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1 ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИJI

Настоящая метод{ка распрострамется на хроматогрфы жидкостные УВЭ}О( Elite
с детектором на диодной матрице DAD и рефракrометрическим детектором RID й

устапавливает мстощку rх первr*lой х периодrrческой поверки.
исполъзуемые средства поверки - со состава кофеива обеспе,швает

прослеr{<иваемость хроматографов к единпце веJIи.IиЁы (массовая доJuI)),

воспроизводимой ГЭТ 208 ГосуларствепIrьIм первпчным эталоном единиц массовой
(молярной) доли и массоВой (молярной) концентшши оргzшических компояеЕгов в

)16цдких и тверДьD( всщестВ ( и материаJIФ( на основе жидкостной и газовой хромато-масс-
спекIрометрии с щотопЕым разбавлением и гравиметриЕ, обеспечена проведением

прямьD( измерений па ГВЭТ 208-1 ГосуларстВенllом вториIIЕом эталоне единиц массовой

доJIи И массовой (молярной) коЕцеЕтрациЕ органическrх компонентов в жидих и

твердьD( вещества( Е материалах на осЕове газовой и жищостной хроматографии, а Со
cocтzrBa раствора аЕтрацена в дIетояптриле обеспечЕв{tет прослеживаемость

хроматографов к rТIЭ еlиницы массы-килогрitмма - гЭТ 3-2020, что обеспе*твается

посредствоМ испоJъзоваýиЯ поверенЕьD( весов череЗ Ееразрывяую цеIть поверок в

сооiuетстви' с ГПС для СИ массы, уIвержденной прикаrом Росстандарта Ns 1б22 от

04.0'7 .2022 г.

2.1.
таб.:шце 1 .

2, оIIЕрАцииповЕрки

IIри проведекии поверки должЕы вьшолЕятъся операции, указаgЕые в

Таблица l

наимепование
операции
поверки

обязательвость вьшолнениJI
операции поверки при

номеп пчвкта
методики

поверки, в
соответствии с

которым
выполшrется

операдия поверки

первичнои
поверке

перяодической
поверке

Да !а 7.1

Контроь условий поверки (при
подготовке к поверке и
опробовании срдсгва

[а !а ,7.2

ование Ща Да
Проверка пдеlrпrфrкациовньр<
данньD( программЕого
обеспечения

,Ща ,Ща

Определение метрологgческих Да Да 7,5-6,6

.i{a Да
,7.5

- Определение отrrосительЕого
среднего квадратического
ОТКJIОПеЕИJI ВЬЖОДЯОГО СИГНШIа

(площали пика) гри вводе пробы
через хроматограф

Да Да 7.6

Ввешний осмотр

измерений) ,1.3

хаDактеристик:

- Определение
чувствитеJтьности(отвошепия
сигпа.г/шуr"л)



Подтверждевие соответствиJI
м gтрологических требовани.ши

Да Да 8

Возможностъ проведения поверки отдельIIъD( измерятеJъЕьD( каналов д.пя меньшего tМСЛа

веJII*ия иJм ва меньшем числе поддlапа:tонов измерений д;и данЕьD( СИ яе
предусмативается.

3. МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ И ТЕХНИtIЕСКИЕ ТРЕБОВАНИЯ К СРЕДСТВАМ
повЕрки

3.1. При проведеluя поверки примешIют основЕые и вспомогатепьные средства

поверк}r, указанные в таблшlе 2.
Таблица 2

Операчии поверки,
требуюшие
применеýие средств
поверки

Метроломческие и техяи.Iеские
требования к средствам поверки,
необходимые д.тrя поверки

Перечень

рекомендуемъгх
средств поверки

п. 5.2 Подготовка
KoETpoJIьHbD(

растворов

Средство измерений массы по ГОСТ
OIML R 76-1-20l1 с верхним Еределом
взвеrшвавия 200 г класса тоwости 1 -
спецgальЕьй

Весы CPA225D-OCE,
рег. Ne54391-13

Средства измерений объема
вместимостью l00 мл, 2-го масса
точвости по ГоСТ 1"I'l0-'74

Колбы мерные
вместимостью 100
мл

Средства измерений объема
вместимостью l00 мл и 1000 мл, 2-го
класса точности по ГоСТ 1770,14

циJrиндры 2-100-2,
2-5о0-2,2_1000_2

Средства измерений объема
вместимостью до 1 мл и до 10 мл 1-го

кJIасса точцости по ГоСТ 29227-9|

пипетки
град}ироваяные
1_1_1-1, 1-2-1_1q

Ставдартньй образец состава кофеина с
атIестовмным значением массовой доли
99,97 %

гсо м 1 1872_2022

Стандартньй образеч состава раствора
аЕтацеЕа в ацетонитале массовм
концентрациJI антрац ёна 0,200 мг/см]

гсо м 8749_2006

Срелства измерений объема вмести-
моотью 50 мл со шкалой по Гост
25з36-82

Стакапы B-1-50TC

кза.rrификация (ос,ч> по ТУ 6-09-5449-89 Ачетонлтгрил для
жидкостной
хроматографии

гост р 52501_2005 Вода для
лабораторного
аfiаJшза

п. 7.5 Определение
метрологических
характеристик

С18 (4,6 х 250 мм, 5 мкм) Хромаmграфическая
колонка

п. 7.2 Проверка
условIIJI проведеIiия
поверки

рабо.п,rе средства измерений темпера-

ryры окружаюIцего возд}ха по ГПС в
соответствии с ГОСТ 8.558-2009, Диа-
пазон измеревий темп отOдо

Измерителъ
комбиrrированньй
Testo 176-Р1 ФИФ
N948550-11

з



+ 50 'с, предел доrryскаемой
trогре шости измерений * 0,5 ОС

рабо,ше средства измерений относи-
теrьной влarlсяости окружающего воз-

дда по ГПС в соотвЕтствии с прпкtr}ом
РосстаЕдарта от l5 лекабря 202i г.
Ns 2885. Рабо.пrе средства измерештй
атмосферного давления по ГПС в
соответсIвии с приказом Росстчrндарта от
6 декаб

бован в таблrце.

4. условиrIповЕрки

4.1 ПрИ проведеяиИ поверrc{ собrподают следующие условия:

- телшература окруя(ающего воздуха, Ос

- авrосферное давление, кПа

- относительнм влФкность воздр(а, %

от 15 до 25

от 84 до 106,0
от 20 до 80

5. подготовкАкповЕркЕ

5.1 ПодоювкУ хроматографа к поверке вьшолЕяют в соответствип с Руководством

по экспlryатации.
5.2.ПереЛ rтроведениеМ поверкrr готовяТ контрольные растворы по методике,

указанной в Iтриложении А. Назначение растворов и содержание в них

анаJIк}Еруемьrх компонеятов и условия приведевы в таблице 2,

Таблица 2

6. ТРЕБОВАНИЯБЕЗОIЬСНОСТИ

6.1 Трбования безопасвоств доJDкны соответствовать рекомендациям, изложенным в

Руководстве по эксплуатации хроматографов жи,щостиьтх УЕ}Э)Ю( Elite,

4

RIDDADУстанавливаемые параметры

1Постояняая времеви, с

кофеина в метанолеантрацена в ацетоЕитрилеРаствор

l000)q

4l0Объем дозирования пробы, мм]

метаfiол 15,5 %: вода
84,5 о/о

ацетонитрил 80 % ; вода 20
Этпоеrг

4l0,4Скорость поток4 смЗ/мия

254волЕы! нм

2019 г. Ns 2900

,Щопускается испоJIьзовать при поверке другие угвержденные и атгестованвые

этаJIоны едиЕиц веJIичин, средства измерений угвержденного тшта и поверенные,

утвержденgого типа стаЕдартные образцы, удовлетворяюrцие метрологическим тре-

I

l

l

Массовм концеrгграцЕя
контроJьного веществЕ мг/дrц3



б.2 К провелению поверки допускаются лица, имеющие опыг работы с жидкостными
хроматографами, из}л{ившие Hfl по их эксплуатации и методrку поверки, имеющие
техническое образование и нalвыки работы с прибором.

7. провЕдЕниЕповЕрки

7.1, Внешний осмотр
При внешнем осмоте устанавливalют:
- соответствие комплектЕости хроматографа паспортным данЕым;

- четкость маркировки, вкJIючая палиIше на хроматографе обозначения
(наименования) и заводского Еомера;

- отсугствие внешних повреждений и дефеrгов, вJIияющю( на работоспособность
хроматографа.

Хроматограф считilют вьцержавшим внешний осмотр, если он соответствует
перечисленным выше требованиям.

7.2. Проверlпот условия проведения поверки
7.3.Опробование
При опробовании хроматографа необходимо проделать следующие операции:

- вкJIючить питание прибора;

- осуществить прогрев прибора в соответствии с техническим описанием на прибор;

- устzlновитъ поток 1 слd,/л,rин и проверить отсlтствие течей подвижной фазы в местах
соединений;

- удостовериться в стабильности давления подвижной фазы на входе в колонку при
скорости потока 1 см3/мин.

хроматограф допускается к да,тьнейшей поверке, если результаты тестироваЕия
положительные.

7.4. Проверка идентификационньrх данньп< ПО
Запускают ПО KTomsИtion, отцрывают вкпадку About (вьцелена красньш) и

считывttют идентификационные данные ПО,
@KB"strtьn,l - Х
ývi.a L!!!... Iiф

!оЗýВВ"ОЕ

sy$.G 2
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Рисунок l- Главное окпо ПО
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Рисунок 2- окно с идентификациоIrньь,{и дд{Еьь,rи ПО

с помощью програ}.{много комплекса windows Роwеr shell IsE вьгчrтсляют

цифровой идеrrпrфикатор подпрогрilN{мы core.dll, расположенной в папке lib
прогрiш.{много обеспечения fu omstation:

Д'Iя вычисления коIrгро_цьцой cyMMbJ вьцеляют зiiачок подfiрогра},tмы Core.dll в

папке Kromsиtiorr/lib и правой кнопкой мьrши выбирают вк]Iадку свойства (Рrореrtiеs). В
свойствах выбирают вкладку shоrtсчt. Из строчки target вкладкй копирутот пJть к
исполняемому фйrry з.

Рисуъок 2- расположение метDологически звачимого файла Core.dll
через кпопку Пуск ваходrг папку windows Роwеr shell и запускtlют из нее

программу Windows Роwеr Shell ISE - р ок3
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Рисlъок 3 - Запуск програN{мы Windows PoweT Shell ISE
После запуска прогрalммы Windows Power Shell ISB во вкладке Commands в меЕю

команд к,lикают строку Gett-FileHash - рисlтlок 4

Рисунок 4 - выбор команды из меню прогрtl},fмы Windows Power Shell ISE

_ В открывшемся окЕе вст€tвляют в cтpot{Ky Path скопироваrтньй ранее кПУТЬ К
ФАиJм кНАЗВАНИЕ ФАИЛА) в кавьгIках.

Выбирают Algorithm - MDS и нФкимalют в правом }rl,Jry кнопку R_чп. В синем окне

появjUIется кон ольнzш счмма -

Gei_ Fiietпttgr,i/

}laс.оJоft Роесбiёr!.iя
Fý..rl-еlё.5 ь/ -Gёr_F,jaFl.J|, 

:

€оrпrпо'} Раrа!т!еi.rý

,7

Рисунок 5 - выбор Еlлгоритма вы!мсления конц)ольной срлмы.
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Рисунок б - вы.п.rсленная программой Windows Роwеr Shell ISE KoHтpoJIbIl:u c},lt Ma

метрологически зна,шмой по.щrрогрzlммы Core.dll

7.5. Определецие метрологпческих характерпстик

7.5.1. Определение уровня флукryачионньп< шуI!{ов и лрейфа нулевого сиrъаJIа.

Хроматографы готовят к работе в соответствии с инстрlтчией по экспrryат Iии.
После присоединеЕия колонки, хроматограф вьцерживают 1 час (для

уравновешивания всех процессов, протекающих в колонке) до момента зaшиси ш},N{а и

лрейфа нулевого сигнма.
Определение производrг при условиях, }каз.шньIх в таблице 3.

Таблица 3

устанавливаемые
параN{етры

Детеюор
DAD RID

постоянная
времени, с

l

Элюент ацетснитрил 80 % : вода 20 %

Скорость потока,
см3/мин

0,4 1,4

.Щлина волны, нм
Уровень флуктуачионньrх ш}а{ов Irулевого сигнала (Дх) измеряют в течение

30 мипуг после вьпrода прибора на режим метолом peak to peak.

Значения лрейфа нулевого сигнала пршlим:tют рaвным смещению Еулевого сигнма в

течение 1 часа,

7.5.2. ОпределеЕие предела детектировzlния.
Предел детектирования определяют при условияr(, указанньп< в таблице 2.

Предел детектировarниJl опредеJuIют с использованием контрольньD( веществ и

условий, указаЕньD( в таблице 2.

Е

}lоб a вл9оa,зхaaa.€ !ав€7оF5?оl2a6s9о

''s 
€ l\Uзс..\tёt! |

PS <:\us.гs\tGзt , G.t_Ei ICltBb -р*' Фt.tiф\liь\-сф..all

I
I

метанол 15,5 %: вода 84,5 %

254



В хроматограф водят пробу контрольного вещества, опредеJuIют высоту Ф) и ширину
пика на половине его высоты (ло,s)или площа.щ пика (S).

Предел детектирования рассчитывtlют по формуле ( l )

(l)
2.bx.G

l :-" мuн, S .I/
с

2.^x.G
= 

- 

|UIп
h, Po,r'V

где G - масса ВеществЪ r; G=С:,V (С - массовая концешграциJl коЕгроJIьного вещества,

мг/,щ.tЗ, И- объем дозы, .щл])

И- скорость потока эJIюеят4 смЗ/мин;

Р0.5 - ширина пика на половине высоты, мин;

ДХ - уровень флукгуачионньо< шумов нулевого сигнала, определенньIй по п.б.4.1, е.о.п.

,о, 
"д"r"ц. 

р.фр,; уро".rr" фrryкгуачионньж ш}тlов опредеJIяют на yracTKe нулевой

линии до ввода контрольного вещества;

й - значение высоты пика контольного веществ4 е,о,п, иrпr единиu,рефр,;

S - значение площа,ди пика контоJIьного вещества е,о,п"с или единиц,рефр"с,

7.5.3. Опрелеление относительного средпего I<вадратшIеского отклонения (СКО)

вьrходItого сиrнала.
Измерения проводяг после вьD(ода хроматографа на р€жим, Колонку выбирают в

aoorua-"*"*, 
" 

разделом 2, эшоент и типовое вещество выбираrот в соответствии с табпlцей
1

контро;ьньй раствор вводят в хроматограф Ее менее б раз, измершот значения

""оодпоaо 
arar-u ф (rrпощчди пикц высоты пика и времени улержившrия) и вычисJUIют

их среднее арифметическое значение (Х).
'отпосит"ль"ое СКС выходного сипlала (площади пика высоты пика и времеЕи

улерживания) (о) рассчитывают по формуле (2)

,k _х Il00
х

(2)

п-1,

.д" 7 - среднее арифмегическое значение парzlметра вьгхоlшого сипlала (площади пик4

высоты пика и времени улерживания);
л - значение парiметра вьD(одного сипIала (площади пикц высоты пика и времени

улерживания);
,? - число измерений.

7.5.4. Опрелеление относrlтельного измененrlя вьIходЕого сигнала за 4 часа

непрерывной работы.

Проводят операции, описанные в ра:}деле б,5,4, Черз 4 часа непрерывной работы

no"ropb 
"a"aрения. 

Огноситеrьное изменение вьD(одЕого сигЕ{Iла за 4 часа непрерывпой

работы хроматографа рассT итьтвают по формуле (3)

lт, -Tl5=l"'"I.t00 (3)

х
.де 7 - ср"д""е арифметическое значение параь,rетра вьтходпого сигяшtа (площади пика);

i - "р"оо"a 
чр"ф""rоra""ое значение парамета вьrходного сигнllла (плошали пика),

norryriuro" через 4 часа непрерывяой работы,

9



8. ПОДТВЕРЖДЕНИЕ СООТВЕТСТВИЯ СРЕДСТВА ИЗМЕРЕНИЙ
МЕТРОЛОГИЧЕСКИМ ТРЕБОВДНИЯМ

Хроматограф сtмтается прошедшим поверку, если выпоJIняются

изложенные в пlнктах 8.1-8.6.
8.1 Условия поверки cooTBeTcTB)T oT п. 4.1

8.2 ИдентификачиоЕные данные соотвЕгствуют }казrrнным в таблице 4.

Таблица 4 - икационные данные ного обеспечения

8.3 ПолреннЫе значенЕЯ уровня флукгУациионньD( шумов и дреЙфа нулевого

сигнала не превышzlют значеяий, приведенньп< в таблице 5.

Таблица 5

,Щетектор
Уровень ф.тryктуачионньтх
шр{ов нулевого сигнала .Щрейф нулевого сигнала

на диодной матрице DAD 5]l05 е.о.п. t.tO 2 единиц.рефр./ч

рефрактометрический RID -.lбf, елинич.рефр. 1 
,l0J единиц.рефр.

8.4 Полуlенные значения
приведенньж в таблице 6.

Таблица 6

предела детектирования не превышают значений,

,Щетеюор г/см3п детектирования,
на диодrой матрице DAD 2.10

рефрактометрический RID 1.10

8.5 Полlченные зЕачеЕия относительного СКО вьrходного сигнала (о) хроматографа

не должны превышать значений, приведенньп< в таблице 7.

8.6 Поlrуrенные значеншl отпосrгельного изменеЕия вьD(одного сигнarла за 4 часа

непрерывной работы хроматографа не должны превышать значений, приведенньж в

таблице 7.
Таблица 7

.Щетектор

Предел допускаемого
относитеjIьного СКо вьтходlого

сигнала, ОZ

Прелелы лоrryскаемого
ош{оситеJьного

изменения вьD(одного
сигяала за 4 часа

непрерывной работы, оh

площади
высоты пика

времени
удерживzlния

площадr пика

на диодпой матриче DAD 2 1 *3

рефрактометрический
RID

3 2 +5

условия,

Значениеикационные данные изнакиИденти
кrоmsиtiопого обеспечениянаименования

kromstation.exeИденти икационное нмменование По

Не ниже KTomstation 2.0.0.63Номер версии (идентификачионньй номер)
по

48А99F333св82АЕз 8вЕ7OF620 l 248890I-{ифровой идентифиr_атор подпрогрtммы
Core.dll

MD5Алгоритм вычисления

9. ОФОРМЛЕНИЕРЕЗУЛЬТАТОВПОВЕРКИ
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9.1 Положительные резуJrьтаты поверки хроматографов оформляют в соответствии с

прик:вом Минпромторга РФ Ns 25l0 от 20.1 1.2020 г.

9.2 Хроматограф, не удовлетворяющий требованиям настоящей методики поверки, к

эксплуатаци и не дотryскается.

9.3 Сведения о резуJIьтатах поверки передаются в Федера.llьньй информачионньй

фонд по обеспечевию единства измерений. По заявке Заказчика доrryскается вьцача
извещения о Еепригодlости с указаЕием причин непригодяости.

9.4 После ремонта хроматографы подвергают lloBepкe.

Нача,,tьник лаборатории Е.В. Кулябина
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ПРИЛОЖЕНИЕ А

МЕТОДИКА IРИГОТОВЛЕНИЯ КОНТРОЛЬНЫХ РЛСТВОРОВ

А.1 срЕдствА измЕрЕниЙ, посудА, рЕАктивы

A,1.I гсО 8749-2006 состава раствора аrrграцена в ацетонитиле, массовм

концеЕтрация дпрачева 0,200 мг/смЗ.- 
д. i.z icO состава кофеин а |18'72-2О22 с аттестованным звачеЕием массовой дошr О/о

A.i.3 Весы лабораторные по ГоСТ 24104_01, с верхним пределом взвешивания

200 г.

1д

где m - массz антрацепа, мг

след),ющим образом:

m

цоо.10-' 0,t

Co'Vn
l/

А.1.4КолбымерныеяаJивные2-|0О-2,2-20ь2,2-5оь2,2-1000-2поГоСТ1770.

А. 1 .5 Пипспс,r градуироваЕные 1-2-1 -l, |-21-|0 по ГОСТ 29227 (I),

А.1.6 Стаканы Ь1-50ТС по ГоСТ 25зз6-82,

A.1.7 Вода для лабораторного аваJIиза, ГОСТ Р 52501-2005,

А.1.8 Ачетонlтгрпо о- *о"оой хроматографии, квашrфикация <ос,ч> по ТУ 6-09-

5ц9-89.

А.2 IроцЕдурА IЕиготовлЕниJl

А.2. 1 Приготовлеrrие KoBTpoJIbHbD( расворов
А,2.1.1 ilригото"оa""" *онrро_оьного раствора антацеЕа в ацФоЕитрил0 с массовои

*оrчar*rрччпaй антрацена 2,5 мг/диЗ,

Взвешквают в cTanur. Ъ*оБ tOO мт антрдIеЕа' добавл.шот в стакав 25 мл раствора Д,

перемешивлот. Полуrенный раствор переt{осят , "р"у,Ъ 
колбу вместимостью 100 cr'l,

ополасмваюТ ar** pu".uoioM Д, переноСят его В мерЕуЮ колбу, довомт до мотки,

перемочшвают.
Солержание антрацена в Есходном растворе (С0, мг/дм3) рассчЕтьвают по формуле

с.
m

(4),

(* - BM"cTrтr,locTb мерной ко лбъr, V : 100 смЗ,

10 см3 исходяого рвствора аgтрдIеgа переносяI пЕ{Ifiкой вмастимостью 10 см3 в

мервуЮ колбу вместtлr,tОсгью t-00 см3, Доводrг раствором А до метки, перемешивдот,

МассовуЮ *o"r""rpuroato " 
*a/до' дrтрдiена в контрольяоМ растворе (Cr) яахолят

(5)

где И" - BMecтarocтb пипетки, И" = 10 см3;

И - вмеgrимосгь мерной колбы, смЗ,

А.2.1.2 ПриготоыIение контольпого раствора кофеина с массовой концентрацией

1000 мг/дl.
Взвешивдmвстакаflсоколо1O0мгаlrгршrенъдобаВляютвстакан25млраствлорад,

перемешшвают. Полученньй раgгвор переflосят в мервую колбу вместимостью 'l00 см',

ополаскивают "**а" 
pu".uoioM Д, переносят его в мерЕую колбу, ловолят до меткя,

перемецшвают.
Содержание аВтацена в исхоДном растворе (С9, мг/ди3) рассЧитывают по формуле

п
6)(со

4оо'10-' 0,1

l2



где И - масса антаценa' мг

(оо -вместшrrость мерной колбьц И = 100 смЗ.

l0 смЗ цсходного раствора мтацепа переýосят пипеткой вместимостью 10 с# в

мерную колбу вместимостью 100 с#. ,Щоволrг раствором Д до мстки, перемепшвают.- 'МассовуЮ 
ковцентрацrЮ в мг/д}r3 аIrцацеяа в коЕтроJъноМ растворе (Cr) находят

след}ющrм образом:

Co'Yn
(7)l- V

где И" - вместимость пипетки, 4 =10 смЗ;

И - вместимость мерgой колбы, смЗ.

А,2.2 Приготовленrе растворов эJIюентов

А,2.2,1 ПриготовлеЕие раствора эjIюента ацегояlтгрил 80 О/о : вом 20 Yo,

В MeprTyro колбу вместйостью 100 см3 вносят 1 00 с# воды, а затем переЕосят воry в

мервьй циJIиндр емкостью 500 см3.' 
В другой мервьй цЕIЕндр ВместЕмостьЮ 500 смз вносяг 400 с# ачетонитрила, Затем

п.р"*о.Й'пр*еjво 300 с# Йегонrттрила в циJIиfiý с водой, перемешивают:_О:]т*'
смесь на sесколько мин}т до восстановлеl{и'l температуры смеси до комнатяоа, доливают

до метм ацетонитрилом, перемешимют,
А.2.2.2 ПриготовлеЕие раствора эJIюента метzшол l5,5 % :_вода 84,5 7о,

В MepHyrb колбу вместимостЪю 200 см] _вносят 155 см3 метавола, затем метанол

nepeoo.r, 
" 

мерный чилинлр емкостью l000 смз, 
_ _ _ _

в другой мернъй цrьй вместимостью 1000 с# вносяг 900 см] воды. затем

,r"р""оa* ор*ерпЪ 500 смз воды в циJIиядр с метанолом, перемеrrшвают, оставл,lшот смесь

Еа нескоJъко миЕуr до восстаЕовлеЕия темЕературы смеси до комяатной, доливают до

метки водой, перемеIпивtrют.
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