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МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ

ПО ФОТОМЕТРИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ концентраций олова 

И ЕГО НЕОРГАНИЧЕСКИХ СОЕДИНЕНИЙ В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ

з о ш

Stv- М .м. 1 1 8 ,6 9

Олово -  сер ебр и сто-бел ы й  мягкий металл с  температурой плавле

ния 2 3 1 ,9 °С , температурой кипения 2 3 60°С ,
9  воздуха каходятся я виде а эр о зо л я .

I .  Х арактеристика м етода

Определение осн ован о на восстан овл ен ии  двувалентным оловом 

фосфоромолибдековой кислоты д о  молибденовой сини.

О тбор проб проводится  с  концентрированием на фильтре,.

Предел измерения ол ова  0 ,5  мкг в  анализируемом объеме пробы .

Предел измерения ол ова  в  в озд у х е  0 ,2  м г /м 8 (при  отб ор е  10  л  

в о з д у х а ) .

Диапазон измеряемых концентраций ол ова  0 ,2 -5  м г /м 8 .

Граница суммарной погреш ности измерения ол ова  в  воздухе  не 

превышает + 25£ .

Предельно допустимая концентрация ол ова  в  в озд ухе  не уста н ов 

лена,



-  i Z ‘i ~
2. Реактивы, растворы  и материалы

Олова гран ул ирован ное, чда , ТУ 6 -0 9 -2 7 0 4 -7 8 »

Основной стандартный р а ст в ор  с  содержанием ол ова  I  м г/м л  г о 

тов я т  растворен и ем  I  г  ч и сто го  олова  в 100 ил концентрированной с о 

ляной ки слоты . По охлаждении р а ст в о р  переводят в литровую мерную 

колбу и д ов од я т  водой  р а ст в ор  д о  метки.

Стандартный р а ст в ор  с  содержанием олова 10 м хг/м л  го т о в я т  с о 

ответствующ им разбавлением осн ов н ого  стан дартн ого р а ст в ор а .

Р а ств ор  устой чи в  в течение недели.

К ислота соляная* х ч ,  ГОСТ 3 1 1 8 -7 7 , 1 :1  »  кои ц .

К ислота м олибденовая, чда, ТУ 6 -0 9 -2 1 5 4 -7 7 .

Натрия ги д р оок и сь , х ч , ГОСТ 4 3 2 8 -7 7 , I  н р а ст в о р .

К ислота сер н а я , х ч , ГОСТ 4 2 0 4 -7 7 , 2 н р а ст в ор .

Натрий фосфорнокислый, однозамеценный, чда, ГОСТ 2 4 5 -7 6 .

С оставн ой  решетив г о т о в я т  смесиЕанпем р а створ ов  молибденовой 

кислоты и  фосфата натрия:

а )  2 ,5  г  молибденовой кислоты растворяю т в 50 мл I  н р а ств о 

ра ед к о го  натра и разбавляют д о  100 мл 2 н HgS04 ;

б )  0 ,4 4  г  фосфата натрия (одаозам ещ енного) растворяю т в  ЮО.чл

в од а .

П еред употреблением  смевдвают 10 мл р а ств ор а  ( а )  с  8 мл р е с т 

вора ( б )  и полученную см есь  д оводят водой д о  200 мл.

Фильтры АФА-ВП-20.

3 .  Приборы и  п осуда

Ф отоэлектроколорим етр.

Аспирационное у с т р о й с т в о .

Фильтредержатели.

Пробирки колориметрические из бесцветного стекла, высотой
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120 мм, плоскодонны е с  внутренним ди ам етром  15 мм.

П ипетки, ГОСТ 2 0 2 9 2 -7 4 »  вм ести м остью  1 ,2  и 5  мл.

Стаканы стекл ян н ы е, вм ести м остью  50  м л , ГОСТ 1 9 9 0 8 -8 0 .

Колбы м ерны е, ГОСТ 1 7 7 0 -7 4 , вм ести м ость ю  100  и  1000  м л.

4 .  П роведение и зм ер ен и я  

У сл ови я  о т б о р а  п р об  в о з д у х а

В озд у х  с о  ск о р о ст ь ю  I  л /м ин  аспириругот ч е р е з  ф ильтр АФА, п о 

мещенный в  ф ильтродерж атель. Для ан ал и за  д о с т а т о ч н о  о т о б р а т ь  2  л  

в о з д у х а .П р о б н  сохр ан яю тся  в  теч ен и е н ед ел и .

Условия* ан ал и за

Фильтр с  отобр а н н ой  п р обой  помещают в  с т а к а н , смачиваю т 2 - 3  

каплями э т и л о в о г о  сп и р та  и обрабаты ваю т гор ячи м  р а ст в ор ом  сол я н ой  

ки слоты  ( 1 : 1 )  п о  5  мл д в а  р а з а . Промывные ж идкости  сливаю т в м е с т е , 

д о в о д я т  объ ем  д о  15 мл. На анализ б е р у т  4 мл п р обы , прибавляю т п о  

I  мд с о с т а в н о г о  р е а к ти в а , содерж имое п р об и р ок  перемешивают и ч е р е з  

5 мин ф отом етрирую т в  к ю ветах  с  толщиной сл о я  10 мм при длине в ол 

ны 6 4 0  нм п о  сравнению с  к он тр ол ем , к отор ы й  г о т о в я т  одн оврем ен н о 

и а н ал оги чн о п р оба м .

Содерж ание ол ов а  в  анализируем ом  объ ем е  определ яю т п о  п р ед в а 

р и тел ьн о п остр оен н ом у  гр ад уи р овоч н ом у  гр аф и к у . Для п о стр о е н и я  г р а 

д у и р о в о ч н о го  граф ика г о т о в я т  шкалу ст а н д а р т о в  со г л а с н о  т а б л и ц е .

В се  проби рки  шкалы обрабаты ваю т ан ал оги чн о  п р об а м , измеряют 

оп ти ч еск у ю  п л о т н о с т ь  и с т р о я т  гр аф и к . Шкалой ст а н д а р тов  можно п ол ь 

з о в а т ь с я  и для  в и зу а л ь н ого  оп р ед ел ен и я , е е  г о т о в я т  в  колори м етри 

ч еск и х  п р оби р ках  одн оврем ен н о с  п р обам и .



- / г & ~
Таблица 2 0

Шкала стан д ар тов

Номер
стан дарта

Стандартный 
р а с т в о р (10м к г /м л ) , 

мл

Соляная 
ки сл ота  
( 1 : 1) , мл

С оставной
реактив

Содержание 
ол ов а ,м к г

I 0 4 ,0 по 1мл 0
2 0 ,0 5 3 ,9 5 во 0 ,5
3 0,1 3 ,9 в се 1,0
4 0,2 3 ,8 про 2,0
5 0 ,4 3 ,6 бир 4 ,0
6 0,6 3 ,4 ки 6,0
7 0,8 3 ,2 8,0

Концентрации олова  в и т /м 3 в озд у х а  (X ) вычисляют по формуле:

X = V  • \г
Vi■ Уго

, г д е

у , -  кол и чество  ол о в а , найденное в  анализируемом объеме пробы .ш сг;

объем пробы , взяты!} для анализа, мл; 

у -  общий объем пробы , мл;

объем в о з д у х а , отобранный для анализа и приведенный к  стандар

тным условиям по формуле ( см.приложение I ) ,  л*
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Приложение I

Проведение объема воздуха к  стандартным условиям проводах 

по следующей формуле:

«г _  Vt (273*20) • Р 
20 "  (273+-i )  • 101 ,33

где

\£ -  объем воздуха , отобранный для анализа, л ;

Р -  барометрическое давление, кПа (1 0 1 ,3 3  КПа = 760 мм р т . с т . ) ;  

i  -  температура воздуха в месте отбора пробы, С °.

Для удобства  расчета V^q следует пользоваться таблицейкоэф

фициентов (приложение 2 ) .  Для приведения воэдуха к стандартным 

условиям надо умножить Vt  на соответствущ и й  ковффициент.



Приложение 2

К 0 Э 1 Ф И Ц И Е Н Т Ы
для приведения объема воздуха к сгаядартннм условиям: температура +20°С

и атмосферное давление 101,33  кПа

°с
Д а в л в н и е Р.  кПа

97,33 97,86 98 ,4 98 ,93 99,46 100 100,53 101,06 101,33 101,86 102 ,40
I 2 3 4 5 6 '7 8 9 10 I I 12

-3 0 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 1,1836 1,1899 1,1963 1 ,2026 1,2058 1,2122 1 ,2185
-2 6 1 ,1393 1,1456 1,1519 1,1581 1,1644 1,1705 1,1768 1,1831 1,1862 1,1925 1 ,1986
-2 2 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1458 1 ,1519 1,1581 1 ,1643 1,1673 1,1735 1 ,1795
-1 8 1,1036 1,1097 1,1158 1,1218 1,1278 1,1338 1,1399 1 ,1460 1,1490 1,1551 1 ,1611
-1 4 1 ,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1105 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373 1 ,1432
-1 0 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1 ,0936 1,0994 1,1053 1,1112 1,1141 1,1200 1 ,1258

—6 1,0540 1,0599 1,0657 1,0714 1,0772 1,0829 1,0887 1 ,0945 1,0974 1,1032 1 ,1039
-2 1,0385 1 ,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 1,0726 1,0784 1,0812 1,0869 1 ,0925

0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 1,0535 1 ,0591 1 ,0648 1,0705 1,0733 1,0789 1 ,0846
+2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1 ,0627 1,0655 1,0712 1 ,0 7 6 7
+6 1,0087 1,0143 1,0X98 1,0253 1,0309 1,0363 1,0419 1,0475 1,0502 1 ,0557 1 ,0612
+10 0 ,9944 0 ,9999 1,0054 1,0108 1,0162 1,0216 1,0272 1 ,0326 1 ,0353 1,0407 1 ,0462

-
г

 /
г

-



Продолжение приложения 2

I 2 3 4 5 6 7 б 9 10 I I 12

+14 0,9806 0 ,9860 0 ,9914 0,9967 0,0022 1,0074 1,0128 1,0183 1,0209 1,0263 1,0316
+18 0,9671 0 ,9725 0 ,9778 0,9830 0 ,9884 0,9936 0,9989 1,0043 1,0069 1,0122 1,0175
+20 0,9605 0 ,9658 0 ,9711 0,9763 0 ,9816 0 ,9868 0,9921 0,9974 1,0000 1,0053 1,0105
+22 0,9539 0,9592 0 ,9645 0,9696 0 ,9749 0 ,9800 0,9853 0,9906 0,9932 0,9985 1,0036
+24 0,9475 0 ,9527 0 ,9579 0,9631 0 ,9683 0,9735 0,9787 0,9839 0,9865 0,9917 0 ,9968

+26 0,9412 0,9464 0 ,9516 0,9566 0 ,9618 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9851 0,9902
+28 0,9349 0 ,9401 0 ,9453 0,9503 0 ,9555 0,9605 0,9657 0 ,9708 0,9734 0,9785 0,9836
+30 0,9288 0 ,9339 0,9391 0,9440 0 ,9482 0,9542 0,9594 0 ,9645 0,9670 0,9723 0,9772
+34 0,9167 0 ,9218 0 ,9268 0,9318 0 ,9368 0 ,9418 0,9468 0,9519 0,9544 0,9595 0,9644
+38 0,9049 0 ,9099 0 ,9149 0,9198 0 ,9248 0 ,9297 0,9347 0,9397 0,9421 0,9471 0 ,9520
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Приложеняе 3 .

Перечень учреждений, представивших 
методические указания в данный сборник

1 
1 

—
 «

м
м

*
1 

1

М етодические указания
'.Учреждение, представив* 
!в е е  методическое ука
з а н и е

I  ! 2 ! .  3

I .  Методические указания по газохроматограф н- НИИ гигиены труда и 
ческому измерению концентраций акрекса в  профзаболеваний АМН 
воздухе рабочей зоны. СССР г.М осхва

2 . М етодические указания по хроматограф ичес- Московский НИЛ гигиены 
коиу измерению концентраций акролеина в  ш.Ф.Ф.Эрисмава 
воздухе  рабочей зоны*

3 . М етодические указания по полярографичес- Харьковский ВИИ ги ги е - 
кому измерению яоипеитраций 1-ам ино- я ны труда и профэабояе- 
1, 2-днаминоантрахинонов в воздухе рабочей ваняй
зовы* „

4 . М етодические указан жя по полярографичес- 
коку измерению концентраций аятрохяяоиа 
в  воздухе рабочей зоны.

5* Методические указания по полярографичес- 
кому измерению концентраций 0-и  п-анизж- 
днна; бензохинона; Ы. и ^ -и а ф тол ов ; о^-яаф - 
тохинона; Л'-охсидифениламина; солянокисло
г о  п^Фенетидина; хлористого 5 -э т о к с н -1 ,2 -  
фенилентиазония в воздухе рабочей зоны.

б* Методические указания по газохроы атогр а - Куйбывевская ШИН г а -  
Фяческому измерению коицевтраций апетона, зобезоп асн ости  
дихлорыетава, трихлорэтилена, бензола и 
в озд у х е .

7 .  Методические указания по га зох р ои а тогр а - 
фнческоиу измерению концентраций бензина, 
бен зол а , толуола, этилбензола, м - , п - ; о -  
ксилолов, стирола, псевдокумола в возд ухе .
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Продолхеиие приложения 3

I  1 _________________ 2 _______________________________ i

8 . М етодические указания по газохром атогр аф и - 
ческои у  измерению суммы концентраций 3 ,4
и 1,2 бензпирена к в озд у х е  рабочая зоны.

9. М етодические указания по газох ром атогр а 
фическому изнрренив концентраций ди м ети л- 
фориамнда в воздухе рабочей зоны с  приме
нением для отбора  пассивных дози м етр ов .

10 . М етодические указания по га зох р ом атогр а 
фическому измерении концентраций винил
хлорида в воздухе рабочей  зов ы .

11. Й етодические указания по га зох р ом атогр а 
фическому измерении концентрация изопен
тана в  воздухе  рабочей зоны .

12.  М етодические указания по измерение кон
центраций оксида в диоксида а з о т а  в в о з 
духе рабочей  зоны .

1 3 .йетоди чески е указания по полярографичес
кому измерению концентраций свинца в  в о з 

духе рабочей зоны и кроясодерхацей  кра
сочной пыли.

1 4 . й етоди чески е указания по газ охром атогра
фическому измерению концентраций тетр а ф то - 
рэтонся-2,4-ф енилендиам ина в  возд ухе  рабо
чей зоны .

1 5 . й етоди чески е указания по га зо х р о и а то гр а - 
ф ическоиу измерению концентраций хлораля 
в возд ухе  рабочей  зоны .

16 . йетодические указания по га зо х р о и а т о гр а - 
фичеокому измерению концентраций о ^ -х л о р - 
4 -хл ортол уол а  в воздухе  рабочей  зоны .

_________ 3 _____________

НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний АМН 
СССР

НИИ химии и техн ол о
гии  полимеров г .Д з е р 
жинск Горьковской о б л .

НИИ гигиены труда и 
профзаболеваний АЙН 
СССР г .Н оск в а

НИИ ГТ и 03 АНН СССР 
г .Н оск в а

НИИ ГТ и ИЗ АМН СССР
Г.ЙОСКВ&
Всесоюзный Централь
ный НИИОТ г .Н оск в а

ЛИГ Г Г  »  ПЗ Ш  СССР 

г .  Москва
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Продолжение приложения 3

. I 1 ___________________ 2 _________________________ 1 ____________3 ___________

17. Методические указания по га зох р ои атогр а - НИИ ГТ и П8 АМН СССР 
фичесКсиу измерению концентраций эт и л - г.М осква
ац етата , бутилаиетата и дииетилфориаия- Всесоюзный Централь
на в в озд у х е . рый НИИОТ г.М осква

18 . М етодические указания по хроиатограф и- Ленинградский В с е с о -  
ческоыу измерению концентраций дхкети л- юзный НШ охраны т р у -  
бевзвлаикиа в  воздухе рабочей зоны . да

19. Методические указания по полйрографи^вс- -"**
кону измерению концентраций стирола в
в о з д у х е .

20 . М етодические указания по га зох р ои а тогр а - Гкпрояикель .
фическону измерению концентраций т е т р а - г.Л енииград
карбонила никеля в воздухе рабочей зоны.

2 1 .М етодические указания по измерению к он - НИИ обпей и нокиуиа- 
певтраций стирола в воздухе рабочей s o -  л&иой гигиены ш .А .Н . 
ны методом бунахной хроматографии. Сысина АМН СССР

г.М осква

2 2 . М етодические указания по измерению к о я - НГО обсей  и коммуна-
центраций алифатических спиртов группы льнов гигиены ш .А .Н . 
C j -C jo  в воздухе методом бумаивой х р о -  Сысина АМН СССР 
матографга. г .М осква

2 3 . М етодические указания по спектрофлуорн- Свердловский НКИ г и -  
метрическому измерению концентраций бенз-гхены  труда и проф - 
(а )пи рен а  в  смолистых возгон ах каменно- заболеваний 
угольной смолы в пека.

2 4 . Методические указания по ф отоиетрическо- 
му нзмеренкв концентраций никеля, е г о  
окяслов и сульфидов в воздухе рабочей 
зоны .

2 5 . М етодические указания по измерит) кокпен- 
траций февантрена в воздухе рабочей зоны 
методом тонкослойной хр ои а тогр а ф и .
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Продолжение приложения 5

. 1 1 ___________________ 2 _____________________________] _ _____________ 3 __________

26 . М етодические указания по хр ом атогр аф вч ес- Белорусский НИИ с а н и - 
кому измерение концентраций двуокиси  у г -  тарногигненическай 
лерода в  воздухе рабочей зоны . ин ститут

2 7 . Методические указания по ф отом етр и ческо- И нститут гигиены т р у -  
му измерение концентраций ол ова  в  е го  н е -  д а  и профзаболеваний 
органических соединений в  возд у х е  р а б о -  АН Каэ.ССР 
чей зоны .

2 8 . М етодические указания по ф отом етр и ческ о- Ангарский НИИ внгкены
му измерению концентраций паров р тути  в труда и проф забол ева - 
воздухе рабочей зоны . вий

2 9 . М етодические указания по ф отом етр и ческо- 
и у и зм ер еш т концентрация ф осф ори стого и

мышьяковистого водородов в возд у х е  рабочей 
зоны .

3 0 . М етодические указания по га зох р ом а тогр а - 
фическому измереншз концентраций канифоли

в воздухе  рабочей зоны .

3 1 . М етодические указания по га зох р ом а тогр а - 
фическому измерение концентраций м ети л - 
меркаптана, этилмеркаптаиа, дим етя л су л ь - 
фида и метанола в воздухе  рабочей  зоын.
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Приложение 4 .

В ещ ества, определяемые по ранее утвержденный

Методический Указаниям

_  „Наименование в е щ е с т в ______ !_11етодаческие указания_________

Летучие продукты эпоксидных МУ, выпуск ХУШ, М. 1983, с .  108 
смол ГО-66 6 -1 , УП-666- 2 , Определение эпихлоогидтжне
Г О -6 6 6 -3 , ГО-67 Г Д " ,  ГО-6 7 7 ,
УП-680, ГО -682.

Сополимеры марок А-Г5КС’, 
A -I5 C , А-1 5 0 , лакриС -2П бЛ , 
Н -50 /64 :, акриловый з а г у с т и -  
т е л ь -2 ,  бен тон -Э 4 .

Десмедифам

Оксифенилэтилкарбамат 

Фигов С

МУ на гравим етрическое определение 
пыли в  воздухе  рабочей  зоны в с и с т е 
мах вентиляционных у ста н ов ок , К. , 198Г, 
с . 235 , переизданный сб ор н ое  МУ, ш -  
пуск 1 -5 .

МУ на определение феныедкфама, вы
пуск 2 4 .

МУ ва  определение окен ф ен и м етклкар- 
бан ата , выпуск 24*

МУ по хроматограф ическому измерено) 
концентрации фнтояа (к а р тоц к д а ), 
в . 2 1 , V . ,  1986, с . 253*
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Сосуд для приготовления смесей 

Р и с. 2
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Накопительная (а )  я  осушительная (б )  
колонки

Рис. -3 .

3 -  хлориствй кальци!



~ г г ч ~
Введение п огл оти тел ьн ой  колонки в  и сп ар и тел ь  

Р ио. 4 .

1 -  накидная га й к а  и сп а р и тел я
2 -  прокладки
3 -  н акопительная колон ка
4  -  разд ел и тел ьн ая  кол он ка
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Схема о т б о р а  п роб  в озд у х а  
р а б оч ей  з о  ки

Р и с . 5 .

к  а сп и р а тор у

1 -  осуш ительная колонка
2 -  накоп ител ьная  колонка
3  -  р е з и н о в а я  тр у бк а
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Газовая схема подключения накопительной колонки

I  - Or£&f> n f» fh  П -  о

1 - заглушка
2 - накопительная колонка
3 - испаритель

4 - разделительная колонка
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Введение градуировочной смеси в поглотительную 

колонку

Рис* 7  ф

1 ,3  -  накопительные колонк* 
2 -  осуш ительная колонка
4  -  р ези н ов а я  т р у б к а .
5 *  м ф я ^
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Р и с. 8,  П асонвнтр'дозиметр -Щ  >1

Ti Об дня вид в разрезе
2. Верхняя крыла /фольтнроватшя матерная/
3. Уембрвне /фильтр "краевая лента*/ 
ь. Вкладын картонный для адсорбента
5. Подлолса под адсорбент /фильтр нз стекловолокна 

ФСВ-А/
6. Назгвяя крыла /фохьгнрованяыт матерная/



Устаяешса длл жрагатевдаыил градумравачкьх смесей

J b a r _

г
/

1 -  дввитер TKIU 2 -  о*суд Дьоарв, вмаотвмоотьо 0,5** ваяадмакмый льдам» 3 -  ратамвтри* 4 -  рааматри; 
5 -  увел егбвра ярвОи ня хкиаяалмв| 6 -  к рая и; 7 -  •бвгатхтвдьыад кедвяха*

) P u n / )

ъ
%

т
ь



О&
б

Дозатор т е т р а х а р б о ш и а  никои. ~  &Z3

J
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Р е с ш е р ,

с ь

i b j _________________

I  -  капилляр; 2 -  резиновые тоуЗгс; 
3 -  корпус реометра.

t
4

<

46
0



СИСТ0 1 Л 0ХЛДЗД91ШЯ к отбора пробы.

ГЯЗ-НОСИТЕЛЬ

I - обогатительная колонка', 2  -  блох тепдовэшшр/щиЗ понопластоиих; 3 -  крал-дозатор; 4  -  
термопара; 5 -  потокшючотр; в -  захуушш* касоо для отбора проб; 7  -  реоивтр; 8 -  рвздвлн- 
тахьквя колонка; 9  -  сосуд Дьвара в зЗякнм азотом вшиХбл; 10 -  байпасная линия; IX -  термо- 
ст« колонок; 12  -  лшшя подача оххаэдвккого азота а  блок обогатительно» колоикм; 13 -  линид 
тдачх окходвиюго азота в ториостат колонок; "а” в *б*- трокходоаио кроки.

Рио. 12

\

t*

\
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Б л о к  т е д л о и з о л и р у щ и Я .

- 76
46

Рис. о
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