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1. OBJETIVO

Realizar un documento con la informacion precisa para el buen manejo del ANALIZADOR DE CARBONO
ORGANICO TOTALTOC-LCPH / CPN. De esta manera garantizar su buen uso. Aumentando su vida util y
disminuyendo costos y garantizando |a calidad en los resultados.

2. ALCANCE

Este instructivo esta hecho para guiar al analista en el manejo diario del equipo. La programacién y el desarrollo
del montaje de las curvas, la corrida de las muestras y la generacion de informes. Para los anélisis de carbono
total (CT), carbono Inorgénico (Cl), carbono organico total (COT) y nitrégeno total (TN).

3. DEFINICIONES

e TOC-LCPH / CPN: Equipo Analizador de carbono Organico Total.
o ASI-L: Automuesteador
e TNM-L: Unidad para la determinacion de Nitrégeno Total

4, ASPECTOS DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO

Se debe tener en cuenta para la manipulacién del ANALIZADOR DE CARBONO ORGANICO TOTALTOC-
LCPH / CPN, el manual del usuario (el cual debe ser leido antes de manipular el equipo) y el adecuado uso de
los EPP entregados por el laboratorio. Es muy importante tener en cuenta todas las medidas de seguridad
establecidas en el Manual de Higiene, Salud Ocupacional y Seguridad en el Laboratorio

5. EQUIPOS, REACTIVOS Y MATERIALES
5.1. REACTIVOS.
e Agua Tipo 1. Libre de carbono
e Aire ultra puro
e Acido Clorhidrico
e Acido Fosférico
5.2. EQUIPOS.
Unidad principal TOC-L
Auto muestreador ASI-L
Unidad TN TNM-L
Probador de 8 puertos

6. LIMITACIONES E INTERFERENCIAS
N.A.
7. CONTROL Y ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD
e Elequipo se enciende, se revisa que el gas este abierto, se enciende el auto muestreador y se verifica
su buen funcionamiento.
o Verificar: la cantidad de agua de los frascos enfriadores, |a cantidad de residuos del frasco de residuos,
el agua de la botella de dilucién en caso que se requiera una dilucion. Realizar la conexidn entre el
equipo Yy el sistema, para revisar la jeringa y el buen funcionamiento del embolo.
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Fatisdion Ambiantales

e Elindicador Ready, muestra el estado de la conexién con el instrumento y el estado operacional del
instrumento.

Not

oI ETE  La conexion no esta establecida con el instrumento.
La conexidn esta establecida y el instrumento esta LISTO.
La conexidn esta establecida, pero, el instrumento no esta LISTO.

El analisis esta en progreso.

' Laoperacion ha cambiado al modo de edicion y la tabla de muestra que se utiliza para

4 ¢l analisis se puede editar.

e Se debe visualizar la ventana del Monitor: Background Monitorde. Esto con el fin de verificar las
condiciones del equipo en cuestion de temperatura y presion del gas, linea base, temperatura a 680
°C para TOCy 720 °C par TN, estabilidad de la linea base, presion del gas de arrastre a 200 £ 10
KPa'y el flujo de 150 mL/min.

s -
o |
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Emaive e O0 Comi Gan Flow 1900 nl ey
P aswiwre tiew 0

- : Gone Tl 700 0w
Furses O, SO0yl \a0 o
Detumedler 08 100e3C

NOR OF. SO0 dm

Ee

Indica el estado listo.
£3 Indica el estado no listo.
8. DESARROLLO

8.1. Antes Del Encendido
e Compruebe el nivel del Agua de Dilucién.
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e Compruebe el nivel del Acido.

e Compruebe el nivel del agua en el Recipiente de Drenaje
e Compruebe el nivel del agua en el Enfriador del Drenaje
e Compruebe el nivel del agua en el Humidificador

8.2. Encendido

Se debe abrir la valvula del cilindro de suministro de aire UP. La presidn de salida no debe ser inferior a 300KPa.
La presion de entrada de aire al instrumento debe estas en 200 £ 10 KPa.

El TOC-L tiene dos interruptores de energia: un interruptor de energia para el uso diario (ubicado en el lado
izquierdo de la puerta frontal del instrumento), y un interruptor principal de energia (en la parte superior del lado
derecho del instrumento) para apagar el poder del instrumento durante periodos prolongados de inactividad.
Con la excepcion de los periodos de inactividad prolongados, deje el interruptor de energia principal encendido
y utilice el interruptor de la parte frontal del instrumento para el uso diario. El instrumento consume la minima
cantidad de energia necesaria (alrededor de 15 W) para mantener el software activo cuando el interruptor de
alimentacion principal permanece encendido.

Cuando use el ASI-L, conecte esta unidad al TOC-L utilizando los cables de conexion correspondientes antes
de encender el interruptor de energia principal del TOC-L. Deje encendido el interruptor del ASI-L en todo
momento.

Nota: En el interruptor principal del TOC-L y del ASI-L, la posicién “I” se usa para encender y la posicion “O”
para apagar.

b" :” s 807 \jr‘

nln

El instrumento se pone en marcha. Cuando el interruptor principal es movido a la posicién “I", el indicador

principal se ilumina en naranja.

8.3. Sample Table Editor El Editor

El Sample Table es una aplicacion usada para analizar las muestras. Usando el PC mediante operaciones de
software. _

Inicie el software, aeaa Y haga clic en el botdn Sample Table Editor de la ventana desplegada.
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TOC-Control L
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Measurement

Version 100
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Aparece un cuadro de didlogo User. Se coloca el nombre de analista que va a usar el equipo y sePulsa OK
para poner en marcha la aplicacion Sample Table Editor.

[ L S - =

Haga clic en M‘ de la ficha Sample Table del visor de archivos, o haga clic en

de la barra de herramientas.

La ventana Select H/W Settings es desplegada. Haga clic en OK 'y una Sample Table nueva es creada y abierta
en el Sample Table Editor.

Select H/W Settings

Liyatenn
l T - I
Tabls [ ypm

MNormal _v_J

Validation

I QF. I Canccl l
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8.4. Crear un Archivo de Analysis Parameters.

* Primero, un archivo de curva de calibracion. Este debe ser creado para establecer los pardmetros de analisis
necesarios y medir los estandares de concentracion conocida y generar las curvas de calibracion.

+ Segundo, un archivo de método. Este debe ser creado para establecer los parametros de analisis, para medir
las muestras desconocidas.

Si ya existen estos archivos (segun sea el caso), no es necesario realizarlas de nuevo.

o Archivo Curva de Calibracion
Introducir los parametros principales para el archivo Curva de Calibracién como se describe a continuacion.

Hacer clic en el boton MW_J de la ficha Calibration Curve en el visor de archivos.

2ed Untitled.tix [Sample Table - TOC D)

oE Callsracion TG DB 10-2014 o Arramlyain I Gavevipale Nn'nl Savnpsle 100
Curve Capaciiacidon 1 TC asl
Curva IC Dia 2 .cal
:I Chscvam TC dim 2. om
ﬁi’ Curve capacitecion 11 . cel

Caunva roango balo ool
d TE 2016 00 22 el
4] L=l NI Cal Curve Filoo

HeloleiNelula s

La ventana Calibration Curve Wizard (Page 1) System Information es desplegada y luego hacer clic en el
boton Next.

Calibration Curve Wizard (Page 1) System Information |t S|

System: [T I |
User; [System Adminirator

Date of Creation: {6/24/2010 11:03.47 AM

Comment

Enter the system information for the calibration curve

| Next > Cancel




Caodigo: M-S-LC-1059
@ INSTRUCTIVO MANEJO DEL ANALIZADOR DE Versién : 03
) CARBONO ORGANICO TOTAL Fecha: 21/10/2020
IDEAM HERET TOC-LCPH/CPN Pagina: 6 de 19

Se despliega la ventana Calibration Curve Wizard (Page 2) Calibration Curve Type.

Calibentian Curve Wizand (Page 21 Calibatian Cune Type b ]

Seleccionar la casilla Use Dilution from standard solution. Para configurar la dilucion automatica de la curva
a partir de una solucién madre. Hacer clic en el boton Next.

La ventana Calibration Curve Wizard (Page 3) Analysis Information es desplegada.

Calibration Curve Wizard (Page 3) Analysis Information (Xl
' Analysis [[T[' :I]
Default Sample Name [|I Ittlnd ]
Default Sample IEI[Ii.lﬁlnied ]
Caleulation Method ||,,1,mv Regrassion ,I
[ Zero Shift ]
[ 1™ Muttiple Injectiona ]
File Name

[lcl £ ]I
Enter the analysis parameters for the calibration curve

Seleccionar el tipo de Analysis (TC, IC, NPOC o NT) usando la flecha abajo y no seleccionar la casilla
Zero Shift* ni tampoco la casilla Multiple Injections, segin lo requerido colocar el nombre y la
identificacién de la curva (ej: Curva rango bajo NT). Seleccionar. Introduzca un nombre para el archivo
de curva de calibracion en el campo File Name (ej: 2018 NT CURVA RB 01102018) y haga clic en Next.
La Ventana Calibration Curve Wizard (Page 4) Calibration Measurement Parameters es desplegada.
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Calibration Curve Wizard (Page 4) Calibivation Measurement Pacameters

e | | TN <

No. of Washen

No.of njeations: (| 252] 2 | 320 - 2m

S0 Max. [ 01000 {0 9999)
v Max: | 2100 (0. 100 %)
Acid Addwon| | 0.0- (0.0 20.0%5)

Erter analysis parameten for all calibretion points

coms [t | omes |

Seleccionar las unidades con la flecha abajo. Seleccione el nUmero de inyecciones (usualmente 2 de 3),
el nimero de lavados (usualmente 2) y la adicién de acido si es necesario. haga clic en Next.

La ventana Calibration Curve Wizard (Page 5) Calibration Points List se desplegada. Hacer clic en Add

Calibration Curve (Page %) Caliby Palnts Lisk S|
Auto Dilution ) Volume ‘

[ [ 0 W

Calibration Moirts
No. | Cone. | No.of Iny S0 Meax | GV Max |
)
Edn [ Add | Delete | Dislete Al
it the wingle axlibration poirts
ctack | Neas | Canael

Se despliega la ventana Edit Calibration Point Parameters
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Edit Calibration Point Parameters

- ]
Calibration Point No: I ft
Cal. Point Conc.: &]

(oo
MNo. of Injections: I 2 ___1::] / l 3 ___1::] [1-20]
SD Max: l 0.1000
CV Max: ] 200 =

Se escribe la concentracidn del primer punto de calibracion en el campo Cal. Point Conc, y luego haga
clic en OK.

Repita los pasos las veces que sea necesario segun la curva, para establecer los demds puntos de
calibracidn, y haga clic en Next.

La ventana Calibration Curve Wizard (Page 6) Additional Settings es desplegada.

Calibestion Curve Wizard (Page 6) Additional Settings L X ]

¥ Use default settings

Min . integration time
| [0:0 - 20,0 min]

Max. integration time

|‘ A 00— (2:0 - 20,0 min)

I Comalation Cosft. Check
Fallure Action (1t time) o« C s
Faillure Action (20d time), 7

Lowar Limt 10 0000 - 1 0000}

Set additional parmmetars

Haga clic en Finish para completar la configuracién de la curva de calibracién.

|

o Archivo Method
Introduce los parametros principales del archivo Method, tal como se describe a continuacion:

New

Haga clic en d de la ficha Method en el visor de archivos.
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Elle Edit View [Insert Ipstrument Tools Qptions Window Help

™ Open ™ Save ol Pt U Praview I Connect

i Untitied th [Sample Table - TOC IDEAM)

Now i |
A Pruebas 20150903 met
Ll TC PRACTICA met
Al TOC IDEAM met
Al ToC met

Analysin Sample Nam] Sample 10
T

|

Haie|=iv|olalalwin =

pi~ e 2 T T
e = T | T

Se despliega la ventana Method Wizard (Page 1) System, y haga clic en Next.

Mechind Witand Fage 13 Sysnem Informaon —

Systeen [N ~ |
User [Systern Admresracs
Ot of Crmation: [£72475076 11 08 14 AM

Taonwtvart

Ertw the system récrmation for e method

[ e )| Coem |

La ventana Method wizard (Page 2) Analysis Information es desplegada.

Method Wizard (Page 2) Analysis Infarmation Ipmemn. S

Analysia

Defaul Sample Name

Detault Semple 10 Y

Manual Dilution

No. of Determinations

File Nmna[ fie il ]_]

Erter the anatysis type, the defaul sampde oame aod 10, and the dilution factor for the method
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En Analysis seleccione TC, IC, NPOC, TOC o NT (segun sea el caso). Escriba un nombre para Default
Sample Name, Default Sample ID y una identificacién para el método (si aplica). Escriba el nombre de
archivo para el método en el campo File Name y haga clic en Next.

La ventana Method Wizard (Page 3) Calibration Curves es desplegada.

Method Wizard (Page 3) Calibration Curves

Anatysis: [ =

Corge

[[( TOCAACalCurves a1 asl | i

Calbration Curve 2
I |

Calbration Curve 3

[ R

Select the aslibration curves to be used In this method

Seleccionar la(s) curva(s) de calibracién que usara en la medicion y luego haga clic en Next.

La ventana Method Wizard (Page 4) Injection Parameters es desplegada.

Methad Wizard (Page 4) Injection Parameters IS |
| Acalyais: | [
Urita: [ TIREEN Expected Conc. Range
Inection Valime | ar gy | 5.000
N, of Injeotions: | o 73 00
S0 Max | 01000 (0 9499)
v Max: [ 200 (0. 100 %)
No. of Washaa! [ 27
Auto Dilution | 1=
Acid Addition | 03] oo 200%
Mutiple - [ Ao comaction o inj, vol
Inlootions Aot il
Defie the rgection parametem (or the analysis
ctack | | nNeds> | Cancel |

Los valores predeterminados introducidos para la configuracién en esta pagina pueden ser utilizados
para realizar un analisis basico. Verifique la configuracién y haga clic en Next.

La ventana Method Wizard (Page 5) Peak Time Parameters desplegada.
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Mathod Wizard (Pagw %) Pask Time Parsmeters

Anvalymin ™

I¥ Laa detault ssttings
Min integration tine
[ ( L 10:0 - 20:0 min)
Max, integration

[oet (2.0« 2000 min]

Get the integration imite for the njeotions

Verificar la configuracion y luego hacer clic en Next.
Aparece la ventana Method Wizard (Page 6) Pharmaceutical Water Testing.

Methad Wizard(Page 6) Pharmaceutical water tecting

Phamaceutical water testing

= None

Phanmaceuticsl watel testing

<tack | mnsh | Cancel |

Verificar que “None” este seleccionado y haga clic en Finish para completar la configuracion.
Un archivo de método es creado con los pardmetros que se han configurado.

8.5. Edicion de la Sample Table.
Introducir los parametros de medicién de la muestra en la Sample Table.

o Inserte la curva de calibracion (soluciones estandar) en la Sample Table. Arrastre el archivo
de la curva de calibracion desde la ficha Calibration Curve del visor de archivos.
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e Famiie VaR

Eile Bt View Inaert Instrument Tools Qptions Window  Help

1™ Mow P Gpan 17 e " " i, Canneat

Inserte las muestras desconocidas en la Sample Table.
Arrastre el archivo del método que desea correr desde la ficha Method del visor de archivos.

File Edit View Insert Instrument Tools Options Window Help

[ New = open | Save = Print " Q, Preview i
1alx] [ T e T

the [Sample Table - Test]
Untitled / Untitied

Type Sample Nam | Sample ID | Origin =
T | Stended———¢—— Urifled—trftied oted Befned =
3
Z
5

Para analizar multiples muestras usando las mismas condiciones, la muestra insertada puede ser
reproducida mediante Copiar y Pegar. Seleccionar la fila de la muestra insertada, hacer clic derecho
y seleccione Copy en el menu desplegado.

iy Conneot

T TR Semple Nam | Seample 1D Cngin Stetun Dmte / T‘ al
Detined
Settings
4 4 -
i Lout Chrle X
Al | Copy Chrle ]
7| e =triy
)
— . = — Dulete Row
o gl au faF [T ] :“' Necalculate
= (B Clanr Measured Data
13 Tkmit « Sarnple
:“ Insert « Multiple Samples
a Inkert - Callbration Curve
\ Inewrt - Cantial Sample J .
(s — -
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Seleccionar las filas de la Sample Table correspondientes al nimero de muestras por establecer,
hacer clic derecho en la celda en el extremo izquierdo de la ultima fila sombreada y seleccionar
Paste.

[Dis Ede Yiew Duet Instrument ook Optone Wedow M

[P Open

3 Ce Cale
-5 *d__‘-—‘_’_l-’_.—"_l { El Carte Crtay ]
!lj 4 Detede Wire
}
Redalosntem
y
i Clmar Memsared Dwts
r .
] roent  Serpie
i'-,—-u e - Matpie Semples

’ Wgmet - Calibiation Crrve

Iraert - Controd Sample

1 Rordwd ™ retied Litseg 10lcn Diatinad

La serie de muestras sombreadas es agregada a la Sample Table

8.6. Introducir los numeros de Vial
Cuando se utiliza el ASI-L para la medicién, el nimero de vial correspondiente a cada muestra se
debe introducir, como se indica a continuacion:

Nota: Cuando no se usa la ASI-L, se debe colocar en nimero vial 0.
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Hacer clic en de la Sample Table.

Instrumem ook Cptiota Windew Hel

i [T ObLre

3

Regaed | 2083 gy

Introducir los nimeros de los viales.

Introducir un nimero en una celda de la columna Vial, hacer clic en la parte inferior derecha de la
celda, y arrastre hacia abajo para introducir de una sola vez una serie de nimeros para los viales de
muestra.

Haga clic en OK para cerrar la ventana y establecer automaticamente todos los nimeros de viales
en la Sample Table.

8.7. Realizacion del Analisis
El instrumento realiza el analisis basado en la informacién contenida en la Sample Table.

Abrir la Sample Table que va a usar, coloque las muestras que va a analizar en el ASI-Ly haga clic en
[> Start
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foeuument Jooks Qptiens Bhnasw  Haly

Tyoe [ Awies l S n.-.{ Sarvp (D 1 g l Fens I Tisee E-. [ Date / '—.[

A sbed w - Lvamad [ Leteme
1 Urberam " Uretsos [T = .t Dt 3
e T Wit Urased =_ni o Owfres “
ey LS e Laeset Ko am Onfeme s
" e ] -

Ut wvms

b o) e

Zystem Tust

B

 Vaws runees

O Shadt dosvn Wi averd

Chach st o savapdes sum et Seleat the Ggemninin 30 he peslirrml alles mmasiserivi
completion. then prass B “Shet” button

Seleccionar el procedimiento que se debe ejecutar luego de que la secuencia de andlisis sea
completada.
o Keep running: El instrumento permanece en el estado Ready cuando la secuencia de analisis
esté en progreso, incluso después de que el andlisis sea completado.
o Shut down instrument: El instrumento se apaga automaticamente al finalizar la secuencia
de andlisis (aunque el interruptor principal permanezca encendido).
o Sleep: El instrumento entra en estado de hibernacidn, y se reinicia en una fecha y hora
especificadas.
Hacer clic en Start para comenzar la secuencia del analisis.

Después que aparezca un primer pico, hacer clic en para abrir la ventana Sample.

Sarrgin M ‘ Qg 1D
Lremtec
L

Lrenios
reates

v

T

Aparecera la pagina Sample Window. Cada resultado del analisis puede ser revisado.
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£ B el SEEEE S e e T e At SRR 4esenepenes| | Anshn Tc
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1 | &4 4728 0.000 Q000 TCO00mg 2000 gce
! . LJ
G ATC £ JLel J ;J:J

8.8. Finalizacion del Analisis
Este procedimiento describe la finalizacién de analisis y los ajustes post-analisis del equipo.

? s o
Hacer clic en

Completec 62420101

Urhreen [ T | Uty Urttbect High t= 5 | TC0.000mg Corplaled | £/2472010 1
Unkoewn T reses Urttied Hgh_3e_m1 Defred
Unknown & |Uneed Unttied | Hghtoml | | Defred

Se muestra el cuadro de didlogo Select Operation.
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select Operaton e — ==
| b
Syotem Highsense
Swulect Oparation
O Kesp munning
= Shut down Instrument

" Sleep

Auto Hestart r-./.u\-/"nln_.] ] 1, 26153 PM

Selected operation will be parformed
alter the measuement completion.

0Ok | Cloze I

I |

Seleccione el proceso de apagado apropiado:
o Después de seleccionar shut down instrument y hacer clic en el botén OK, se puede apagar
el PC sin esperar a que el poder del instrumento se apague, mas o menos 30 minutos.
o Luego de seleccionar Sleep y hacer clic en el botén OK, se puede apagar el PC después de
que la conexién entre el PCy el instrumento sea interrumpida.

8.9. Salida a una impresora o archivo

. & Print . - . L
Hacer clic en M, y a continuacidén hacer clic en Sample Report — All para imprimir el informe

de todos los resultados del analisis.
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Hacer clic en, y a continuacién en Sample Table para que aparezca en la pantalla e
imprimirla en el mismo formato.

CTOC-[\Data\2010_06_24_003fix

Type Analysis | Sample Nam| Sample ID Origin Resuilt Notes Status Date / Time
1 Standard TC Untitled Untitled High_tc1.20 Completed | 6242010 1
2 Unknown TC Untitled Untitled High_tc_m1 i TC:0.000mg Completed ; 6242010 1:
3 Unknown TC Untitled Untitled High_tc_m1 Defined
4 Unknown TC Untitled Urtitled High_tc_m1 Defined

Hacer clic en el archivo - Ascii Export — ASCIlI Export Norm (Meas Data Only) para exportar el
contenido de la Sample Table en formato de texto.
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| | testl - Notepad oo S
File Edit Format View Help
[Header]

System Highsense
S/wW Version

User System Administrator

pate/Time 6/24/2010 1:19:11 PM

[system]

Instrument Options TOC/IC unit/

[pata]

Type Anal. Sample Name Sample ID Result (TOC) Result(TC) Result(IC) Result
standard TC untitled untitled 10.00

unknown TC untitled untitled 0.000 mg/L
unknown TC untitled untitled 0.000 mg/L
unknown TC untitled untitled 0.000 mg/L

El archivo que se emite se puede abrir en un editor de texto o en Microsoft Excel para ver su
contenido.

8.10.Limpieza y almacenamiento.
El equipo se limpia automaticamente al terminar el analisis. Periodicamente se debe limpiar con un paio

hiimedo con cuidado.

8.11.Formatos
M-S-LC-F007 FORMATO CONTROL DIARIO DEL MANEJO DE EQUIPOS.
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