанием причин.
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ПРИЛОЖЕНИЕ l 
Обязательное

Т а б л и ц а  1

Результаты определения приведенной погрешности дозатора

Показания
счетчика

''с ч е т ' мл

Масса
дозы, Р, г

Фактический 
о^ъим дозы
''ф акт-

Абсолютная 
погрешность 

дозатора Д, мл

Приведенная 
(относительная) 

погрешность доэато-
1)а V  %

Т а б л и ц а  2

Результаты определения случайной составляющей погрешности дозатора

Единичный результат 
измерения дозы 

V-, мд

Отклонение единич
ного результата 

измерения от средне
го значения И, мл

Квадрат отклонения 
единичного результата 
намерения от среднего 

значения {V ~-У)г

СКО случайной 
составляющей 

погрешности 5 , %

Т а б л и ц а  3

Результаты определения относительной погрешности титратора

Расход титрующего 
раствора, мл

Аттестованное значение 
поверочных растворов, мл

Погрешность

абсолютная Д, мл относительная 5, %

Т а б л и ц а  4

Результаты определения случайной составляющей погрешности титратора

Единичный резуль
та т  измерения V мл

Отклонение единич
ного результата 

измерений от сред
него значения

К (.-37, мл

Квадрат отклонения 
единичного результата 
измерения от среднего 

значения (V (*—К)*

СКО случайной 
составляющей 

погрешности 
титратора S,  %
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ПРИЛОЖЕНИЕ 2 
Обязательное

П Р О Т О К О Л  №

поверки тнтрометрнческого анализатора жидкости

типа ___________________________________________  - - ._______ ___ _ «

изготовленного------------- --------  . »

представленного ____________ _____  . - —  _ . _
Предел допускаемого значения относительной погрешности

титратора по паспорту, % ________________________________________________,
Предел допускаемого значения среднего квадратического отклонения случайной

составляющей погрешности титратора по паспорту, % .

Дата поверки _______________________________________________ _

Условия поверки ________ - -

Результаты поверки:
(соответствует, не соответствует требованиям паспорта) 

Комплектность титратора .

2. Внешний осмотр титратора ______________________________________________

3. Жидкостные линии прибора____________________________________________
4. Величина сопротивления электрической изоляции прибора

5. Прочность электрических цепей прибора_________________________________
6. Максимальное значение относительной погрешности прибора

7. Максимальное значение среднего квадратического отклонения случайной сос

тавляющей погрешности__________________________________________________

Заключение по результатам поверки:______________________________________

Поверку производил .________ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _
( подпись) (фамилии)

»_____»______________________ 19 г.
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