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CIIJIABbI TUTAHOBBIE
Mertoanl onpeneleHns xpoma TOCT
Titanium alloys, 19863.12—91 '

Methods for the determination of chromium

OKCTY 1709

Jara Beepenus 01.07.92

Hacroamuii crauzapr ycraHaBiuBaeT THTPHUMETPHUCCKHI (npu
maccoBo# agode or 0,1 xo 12,0%) u aromHo-a6cop6UHOHH b (npu Mac-
coBo#t poae ot 0,1 1o 12,0%) Meroubl onpegesnenus xpoma.

1. OBUIME TPEBOBAHHSA

1.1. O6mue TpeGoBanus K Meroaam amaamsda — no ['OCT 25086 c
JOTOJHEHHEM,

1.I.1. 3a pesyubrar aHaiH3a NPHHHMAWT cpejiHee apHPMerHue-
CKOe PE3yJbTaTOB ABYX NapaJlieslbHbIX ONpeeseHHUE,

2. THATPUMETPUYECKHHN METOJ ONPENEJEHUA XPOMA

21. CymHocTh MeTOLa

MeToy OCHOB4H Ha pPacTBOPEHHH NPOGH B CMECH CepHOH H 60podTo-
PHCTOBOLOPOLHON KHCJHOT, OKHCISHHH XpOMa [0 LIeCTHBAIEHTHOTO
HaJCepHOKHCABIM aMMOHHEM B IIPHCYTCTBHH KaTalIH3aTopa— a30THO-
KHCIOTO cepe6pa ¥ THTPOBAHHM XPOMOBOH KHCJOTHL PacTBOPOM JBOii-
HOH CepPHOKHCJIOH COMY 3aKHCH Kejle3a M aMMOHHs (coau Mopa) ¢ de-
HHJIAHTPAHUIOBOH KHCJIOTOH B KauecTBe HH/IHKATOpa.

22. Annaparypa, peaKTHBbLl M PAacTBOpP H

HIkad cyuHIbHEIA C TEPMOPETYIATOPOM.

Kucnora cepuasi no T'OCT 4204 nuiotsoctbio 1,84 r/cm3, pacTBo-
perl:1mul:5,

Kucnora asornag no I'OCT 4461 maorsoctsio 1,35—1,40 r/cMmé,
pactBop 1: 1.

Kuciora ¢gropucrosonoponnas no TOCT 10484.

Kucnora 6opuas no I'OCT 9656.

H3panue opuunanbHoe

Hacrosumii ctangapr ne MoXeT GbiTh NOJHOCTHLI0 WJHM YACTHYHO BOCHPOM3BElEH,
THPAXHPOBAH M pacnpocrpanen Ges paspemenHs loccranpapra CCCP
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rocCTt 19863.12—91 C. 2

Kucsora 6opodropucroBosopoitas: k 280 cm® (TOpUCTOBOAOPON-
Holl KucsioTei npu Temneparype (10£2)°C poGasasior nopuusmu 130T
BOpHOM KUCJAOTH H IepeMElINBaloT. PeakTuB roTOBSAT U XpaHAT B 1O-
JIHITHICHOBOH NoCyne. :

Avmonnii nanceprokucamit mo 'OCT 20478, pacreop 250 rfame.

Cepe6po asorHokucioe no FOCT 1277, pacrsop 1 r/am?.

Maprawnen (I1) cepuoxucawit 5-soaunit no FOCT 435.

Harpuit xaopucrsiii mo TOCT 4233, pacrsop 100 r/am®.

Harpuit yraekucawit mo TOCT 83.

Kucnora N-penuaaurpanumiosass mno TY 6—09—3501, pacrsop
2 r/am3: 0,2 © yIVIEKHCIOrO HATPHA DAacTBOPAIOT NPH HATPEBaHHH B
50 cm3 Boamnl, aobamasior 0,2 r GeHUNTAHTPAHHIOBOH KHCAOTH ¥ JO-
auBaloT Bogoi 1o 100 cm®.

Kaauit asyxpomosokucawpii no I'OCT 4220, pacrsoper 0,1 n
0,02 monn/am®: 29,42 r wau 5,88 r NMepeKpHUCTAMIH30BAHHOIO ABYXpO-
MOBOKHCJIOTO KaJlisi NOMEIaloT B MepHyK Koaly BMECTHMOCTHIO
1000 cm®, pacrBopsioT B BOJe, HLOJHBAKOT BOJOH A0 METKH M nepeme-
LLHB2IOT.

Ons nepexpucrannusanun 100 r IBYXPOMOBOKHCJOTO XafHs Mo-
MeialoT B cTakaH BMectuMocThio 400 cm?, npususator 150 cm® Boawl
¥ PacTBOPAIOT NPH HarpeBaHHH. PacTBOp npH SHEPTHYHOM TepeMellH-
Bau:H BBIMBAIOT TOHKOH cTpyed B thapdopoByo HauwlKy, KoTopds OX-
JaXnaercd JelsHoll Bofo#H. BrinaBimue KpHCTaaIH OTQHUIbTPOBLIBAIOT
IyTeM OTCACLIBAHHSI HA BOPOHKE ¢ MOPHCTOH CTEKJSHHOH IJACTHHKOM,
BhiCYIUHBalOT 2—3 u npu Temneparype (102-42)°C, usMmennyawor H
OKOHYATEJLHO BHICYHIHBaIOT mpu Temnepartype (20045)°C B Teuenue
10—12 u. A

Coab 3aKHCH XeJle3a H aMMOHHA JBOiHas cepHokHcaas (cosip Mo-
pa) no 'OCT 4208, pacrsopnt 0,1 u 0,02 moan/am®: 395t unn 7,9 ¢
conn Mopa moMemaior 8 crakas Bmectumoctbio 800 cm® m pacrsops-
ior B 500 cM3 Boawl, npuausaiot 100 cv® pacrBopa cepHOH KHCJIOTH
1:1, oxyiaxmalT, NepeNHBaIOT B MepHYIO KoJa6y BMECTHMOCTHIO
1000 cm®, nosBalOT BOAOH AO METKH W NepeMellHBAloT.

MaccoByo KOHLEHTpanuio pacrBopa coJu Mopa (npakTHYecKyw),
BhIDAXKEHHYIO B r/cM® xpoMa (T), BRIUHCAAIOT O GopMyne

T=0,001733K, (1)

rae 0,001733 — maccoBasi KoHbeHTpauus pactBopa coau Mopa (teo-
peTnueckasi), BhpameHnHas B r/cMm? xpoma;
K — cooTHOIIEHHEe MeXJAy pacTBOPaMH IBYXPOMOBOKHCJO-
ro xaaust ¥ conu Mopa.

VeTanaBaHBaOT COOTHOWIeHHe K Mexay pacTBopaMy ABYXPOMOBO-
KHCJIOTO Kajus ¥ cond Mopa: B TpH KoHHUecKHe KOJI6bi BMECTHMOCTBIO
1o 250 cm® mepeHocsT munerkol mo 10 c¢m3 pactBopa ABYXPOMOBOKHC-
jgoro Kaaus 0,1 uau 0,02 moas/am®, pas6asasior go 100 cM® Bonof,
npuausaior 20 cm® pacrtBopa cepHoll KucaoTH 1:5, mepememnsalor,
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C. 3 TOCT 19863.12—91

no6aBasioT 5—6 Kanesab (HEeHHIAHTPAHUIOBON KHCJIOTH H THTPYIOT CO-
OTBeTCTBYIOLIUM DacTBOPOM COJH Mopa no nepexojga CHHe-(pHOJIETO-
BOH OKPacCKH pacTBODa B 3eJEeHVIO.

K=—11

V, ’ ' (2)

rae Vi — ofbeM pacTBOpa ABYXPOMOBOKHCJIOTO Kajlks, WCNOAb3YeMbil
JJIsL THTPOBAHUS, cM3;
V,— o6bem pacrBopa conu Mopa, M3PacXOA0BaHHHIA Ha THTPO-
BaHue, cM>.

MaccoBylo KOHUEHTpallHiO pacrBopa coan Mopa ycraHaBAuBAaloT
nepej e€ro IPHMEHEHHEM.

2.3. IlpoBejenre aHnaauza

2.3.1. Hapecky npoOsl mMaccoil B cooTBerctBui ¢ Tadd. | nomema-
10T B KOHHUECKyI K00y BMectumoctbio 250 cm®, npuamnsanr 60 cm3
pacTBopa cepHoil KHCIOTH 1:5, 2 cM® GopodTopHCTOBOAOPOAHON KHC-
JIOTHl H HArpeBaoT 10 IOJHOIO PacTBOPEHHS.

Tab6aunma !

MaccoBast zoas xpoma, % Macca HaBecku npoGbl, T

Or 0,1 no 2,0 Bruaiou,

1
Cs. 2,0 » 50 » : 0,5
» 50 » 120 » 0,25

B pactBop n06aBASIIOT IO KamnjdsM PACTBOP a30THOH KHCJOTH 10
MCYe3HOBEHHUS (HOJETOBOH OKPECKH H HarpeBaioT 10 KHIEHHst B Tewde-
Hue 3 muH. 3aTteM ocropoxno npuausawnt 100 cm® Bonw, 3—4 Kanau
pactBopa cepHokuciaoro mapranua (II), 10 cm® pacreopa asornoxmc-
Jgoro cepebpa u 30 cM® pacrBopa HAJACEPHOKHCIOrC aMMOHUA, Harpe-
BAIOT COAEPAKHUMOE KOJAGH 10 KHIEHUA U KHOATAT 10 NOSIBJESHHS MAaJd-
HOBOTO OKpPaIIMBaHHs, YKa3bIBAIOlero Ha IMOJHOTY OKHCJEHHSA Xpoma.
PacrBop fpogosKaloT KUNATHTh A0 NpeKpalleHHs BBIAETEHHS MEJKHX
ny3elpbKOB. 3ateM n06aBasiorT 5 cMm® pacTBopa XJODHCTOrO HATPHS H
HarpeBalT PACTBOP A0 HCUE3HOBEHHS MaJIHHOBOH OKpacCKH.

Pacreop oxsnaxaawTr 50 KOMHATHOH TeMIepaTyphl H THTPYIOT pac-
TBOpoM costH Mopa 0,02 mons/am® (npH MaccoBoil jgoje XpoMa MeHee
0,5%) wuan 0,1 Moaws/mM® (npu MaccoBol noje xpoma Gonee 0,6%) ¢
5—6 KanasiMu HHAHKATOpa — (QEeHWJaHTPAHHJOBOH KHCJAOTH [0 H3-
MeHeHHA OKPaCK#l pacTBOpa W3 MaJHHOBOH B 3eJEHYIO,
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rocCr 19863.12—91 C. 4

24 O6paboTKa pe3ynbTaTOB -
2.4.1. Maccosyo Jnoaio xpoMa (X) B npoHeHTax BBIYHCAAIOT IO
dopmyane ¢

. x=TYs100, 3)
m

rae T — ycTaHOBJEHHAsi MaccoBas KOHLIEHTPAUMs pacTBOPa COJH
Mopa, BHIpaxeHHast B T/cM® xpoma;
Vi — o06beMm pacreopa conu Mopa, U3pacXoJOBaHHbI Ha THTPO-
BalHe Xpoma, cM3;
m — macca npo6sl, .
2.42. Pacxox[eHHUsI pe3yjbTaTOB He JOJKHB IpeBbIUATL 3Haye-
HUH, yKasadeeX B Tabu. 2.

P . TabGauma 2
AGconioTHOe RoMycKaeMoe pacxoxneHHe, %
Maccosast nonst xpoma, % Pe3yaAbLTATOR TMapasiaedbHbiX pPe3yAbTATOB
clpeneneHHii aHaJMH3a
Or 0,10 no 0,30 BrIIOY. 0,01 0,01
Cs. 0,30 » 075 » 0,02 0,03
» 0,75 » 150 » 0,05 0,06
*» 1,50 » 3,00 » 0,08 0,10
> 300 » 600 > 0,15 0,20
» 600 » 12,00 » 0,23 0,30

3. ATOMHO-ABCOPBIIUOHHBIN METOl ONPENEJEHUS XPOMA

3.1. CymHocTh MeTO 2

Meton ocHOBaH #a pacTBOpeHHM Tpo6GH B CoasiHON H GopodTopu-
CTOBO/JOPOAHO KHCJIOTAX U H3MEePeHHH aToMHON abcop6uuu xpoma npu
IJIMHE BOJHEI 357,9 HM B MJaMeHH AleTHJIEH — 3&KHChH a30Ta.

32 Amnnmaparypa, peakKTHBH H PAacTBOpH

CriexTpodoTOMETp aTOMHO-a6COpOUHOHHEI ¢ MCTOYHHKOM H3JIyUe-
HHS AN XpoMa.

Anerunen no 'OCT 5457.

Kucaora coasinag no 'OCT 3118 naorsocteio 1,19 r/em®, pactso-
pi2:1ul:l

Kuciaora azotnas no 'OCT 4461 nuorsoctsio 1,35—1,40 r/cm3.

Kucnora ¢ropucropogoposnas no 'OCT 10484,

Kuenora 6oprast no F'OCT 9656.

Kucnora GopodropucroBopopormas: kK 280 cM® dropHCTOBOMOPON-
HOH KHcjoTH pH teMmneparype (10+2)°C nobasasior uopuusimMu 1301
60pHON KHCAOTHL U NEepeMeIlHBaoT. PacTBOp rOTOBAT U XpaHAT B IO-
JHITHJIEHOBOH NOCYAE.

Ammonnti xnopuctuii no TOCT 3773, pacrtsop 100 r/amd.
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C. 5 TOCT 19863.12—91

Turan ry6uarteiit no FOCT 17746 mapku TI'-100.

Pacteop rturanma 10 r/am3®: 1 r THTana noMewianT B KOHUYECKYIO
Koa6y BMecTHMOCThI0 250 cMm3, nobasusiior 80 cM® pacTBOpa COJISIHOM
kucqorel 2: 1, 4 cM® 60poGTOPUCTORBOAOPOLHON KHUCIOTHL U PactBops-
10T IIpU yMepeHHOM HarpeBaHud. [locse pacrtBopeHHs HaBecKH 1006aB-
JSIOT ABaAllaTh Kalejb a30THOH KHCJIOTH W KHIATAT pacTBOp B Teue-
gue 1 mMuH. PacrBop oxgaxjaaoTr A0 KOMHaTHOU TeMOepaTypbl, nepe-
HOCAT B MepHyI0 K010y BMecrumoctbio 100 cm3, posusamwt Bomo#i Ao
METKH ¥ IepeMelIHBaloT.

Xpowm mo ['OCT 5905 mapku X00.

CraupapTHBE pacTBOPH XpoMa

PaCTBop A: 1 r Meraaauueckoro xpoma pacTBoOpSIOT B 50 cm? co-
JISTHOH KHCJIOTHL PacTBop 0XJa)1al0T A0 KOMHATHOH TeMueparyphl, Ie-
peBOJAT B MeEpPHYIO K06y BMecrumoctsio 500 cm3, noauBaoT BoAOk
JI0 METKK M IepeMellHBaloT.

1 cm® crampaprHoro pacrBopa A coxepxur 0,002 r xpoma.

Pacreop B: 10 cM® pactBopa A momelraioT B MepHVIO KoJby Bmec-
THMOCcThIO 100 ¢cM3, N0OJHBAIOT BOJOH IO METKU H NEPEeMEHIHBAIOT.

1 cm® cranpapraoro pactsopa b comepxur 0,0002 r xpoMma.

33. [lpoBeneHnue anajgusa

3.3.1. Hapecky npo6w Macco# corjacHo tabja. 3 nmoMewiaior B KO-
HHYecKylo Koaby Bmectumoctbio 100 cM3, npuauBaior 20 cm® pacreopa
consinoft kucaoth 2:1, 1 cM3 GopodTOPUCTOBOAOPOAHOH KHUCIOTH H
pacTBOpPSIOT IPH YMEPEHHOM HarpPeBaHHH.

Ta6anma 3

O6neM m0GaBIsIEeMOrO
3
Macca BMecTHMOCTS pacrsopa, oM
Maccosas goas xpoma, % HaBeCKH MepHOit
npobet, T xonbui, e consanoN XJIOPHCTOTO
! KHCAOTB | : 1 ( AMMOHHUS
Or 0,1 no 1,0 Bruou. 0.2 100 2 10
Cs. 1,0 » 50 » 0,1 250 5 25
» 50 » 120 » 0,25 250 — —

Ilocne pacrBopeHus: npo6ul L0GABMAAIOT 3—5 Kanenb a30THOH KHC-
JOTH ¥ KHISITAT pacTBop B Teyenwe 1 MuH. PactBop oxgaamxiawor 1o
KOMHaTHOH TeMIlepaTypEl, HePeHOCAT B MEPHyI0 KoJ0y BMeCTHMOCTBIO
coraacHo Tabna. 3, o0GaBAgOT pacTBOP COJsHON KucjorTel 1:1 u pac-
TBOD XJOPHCTOTO aMMOHHS B COOTBETCTBHH C Talj. 3, LOMHBAIOT BO-
J0# 10 METKH H HepeMEelIHBAIOT.

3.3.2. TIpu maccoso#i mose xpoma ot 5,0 no 12,0% anuksornyio
49acTb pacrBopa, paBuyw 20 cm3, oTGUpPAlOT B MePHYIO KOJIGY BMeCTH-
mocteio 100 cm®, no6aBasior 2 cm® pactBopa cogsHOH KHCTAOTH 1: 1,
10 cm® pacTBOpa XJIOPHCTONO aMMOHUS, HOJABAIOT BOAOH 1O METKH K
nepeMelIHBaoT.
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TOCT 19863.12—91 C. 6

3.3.3. PacrBop KOHTPOJBHOrO ombTa roToBaT mo nm. 3.3.1 u 3.3.2.

3.3.4. Hocrpoenue epadyuposournozo epapura

3.3.4.1. Ilpu maccosoii goge xpoma ot 0,1 no 1,0%

B miects Mephpix Koa6 BMecrumocTbio no 100 cm® mpuamsalor mo
20 cm® pacrBopa THTaHa, B 0siTh M3 HHX oTMepsanr 1,0; 2,5; 5,0; 7,5;
10,0 cM® cranpapraoro pacrsopa b, uro COOTBeTCTByeT 0 0002 0, 0005
0,0010; 0,0015; 0,002 r Xpoma.

3.3.4.2. l’lpn maccoBoit poJse xpoma ot 1,0 mo 5,0%

B mects mepubix xoa6 BmectumocThio no 100 c¢M® mpunuBawor no
10 ¢cM® pacrBopa THTaHa, B miaThb M3 Hux ormepsior 2,0; 4,0; 6,0; 8,0;
10,0 ¢m® cranaapritoro pacrsopa b, uto coorsercrsyer 0,0004; 0,0008;
0,0012; 0,0016; 0,002 r xpoma.

3.3.4.3. Ilpu maccoBoit poae xpoma or 5,0 zo 10,0%

B narp MepHbx Koab BMmectuMoctsio no 100 cm® mpunuBaior 1o
2 cm® pacTBOpa THTaHa, B uerblpe M3 HHX oTMmepsuoT 5,0; 7,5; 10,0;
12,5 cm® cranpaprHoro pacrsopa b, uro coorsercrsyer 0,001; 0,0015;
0,002; 0,0025 r xpowma.

-3.3.4.4. K pactBopaMm B K0/406aX, NpUroTOBJEHHBIM 10 nn. 3.3.4.1,
3.3.4.2 u 3.3.4.3, gobasagior no 2 cMm® pacrBopa coJgsinoll kucaorsl 1: 1,
no 10 cm® pacrBopa XJIOPHCTOro aMMOHHS, JAOJHBAIOT BOJOH A0 MeT-
K{ W IepeMelllBaoT.

3.3.5. Pacreop npofH, paCTBop KOHTPOJBHOTO OIBITAa U PACTBOPHI
JAJig TIOCTPOEHHs TPajyHPOBOUYHOTO IrpaduKa PacnblisiioT B njaaMs aue-
THJIEH — 3aKHCh a30Ta (CTeXHOMETPHYECKOE) H H3MepSIOT aTOMHYIO
abcopbunmo XpoMa Ipy AJa¥He BOJHBE 357,9 HM.

[lo monyyeHHBIM 3HAYEHHSM aTOMHLIX abcopOuMil H COOTBETCTBYIO-
ilHM MM MacCOBLIM KOHIEHTpPalHsAM XpOMa CTPOSIT TpafiyHpOBOYHBIH
Tpa(hHK B KOOpJAWHATaX «3HaueHHe aTOMHOro IOIVIOIEHHS — Macco-
Basl KOHUEHTpANusl xpoma, r/cm®s,

MaccoByio KOHUEHTPAIHI0 XpoMa B pacTBope HpobB U B PacTBO-
pe KOHTDPOJIbHOTO ONBITA ONPENENsIOT MO TPaAyHPOBOYHOMY Tpaduky.

34. O6paboTKa pe3yJbTaToB

3.4.1. Maccosyw poaio xpoma (X;) B NpPOLUEHTAX BLUUCIAT TO
spopmyJe ‘

(Ci—Cy)-V
m

X1= M IOO, (4')

rae C; — MaccoBasi KOHIEHTPALlUsl Xpoma B pacTsope NpolwH, HafiaeH-
Has [0 IpajyHpoBOUYHOMY rpaduky, r/cm?;
C, — MaccoBasi KOHLEHTPallUs XpoMa B PACTBOPE KOHTDPOJBHOTO
ombiTa, HaliI€HHAS IO FpaiyHpOBOUHOMY rpaduky, rjem®;
V — oGbem pacrBopa npobsl, cM3; -
m — Macca HaBeCKHM B pPactBope Hp06bI WM B COOTBETCTBYIOLIEH
aJMKBOTHOH uacTH pacTBOpa mpobwl, T.
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HHH, yKa3aHHBIX B Tal0J. 4.

3.4.2. PacxoxpeHuss pe3ysNbTAaTOB HE JMOJIKHBI NPEBbILATH 3HAYUE-

Tabanuya 4

MaccoBast foas xpoma, %

AGcoql0THOe [OTycKaeMoe pacxoxiaenue, %

Pe3yJabTaTOB IapaJie/ibHbIX

pe3yJabTaToB

OHDE,IIEJIGHHf[ aHaJauza
Ot 0,100 no 0,250 BxJtioy. 0,015 0,020
Cs. 0,250 » 0,500 » 0,025 0,030
> 0,50 » 1,00 » 0,05 0,07
» 1,00 » 2,00 » 0,10 0,15
> 2,00 » 4,00 » 0,15 0,20
» 400 » 800 » 0,20 0,25
> 800 » 12,00 » 0,25 0,3¢
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HH‘DOPMA[[HOH‘HI)IE JAHHDIE

. PASPABOTAH U BHECEH MunuctepcTBOM aBHAMOHHON mpo-

mbimjeanocty CCCP

PA3PABOTYHUKH

B. I'. JaBuijos, i-p Texd. Hayk; B. A. MoWKuH, KaHd. TeXH. HAYK;
I'. U. dpunmad, Kaua. texH. nayk; JI. A. Tenakosa; M. H. Iop-
JdoBa, Kaux. xuM. Hayk; A. H. Kopoaesa; O. Jl. Ckopckad, xauf.
X¥MM. HayK

YTBEP)XIAEH WU BBEJLEH B JENCTBHUE IlocranoBiaennem

TFocynapcrBennoro komutera CCCP mo ynpaeleHHMIO KadecTBOM
NpoAYKUMK M cTaHpapram or 5.05.91 Ne 626

3. BBAMEH I'OCT 19863.12—80
4. MepHoauyHOCTL NPOBEPKH — 5 JeT
5. CCHIJIOYHBLIE HOPMATUBHO-TEXHHUYECKUE HOOKYMEH-

Thl

O6o3nauenne HT/,

Ha KOTOpbI# JaHa cchliKa Homep nynkra

rOCT 83—79
TOCT 4356—77
I'OCT 1277—75
TOCT 3118—77
TOCT 3773—72
TOCT 4204—77
TOCT 4208—72
T'OCT 4220—75
I'OCT 4233—77

T'OCT 4461—77 3.2
I'OCT 5457—75
TOCT 5905—79
TOCT 9656—75 3.2
TOCT 10484—78 3.2

I'OCT 17746—79
TOCT 20478—75
T'OCT 25086—87
TY 6-09-3302—76
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