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4.1. МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ, ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ
C/ii^rpO

по|$отометрическо1ог измерению концентраций 
Гвдроксипрошишетилцеллюлозы ( Оксипропшшетилцеллхшозы ) 

в воздухе рабочей зоны

[ СеН702(0Н)3 -X -Y-(OCH3)x • ( ос3неон )у Зп

M.1I. = I3000-I80000

Оксипропилметилцеллюлоза. Высокомолекулярное соединение со
держит 28 - 30 % групп осн3, 7-12% связанного пропиленоксида. 
Белый порошок с желтоватым оттенком с температурой плавления 
240 - 260°С. Вязкость от 2,4 до 3,6 сантипуаз. Растворима в холод
ной воде и ее смесях с низшими спиртами или ацетоном ( 2:8 ), эта
ноле; . гликоле, глицерине : {прц иогре& онг/г/),

В воздухе находится в виде аэрозоля.
Малотоксичное соединение. Не оказывает раздражающего действия 

Ней кожу и слизистую оболочку глаз.
ПДК в воздухе 10 мг/м3. 4 класс опасности.
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Характеристика метода

Метод определение основан на взаимодействии оксипропилме- 
тилцеллюлозы с антроном в среде серной кислоты и последующем фото
метрическом измерении окрашенного продукта реакции при длине волны 
590 нм. Отбор проб проводят с концентрированием на фильтр.

Нижний предел измерения содержания вещества в анализируемом 
объеме раствора - 10 мкг.

Нижний предел измеренияувещества в воздухе - 5 Mr/Md ( при 
отборе 2 л воздуха).

Диапазон измеряемых концентраций в воздухе от 5 до 75 мг/м3.
Суммарная погрешность не превышает + 20 , %.

Определение избирательно на стадиях сушки, просеивания, хра
нения и фасовки вещества.

Определению не мешают: пропиленгликоль, монохлоруксусная кис
лота; мешает - метилцеллюлоза водорастворимая.

Время проведения измерения 2 часа 30 минут.
Приборы, аппаратура, посуда

Фотоэлектроколориметр марки ФЭК- 60 ( возможно использо
вание аналогичного прибора такого же класса точности ).

Аспирационное устройство, модель 822, ТУ 64-1-862-82.
Колбы мерные, вместимостью 25, 50, 100 мл, , ГОСТ 1770-74 Е.
Пипетки, вместимостью I, 2, 5 и 10 мл , ГОСТ 29227-91.
Пробирки с пришлифованными пробками, вместимостью 25 мл ,

ГОСТ 2533о-82Е.
шше.

Выпаритеучашки глубокие фарфоровые, вместимостью 10 мл ,
ГОСТ 9147-80 Е,

Весы лабораторные аналитические ВЛА-200, ГОСТ 24104- 88е .
Стаканы химические, вместимостью 25 мл, ГОСТ 23932-90.
Баня водяная лабораторная, МРТУ 64-186-23-68.
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Реактивы, растворы, материалы
Гидроксипропилметилцеллюлоза ( оксипропилметилцеллюлоз а )

ВФС 42-187-73 , содержание основного вещества не менее 90 %.

Спирт этиловый, ГОСТ 5963-67, 95 % .
Вода дистиллированная, ГОСТ 6709 - 72.
Кислота соляная , х.ч., ГОСТ 3118 - 77, 1н раствор.
Кислота серная , х.ч., ГОСТ 4204-77, раствор в соотношении 

(9:1) по объему. ( К 10 мл дистиллированной воды добавляют 90 мл 
серной килоты.)

Антрон, ч., ТУ 6-09-1570-77. 0,2% раствор антрона в растворе 
серной кислоты в соотношении (9:1 ) по объему. Раствор применяют 
свежеприготовленным.

Стандартный раствор N I с концентрацией оксипропилме тилцеллю- 
лозы 500 мкг/мл готовят растворением 0,0555 г вещества в смеси эта
нола с I н раствором соляной кислоты в соотношении (1:1) в мерной 
колбе вместимостью 100 мл. Раствор применяют свежеприготовленным.

Стандартный раствор N 2 с . - вещества 50 мкг/мл го-
готовят соответствующим разбавлением стандартного раствора N I 
смесью этанола с 1н раствором соляной кислоты в соотношении (1:1) 
Раствор применяют свежеприготовленным.

Фильтры АФА-ХА-Ю, ТУ 95-743-80.
Отбор проб воздуха

Воздух с объемным расходом I л/мин аспирируют через фильтр 
АФА-ХА-Ю . Для измерения 1/2 ПДК следует отобрать 2 л воздуха. 
Срок хранения проб - неделя.
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Подготовка к измерению
Градуировочные растворы ( устойчивы в течение двух часов ) го

товят согласно таблице:
Таблица

Шкала градуировочных растворов

N
стандарта

Стандартный 
раствор N 2

МЛ.

Смесь этанола 
с 1н раствором 

соляной кислоты 
(1:1) по объему

МЛ.

Содержание 
вещества в 

градуировочном 
растворе

МКГ.

1 0,0 7,0 0,0
2 0,2 6,8 10,0
3 0,5 6,5 25,0
4 1.0 6,0 50,0
5 1.5 5,5 75.0
6 2,0 5 0 100,0
7 3,0 4,0 150,0

Градуировочные растворы переносят в фарфоровые чашки, помеща
ют на кипящую водяную баню и выпаривают досуха. Сухой остаток 
( тщательно растирают ) стеклянной палочкой, приливают 2 мл раство
ра серной кислоты в соотношении ( 9:1 ) по объему и нагревают в 
течение 5 минут на кипящей водяной бане. Охлаждают, приливают 
4 мл 0,2 % антрона и снова нагревают на кипящей водяной бане, до 
появления темнозеленого окрашивания. После прибавления каждого ре
актива растворы перемешивают стеклянной палочкой.

Через 10 минут измеряют оптическую плотность полученных рас
творов при длине волны 590 нм. Измерения проводят в кюветах с тол
щиной поглощающего слоя 20 мм по отношению к контрольной пробе, не 
содержащей определяемого вещества ( раствор N 1 по таблице ).
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Строят градуировочный график: на ось ординат наносят значения 

оптических плотностей градуировочных растворов, н а  ось абсцисс- 

соответствующие им величины содержания вещества в градуировочном 

растворе ( м к г . )

Проверка градуировочного графика проводится I раз в 3 месяца 

или в случае использования н овой партии реактивов.

Проведение измерения
Фильтр с отобранной пробой переносят в химиче с к и й  стакан п р и 

бавляют 5 м л  смеси этанола с 1н раствором соляной кисл о т ы  в  соот

ношении ( 1:1) по объему и  оставляют на 15 минут, пер и о д и ч е с к и  п о 

мешивая стеклянной палочкой д ля лучшего растворения вещества. 

Раствор переносят в выпарительную фарфоровую чашку. Ф и л ь т р  еще раз 

заливают 2 м л  смеси этанола с 1н раствором соляной кисл о т ы  (1:1) 

и  оставляют н а  15 минут периодически помешивая стеклянной палочкой. 

Затем фильтр тщательно отжимают и  удаляют. Растворы объединяют в 

выпарительной фарфорофой чашке, помещают на к и п ящую водя н у ю  баню и  

выпаривают досуха. Степень десорбции вещества с фильтра 96%.

Сухой остаток ( тщательно растирают ) стеклянной палочкой, 

приливают 2 м л  раствора серной кислоты в соотношении (9:1) п о  объе

му и  нагревают в течение 5 минут на кипящей в одяной бане. Раствор 

охлаждают, приливают 4 мл 0,2% раствора антрона и  снова нагревают 

на кипящей водяной бане до появления темнозеленого окрашивания. 

После прибавления каждого реактива раствор перемешивают стеклянной 

палочкой. Через 10 минут измеряют оптическую плотность раствора 

пробы аналогично градуировочным растворам по сравнению с к о н т р о 

лем, который готовят одновременно и  аналогично пробе, используя 

чистый фильтр.
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Количественное определение содержания оксипропилметилцеллю- 

лозы проводят по предварительно построенному градуировочному гра

фику.

Расчет концентрации

Концентрацию оксипропилметилцеллюлозн " О " в воздухе в 

( мг/м3 ) вычисляют по формуле:

а
С * ------ , где

у
а -  содержание оксипропилметилцеллюлозн в анализируемом объеме 

раствора пробы, найденное по градуировочному графику, мкг.

у  -  объем воздуха, отобранного для анализа и приведенного 
к стандартным условиям, л ( см. Приложение I ) .
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Приложение I

Приведение объёма воздуха к стандартным условиям (темпе
ратура 20°С и давление 760 мм рт.ет.) проводят по формуле:

\  *(273 + 20).р
у20 ------------ ---- » где

(273 +£). 101,33

\  -  объём воздуха, отобранный для анализа, л;
Р - барометрическое давление, кПа (101,33 кПа=760 мл 

рт.ет.);
£ - температура воздуха в месте отбора пробы, °С.

Для удобства расчёта V^q следует пользоваться таблицей 
коэффициентов (приложение 2). Для приведения воздуха к стан
дартным условиям надо умножить Y* на соответствующий коэф
фициент.



приложение 2

Коэффициенты для приведения объема воздуха к стандартным условиям
/Давление Р, Klia/мм рт.ст.

°с 97.33/
736

97.66/
734 fe4/

96.93/
7 4 J 99,46/

74&
100/
750 100,53/7о4

101,06/
?3б 101,33/

760 101,66/
764

-30 1,1582 1,1646 1,1709 1,1772 I,1636 1,1699 1,1963 1 ,<.026 I , 2 0 j c 1,2122
-26 1,1393 1,1456 1,1519 1,1561 1,1644 1,1705 1,1766 1,1631 1,1862 1,1925
-22 1,1212 1,1274 1,1336 1,1396 1,1436 1,1519 1,1581 1,1643 1,1672 I,I73j
-18. 1,1036 1,1097 1,1158 1,1216 1,1276 1,1338 1,1399 1,1460 1,1490 1,1551
-14 1,0866 1,0926 1,0986 1,1045 1,1103 1,1164 1,1224 1,1284 1,1313 1,1373
-10 1,0701 1,0760 1,0819 1,0877 1,0966 1,0994 1,1053 1,1112 1,1141 1,1200
- 6 1,0340 1,0599 1,0657 Т,0714 1,0772 1,0629 1,0687 1,0945 1,0974 1,1032
- 2 Г,0385 1,0442 1,0499 1,0556 1,0613 1,0669 I,0726 1,0764 I,0812 1,0669
0 1,0309 1,0366 1,0423 1,0477 I,0536 1,0591 1,0646 1,0705 1,0733 1,0769

+ 2 1,0234 1,0291 1,0347 1,0402 1,0459 1,0514 1,0571 1,0627 1,0655 1,0712
+ 6 1,0067 I,ОТ 43 1,0196. 1,0233 1,0309 1,0363 1,0419 Т,0475 Т,0502 1,0557
+10 0,9944 0,9999 0,0054 1,0106 1,0162 1,0216 1,0272 1,0326 1,0353 1,0407
+14 0,9606 0,9860 0,9914 0,9967 1,0027 1,0074 1,0126 I,01оЗ 1,0209 1,0263
+16 0,9671 0,9725 0,9776 0,9830 0,9864 0,9936 0,9969 1,0043 1,0069 1,0122
+20 0,960з 0,9658 0,9711 0,9783 0,9616 0,9668 0,9921 0,9974 1,0000 1,0033
+22 0,9539 0,9392 0,9643 0,9696 0,9749 0,9600 0,9653 0,9906 0,9932 0,996з
+24 0,9475 0,9527 0,9579 0,9631 0,9683 0,9725 0,9767 0,9о39 0,9б65 0,9917
+26 0,9412 0,9464 0,9.516 0,9566 0,9616 0,9669 0,9721 0,9773 0,9799 0,9б61
«•28 0,9349 0,9401 0,9433 0,9503 0,9553 0,960j 0,96э7 0 ,9 7 а . 0,9734 0,9765
+30 0,9286 0,9339 0,9391 0,9440 0,9432 0,9542 0,9з94 0 , 964 3 0,9670 0,9723
+34 0,9167 0,9216 0,9268 0,9316 0,9366 0,9416 0,9466 0,9519 0,9,>14 0 ,5 з 9 3
+36 0,9049 0,9099 0,9149 0,9199 0,9246 0,9297 0,9347 п <г;о7 0,9*121 0,9471

М
УК

 
4

.1
. 

18.3
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Рисунок I

Пассивный дозиметр P-i
049

г ----------;----------

; . 5;
у

<о|
t

П. i'M ..

2

3

4

4 равномерно 
расположенных 
отверстия # I мм

I - сплошная крышка
2- крышка с диффузным отверстием
3 - диффузная камера
4 - камера для сорбента
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Рисунок 2

Устройство для концентрироваяля и ввода проб

Приложение 4

1-п я та  , 2 -концентрацяоняая трубка
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Рисунок - Приложение 5

Пассивный дозиметр Р-4

—  n t g x  /  - 
г— 0 7 2 —|

f 1Ъь. Ч'/ i i i 4
1Ш Ш Ж Ш л

- 0 2 *  

0  2S
’4 отв. ф Ьиразномерно
распо^генных

1 - сплошная крышка
2 - крышка с диффузным отверстием
3 - диффузная камера
4 - камера для сорбента
Материал для изготовления дозиметра - дюраль или 
нержавеющая сталь.
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П р и л о ж е н и е  6.

У к а з а т е л ь  о с н о в н ы х  с и н о н и м о в ,  т е х н и ч е с к и х ,  т о р г о в ы х  и 
Ф и р м е н н ы х  н а з в а н и й  веществ.

Сто.

Белая магнезия
Бромгексин
Бура
Г я д р  а з и н о б е я з о л  с о л я н о к и с л ы й

Г л и б е н к л а м и ц

Д и э т и л а м и н о п р о п и л а м и н

И м и н о д и б е н з и л

Л и д о к а и н

М е т а р а н

М Ц - Ю О

М а с л о  " Т у р б о м а с "

Н е о п е н т и л г л и к о л ь

Н и м о д и п и н

Н и т р е н д и п и н

Н и т р о г л и ц е р и н

О к с и п р о п и л м е т и л ц е л л ю л о з а

О н д а н с е т р о н

Р а н и т и д и н  г и д р о х л о р и д

Р е а г е н т  А А К  и л и  Т а л л а к т а м

С М Б А

С у л ь ф а м е т о к с а з о л  

Т а м о к с и ф е н  о с н о в а н и е  

Т а м о к с и ф е н  ц и т р а т а  

Т и а п р и д  

Т р и м е т о п р и м  

ХладЕн*14

Ц и п р о ф л о к с а ц и н  г и д р о х л о р и д а  

Э к о с о р б

Э н а л а п р и л а  м а л е а т  

Э т и н и л о в ы й  СПИРТ

8 7

9

141

t 151
155

77

30

4 S

50

102
73

8 3

5 9

5 4

131

21
145

35

I I S
137

1 2 , 1 5

40

40

8 2

27

14 8
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П рилож ение 7 .

В ещ ест в а , оп р ед ел я ем ы е по р а н е е  утверж дённы м  М етодическим  

у к а за н и я м  по и зм ерен и ю  к он ц ен тр ац и й  вредн ы х вещ еств  в 

в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

Н аи м еновани е в е щ е с т в а ] М ет оди ч еск и е у к а за н и я

I .  А р о м а ти за то р  и з  мяты 

п ер еч н о й  1 8 4 3 3

МУ по г а з о х р о м а т о г р а ф и ч е с к о м у  

изм ерению  к о н ц ен т р а ц и й  м ен тол а  

( /  -  2 -и з о п р о п и л -5 - м е т и ц и к л о г е к -  

с а н о л а )  в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы . 

В ы п.ЗО . М. 2 0 0 0 ,  с . 1 8 9  , МУК 

4 . 1 . 2 4 0 - 9 6 .

2 .  В ан ади й -ал ю м и н и ев ая  

л и г а т у р а

И зм ер ен и е к о н ц ен т р а ц и и  в а н а д и я  

м ет одом  а т о м н о -а б с о р б ц и о н н о й  

сп ек т р о ф о т о м е т р и и .

С б . "МУ по о п р ед ел ен и ю  зр едн ы х  

в ещ еств  в св а р о ч н о м  а э р о з о л е " .  

М. 1 9 9 2  г . ,  с т р . 6 7 ,  МУ W 4 9 4 5 -  

-  8 3 .

3 .  М ультиинзим ная

к ом п ози ц и я  МЭК-СХ-1

МУ по сп ек т р о ф о т о м е т р и ч е с к о м у  

изм ерению  к о н ц ен т р а ц и й  амилазы  

в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

Вып. 3 8 .

4 .  М ультиинзим ная

к ом п ози ц и я  МЭК-СХ-2
МУ по с п ек т р о ф о т о м ет р и ч еск о м у  

изм ерению  к о н ц ен т р а ц и и  целлю лазы  

в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

Вып. 3 8 .

5 .  О п аспрей  белы й МУ по г а зо х р о м а т о г р а ф и ч е с к о м у  

изм ерению  м е т и л о в о г о  сп и р т а  

в в о з д у х е  р а б о ч е й  зо н ы .

В ы п .1 9 ,  М .1 9 8 4 ,  с т о . 1 0 2 ,  МУ
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МУК 4.1.

Наименование зещзства Методические указания

6. Опасптэей жёлтый

'•2 2902-33.

МУ по газохроматографичесному 
измерению метилового спирта в 
воздухе рабочей зоны.
Вып.19, М.1934, сто.102, МУ 
№ 2902-83.

7. Пыль периклазохромитовых МУ на гравиметрическое определе-
и хромитопериклазовых ние пыли в воздухе рабочей зоны
огнеупорных изделий и в системах вентиляционных ус

тановок.
Вып.1-5, M.I98I, стр.235, МУ 
» 1719-77.

S. Хладон СМ-1 МУ по газохроматографическому 
измерению концентраций I,1,1,2- 
-тетрафторэтана в воздухе рабочей 
зоны.
Вып,35, МУК 4.1.860-99 
утв. 30.12.99 г.

9. Биовит-130 МУ по фотометрическому измерению 
концентраций хлортетрациклина в 
воздухе рабочей зоны.
Вып. II переработ., M.I992, стр.149. 
№ 5868-91.

10. М0324М смесь (смесь чет- МУ по Зотометтэическому измерению
зертичных аммониевых 
соединений)

концентраций диалкилдиметиламмоний
хлооида (Cj^-Cp q ) и алкялбензилдиме- 
тиламмошшхлобила (Суд-СТд).-дон-2,
циалкилламинопропионуитрила (Су_Сд>_
ийхангаз, алкилтриметиламмоний хло
рида (Cjg-Cig), дон-52 в воздухе 
рабочей зоны.
Вып.25, М.,1939, стр.49,МУР4905-88.
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- характеристика результатов Ю(к (суммарнав т^упетность^ .•
'- характеристика систематической составляющей погрешности. 

(Л ) - характеристика случайной составляющей погрешности.



Приложение jp 9

Расчёт норматива оперативного контроля погрешности (точности) МВИ КХА.

X
Алгоритм операткв- когоконтроля

в и л  КОНТРОЛЯ 1 " .- ■ —3
Принятые обозначенияВнутренний оперативный контроль Внешний контроль во схеме оперативного контроля

L С применением ОСг- |Кк1 - |Х - С| < К Кк-результат контрольной прбцедуры;
"-результат анализа
С-ат̂ стованное значе-
К-ЕОрм&тив оператизвогсКОЕТрОЛЯ

К - 0,84 А | К - Д

где Д -  характеристика пагрепности, соответствующая содержанию компонента в (Ж

г С применением метода добавок

^ примене-

1 Кк | -  1 X* - X - С | С К Кктреаультот когтрсшь- ВОИ ПриЦсДУРЫ;
Х-реэультат анализа пробы бег добавки;
Х'-результат анализа пробы с добавкой; 1>велкчкБа добавки к-ворматиа оперативногоКОНТРОЛЯ

К ■ 0,84 /«50* ♦ (to)2
где to* (to) - характеристика погрешности, в пробе о добавкои СпрБое без добавки}

к - / (to*)8 ♦ (to)2
соответствующая содержанию компонента

а |вием мето- |да_разоав- ленин
1 Кк | -  | да -  х | < к Хкгрезультат ксштроль- вой процедуры;

Х-реэультат анализа рабочей пробы;
Х'-результат анализа разбавленной пробы к-коэффициент разоавле-
н̂брматкв оперативного контроля I

К -0,84 /я* №•)*♦ (to)2 .

где to* (to) т характеристика погрешности, враэоавлеёной пробе (рабочей пробе) ооотв

К -  /к* (to-)* ♦ (to)2 

жотаететаующав содержанию компонента

ч . С прнмене-
й м гтроньнон) методики

1 Кк 1 - 1 X - Xk 1 < X Kgrpeayxbfar поправь» ной процедуры;
X -результат анализа, прош по контролируеюн, методике анализа;
Ъ* -  результат анализа ! пробы по контрольном ! методике анализа: К-кэрматгл оперативного контроля (

К -  0.84 / (й^)* ♦ (fix )2
где tocCto ) ~ характер!:ттика контрольной ( ^  оодерханиз компонента в

к -  / +  (to )*
тн о̂я!Фуемой) методнкн, ооответству-

О п е р а т и в н ы й  к о н т р о л ь  п о г р е ш н о с т и  ( т о ч н о с т и )  п р о в о д я т  в о д и н а к о в ы х  у с л о в и я х ,  т. е .  

р е з у л ь т а т ы  а н а л и з а  п о л у ч а е т  о д и н  а н а л и т и к  с и с п о л ь з о в а н и е м  о д н о г о  н а б о о а  м е р н о й  

п о с у д ы ,  о д н о й  п а р т и и  р е а к т и в о в  и т . д .

5 6
1
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^пометив BOX зоспропзводччостч рассчитывают по $оо>*'/лз: 
п = a  (P,/»v) or ( Д  >

где б- (ДО - показатель воспооизводимости (характзоисвка
случайной составляющей погоешности, соответствую
щая созднзму сопесжанию компонента в пообз):

х т +  х 2

хсо = 2 ’

а (?,тО = 2,77 пси /п= 2, ? = 0,95.

Ион псупзстэлзяии 80К воспооизводимости отбивают пве позбы, 
объём которых оавзя о б ъ ё м у ,  необходимому для псовепенчя анализа 
по методике, и анализисуют в точном соответствии с прописью мето
дики, максимально варьируя условия пооведения анализа, т.е. полу
чают пза результата анализа, используя оазные набооы месоноЯ посу
ды, сазныз наотии сеактивоз. В заботе должны участвовать два ана
литика.

Вой поевыпении носматива BOX воспооизводимости экспеоимент 
поэтоояют. Вен позтосном превышении указанного норматива выясня
ют псичичы, поиводящие к неудовлетворительным результатам, контро
ля, и устраняют их
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ч . + т у —  о з

1. Методические указания по спектрофотометрическому измерению 
концентрации амилазы в воздухе рабочей зоны
( РГМУ, г.Москва ) < М У К Ч .т }$ ~ —  0 3  .... 3

2. Методические указания по измерению концентраций Jf -(г^амино- 
3,5-дибромбензил) -^-метилциклогексиламина гидрохлорида (бром- 
гексина) в воздухе рабочей зоны методом высокоэффективной 
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( РГМУ, г.Москва ) g

3. Методические указания по измерению концентраций 4- амино- 
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сазола) в воздухе рабочей зоны методом высокоэффективной 
жидкостной хроматографии
( РГМУ, г.Москва ) ^  ^

4. Методические указания по спектрофотометрическому измерению 
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( В Щ  БАВ, г.Москва ) ъ М Ш  V. — 0 3  .... 35
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( БНц ЗАВ, г.Москва ) оМУкС У У . У £Г$5 — 0 £ ш 40

10. Методические указания по спектрофотометрическому измерению
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концентраций 2,5-диметил-3-метоксикарбонил-4-( 3-нитрофенил) -  
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воздухе рабочей зоны
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( НИХШй, г.Новокузнецк ) У>’/.'/£ '£Л ~  05 .... 82
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концентраций метилметакрилата в воздухе рабочей зоны с при
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область) ¥• £• O g .... Х08
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соли 5-амино-гексановой кислоты и натриевой соли о-аминогек- 
сановой кислоты, ацилированной высшими кислотами ( реагент 
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