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4 .1 .  МЕТОДЫ КОНТРОЛЯ. ХИМИЧЕСКИЕ ФАКТОРЫ.

МЕТОДИЧЕСКИЕ УКАЗАНИЯ 
ПО СПЕКТРОФОТОМЕТРИЧЕСКОМУ ИЗМЕРЕНИЮ 

КОНЦЕНТРАЦИЙ
2-БЕНЗ И Л-БЕНЗИМИДАЗОЛ А ГИДРОХЛОРИДА

(ДИБАЗОЛА)
В ВОЗДУХЕ РАБОЧЕЙ ЗОНЫ I

С Н. Cl N, М.м. = 244,73
1* Й Z

Д и базо л  - белый или белый со слегка сероваты м  или ж ел това­
тым оттенком кристаллический порошок с тем пературой плавления 
182-186°С. Трудно растворим в воде и хлороформе, легко растворим в 
спирте этиловом, м ало растворим в ацетоне, практически нераство­
рим в эфире.

В воздухе находится в виде аэрозоля.
О бладает общетоксическим действием.
ПДК в воздухе 0,5 мг/м3.
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Х ар ак тер и сти к а  м ето д а

Определение основано на измерении светопоглощ ения растворов 
ди базола в смеси этанола с водой в соотнош ении 1:1 при длине волны 
250 нм.

Отбор проб проводят с концентрированием  на ф ильтр.
Нижний предел измерения концентраций в е щ е ств а  в анализи­

руемом объеме пробы 10 мкг.
Нижний предел измерения в ещ ества  в воздухе - 0,025 м г/м 3 (при 

отборе 40 л воздуха).
Д и апазон  измеряемых концентраций вещ ества  в воздухе от 0,25 

до 5,0 м г/м 3.
Определению не м еш аю т изопропиловы й и пропиловы й спирты,

хлороформ, ацетон. Методика селекти вн а на стадии сушки, прессования и 
^  фасовки д и базол а.
С ум м ар н ая  погрешность изм ерения не п р евы ш ает  ±  20% .
Врем я выполнения измерений, вклю ч ая отбор проб, 1 час

П риборы, а п п а р а т у р а  и п осуда

С пектрофотом етр.
Аспирационное устройство, гост- 
Ф ильтродерж атели. 7У
Весы аналитические В Л Р  200, Г О С Т  24I0 4 -8 8 E  
Пипетки вместимостью 1, 2, 5 и 10 мл, Г О С Т  .29227-91 
П робирки колориметрические вм ести м остью  10 мл ГО СТ 
25333-82Е

С такан ы  химические вм естим остью  50 мл, Г О С Т  25335-82Е 
Колбы мерные вместимостью  25 и 100 мл, Г О С Т  1770-74Е

Реакти вы , р аство р ы  и м ате р и а л ы

Д и базол  ГФ Х-изд. ст.212.
Спирт этиловый, ГО СТ 5963-67.
С тандартны й раствор №1 с концентрацией д и б а зо л а  500 мкг/мл 

готовят растворением 0,0500 г вещ ества  в смеси сп и рт-вода в соотно-
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шении 1:1 в мерной колбе вместимостью 100 мл. Раствор устойчив в 
течение двух недель.

Стандартный раствор №2 с концентрацией 100 мкг/мл готовят 
соответствующим разбавлением стандартного раствора №1 смесью 
спирта с водой. Срок хранения растворов 3 дня.

Фильтры АФА-ВП-10, ТУ 95-743-80.
Вода дистиллированная, ГОСТ 5709-72.

Отбор пробы воздуха

Воздух с объёмным расходом 5 л/мин аспирируют через 
фильтр АФА-ВП-10. Для измерения 1/2 ПДК следует отобрать 40 л 
воздуха. Срок хранения проб 1 месяц.

Подготовка к измерению

Градуировочные растворы (устойчивы в течение 24 часов) гото­
вят согласно таблице.

Шкала градуировочных растворов
Таблица

Номер
стандарта

Стандартный 
раствор, №2, 

мл

Смесь этило­
вого спирта с 

водой 1:1, 
мл

Содержание дибазола в гра­
дуировочном растворе, 

мкг

1 0 5 0
2 0,1 4,9 10
3 0,5 4,5 50
4 1,0 4,0 100
5 1,5 3,5 150
6 2 3,0 200

Подготовленные градуировочные растворы перемешивают и че­
рез 15 минут измеряют оптическую плотность на спектрофотометре 
при длине волны 250 нм. Измерение проводят в кюветах с толщиной 
поглощающего слоя 10 мм по отношению к раствору сравнения, не 
содержащему определяемого вещества (раствор №1 по таблице).

Строят градуировочный график: на ось ординат наносят значе­
ние оптических плотностей градуировочных растворов, на ось абсцисс
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- соответствую щ и е им величины  содерж ан и я вещ ества  в гр ад у и р ово ч ­

ном р аство р е  (т г ).
П р о в е р к а  град уи ровоч н ого  гр аф и к а проводится 1 р а з  в 3 м есяц а 

или при и сп ользован и и  новой п арти и  реактивов.

П ро веден и е изм ерения

Ф ильтр  с отобран н ой  п робой переносят в химический ста к ан  
(или пробирку), п р и л и ваю т в нее 5,0 мл смеси этилового спи рта с во ­
дой в соотнош ении 1:1 и о с т а в л я ю т  на 15 мин. П ер ем еш и ваю т  сте к ­
лянной палочкой для л учш его растворени я вещ ества . З ате м  ф и льтр  
тщ ательно о т ж и м а ю т  и у д ал я ю т. Степень десорбции вещ ества  с 
фильтра 9 6 % .Р аствор  д овод ят  до 5 мл смесью этан ол а и воды ( 1 : 1 ) .

И зм ер я ю т  опти ческую  п лотность полученных р аство р о в  а н а л о ­
гично град уи ровоч н ы м  р а с т в о р а м . Р аствором  сравн ен и я слу ж и т кон­
трольный р а с тв о р , которы й го то вят  одновременно и аналогично п р о ­
бам, и сп ользуя  чистый ф и л ьтр .

К оли чественное оп редел ен и е содерж ания д и б а зо л а  в ан а л и зи ­
руемой п робе (в  м кг) п ро во д ят  по п редварительно п остроенном у к а ­
либровочному гр аф и к у .

Р а сч е т  концентрации

К он ц ен трац и ю  д и б а зо л а  
формуле

С ” в воздухе (в  м г /м 3) вы числяю т по 

а
С = ............, где

V
а  - коли чество  в е щ е с т в а  в анализируем ом  объем е пробы , н ай ­

денное по гр ад у и р ово ч н ом у  гр аф и к у , мкг;

V - об ъ ём  возд у ха (л), отобранны й для ан ал и за  и приведенный к 
стан дартн ы м  у слови ям  (см . П ри лож ени е 1).



Приложение I

Приведение объема воздуха к стандартным условиям проводят 
по следующей формуле:

- 14 (273 + 20) • Р РПЙ
20 "  (273 +6 ) . 101,33 ’

14 -  объем воздуха, отобранный для анализа, л ; 
р -  барометрическое давление, кПа (101 ,33  кПа = 750 мм р т .с т .) 
■£ -  температура воздуха в месте отбора пробы, С°.
Для удобства расчета Vgo следует пользоваться таблицей 

коэффициентов (приложение 2). Для приведения воздуха к стандартным 
условиям надо умножить (4 на соответствующий коэффициент.



Приложение Z
Коэффициенты для приведения объема в о зд у х а  к стандартным услориям

л1двление Р , Klia/ ш  р т .с т »
О г» О 9 7 .3 3 /

73Й
9 7 .6 6 /
734

9 0 ,4 /
730

9 6 ,9 3 /
742

9 9 ,4 6 /
74&

1 0 0 /
750

1 0 0 ,о З /  
754

1 0 1 ,0 6 /
7 >6

1 0 1 ,3 3 /
760

1 0 1 ,6 6 /
764

-3 0 1 ,1 5 8 2 1 ,1 6 4 6 1 ,1 7 0 9 1 ,1 7 7 2 1 ,1 8 3 6 1 ,1 8 9 9 1 ,1 9 6 3 1 ,2 0 2 6 1 ,2 0 о с 1 ,2 1 2 2
-2 6 1 ,1 3 9 3 1 ,14 :56 1 ,1 5 1 9 1 ,1581 1 ,1 6 4 4 1 ,1 7 0 5 1 ,1768. 1 ,1 8 3 1 1 ,1 8 6 2 1 ,1 9 2 5
-2 2 1 ,1 2 1 2 1 ,1 2 7 4 1 ,1 3 3 6 1 ,1 3 9 6 1 ,1 4 5 6 1 ,1 5 1 9 I ,1581 1 ,1 6 4 3 1 ,1 6 7 3 I ,1 7 3 >
- т а 1 ,1 0 3 6 1 ,1 0 9 7 1 ,1 1 5 8 1 ,1 2 1 6 1 ,1 2 7 6 1 ,1 3 3 8 1 ,1 3 9 9 1 ,1 4 6 0 1 ,1 4 9 0 I ,1551
- м 1 ,0 8 6 6 1 ,0 9 2 6 1 ,0 9 8 6 1 ,1 0 4 5 1 ,1 1 0 5 1 ,1 1 6 4 1 ,1 2 2 4 1 ,1 2 6 4 1 ,1 3 1 3 i ,1 3 7 3
-1 0 1 ,0 7 0 1 1 ,0 7 6 0 1,08,19 1 ,0 8 7 7 1 ,0 9 6 6 1 ,0 9 9 4 I , Т 053 1 ,1 1 1 2 1 ,1 1 4 1 1 ,1 2 0 0
-  6 1 ,0 5 4 0 1 ,0 5 9 9 1 ,0 6 5 7 1 ,0 7 1 4 1 ,0 7 7 2 1 ,0 8 2 9 1 ,0 6 6 7 1 ,0 9 4 5 1 ,0 9 7 4 1 ,1 0 3 2
-  2 1 ,0 3 8 5 Т,0 4 4 2 1 ,0 4 9 9 1 ,0 5 5 6 1 ,0 6 1 3 1 ,0 6 6 9 1 ,0 7 2 6 1 ,0 7 8 4 1 ,0 8 4 2 1 ,0 6 6 9

0 1 ,0 3 0 9 1 ,0 3 6 6 1 ,0 4 2 3 1 ,0 4 7 7 I ,0 5 3 5 1 ,0 5 9 1 1 ,0 6 4 8 1 ,0 7 0 5 1 ,0 7 3 3 1 ,0 7 8 9
+ 2 1 ,0 2 3 4 1 ,0 2 9 1 1 ,0 3 4 7 1 ,0 4 0 2 1 ,0 4 5 9 1 ,0 5 1 4 1 ,0 5 7 1 1 ,0 6 2 7 1 ,0 6 5 5 1 ,0 7 1 2
+ 6 1 ,0 0 8 7 1 ,0 1 4 3 1 ,0 1 9 6 1 ,0 2 5 3 1 ,0 3 0 9 I ,0 3 6 3 Т,0 4 1 9 Т,0 4 7 5 1 ,0 5 0 2 1 ,0 5 5 7
+10 0 ,9 9 4 4 0 ,9 9 9 9 .0 ,0 0 5 4 1 ,0 1 0 8 1 ,0 1 6 2 1 ,0 2 1 6 1 ,0 2 7 2 1 ,0 3 2 6 1 ,0 3 5 3 1 ,0 4 0 7
+14 0 ,9 6 0 6 0 ,9 8 6 0 0 ,9 9 1 4 0 ,9 9 6 7 1 ,0 0 2 7 Г ,0074 1 ,0 1 2 6 1 ,0 Ь З 1 ,0 2 0 9 1 ,0 2 6 3
+18 0 ,9 6 7 1 0 ,9 7 2 5 0 ,9 7 7 8 0 ,9 8 3 0 0 ,9 8 8 4 0 ,9 9 3 6 0 ,9 9 8 9 1 ,0 0 4 3 1 ,0 0 6 9 1 ,0 1 2 2
4-20 0 ,9 6 0 > 0 ,9 6 5 6 0 ,9 7 1 1 0 ,9 7 6 3 0 ,9 8 1 6 0 ,9 8 6 8 0 ,9 9 2 1 0 ,9 9 7 4 1 ,0 0 0 0 1 ,0 3 5 3
+22 0 ,9 5 3 9 0 ,9 5 9 2 0 ,9 6 4 5 0 ,9 6 9 6 0 ,9 7 4 9 0 ,9 8 0 0 0 ,9 8 5 2 0 ,9 9 0 6 0 ,9 9 3 2 0 ,9 9 8 о
+24 0 ,9 4 7 5 0 ,9 5 2 7 0 ,9 5 7 9 0 ,9 6 3 1 0 ,9 6 3 3 0 ,9 7 2 о 0 ,9 7 8 7 0 ,9 6 3 9 0 ,9 б 6 5 0 ,9 9 1 7
+26 0 ,9 4 1 2 0 ,9 4 6 4 0 ,9 . >16 0 ,9 5 6 6 0 ,9 6 1 8 0 ,9 6 6 9 0 ,9 7 2 1 0 ,9 7 7 3 0 ,9 7 9 9 0 ,9 о 5 1
f2 8 0 ,9 3 4 9 0 ,9 4 0 1 0 ,9 4 5 3 0 ,9 э 0 3 0 ,9 5 5 о 0 ,9 6 0 > 0 ,9 6  >7 0 ,970с. 0 ,9 7 3 4 0 ,9 7 8 5
+30 0 ,9 2 8 8 0 ,9 3 3 9 0 ,9 3 9 1 0 ,9 4 4 0 0 ,9 4 3 2 0 ,9 5 4 2 0 ,9 о 9 4 0 , ^Д54 j 0 ,9 6 7 0 0 ,9 7 8 3
+34 0 ,9 1 6 7 0 ,9 2 1 6 0 ,9 2 6 6 0 ,9 3 1 6 0 , 9о66 0 ,9 4 1 6 0 ,9 4 6 8 0 ,9 5 1 9 0 ,9 ,>44 0 ,9  ->9>
+38 0,90-49 0 ,9 0 9 9 0 ,9 1 4 9 0 ,9 1 9 9 0 ,9 2 4 8 0 ,9 2 9 ? 0 ,9 3 4 7 0 ,9 3 9 7 0 ,9 4 2 1 0 ,9 4 7 1



приложение 3

Вещества, определяемые по ранее утвержденным 
Методическим указаниям

Наименование вещества : Методические указания

Микрокапсулированный биологи­
ческий активный концентрат

Композиция порошковая поли­
эфирная ППК-1 
Свинцово-кадмиевый припой

Синтетические моющие средст­
ва "Ариэль", "Тайд", "Миф- 
Ун иверсал"

Синтетические моющие средст­
ва "Лоск", "Диксан" 
Пен-'талгин

Теофедрин

МУ на гравиметрическое определение 
пыли в воздухе рабочей зоны в сис­
темах вентиляционных установок 
Mj/* выпуск с 1-5, М., 1981,стр.235,

МУ на фотометрическое определение
свинца в воздухе
МУ, выпуск Io, М.,1979, стр.П2,
K2jo!4-i9
МУ на фотометрическое измерение кон­
центраций моющих синтетических сред­
ств ^Лотос-автомат", "Эра-A", "Ока", 
"Вио-С", "Вихрь" по основному компо­
ненту поверхностно-активному вещест­
ву додецилоензолсульфонату натрия в 
воздухе рабочей зоны _
МУ̂  выпуск 25, М., 1989, стр. 106 ,

МУ на фотометрическое измерение 
концентраций парацетамола 
( 4-ацетиламинофенола) в воздухе
Йабочей зоны л п,

У, выпуск 31, № 315-9о

Диоксид олова

■' !дг)г а м а и 1гети л капрон и л ц'и кточаита-

МУ по определению вредных веществ 
в сварочном аэрозоле 
М,,1992, етр.58, стр. 37,
№4945-88, утв. 22,12. 1988 г.
ЧУ на ^отометоччоское. атвпэлочие 
и чк п п п о я т -л л и а ч ил т пикап бо ч ил ча пг а ч п а
з
Ъ сбопяикз ”МУ на onnenenofnio поаляух 
пашеств n m s n v x e ", яин. Т-% 4 ., 
стп .-Н , п П З ^ -7 7 .
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Приложение 4
Указатель основных синонимов, технических, 

торговых и фирменных названий веществ

аспартам С т р . 12
бензоат холестерина 2 3 8
бензоат-7-дегидрохолестерина 2 3 8

о
бенфотиамин о

30валидол
вапортрин 2 5 3
ДАЦ 60

ДАХГ 1 15
дибазол 22
димекарбин 7 5
динезин I I I
дерматол 35
дитилин 70
ДЭГА 120
изодибут 1 3 4
изамбен 1 4 9
имизин 65
карбамазепин 13 6
картан, латран 1 9 2
кетотифен фумарат 55
кломифен фенола 2 3 3
кломифен цитрат 2 1 9
лонзабак 18
мексидол 2 4 5
метиловый эфир эстрадиола 50
метиловый эфир эстрона 157
метоксикломифен 2 2 8
Na-KMX 1 8 7
новокаинамида гидрохлорид 101
новокаина основание 1 0 6
ОФФУК 173
сульфонамид П 2 2 4
тамоксифен 80
фенидон А 2 0 8
фосфотиамин 161
фенобарбитал (люминал) 2 4 9
хитозан 18 2

90
2 1 6
1 9 6

хладон 32 
хладон 21 
хладон 124 а
эстрон

к р о й д ек с

1 6 6

3 8 а
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Приложение 5.

Расчёт характеристик погрешности на основе данных,
приведенных в ЧЗИ K Y A .

Приведено в Принятые Расчет
ч е й предположения составляющей

погрешности

Д  (информация о 
структуре погреш­
ности отсутствует)

А  - незначимо б  ( А  ) =  Л  /1,^0

с
(Д )

характеристика результатов К ^ к (суммарная погрешность). 
характеристика систематический составляюшей погрешности, 
характеристика случайной  составляющей погрешности.



Приложение jp 6

Расчёт норматива оперативного контроля погрешности (точности) МВЙ КХА.

*
Алгоритм  
оп ераткв- 
н е го  кон­
тр оля

В И Д  К О Н Т Р О Л Я
Принятые обозначения

Внутренний оперативный контроль Внешний контроль но схеме оперативного 
контроля

I С примене­
нием о б ­
разц ов  для

Ж 0**
|Кк1 -  IX  -  С| <  К

К ^-результат контроль­
ной процедуры;

"-р е зу л ь т а т  анализа

сЧзттёстованное значе­
ние ОК,
К-норматив оперативного 
контроля

К =  0 ,8 4  Д | К = Д

гд е  Д -  характеристика погрешности, соответствую щ ая содержание компонента в  ОК

г С примене­
нием м ето­
д а  добавок

1 Кк | -  | ас* -  х  -  с  | < к
К ктрезультат контрсль- 
нои процедуры;

X -р езультат анализа 
пробы без добавки;

Х '-р е зу ль т а т  анализа 
пробы с  добавкой; 
(^величина добавки 
К-норматив оперативного 
контроля

К  - 0 .8 4  / ( Л * - ) 2 +  (Д х )2

гд е  fiv *  (fix ) -  характеристика погреш ности, 
а пробе с  добавкой (пробе без добавки )

К  -  / (Д 5 -)1 ♦  ( f ly )2 

соответствую щ ая содержание к еш он ен та

а |с прнмене- 
|Вием м ето­
д а  раэбав- 
|леник
j

| Кк | -  1 ИС* -  X  | < К
Хктрезультат контроль­
ной процедуры;

Х -резудьтат анализа 
рабочей пробы;

Х '-р е зу ль т а т  анализа 
разБаэлеЕвои пробы 
к-коэффициент разбавле-

^нЬрм атнв шератнанаго 
контроля

К  - 0 .8 4  Л 2 (/ fc*)2 +  (Я с )2  .

где Д т* (f ly ) т  характеристика логрепш ости , ( 
в разбавленной п р обе (рабочей п р о б е ) со о тв

К  -  Л 2 Ю с*)2 *  СЙЭ2

хю тветствупщ ая осщеркаяив компонента 
гтетвен но

ч С примене- 
лием  т у ­
го й  (КОН­
ТРОЛЬНОЙ) 
методики

1 Кк I -  1 X -  Кк | < К
Кктрезультат контроль­
ной процедуры;

X  -р е з у л ь т а т  анализа, 
пробы по контролируемой. 
Методике анализа;

Хк г  результат анализа 
пробы по контрольной ! 
методике анализа: 
К-кэрматгз оператнввого 
контроля

К  -  0 .8 4  / (А З * )*  *  №  ) 2
е

гд е  А хк (Д х )  -  характеристика контрольной  (  
^  щаи содержание компонента в

к  -  * (flSt ) 2

сок^рсиптруемой) методики, ооо тв етств у-

Оперативный контроль погоешности (точности) проводят в одинаковых условиях, т.е. 
результаты анализа получает один аналитик с использованием одного набора мерной 
посуды, одной партии реактивов и т.д.

2
6

0
 

б
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Приложение 7.

Расчёт норматива внутоилаборатопного оперативного 
контроля ( З О Ю  воспроизводимости МВ И ТСХА.

ЗОК воспроизводимости провопят  с использованием рабочих 

проб путём сравнения результата контрольной  процедуры, равного 

расхождению двух результатов К Х4 (ху н х Р  ̂ солэржачия компонента 
в одной и той же пробе, с нормативом В04 зоспооизвопимостн п

! Ху - х Р I £ U.

Норматив ВОК воспроизводимости рассчитывают по Формуле:

п

о
где б (А )

f t  ( ? , / л Л з  ( А  )

показатель воспроизводимости (характеристика 
случайной составляющей погрешности, соответ­

ствующая среднему содержанию компонента в 
пробе) :

+  х ,

СР р ’

8- (Р,»г̂ =?,77 при/•«.=7 ? = 0 , О 5 .

При осуществлении ВОК воспроизводимости отбирают две пробы, 
.объём которых равен объему, необходимому для проведения анализа 
по мэтопикв* и ачвянэчсу'от в точном соответствии с поопись’-о- мото— 
ПНУ И* МЗ.КСММЭ.ЛЬЧО ваоьмоуп УСЛОНИ0 поозэпзния Т.О. ттп —
лут!Втот пвя оззультвтз. 8.НЗЛИ38., нсполвзуя г)взчу,о ня^опч мвпчоГг НО— 
OVH'!, пззныз пзотии нзяктизоз. В пя̂ отз ТТОЯЖЧМ УЧЯОТВО̂ ЭТВ ПВО 
9 ч я  Л И Т И К Я •

Ч о и

п о в т о ч я ' о т  

нпчничы,

н н э в ы ш о н и ч  н о е м в т ч з з  ВОК В О ОПТ)’') и з  В О ПИМ Г) п Т 71 э к с п е р и м е н т  

• ВоЧ ПОВТОРНОМ ТОЭВЬРИЭНЧИ У Х Э ЗЗН И О РО  ЧООМПТИЗВ. ВЧЯОНИг'^Т

поивопячив к чэудовлетвопчтельччч овз^лътвтам к о н т р о т **
и  у с т о я н я 1о т  и х .
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хе рабочей зоны. ж У к к {./$62,-03
(НИЦ "Э к ое” РГЩ , г.М осква) 200

Методические указания по измерению концентраций 
2 ,4 ,6-три хлорф ен ола в воздухе рабочей зоны методом

тонкослойной хроматографии. /ХбУоЗ
(НИИ медицины труда и экологии ч ел овек а, г.У ф а) 204

Методические указания по измерению концентраций 
1нфэнш тиразолидона-3 (фёнидона А), в воздухе рабочей 
зоны методом высокоэффективной жидкостной хроматографии.
(НИИ медицины труда РАМН, г.М осква) 208

Методические указания по измерению концентраций 
фосфида галлия в воздухе рабочей зоны методом атомно­
абсорбционного спектрального ан али за.
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Методические указания по газохроматографическому 
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Методические указан и я по спектрофотометрическому 
измерению концентраций 4-£]3-(5-хлор-2-м етоксибензамидо) 
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жидкостной хроматографии.
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измерению концентраций 2-этил-6-метил-3-оксипиридина сук­
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рабочей зоны.
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