MOCT 10671.2-74

MEXTIOCYOAPCTBEHHEbBI W CTAHAOAPT

PEAKTWBbI

METOAblI OMPEAENEHUA NMPUMECW HUNTPATOB

V3aaHve othmumansHoe

CBAGNBhBPMK
a


https://meganorm.ru/Data2/1/4293847/4293847772.htm

YK 54-41:543.06:006.354 pyLumn J159

M EXTOCYAAPCTUBEHHBb CTAHAAPT
PEAKTUBbI
MeToabl onpefeneHns NpMMecy HUTPaTOB rocr
10671.2-74
Reagents. Methods lor determination of nitrates
MKC 71.040.30
OKCTY 2609

[ata Beegexus 01.07.75

HacToswwuin cTaHgapT pacnpoCcTPaHAeTCA Ha XMMUYECKME PeakTMBbl 1 yCTaHaBMBaeT MeToAbl onpe-
[eneHns NpUMecH HWTPATOB: BU3yasbHbliA METOAE NPUMEHEHVNEM MHAUTOKapMuHa (MeTog 1); hoTomeT-
pVYECKUA METOA C MPUMEHEHWEM CA/IMLMIOBOKUCAONO HaTpusa (MeTtog 2).

(M3veHeHHasa pegakums, Mam. Ne |, 2).

la. O6LWMe yKazaHus

la.!l. O6wue ykasaHus 1 TpeboBaHUA K MeTogam aHanmza —no FOCT 27025 u TOCT 10671.0.

Mpw B3BELUVBAHWM NPUMEHAIOT NabopaTopHbIe BECbl 2-T0 K/acca TOYHOCTU € HambonbwuMm npeje-
nom B3BewwmBaHua 200 T u ueHoi genenms ().! mr, 3-ro knacca TOYHOCTU C HaubOMbLUMM MpPesenom
B3BelmBaHms 500 r unum | Kr n neHoi genenms 10 Mr unm 4-ro Knacca TOYHOCTY C HAMBONLLWIMM NPeseNoM
B3BewwmBaHua 200 1 1 LeHol geneHus 1 wmr.

JonyckaeTcs npuMeHeHWe MMMOPTHOW NabopaTopHO Mocybl 1 annapaTypbl N0 KNaccy TOYHOCTM 1
peakTUBOB MO KAYeCTBY HE HUXE OTEYECTBEHHbIX.

1a.2. Macca HaBeCKM aHanM3npyeMoro peakTuea, NpoBegeHVe NpeaBapuTe/ibHOM 06paboTKM HaBec-
KW, Macca HUTPaTOB B PacTBOpPax CPaBHEHMUS, COOTBETCTBYIOLLAA HOPME, AOMKHbI 6bITb YKa3aHbl B HOPMa-
TUBHO-TEXHUYECKO AOKYMEHTALMMW Ha aHA/IM3UPYEMBIA PeakTyB.

la.l. la.2. (i3meHeHHas pegakums. M3m. \e 2).

1a.3. Macca HMTpPaTOB B HaBECKe aHaIM3UMPYeMOro peakTuea AOo/HKHa ObITh B Npefenax:

0,005—0.030 Mr —npwu onpegeneHun MeTogom 1,

0.005—0.050 mr — npwv onpegeneHnn MeTOAoM 2.

1a.4. NpMMeHseMbIi METON U HEO6XOAVMbIE YCNOBWA OMpeaeNneHns AOMKHbI 6bITb NPeAyCMOTPEHbI B
HOPMaTMBHO-TEXHNYECKOW JOKYMEHTaLUM Ha aHa/IM3UPYEMbIA peakTyB.

la.3, 1la4. (V3meHeHHasa pegakums, Mam. Ne 1, 2).

1a.5. Mpw B3BELUMBAHMMW HABECKMN aHAIM3NPYEMOrO PeakTVBa W HABECOK PeakTUBOB NS MPHroToare-
HWA PacTBOPOB, NPUMEHAEMbIX A4/ aHan3a, pesynbTaT B3BELUMBAHUA B rpaMMax 3amnmcbiBatoT C TOYHOC-
TbHO /10 BTOPOrO JECATUYHOIO 3HaKa.

(N3meHeHHas pepakums, U3m. Ne 2).

1a.6. (ickntoueH, N3m. Ne 2).

1a.7. Ecnu npn pacTBOPEHUY WIN Pa3fIOXKEHUN HABECKM aHANM3MPYEMOr0O peakTuBa NPUMEHSIOT pe-
aKTWBbI, B COCTaB KOTOPbIX BXOAUT MPUMECH HUTPATOB, TO BBOASAT MOMpPaBKY, YCTaHaBMBAEMYHO KOHT-
POJIbHLIM OMbITOM.

(M3meHeHHasa pegakums, Mam. Ne 1, 2).

1a.8. Mpn xpaHeHUN PacTBOPOB PeaKTMBOB (EC/M HET yKasaHWii 06 OrpaHUYeHUI CPOKOB XPaHeHUs
nx) B Cllyyae NOMYTHeHWsl, 06pa3oBaHus X/I0MbEB WM OCaJKa PacTBOpP 3aMeHSKOT CBEXEeNpUroToBeH-
HbIM.

(BBegeH gononHutensHo, Mam. Ne 1).

M3gaHve oduumanbHoe MepeneyaTka BOCMpeLLeHa
*
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la.9. OnpepeneHne NpYMecy HATPATOB HEO6XOAMMO MPOBOAWTL B MOMELLEHUN, U30/IMPOBAHHOM OT
NMOMELLEHNA, B KOTOPbIX PaboTaloT C KUCNOTaMU W NIErKONETYYUMU CONAMM, COLePXKalMMU HUTPATbI.
(N3meHeHHas pegakums, N3m. Ne 1, 2).

1. METOA C NPUMEHEHVEM NHAUTOKAPMWHA (METO/[ 1)

MeTof OCHOBaH Ha CMOCOGHOCTW pacTBOpa HHAMIOKapMuUHa 06ecLiBeYMBATLCA HUTpAT-MOHAMK B
cepHOKuMcon cpefie. OKpacKy aHanu3vpyemor pacTBopa CpPaBHMBAOT BK3YyanbHO C OKPAcKOW pacTeopa
CpaBHeHUs, COAepXKalllero onpeaeneHHy0 Maccy HUTPaT-NOHOB.

(M3meHeHHas pepakums, M3m. Ne 2).

1.1. Annapatypa, peakTuBbl ¥ pacTBopbI

Bropetka 1(2)—2—50—6,1 no MOCT 29251:

kon6a 2-1000-2 no FOCT 1770;

Konbbl KH-2-750—40 M'XC, Kun-2-50(100)-22 TXC no MOCT 25336;

nunetkn 4(5)—2—1(2), 6<7—2—5(10) no NOCT 29227;

unnuugp 1(3)—50, 1-1000 no MOCT 1770;

BoAa guctunnmposaHHas no MOCT 6709:

WHANTOKapMUH (MHAWTOCY/Ib(OHAT HaTpuA) C YCTaHOB/IEHHbIM COfEpPXXaHWeM OCHOBHOrO Bellje-
CTBa. KOTOPOE OMNpefenstoT cneaytoLm obpasom: 0kosno 0,2500 r HHAUIOKapMMUHA NOMELLAKOT B KOHUYeC-
Kyt Kooy BMecTUMOCTbio 750 cm5 pacTBopsitoT B 30 cm5nogbl, Npu6aBasoT 1cM' KOHLEHTPUPOBAHHOA
CEPHOI KWCNOTbI, NEPeMELLMBAIOT [0 MOSHOr0 PacTBOPEHWUS WHAMIOKapMUHA, JOBOAAT 06beM pacTeopa
BOAOA A0 600 cM3 M TUTPYHOT pacTBOPOM MapraHLOBOKUCAOFO Kanus 40 Mepexoja 3e1eHON OKpacKu
pactBopa B KOpU4YHeBO-Xentyt (I cMm’ pacTBopa MapraHLOBOKUCNOrO Kanus KOHUEHTpauuMum TOYHO
0,1 monb/gm3cooTteeTcTByeT 0,01165 r HHAUIOKapMUHA).

PacTBOp HHAMTOKapMMHA FOTOBAT CMefyoLwymM 06pasom:

0.20 r HHAMrokapMuHa (NpU MaccoBoOii Jo/ie OCHOBHOTO BellecTBa MeHee 95 % macCy HaBeCKU HHAW-

Io

rokapMHHa (/v) B rpammax BblYMUCAAKOT Mo opmyne T = 0,20 rge X —akTtuyeckas mMaccoBas Aons

HHAWTOKapMuHa, %) pacTBopsoT B 500 cM3 pacTBOpa CEpPHOW KMCNOTbl B MepHOW Konbe, NpubasnsoT
20 cM3CONMAHON KMCNOTbI 1 AOBOAAT 06bEM pacTBOpa 4O METKM PacTBOPOM CEPHOI KWCNOTbI.

PacTBOp MHAWMTOKapMUHA XPaHAT B TEMHOM MECTe: NMPUIrofHOCTb PacTBOPa NMPOBEPAIOT Yepes Kaxble
14 nHeii (onvcaHve NPoBepKU NpurogHocTn —no n. 1.2);

Kanuii  mapraHuoBokucablidi no TOCT 20490, pactBop KoHueHTpauuu c(1/5KMn04) =
= 0,1 monb/gm3 (0,1 H.); rotoBAT no NOCT 25794.2;

kucnoTta cepHas no FOCT 4204. KOHUEHTPUPOBaHHas M pacTBOP C MaccoBOW gonein 16 %\ rotoBAT
no MOCT 4517,

Kucnota consiHas no FOCT 3118;

HaTpuii xnopuctbii no FOCT 4233, pacTBop ¢ MaccoBoit goneit 5%;

pacTBOp, cogepxawmii NO.; rotoaT no FOCT 4212. CooTBETCTBYIOLLMM pa3baBfieHUeM FOTOBAT
pacTBop, cogepxawuii 0.01 mr NO, B | aM3. Pa3baBneHHbIA pacTBOP NPUMEHSIOT CBEXXENPUTOTOBNEHHBIM.

1.2. TpoBepKa NpUrogHOCTU PacTBOpa UHANIOKapMUHA

B aBe KOHU4eckne Konbbl BMeCTUMOCTbIO 50 nam 100 cm3 kaxas nmomeLlatoT pacTBOpbl, CogepKa-
wue 0,030 1 0,035 mr NO,, AoBOAAT 06bEMbI pacTBOPOB BoAolk A0 10 cM3, NMpuGaBNAOT NpU NepeMeLLm-
BaHuM | cm3pacTBopa X/IOPUCTOro HaTpus, | cM3pacTBopa MHAMTOKapMUHa, 12 CM3 KOHLEHTPUPOBAHHO
CEPHOI KWCNOTbI 1 OCTABAAIOT B MOKOE Ha 5 MUH.

["ony6asi okpacka pacteopa, cogepxkallero 0,030 mr NO,, 4o/mKHa 6bITb TEMHEe pacTBopa, Cofepxa-
wero 0,035 mr NO,.

1.3. MNposepeHvie UcnbITaHNUsA

HaBecky aHann3Mpyemoro peakTuea NoMeLwatoT B KOHUYECKYHO KONy BMeCcTUMOCTbIO 50—100 cM3u
pactsopsAtoT B 10 cm3 Bogbl. K pacteopy npub6asnatoT npu nepemeluvsaHny | cM3 pacTBopa X10pucToro
HaTpus, 1cm3pacTBopa UHAWTOKapMUHa U 12 CM3 KOHLIEHTPYPOBAHHOM CEPHON KUCMOTI.

Habntofaemas yepe3 5 MUH OKpacka aHasM3npyeMoro pacTBopa He [j0/kHa ObiTb criabee OKpacku
pactBopa CpaBHEHWA, NMPUTOTOB/IEHHOIO0 OAHOBPEMEHHO C aHaIM3MPYeMbIM TaKUM e 06pas3oM 1 cojep-
XaLlero B rakom >ke 06beme: Maccy HUTPaTOB B MUNIMTPaMMaXx, yKasaHHYH B HOPMATMBHO-TEXHUYECKON
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[LOKYMeHTaLuUy Ha aHanm3npyemblil peakTvs. 1cMlpacTBopa X0pMCTOro HaTpus, 1cm' pacTBopa MHAMUTO-
KapMUHa 1 12 CM5KOHLEHTPUPOBAHHOW CEPHOI KUCOTBI.
11—1.3. (N3meHeHHan pepakums, MN3m. Ne |, 2).

2. METO/A OMPEAENEHUNA C MPUMEHEHWEM CANNLNNOBOKWNC/IOIO HATPUA
(veTog 2)

MeTog 0CHOBaH Ha peakLy HUTPOBaHWA CannLMNOBOKMCAOr0 HaTPUsA B CepHOKMCoi cpege. O6pa-
3yloLLieecs HUTPOCOE/IMHEHUE NPMOGPETaET B LLLENIOYHON Cpeje XEeNTyr OKPacKy, UHTEHCUBHOCTb KOTOPOIA
onpefenstoT hoToMeTpuyecku. Ans paspylleHns Mellatolein onpegeneHnto npumecn NO, npumeHsoT
Kap6amu.

(U3meHeHHas pegpakuus, MN3m. Ne 2).

2.1. Annapatypa, peakTusbl H PacTBOpbI

CnekTpohoTOMETP MM (HOTO3NEKTPOKONOPU.METP NHOBOro THNa;

Konba 2-50-2 no FOCT 1770;

Konba KH-2-250—34 TXC nnm ctakaH B-1-250 TXC no FOCT 25336;

nunetkn 4(5)—2—1, 6(7)—2—5(10). 6(7)—2—=25 nnn 2(3)—2—=25 no NOCT 29227,

unnungp 1(3)—5b0 no FOCT 1770;

Boja AuctunnuposaHHasa no FOCT 6709:

aMmMmak BogHbI no FOCT 3760;

kucnota cepHaa no MOCT 4204:

kap6amug no FOCT 6691, pacTtBop ¢ MaccoBoii gonei 20 %;

HaTPWiA CaNMLWI0BOKMCABINA, Y.0.a. uAKM hapMakoneiiHblid, pacTBOp ¢ MaccoBoi gonein 10

HaTpus rugpookuck no FOCT 4328, pacTBop ¢ MaccoBoii goneit 20 %\ rotoeat no FOCT 4517;

pacTtsop, cogepxawuii N 03 rotosat no FOCT 4212. cooTBeTCTBYHOLWMUM pa3baBneHneM ero rotoBaT
pacTtBop, cogepxawmini 0,1 mr NO, B 1¢cm3.

2.2. TlocTpoeHve rpagyvpoBOYHOrO rpagmka

[OTOBAT pacTBOPbI CPaBHEHWA. [lNs 3TOro B Cyxve MepHble KONbbl MOMELLAI0T PacTBOpbI, COAepXa-
wue 0,005; 0,010; 0.020; 0,030; 0,040 1 0.050 mr NO}, goBOAAT 06bEMbI pacTBOpOB Bofol Ao 0,75 cM3 1
nepemMeLLnBaoT.

O[IHOBPEMEHHO FOTOBAT KOHTPO/IbHLIA PacTBop, He cogepxawmii NO.,.

B kaxgblii pacTBop npunbasnstoT 0,5 cM ' pacTBopa kap6amuga, 0.25 cm3 pacTBopa Ca/iMLMI0BOKUCIOrO
HaTpua 1 OCTOPOXHO, MpY NepeMelLmBaHnM — 3 CM3CepHOW KMNCIOTbl. PacTBOpbI BbiAEPXXUBAKOT B TeYe-
HVe 5 MWH, He OXNaxpas, 3aTeM OCTOPOXHO, NpW nepemellnBaHnmn, npubasnaoT 20 cm3 Bogbl 1 20 cM3
pacTBopa rMapOOKNCU HaTpUs OXNKAAKT, AOBOAAT 06beM pPacTBOPOB BOAOW [0 METKW W MEPEMELLNBALOT.

OnTMYeCKyto NNOTHOCTbL PACTBOPOB CPaBHEHWSA U3MEPAIOT MO OTHOLIEHUIO K KOHTPO/IbBHOMY PacTBO-
py Ha cnekTpo(hOoTOMETPe NpW ANNHE BONHBLI 415 HM UM (POTOINEKTPOKONOPHMETPE NPU AJIMHE BOMHbI
400—420 HM B KroBeTax C TOMLMHON MornoLyaoLLero cBeT cios 50 M.

Mo nonyyeHHbIM LaHHbIM CTPOSAT rPasyMpoBOYHbLIN rpagnK.

2.1, 2.2. (N3meHeHHaa pepakuma, W3am. Ne 1, 2).

2.3. MpoBeaeHme ncnbiTaHns

HaBecky aHanm3mpyemoro peakTtuea (He 6onee 1.00 r) nomewwaroT B CyxXyt0 MEPHYHO KO/by, cMauu-
BatoT 0,75 cM3 BoAbl, NpubasnstoT 0,5 cm3 pacTBopa kapbamuga. 0,25 cM3 pacTBopa CafHLUIOBOKUCIOrO
HaTpua 1 OCTOPOXHO, MpY MepemMeLlBaHnM —3 CM3CEPHOI KMCNOTbl. PacTBOP BbIAEPXXMBAIOT B TEUEHME
5 MWH, He oxnaxpjas, OCTOPOXHO Mpu nepemelimBaHun npubasnsatoT 20 cm3 Bogbl, 20 cm3 pacTBopa
FMOPOOKNCK HATPMA OXN&XAAlOT, [OBOAAT 06bEM pacTBopa BOAON [0 METKW W MepeMeLLnBatoT.

OnNTWYeCKyto MIOTHOCTb aHaIM3MPYeMOro pacTsopa WM3MepAtoT MO OTHOLIEHWUKO K KOHTPONbHOMY
pacTBopy, NPUroTOBNEHHOMY FaK Xe, KaK Npu NoCTPOeHWMW rpafyupoBOYHOrO rpaguka. Mo nonyyeHHOMY
3HAYEHNIO OMTWUYECKOW MAOTHOCTW, MOMb3ysACh rpadimkoM, HaxoasaT maccy NO. B aHaM3MpyeMOM peak-
TuBe.

OkKpacka yCcToliunBa B TeYEHME CYTOK.

2.4. 3a pe3ynbTar aHaiM3a NPUHUMAIOT CpefiHee apuMeTMYeCKoe pe3yNbTaToB ABYX NapaisiefibHbIX
onpejeneHunii, pacxoXaeHne Mexay KOTOpbIMU He MpeBbilaeT AOoMycKaemoe pacxoxaeHvie (d), ykasaH-
Hoe B Tabnuue.

[JonyckaeMble OTHOCUTE/IbHbIE CYMMapHble MOrPeLIHOCTM pe3ynbTaToB aHanusa () npu fosepu-
TenbHOW BeposiTHOCTM P = 0.95 npuBefeHbl B Tabnuue.
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HalipenHaa macca Hiirpaios. mr d. mr A. %
or 0,005p0 0,010 BK/IHOU. 0.003 35
Cs.0.010 . 0,020 - 0.003 +15
* 0020 . 0030 - 0.003 +10
» 0,030 . 0,050 -~ 0.006 +10

2.3, 2.4. (3meHeHHas pegakums, Mam. \b 2).

2.5. (MckntoueH, Mam. Ne 2).

2.6. Ecnu aHanun3npyeMmblii peakTUB MMEET LLEN0YHYIO PeakLMio WK pa3naraeTcs CEPHON KNCNOTON,
TO KOMMYeCTBO NOC/NeLHEN AN NPOBeAEeHNS peakLMm HUTPOBAHMA YBEMUMBAKOT U COOTBETCTBEHHO YBENN-
4MBaKOT KO/IMYECTBO PacTBOpPa rMAPOOKNCU HATPUS, YTO JO/MKHO ObiTb YKa3aHO B HOPMATUBHO-TEXHWUYEC-
KOl JOKYMEHTaLMKN Ha aHanu3npyeMblii peakTuB.

2.7. Ecnv aHanusmnpyemblii peakTB MMeeT MIOXYH0 pacTBOPMMOCTb B BOE, TO PeakLMio HUTPOBaHMA
MPOBOAAT B KOHNYECKON KOnbe nau cTakaHe B CNeAyHOLMX YCNOBUSX: K HABECKE aHa/M3npyeMoro npena-
pata (He 6onee 2 r) npubasnstoT 4 cm' Bogbl. 0,5 cM* pacTBopa kap6amuga. 0,5 cm' pacTBopa canuymno-
BOKMC/IOFO HaTpus M 7 CM-’ cepHoii KucnoTel. Yepe3 5 MMH 06beM pacTBopa fOBOAAT BoAoi fo 100cm'.
25 cM' nonyyYeHHOro pacTeopa (COOTBETCTBYIOT '/ yacTu nepBOHAaYaNbHON HaBeCKU npenapaTa) nmomeLla-
10T NUNETKO/A B MepHyt Konby, npubasnsoT 13 cMm’ pacTtBopa rMAPOOKMCK HaTpusi, 06beM pacTBopa
[OBOAAT BOAOW A0 METKM W (POTOMETPMPYIOT. pagynpoBOYHbIi rpaink CTPOAT B TaKMX XXe YCMOBUAX, C
TeM pacyeToMm, 4To6bl B 25 CM' alMKBOTHOI YacTu pactsopa cogepxanocb 0,01—0,05 mr NOv

2X. Ecnu aHanusupyemblii pacTBOp MYTHbIA UM B HEM HabnogaeTcs onanecueHuus, B pesynbTar
onpejeneHns BBOAAT MONPaBKy, ANA YEro U3MEPAOT B YCNOBUAX OMpPeAeneHns ONTUYECKYH MN0THOCTb
pacTBOpa HaBeCKW aHanM3Mpyemoro peaktusa (M3 KOTOPOW MpoBoAMnOCk onpegeneHvie) B 50 cm3 BOAbI.
OnNTUYECKY0 NNOTHOCTb U3MEPSIOT MO OTHOLLEHWIO K BOZE U MOMYYEHHYIO BEIMYMHY BbIYATAIOT U3 ONTH-
YecKOoW NIOTHOCTM aHaNM3NPyeMOro pacTBopa.

2.9. B cny4ae HEBO3MOXHOCTYW MPOBELEHNA OKOHYaHNA ONpefiesIeHns B CPefie pacTBopa rmapooKncu
HaTpus JOMYyCKaeTcs 3akaHuuBaTb OnpefefieHMe B aMMWAYHOW cpede, O YeM AO/MKHO ObiTb YKasaHO B
HOPMaTMBHO-TEXHNYECKON AOKYMEHTaLMM Ha aHaNM3npyeMmblii peakTB. AMMUaK cnegyeT npubasnath B
n3bbITKe, paBHOM 10 cM' pacTBopa amMMmMaka cBepx 06bema, He06X0AMMOro ANs HelTpann3aumm CepHoi
KUCNoTbl. [pagyvnpoBOYHbIi FpadurK B 3TOM Cllyyae CTPOST B TaKWX XE YCI0BUSAX.

Mpu OKOHYaHUW OMpefdeneHWs B aMMUa4yHOW cpefe, NpuU HeOBX0AMMOCTW, B pesynbTaT aHanusa
BBOJAT MOMpPaBKy Ha ONTWUYECKYIO MIOTHOCTL PacTBOPa CPaBHEHUA, COLEePXKaLLEero NpUMeCh >enesa B Ko-
NnyecTBax, Hali4eHHbIX B HABECKE aHann3Mpyemoro peaktvsa. OnpegeneHvie NpoBOAAT B YCMOBUAX METO-
VMKW onpegeneHns HUTpaToB. MonyyeHHOe 3HAYeHWEe ONTUYECKOW MAOTHOCTW BbIYMTAIOT M3 ONTUYECKON
NNOTHOCTU aHanM3MpyeMoro pacTeopa.

2.10. Mpu onpefeneHny HATPATOB B CONAX amM(POTEPHbLIX METaNN0B 06beMa pacTBopa rMapoOKuUCH
HaTpus yBeNuYMBatoT: NPUBaBNAOT PacTBOP rMAPOOKNCK HATPUA 40 PacTBOPEHMSA BbIMafaloLLero BHavane
ocajka.

2.7—2.10. (N3meHeHHaa pegakums, N3m. Ne 2).

MPUNOXXEHWE. (UckntoueHo, N3m. Ne 2).
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6. OrpaHnyeHne cpoka feicTBMA CHATO Mo NpoTokony Ne 2—92 MexrocyAapCTBeHHOr0 COBeTa Mo CTaHaap-
TM3auum, Metponorum v ceptudukauum (MY C 2—93)

7. WN3OAHVE (theBpanb 2007 r.) ¢ Mi3meHeHmamMn Ne |, 2, yTBepxaeHHbIMM B Aekabpe 1979 r., nioHe 1989 r.
(nycC 1-80, 11-89)
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