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CIIJIABbI TUTAHOBBLIE
MeToan onpepelieHust xpoma roCT

Titanium alloys. 19863.12—91

Methods for the determination of chromium

OKCTY 1709
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HJara Beepenus 01.07.92

Hacrosmwun#i craugapT ycTaHaB/AUBaeT TUTPUMETPHYECKHH (IpH
maccoBoit jodae or 0,1 no 12,0%) # aromHo-abcopbunonnbE (npu Mac-
cosoi goue ot 0,1 no 12,0%) Meroasl onpeneneHuss xpoma.

1. OBIIUE TPEGOBAHHKA

1.1. O6uine TpeGoBanus Kk Meronam aHaamsza — 1o [OCT 25086 ¢
JONIOJIHEHHEM,

1.LI.1. 3a pesyubTaT aHasH3a NPHHMUMAIOT cpejHee apHPMCTHYe-
CKOEe PE3YJbTATOB ABYX NapaJlleibHbIX ONpeae/]eHH.

2. THTPUMETPUYECKHHA METOH ONPEOEJEHUS XPOMA

2.1. CymuocTh MeToO1a

Metox ocHOBaH Ha pacTBOpPEeHHH NpoGH B CMECH cepHOH H 60podTo-
PHCTOBO/LODO/IHON KHCJOT, OKHCJAGHHH XpoMa Ji0 UIeCTHBAaJVIeHTHOTO
HaJCePHOKUCJBIM aMMOHAEM B IPHCYTCTBHH KaTaJH3aTopa-— a30THO-
KHCJIOTO cepebpa ¥ THTPOBAHHM XPOMOBOM KHCJIOTH PactBOPOM JBOH-
HOH CepHOKHCIION COMYU 3aKHCH Kese3a H aMMOHHs (coad Mopa) ¢ de-
HUJIIAHTPAHUIOBOK KHCJIOTOH B KauecTBe HHAHKATOPA.

22 Anmaparypa, peakKTHBB H PACTBOP b

HIka(p cymHIbHBIH C TEPMOPETrYJAATOPOM.

Kucsotra cepnas nmo I'OCT 4204 naordoctbio 1,84 r/cmé, pacTBoO-
pel:1mu1:5.

Kucnora asornas no I'OCT 4461 ngaoraocteio 1,35—1,40 r/cm®,
pacteop 1: 1. .

Kucnora ¢ropucroBonopoanas no FOCT 10484,

Kucnora 6opuas nmo F'OCT 9656.

N3pnanne odnuHaabHoe

HacTosimHiA CTAaHAAPT He MOXeT GbITh NMOMHOCTHIO WIH YACTHIHO BOCTIPOM3BEjEH,
THPAXHPOBAH H pacnpocTpaned Oe3 paspeweHHa loccrawpapra CCCP
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Kucaora 6opodropucrosonopognas: Kk 280 cm® GTOPHCTOBOAOPONL-
HO#l KHCJ0THE pu Temneparype (10:£2)°C poGasasior nopuusmu 130T
6OpHOH# KHCJOTH H IepeMenlnBajoT. PeakTuB roTOBSIT U XpaHAT B 1O-
JHITIVIGHOBOH NOCyle. . |

Amvonnii nancepnokucamit mo 'OCT 20478, pactsop 230 r/aime.

Cepe6po asotHokucaoe no FOCT 1277, pactop 1 r/am®.

Maprawpen (I1) ceprnoxucawit 5-sogunit no FOCT 435.

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

Hartpuit yraekucawit no FOCT 83.

Kucnora N-penmnantpanmiosas mo TY 6—09—3501, pacrsop
2 r/aM®: 0,2 © yriaeKucJOoro HaTpPHA DPACTBOPAIOT HPH HArpeBaHHH B
50 cm3 Boawl, nobamasior 0,2 r ¢(eHWIAHTPAHWIOBOH KUCIAOTHL H JO-
auBaloT sogoi ao 100 cmd.

Kaanit asyxpomoBoxucanit mo T'OCT 4220, pacrsoprr 0,1 n
0,02 mouan/om®: 29,42 r waum 5,88 r [CpeKPHUCTANIH30BAHHOIO ABYXPO-
MOBOKHCJIOTO KaJH# IOMeHlaloT B MepHYI Koaly BMECTHMOCTHIO
1000 cm®, pacrBopsioT B BOJeE, JOJAHBAKT BOJAOH A0 MeTKH U lepeMme-
LiHB2IOT.

Ona nepexpucranyudauun 100 r AByXPOMOBOKHCJOTO KaJjusg TMO-
MeHalT B cTakal BMecTHMOocThio 400 cm?, mpunusator 150 cm® mponu
¥ PACTBOPAIOT NpPH HarpeBaHuy. PacTBOp NIpH 3HEPrHYHOM NEpeMellH-
Bal:H BHJKBAIOT TOHKOH cTpyeh B ¢apopoBylo HAUIKy, KOTCpas OX-
J2XKAaeTCH JelIsHOH BOALOH. BeimaBmue KPUCTANAB OTQUIbTPOBLIBAIOT
NyTeM OTCACLIBAHUS HA BODOHKE ¢ MOPHCTOH CTeKJASHHON NJACTHHKOM,
BhicviiHBawoT 2—3 u rnpu temneparype (102-42)°C, usmenpuaror H
OKOHYATeJbHO BucyllrsaioT npu temneparype (2004-5)°C B Tedenue
10—12 4. ‘

Conab 3aKHCH KeJie3a i aMMOHHd JABOHHAfg cepHokHcaas {conb Mo-
paj no 'OCT 4208, pacrsopwt 0,1 u 0,02 moan/am®: 395 r wau 7,9 1
cosn Mopa nomemaior 38 crakad Bmecrumoctbio 800 cm3® u pacreops-
ior B 500 cm3 Bonr, npuausanT 100 cm® pacTBOpa CepHOH KHCJIOTHI
1:1, oxmaaxaamT, OepesHBAIOT B MepHYIO Koa0y BMECTHUMOCTBIO
1000 cM?, nonuBalOT BOAOH NO METKU U IepeMelluBaloT.

MaccoByl KOHIEHTpauun pacrBopa coin Mopa (nIpakTHueckyw),
BHIPAXKEHHYIO B rfcm® xpoma (T), BHIUHCASIOT 110 (POpMyae

T=0,001733 K, (1)

rae 0,001733 — maccoBast KonmeHTpaumus pacrtBopa conu Mopa (reo-
petuueckasi), BhpaeHntHas B r/cm® xpoma;
K — cooTHOIIEHHe MeXAy pacTBOPaMH IBYXPOMOBOKHCJIO-
ro xaJjust ¥ conv Mopa.

YeTaHaBAUBAT COOTHOWeHHe K MexAy pacTBopaMy ABYXPOMOBO-
KHCJIOTO Kajud ¥ conu Mopa: B TpH KOHHYeCKHe KOJ6hi BMECTHMOCTBIO
no 250 ¢m? mepeHocar munerkoi mo 10 cm® pacTBOopa ABYXDOMOBOKHC-
jaoro Kaaua 0,1 wau 0,02 mouas/am®, paszGaBasior Ao 100 cm® Bopoi,
npuausalor 20 cm3 pactBopa cepHoil KUcJAOTH 1 :5, mepeMetiHBawT,
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OTBETCTBYIOIIHM pacTBOPOM coJH Mopa Ao nepexona CHHe-(HOJETO-
BOH OKpacKH pacTBopa B 3€JeHYI.

K=—1

v, | 2

rae V) — ofbeM pacTeopa ABYXPOMOBOKHCJIOTO KaJjius, WCHOAb3yeMbilk
JJIsT THTPOBAHMSA, cM3;
Vs — oGbem pactBopa conu Mopa, M3pacxoAaoBaHHBIA HA THTPO-
BaHHe, cMme.

MaccoByo KOHUEHTpalLHl0 pacTBopa coian Mopa ycraHaBiaHBAlOT
nepes ero npHMeHeHHeM,

2.3. IlpoBeliedHe aHaau3a

2.3.1. Hagrecky npoGnl Maccoii B cooTBeTctBHi ¢ Taba. | nomeua-
I0T B KOHHYeCKYI K00y BMecTHMOCTbiO 250 cm®, npuansator 60 cm?
pacTtBopa cepHo#t Kucaothl 1:5, 2 cm3 60opodpropHCTOBO10POAHONH KHC-
JIOTHl H HATPEBAIOT J0 IOJHOTO PacTBOPEHHsI.

Ta6bauua !

MaccoBasg mons xpoma, % Macca waBecku npobnl, r

Or 0,1 no 2,0 BraIOU.

|
Cs. 20 » 50 » ‘ ' 0,5
» 50 » 12,0 » 0,25

B pactBop n06aBasOT Mo KanjasgM PAacTBOP a30THOH KHCJOTH A0
HCYe3HOBEHHUs (PHOJIETOBOH OKPACKH H HATPEBalOT 10 KHNEHHs B Teue-
Hue 3 muH. 3atem ocropoxno npuausaior 100 cm® Bonw, 3—4 Kaniau
pactBopa ceprHoKucioro mapranua (II), 10 cm® pacreBopa asorHoXuc-
Joro cepebpa u 30 ¢M® pacrBopa HaACEPHOKHCAOrG aMMOHUA, Harpe-
BAIOT CO/IEP:KUMOe KOAOK 10 KUOEHUA M KHOSATAT [0 MOSIBJAEHHS MaJsu-
HOBOTO OKpAalIHMBAHHA, YKAa3HIBAIOUIETO Ha INMOJHOTY OKHCJEHHs Xpoma.
PacTBOp NTpoj0NXKalOT KUIATHTL A0 NPEKPalleHHsl BBLAECJEHHS MeENKHX
y3bIpbKOB. 3areM n06aBJsioT 5 c¢M® pacTBOpa XJIOPDUCTOrO HATpHs H
HarpeBaloT pacTBOP [0 HCUC3HOBEHHS MAJHHOBOH OKPAaCKH.

PacTBOp oxsaxaamwT 10 KOMHATHO#H TeMIepaTypbl H THTPYIOT pac-
TBOpoM cosii Mopa 0,02 mons/nm® (npu MaccoBoil gojie XpoMa MeHee
0,5%) man 0,1 moap/am® (npu Maccosoil jgose xpoma Goaee 0,5%) c
5—06 KanasiMu HHAMKATOpa — (EeHWJIAHTPAHHAOBOH KHUCJIOTH O H3-
MEHCHHA OKPACKH PacTBOPA M3 MAaJUHOBOH B 3eJeHYIO.
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24, LUOopabOTKA peE3yNbTaToOb .
92.4.1. MaccoByw Joaio xpoma (X) B npoleHTax BBIMHCJSIOT 110

dopmyJe | i
Vs 3)

m
r1e T — ycTaHOBJEHHAas MaccoBas KOHUEHTPAUHs pacTBOpa COJH
Mopa, BoipaxKeHHast B r/cM® xpoMma;
Vs — ofbeM pacrBopa cond Mopa, u3pacXoZOBaHHLI Ha THTpO-
BalHe xpoma, cM?;
m — Macca npoosl, T.
2.4.2. Pacxoxpenuss pe3yabTaToB He JOJIXKHBE NpeBHILIATL 3HAYye-
HU#i, yKasadubix B TabJj. 2.

L] —_—

P : Tabnuma 2
AGconioTHoe NoNycKaeMmoe pacxoxinerHe, %
Maccosan zons xpoma, % pesy/abTaToR TapaidiedbHbIX NeIyAbTATOB
clipefefeHHIl aHaJdH3a
Ot 0,10 no 0,30 Bxmou, 0,01 0,01
Ce 0,30 » 075 > 0,02 0,03
» ()75 > 1,50 » _ 0,05 0,06
» 1,36 » 3,00 > 0,08 0,10
» 3,00 » 600 » 0,15 0,20
» 600 » 12,00 > 0,23 0,30

3. ATOMHO-ABCOPBHUOHHBIA METOI ONPENEJEHUS XPOMA

3.1. CymHocTs MeTOn2

Metoy ocHopad na pacteopenuu npobel B cossiHol H GopodTopu-
CTOBOJOPOAHON KHCIOTAX M H3MepeHHu aToMHO# abcopOiun xpoMa Npw
AJHHEE BOJHLI 3579 HM B MJaMeHH AalleTHIEH — 3aKHChL a30Ta.

3.2. AnnapaTypa, pPeaKTHEBL H PacCTBOPH

CriexTpoOoTOMETp aTOMHO-a6COPOUHOLHBIA ¢ HCTOYHHKOM H3Jjyye-
HHS AJS Xpoma.

Auerunen no 'OCT 5457.

Kucsora consinas mo 'OCT 3118 naornocreio 1,19 r/em3, pactso-
per2:1ul:L

Kncsora azothas no 'OCT 4461 naornocteo 1,35—1,40 r/cm?.

Kucnora ¢ropucrosonopognas no FOCT 10484, '

Kucnora 6opras no F'OCT 9656.

Kucsnora Goporopucrosogoporgan: K 280 ecm® dropHCTOBOLOPON-
HOH KHcaoTh npH TeMmneparype (104-2)°C mo6apasitor nopuusmu 130r
OOpHOH KHCAOTHL M NepeMelluBalOT. PacTBOP roToBAT U XpPaHAT B IO-
JHITHJACHOBOH NOCYe.

Ammonnti xanopuctuit no 'OCT 3773, pactsop 100 r/am3.
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Ariidiz lyu"ld.lDlﬂ IRV S AN T N Y LV 1\’161})1\1’1 4 1 T LUV,

Pactsop turana 10 r/mm3: 1 r THTaHa noMellalT B KOHUUSCKYIO
Kosnb6y BMecTumocThio 250 cMm®, poGasasior 80 cM® pacTBopa coasHOH
KucaoTel 2 : 1, 4 cm® 60podTOPUCTOROAOPOAHON KHCJIOTLI U PacTBOPS-
IOT IIpH yMepeHHOM HarpeBaHuW. [locse pacrBopeHus HaBecKH 100aB-
JSIIOT ABaAlaTh Kamejb a30THOH KHUCJOTHL U KHIISATAT pPacTBOP B Teue-
Hue 1 mun. PacTtBop oxnaxkaawT A0 KOMHATHOH TeMOepaTyphi, nepe-
HOCAT B MepHyI0 K06y BMectumocTbio 100 cM3, po/nHBamT BOIOH A0
MeTKH U IepeMellHBaiorT.

Xpom mo 'OCT 5905 mapxu X00.

CraHjapTHBIE PACTBOPEL XpoMma

PaCTBOp A: 1 r Meraaaunueckoro xpoma pacTBOPSIOT B 50 em® co-
JIAHON KueJoTH., PacTBop 0XJax»Aal0T A0 KOMHATHOH TeMOepaTyphl, ne-
peBOJAT B MepHYI0 K046y BMectumocTbio 500 cm®, nonuBaioT Boa0OH
JO MEeTKH W llepeMellHBaloT.

1 ¢m® cramgaprHoro pacreBopa A coxepxur 0,002 r xpoma.

Pactsop B: 10 cm® pacTtBopa A momeImaioT B MepHVIO Kojby BMec-
tuMmocTbio 100 ¢M3, HonuBalOT BOJOH IO METKH H INEpeMenluBaior.

1 c¢m® cranpaprhoro pactrBopa b comepxur 0,0002 r xpoMma.

33. TllpoBeneHue a"vajgusa

3.3.1. HaBecky nmpo6u Macco#i corJacHo tabj. 3 noMeumialwT B KO-
HU4YecKy Koa6y BMectumoctbio 100 cm?, mpumuBarot 20 c¢cm® pacrBopa
conanof kKucaote 2:1, 1 ¢M3 GopodTOPUCTOBOAOPOSHON KHCJIOTH H
pPacTBOPAIOT IPH YMepPEHHOM HarpeBaHHUH.

Tabauuwa 3

Of6neM HOGaBISEMOTO
3
: Maccea BmecTHMOCTD pacreopa, oM
Maccosaa gona xpoma, Y% HABECKH MepHoOii
npobu, ¥ KOnBH, cM3 consiHoR XJIOPHCTOTO
' KHCAOTH | : ] AMMOHHS
Or 0,1 g0 1,0 BKJIIOY, 0.2 100 2 : 10
Cs. 1,0 » 50 » 0,1 250 5 25
» 50 » 120 » 0,25 | 250 —_ —

[Tocne pactBopeHus npoOul A00aBJAAIOT 3—5 KalleJb a30THOU KHC-
JOTH U KHUNATAT pacTBop B TeucHWe 1 MuH. PacrtBop oxjaxnawor Ao
KOMHATHOH TeMIepaTyphl, NepPeHOCAT B MEPHYI0 KOJOY BMECTHMOCTBHIO
corqacHo 1aba. 3, Ro6arasOT pacTBOp cossgHO# Kucjorel 1:1 u pac-
TBOD XJOPUCTOI'O AMMOHHS B COOTBETCTBHM ¢ Tabja. 3, AOJHBAIOT BO-
JIOH 10 METKH H NepeMellHdBaioT.

3.3.2. TTpu maccosoii nosie xpoma ot 5,0 no 12,0% anuxsoTHVyIO
yacTb pacTtBopa, paBuywo 20 cm3, oTGHpalT B MepPHYIO KOOy BMECTH-
moctbio 100 cm3, nobapasiior 2 cm® pacrtBopa coqgHOA KHCAOTH 1 : 1,
10 cm® pactBOpa XJOPHCTOrNO AMMOHMUSA, NOJHUBAIOT BOMAOH IO METKH H
nepeMenHBaIoT. '
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3.3.3. PacrBop KOHTPOJBHOIO ONpITa roTOBAT mo ni. 3.3.1 u 3.3.2.

3.3.4. Hocrpoenue epadyuposouroco epagura

3.3.4.1. Ilpu maccoBo#l goJe xpoma ot 0,1 xo 1,0%

B mectb MepHbiX KoaG BMecrHMocThio no 100 cm® mpuamsanoT 1o
20 cm® pacrBopa THraHa, B mAThb U3 HHUX orMmepsor 1,0; 2,5; 5,0; 7,5;
10,0 cm? cranzaprHoro pactBopa b, urto COOTBeTCTByeT O 0002 0 0005
0,0010; 0,0015; 0,002 r xpoma.

3.3.4.2. an mMaccoBoit aode xpoma ot 1,0 no 5,0%

B mects Mepubix xoua8 BMectumocTbio mo 100 cm® mpusuBawt no
10 c¢M3 pacTBOpa THTaHa, B NATb H3 HHUX oTMepsior 2,0; 4,0; 6,0; 8,0;
10,0 cm® crawgapriioro pacrsopa b, uro coorBerctByer 0,0004; 0,0008;
0,0012; 0,0016; 0,002 r xpoma.

3.3.4.3. Tlpu maccoBoit pogae xpoma or 5,0 no 10,0%

B nars mepHbx Koab BMmectuMoctsio nmo 100 cm® mpususawor no
2 cMm® pacrBopa TuTaHa, B uerhlpe u3 Hux otMepsior 5,0; 7,5; 10,0;
12,5 cm® crangaprHoro pacrsopa D, uro coorBerctByer 0,001; 0,0015;
0,002; 0,0025 r xpoma.

3.3.4.4. K pactBopam B kKoa0ax, ODPHUIFOTOBJEHHBM N0 nin. 3.3.4.1,
3.3.4.2 n 3.3.4.3, nobapaawT no 2 cMm® pacreopa cousiHoil Kucaorsl 1: 1,
no 10 cm® pacrBopa XJOpHCTOrO aMMOHMS, AOJHBAIOT BOAOH A0 MeT-
KN ¥ IepeMellnBalor.

3.3.5. Pacreop npofu, paCTBop KOHTPOJBbHOTO OINHTA ¥ PACTBOPH
AJis IOCTPOeHHS IPadyHPOBOUYHOTO FpaduKa pacHbUIfIOT B HjAaMsl aue-
THJIEH — 33KHUCh a30Ta (CTEXHOMETPHUYECKOE) H H3MepsiioT aTOMHYIO
abcopOUHIO XPOMa IPH AJNHe BOJHBI 357,9 HM.

Ilo noayyeHHLIM 3HAaYe€HHSiM aTOMHBIX a0copOUMH M COOTBETCTBYIO-
UM HM MACCOBLIM KOHLEHTpalHAM XPOMa CTPOST rpalyHpOBOUHBLIN
TpaPuK B KOOpAMHATaX <«3HaueHHe aTOMHOro IOIJoLieHHs — Macco-
Bas KOHIEHTpallus xpoma, r/cm3», '

MaccoByi0 KOHLEHTPALlMId XpoMa B pacTBope HpoObl W B pacTBO-
Pe KOHTDOJIbHOTO OMBITA ONpefeNsioT MO TPaayHpPOBOYHOMY rpaduky.

34. O6paboTKa pPe3yJbTAaTOB

3.4.1. MaccoByw nosaio xpoma (AX;) B NpoueHTaX BBHLIUHCJALAIOT HO
hopmyae :

X, = =tV 449 (4)

m

rne C; — MaccoBas KOHLEHTpalus XpoMa B pacTBope Npobhl, HallAeH-
Hasd 1O rPpaiyupoBOUYHOMY rpaduky, r/cm?;
C,— MaccoBasi KOHLEHTPALUsi XpoMa B PACTBOPE KOHTPOJBHOIO
ONbITa, HAWJCHHASA 110 rpaﬂynposoqnomy rpaguky, rfcms;
V — o6beM pacrBopa npobml, cm?
I — Macca HaBeCKH B pacTBope Hp06b1 HJIH B COOTBETCTBYIOLIEH
AJMKBOTHOHN YacTH DacTsopa npolHl, T.
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HHH, YKazaHHBX B Ta6J. 4.

94,4, FAaCXOXACHHUA PE3YJAbTAaTOB HE AO0/KHDLI IPEBLILIATH 3HaAYE-

Ta6auua 4

AOGCOJIIOTHOe AOOYCKaeMoOe pacxoxienue, %

Maccosas A0S XpoMa, % Pe3yAbTAaTOB M1aDaJe/bHbIX pe3yIbTaToB
olipeneJeHB aHaausa

Or 0,100 go 0,250 sxiiou, 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
> 200 » 4,00 » 0,15 0,20
» 400 » 800 » 0,20 0,25
> 800 » 1200 » 0,25 0,30
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AH®OPMALHOHHBIE JAHHDbIE

. PASPABOTAH U BHECEH MuguuctepcTBOM aBHALIHOHHOH TpoO-

MbIHIJIEHHOCTH CCCP
PASPABOTUYHUKH

B. I'. JaBbinoB, 4-p TexH. Hayk; B. A. MowKuH, KaHld. TeXH, HAVK;
I'. U. ®punman, kaua. texH. nayk; Jl. A. Tenakosa; M. H. Top-
JdoBa, kang, xuM. Hayk; A. H. Kopoaesa; O. JI. Ckopckas, KaHz.

XHM, HayK

YTBEP)XIEH U BBEJAEH B JXEMCTBHUE [locranoBaenuem

Focypapcreennoro komurera CCCP mo ynpasjieHHI0 KayeCTBOM
NPpOAYKHUM M cTaHAaaprtam ot 5.05.91 Ne 626

3. BBAMEH I'OCT 19863.12—80

4, TlepHoJMYHOCTL NPOBEPKU — 5 JET

5. CCbIJIOYHBIE HOPMATHUBHO-TEXHUYECKHE O OKYMEH-

Thl '

Ob6o3Hauedne HTI,

Ha KOTODBIE 72aHa CCbMIKA Homep myukra

[OCT 83—79
FOCT 4356—77
I'OCT 1277—T75
IOCT 3118—77
T'OCT 3773—72
TOCT 4204—77
TF'OCT 4208—72
T'OCT 4220—75
['OCT 4233—77

[OCT 4461—77 ; 3.2
I'OCT b457—75
T'OCT 5905—79
T'OCT 9656—75 3.2
I'OCT 10484—78 3.2

I'OCT 17746—79
TOCT 20478—75
I'OCT 25086-—87
TY 6-09-3302—76
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