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КР СТ 2727-2015
Алгысез

1 «К^азакстан метрология институты» республикалык мемлекеттж 
кэсторны 031РЛЕП ЕНГ13Д1

2 К^азакстан Республикасы Инвестициялар жэне даму министрл1п 
Техникальщ реттеу жэне метрология комитет! терагасыныц 2015 жылгы 
30 карашадагы №253-од буйрыгымен БЕК1Т1Л1П К^ОЛДАНЫСЦА 
ЕНГ131ЛД1

3 Осы стандарт ISO 5725-6:1994 Accuracy (trueness and precision) of 
measurement methods and results. Part 6. use in practice of accuracy values 
(«Олшеу эд1стер1 мен нэтижелершщ дэлдлт (дурыстыгы мен 
прецизиондыгы). 6-бел1м. Дэлдж мэндерш тэж1рибеде пайдалану») 
халы каралы к кужаттарыныц талаптарын ескере отырып эз1рленген.

Осы стандартта «Техникалык реттеу туралы» Казакстан 
Республикасыньщ 2004 жылгы 9 карашадагы № 603-П Зацыньщ, «Кдзакстан 
Республикасыныц тшдер1 туралы» Казакстан Республикасыньщ 1997 жылгы 
11 шшдедеп № 151-1 Зацыньщ, «Олшем 6ipniriH камтамасыз ету туралы» 
Казакстан Республикасыныц 2000 жылгы 7 маусымдагы № 53-П Зацыньщ 
талаптары icKe асырылган.

4 Б1РШШ1 ТЕКСЕРУ МЕРЗНУЛ
ТЕКСЕРУ КЕЗЕЦДШПЛ

5 АЛГАШ РЕТ ЕТГГТЗТЛДТ

Осы стандартца енг1зыген взгерютер туралы ацпарат жыл сайын басылып 
шыгарылатын «Стандарттау жвтндегг нормативтт цужаттар» ацпараттыц 
нусцаулыгында, ал взгерютер мен тузетулер мэтт - ай сайын басылып шыгарылатын 
«¥лттыц стандарттар» ацпараттыц нусцаулыгында жарияланады. Осы стандарт 
цайта цараган (ауыстырылган) немесе кушз жойылган жагдайда muicmi ащарат ай 
сайын жарияланатын «¥лттыц стандарттар» ацпараттыц нусцаулыгында 
жарияланатын болады.

2022 жыл 
5 жыл

Осы стандарт Казакстан Республикасы Инвестициялар жэне даму 
министрллт Техникалык реттеу жэне метрология комитетшщ руксатынсыз 
ресми басылым ретшде тольщтай немесе белшектелт басылып шыгарыла, 
кебейтше жэне таратыла алмайды
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КР СТ 2727-2015
КАЗАХСТАН РЕСПУБЛИКАСЫНЬЩ УЛТТЬЩ СТАНДАРТЫ

СУ САЛАСЫ 

Фторидтерд1 аныктау эдил

Енпзшген куш 2017-01-01

1 Колданылу саласы

Осы стандарт су жэне атмосферальщ жауын-шашынныц барлык типше 
(жацбыр, буршак жэне кар) олардыц сапасын бакылау кезшде, сондай-ак 
экологиялык жэне санитарлык-гигиеналык бакылау максатында таралады 1], 
И -

Стандарт жаппай концентрация аукымы сэйкесшше 0,02-ден
2.00 мг/дм3 -те дейш жэне 0,02-ден 1000 мг/дм3-ге дейш болатын фторидтерд! 
аньщтаудыц фотометрлк жэне потенциометрлк эдютерш белгшейд].

Стандарт фотометрлк эдют1 юке асыру кезшде боялган суга жэне 
жалпы минералдануы 5000 мг/дм3 асатын суга колданылмайды.

2 Нормативтж сштемелер

Осы стандартты колдану ушш келесз' аныкдамалык нормативтк 
кужаттар кажет:

КР СТ 2.1-2009 Казакстан Республикасыныц Мемлекеттк елшем 
б1рлкш камтамасыз ету жуйест Терминдер мен аныктамалар.

КР СТ 2.10-2009 Казакстан Республикасыныц Мемлекеттк елшем 
б1рлкш камтамасыз ету жуйест Аттестатталган коспалар. Эз1рлеу, 
аттестаттау жэне колдану тэрАбг

КР СТ 2.18-2009 Казакстан Республикасыныц Мемлекеттк елшем 
б1рлкш камтамасыз ету жуйесг Жобалау эдютерг Эз1рлеу, метрологияльщ 
аттестаттау, т1ркеу жэне колдану тэрАбг

КР СТ 1174-2003 Объектшерд1 коргауга арналган ерт транспорты. 
Негвп тур лер i, орналаскан жер1жэне кызмет корсету ».

КР СТ ИСО 5667-10-2013 Судыц сапасы. Сынама ipkrey. 10-бел1м. 
Саркынды судыц улгюш ipkrey женшдеп нускау.

КР СТ ГОСТ Р 51592-2003 Су. Y arki ipkrey женшдеп жалпы талаптар.
ГОСТ ИСО 5725-6-2003 блшеу нэтижeлepi мен эдютердщ дэлдйл 

(дурыстык жэне нактылыгы). 6- бел1м: Дэлдк мэндерш тэжipибeдe 
пайдалану.

ГОСТ 8.010-2013 Мемлекеттк елшем 6ipairk камтамасыз ету жуйесг 
Олшеу эдютерг Непзп ережелер.

Ресми басылым 1



КР СТ 2727-2015
ГОСТ 8.315-97 Мемлекеттк елшем б1рлкш камтамасыз ету жуйес! 

Заттар мен материалдардыц касиев мен курамыныц стандарттык улгтер! 
Негвп ережелер.

ГОСТ 12.1.004-91 Ецбек к а у т с в д т  стандарттарыныц жуйесi. Орт 
каутсвдк! Жалпы талаптар.

ГОСТ 12.1.005-88 Ецбек каутсвдпт стандарттарыныц жуйес! Жумыс 
аймагына койылатын жалпы санитарлы-гигиеналык талаптар.

ГОСТ 12.1.007-76 Ецбек каутсвдпт стандарттарыныц жуйесi. Зиянды 
заттар. Жалпы каутсвдк  талаптары жэне оларды жктеу.

ГОСТ 12.1.019-79 Ецбек каутсвдпт стандарттарыныц жуйес! Электр 
каутсгздк! Жалпы талаптар жэне коргау турлершщ номенклатурасы.

ГОСТ 17.1.1.01-77 Табитатты кортау. Гидросфера. Суды пайдалану жэне 
кортау. Heri3ri терминдер мен аныкгамалар.

ГОСТ 17.1.5.05-85 Табитатты кортау. Гидросфера. Жер у ев  жэне тецв 
сулары, муз жэне атмосфералык жауын улгтер m ipkreyaeri койылатын 
жалпы талаптар.

ГОСТ 61-75 Реактивтер. С1рке кцшщылы. Техникалык сипаттамалары.
ГОСТ 199-78 Реактивтер. Натрий ацетаты 3-сулы. Техникалык 

сипаттамалары.
ГОСТ 1770-74 Олшенген зертханалык шыны ыдыс. Цилиндр, ушрмелер, 

кутылар, пробиркалар. Техникалык сипаттамалары.
ГОСТ 3118-77 Реактивтер.Туз кцшщылы. Техникалык сипаттамалары.
ГОСТ 4204-77 Реактивтер. Куюрт кышкылы. Техникалык 

сипаттамалары.
ГОСТ 4463-76 Реактивтер. Натрий фторид! Техникалык сипаттамалары.
ГОСТ 6709-72 Тазартылган су. Техникалык сипаттамалары.
ГОСТ 12026 -76 Зертханалык сузп кагаз. Техникалык сипаттамалары.
ГОСТ 16287-77 ГСП cyreri иондар кызметш аныктау ушш шыны 

енеркэсштк электродтар. Техникалык сипаттамалары.
ГОСТ 17792-72 Кумю хлоридшщ 2-санатты каныккан салыстырмалы 

электроды.
ГОСТ 22280-76 Реактивтер. Натрий цитраты 5,5-сулы. Техникалык 

сипаттамалары.
ГОСТ 24104-2001 Зертханалык таразылар. Жалпы сипаттамасы
ГОСТ 25336-82 Шыныдан жасалган зертханалык ыдыс пен жабдыктар. 

Typnepi, негвг1 параметрлер1 мен олшемдер!
ГОСТ 27384-2002 Су. Курамы мен касиеттерш елшеу кателкшщ 

нормалары.
ГОСТ 29169-91 Зертханалык шыны ыдыс. Bip белгю! бар тамшуырлар.
ГОСТ 29227-91 Зертханалык шыны ыдыс. Градуирленген тамшуырлар. 

1-бел1м. Жалпы талаптар.
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РМГ 61-2013 Мемлекеттк елшем б1рлкш камтамасыз ету жуйесг 

Сандьщ химиялык талдау эдюшщ дэлдк, нактылык, шыншылдьщ 
керсеткпнтер! Багалау эдютер!

РМГ 76-2004 Мемлекеттк елшем б1рлкш камтамасыз ету жуйест. 
Сандьщ химияльщ талдау нэтижелершщ сапасын шла бакылау.

Ескертпе - Осы стандартты пайдаланган кезде сштеме стандарттар агымдагы 
жылдагы жай-куш бойынша жыл сайын басылып шыгарылатын «Стандарттау женшдеп  
нормативтк кужаттар» акрараттьщ сштемешбойынша жэне агымдагы жылда жарияланган 
тшсп ай сайын басылып шыгарылатын акрараттьщсштемелер бойынша тексерген дурью. 
Егер сштеме кужат ауыстырылса (езгертшсе), онда осыстандартты пайдаланган кезде 
ауыстырылган (езгертшген)стандартты басшылыкка алу керек. Егер сштеме кужат 
ауыстырусыз жойылса, онда оган сштеме бершген ереже осы сштеме Hi козгамайтын 
белкте колданылады.

3 Терминдер мен аньщтамалар

Осы стандарттаКР СТ 2.1, К? СТ 2.18, ГОСТ 8.010, ГОСТ ИСО 5725-6- 
2003, ГОСТ 17.1.1.01, М СБ¥ 61 сэйкес терминдер мен аныкгамалар 
колданылады.

4 влш еу зд1стер1

4.1 Фтор иондарды аньщтаудыц фотометриялыкэд1с1 цирконий тузыныц 
(IV) кышкыл ортада кызыл туске боялган кешенд1 косылыстарды тудыруына 
негвделген. Цирконий фтор-иондардьщ катысуымен туссв курдел! иондарта 
ZrF'6 байланысады, соган орай ерншдшщ iyci элОрейдт Оптикальщ 
тыгыздьщтыц темендеу1 фтор-иондарыныц курамына тура пропорционал 
болып табылады.

Фторидтерд1 аньщтауда сульфат курамыныц 200 мг/дм3 " астам, 
хлоридтыц- 2000 мг/дм3 астам, фосфат пен марганецтыц 1 мг/дм3 -ден астам, 
алюминийдщ - 0,5 мг/дм3 астам жэне тем1рдщ (Ш) - 2,0 мг/дм3 астам болуы 
кедерпжасайды..

4.2 Фторид-иондарды аньщтаудыц потенциометрияльщ эдю1 ертндщ еп 
бос фтор-иондарыц кызметше байланысты селективт! электрод элеуетшщ 
езгеруше нег1зделед1.

Олшеу pH мэнш 5-тен 7 децгейшде устаптуратын жэне иондьщ кушшщ 
белгин 6ip кунын колдайтын, сонымен катар катиондардыц жогары эсерш 
жойып (мысалы, тем1рдщ жэне алюминийдщ), олардыц байланыс 
кешендерш бузатын буферлк еркшдшщ (курамында натрий цитраты бар) 
катысуымен жузеге асырылады.

Аньщтауга СГ, B r, NO3', Р 0 43', НСОэ', S 0 32', S 0 42' иондары мен ©зге 
иондар кедерг1 жасамайды.
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Аньщтауга электродтыц жумыс ютеу бетше пленка калыптасты ратын 

заттар кедерп болуы мумкш. Мун дай жагдайларда баска эдют1 пайдалана 
отырып, фторид- иондары аныктау усынылады.

Улгщеп фторид-иондардыц жаппай концентрациясын электрод 
элеуеттшщ улкендкше жэне фторид-иондардыц Kepi логарифм шамасыныц 
кунына (pF) (концентрациясына) байланысты табады.

5 0лшеу дэлднлне койылатын талаптар

5.1 Осы стандартта ретгелген олшеу шарттарын орындау кезшде 
нактылык жэне дэлдк (Р=0,95 кезшде жэне п=2) жэне (т=2) сипаттамалары 
1-кестеде керсетшген мэннен аспауы кажет.

1-кесте -  0лшеу нэтижелершщ дэлднс жэне нактыльщ 
сипаттамаларыныц мэндер1

Салыстырмалы мэнде
Фторид-иондар 

концентрациясыныц салмак 
аукымы, 
мг/дм3

Шектеу Дэлдк
керсеткпнтер1 
(Р=0,95, п=2), 

±5*

к;айталанылуы
г(н=2)

жацгыргыштыгы, 
R (ш=2)

Фотометрлж одк

0,02-ден 0,20 косаалганда 0,38 0,45 0,32

0,20 « 2,00 » -ден жогары 0,18 0,21 0,15

Потенциометрлж эд1с

0,02-ден 5,00 коса алганда 0,15 0,17 0,14

5,0 ден « 1000,0 » жогары 0,11 0,13 0,10
* Сен1мдшк денгей1 упйн кецейтшген белпсвдк мэн1 шамамен, Р=0,95 жэне к=2 камту 
коэффициеийне сэйкес.

5.2 Талдау нэтижесшщ дэлдМ ГОСТ 27384 талаптарына сэйкес келедг
5.3 Фторидтыц массалык концентрациясы 200 мг/дм3 -ден жогары 

улгшерд1 олшеу кезшде оларды бес реттен аспай, тазартылган сумей 
суйылтуга руксат етшед!

5.4 Керсеткдн дэлдшшщ (кайталанушылык, жацгыргыштьщ) мэнш 
талдау нэтижелершщ колайлылыгын багалау барысында колданады .

Дэлдк керсеткйншщ мэш (кателк шектер/кецейтшген белгю1здк1) 
келесще колданады:

- зертханада бершетш олшеу нэтижелерш ресзмдеуде;
- олшеу нэтижелершщ дэлдкш бакылау барысында;
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- эдютерд1 накты зертханада юке асыруда елшем нэтижелерш пайдалану 

мумкшдгш багалауда.

6 0лшеу жагдайларына койылатын талаптар

Талдауларды орындау кезшде келес1 талаптар сакуалуы тию:
-  ауа температурасы (20±5) °С;
-  атмосферальщ кысым 84,0-ден бастап 106,7 кПа-га (630 бастап 

800 мм рт.ст.) дейш;
-  ауа ылгалдылыгы температура 25 °С кезшде 80% артьщ ем ее.

7 Фторид-иондарды аныктаудыц фотометриялык Mici

7.1 Фторид-иондарды фотометриялык; эд1спен елшеулерд1 орындау 
кезшде 7.1.1 - 7.1.3. бойынша елшеу куралдарын, косагщы курылтыларды, 
материалдарды, реактивтер мен ерпшдшерд! колданады.

7.1.1 0лшеу куралдары
± 1% - дан аспайтын к;ателш1мен 540 нм толкын узындыты кезшде етюзу 

коэффициентш елшеуд1 к;амтамасыз ететш фотоколориметр немесе 
спектрофотометрдщ кез-келген тур!

Дэлдпс дэрежесз жогары зертханальщ таразылар ГОСТ 24104 сэйкес.
Олшемд1 кутылар 2-50 (100, 1000)-2 ГОСТ 1770 сэйкес.
Градуирленген тамшуырлар 2-2-2-5, 2-2-2-10 ГОСТ 29227 сэйкес.
Б1р белг1с1 бар тамшуырлар 2-2-1, 2-2-2, 2-2-5, 2-2-10, 2-2-25, 2-2-50 

ГОСТ 29169 сэйкес.
Олшемд1 цилиндрлер 1-100(500, 1000) ГОСТ 1770 сэйкес.
Массальщконцентрациясы 1,0 мг/см3 жэне салыстырмалы кателю ±1 % 

фторид-ион ерпшд1с1 курамыныц стандартты yarmepi (XCY, MCY) .

7.1.2 Косы мша жабдьщтар мен материалдар
Кыздыру температурасын 105°С-кд дешн камтамасыз ететш жалпы 

зертханальщ максаттаты кеппру шкафы.
Сыйымдылыгы кем дегенде 200 см3 болатын, бурандалы какпаты бар 

полиэтиленнен жасалган бетелкелер.
Куты В-36-80 ПГГС, В-56-110 ГОСТ 25336 сэйкес.
Шынылар В-1-1000 ПГГС ГОСТ 25336сэйкес.
Полиэтилен/полипропиленнен жасалган сыйымдылыгы 100, 1000 см3 

шынылар.
Жалпыланган индикаторлы кагаз.
Зертханальщ сузп кагаз ГОСТ 12026 сэйкес.
«Ак; таспа» кагаз фильтр1 колданыстагы нормативтпс кужаттар бойынша.
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7.1.3 Реактивтер мен ергпндшер
Цирконий (IV) хлорокиО, 8-сулы, т.у.т., массальщ концентрациясы 0,06 

г/дм3 болатын ертндг
Натрий фторид1 ГОСТ 4463 сэйкес, т.у.т.,массальщ концентрациясы 1, 

10, 100 мг/дм3 болатын фтор иондарыныц ерггшдюг
Ксилещц кызгылт туст1, т.у.т., массальщ концентрациясы 2 г/дм3 

болатын ерншдг
Туз кышкылы ГОСТ 3118 сэйкес, х.т. жэне 1:4 суйылтылган.
Тазартылган су ГОСТ 6709 сэйкес.

Ескертпе - езге де елшеу курылгыларыньщ турлерш соньщ Ш нде, ыдыстарды, 
керек-жарактарды, реагенттер жэне эртурл1 нор мати втьтехн и кал ык кужаттама непзшде 
жасалган материалдарды, метрологиялык жэне/немесе техникальщ немесе соган уксас 
сипаттамалары бар импорттьщ куралдарды пайдалануга болады.

7.2 Ол шсуд i орындауга да йы иды к

7.2.1 Олшеуд1 орындауга дайындак кезшде келес! жумыстар ж ургвтедг
7.2.1.1 Сынамаларды ipiicrey жэне сактау
Су улгшерш 1ржтеуд1 ГОСТ 17.1.5.05 немесе ЦР СТ ГОСТ 51592, 

ЦР СТ ИСО 5667-10 сэйкес еткведг
Улплерд1 колемi 200 см3 -ден кем емес полиэтилещц шыныгажинайды, 

консервшемейдг
Улгшерд1 1 ай дан кеп мерз1мге сактамайды.
7.2.1.2 Шыны дайындау
Талдауга колданылатын зертханальщ шыныны мукцят ыстьщ агын 

сумей, со дан кейш 1:4 суйылтылган туз кышкылы мен жуады жэне 
тазартылган сумей кемшде бес рет шайкайды. Шыны дайындау кезшде:

- концентратталган куюрт жэне азот кышкылын колдануга руксат
етшедц

- соданы, сштшерд1, жугыштыц барльщ турлерш, хром коспасын 
колдануга тыйым салынады.

7.2.1.3 Ерпшдшерд1 дайындау
7.2.1.3.1 Массальщ концентрациясы 0,06 г/дм3 болатын цирконий 

хлоркынщылы ертщцсш  дайындау.
Салмагы 0,06 г цирконий хлорокисшщ 6ip белгш  сыйымдылыгы 1000 

см3 елшенген кутыга орналастырып, 40 см3 су куяды да, араластырады, сосын 
500 см3 туз кышкылын косып, осы сумей тацбага жетквед1 де мукият 
араластырады.

Е р п ш д т  сактау мер31м1 - 6 ай.
7.2.1.3.2 Массальщ концентрациясы 2 г/дм3 болатын ксилещц кызгылт 

ершндйн дайындау.
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Салмагы 0,2 г ксилещц кызгылттыц аспасын сыйымдылыгы 100 см3 

елшенген кутыга орналастырып, сумей тацбага жетшзед], мукият 
араластырады. Ертндш! сузш алып, карацгы шыны ыдыста сакдайды.

Ертндлп сактау мерз1М1 - 1 ай.
7.2.1.3.3 Фторид-иондарыныц ертндюш дайындау
Массалъщконцентрациясы ЮОмг/дмЗ болатынА фторид-иондарыныц 

epimindicm келесщей дайындайды: (100-105) °С температурада туракды 
сал макка дейш кеппртген, салмагы 0,2211 г натрий фторидшщ 6ip белнлн, 
сыйымдылыгы 1000 см3 елшенген кутыга орналастырады, сосын 300 см3 суда 
eprreai де, осы сумей ертнд1 келемш тацбага жетюзедр мукцят 
араластырады.

Ертндлп цакцагы нык; жабылган по лиэтилен/полипро пилен
шыныларында сактайды.

А ертндюш сакдау мерз1М1 - 3 ай.
Массалъщ концентрациясы 10 мг/дмЗ болатын Б  фторид-иондарыныц 

e p im iH d ic iH  келесщей дайындайды: 10 см3 Б  ертндюш сыйымдылыгы 100 
см3 елшенген кутыга орналастырып, сумей ертщ ц колемш тацбага жетквед1 
де, араластырады, полиэтилен (полипропилен) ыдысына ауыстырып, нык; 
етш жабады.

Б ерпшдюшщ жацадан дайындалганын колданады.
Массалъщ концентрациясы 1 мг дм3 болатын В фторид-иондарыныц 

e p im iH d ic iH  келесщей дайындайды: 10 см3 В ертндюш сыйымдылыгы 100 
см3 елшенген кутыга орналастырып, сумей ертщ ц келемш тацбага жетюзш 
араластырады, полиэтилен (полипропилен) ыдысына ауыстырып, нык; етш 
жабады.

В ертндюшщ жацадан дайындалганын колданады.

Ескертпе - фгорид-иондарыньщ A-В ертндюш массалык концентрациясы 1,0 
мг/смЗ жэне салыстырмалы дэлдш ±1 % болатын стандарт улгшерш (XCY, MCY санатты) 
10 рет суйылту аркылы дайындауга болады.

7.2.1.4 0лшеу куралдарыныц дайындыгы жэне елшем жургву тэрт1б1 
олардыц колдану нускаулыктарына сэйкес камтамасыз етшед! Барлык 
куралдар салыстырып тексершген болуы тию.

7.2.1.5 Ерадуирлеу кестесш куру
Фторид-иондары 0,0; 0,01; 0,05; 0,10; 0,15; 0,20 мг/дм3 сэйкес келетш 

0,0; 1,0; 2,5; 5,0; 7,5; 10,0 см3 В epimindicm,сыйымдылыгы 50 см3 болатын 
елшенген алты кутыга катарынан енгёедт Ертндпп сумей тацбага жетквед1, 
араластырады жэне сыйымдылыгы 100 см3 болатын арнайы елшенген кутыга 
ауыстырады, 10 см3 цирконий хлороксидш косады да араластырады, содан 
кейш 2,0 см3 ксилещц кызгылт ерггшдюш косып кайта араластырады.
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Дайын болган ершндшщ тусщаныгырак болып шыгуы унпн, оныбелме 

температурасында 20 минут келемшде устайды.
Содан кешн ершндтерд1 толкын узындыгы 540 нм, ал кабат кальщдыгы 

3 см болатын кюветте «нелдж ертндже» (фторид-иондар ершндгсшщ 
массальщ концентрациясы 0 мг/дм3) катысты фото метрлейдг

Нэтижесшде алынган оптикальщ тыгыздьщ мэш бойынша (ось 
ординаты) жэне соныц мэнше сэйкес келетш мг/дм3 (абсцисса oci) фтор 
курамынан градуирлеу кестесш курады.

0p6ip батан ушш уш ершщц турш дайындайды жэне оптикальщ 
тыгыздьщтыц орташа кунын аньщтайды.

Градуирлеу кестесш кем дегенде токсанына 6ip рет, сонымен катар 
реагенттердщ ауысуы кезшде, жендеу жумыстары немесе елшеу куралдарын 
ауыстырган жагдайда тексеред!

7.3 Талдаудыорындау TapTi6i

7.3.1 Улгщеп фторид-иондардыц массальщ концентрациясын елшеу 
кезшде келесз операциялар орындалады.

Су улгюш мукият араластырады жэне «ак; таспа» cy3rici аркылы сузш 
алады. Сузшдшщ 6ipiHmi белшш лакуырады.

Эмбебап индикатор кагазда судыц pH аныкуайды. pH улкенд1Г1 5 тен 8 
pH б1рлпске дейш аукымында болуы тию .

Содан кейш сыйымдылыгы 100 см3 болатын елшенген кутыга тамшуыр 
аркылы 5-тен 50см3 дейшп су улгюш (Va) тацдап салады. Улп аликвотыныц 
келемше байланысты VB= 50 -  Уашамада есептелген тазартылган су; 10 см3 
цирконий хлороксидш косады жэне араластырады. 2 см3 ксиленд1 кызгылт 
ертндюш косады да араластырады.

Дайын болган ершндшщ ayci каныгырак болып шыгуы уннн, оны белме 
температурасында 20 минут келемшде устайды.

Содан кейш ершндшерд1 толкын узындыгы 540 нм, ал кабат кальщдыгы 
3 см болатын кюветте «нелдж ершндже» катысты фотометрлейд].

7.3.2 Фторид-иондар дыц (X, мг/дм3) улгщеп массальщ концентрациясын 
градуирлеу кестесш бойынша табады.

7.4 влшеу нэтижелерш ецдеу
0лшеу нэтижелерш ецдеуд1 келеш тэсш аркылы орындайды.
Фторид-иондар дыц судагы массальщ концентрациясын, X, мг/дм3, келеш 

формуламен табады:
х  С-У  (1)

Va ’

мунда С - фтордыц улгщег1 массальщ концентрациясы, калибрлеу батаны 
бойынша табылган, мг/дм3;
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V -  улп ершндюшщ келемр 50 см3;
Va - улп аликвотыныц келемр ( 10-нан 50 см3 д е й т ).

8 Фторид-иондарды аньщтаудыц потенциометрлж эдил

8.1 Фторид-иондарды потенциометрлж эдюпен аньщтау кезшде ккелесз 
олшеу куралдарын, керек-жарактарды, материалдарды, реактивтер мен 
ертндшерд1 колданады.

8.1.1 0лшеу куралдары
Руксат етшген кателж nieri ± 1,0-д ей кеп емес немесе рН-метр- 

милливольтметр елшеу кателйл рН±0,05 б1рлжи эмбебап иономердщ кез- 
келген Typi, соныц ппшде:

электрод элеуетшщ ауыткуы кемшде +6 мВ/pF болатын 
фторселективт1 электрод;

- салыстырмалы кумюхлоридп электрод ГОСТ 17792 сэйкес.
- шыны электрод ГОСТ 16287 сэйкес.
Дэлдж дэрежеО жотары зертханалык таразылар ГОСТ 24104 сэйкес.
0лшемд1 кутылар 2-100-2 ГОСТ 1770 сэйкес.
Градуирлеу тамшуырлары 2-2-2-1, 2-2-2-5, 2-2-2-10 ГОСТ 29228 сэйкес.
Б1р белгЮ бар тамшуырлар 2-2-2, 2-2-5, 2-2-10, 2-2-20, 2-2-25 

ГОСТ 29169 сэйкес.
Олшемд1 цилиндрлер 1-50 ГОСТ 1770 сэйкес.
Массальщконцентрациясы 1,0 мг/см3 жэне салыстырмалы кател1П ±1 % 

фторид-ион ер1тшдю1 курамыныц стандартты улгшер1(ХСУ, MCY) .
8.1.2 Косы мша жабдыктар мен материалдар
Айналу жылдамдытын 400-ден 1200 а/мин дейш к;амтамасыз ететш 

магниттж араластыртыш.
Шынылар В (Н)-1-1000- ШГС ГОСТ 25336 сэйкес.
Полиэтилен/полипропиленнен жасалган сыйымдылыты 50, 100 см3 

шынылар.
Сыйымдылыты 100, 250, 500, 1000 см3 болатын, бурандалы какдагы бар 

полиэтиленнен жасалган бетелкелер.
«актаспа» катаз фильтр1 [1] бойынша.
Медициналык кенелер.
8.1.3 Реактивтер мен ершндшер
Туз кышкылы ГОСТ 3118 сэйкес, х.т. жэне 1:4 суйылтылтан.
С1рке кышкылы ГОСТ 61 сэйкес, т.у.т.
Лимонкышкылды 5,5-сулы натрий ГОСТ 22280 сэйкес, т.у.т.
С1ркекышкылды 3-сулы натрий ГОСТ 199 сэйкес, т.у.т.
Натрий фторид1 ГОСТ 4463 сэйкес, т.у.т., массальщ концентрациясы 

100; 10; 1,0; 0,1 мг/дм3 фтор иондарыныц ертндкл.
8.2.1.3.1 бойынша жасалган pH 5,0-5,5 буферлж ерЛшдг
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Тазартылган су ГОСТ 6709 сэйкес, накгы элеьсгр етквгшпп бхЮ"4 См/м-ден 

артык емес.

Ескертпе - езге де елшеу курылгыларыньщ турлерш соньщ Ш нде, ыдыстарды, 
керек-жарактарды, реагенттер жэне эртурл1 нормативтьтехникалык; кужаттама негошде 
жасалган материалдарды, метрологиялык; жэне/немесе техникальщ немесе соган уксас 
сипаттамалары бар импортталатын куралдарды пайдалануга болады.

8.2 Талдауды орындауга дайындык
8.2.1 Талдауды орындауга дайындык; кезшде келеО жумыстар 

аткарылады.
8.2.1.1 Улгшерд! ipiKTey жэне сакдау 7.2.1.1 бойынша
8.2.1.2 Шыны дайындау 7.2.1.2 бойынша
8.2.1.3 Ерншдшерд1 дайындау
8.2.1.3.1 p H  5.0-5.5 цосылган буферт epimmdmi дайындау
С1рке кышкылды 3-сулы натрийдщ 6ip бол1пн сыйымдылыгы 61,5 г 

болатын олшенген кутыга орналастырады, (100-150) см3 тазартылган суда 
ерггедд 0,28 г лимон кьшкыл натрийш, 15 см3 Орке к^шщылын косады, осы 
сумей ер1тшд1 келемш белг1ге дейш жетквед1 де араластырады. pH 
ершндюшщ улкенд1гш pH-Merpi аркьшы бакылап отырады.

Ерпш дш  сакдау мерз1М1 - 3 ай.
8.2.1.3.2 Фтор-иондарыныц ер1тшдюш дайындау
Массалыцконцентрациясы 1000мг/дмЗ болатынF-1 фтор-иондарыныц 

ерттдШн келесщей дайындайды: (100-105) °С температурада туракды 
салмакка дейш кеппршген, салмагы 0,2211 г натрий фторидшщ 6ip болшш, 
сыйымдылыгы 100 см3 олшенген кутыга орналастырады, сосын суда ерпед1 
де, осы сумей ерпшд1 келемш белпге дейш жетквед1 жэне араластырады.

Ерпшдш1 нык; жабылган полиэтилен / полипропилен шыныларында 
сактайды.

F-1 ершндюш сактау мерзЕп -  1 жыл.
Массалыц концентр ациясы 100 мг/дмЗ болатын F-2 фторид- 

иондарыныц ерттдШ н келесщей дайындайды: 10 см3 F-1 ерпшдюш 
сыйымдылыгы 100 см3 болатын елшенген кутыга орналастырады, сосын 
pH 5.0-5.5 косылган 50 см3 буферл1 ершндюш косады, осы сумей ертщ ц 
келемш белгше дейш жетшзедр араластырады да, полиэтиленнен жасалган 
ыдыска ауыстырып, аузын ньщ етш жабады.

F-2 ерпшдюш сактау Mep3iMi -  3 ай.
Массалыц концентр ациясы 10 мг/дмЗ болатын F -3 фторид-иондарыныц 

epimiudicm келесщей дайындайды: 10 cm3F-2 ерггшдюш сыйымдылыгы 100 
см3 болатын елшенген кутыга орналастырады, сосын pH 5.0-5.5 косылган 50 
см3 буферл1 ерпшдюш косады, осы сумей ернпад келемш тацбага жетк1зед( 
араластырады да, полиэтиленнен жасалган ыдыска ауыстырып, аузын ньщ 
етш жабады.
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F-3 ерншдюшщ жацадан дайындалганын колданады.
М ассалыцконцентрациясы 1 мг/дмЗ болатын F-4 фторид-иондарыныц 

epimiudiciii келесщей дайындайды: 10 см3 F-3 ергпндюш сыйымдылыгы 100 
см3 болатын елшенген кутыга орналастырады, сосын pH 5.0-5.5 косылган 50 
см3 буферл1 ерпшдюш досады, осы сумей ерпнцц келемш белпге дейш 
жеткйед], араластырады да, полиэтиленнен жасалган ыдыска ауыстырып, 
аузын ньщ етш жабады.

F-4 ерншдюшщ жацадан дайындалганын колданады.
Массалыц концентрациясы 0,1 мг/дмЗ болатын F-5 фторид- 

иондарыныц epimindicin келесщей дайындайды: 10 см3 F-4 ергпндюш 
сыйымдылыгы 100 см3 болатын елшенген кутыга орналастырады, сосын 
pH 5.0-5.5 косылган 50 см3 буферл1 ергпндюш досады, осы сумей ершщц 
келемш белпге дейш жетквед], араластырады да полиэтиленнен жасалган 
ыдыска ауыстырып, аузын нык; етш жабады.

F-5 ерншдюшщ жацадан дайындалганын колданады.

Ескертпе - фгор-иондарыньщ F -2  -  F-5 ергпндюш массальщ концентрациясы 1,0 
мг/смЗ ж эне салыстырмалы дэлдН  ±1 %, ерггкшже 1:1 бойынша кдтысты pH 5.0-5.5  
косылган буферлк ертндш 1 араластырумен болатын стандарт улгшерш (XCY, M C Y  
санатты) 10 рет суйылту аркылы дайындауга болады.

8.2.1.4 0лш еу куралдарыныц дайындыгы жэне олшем ж ургву тэрт1б i 
оларды колдану нускаулы щ арына сэйкес камтамасыз етшедг Барлык; 
куралдар салыстырып тексершген болуы тию.

8.2.1.5 Градуирлеу кестесшщ курылысы
Фторид-иондарыныц массальщ концентрациясы 0,1; 1,0; 10; 100мг/дм3 - 

не сэйкес келетш F-5, F-4, F-3, F-2 ергпндюш сыйымдылыгы 50 см3 болатын 
терт шыныга катарынан енгведг

Содан кейш кш{ концентрациясынан улкенге дейш магниттж 
араластыргынща кезекпен орналастыру аркылы E l, Е2, ЕЗ, Е4 градуирлеу 
ерггшдшершщ шамасын елшейдг

2 минуттык у зд к с в  араластырудан кейш иономер/рН-метрлк 
нускаульщка сэйкес ион-селективп электродтыц, мВ шамасын елшейдг

Керсеткпнтерд1 шамасыныц туракгы мэндерш калыптасканнан кейш 
жазады.

0p6 ip  градуирлеу ерггшдю1 ушш мумкшдктщ уш пареллельд1 елшеуд1 
журпзедг Олардыц орташа арифметикальщ нэтижесш колданады.

Алынган деректер бойынша градуирлеу кестесш курады, абсцисса oci 
аркылы F-5 -F -2  ерпш дга фтор-иондарыныц концентрациясы, ординат oci 
аркылы - олардыц олшеу шамасыныц мэнг, мВ, сызылады.
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Градуирлеу кестесшщ куру кезецдшп -  уш айда 6ip рет, сонымен катар 

реактивтер партиясыныц езгеруц жендеу жумыстары, елшем куралдарын 
ауыстырган жагдайларда етюзшедг

Ескертпе - 0лшеу нэтижелерш есептеуд1 орындау уппн есептеу формуласына юретш 
6ip немесе б1рнеше айнымалы елшеу нэтижелерше негоделетш кестелерд1 колдануга 
руксат етшед!

8.2.1.6 Фтор селективы электродтыц градиентш (S) аньщтау.
Градуирлеу кестесш куру нэтижеш бойынша ,1 жэне 1,0 мг/дм3; 1,0 жэне 

10 мг/дм3 жэне 10 жэне 100 мг/дм3 массалык концентрация шамаларыныц 
арасындагы айырмашылыгы 8.2.1.4 бойынша градуирлеу кестесшщ куру 
нэтижелер1 непзшде аныкталады.

Фтор-иондардыц массальщ концентрациясы 10 мг / дм3 кем болса S1 
градиентш (мВ) келесз формуламен есептейд1:

S l = \Е1 —  Е21 + \Е2 —  Е31 (2)

мунда Ет -  фтор-иондардыц массальщ концентрациясы 0,1 мг/дм3, мВ 
болатын F-5 ертщцсшщ элеуетц
Е2 - фтор-иондардыц массальщ концентрациясы 1,0 мг/дм3, мВ 
болатын F-4 ертвдсш щ  элеует1;
Е3 - фтор-иондардыц массальщ концентрациясы 10 мг/дм3, мВ 
болатын F-3 ершндюшщ элеуетг

Фтор-иондардыц массалык концентрациясы 100 мг / дм3 кем болса S2 
градиентш (мВ) келеш формуламен есептейдг

S 2 _ \e 2- e 3\+\e 3- e 4 (3)
мунда Е4 -  фтор-иондардыц массальщ концентрациясы 100 мг/дм3, мВ 
болатын F-2 ершндюшщ шамасы;

Электрод (градиент (S) фтор сипаттамаларыныц куштшж шамасы 52 -  
ден 64 мВ/pF дейшп аукымында болуы тию. Градиентт1 аныктау жиинп - 
улгшерш эрб1р партиясынан болады.

8.3 0лшеуд1 орындау rapri6i

8.3.1 Судагы фторид-иондардыц массальщ концентрациясын 
потенциометрлк эдюпен елшеу кезшде келес1 операциялар орындалады.
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Су улпсш мукият араластырады жэне «ак таспа» cy3rici аркылы сузш 

алады. Сузшдшщ 6ipmmi белйлн алып тастайды.
0p6ip елшеу ею параллельд1 аныктау аркылы жузеге асырылады.
8.3.1.1 Тамшуыр аркылы келем1 (5-25) см3 болатын аликвотты улгшщ 

6ip белйлн алады да сыйымдылыгы 50 см3 елшенген кутыга орналастырады, 
тамшуырмен 25 см3 болатын pH 5.0-5 косылган буферлж ертнддн косады, 
белгге дейт сумей жетюзш, араластырады.

Дайын болтан ynri ершндюш сыйымдылыгы 50 см3 болатын 
полиэтиленд]/ полипропиленд1шыныта куяды,15 мин шамасында тундырады 
да магниттж араластыртышка орналастырады. 8.2.1.4 твбегшде керсетшген 
сиякты ершщц улпсше елшеу жуйесшдеп электродтарды енпзед1 жэне 2 
минут узджсв араластыру нег1зшде ион-селективт1 электродтыц, мВ , 
шамасын елшейдт Керсеткпнтерд1 шаманыц туракты мэндер1 
калыптасканнан кейш жазады.

0лшеу аякталтаннан кейш электродты ушкайта ауыстырып, тазартылтьш 
сумей шаяды.

Электродтыц бетшде калган ылгалды сузгдн кагазбен суртш алады.
8.3.1.2 Егер улгщеп фторид-иондардыцконцентрациясы0,2 мг/дм3 кем 

немесе тец болган жагдайда, келесз эрекеттерд1 орындайды: 25 см3 улгпп 
сыйымдылыгы 50 см3 болатын полиэтилендi шыныга орналастырады, 
фторид-иондардьщмассалыкконцентрациясы 10 мг/дм3 болатын 0,5 см3 F- 
3 ерпшдюш жэне 25 см3 буферлж ергпндюш тамшуыр аркылы косады да, 
магниттж араластыргынща орнатады. Ары карай 8.3.1.1. бойынша елшеу 
жузеге асырылады.

8.4 влшеу нэтижелерш ецдеу
0лшеу нэтижелерш ецдеуд1 келес1 тэсш аркылы орындайды.
Фтор-иондардыц ертндщег1 массалык концентрациясын, X , мг/дм3, 

келеш формуламен табады:

_ СХ-К - V
к (4)

мунда Сх -  градуирлеу кестеш бойынша табылган фторидтердщ талданатын 
ергпндщеп колемi, мг/дм3;

V -  улг1 ершшдюшщ келем1, 50 см3 тец, 8.3.1.1 бойынша;
V] -  талданатын ершндшщ аликвотты бол1п, елшеу ушш тацдалган, 

см3;
К -  улгш1 суйылту коэффициент! (егер улп суйылтылган жок болса, 

онда К=1).

13



КР СТ 2727-2015
9 Талдау нэтижелершщ сапасын бакылау

9.1 0лшеу нэтижелершщ сапасын бакылау ез кезегшде елшеу рэшмшщ 
жедел баскаруын жэне М СБ¥ 76 сэйкес елшеу нэтижелершщ турактылыгын 
толыгымен камтиды.

9.2 Талдау рэс1мшщ операциялык бакылауы б1рщгай бакылау 
рэсмдершщ жузеге асырылу кезшдеп кайталануын багалау негвшде 
жургвшедг

9.2.1 Осы стандартка сэйкес енд1ршген, жумыс улгшерш елшеу 
нэтижелершщ эркайсысы ушш кайталану бакылауы жургвшедг

9.2.2 К^айталану бакылауыныц paciMi кайталануы шектелетш жумыс 
улпсшдеп, фторид-иондарыныц концентрациясын (X, жэне Х 2) аныктау 
барысында ею параллельд1 нэтижелер арасындагы абсолюта 
айырмашыльщты салыстыруды кездейд1, г, мг/дм3 :

- Х 2\<г-Х~п , (5)

мунда ~х~п - фторид-иондардыц судаты ею паралельд! аныкдама 
нэтижелершщ орташа арифметикальщ мэш, мг/дм3.

Кайталану шегшщ мэш, г, салыс.б1рл., 1-кестеде керсетшген.

(5) шартты орындау кезшде ею елшем нэтижелер! колайлы болып 
табылады жэне корытынды ретшде екеушщ ортак орташа мэнш колданады.

Ескертпе -  ГОСТ ИСО 5725-6 5-бел1мше сай елшеу нэтижелершщ колайлылытын 
тексеру эдютерш колдануга руксат еттед!

9.2.3 Егер (5) шарт орындалмаса, елшеу рэс!М1 кайталанады (улп 
ертндкл жарамды болганг жагдайда). Кайталану шегшен кайтадан асып 
кетсе, канагаттанарлыксыз нэтижелерге экелетш себептерд! аныкдайды да, 
оларды жояды.

9.3 Талдау рэсшшщ жедел бакылауы н жеке алынган бакылау рэс1мш 
жузеге асыру кезшдеп багалау непзшде жургведг

9.3.1 Ею зертханада алынган елшеу нэтижелершщ X, жэне Х 2 
арасындагы абсолютт1 айырмашылык косылу шегшен аспауы кажет R,
мг/дм3'.

I X , - X 2\< R -Y ,  (6)

мунда X  - жацгырту жагдайында алынган судаты фторид-иондардыц ею 
аныктамасы нэтижелершщ орташа арифметикалык мэш, мг/дм3.

Жацгырту шегшщ мэш, R, салыс.б1рл., 1-кестеде керсетшген.
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9.3. 2 Ею елшем нэтижелер1 (6) шартты орындау кезшде колайлы болып 

табылады жэне корытынды ретшде екеушщ ортак орташа мэнш (кажет 
болтан жатдайда) колданады.

Ескертпе -  ГОСТ ИСО 5725-6 5-белймше сай елшеу нэтижелершщ колайлылыгын 
тексеру эдгстерш крлдануга руксат еттед!

9.3.3 Егер (6) шарт орындалмаса, елшеу рэсйш кайталанады (улп 
ерггшдюшщ жарамды болуы шарт). Посылу шегшен R кайта аскан жатдайда, 
канагаттанарлыксыз нэтижелерге экелетш себептерд! аныкдайды да, оларды 
жояды.

9.3.4 Жацгыртудыц жедел бакылауы кем дегенде айына 6ip рет 
етквшед!

9.4 Кдтелжтщ жедел бакылауы
9.4.1 Талдау нэтижес! кателшшщ жедел бакылауын косу эдюш колдана 

отырып, Кк жеке алынган бакылау процедурасыныц нэтижесш Кк бакылау 
норматив1мен салыстыру аркылы етквед!

9.4.2 Бакылау уинн сынама ретшде судыц жумыс улгки алынады. 
Бакылау ушш алынган су улгюшщ келем1 эдютеме бойынша талдау 
журпзуге кажегп ею еселенген келемге сэйкес болуы тию. Ynri белжтершщ 
6ipiHe аньщтау эдюше карай юке асырылган фторид-иондардыц Б (В) немесе 
(F-3-F-2 ) ертндюшщ коспасын салады .

9.4.3 Крепа мелшер1 фторид-иондардьщ бастапкы улгюшдеп курамнан 
50 % -дан 100 % -га дейш болуы тию. Крепа колем1 ернпад улгюшщ 5 % 
келемшен аспауы кажет. Егер бастапкы улгщеп фторид-иондардыц курамы 
елшеу аукым шекарасынан кем болса, онда коспа мелшер1 теменг1 елшеу 
аукым шекарасынан 2-3 рет асуы кажет.

9.4.4 Бакылау pociMiHUj нэтижесш Кк келеш формуламен есептейдг

Кк = х ' - Х - С д (7)

мунда X  -жумыс улгюшдеп фторид-иондардьщмассалыкконцентрациясьш 
бакылау рэс1мшщ нэтижеш ,мг/дм3;

X  белгип коспадагы фторид-иондардьщмассалыкконцентрациясын 
бакылау рэс1мшщ нэтижеш ,мг/дм3;

Сэ -  фторид-иондар коспасыныц мелшер^ мг/дм3.

9.4.5 Бакылау нормативш Кд келеш формуламен есептейд1:

Кд = р ¥ + д у  (8)
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мунда Атт жэне Л г - талдау нэтижелершщ дэлдк керсеткннтер1 (Р = 0,95 
ьщтималдыгы уш и абсолюта елшеу кателкшщ шекарасы), 1- 
кестеге сэйкес, жумыс улгюшдеп жэне ко с па улгюшдеп фтор- 
иондардыц курамынатиесш,сэйкес, мг/дм3.

9.4.6 Бакылау рэсймшщ сапалыгын келес! жагдайды орындаган кезде 
канагаттанарл ы к деп таниды.

(9)

Егер тецсвдк (9) орындалмаса, онда бакылау рэсмш кайта жургоедг 
Белгшенген жагдайдыц орындалмауы кайталанса канагаттанарлыксыз 
нэтижелерге экелетш себептерд! аныктайды жэне оларды жою уттпн шаралар 
кабылдайды.

9.4.7 Талдау нэтижеш кателкшщ жедел бакылауын айына кемшде 6ip 
рет жургведг

9.5 Талдау нэтижелер! турактылыгын бакылауды бакылау картасы 
аркылы жузеге асырады. Бакылау картасын жобалау жэне талдау ГОСТ ИСО 
5725-6 сэйкес жургвшедг

Ескертпе -  елшеу рэомдершщ оперативЕ бакылауын ГОСТ 8.315 сэйкес келетш CY 
немесе КР СТ 2.10, М СБ¥ 76 сэйкес келетш аттестацияланган коспаларды (АК) пайдалана 
отырып жургтзу руксат еттед1

10 влшеу нэтижелерш у сыну нысаны

10.1 Олшеу нэтижес1, оныц пайдаланылуын кездейтш кужаттарда келеш 
турде усынылуы мумкш:

X  ±  А , Р=0,95, (10)

мунда X  -  елшеу нэтижеш ( п=2), мг/дм3;
А -  елшеудщ дэлдк керсеткпншщ мэн1 (п = 2 унпн, Р=0,95

ьщтималдыгындагы абсолюта кателк шекарасы) X  мэндер1 ушш, мг/дм3.

Дэлдк керсетюшшщ мэндер( А, салыс.б1рл, 1-кестеде керсетшген.

10.2 Олшеу нэтижеО, оныц пайдаланылуын кездейтш кужаттарда келеш 
турде усынылуы мумкш:

X  ±11 ушш Р=0,95, к= 2, (П)

мунда X  -  елшеу нэтижеО (п=2), мг/дм3;
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U -  ceHiM децгеш ушш елшеу нэтижелершщ X  кецейтшген 
белпсвдк мэш, шамамен, Р=0,95 жэне камту коэффиценв к=2, мг/дм3 .

Кецейтшген белпсвдк мэнц U, салыс.ёпрл, керсеткпн дэлдкше сэйкес 
келед^ А, с алы с . б1рл., 1 -кестеге сэйкес.

10.3 Талдау нэтижелершщ сандьщ мэндер! кателк/белпс1здк 
сипаттамаларыныц мэндер^ еюден кеп емес мэнд! сандармен сондай разряд 
санымен б1рдей аякдалуы тшс.

11 Кор шатан ортаны коpray жэне каушспдпс талаптары

11.1 Фторид-иондардыц массальщ концентрациясын аныкдау кезшде 
келес1 талаптарды устанады:

- химияльщ заттармен жумыс icTey кезшдеп каушсвдк шаралары 
ГОСТ 12.1.007 сэйкес;

- электр кондыргыларымен жумыс icTey кезшде электр кдушсвдпт 
ГОСТ 12.1.019 сэйкес;

- жумыс орнындагы ауа курамындагы зиянды заттардыц мелшер1 
барынша руксат етшген концентрациядан аспауы тшс ГОСТ 12.1.005 сэйкес;

- зертхана белмеО ерт каушсвдйл талаптарына сэйкес болуы тшс ГОСТ 
12.1.004 сэйкес жэне ертке карсы жабдьщтар болуы кажет К? СТ 1174 
сэйкес;

11.2 Е ртщ ц калдыктарын кэсшорынныц белгшенген тэртштерше 
сэйкес кэдеге жаратады.

11.3 Реактивтер мен ертндшерге катысты жумыстардыц барлыгын 
желдеткпн косылган шкафта етюзедь

11.4 Окологиялык каушОздк бойыншакосымшаталаптар койылмайды.

12 Оператордыц б т к т т г ш е  койылатын талаптар

Олшеулерд1 орындау жэне олардыц нэтижесш ецдеуд1 орындау ушш 
тики  жогары немесе арнайы орта химияльщ бш ш  бар жэне химияльщ 
зертханада жумыс тэж1рибесз бар, окыту процесшде талдау эд1сш жетк 
мецгерген жэне оц нэтижемен елшеу дэлдкш бакылау рэс1мдершен еткен 
мамандар ж1бершедг
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экономика министршщ 2015 жылгы 15 наурыздагы №209 буйрыгымен 
бекгплген.

ЭОЖ 621.3.089.6 МСЖ 13.060.01

Туйшд1 создер: су сапасы, фотометрлж эдю, потенциометрлпс эдю, 
фторид-иондар
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3 Настоящий стандарт разработан с учетом требований международно­
го стандарта ISO 5725-6:1994 Accuracy (trueness and precision) o f measurement 
methods and results. Part 6. use in practice of accuracy values («Точность (пра­
вильность и прецизионность) методов и результатов измерений. Часть 6. 
Использование значений точности на практике»),

В настоящем стандарте реализованы положения Закона Республики Ка­
захстан «О техническом регулировании» № 603-II от 9 ноября 2004 года, 
Закона Республики Казахстан «Об обеспечении единства измерений» 
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Информация об изменениях к настоящему стандарту публикуется в ежегодно из­
даваемом информационном указателе «Нормативные документы по стандартизации», а 
текст изменений и поправок -  в ежемесячно издаваемых информационных указателях 
«Национальные стандарты». В случае пересмотра (замены) или отмены настоящего 
стандарта соответствующее уведомление будет опубликовано в ежемесячно издавае­
мом информационном указателе «Национальные стандарты».

2022 год 
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Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспро­
изведен, тиражирован и распространен в качестве официального издания 
без разрешения Комитета технического регулирования и метрологии Мини­
стерства по инвестициям и развитию Республики Казахстан
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НАЦИОНАЛЬНЫЙ СТАНДАРТ РЕСПУБЛИКИ КАЗАХСТАН

КАЧЕСТВО ВОДЫ 

Метод определения фторидов

Дата введения 2017-01-01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на все типы вод и атмосферные 
осадки (дождь, град, снег) при контроле их качества, в том числе для целей 
экологического и санитарно-гигиенического контроля [1], [2].

Стандарт устанавливает фотометрический и потенциометрический 
методы определения фторидов в диапазоне массовых концентраций от 
0,02 до 2,00 мг/дм3 и от 0,02 до 1000 мг/дм3, соответственно.

Стандарт не распространяется на окрашенные воды и воды с общей 
минерализацией более 5000 мг/дм3 при реализации фотометрического 
метода.

2 Нормативные ссылки

Для применения настоящего стандарта необходимы следующие 
ссылочные нормативные документы:

СТ РК 2.1-2009 Государственная система обеспечения единства 
измерений Республики Казахстан. Термины и определения.

СТ РК 2.10-2009 Государственная система обеспечения единства 
измерений Республики Казахстан. Смеси аттестованные. Порядок 
разработки, аттестации и применения.

СТ РК 2.18-2009 Государственная система обеспечения единства 
измерений Республики Казахстан. Методики выполнения измерений. 
Порядок разработки, метрологической аттестации, регистрации и 
применения.

СТ РК 1174-2003 Пожарная техника для защиты объектов. Основные 
виды, размещение и обслуживание».

СТ РК ISO 5667-10-2013 Качество воды. Отбор проб. Часть 10. 
Руководство по отбору проб сточных вод.

СТ РК ГОСТ Р 51592-2003 Вода. Общие требования к отбору проб.
ГОСТ ИСО 5725-6-2003 Точность (правильность и прецизионность) 

методов и результатов измерений. Часть 6. Использование значений точности 
на практике.

ГОСТ 8.010-2013 Государственная система обеспечения единства 
измерений. Методики выполнения измерений. Основные положения.

Издание официальное 1
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ГОСТ 8.315-97 Государственная система обеспечения единства 

измерений. Стандартные образцы состава и свойств веществ и материалов. 
Основные положения.

ГОСТ 12.1.004-91 Система стандартов безопасности труда. Пожарная 
безопасность. Общие требования.

ГОСТ 12.1.005-88 Система стандартов безопасности труда. Общие 
санитарно-гигиенические требования к воздуху рабочей зоны.

ГОСТ 12.1.007-76 Система стандартов безопасности труда. Вредные 
вещества. Классификация и общие требования безопасности.

ГОСТ 12.1.019-79 Система стандартов безопасности труда. 
Электробезопасность. Общие требования и номенклатура видов защиты.

ГОСТ 17.1.1.01-77 Охрана природы. Гидросфера. Использование и 
охрана вод. Основные термины и определения.

ГОСТ 17.1.5.05-85 Охрана природы. Гидросфера. Общие требования к 
отбору проб поверхностных и морских вод, льда и атмосферных осадков.

ГОСТ 61-75 Реактивы. Кислота уксусная. Технические условия.
ГОСТ 199-78 Реактивы. Натрий уксуснокислый 3-водный. Технические 

условия.
ГОСТ 1770-74 Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, 

мензурки, колбы, пробирки. Технические условия.
ГОСТ 3118-77 Реактивы. Кислота соляная. Технические условия.
ГОСТ 4204-77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия.
ГОСТ 4463-76 Реактивы. Натрий фтористый. Технические условия.
ГОСТ 6709-72 Вода дистиллированная. Технические условия.
ГОСТ 12026 -76 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические 

условия.
ГОСТ 16287-77 Электроды стеклянные промышленные для определения 

активности ионов водорода ГСП. Технические условия.
ГОСТ 17792-72 Электрод сравнения хлорсеребряный насыщенный 

образцовый 2-го разряда.
ГОСТ 22280-76 Реактивы. Натрий лимоннокислый 5,5-водный. 

Технические условия.
ГОСТ 24104-2001 Весы лабораторные. Общие технические требования.
ГОСТ 25336-82 Посудаи оборудование лабораторные стеклянные. Типы, 

основные параметры и размеры.
ГОСТ 27384-2002 Вода. Нормы погрешности измерений показателей 

состава и свойств.
ГОСТ 29169-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной 

отметкой.
ГОСТ 29227-91 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки 

градуированные. Часть 1. Общие требования.
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РМГ 61-2013 Государственная система обеспечения измерений. 

Показатели точности, правильности, прецизионности методик 
количественного химического анализа. Методы оценки.

РМГ 76-2004 Государственная система обеспечения единства 
измерений. Внутренний контроль качества результатов количественного 
химического анализа.

П рим ечание - При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить 
действие ссылочных нормативных документов и классификаторов по ежегодно 
издаваемому информационному указателю «Нормативные документы по стандартизации» 
по состоянию на текущий год и соответствующим ежемесячно издаваемым 
информационным указателям, опубликованным в текущем году. Если ссылочный 
документ заменен (изменен), то при пользовании настоящим Стандартом следует 
руководствоваться замененным (измененным) документом. Если ссылочный документ 
отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, 
не затрагивающей эту ссылку.

3 Термины и определения

В настоящем стандарте применяются термины и определения по 
СТ РК 2.1, СТ РК 2.18, ГОСТ 8.010, ГОСТ ИСО 5725-6-2003, ГОСТ 17.1.1.01, 
РМГ 61.

4 Методы анализа

4.1 Фотометрический метод определения фторид-ионов основан на 
способности соли циркония (IV) образовывать с ксиленоловым оранжевым в 
кислой среде окрашенное в красный цвет комплексное соединение. 
Цирконий в присутствии фторид-ионов связывается в бесцветные 
комплексные ионы ZrF"6 при этом окраска раствора ослабляется. 
Уменьшение оптической плотности пропорционально содержанию фторид- 
ионов.

Определению фторидов мешают сульфаты при содержании свыше 
200 мг/дм3, хлориды - свыше 2000 мг/дм3, фосфаты и марганец - свыше 
1 мг/дм3, алюминий - свыше 0,5 мг/дм3 и железо (III) - свыше 2,0 мг/дм3.

4.2 Потенциометрический метод определения фторид-ионов основан на 
изменении потенциала ион-селективного электрода в зависимости от 
активности свободных фторид-ионов в растворе.

Измерение проводят в присутствии буферного раствора (содержащего в 
своем составе натрий лимоннокислый), поддерживающего значение pH на 
уровне от 5 до 7 и определенное значение ионной силы, а так же 
устраняющего влияние высоковалентных катионов (например, железа и 
алюминия), разрушая их комплексные соединения.
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Определению не мешают ионы СГ, Br', NO3’, Р 0 43’, H C 03’, S 0 32’, S 042’ и 

другие анионы.
Определению могут мешать вещества, образующие пленку на рабочей 

поверхности электрода. В таких случаях целесообразно для определения 
фторид-ионов использовать другую методику.

Массовую концентрацию фторид-ионов в пробе находят, исходя из 
градуировочной зависимости величины электродного потенциала от 
значения обратного логарифма активности (pF) (концентрации) фторид- 
ионов.

5 Требования к точности результатов анализа

5.1 При соблюдении регламентируемых настоящим стандартом условий 
проведения измерений характеристики точности (при Р=0,95 и п=2) 
и прецизионнности (т=2) не должны превышать значений, приведенных в 
таблице 1.

Таблица 1 -  Значения характеристик прецизионности и точности 
результатов анализа

В относительных единицах
Диапазон массовых 

концентраций фторид-ионов, 
мг/дм3

Предел Показатель 
точности 

(Р=0,95, п=2),
±5*

повторяе­
мости
г(п=2)

воспроизво­
димости,
R (ш=2)

Фотометрический метод

от 0,02 до 0,20 включ. 0,38 0,45 0,32
св. 0,20 « 2,00 » 0,18 0,21 0,15

Потенциометрический метод

от 0,02 до 5,00 включ. 0,15 0,17 0,14

св. 5,0 « 1000,0 » 0,11 0,13 0,10
* Соответствует значению расширенной неопределенности для уровня доверия, примерно, 
Р=0,95 и коэффициенте охвата к=2

5.2 Точность результатов анализа удовлетворяет требованиям 
ГОСТ 27384.

5.3 При выполнении измерений в пробах с массовой концентрацией 
фторидов свыше 200 мг/дм3 допускается разбавление проб дистиллированной 
водой не более чем в пять раз.
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5.4 Значения показателей прецизионности (повторяемости, 

воспроизводимости) используют при оценке приемлемости результатов 
анализа.

Значения показателя точности (границы погрешности/расширенной 
неопределенности) используют при:

- оформлении результатов измерений, выдаваемых лабораторией;
- контроле точности результатов анализа;
- оценке возможности использования результатов анализа при 

реализации методики в конкретной лаборатории.

6 Требования к условиям анализа

При выполнении анализа соблюдают следующие условия:
-  температура воздуха (20±5) °С;
-  атмосферное давление от 84,0 до 106,7 кПа (от 630 до 800 мм рт.ст.);
-  влажность воздуха не более 80 % при температуре 25 °С.

7 Фотометрический метод определения фторид-ионов

7.1 При выполнении измерений фторид-ионов фотометрическим 
методом применяют средства измерений, вспомогательное оборудование, 
материалы, реактивы и растворы, приведенные в 7.1.1 - 7.1.3.

7.1.1 Средства измерений
Фотоколориметр или спектрофотометр любого типа, обеспечивающий 

измерение коэффициента пропускания при длине волны 540 нм с 
погрешностью не более ±1 %.

Весы лабораторные высокого класса точности по ГОСТ 24104.
Колбы мерные 2-50 (100, 1000)-2 по ГОСТ 1770.
Пипетки градуированные 2-2-2-5, 2-2-2-10 по ГОСТ 29227.
Пипетки с одной отметкой 2-2-1, 2-2-2, 2-2-5, 2-2-10, 2-2-25, 2-2-50 

по ГОСТ 29169.
Цилиндры мерные 1-100(500, 1000) по ГОСТ 1770.
Стандартные образцы (МСО, ГСО) состава раствора фторид-ионов с 

массовой концентрацией 1,0 мг/см3 и относительной погрешностью ±1 %.

7.1.2 Вспомогательное оборудование и материалы
Шкаф сушильный общелабораторного назначения, обеспечивающий 

температуру нагрева до 105 °С.
Бутыли из полиэтилена с завинчивающейся крышкой вместимостью не 

менее 200 см3.
Емкости из темного стекла с герметично закрывающейся крышкой 

вместимостью 100 см3.
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Воронка В-36-80 ХС, В-56-110 по ГОСТ 25336.
Стаканы В-1-1000 ТХС по ГОСТ 25336.
Стаканы из полиэтилена/полипропилена вместимостью 100, 1000 см3. 
Бумага индикаторная универсальная.
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026.
Фильтры бумажные беззольные «белая лента» по действующему 

нормативному документу.

7.1.3 Реактивы и растворы
Цирконий (IV) хлорокись, 8-водная, ч.д.а., раствор с массовой 

концентрацией 0,06 г/дм3.
Натрий фтористый по ГОСТ 4463, ч.д.а., растворы ионов фтора с 

массовой концентрацией 1, 10, 100 мг/дм3.
Ксиленоловый оранжевый, ч.д.а, раствор с массовой концентрацией

2 г/дм3.
Кислота соляная по ГОСТ 3118, х.ч. и разбавленная 1:4.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.

Примечание - Допускается применять другие типы средств измерений, посуду, 
вспомогательное оборудование, реактивы и материалы, изготовленные по иной 
нормативно-технической документации, в том числе импортные, с аналогичными или 
лучшими метрологическими и/или техническими характеристиками.

7.2 Подготовка к выполнению измерений

7.2.1 При подготовке к анализу проводят следующие работы.
7.2.1.1 Отбор и хранение проб
Отбор проб воды проводят согласно ГОСТ 17.1.5.05 или 

СТ РК ГОСТ Р 51592, СТ РК ISO 5667-10.
Пробы отбирают в полиэтиленовую посуду объемом не менее 200 см3, 

не консервируют.
Хранят пробы не более 1 мес.
7.2.1.2 Подготовка посуды
Лабораторную посуду, используемую для анализа, тщательно моют 

горячей водопроводной водой, затем соляной кислотой, разбавленной 1:4, и 
промывают не менее пяти раз дистиллированной водой.

При подготовке посуды:
- допускается использовать концентрированную серную или азотную 

кислоту;
- запрещается использовать соду, щелочи, все виды синтетических 

моющих средств, хромовую смесь.

7.2.1.3 Приготовление растворов
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7.2.1.3.1 Приготовление раствора хлорокиси циркония с массовой 

концентрацией 0,06 г/дм3
Навеску хлорокиси циркония массой 0,06 г помещают в мерную колбу 

вместимостью 1000 см3, добавляют 40 см3 воды, перемешивают, затем 
добавляют 500 см3 соляной кислоты, доводят до метки этой же водой и 
тщательно перемешивают.

Срок годности раствора - 6 мес.
7.2.1.3.2 Приготовление раствораксиленолового оранжевого с массовой 

концентрацией 2 г/дм3
Навеску ксиленолового оранжевого массой 0,2 г помещают в мерную 

колбу вместимостью 100 см3, доводят до метки водой, тщательно 
перемешивают. Раствор фильтруют и хранят в емкость из темного стекла.

Срок годности раствора -  1 мес.
7.2.1.3.3 Приготовление растворов фторид-ионов
Раствор А фторид-ионов с массовой концентрацией 100 мг/дм3 

готовят следующим образом: навеску натрия фтористого массой 0,2211 г, 
предварительно высушенного до постоянной массы при температуре 
(100-105) °С, помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, растворяют 
в 300 см3 воды, доводят объём раствора до метки этой же водой и 
перемешивают.

Раствор хранят в герметично закрытой полиэтиленовой/ 
полипропиленовой посуде.

Срок годности раствора А - 3 мес.
Раствор Б  фторид-ионов с массовой концентрацией 10 мг/дм3 

готовят следующим образом: 10 см3 раствора А помещают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, доводят объём до метки водой, перемешивают, 
переносят в емкость из полиэтилена (полипропилена), герметично
закрывают.

Раствор Б применяют свежеприготовленный.
Раствор В фторид-ионов с массовой концентрацией 1 мг/дм3 

готовят следующим образом: 10 см3 раствора Б помещают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, доводят объём до метки водой, перемешивают, 
переносят в емкость из полиэтилена (полипропилена), герметично
закрывают.

Раствор В применяют свежеприготовленный.

Примечание - Допускается готовить растворы A-В фторид-ионов путем 
последовательного 10-кратного разведения стандартных образцов (категории МСО, ГСО) 
с массовой концентрацией 1,0 мг/см3 и относительной погрешностью не более 1 %.

7.2.1.4 Подготовку средств измерений к работе и порядок измерений 
обеспечивают согласно их руководству по эксплуатации. Все средства 
измерений должны быть поверены.
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7.2.1.5 Построение градуировочного графика
В шесть мерных колб вместимостью 50 см3 вводят последовательно 0,0; 

1,0; 2,5; 5,0; 7,5; 10,0 см раствора В , что соответствует 0,0; 0,01; 0,05; 0,10; 
0,15; 0,20 мг/дм3 фторид-ионов. Раствор в колбах доводят до метки водой, 
перемешивают и переносят в соответствующие мерные колбы вместимостью 
100 см3, добавляют по 10 см3 раствора хлорокиси циркония и перемешивают, 
затем добавляют по 2,0 см3 раствора ксиленолового оранжевого и снова 
перемешивают.

Приготовленные растворы выдерживают при комнатной температуре в 
течение 20 мин для развития окраски.

Затем растворы фотометрируют относительно «нулевого раствора» 
(раствора фторид-ионов с массовой концентрацией 0 мг/дм3) в кювете с 
толщиной слоя 3 см при длине волны 540 нм.

По найденным значениям оптических плотностей (ось ординат) и 
соответствующим им значениям содержания фтора в мг/дм3 (ось абсцисс) 
строят градуировочный график.

Для каждого графика готовят по три серии растворов и определяют 
среднее значение оптических плотностей.

Градуировочный график проверяют не менее одного раза в квартал, а 
также в случае смены реактивов, ремонта или замены средства измерений.

7.3 Порядок выполнения анализа

7.3.1 При выполнении определения массовой концентрации фторид- 
ионов в пробах воды выполняют следующие операции.

Пробу воды тщательно перемешивают и фильтруют через фильтр «белая 
лента». Первую порцию фильтрата отбрасывают.

Устанавливают pH воды по универсальной индикаторной бумаге. 
Величина pH должна находиться в диапазоне от 5 до 8 ед. pH.

Затем в мерную колбу вместимостью 100 см3 отбирают пипеткой от 
5 до 50 см3 пробы воды (Va). В зависимости от объема аликвоты пробы 
добавляют дистиллированной воды из расчета VB= 50 -  Va; 10 см3 раствора 
хлорокиси циркония и перемешивают. Добавляют 2 см3 раствора 
ксиленолового оранжевого и снова перемешивают.

Приготовленные растворы выдерживают при комнатной температуре в 
течение 20 мин для развития окраски.

Затем растворы фотометрируют относительно «нулевого раствора» в 
кювете с толщиной слоя 3 см при длине волны 540 нм.

7.3.2 Массовую концентрацию фторид-ионов (X, мг/дм3) в пробе 
находят по градуировочному графику.
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7.4 Обработка результатов анализа

Обработку результатов анализа выполняют следующим способом. 
Массовую концентрацию фторид-ионов в воде, X, мг/дм3, находят по 

формуле:
C-V
К  ’

О)

где С - массовая концентрация фтора в пробе, найденная по градуировоч­
ному графику, мг/дм3;

V - объем раствора пробы, 50 см3;
Va - объем аликвоты пробы, (от 10 до 50 см3).

8 Потенциометрический метод определения фторид-ионов

8.1 При выполнении анализа массовой концентрации фторид-ионов 
потенциометрическим методом применяют следующие средства измерений, 
вспомогательное оборудование, материалы, реактивы и растворы.

8.1.1 Средства измерений
Мономер универсальный любого типа с пределом допускаемой 

погрешности не более ±1,0 мВ или рН-метр-милливольтметр (далее рН-метр) 
с погрешностью измерений не более ±0,05 ед. pH, в комплекте:

- электрод фторселективный с отклонением потенциала электрода не 
более +6 мВ/pF;

- электрод сравнения хлорсеребряный по ГОСТ 17792.
- электрод стеклянный по ГОСТ 16287.
Весы лабораторные высокого класса точности по ГОСТ 24104.
Колбы мерные 2-100-2 по ГОСТ 1770.
Пипетки градуированные 2-2-2-1, 2-2-2-5, 2-2-2-10 по ГОСТ 29228.
Пипетки с одной отметкой 2-2-2, 2-2-5, 2-2-10, 2-2-20, 2-2-25 

по ГОСТ 29169.
Цилиндры мерные 1-50 по ГОСТ 1770.
Стандартные образцы (МСО, ГСО) состава раствора фторид-ионов с 

массовой концентрацией 1,0 мг/см3 и относительной погрешностью 1 %.
8.1.2 Вспомогательное оборудование и материалы
Мешалка магнитная, обеспечивающая скорость вращения от 400 до 

1200 об./мин.
Стаканы В(ПЫ-1000-ТХС по ГОСТ 25336.
Стаканы из полиэтилена/полипропилена вместимостью 50, 100 см3.
Бутыли из полиэтилена с завинчивающейся крышкой вместимостью 

100, 250, 500, 1000 см3.
Фильтры бумажные беззольные «белая лента» по [1].
Пинцет медицинский.
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8.1.3 Реактивы и растворы
Кислота соляная по ГОСТ 3118, х.ч. и разбавленная 1:4.
Кислота уксусная по ГОСТ 61, ч.д.а.
Натрий лимоннокислый 5,5-водный по ГОСТ 22280, ч.д.а.
Натрий уксуснокислый 3-водный по ГОСТ 199, ч.д.а.
Натрий фтористый по ГОСТ 4463, ч.д.а., растворы ионов фтора с 

массовой концентрацией 100; 10; 1,0; 0,1 мг/дм3.
Буферный раствор с pH 5,0-5,5, приготовленный по 8.2.1.3.1.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709 с удельной электрической 

проводимостью не более бхЮ"4 См/м.

Примечание - Допускается применять другие типы средств измерений, посуду, 
вспомогательное оборудование, реактивы и материалы, изготовленные по иной 
нормативно-технической документации, в том числе импортные, с аналогичными или 
лучшими метрологическими и/или техническими характеристиками.

8.2 Подготовка к выполнению анализа

8.2.1 При подготовке к анализу проводят следующие работы.
8.2.1.1 Отбор и хранение проб по 7.2.1.1.
8.2.1.2 Подготовка посуды по 7.2.1.2.
8.2.1.3 Приготовление растворов
8.2.1.3.1 Приготовление буферного раствора с pH  5.0-5.5
Навеску натрия уксуснокислого 3-водного массой 61,5 г помещают в 

мерную колбу вместимостью 1000 см3, растворяют в (100-150) см3 
дистиллированной воды, добавляют 0,28 г лимоннокислого натрия, 15 см3 
уксусной кислоты, доводят объем раствора до метки этой же водой и 
перемешивают. Величину pH раствора контролируют с помощью рН-метра.

Срок годности раствора - 3 мес.
8.2.1.3.2 Приготовление растворов фторид-ионов
Раствор F-1 фторид-ионов с массовой концентрацией 1000 мг/дм3 

готовят следующим образом: навеску натрия фтористого массой 0,2211 г, 
предварительно высушенного до постоянной массы при температуре 
(100-105) °С, помещают в мерную колбу вместимостью 100 см3, растворяют 
в воде, доводят объём раствора до метки этой же водой и перемешивают.

Раствор хранят в герметично закрытой полиэтиленовой 
(полипропиленовой) посуде.

Срок годности раствора F-1 -  1 год.
Раствор F-2 фторид-ионов с массовой концентрацией 100 мг/дм3 

готовят следующим образом: 10 см3 раствора F-1 помещают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, добавляют 50 см3 буферного раствора с pH 5.0-5.5, 
доводят объём до метки этой же водой, перемешивают, переносят в емкость 
из полиэтилена (полипропилена), герметично закрывают.
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Срок годности раствора F-2 -  3 мес.
Раствор F-3 фторид-ионов с массовой концентрацией 10 мг/дм3 

готовят следующим образом: 10 см3 раствора F-2 помещают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, добавляют 50 см3 буферного раствора с pH 5.0-5.5, 
доводят объём до метки водой, перемешивают, переносят в емкость из 
полиэтилена (полипропилена), герметично закрывают.

Раствор F-3 применяют свежеприготовленный.
Раствор F-4 фторид-ионов с массовой концентрацией 1,0 мг/дм3 

готовят следующим образом: 10 см3 раствора F-3 помещают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, добавляют 50 см3 буферного раствора с pH 5.0-5.5, 
доводят объём до метки водой, перемешивают, переносят в емкость из 
полиэтилена (полипропилена), герметично закрывают.

Раствор F-4 применяют свежеприготовленный.
Раствор F-5 фторид-ионов с массовой концентрацией 0,1 мг/дм3 

готовят следующим образом: 10 см3 раствора F-4 помещают в мерную колбу 
вместимостью 100 см3, добавляют 50 см3 буферного раствора с рН5.0-5.5, 
доводят объём до метки водой, перемешивают, переносят в емкость из 
полиэтилена (полипропилена), герметично закрывают.

Раствор F-5 применяют свежеприготовленный.

Примечание - Допускается готовить растворы F-2 -  F-5 фторид-ионов путем 
последовательного 10-кратного разведения стандартных образцов (категории МСО, ГСО) 
с массовой концентрацией 1,0 мг/см3 и относительной погрешностью не более 1 % с 
добавлением буферного раствора с pH 5,0-5,5 из расчета 1:1 по отношению к 
растворителю (воде).

8.2.1.4 Подготовку средств измерений к работе и порядок измерений 
обеспечивают согласно их руководству по эксплуатации, средства измерений 
должны быть поверены.

8.2.1.5 Построение градуировочного графика
В четыре стакана вместимостью 50 см3 вносят последовательно, по 

50 см3 растворов F-5, F-4, F-3, F-2 с массовой концентрацией фторид-ионов 
0,1; 1,0; 10; 100 мг/дм3, соответственно.

Затем измеряют потенциал E l, Е2, ЕЗ, Е4 градуировочных растворов, 
поочередно устанавливая их на магнитную мешалку от меньшей 
концентрации к большей.

Через 2 мин при непрерывном перемешивании согласно инструкции по 
эксплуатации иономера/рН-метра измеряют потенциал ион-селективного 
электрода, мВ.

Показания записывают после установления постоянного значения 
потенциала.

Для каждого градуировочного раствора проводят по три параллельных 
измерения потенциала. За результат принимают их среднее арифметическое.
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По полученным данным строят градуировочный график, откладывая по 

оси абсцисс массовую концентрацию фторид-ионов (мг/дм3) растворов 
F-5 -F-2, по оси ординат - значения их измеренных потенциалов, мВ.

Периодичность построения градуировочного графика - один раз в три 
месяца, а также в случае смены партии реактивов, ремонта, замены средства 
измерения.

Примечание - Допускается для выполнения вычислений результатов анализа 
использовать таблицы, основанные на зависимости результата от одной или нескольких 
переменных величин, входящих в формулу расчёта.

8.2.1.6 Определение градиента (S) фторселективного электрода
По результатам построения градуировочного графика по 8.2.1.4 

определяют разность потенциалов между градуировочными образцами 
с массовыми концентрациями 0,1 и 1,0 мг/дм3; 1,0 и 10 мг/дм3 и 
10 и 100 мг/дм3.

Градиент S1 (мВ) при массовой концентрации фторид-ионов меньше 
10 мг/дм3 рассчитывают по формуле:

S , . fo - E 2\ + \E2-E 3\ (2)
2

где Ei -  потенциал раствора F-5 с массовой концентрацией фторид-ионов
0,1 мг/дм3, мВ;

Е2 -  потенциал раствора F-4 с массовой концентрацией фторид-ионов
1,0 мг/дм3, мВ;

Ез -  потенциал раствора F-3 с массовой концентрацией фторид-ионов 
10 мг/дм3, мВ.

Градиент S2 (мВ) при массовой концентрации фторид-ионов меньше 
100 мг/дм3 рассчитывают по формуле:

ОЛ-К - Д з Н - Е з - ^ !  (3)
2

где Е4 -  потенциал раствора F-2 с массовой концентрацией фторид-ионов 
100 мг/дм3, мВ.

Величина крутизны фторидной характеристики электрода (градиент (S), 
должна быть в пределах от 52 до 64 мВ/pF.

Периодичность определения градиента -  с каждой серией проб.
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8.3 Порядок проведения анализа

8.3.1 При выполнении измерений массовой концентрации фторид-ионов 
в воде потенциометрическим методом выполняют следующие операции.

Пробу воды тщательно перемешивают и фильтруют через фильтр «белая 
лента». Первую порцию фильтрата отбрасывают.

При каждом измерении выполняют по два параллельных определения.
8.3.1.1 Отбирают пипеткой аликвотную часть пробы объемом (5-25) см3 и 

помещают в мерную колбу вместимостью 50 см3, добавляют пипеткой 25 см3 
буферного раствора с pH 5,0-5,5, доводят до метки водой, перемешивают.

Подготовленный раствор пробы переливают в полиэтиленовый/ 
полипропиленовый стакан вместимостью 50 см3, выдерживают, примерно, 
15 мини устанавливают на магнитную мешалку. Аналогично 8.2.1.4 в раствор 
пробы опускают электроды измерительной системы и через 2 мин при 
непрерывном перемешивании измеряют потенциал ион-селективного 
электрода, мВ. Показания записывают после установления постоянного 
значения потенциала.

По окончании измерения электроды отмывают дистиллированной водой, 
при ее трехкратной замене.

Остатки влаги с поверхности электродов удаляют фильтровальной 
бумагой.

8.3.1.2 Если измеренная концентрация фторид-ионов в пробе равна или 
менее 0,2 мг/дм3, то поступают следующим образом: 25 см3 пробы помещают 
в полиэтиленовый стаканчик вместимостью 50 см3, добавляют пипеткой 
0,5 см3 раствора F-3 с массовой концентрацией фторид-ионов 10 мг/дм3 и 
25 см3 буферного раствора, устанавливают на магнитную мешалку. Далее 
проводят измерение согласно 8.3.1.1.

8.4 Обработка результатов анализа

Обработку результатов измерений выполняют следующим способом.
Массовую концентрацию фторид-ионов в анализируемом растворе, 

X , мг/дм3, вычисляют по формуле:

_ Сх •К -V
(4)

где Сх -  количество фторидов в анализируемом растворе, найденное по 
градуировочному графику, мг/дм,

V -  объем раствора пробы по 8.3.1.1, равный 50 см3;
V] -  аликвотная часть анализируемого раствора, отобранная для измере­

ния, см3;
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К -  коэффициент разбавления пробы (если пробу не разбавляли, 

то К=1).

9 Контроль качества результатов анализа

9.1 Контроль качества результатов анализа включает в себя оперативный 
контроль процедуры измерений и контроль стабильности результатов 
анализа согласно РМГ 76.

9.2 Оперативный контроль процедуры измерений проводят на основе 
оценки повторяемости при реализации отдельно взятой контрольной 
процедуры.

9.2.1 Контроль повторяемости осуществляют для каждого из 
результатов измерения рабочих проб, получаемых в соответствии с 
настоящим стандартом.

9.2.2 Процедура контроля повторяемости предусматривает сравнение 
абсолютного расхождения между двумя параллельными результатами 
определения концентрации фторид-ионов (X] и Х 2) в рабочей пробе с 
пределом повторяемости, г, в мг/дм3:

\хх- х 2\ <r-Y~n, (5)

где х п - среднее арифметическое значение результатов двух параллельных 
определений фторид-ионов в воде, мг/дм3.

Значения предела повторяемости, г, отн.ед., приведены в таблице 1.

При выполнении условия (5) приемлемы оба результата измерений, и в 
качестве окончательного используют их общее среднее значение.

Примечание - Допускается применять методы проверки приемлемости результатов 
измерений согласно Разделу 5 ГОСТИСО 5725-6.

9.2.3 Если условие (5) не выполнено, процедуру анализа повторяют (при 
условии пригодности раствора проб). При повторном превышении предела 
повторяемости выясняют причины, приводящие к неудовлетворительным 
результатам, и устраняют их.

9.3 Оперативный контроль процедуры анализа проводят на основе 
оценки воспроизводимости при реализации отдельно взятой контрольной 
процедуры.

9.3.1 Абсолютное расхождение между результатами измерений Х } и Х 2, 
полученными в двух лабораториях, не должно превышать предела 
воспроизводимости, R, мг/дм3:
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(6)

где X - среднее арифметическое значение результатов двух определений
фторид-ионов в воде, полученных в условиях воспроизводимости, 
мг/дм3.

Значения предела воспроизводимости, R, отн.ед., приведены в 
таблице 1.

9.3.2 При выполнении условия (6) приемлемы оба результата измерений, 
и в качестве окончательного используют их общее среднее значение (при 
необходимости).

Примечание - Допускается применять методы проверки приемлемости результатов 
измерений согласно Разделу 5 ГОСТИСО 5725-6.

9.3.3 Если условие (6) не выполнено, процедуру анализа повторяют. При 
повторном превышении предела воспроизводимости R выясняют причины, 
приводящие к неудовлетворительным результатам, и устраняют их.

9.3.4 Оперативный контроль воспроизводимости проводят не реже 
одного раза в месяц.

9.4 Оперативный контроль погрешности
9.4.1 Оперативный контроль погрешности результатов анализа с 

применением метода добавок проводят путем сравнения результата отдельно 
взятой контрольной процедуры К к с нормативом контроля К д .

9.4.2 Образцами для контроля являются рабочие пробы воды. Объем 
отобранной пробы воды для контроля должен соответствовать удвоенному 
объему, необходимому для проведения анализа по методике. В одну из 
частей пробы вносят добавку раствора Б (В) или (F-3 -  F-2 ) фторид-ионов в 
зависимости от реализуемого метода определения.

9.4.3 Величина добавки должна составлять от 50 % до 100 % от 
содержания фтоид-ионов в исходной пробе. Объем добавки не должен 
превышать 5 % объема раствора пробы. Если содержание фторид-ионов в 
исходной пробе меньше нижней границы диапазона измерений, то величина 
добавки должна в 2-3 раза превышать нижнюю границу диапазона 
измерений.

9.4.4 Результат контрольной процедуры Кк рассчитывают по формуле:

Кк = х ' - Х - С д (7)

где X -  результат контрольного измерения массовой концентрации 
фторид-ионов в рабочей пробе, мг/дм3;
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X  -  результат контрольного определения массовой концентрации 
фторид-ионов в пробе с известной добавкой, мг/дм3;

Сд -  величина добавки фторид-ионов, мг/дм3.

9.4.5 Норматив контроля Кд рассчитывают по формуле:

Kd = J  А2у +А2-  (8)

где Д- и -  показатели точности результатов анализа (границы
абсолютной погрешности измерений для вероятности Р = 0,95), 
согласно таблице 1, соответствующие содержанию фторид-ионов в 
рабочей пробе и в пробе с добавкой, соответственно, мг/дм3.

9.4.6 Качество контрольной процедуры признают удовлетворительным 
при выполнении условия:

Кк ^ К д (9)

Если неравенство (9) не выполняется, то процедуру контроля 
повторяют. При повторном невыполнении данного условия выясняют 
причины, приводящие к неудовлетворительным результатам, и принимают 
меры по их устранению.

9.4.7 Оперативный контроль погрешности результатов анализа проводят 
не реже одного раза в месяц.

9.5 Контроль стабильности результатов анализа проводят по 
контрольной карте. Построение и анализ контрольной карты проводят в 
соответствии с ГОСТ ИСО 5725-6.

Примечание - Допускается проведение оперативного контроля процедуры 
измерений с применением СО, соответствующих ГОСТ 8.315, или аттестованных смесей 
(АС), соответствующих СТ РК 2.10, согласно РМГ 76.

10 Форма представления результатов измерений

10.1 Результат измерения в документах, предусматривающих его 
использование, может быть представлен в виде:

Х ± А ,  Р=0,95, (10)

где X -  результат измерений ( п=2), мг/дм3;
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А -  значение показателя точности измерений (границы абсолютной 

погрешности при вероятности Р=0,95, для п = 2) для значения X  , мг/дм3.

Значения показателя точности, А, отн.ед., приведены в 
таблице 1.

10.2 Результат анализа в документах, предусматривающих его 
использование, может быть представлен в виде:

X ± U  для Р=0,95,к=2, (11)

где X  -  результат анализа (п=2), мг/дм3;
U -  значение расширенной неопределенности X  результата анализа для 

уровня доверия, примерно, Р=0,95 и коэффициента охвата к=2, мг/дм3.
Значения расширенной неопределенности U, отн. ед., соответствуют 

показателю точности, А, отн.ед., согласно таблице 1.

10.3 Численные значения результата анализа должны оканчиваться 
цифрой того же разряда, что и значения характеристики 
погрешности/неопределенности, с числом значащих цифр не более двух.

11 Требования безопасности и охраны окружающей среды

11.1 При выполнении определений массовой концентрации фторид- 
ионов соблюдают требования:

-  техники безопасности при работе с химическими реактивами по 
ГОСТ 12.1.007;

-  электробезопасности при работе с электроустановками по 
ГОСТ 12.1.019;

-  содержание вредных веществ в воздухе рабочей зоны не должно 
превышать предельно допустимых концентраций по ГОСТ 12.1.005;

-  помещение лаборатории должно соответствовать требованиям 
пожарной безопасности по ГОСТ 12.1.004 и иметь средства пожаротушения 
по СТ РК 1174.

11.2 Отработанные растворы утилизируют в порядке установленном на 
предприятии.

11.3 Все работы с реактивами и растворами проводят в вытяжном шкафу 
при включенной вентиляции.

11.4 Дополнительных требований по экологической безопасности не 
предъявляется.
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12 Требования к квалификации оператора

К выполнению анализа и обработке их результатов допускают лиц, 
имеющих высшее или среднее специальное химическое образование, или 
опыт работы в химической лаборатории, прошедшие соответствующий 
инструктаж, освоившие метод анализа и прошедшие процедуры контроля 
точности результатов анализа с положительным результатом.
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