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Предисловие
Евразийский совет по стандартизации, метрологии и сертификации (ЕАСС) представляет собой региональное объединение национальных органов по стандартизации государств, входящих в Содружество Независимых Государств. В дальнейшем возможно вступление в ЕАСС национальных органов по стандартизации других государств.
Цели, основные принципы и общие правила проведения работ по межгосударственной стандартизации установлены ГОСТ 1.0 «Межгосударственная система стандартизации. Основные положения» и ГОСТ 1.2 «Межгосударственная система стандартизации. Стандарты межгосударственные, правила и рекомендации по межгосударственной стандартизации. Правила разработки, принятия, обновления и отмены»

Сведения о стандарте
1 РАЗРАБОТАН Всероссийским научно-исследовательским институтом пивоваренной, безалкогольной и винодельческой промышленности – филиалом Федерального государственного бюджетного научного учреждения «Федеральный научный центр пищевых систем им. В.М. Горбатова» Российской академии наук (ВНИИПБиВП – филиал ФГБНУ «ФНЦ пищевых систем им. В.М. Горбатова» РАН)
2 ВНЕСЕН Федеральным агентством по техническому регулированию и метрологии
3 ПРИНЯТ Евразийским советом по стандартизации, метрологии и сертификации          (протокол от                                                  №             )
За принятие проголосовали:
	Краткое наименование страны по МК (ИСО 3166) 004—97
	Код страны по МК (ИСО 3166) 004—97
	Сокращенное наименование национального органа по стандартизации

	

	
	


4 ВЗАМЕН ГОСТ 23268.17—78

Информация о введении в действие (прекращении действия) настоящего стандарта и изменений к нему на территории указанных выше государств публикуется в указателях национальных стандартов, издаваемых в этих государствах, а также в сети Интернет на сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации.
В случае пересмотра, изменения или отмены настоящего стандарта соответствующая информация будет опубликована на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации в каталоге «Межгосударственные стандарты»
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II
МЕЖГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ
	ВОДЫ МИНЕРАЛЬНЫЕ ПИТЬЕВЫЕ ЛЕЧЕБНЫЕ, ЛЕЧЕБНО-СТОЛОВЫЕ И ПРИРОДНЫЕ СТОЛОВЫЕ
Методы определения хлорид-ионов 
Drinking medicinal, medicinal-table and natural-table mineral waters. 
Methods of determination of chloride-ions


                                                                                   Дата введения –
[bookmark: _Toc196751324]1 Область применения
Настоящий стандарт распространяется на воды минеральные питьевые лечебные, лечебно-столовые и природные столовые и устанавливает титриметрические методы определения массовой концентрации хлорид-ионов.
Аргентометрический метод – титриметрический метод, позволяющий определять от 2 до 40 мг хлорид-ионов в пробе (20 - 4000 мг/дм3).
Меркуриметрический метод – титриметрический метод определения хлорид-ионов, позволяющий определять от 1 до 10 мг хлорид-ионов в пробе (100 - 1000 мг/дм3).
Примечание – Допускается применение настоящего стандарта к продукции, не указанной в области применения при достаточном обосновании и (или) наличии в нормативном документе прямой ссылки на настоящий стандарт.
[bookmark: _Toc196751325]2 Нормативные ссылки
В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударственные стандарты:
ГОСТ 1277 Реактивы. Серебро азотнокислое. Технические условия
ГОСТ 1770 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия
ГОСТ 2184 Кислота серная техническая. Технические условия.
ГОСТ 4328 Реактивы. Натрия гидроокись. Технические условия
ГОСТ 4459 Реактивы. Калий хромовокислый. Технические условия
ГОСТ 4461 Реактивы. Кислота азотная. Технические условия
ГОСТ 4520 Реактивы. Ртуть (II) азотнокислая 1-водная. Технические условия
ГОСТ 4919.1 Реактивы и особо чистые вещества. Методы приготовления растворов индикаторов
ГОСТ 5230 Реактивы. Ртути окись желтая. Технические условия
ГОСТ 5962 Спирт этиловый ректификованный из пищевого сырья. Технические условия
ГОСТ 6709<[footnoteRef:1]> Вода дистиллированная. Технические условия [1: <> В Российской Федерации действует ГОСТ Р 58144—2018 «Вода дистиллированная. Технические условия».
] 

ГОСТ 12026 Бумага фильтровальная лабораторная. Технические условия
ГОСТ 14919 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. Общие технические условия
ГОСТ 25336 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
ГОСТ 29169 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой
ГОСТ 29227 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 29228 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 2. Пипетки градуированные без установленного времени ожидания
ГОСТ 29229 Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. Часть 3. Пипетки градуированные с временем ожидания 15 с
ГОСТ 29251 (ИСО 385-1-84) Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие требования
ГОСТ 29252 Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 2. Бюретки без установленного времени ожидания
ГОСТ 29253 Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 3. Бюретки с временем ожидания 30 с 
ГОСТ OIML R 76-1 Государственная система обеспечения единства измерений. Весы неавтоматического действия. Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания 
П р и м е ч а н и е – При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие ссылочных стандартов и классификаторов на официальном интернет-сайте Межгосударственного совета по стандартизации, метрологии и сертификации (www.easc.by) или по указателям национальных стандартов, издаваемым в государствах, указанных в предисловии, или на официальных сайтах соответствующих национальных органов по стандартизации. Если на документ дана недатированная ссылка, то следует использовать документ, действующий на текущий момент, с учетом всех внесенных в него изменений. Если заменен ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, то следует использовать указанную версию этого документа. Если после принятия настоящего стандарта в ссылочный документ, на который дана датированная ссылка, внесено изменение, затрагивающее положение, на которое дана ссылка, то это положение применяется без учета данного изменения. Если ссылочный документ отменен без замены, то положение, в котором дана ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.
3 Отбор проб 
3.1 Отбор проб – по ГОСТ 23268.0.
3.2 Объем пробы воды для определения хлорид-ионов должен быть не менее 250 см3.
4 Условия проведения определения
При проведении определения содержания хлорид-ионов соблюдают следующие условия: 
- температура окружающего воздуха, С	;
- атмосферное давление, кПа	;
- относительная влажность воздуха, %	.».
5 Титриметрические методы определения хлорид-ионов
5.1 Аргентометрический метод 
Метод основан на образовании в нейтральной или слабощелочной среде (pH от 7 до 10) практически нерастворимого хлористого серебра. Окончание титрования устанавливают по появлению хромовокислого серебра, окрашивающего раствор в оранжевый цвет.
Предназначен для определения хлорид-ионов при их содержании в минеральных водах более 20 мг/дм3.
Метод позволяет определять от 2 до 40 мг хлорид-ионов в пробе.
5.1.1 Средства измерений, реактивы, вспомогательное оборудование
Бюретки 1-1-2-5-0,02, 1-1-2-10-0,05, 1-1-2-25-0,1 по ГОСТ 29251
Пипетки 1-2-5, 1-2-10, 1(2)-2-25, 1(2)-2-50 и 2-2-100 по ГОСТ 29169
Колбы Кн: Кн-1-100, Кн-2-100; Кн-1-250, Кн-2-250 по ГОСТ 25336
Колба 1-1000-2 по ГОСТ 1770
Цилиндры 1(3)-50-2, 1(3)-100-2 по ГОСТ 1770
Капельницы по ГОСТ 25336
Плитка электрическая по ГОСТ 14919
Весы лабораторные аналитические по ГОСТ OIML R 76-1
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277, х.ч. или ч.д.а.
Калий хромовокислый по ГОСТ 4459, х.ч. или ч.д.а.
Кислота серная фиксанал, 0,1 н. раствор
Натрия гидроокись фиксанал, 0,1 н. раствор
Калий марганцовокислый фиксанал, 0,1 н. раствор
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709
Фенолфталеин по ГОСТ 4919.1, х.ч. или ч.д.а.
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026
Бумага индикаторная универсальная.
Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками, вспомогательного оборудования с техническими характеристиками не хуже, а также материалов и реактивов по качеству не ниже указанных.
5.1.2 Подготовка к определению
5.1.2.1 Приготовление 0,1 н. раствора азотнокислого серебра
В мерную колбу, вместимостью 1000 см3, вносят 16,9873 г ± 0,0001 азотнокислого серебра, затем растворяют его в дистиллированной воде и объем раствора доводят до метки дистиллированной водой. Готовый раствор перемешивают и хранят в стеклянной лабораторной посуде из темного стекла не более 1 месяца при температуре 20 ± 5 °С.
5.1.2.2 Приготовление 0,2 н. раствора азотнокислого серебра
200 см3 0,1 н. раствора азотнокислого серебра переносят в мерную колбу, вместимостью 1000 см3 и доводят содержимое до метки дистиллированной водой. Готовый раствор перемешивают и хранят в стеклянной лабораторной посуде из темного стекла.
5.1.2.3 Приготовление 5%-ного раствора хромовокислого калия
5,00 г ± 0,01 хромовокислого калия растворяют в 95 см3 дистиллированной воды.
5.1.2.4 Приготовление 0,1 н. раствора серной кислоты 
Раствор готовят из фиксанала. 
Для приготовления 0,1 н. раствора серной кислоты содержимое ампулы количественно переносят в мерную колбу, вместимостью 1000 см3, которая предварительно заполняется дистиллированной водой на 1/3 объема и доводят до метки дистиллированной водой.
5.1.2.5 Приготовление 0,1 н. раствора гидроокиси натрия
Раствор готовят из фиксанала. 
Для приготовления 0,1 н. раствора гидроокиси натрия содержимое ампулы количественно переносят в мерную колбу, вместимостью 1000 см3, затем растворяют его в дистиллированной воде и объем раствора доводят до метки дистиллированной водой.
5.1.2.6 Приготовление 0,1 н. раствора марганцовокислого калия
Раствор готовят из фиксанала.
Для приготовления 0,1 н. раствора марганцовокислого калия содержимое ампулы количественно переносят в мерную колбу, вместимостью 1000 см3, затем растворяют его в дистиллированной воде и объем раствора доводят до метки дистиллированной водой. Готовый раствор перемешивают и хранят в стеклянной лабораторной посуде из темного стекла.
5.1.2.7 Приготовление 0,1%-ного раствора фенолфталеина
0,1 г фенолфталеина растворяют в 100 см3 96%-ного этилового спирта.
5.1.3 Проведение определения
Для устранения влияния сульфид-ионов к пробе сульфидной воды добавляют 0,1 н. раствор марганцовокислого калия до розового окрашивания. Затем нагревают раствор почти до кипения и добавляют от 2 до 5 см3 спирта до обесцвечивания. Выпавший в осадок диоксид марганца отфильтровывают. 
При определении хлорид-ионов в йодных и бромных водах содержание хлорид-ионов вычисляют по разности в мг-экв./дм3 между общим содержанием галогенидов и суммой бромид-ионов и йодид-ионов, устанавливаемой в отдельных пробах по ГОСТ 23268.15 и ГОСТ 23268.16.
Отбирают от 10 до 100 см3 анализируемой воды с расчетом, чтобы в ней содержалось от 2 до 40 мг хлорид-ионов, переносят ее в коническую колбу, вместимостью 250 см3 и доводят объем до 100 см3дистиллированной водой.
рН анализируемой пробы должен составлять от 7 до 10, который проверяют с помощью индикаторной бумаги. Щелочные или кислые пробы нейтрализуют    0,1 н. раствором серной кислоты или 0,1 н. раствором гидроокиси натрия по фенолфталеину. Добавляют 5 капель 5%-ного раствора хромовокислого калия и титруют 0,02 н. раствором азотнокислого серебра до перехода цвета из желтого в оранжевый.

5.1.4 Обработка результатов
Массовую концентрацию хлорид-ионов (), в мг/дм3 вычисляют по формуле
,	(1)
где	 – объем азотнокислого серебра, израсходованный на титрование, см3;
 – нормальность раствора азотнокислого серебра;
 — грамм-эквивалент хлорид-ионов;
 — объем воды, взятый для определения, см3.
За результат определения принимают среднее арифметическое значение двух измерений, выполняемых в условиях повторяемости, допускаемые расхождения между которыми не должны превышать 2 %. Результат выражают с точностью до первого десятичного знака после запятой.
5.1.5 Правила оформления результатов определения
Результаты определения записывают в протокол, который должен содержать следующие данные:
- наименование воды;
- дату и место отбора образцов;
- дату и место проведения контроля и/или испытания;
- количество испытанных образцов;
- результаты испытания;
- обозначение настоящего стандарта;
- подпись лица, проводившего испытание.
5.2 Меркуриметрический метод
Метод основан на образовании в кислой среде (рН 2,5) растворимой, но практически неионизированной хлорной ртути (II).
Окончание титрования устанавливают по появлению комплексного соединения ртути с дифенилкарбазоном, окрашивающего раствор в фиолетовый цвет. Значение рН контролируют бромфеноловым синим. 
Метод позволяет определять от 1 до 10 мг хлорид-ионов в пробе.
При разногласиях в оценке качества воды применяют меркуриметрический метод определения хлорид-ионов.
5.2.1 Средства измерений, реактивы, вспомогательное оборудование
Бюретки 1-1-2-5-0,02, 1-1-2-10-0,05, 1-1-2-25-0,1 по ГОСТ 29251
Пипетки 1-2-5, 1-2-10, 1(2)-2-25, 1(2)-2-50 по ГОСТ 29169
Колбы Кн: Кн-1-100, Кн-2-100, Кн-1-250, Кн-2-250 по ГОСТ 25336
Колбы 1-100-2, 1-500-2,1-1000-2, 1-2000-2 по ГОСТ 1770
Цилиндры 1(3)-50-2, 1(3)-100-2 по ГОСТ 1770
Капельницы по ГОСТ 25336
Весы лабораторные аналитические по ГОСТ OIML R 76-1
Ртуть азотнокислая окисная по ГОСТ 4520, х.ч. или ч.д.а.
Ртути окись желтая по ГОСТ 5230, х.ч. или ч.д.а.
Кислота азотная по ГОСТ 4461, х.ч. или ч.д.а.
Кислота азотная, фиксанал, 0,1 н. раствор
Кислота серная фиксанал, 0,1 н. раствор
Натрия гидроокись фиксанал, 0,1 н. раствор
Натрий хлористый, фиксанал, 0,1 н. раствор
Калий марганцовокислый, фиксанал, 0,1 н. раствор
Дифенилкарбазон, ч.д.а.
Спирт этиловый ректификованный по ГОСТ 5962
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709
Бромфеноловый синий по ГОСТ 4919.1, х.ч. или ч.д.а.
Бумага фильтровальная лабораторная по ГОСТ 12026
Бумага индикаторная универсальная
Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками, вспомогательного оборудования с техническими характеристиками не хуже, а также материалов и реактивов по качеству не ниже указанных.
5.2.2 Подготовка к определению
5.2.2.1 Приготовление 0,05 н. раствора азотнокислой ртути
В мерную колбу, вместимостью 1000 см3, вносят 8,3402 г ± 0,0001 азотнокислой ртути, смачивают 1,0-1,5 см3 концентрированной азотной кислотой, затем растворяют в 100 см3 дистиллированной воды и объем доводят до метки дистиллированной водой.
5.2.2.2 Приготовление 0,05 н. раствора азотнокислой ртути из окиси ртути (II) желтой
В мерную колбу, вместимостью 1000 см3, вносят 5,50 г ± 0,01 окиси ртути (II) желтой и 15 см3 концентрированной азотной кислоты. После растворения, содержимое доводят до метки дистиллированной водой. Нормальность раствора проверяют по 0,05 н. раствору хлористого натрия, приготовленному из фиксанала.
5.2.2.3 Приготовление 0,05 н. раствора хлористого натрия
Раствор готовят из фиксанала.
Для приготовления 0,1 н. раствора хлористого натрия содержимое ампулы количественно переносят в мерную колбу, вместимостью 2000 см3, растворяют в дистиллированной воде и объем раствора доводят до метки дистиллированной водой.
5.2.2.4 Приготовление 0,2 н. раствора азотной кислоты
Раствор готовят из фиксанала.
Для приготовления 0,1 н. раствора азотной кислоты содержимое ампулы количественно переносят в мерную колбу, вместимостью 500 см3 и объем раствора доводят до метки дистиллированной водой.
5.2.2.5 Приготовление смешанного индикатора
В мерную колбу, вместимостью 100 см3, вносят 0,50 г ± 0,01 дифенилкарбазона и 0,05 г ± 0,01 бромфенолового синего. Растворяют в 96%-ном этиловом спирте и доводят объем раствора до метки этиловым спиртом.
Готовый раствор перемешивают и хранят в стеклянной лабораторной посуде из темного стекла.
5.2.3 Проведение определения
Для устранения влияния сульфид-, бромид- и йодид-ионов соблюдают алгоритм, прописанный в п. 5.1.3.
Отбирают от 1 до 10 см3 анализируемой воды с расчетом, чтобы в ней содержалось от 1 до 10 мг хлорид-ионов, переносят в коническую колбу, вместимостью 250 см3 и доводят объем до 100 см3 дистиллированной водой. Далее вносят 10 капель смешанного индикатора и добавляют 0,2 н. азотную кислоту до перехода цвета раствора в желтый (рН 3,5), после чего прибавляют еще 1 см3 0,2 н. раствора азотной кислоты, устанавливая тем самым (рН 2,5). Содержимое колбы оттитровывают 0,05 н. раствором азотнокислой ртути до фиолетового цвета раствора.
5.2.4 Обработка результатов
Массовую концентрацию хлорид-ионов () в мг/дмЗ, вычисляют по формуле
,	(2)
где	V₁ – объем азотнокислой ртути, израсходованный на титрование, см3;
н – нормальность раствора азотнокислой ртути;
35,5 – грамм-эквивалент хлорид-ионов;
V₂ – объем воды, взятый для определения, см3.
За результат определения принимают среднее арифметическое значение двух измерений, выполняемых в условиях повторяемости, допускаемые расхождения между которыми не должны превышать 2 %. Результат выражают с точностью до первого десятичного знака после запятой.
5.2.5 Правила оформления результатов определения
Результаты определения записывают в протокол, который должен содержать следующие данные:
- наименование воды;
- дату и место отбора образцов;
- дату и место проведения контроля и/или испытания;
- количество испытанных образцов;
- результаты испытания;
- обозначение настоящего стандарта;
- подпись лица, проводившего испытание.
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