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УТВЕРЖДАЮ

Заместитель Главного государственного 
санитарного врача СССР

___________________А.И, ЗАЙЧЕНКО
)Ь 1586 -77 

31 января 1977 г*

ЬВТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
НД rA30XP0 \̂T0I?AWT£X:<0B ОПРЕДЕЛЕНИЕ 01СТАФГ0РТОЛУ0ЛА 
3 ПРИСУТСТВИИ ШСА̂ ГОРБЕНЗОЛА, ИОНОХЛОРПЕНТАФТОРБПН -  

ЗОЛА В ВОЗДУХЕ.
I .  Обцая часть

1. Определение основано на использовании газокидкост- 
яой хроматшрафггл на приборе с пламеино-ионизащоннш де ~ 
тектором.

2. Чувствительность определения для октафтортолуола 
0,05 ккг, гексафторбензоха 0,03 ю т, ыонохлорпентафторбен -  
зола 0,07 ю т.

3. Определения не копает тетрафторэтилен.
4. Предельно допуст;е/ая концентрация в воздухе октаф-

л  л
тортолуола -  5,0 кг/к , гексафторбензола -  5,0 мг/м°|МОно -

п
хлорпентгфторбензола -  2,0 мг/м ,

П, Реактивы и аппаратура
5. Резкт*>лш л раствора.
Окт афт op толу о л f ч  ̂ кип =Ю4°С.
Гексафсорбекзол.ч ? кип =80,2°С.
Иояохлорпентгфторбензол.ч, t  кип =П7°С.
Газообразные воздух, водород, азот в баллонах с редук

тором,



зэ

Этиловый эфир (сср1шй эфир), просушенный и перегнанный. 
Соляная кислота, х .ч ., ГОСТ 3116-67, водный раствор

1:1.
Твердай носитель -окись алздошпя, фракция 0,25-0,50 мм. 
Еидкая фаза -  иодафягил'етнлеилоксановая жидкость -  4

(пелс-4).
Сорбент для концентрационной трубки -  диатомовый носи

тель ИНЗ-600, фракции 0,25-0,50 ьгч с ГШМ в количестве 2<# 
от веса носителя.

6. Применяемые посуда и приборы.
Хроматограф с шгакенко-иоаизгциошшм детектором и (J -об

разной хроматографической колонкой.
Концентрационная трубка, U -  образная, из нержавеющей 

стали, высотой 10 см, диаметром 4ым (концентратор). 
Электрическая печь.
Медицинские шпркцц, емкостью 1,2,5 и 10 мл,
Микрозприцы, емкостью I—10 ыкл.
Аспирационное устройство.
Сосуд Дьюара, емкостью 1-1,5 л.
Набор сит "Физдрибор".
Секувдо?4ер.

И. Отбор проба воздуха

Воздух со скоростью 0,1-0,2 д/ыпк асоирхруют через 
копцентрационную трубку, солерхахую сорбент (ИНЗ-600 о 
1ЙЫС-4). Трубку охлгядгт  прл температуре -5°-Ю° в езеуде 
Дьюара (смесью поваренной сатг и льда). Следует отобрать 
0,5-1,0 л воздуха. Аяглкзн рекомендуется прозоди*ь в день 
отбора пробы.
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1У. Omicpjine определения

Окись алшштя просеивают и отбирают фракцию 0,25 -  
0,5 и/. Отмывают от пыли дистиллированной водой, просушива
ют и прокаливают в муфельной печи пря температуре 400°С в 
течение 3-х часов.

Для приготовления насадки дкдкую фазу ПЗдС-4, в коли -  
честве 10? от веса твердого носителя, растворяют в этиловом 
эфире, и полученным раствором заливают твердый носитель,Ос -  
торогно перемешивают до удаления основного количества раст -  
ворителя, остатки последнего удаляют просушиванием в сугсзль- 
вом шкафу при ташературе 60°С. Заполняют хроматографичес -  
кую колонку насадкой, закрепляют колонку в термостате хро -  
матографа я продувают газом -носителем при температуре 180 -  
200°С в течение 20-24 часов. Колонки "трешфуют" периодичес
ким вводом пробы воздуха через концентрационную трубку* 

Приготовление сорбента для концентрационной трубки. 
Диатомовый носитель -  ИНЗ-600, фракция 0,25-0,5мм, отмывают 
раствором соляной кислоты (1:1), нагревая на водяной бане 
при температуре 60-70°С. Затем промывают дистиллированной 
водой до отрицательной реакции на йон хлора. Высушивают в 
сушильном шкафу (120-150°С) к прокаливают в муфельной печи 
(000-800°С) в течение 3-х часов. На диатомовый носитель 
ИНЗ-600 наносят якдкую фазу ШКОЛ ( растворенную в этило -  
вом эфире) кз расчета 20? от веса носителя. После удаления 

растворителя и высушивания при температуре 60° -  80°С, сор -  
беят готов к употреблению. Концентрационные трубки, заполнен
ные сорбентом на 3/4 объема, продувают током азота р  течение 
2-х часов при температуре 180-200°С и закрывают заглушками.
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Прибор готовят к работе согласно инструкции.
Концентрационную трубку с пробой присоединяют к кршгу 

дозатору и нагревают с помощью электропечи в точение 5 - 8  
кинут при температуре 175°С, после чего переключением крана 
пробу вводят в хромлто^офшеескую колонку.

Условия анализа

Размер колонки -  2 и х Змм
Температура колонки -  150°С
Температура испарителя -  160°С
Предел чувствительности -  5.IO"10
Скорость бумажной ленты -  240 мм/час
Давление газа-носителя на входе -  2,2 аш
Скорость потока газа-носителя 
на выходе -  60.0 нл/т я
Расход водорода -  50.0 ил/т а
Расход воздуха -  400.0 ил/т я
Время удеряивашгя: 
Гексафторбензола -  I  мин 50 сен
Октафтор толуола -  3 шя 28 сек
Моиохлорпентафторбензола -  5 юн 10 сек
Тетрафторэтилена -  9 сек.
Измеряют высоту пика я по калибровочному графику нахо-

дат концентрацию определяемого вещества.
Для калибровки прибора готовят газовоздушные смеси оп

ределяемых веществ в стеклянных бутылях, емкостью 10-20 л.
Точно отвешенное количество вещества (10-20 ыг) зала -  

янное в стеклянной ампуле, вносят в бутыль, герметично зак -  
рываот я встряхиванием разбивают ампулу. Оставляют до под -
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ного испарения на 2-3 часа при комнатной температуре* Отби
рают объемы (5-0) газовоэдушноЯ смеси спрпцем от 0,1 до
1.0 ил. Все объемы доводят частым воздухом до I  мп и вводят 
через концентрационную трубку в хроматограф. На основании 
полученных данных строят калибровочный график зависимости 
высоты пиков от количеств вещества в мкг.

Калибровку прибора и анализ пробы выполняют в идеи -  
точных условиях*

Концентрацию определяемого вещества В воздухе в шум 
(X) вычисляют по формуле:

3
¥2о

где; $  ~ найденное количество вещества, мкг;
] /  -  объем воздух, взятый для анализа и приведенный 

к стандартный условиям по формуле (см.прилоге -  
пие I ) ,  л .



из
Приложение I

Приведение объема воздуха к стандартным условиям 

(20°С, 760 ш .рт.ст.) производят по сле^тдеи формуле:

у .  V-fc • (21$ + 20')- Р  
г9 (2?3’-М :)  '  ?&>

где: V* -  объем воздуха, отобрапшй для анализа,л;

р -  барометрическое давление, им ,рг.ст.); 

t  -  тшпсратура воздуха в месте отбора проба,°С.

Можно также пользоваться таблицей козС&хцхентсз (см, 

приложение 2 ), Для праведеккя объема воздуха к стандартном 
условиям надо умножить V-t ка соответствуй! коэффициент.
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Приложение 2

Коэффициента для приведения объема воздуха 
к стандартами условия?/.: температура *+20°С 
и атмосферное давление 760 ш  рт.ст,

°с Атмосферное давление кд.рт.,ст.

730 732 734 736 738 740 742
I 2 3 4 5 6 7 8

-30 1Л582 I ,1614 I.I6 4 5 I . 1677 I .I7 0 9 I . I 7 4 I I .I7 7 2

-28 I.I487 I .I5 I9 I.I5 5 0 I . I 5 8 I I .1 6 I3 I .I6 4 4 I .I6 7 5

-20 I.I3 9 3 I .1425 I .1456 I.I4 8 7 I . I 5 I 9 I .I5 5 0 I . I 5 8 I

-24 I.I3Q2 I .2334 I .1364 I . I3 9 I I .I4 2 7 I.I4 5 4 1,1488

-22 I .I2 I2 1.1243 I.T274 1,1304 I .I3 3 6 1.1366 I.I3 9 6

-20 I .1123 1 .Ц 5 5 I . I I 8 5 1,1215 1.1246 I .I2 7 6 1.1306

-18 I.I03S I.I0S 7 I.IC 97 I . I I 2 7 I . I I 5 8 I . I I 8 8 I . I 2 I 8

-16 1.0953 I.0S8I I .1 0 I I 1.1041 I.1 0 7 I I . I I 0 I I . I I 3 I

-14 1.0808 I.C897 1.0326 1.0955 1.0986 I.1 0 I5 I .1045

-12 1.0732 I.0 8 I3 I.C842 I.0 8 7 I 1.0901 I .0 9 3 I 1.0959

-10 1.0701 I.073I 1.0760 1.0739 I .0 8 I9 1.0848 I.C877

-  8 1.0620 I.C650 1.0679 1.0703 1.0737 1.0766 1.0795

-  6 1.0540 I.C570 1.0599 1.0627 1.0657 1.0685 I.0 7 I4

-  4 1.0462 I.049I 1 .(619 1.(648 1.(677 1.0605 1.0634

-  2 1.0385 1.04X4 1.0442 1.0470 I.04S9 1.0523 1.0556

0 1.0309 1.0338 1.0366 1.0394 1.0423 I .0 4 5 I 1.0477

+ 2 1.0234 1,0253 I.0 2 9 I 1,0318 I.0G47 1.0375 I.C402

+ 4 I.0 I6 0 1.0189 1,0216 I.C244 1.0272 1.0299 1.0327

•f 6 1.0087 1 .0 II5 1.0143 I.0 I7 0 I .0 I9 8 1.0226 1.0253

+ 8 I.00 I5 1.0043 1.0070 1.0097 I.0 I2 5 I.0 I5 3 I .0 I7 9

+10 0.9Э44 0.9972 0.9999 1.0026 1.0054 I.0 0 8 I I .0 I0 8

+12 0.S875 0.99-03 0.9929 0.9956 0.9Э84 I .0 0 I I 1.0037
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п р о д о л * ,  п р и л о ж е н и я  2

2 3 4 5 6 7 8

0.&06 0.9833 0.9860 0.9886 0.9914 0.9940 0.9967
0.9737 0.9765 0.9791 0.9818 0.9845 0.9871 0.9893
0.9671 0.9698 0.9725 0.9751 0.9773 0.9004 0.9330
0.9605 0.9632 0.9658 0.9684 0.97II 0.9737 0.9763
0.9539 0.9566 0.9592 0.9618 0.9645 0.9671 0 • 9596
0.9475 0.9502 0.9527 0.9553 0.9579 •0.9605 0.9G3I
0.9412 0.9433 0.9464 0.9489 0,9516 0.9541 0.9566
0.9349 0.9376 0.9401 0.9426 0.9453 0.9473 0.9503
0.9288 0.9314 0.9339 0.9364 0.9391 0.9415 0.9440
0.9227 0.9252 0.9277 0.9302 0.9328 0.9353 0.9378
0.9167 0.9193 0.9218 0.9242 0.9268 0.9293 0.9318
0.9107 0.9133 0.9158 0.9182 0.9208 0.9233 0.9257
0.9049 0.9074 0.9099 0.9123 0.9149 0.9173 0.9198

0.8991 0.9017 0.9041 0.9065 0.9090 0.9II5 0.9139
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0 ( т ______________________ а т м  о п о р н о е  д а  я п о н к е  м м  р т . с т .

744 746 748 750 752 754 756
I 2 3 4 5 6 7 8

-30 I .1803 1Л836 I.I8G7 1.1099 I.I932 I ,1963 1,1994
-28 I . 1707 1,1739 1,1770 I.I80I I.I834 1Л865 I.I896
-26 I.I6I2 1,1644 I.I674 I .1705 1,1737 I.I768 I.I799

-24 I.I5I9 1,1550 I.I58I I.I6I2 I.I644 I.I674 I.I705

-22 1Л427 1,1458 1,1488 I.I5I9 I.I550 I.I58I I .I6 II
-20 I.I337 I.I368 I.I398 I.I428 I.I459 1.Г489 I.15I9

-18 I .1247 1,1278 1,1308 1Л338 I.I369 1Л399 1Л429
-16 I.II60 1ЛГ91 I.I22I 1,1250 I.I282 1ЛЗХ1 I.I34I
-14 I ,1074 I.II05 I . Ц34 1,1164 I.II94 1.1224 I.I253
-12 1.0989 1Л019 I.I049 I .1078 1,1108 I.II37 1Л166
-10 1.0906 1.0936 1.0965 1,0994 1,1024 1Л053 I.I082

-  8 1.0324 1,0853 1.0882 I.09II 1.0941 1.0969 1.0998

-  6 1.0742 1.0772 I.080I 1.0829 1.0853 1.0887 1.0916
-  4 1.0662 1,0691 1.0719 1.0748 1.0777 1.0806 1.0034
-  2 1.0584 .1,0613 Г.0641 1.0669 1.0698 1.0726 1.0755

0 I.050G 1,0535 1,0563 I .0591 I.062I 1.0648 1.0676
+ 2 1.0430 1.0459 1,0487 I.05I4 1.0543 I.057I 1.0598
+ 4 1.0355 1.0383 I .0411 1.0438 1.0467 1.0494 1.0522
+ 6 1.0280 1.0309 1.0336 1.0363 1.0392 I.04I9 1.0446
+ 8 1.0207 1.0235 1.0262 1.0289 I.03I7 1.0345 1.0372
+10 I.0I34 I.0I62 1.0189 I.02I6 1.0244 1.0272 1.0298
+12 1.0064 1.0092 I.QII8 1,0145 I.0I73 1,0199 1.0226
+14 0.9993 I.C02I 1.0048 Г.0074 I.0I02 1,0128 1,0X55

+16 0.9924 0.5951 0.9978 1.0004 1.0032 1.0058 1.0084

+18 0.9856 0.9884 0.9S09 0.9936 д.9963 0.9989 1.0010
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I 2 3 4 5 6 7 8

+20 0.9789 0,9816 0.9842 0.9868 0.9895 0.9921 0.9947
422 0.9723 0.9749 0.9775 0.9800 0.9327 0.9853 0.9879
*24 0.9657 0.9683 0.Э70Э 0.9735 0.9762 0.9737 0.9813
*26 0.9592 0.9618 0.9644 0.9669 0.9696 0,9721 0.9747

+28 0.9528 0.9555 0.9580 0.9605 0.9632 0.9657 0.9682
+30 0.9466 0.9492 0.9517 0.9542 0.9568 0.9594 0.9618
+32 0.9403 0.9429 0.9454 0.9479 0.9505 0.9530 0.9555.

*34 0.9342 0.9368 0.9393 0.9418 0.9444 0.9468 0.9493
+36 0.9282 0.9308 0.9332 0.9357 0.9382 0,9407 0.9432

*38 0.9222 0.9248 0.9272 0,9297 0.9322 0.9347 0.9371

*40 0.9163 0.9189 0.9213 0.9237 0.9263 0.9287 0.93И
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о q а т м о с ф е р н о е  д а в л е н и е  м м  р т . с т .

750 760 762 764 766 768 770
I 2 3 4 5 6 7 8

-30 1.2036 1,2058 1.2089 Г.2122 I.2I53 I.2I85 1,2217

-28 I.I928 1,1959 I .1990 1,2022 1,2053 1.2084 1.2И 7
-26 I.I83I I .1862 I .1093 I ,1925 1,1956 I .1986 I.20I8

-24 I.I736 I.I767 I.I797 I.I829 1,1859 I.I89I I.I922
-22 1,1643 1,1673 1,1703 1,1735 Г.1765 I.I795 1,1827
-20 I .1551 I .1581 I.I6II I .1643 I.IG73 I.I703 I .1734
-18 I.I460 I.I4S0 1,1519 I.I55I 1,1581 I .I6 II 1,1642
-16 I .1372 I .1401 I.I43I I.I462 I ,1491 I .1521 I ,1552
-14 I .1284 1,1313 I.I343 I .1373 I .1402 I .1432 I.I463
-12 1,1197 I .1226 I.I255 I.I285 I .1315 I.I344 I.I374
-10 I .1112 I.II4I 1,1169 I.I200 IJ229 I.I258 I.I288
- 8  1,1028 1,1057 I.I086 I .III5 I.II44 1,1173 I.I203
-  6 1.0945 1.0974 I.I003 I.I032 I.I06I I.I089 I .I I I8
-  4 1,0864 1.0892 I.092I 1.0949 1.0978 I.I006 I.I036
-  2 1.0784 I.00I2 I.084I 1.0869 I.08S7 1,0925 1.0955

0 1.0705 1.0733 I.076I 1.0789 I.08I7 1.0846 1.0375
+ 2 1.0627 I.C655 1.0683 I.07I2 1.0739 1.0767 1.0795
+ 4 I.055I 1.0578 1.0605 1.0634 1.0662 1.0689 Г.0717
+ 6 1.0475 1.0502 I ,0529 1.0557 1.0585 I.06I2 I.064I
+ 8 1.0399 1.0427 I.C454 1.0482 1.0509 1.0536 1.0565
+10 1.0326 1.0353 1.0379 1.0407 1.0435 1.0462 1.0489
+12 1.0254 I.028I 1.0307 1.0335 1.0362 1.0388 I.04I6
+14 1,01вЗ 1.0209 1.0235 1.0263 1.0289 I.03I6 1.0344
+16 I.0II2 I.0I28 I . 0164 1,0192 I.02I8 1.0244 1.0272
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I 2 3 4 5 6 7 8

+18 1.0043 1,0069 1.0095 1.0X22 I . 0148 I .0175 1,0202
*20 0.9974 I . 0000 1.0026 1.0053 1.0079 1,0105 I . 0132
*22 0.9906 0.9932 0.9957 0.9985 I . ООН I.OOX 1.0063
■+24 0.9839 0,9865 0.9891 0,9917 0.9943 0.9960 0.9995
+26 0,9773 0.9799 0.9824 0.9851 0,9876 0.9902 0.9928
•«28 0.9703 0.9734 0,9759 0.9785 0.S8II 0.9836 0.9863
*30 0.9645 0.9670 0.9695 '0.9723 0.9746 0.9772 0.9797
*32 0.9581 0.9606 0.9631 0.9657 о.эбег 0.9707 0,9733
+34 0.9519 0.9544 0.9569 0.9595 0.9619 0.9644 0.5669
*36 0,9457 0.9482 0.9507 0.9532 0,9557 0,9582 0.9607
*38 0,9397 0.9421 0.9445 0.9471 0.9495 0.9520 0.9545
*40 0.9337 0.9361 0.9385 0,9411 0.9435 0.9459 0.9485



120

Приложение 3

П оглотительны е прибор*; п дозиру*гХ\ее у с т р о й с т в о

РлсД Поглотительный прибор Зайцева 

Рлс.2 Поглотитедьнцй прибор Петри 

Рис.З Поглотительный прибор с пористой стеклянной 

пластинкой

Рис. 4 Дозкрущее устройство:

А- Дцфйузпон!ШЛ иатекатель,

I- пток, 2-  стеклянный еселкидр,

3- порэень кз фторопласта,

4- калиброванный стеклянный капилляр,

Б- Установка для приготовления эталонных 

смесей.
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Рис. i
Поглотателышй прибор Зайцева
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Поглотителишй прибор Потри



Рис. 3
Поглотитсльпий прибор с пористой стеклянной пластинкой
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Р и с . 4
Дозируйсес устройство

A - Диффузионный нэтекатель: 1-сток, 2-стеклянный цилиндр, 
3-порлень аз фторопластз, 4—калиброванный стеклянный 
капилляр.

Б -  Установка для праготовлсаия эталонное сиесеЛ
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Прилокегсно 4

П В Р К Ч Е И }>
учреждений, представивших методегческие указания в 

дапнил сборник

&*» “Методическое указание Учое?деш!о представившее 
методическое* указание

Г 2 3

I .  Полярографическое определе

ние кадмия

2* Гаэохромлтографическое опре

деление паральдегпда

3. Газохроматографическое опре

деление о-м-п-нктротолуалов 

и о-ы-п~талуидиков 
4» Газохроматографическое опре

деление дисэтордихлорэпшепа

5, Хроматографическое ‘опреде

ление Фурфурола .фурилового 

спирта, монофурфтрозшденаце- 
тона

6, Газохроматографпческое опре
деление хлористого аллила, 
4-х хлористого углерода,

1 ,Я-дххлор пропана.

Научно-исследовательский 
институт гигиену труда и 

профзаболеваний Академии 

иедициискзгс наук СССР 
Уфимский научно- исследова

тельский институт гигиену*и 
профзаболеваний 
Харьковский пгучло-и с следо

вательский институт гигиены 

труда и профзаболеваний 

Научно- исследовательский 

институт гигиены sc-уда и 

профзаболеваний Акадо?,сш ме

дицинских паук СССР 
Узбекский научно- исследова

тельский институт санитарии, 

гигиены и профзаболеваний.

Новосибирский научно- иссле

довательски саяи:аркый ин
ститут.
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I 2_________________________

7. Газохроматографическое опре
деление гсксафторбензола

8. Газохроматографическое опре
деление пентафторбензола, 
монохлорпентагрторбензола

9. Газохроматографнчсское опре
деление октафтортолуола

10. Газохроматографическое опре
деление пентафторанялина

11. 1^зохроматограп:1ческое опре
делите дкбутилкетока

12. Газохроматохрафкческое опре
делено метилентетрагидропи- 
рана

13. Газохроматографнчсское опре-. 
деление тестостерона и метил- 
тестостсрона

14. Определение f;ieTa-HUTpo6eii30- 
ата циклогексилашна методом 
тонкослойной хроматографии

15. Фотометрическое определение 
хлористого аллила

16. Фотометрическое определение 
о- и п-толуздшов

3̂ ______________________

Пермский государственный 
медицинский институт

Пермский государствешшй 
медицинский институт 
Ростовский государственный 
медицинский институт

Волгоградская областная са-
нитарно-эдидекиологическай
станция

Филиал Всесоюзного научно -  
исследовательского хкмико -  
фармацевтического института 
Киевский научно- исследова
тельский институт гигиены 
труда и профзаболеваний

Горьковский научно-исследо
вательский институт гигиены 
труда и профзаболеваний
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I 2__________________________

17. Фотометрическое определение 
о- и л-иитротолуолов

18. Фотометрическое определение 
м-тркфторметилфс]П«лизоци qna- 
та

19. Фотометрическое определение 
н-вилиллирролидояа

20. Фотометрическое определение
4,49 -  диаьзшодифепилсуль-
фяда

21. Фотометрическое определение 
2-нафтоЙноЙ кислоты

22. Фотометрическое определение 
ддангидрада 1,4 ,5 ,8-нафталкЕ- 
тетрахарбоновой кислоты

23. Фотометрическое определение
2 ,3 - Дйхлорпропена

24. Фотометрическое определение 
нафталин2 ,6-дакарбоноЕой 
кислоты ,дпхлор гидрида нафта- 
лин-2,6-дпкарбоновоЛ кислоты

25. Сотометрическое определегсле 
1,4,5, 8-пафталинтетракарбо- 
новой кислоты

3
Горьковский научно- иссле
довательский институт гигие
ны труда и гфефзаболеванлй 
Университет друлсбы народов 
км.Д.Лукумбы.

Ростовский государственный 
медицинский институт

Новосибирский научно- иссле
довательский санитарный кн - 
ститут
Ростовский государственный 
МедИЦИЯСЮЙ ИНСТИТУТ



120

I  2 3

25. Фотометрическое определение Ростовский государственный

4,4* -  дзобепзоддикарбоновой медицинский институт

кислоты

27. Фотометрическое определение Научно- исследовательский

окиси хрома институт гигиены труда и

профзаболеваний АШ СССР
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