
U K D  66 062 539

ipj, (/v ę/wj

PRODUKTY
ORGANICZNE

N O R M A  B R A N Ż O W A BN-88

Epichlorohydryna techniczna
6026-81

G rupa katalogow a 1021

BN-88/6026-81 eqv CT C3B 5110-85
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S 1 WSTĘP

1 1 Przedmiot normy Przedmiotem normy jest epi- 
chlorohydryna techniczna otrzymywana przez chloro- 
hydroksylowame chlorku allilu

Epichlorohydryna ma
a) wzór sumaryczny C3H5OCI,
b) wzór budowy H 2C-CH-CH2-CI,

x O/
c) masę molową 92,53 g/mol (1969 r ),
d) nazwę chemiczną l-chloro-2,3-epoksypropan,
e) własności szkodliwe dla zdrowia, łatwopalne, wy

buchowe w mieszaninie z powietrzem '

1 2 Zakres stosowania przedmiotu normy Epichloro- 
hydrynę stosuje się do produkcji żywic epoksydowych, 
elastomerów poliuretanowych oraz gliceryny syntetycz
nej

2 PODZIAŁ I OZNACZENIE

2 1 Gatunki W zależności od jakości rozrózma się 
trzy gatunki epichlorohydryny oznaczone symbolami 
S (specjalny), I 1 II

2 2 Przykład oznaczenia epichlorohydryny gatunku I
EPICHLOROHYDRYNA I BN-88/6026-81

3 WYMAGANIA

3 1 Wymagania chemiczne 1  fizyczne — wg tabl 1

Wymagania
Gatunek

S 1 11

a) Wygląd zewnętrzny ciecz bezbarwna przezroczysta bez zanieczyszczeń mechanicznych
b) Zawartość epichlorohydryny nie mniej niz 99 5 99 0 98 0
c) Zawartość zanieczyszczeń organicznych wymienionych w

tabl 3 %(m/m) me więcej mz 0 45 09  / 1,7
d) Zawartość wody %(m/m) me więcej niż . 0 05 0,1 03
e) Gęstosc w 20°C g/ml 1 179 -  1 182 1 179 -  1 182 1 175 -  1 185
f) Barwa jednostki Hazena me więcej niż 15 15 50

/

1

Zgło szo na przez Instytut C iężk iej S yntezy O rganicznej 

U stan ow ion a  przez D yrektora Instytutu  C hem ii Przem ysłow ej dnia 1(7 sierpnia 1988 r 

jako norm a obow iązująca od dnia 1 październ ika 1989 r 

(D z N orm  1 M iar nr 2 /1 989  poz 4)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ALFA 1989 Druk Wyd Norm W wa Ark wyd 0 80 Nakł 1800 + 45 Zam 249/89
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3 2 Trwałość Epichlorohydryna przechowywana 
zgodnie z 4 2 powinna odpowiadać wymaganiom wg 
3 1 w ciągu co najmniej 6 miesięcy licząc od daty pro
dukcji

4 PAKOWANIE, PRZECHOWYWANIE 
' I TRANSPORT

4 1 Pakowanie Epichlorohydrynę należy dostarczać 
w stalowych cysternach kolejowych lub samochodo
wych z górnym spustem albo w bębnach metalowych 
wg BN-87/5046-01 lub BN-87/5046-03 Cysterny i bęb
ny metalowe powinny byc przed napełnieniem przed
muchane suchym azotem

W przypadku stwierdzenia pozostałości w opakowa
niu należy wykonać badania pozostałości potwierdza
jące zgodność z wymaganiami normy Jeżeli wyniki 
analizy nie odpowiadają wymaganiom wg rozdz 3, po
zostałość usunąć metodą podciśnieniową, opakowanie 
wymyć i wysuszyć Opakowania napełniać epichlorohy- 
dryną najwyżej do 93% objętości

Na każdym bębnie umieścić napis wykonany wg 
PN-85/0-79252 zawierający co najmniej

a) nazwę lub znak wytwórcy,
b) oznaczenie wg rozdz 2,
c) nr partu,
d) masę brutto i netto,
e) napis „Bębny z produktem składować w 1 war

stwie, transportować w 2 warstwach11, /
f) znaki niebezpieczeństwa 6 1 i 3 wg RID/ADR1’
W przypadku cystern informacje wg poz a) — d)

podać w dokumentach towarzyszących Natomiast cy
sterny oznakować po obu stronach nalepką nr 6 1 
i 3 wg RID/ADR oraz tablicą z numerami ldentyfika-

63
cyjnymi

2023

Znakowanie opakowań produktu przeznaczonego na 
eksport należy każdorazowo uzgodnić z eksporterem

4 2 Przechowywanie Epichlorohydrynę należy prze
chowywać w zbiornikach stalowych w atmosferze och
ronnej suchego azotu Epichlorohydrynę w bębnach 
przechowywać w nieogrzewanych pomieszczeniach do
stosowanych do przechowywania materiałów łatwopal
nych i środkow szkodliwych dla zdrowia Epichloro
hydrynę w bębnach należy ustawiać w jednej warstwie 
wlewem bocznym do góry

4 3 Formowanie jednostek ładunkowych W przypad
ku stosowania paletyzacji jednostki ładunkowe formo
wać na paletach wg PN-81/M-78216 Ładunek na pa
lecie powinien byc zabezpieczony przed przemieszcza
niem* i deformacją tak, aby tworzył wraz z paletą zwar
tą i stabilną jednostkę ładunkową

4 4 Transport Epichlorohydryha jest materiałem 
niebezpiecznym podlegającym przepisom RID klasa 6 1, 
lm 601, p 16b i ADR klasa 6 1, lm 2601, p lób)1’

Epichlorohydrynę należy przewozie cysternami samo
chodowymi lub kolejowymi Epichlorohydrynę w bęb

11 Patrz Informacje dodatkowe p 2

nach należy przewozie krytymi środkami transportu 
ustawiając bębny ściśle obok siebie najwyżej w dwóch 
warstwach Bębny zabezpieczyć klinami drewnianymi 
przed przemieszczaniem w czasie transportu

5 BADANIA

5 1 Rodzaje badan
a) sprawdzanie wyglądu zewnętrznego (3 la),
b) oznaczanie zawartości epichlorohydryny i zanie

czyszczeń organicznych (3 lb i 3 lc),
c) oznaczanie zawartości wody (3 ld),
d) oznaczanie gęstości (3 le),
e) oznaczanie barwy (3 lf)
5 2 Wielkość partu Partię produktu stanowi zawar

tość jednej cysterny lub najwyżej 400 bębnów napeł
nionych epichlorohydryną z jednego zbiornika magazy
nowego

5 3 Pobieranie próbek i przygotowywanie średniej 
próbki laboratoryjnej — wg PN-67/C-04500 Próbki 
należy pobierać z każdej cysterny, a w przypadku partu 
produktu w bębnach w zależności od jej licznosci na
leży wybrać, w sposob losowy, liczbę opakowań jed
nostkowych wg tabl 2

Tablica 2

Liczba opakowań w partu
Liczba opakpwan do pobrania 

próbek jednostkowych

do 15 5
16 -  25 7
26 -  63 8
64 -  160 9

\O0150 10

Próbki pierwotne pobierać z bębnów próbnikiem 1, 
a z cystern — próbnikiem 5 wg PN-74/C-60008 U pro
ducenta dopuszcza się pobieranie próbek z rurociągu 
tłoczonego w trakcie napełniania cysterny Pobrane 
próbki pierwotne połączyć, wymieszać i z tak przygo
towanej próbki ogolnej pobrać średnią próbkę labora
toryjną o objętości nie mniejszej mz 500 ml Średnią 
próbkę laboratoryjną należy podzielić na dwie części, 
z których jedną przeznaczyć do badan, a drugą prze
chowywać do analizy kontrolnej w ciągu 2 miesięcy, 
a w przypadku partu eksportowych — w ciągu 3 mie
sięcy

5 4 Opis badan
5 4 1 Sprawdzanie wyglądu Do probówki z bez

barwnego szkła o średnicy około 16 mm wlać tyle ba
danej epichlorohydryny, aby wysokosc słupa c^czy wy
nosiła 100 mm Próbkę badać na białym tle w świetle 
przechodzącym i odbitym

Oględziny wykonać gołym lub skorygowanym okiem 
bez stosowania przyrządów optycznych 

5 4 2 Oznaczanie zawartości epichlorohydryny i jej 
zanieczyszczeń organicznych 

5 4 2 1 Zasada metody Metoda polega na chroma
tograficznym rozdzieleniu poszczególnych zanieczysz
czeń organicznych od głównego składnika, a następnie 
ilościowym oznaczaniu ich zawartości metodą wzorca 
wewnętrznego Zawartość epichlorohydryny obliczyć 
przez odjęcie od 100 sumy zanieczyszczeń i zawartości 
wody Do oceny ilościowej dopuszcza się również me
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todę normalizacji wewnętrznej w przypadku stosowania 
chromatografu wyposażonego w integrator elektronicz
ny Obliczając zawartość epichlorohydryny i jej zanie
czyszczeń wg tej metody należy również uwzględnić 
zawartość wody

5 4 2 2 Odczynniki i materiały
a) Gaz nośny — hel sprężony wg BN-80/6017-15, 

argon sprężony wg BN-69/6017-09 lub azot techniczny 
sprężony gatunek I wg PN-71/C-84912

b) Wodor sprężony gatunek I wg PN-61/C-84908
c) Powietrze sprężone wg PN-74/C-84913 wolne od 

węglowodorow
d) Nośnik diatomitowy o gradacji 0,14 — 0,17 mm 

(80 — 100 mesh, Chromosorb W NAW)
e) Faza nieruchoma — poh(adypiman glikolu pro

pylenowego) lub glikol polipropylenowy (Reoplex 400 
lub Ucon LB-550-X)

f) Cykloheksanon, heksanol lub heksadekan chro
matograficznej czystości (wzorzec wewnętrzny)

g) Substancje wzorcowe epichlorohydryny i oznacza
nych zanieczyszczeń organicznych chromatograficznej 
czystości

h) Metanol wg BN-75/6193-71
5 4 2 3 Aparatura i przyrządy
a) Chromatograf gazowy wyposażony w
— detektor płomieniowo-jomzacyjny umożliwiający 

oznaczanie minimum 0,005 % (m/m ) /-tego składnika 
w epichlorohydryme przy wysokości jego piku me 
mniejszej mz 10 mm,

— programator temperatury,
— rejestrator o zakresie pomiarowym do 10 mV,
— kolumnę chromatograficzną ze stali nierdzewnej

0 średnicy wewnętrznej około 3 mm i długości 2,5 m
b) Integrator elektroniczny lub linijka z' podziałką 

milimetrową oraz lupa miernicza z podziałką co 
0,1 mm

c) Mikrostrzykawka pojemności 0,001 lub 0,01 ml
5 4 2 4 Przygotowanie wypełnienia kolumny Na wy

suszony w temperaturze 200°C nośnik nanieść 
15%(m/m) fazy nieruchomej w stosunku do sumy masy 
nośnika i fazy nieruchomej W tym celu należy do odpo
wiedniej ilości fazy nieruchomej rozpuszczonej w me
tanolu wsypać małymi porcjami odważony nośnik, a 
następnie ciągle mieszając powoli oddestylować meta
nol umieszczając kolbę w gorącej łaźni wodnej i pod
łączając do próżni wytwarzanej przez pompkę wodną 
Wysuszyć wypełnienie do całkowitego usunięcia meta
nolu Przygotowanym wypełnieniem napełnić umytą
1 dokładnie osuszoną kolumnę chromatograficzną 
i kondycjonowac przez 24 h w temperaturze 190°C 
przy niewielkim przepływie gazu nośnego

5 4 2 5 Warunki oznaczania Uruchomię chromato
graf zgodnie z instrukcją obsługi i ustalić następujące 
parametry

— temperaturę termostatu kolumn — programowa
na,

— izotermę początkową 70°C w ciągu 7 mm,
— szybkosc przyrostu temperatury 5°C/min,
— izotermę końcową 150°C w ciągu 10 min,
— temperaturę odparowalmka 250°C,

— temperaturę detektora 200°C,
— prędkość przepływu gazu nośnego 15—30 ml/min,
— prędkość przepływu wodoru i powietrza zgodnie 

z instrukcją obsługi chromatografu
54  2 6 Wyznaczanie współczynników korekcyjnych 

Przygotować mieszaninę wzorcową zawierającą epichlo- 
rohydrynę, substancje wzorcowe o składzie zbliżonym 
do analizowanej próby i wzorzec wewnętrzny dodany 
w ilości me większej mz 0,1 %{m/m) masy mieszaniny 
wzorcowej Wszystkie ważenia wykonać z dokładnością 
do 0,0002 g Wprowadzić do chromatografu 0,0005 — 
0,001 ml tak przygotowanej mieszaniny wzorcowej 
i chromatografowac ją w takich samych warunkach, 
jak badaną próbkę Współczynnik korekcyjny (KE ,) dla 
poszczególnych składników obliczyć wg wzoru

A , mE

w którym
Ai — wielkość piku składnika / zmierzona jak w 

5 4 2 8,
A e —  wielkość piku wzorca wewnętrznego, 
rriE — masa wzorca wewnętrznego, g, 
nu — masa składnika /, g
W przypadku zastosowania metody normalizacji 

wewnętrznej przygotować mieszaninę wzorcową rów
nież o składzie zbliżonym do próby analizowanej, ale 
bez wzorca wewnętrznego

Współczynnik korekcyjny (AT,) dla poszczególnych 
składników obliczyć wg wzoru

Ei
K, = “ 7 “  (2)Ai

w którym
Ei — zawartość składnika / w mieszaninie wzorco

wej, %(m/m),
A,  — udział wielkości piku składnika i w sumie wiel

kości pików wszystkich składników mieszaniny 
wzorcowej na chromatogramie, %{m/m)

5 4 2 7 Wykonanie chromatogramu wzorcowego i wy
znaczanie czasów retencji Na podstawie^ uzyskanego 
chromatogramu mieszaniny kalibracyjnej wykonanego 
w warunkach zgodnie z 5 4 2 5 ustalić czasy retencji 
poszczególnych składników (tabl 3)

Tablica 3

Lp Składnik
Względny czas 

retencji

1 Chlorek izopropylu 0 08
2 Chlorek allilu 0 13
3 Składnik niezidentyfikowany 0,26
4 1 2-dwuchloropropan 0 32
5 2 3-dwuchloropropen 0 38
6 1 3-dwuchloropropen (cis lub trans) 0,44
7 Epichlorohydryna 0 55
8 Heksanol 0 98
9 Cykloheksanon 1 00

10 Heksadekan 1 03
11 Składnik niezidentyfikowany 1 13
12 1 2 3-trójchloropropan 1 20
13 1 3-dwuchloropropanol 1 53
14 1 2-dwuchloropropanol 1 71

Typowy chromatogram podano w załączniku
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5 4 2 8 Wykonanie oznaczania Do uprzednio zważo
nej kolbki z doszlifowanym korkiem odważyć około 
50 g epichlorohydryny, a następnie odważyć taką ilość 
wzorca wewnętrznego, aby jego zawartość w próbce 
me była większa mz 0,l%(m/m) Wszystkie ważenia 
wykonać z dokładnością do 0,0002 g Zawartość do
kładnie wymieszać, pobrać mikrostrzykawką 0,0005 — 
0,001 ml roztworu próbki wprowadzić do aparatu i za
rejestrować chromatogram w warunkach podanych 
w 5 4 2 5 Identyfikację zanieczyszczeń organicznych 
w epichlorohydryme przeprowadzić na podstawie chro- 
matogramu wzorcowego i podanych w tabl 3 względ
nych czasów retencji Powierzchnie pików zmierzyć me
todą trójkątów (iloczyn wysokości piku i jego szero
kości w połowie wysokości) lub za pomocą integrato
ra elektronicznego

W przypadku zastosowania metody normalizacji 
wewnętrznej me odważać wzorca wewnętrznego do ana
lizowanej próby, a powierzchnie wszystkich pików za
rejestrowanych na chromatogramie próby wyznaczyć 
za pomocą intogratora elektronicznego

5 4 2 9 Obliczanie wyników Zawartość poszczegól
nych zanieczyszczeń organicznych w epichlorohydryme 
(A',) obliczyć w %(m/m) wg wzoru

X, =
A, Kf rriE

100
m

(3)

w którym
A, — wielkość piku składnika i zmierzona jak w 

5 4 2 8,
Ae — wielkość piku wzorca wewnętrznego,

Ke , — współczynnik korekcyjny składnika wyzna
czony wg 5 4 2 6 obliczony wg wzoru (1), 

ntE — masa wzorca wewnętrznego dodana do prób
ki, g,

m — masa próbki, g ,
Zawartość epichlorohydryny (X) obliczyć w %(m/m) 

wg wzoru

X

i -n

= l O O - J T X i - X t 
1-1

(4)

w którym
t-n _ sumaryczna zawartość zanieczyszczeń or- 

gamcznych w badanej próbce obliczonych 
wg wzoru (3), %(m/m)

X w — zawartość wody oznaczona wg 5 4 3, 
%(m/m)

Stosując metodę normalizacji wewnętrznej zawartość 
poszczególnych składników analizowanej próby (X,) ob
liczyć w %(m/m) wg wzoru

w którym 
A, —

K, -

X„ —

A j  K i ( 1 0 ° - *

V
, 2 j a *

i-i

(5)

wielkość piku składnika i zmierzona jak 
w 5 4 2 8,
współczynnik korekcyjny składnika / wy
znaczony eksperymentalnie wg 5 4 2 6, a 
obliczony wg wzoru (2), 
zawartość wody oznaczona wg 5 4 3, 
%(m/m),

£  A i K -  suma iloczynów wielkości pików epichlo- 
m rohydryny i poszczególnych jej zanieczy

szczeń i odpowiadających im współczynni
ków korekcyjnych

5 4 2 10 Wynik oznaczania Za wynik oznaczania na
leży przyjąć średnią arytmetyczną co najmniej dwóch 
równoległych oznaczan, dla których sumaryczna zawar
tość zanieczyszczeń nie rózm się między sobą więcej 
mz 10% w stosunku do wartości mzszej

5 4 3  Oznaczanie zawartości wody — wg PN-81/ 
C-04959 p 2 6 Dopuszcza się stosowanie odczynnika 
Van der Meulens

5 4 4. Oznaczanie gęstości — wg PN-81/C-04504
P 2 1

5 4 5  Oznaczanie barwy — wg PN-81/C-04534/01
p 2 1

5 4 6 Zaokrąglanie i zapisywanie wyników Przy obli
czaniu wyników stosować zasady interpretacji wg
PN-70/N-02120 p 3 3 2

5 5 Ocena partu Epichlorohydrynę należy uznać za 
zgodną z wymaganiami normy, jeżeli wyniki badan 
wg 5 4 są zgodne z wymaganiami wg tabl 1 

5 6 Świadectwo jakości Producent zobowiązany jest 
przesłać odbiorcy dla każdej partu epichlorohydryny 
atest stwierdzający zgodność jakości z wymaganiami 
wg tabl 1

\

K O N I E C

Załącznik
Informacje dodatkowe

I
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PRZYKŁAD CHROMATOGRAMU

ZAŁĄCZNIK

1BN-88/5026-8W 1

1 — chlorek allilu 2 — I 2-dwuchloropropan 3 — 2 3-dwuchloropropen 4 — 1,3-dwuchloropropen, 5 — epichlorohydryna 6 — cykloheksa- 
non 7 — 12 3-trójchloropropan 8 — 1 3-dwuchloropropanol 9 — 1 2-dwuchloropanol

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowująca normę — Zakłady Chemiczne 
ORGANIKA-ZACHEM Bydgoszcz i Instytut Ciężkiej Syntezy Orga
nicznej BLACHOWNIA Kędzierz-Kozle

2 Normy i dokumenty związane
PN 67/C-04500 Produkty chemiczne Wytyczne pobierania i przy

gotowywania próbek '
PN-81/C-04504 Oznaczanie gęstości (masy właściwej) produktów 

chemicznych ciekłych
PN-81/C-04534/01 Analiza chemiczna Oznaczanie barwy produktów 

chemicznych za pomocą skali Hazena (skala platynowo-kobal- 
towa)

PN-81/C-04959 Oznaczanie zawartości wody metodą Karola Fische
ra w produktach organicznych i nieorganicznych 

PN-74/C-60008 Próbniki do pobierania produktów bezkształtnych 
PN-61/C-84908 Wodór techniczny sprężony 
PN-71/C-84912 Azot sprężony techniczny 
PN-74/C-84913 Powietrze sprężone
PN 81/M 78216 Palety ładunkowe płaskie jednojłłytowe czterowejś- 

ciowe bez skrzydeł drewniane 800X1200 — EUR 
PN-70/N 02120 Zasady zaokrąglania i zapisywania liczb 
PN-85/0-79252 Opakowania transportowe z zawartością Znaki 

i znakowanie Wymagania podstawowe 
BN-87/5046-01 Opakowania transportowe metalowe Bębny z obrę

czami wytłaczanymi
BN-87/5046-03 Opakowania transportowe metalowe Bębny z obrę

czami nasadzanymi

BN-69/6017-09 Gazy szlachetne Argon spawalniczy sprężony 
BN 80/6017-15 Hel gazowy czysty 45 
BN 75/6193-71 Odczynniki Metanol
Ustawa z dnia 15 listopada 1984 r Prawo przewozowe (Dz U nr 53 

poz 272 z 1984 r )
Regulaipin Przedsiębiorstwa PKP o ładowaniu i zabezpieczaniu prze

syłek towarowych (DzTiZK nr 9 poz 68 z 1985 r )
Przepisy o ładowaniu wagonów towarowych Załącznik II do Umo

wy o wzajemnym użytkowaniu wagonow towarowych w komu
nikacji międzynarodowej (RIV) (Dz TiZK nr 15 poz 119 z 1981 r ) 
wraz z pomniejszymi zmianami

Zarządzenie Ministra Komunikacji z dnia 7 marca 1963 r w sprawie 
ładowania samochodów ciężarowych i przyczep (Mon Pol nr 24 
poz 123 z 1963 r i nr 35 poz 250 z 1968 r )

Specjalne warunki przewozu towarów niebezpiecznych w międzyna
rodowej komunikącji kolejowej Załącznik nr 4 do Umowy o mię 
dzynarodowej kolejowej komunikacji towarowej (SMGS) 
(Dz TtZK nr 7 poz 35 z 1966 r ) wraz z późniejszymi zmianami 

Rozporządzenie Ministrów Komunikacji i Spraw Wewnętrznych 
z dmą 2 grudnia 1983 r w sprawie warunków i kontroli prze
wozu drogowego materiałów niebezpiecznych (Dz U nr 67 poz 
301 z 1983 r )  wraz z późniejszymi zmianami 

Regulamin dla międzynarodowego przewozu kolejami towarów nie
bezpiecznych (RID) Załącznik B do konwencji o międzynaro 
dowym przewozie kolejami (COTiF) (DzTiZK nr 7 poz 44 z 
1985 r ) wraz z późniejszymi zmianami



6 Informacje dodatkowe do BN-88/6026-81

Rozporządzenie Ministra Komunikacji z dnia 6 października 1987 r 
w sprawie wykazu rzeczy niebezpiecznych wyłączonych z prze 
wozu koleją oraz szczególności warunków przewozu rzeczy me 
bezpiecznych dopuszczonych do przewozu (D zU  nr 32 poz 169 
z 1987 r )

3 Normy międzynarodowe i zagraniczne
RWPG CT C3B 5110-85 3nHXJioprHflpHH TexHHHecKnił 
ZSRR TOCT 12844-74 3niixjioprnztpnH TexHHHecKHH

4 Porównanie z normą CT C3B 5110-85 W stosunku do normy 
RWPG wprowadzono następującą zmianę chromatograficzną meto
dę oznaczania zawartości epichlorohydryny i jej zanieczyszczeń orga
nicznych uzupełniono dopuszczeniem do oceny ilościowej metodę 
normalizacji wewnętrznej

5 Symbol wg SWW — 1241-372
6 Autorzy projektu normy — mz Krystyna Spinek mgr mz Ma

na Michalczyk — Zakłady Chemiczne ORGANIKA-ZACHEM 
Bydgoszcz
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