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Настоящие методические указания предназначены для санитарно- 

эпидемиологических станций и научн о-и сслед овательски х учреждений 

Минздрава СССР, а  тшсже ветеринарных, агрохимических, контрольно- 

токсикологи ческих лабораторий Агропрома . СССР и лабораторий 

других министерств и вед о м ств , занимающихся анализом остаточных 

коли честв пестицидов и биопрепаратов в  продуктах питания, кормах 

и внешней с р е д е .

Срок дей ствия временных м етодических указаний устан авли вается  

до утверждения гигиенических р еглам ен тов.

Методические указания апробированы и рекомендованы в  к а ч ест в е  

официальных Группой эксп ер то в при Госкомиссяи по химическим 

ср ед ствам  борьбы с вредителям и,болезням и растений и сорняками 

Гпеагропрома СССР

М етодические указан ия согласован ы  и одобрена отделом перспек

тивного планирования о ап з  пи д  службы ИШиТМ дм.М арпиновского В .I I .  

и Лабораторным советом  при Главном санитарно-эпидемиологическом 

управлении Минздрава СССР,

РВДАКШ0Ш1АП К0ЛЛЕШ1

Л .Г .А л е к са н д р о в а , Д .Б .Г и р е н к с , А.А.Килинина (за м .я р е д с е д а -  
т е л я ) ,  М .А.Клисенко (п р е д с е д а т е л ь ), Г ,И ,К о р о тко ва ,
М .В.П исьменная, Г .  А. Х о хо л ько га ,  в .Е .К р и вей ч ук .
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* УТВЕЩАЮ "
Заместитель Главного государственного 
санитарного врача СССР

А.И.ЗАЙЧЕНКО
"  21 "  ноября 1965 г .  
ft 4021-65

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
ПО ХРОМАТОГРАФИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ КОНЦЕНТРАЦИИ 
ДИМЕТИДСУШАТА В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ

( C H } 0 ) j S 0 2

М*м. 126, D
Диметил сульфат -  бесцветная жидкость, не имеющая запаха* 

Температура кипения 1 8 8 ,3 -1 6 8 ,6°С. Очень летуч. Летучесть 

при 20°С 3300 мг/м^. Растворимость в воде 2 ,8 $  при 20°С .

Хорошо растворим в этиловом спирте, диэтиловом эфире и других 

органических растворителях. Легко опыляется водой* Присутствие 

кислоты ускоряет гвд релиз. При перегонке частично разлагается. 

В воздухе рабочей зоны может находиться в виде паров*

I.Характеристика метода

I* Определение основано на хроматографировании продукта взаи

модействия диметилсульфата о п-нитрофенолятом натрия- п-нитро-

анизола в тонком слое силикагеля и последующем его обнаруже

нии орто-толидином.

2 . Отбор проб проводится о концентрированием (  силикагель).

3 . Предел измерения 5 мкг в анализируемом объеме.
4 * Предел измерения в воздухе 0 ,0 3  мг/м^Спри отборе 60 л ) .
5 Диапазон измеряемых концентраций 0 ,0 5 -0 ,2 5  мг/>г *
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б* Определению не мешают лицурон, метиловый спирт, хлористый метилен 

3,4-дихлорфенилизоцианат, которые могут находиться в воздухе рабочей 

зоны производства линурон.

7 ,  Границы суммарной погрешности измерений + 1 Ь%* 

б * Предельно допустимая концентрация ДМС в воздухе 0 ,1  мг/м^.

П, Реактивы, растворы и материалы 

Ацетон, о сч , ГОСТ 2 6 0 3 -7 9 .

Гексан , чда, 2 У -6 -0 9 -3 3 7 5 -7 8 , свежеперегнанный.

Силикагель КСК, фракция между ситом 0 ,5  и 0 ,2 5  мм. Силикагель 

помещают в круглодонную колбу, заливают ацетоном и пять раз промывают 

силикагель свежими порциями ацетона, каждый раз декантируя растворит ел ы 

Ацетона должно быть до  объему в 1 ,5 - 2  р аза  больше объема силикагеля. 

Отмытый силикагель заливают свежей порцией ацетона и содержим е колбы 

кипятят с обратным холодильником на горячей водяной бане в течение 

30 мин. После охлаждения колбы декантируют ацетон, колбу подсоединяют 

к ротационному вакуумному испарителю, и с его помощью полностью отго

няют ацетон. Силикагель переносят в фарфоровую чашку и досушивают 

силикагель на воздухе, после чего хранят в склянке с притертой пробкой. 

Сульфат натрия, чда, безводный, ГОСТ 4 1 6 6 -7 6 . 

f/aCI, х ч , ГОСТ 4 2 3 3 -7 7 .

Четыреххлористый углер о д ,хч, ГОСТ 2 0 2 8 Ь -7 4 .

МаОН ода, ГОСТ 4 3 2 8 -7 7 , 0 ,1  н раствор.

Бензол, о да , ГОСТ 5 9 5 5 -7 5 .

п-Нитрофенолят натрия, ч ,  ТУ 6 - 0 9 - I I - I 2 6 6 - 7 9 .
Калия марганцевокиолнй, ода,ГОСТ 20490-75  
Соляная кислота, ода,ГОСТ 3118-77 , конц.
Уксусная киолота, еда,ГОСТ 6 1 -7 5 ,ледяная 
йодид калия, ода, ГОСТ 4232-74  
о-Толкдян, ода,
Стекловолокно, промытое ацетоиои,прокипяченное в тон хе раотво-
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рителе. После высушивашш хранят в склянке с  притертой пробкой.

Стандартные растворы ДУС в гексан е с  содержанием 100 мкг/мл 

(р аствор  I )  и 10 мкг/мл (р аствор  2 ) .

Стандартный раствор I  готовят растворением 10 мг ДЬЮ в гексан е в мер

ной колбе на 100 мл. Для приготовления стандартного раствора 2  из рас

твора 1 пипеткой отбирают ДО мл* переносят в парную колбу на 100 мл и 

доводят до метки гексаном. Стандартные растворы 1 и 2  стабильны при 

хранении в холодильнике в течение одного месяца.

Щ. Приборы и посуда

Аспирационное устройство* ТУ 6 4 -1 -8 6  2-77

Поглотительная трубка длиной 10 см* внутренним диаметром I  см с 

оттянутш  кончиком для подсоединения к аспирационному устрой ству.

Ротационный вакуумный испаритель с набором колб* ИР-IM * ТУ- 2 5 -  

I I -9 1 7 -7 6  или аналогичный.

Пластинки для тонкослойной хроматографии "Силуфол ^ 2 М * *

150x150 мм.

Камера хроматографическая* ГОСТ 1 0 565-75  или аналогичная. 

Делительные воронки* ГОСТ 6 6 1 3 -7 5 *  на 100 мл.

Конические колбы* ГОСТ 9 7 3 7 -7 0 *  на 50* 100 и 250 мл.

Пипетки с  делениями* ГОСТ 2 0 2 9 2 -7 4 *  на I *  5  и 10 мл.

Мерные цилиэдры* ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 * на 50 и 100 мл.

Пульверизаторы стеклянные, ГОСТ Г 0 3 °1 -7 **.

Круглодонные колбы* ГОСТ 9 7 3 7 -7 0 , на 50 и 250 мл.

Пробирки градуированные с пришлифованнши пробками» ПАЛ iQ515-~75f 

на IQ мл.

1У. Условия отбора проб воздуха

Воздух со скоростью 2 л/мин аспирируют через поглотитель, содерн 

ж&ций тампон из стекловолокна и I г  силикагеля. Дня определения 1/2 

i Д4С достаточно отобрать 60  л воздуха. Анализ воздуха необходимо



263

проводить в день отбора проб.

? .  Условия анализа

Силикагель из патрона.* пересыпают в круглодонцую колбу, емкостью 

50 мл. $уда же при помощи пинцета и стеклянной палочки переносят пробе- 

чку из стекловаты . Патрон несколько раз промывают ацетоном, общим объ

емом 25 мл. Ацетон .После промывки патрона также переносят в круглодонн- 
д о б а вл щ т-ту д аSL.I г .  П- нитройенолята натрия . 

nyto кол буч К колбе подсоединяют1 обратный холодильник, и ее  содержимое

кипятят на горячей водяной бане в течение одного часа.П осле охлаждения 

фильтруют содержимое колбы через пористый фильтр в круглодонную колоу 

на 50  мл. Силикагель на фильтре промывают ацетоном трижды, порциями по 

5 мл. Полученный раствор концентрируют с  помощью ротационного вакуум

ного испарителя до объема 5 -6  мл. Остаток переносят в делительную ворин* 

ку на 100 мл. Стенки колбы три р аза обмывают ацетоном, порциями по 

1 ,5 - 2  мл. К объединенному ацетоновому раствору добавляют по объему 2 

части воды и экстрагируют п-нитроанизол пять раз гексаном , порциями по 

10 мл. Объединенный гексановый экстракт промывают в делительной ворон

ке на 100 мл сначала 2 -3  р аза 0 ,1  н NaOH, порциями по 10 мл до получе

ния бесцветного щелочного экстр акта , а  затем  д в а  р аза  -  дистиллирован

ной водой, порциями по 10 мл. Гексановый экстракт сушат над iO -I i ir  

безводного сульфата натрия, а  затем порциями фильтруют в грушевидную 

колбочку емкостью 1 5 -2 0  мл, и ее содержимое каждый раз концентрируют 

с помощью ротационного вакуумного испарителя до объема 1 - 1 ,5  мл.

Остаток на фильтре намывают гексаном (2  мл хЗ) , и полученный раствор 

также переносят в грушевидную колбочку. Последнюю порцию гексана 

концентрирует до объемаv 0 , 05 мл и остато к , с  помощью стеклянного 

капилляра наносят на пластинку Силуфол.к Параллельно на пластинку на-

большом содержании ДМС в воздухе анализируют аликвотную часть
Раствор а.
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носят серию стандартов 0 G  с  содержанием 3 ,  4 ,  5  , 15 м кг, подготов

ленную аналогично рабочей пробе, для это го  в серию круглодонных колб 

емкостью 50  мд приливают по 25  мл ац етон а, в каждую колбочку п оследова

тельно вносят 0 , 3 ;  0 ,4 $  0 ,5  . . . 1 , 5  мл стандартного р аствор а 2 ,  добавля

ют п о 0 ,1 г  n-ш тр оф ен олата натрия, и их содержимое кипятят с  о б р а т н а  

холодильником в течение одного ч а с а . Далее поступают так  ж е, как реко

мендовано для рабочей пробы, з а  исключением стадии отфкдьтровывания 

от си ли кагеля.

Пластинку помещают в хроматографическую камеру, в которую з а  

30 мин до начала хроматографирования налита подвижная фаза бен зол: 

четыреххлористый углерод ( 1 : 1 ) ,  После поднятия фронта подвижного р ас

твор ителя на высоту 1 2 -1 3  см , пластинку вынимают из камеры, сушат на 

во зд у х е , а  затем  на 15  мин помещают в свежеприготовленную камеру для 

хлорирования. Для это го  в камеру помещают чашечку Петри, содержащую 

10 г .  КМпО  ̂ и осторожно приливают 10 мл концентрированной соляной кис

лоты. После хлорирования пластинку вынимают из камеры и вцдерживают 

на во здухе до полного удаления следов хл о р а, после чего  обрабатывают 

о-толидиновым проявителем .( о-ТолидиновыЙ проявитель го товят следующим 

образом : 1 6 г  о-толидина растворяют в 3 0  мл ледяной уксусной кислоты, 

доводят до 5 0 0  мл дистиллированной воды и в смеси растворяют I  г  иоди- 

д а  калия. Реактив хранят» в темном м е с т е ) .  п-Нитроанизол на пластин

ках п р оявляется в виде темных пятен на белом иногда светло-крем овом  

фоне с Я ^  0 ,3 5 + 0 ,0 2 .  1штна стабильны в течение длительного времени.

Количественное определение проводят путем сравнения интенсивности 

(кр аски  и измерения площади пятна пробы и т о го  стан д ар та, площадь и 

интенсивность окраски которого наиболее близка по величине пятну пробы.

Концентрацию ДМС (X) в воздухе мг/ы^ вычисляют по формуле:

X I где
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O' -количество диметилоульфата, найденное в анализируемом 
объеме пробы, мкг; 
общий объем пробы, мд; 
хроматографируемый объем пробы,мд ;

^ф-объом воздуха, отобранный для анализа и приведенный и стан* 
дартным условиям,д,

У Ь Требования безопасности

Диметилсульфат очень ядовит, проникает в организм через коду 

и органы дыхания.В случае попадания вещества на кожу и одежду 

немедленно омыть его водным раствором аммиака,а затем во до й .

Соблюдать вое необходимые требования безопасности при рабо

те в химических лабораториях, а также правила устройства,техни

ки безопасности, производственной санитарии, противоэпидемичес

кого режима и личной гигиены при работе в лабораториях санитар

но-эпидемиологических учреждений системы Минздрава СССР (№2455- 

6 1 , 2 0 ,1 0 ,8 1  г , ) .

УП. Разработчики

Мельцер Ф .Р ,, Новикова К*Ф. (  ВНИИ химичеоких оредств защиты 

растений о опытным заводом, г,М осква).
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ОИАВДВШЕ

ФооДорооганические пестициды

I® Временнне методические указания по определению 

актеллика и базудпна в чае с помощью тонкослойной 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1965 г® 1Ш88-в5
2® Временные методические указания по определению 

актеллика в биологическом материале хроматографи

ческими методами (дополнение к Ш385-7Э)
21 ноября 1965 г® Й4038-85 

3 . Методические указания по определению дифоса

(абата) в продуктах растениеводства методом 

тонкослойной хроматографии (дополнение к 

Ш 50-75 от 22®Ш®75 г®)

22 шя 1985 г® S388S-85
4® Методические указания по определению примивдда 

в растительном материале и в почве о помощью 

тонкослойной и газожидкостной хроматографии

21 ноября 1985 г® JM028-85 

5* Методические указания по определению оульфидофоса 

в шее® молоке ж корнах методом тонкослойной 

хроматографии 3 дщвря Х965 г .  S3IS&-85 

6 , Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорофоса в картофеле хроматоэнаимным 

методом (дополнение к «3X85-85 от 03®01 *85 г®)

отр®

и

3

I I

19

24

33

22®05®85 Г® <«3895-85 39
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Хдорорганическяе дестишды

7 о Временные методические указания по определению

йяазера в воде* почве, сое и зеленых листьях 

методом, хроматографим в тонком слое

27 ноября 1984 г® №3156-84 
8 # Временные методические указания по определению 

дилора в меде методом тонкослойной хроматогра-

22 мая 1985 г .  №3884-85

9* Временные методические указания по хроматогра- 

фическому определению Щ в вода

22 мая 1985 г .  « 7 6 - 8 5

10® Временные методические указания по определению 

модауна в шде и почве газожидкостной хрошто-

графией 21 ноября 1985 г .  №4030-85

II®  Методические указания по определению тиодана и

продуктов его превращения в воде хроматографи

ческими методами и  йшб|щ 1 Ш  Ге м 0 35-85

12® Временные методические указания по определению 

триаляата методом газожидкостной хроматографии

в  ®одв0 почве и зерне швешщы

21 ноября 1885 г® *4032 -85  

13® Временные методические указания по определению 

■ мэтодами 1X1 и т а  аналога ювенильного гормона 
п-хлорфвнилового вФиоа геоашюла в зерне ш е ш ш , 

почве,воде и затешх листьях

12 апреля I98S г® 13254-85

стр®

43

51

57

60

64

73

81



14* Временные методическиеяу указания т  определению 

остаточных количеств фюзшщда в свекле методом 
газожидкостной хроматографии

22 мая 1985 г* №3875-85
15* Временные методические указания да определению 

регулятора роста растений ЭВФ-5 в воде, раститель
ном материале методом ТСХ

21 ноября 1985 г® £4031-65
1 6 . Методические указания по определению остаточных 

количеств хлорорганическях пестицидов и продуктов 

юс разложения ( ^изомера ИНГ* ^-изомера ГХЦРЙ 
гептахлора, алъдркна. кельтана. ДДЭ. ДЛЯ. ЛИТ)

в воде хроматографическими методами при совм ест- 

ном присутствии j  цш я 1986 г# №4120-86

Азотсодержащие пестшшш

1 7 . Временные методические указания по определению 

адетала в воде, почве, картофеле, верно и зеленой 

массе кукурузы и сои ■ методами ШХ и ТСХ

21 ноября 1985 г .  £4029-85

18® Методические указания по определению лшйенашша в 

в воде методом тонкослойно! хроматографии

21 ноября 1985 г . №4033-85
1 9 . Методические указания по определению варахола ж 

его метаболита бензоилпропкислоты в почве методом 

газожидкостной хроматографии

етр*

88

93

99

И З

воде

123

31 тля 1984 г* Ш072-В4 12?
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20® Временные методические указания по определе

нию лентаграиа в растительной продукции f

почве и воде TGX

12.04,85 г *  Ш253-85
21® Методические указания по определению монуро-  

на и дкурона в чае методом газожидкостной 

хроматографии g января Is 8 5  г „ Й3187-85 

2 2 . Временные методические указания по определе

нию набу в воде* почве, капусте, сое и 

зеленых листьях методом хроматография в 

тонком слое 22 мая 1965 Гв ЙЗВ80-85 

23» Временные методические указания по опреде

лению раундада в воде методом ТСХ (допол

нение к I&2434-8X)

21 ноября 1985 г .  МШ4-85 
2 4 . Временные методические указания по определе

нию соналена в воде* почве и зеленой массе 

сои хроматографическими методами

3 января 1985 г .  Ш 200-85 

25# Временные методические указания по определе

нию соналена в маслах подсолнечника, репса 

и клещевины ЗЖ  ^  мая 1985 г> ^ 94_в5 

26» Временные методические указания по определе

нию стомна методом ТЕХ в табаке

12 апреля 3385 г . Л3252-85 
2 7 . Методические указания по определен*» тилта

отр.

136

142

148

156

162

167

та

в растениях, почве 8 воде методом гаэозшдкост-



ной хроматографии
8 января 1935 г . £ 3X90-85

2d» Методические указания по определению триад тио
фена (байлетона) методом ТСХ а воде

22 мая 1986 г» # 3892-85

29. Методические указания по определению ФенмедлФама.. и

десмедифама я воде природных водоемов ТСХ
21 ноября 1^86 г» > 4036-35

Прочие. пестициды

30» Временные методические указания по определению оста

точных количеств арилона по бензолсульфонамкду в зер

нах хдошс&гпочве и воде тонкослойной хроматографией 
21 ноября 1985г. # 4037-35

31. Методические указания по определению глдрсиаууць мале

иновой кислоты в табаке колорммеврическим методом 
12 апреля Х9® г. #3251-85

32. Методические указания по определению диметидсудь-  

Фокскда и его метаболита диметилсульФона, методом

газетшдошетиой хроматографии в сахарной свекле» тар-
тофеле ш зеленой массе

28 мая 1986 г. I  4119-06

33. Временные методические указания по определению 

остаточных количеств препарата 320-К в зерне и

воде тонкослойной хроматографией
22 там 1905 г» » ЗШО-Ш

34. Временные методические указания по определению 

ДРХ-4199 (ГЛИИ) в воде»почве .растительном мате

риале методом газожидкостной хроматографии 
22 мая 1985г. Ш 38® -®

стр.

Р 9

W4

1НЭ

196

204

211

217

225
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Методические указания по определению пестицидов в воздухе 

35 о Временные методические указания по газохроматогра

фическому измерению концентраций ацетала ш его 
продукта 11 -хл о рметш1- 2-м©твл-6"Э тилхдорадетанЕЛЕяа 
э воздухе рабочей вош

21 ноября 1S85 г0 M m -Ш 230 
Зво Временные методические указания во г&зожроматогра- 

фическоцу измерению концентраций препаративной формв 
АЮГ-вОА~84 в воздав рабочей войн

21 ноября Isa s  Го m m s-m  ш  
3? 9 Временные методически© указания во газохроиатогра- 

фическому измерению концентраций сытш гераяилгекса-  

ноата и геранилоктаноата в воздав рабочей воны
21 ноября 1985 Т о  £Ш84~85 239

38ф Временные методические указания по газохроштогра- 
фичеокомЕу измерению концентрации герашшзовалердата 
в воздух© рабочей вош

21 ноября 1985 Го &Ш26-85 243
390 Методически© указания по газохроштографэтсесному 

шшраш® кощ@нтращЙ 2» 4-Д в воадгхе рабочей зош
I  ш ш  198$ Го £4122-86 247

40о Временные методически© указания по определению
лантала в воадта рабочей вош газохроттографичее- 
кш методом 22 мая 1985 г# щзо2_о5 254

41 * Методически© указания по хроштогравнчвсяоед наш - 

рвнш концентрации дицетялоуль&ата э воэдта рабо-

чШ m m  gx ноября Ш 5  г е £4021-85 260
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42. Временные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций дозанекса» З-хлор-4- 

метоксиашшзда, З-хдор-4-члетоксинитробензола в
воздухе рабочей зоны

21 ноября 1965 г» M0I7-85 266

43» Временные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций ивина в воздухе 

рабочей зоны j  1986 г> >54127-86 275

44» Методические указания по газохроматографическому

измерению концентраций денадила в воздухе рабочей

зоны I и ш я  1986 г. JS4I25-86 279

45» Методические указания по хроматографическому

измерению концентраций ликурона в воздухе рабочей

зоны 21 ноября 1985 г. MQ20-85 284

46» Временные методические указания по хроматографи

ческому ш газохроматографичеокому измерению кон
центраций лонтоею в воздуха рабочей воны

21 ноября 1985 Г ф M0I6-65 288

47» ременные методические указания по хроматографи

ческому измерению концентраций метоксзшора* 
анизола и ж т о р ш ш  -в воздухе рабочей з о ш

21 ноября 1985 Vo В4022-86 298

48» Временны® методически© указания по фотонетрвчео~
кешу зз хроштографнчзожому шшт̂вшт товдащ^здш! 

шкала в воздухе рабочей зоны
22 мая 1985 83881-85 307
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4 9 , Временные методические указания до измерению 

концентрации в воздухе рабочей зоны хромато

графическими методами
22 мая isa5 г , <№3887-85 315

5 0 , Методические указания до газохроматографичес

кому измерению концентрации пентахлорнитробен-  

зола в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1385 г ,  $ 4 0 4 1 -8 5  322

5 1 , Врпленные методические указания по хроматогра

фическому измерению концентрации ресика в  

воздухе рабочей зоны

I  иш я 1986 г .  $4126-66 327

5 2 , Временные методические указания во хроматогра

фическому измерению концентрации роцуцида в 

воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г .  $ 4 0 1 6 -8 5  331

5 3 , Методические указания по хроматографическому 

измерению концентраций триадимефона (байлетона) 

в воздухе рабочей зоны

22 мая 1985 г .  В 3893-85  335

64® Методические указания до газохроматографичес-

кому измерению концентраций хостаквика в возду- 

хв рабочей зоны х ишя 196б Та м  24-66 340

5 5 . Методические указания по хроматографическому 

измерению концентрации Фозалона ш полупродуктов 

его производства бензоксазодона и З-оксиметил-6- 

хлорбензоксазодона в  воздухе рабочей зовы

21 ноября 1985 Го $ 4 0 1 9 -8 5  345



Стр,

56. Временные методические указания по фотометрическому измерению 
концентрации препарата ЭБФ-5 в воздухе рабочей зоны

21 ноября 1985 г. Но 4023-85 350

57. Методические указания по определению лепидоцида на обработан
ных им растениях иммунофлюоресцеитным методом

22 мая 1985 г, № 3891— 85 355
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