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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE REVES TIMIENTOS, PRODUCTOS
DE IMPREGNACIDN Y OBJETOS MOLDEADOS, .EN CLORURO DE POLIVINIIO NO PLAS-
TIFICADO”, & favor de la firma francesa Soci&té ASCO, domiciliada en
45 bls, Rue du Sergent Bobillot, MONTREUIL (Seine), Prancia.

MEBEMORIA DESCRIPTIVA

Ie presente invencién se refiere a un procedimiento pera la pre—
paracién de revestimientos, productos de impregnacidn y objetos mol-—
deados de paredes delgadas, especialmente nhojas, partiendo de compues-
tos polivinflicos de elevado graio de polimerizecidn, tales como el
cloxyuro de polivinilo, sin utilizar plastificante, de menera de oot~
ner productos que presentan una resistencia muy elevada.

Se conoce y& un procedimiento de preparecién de revestimientos,
productow de impregnecidn y oojetos moldeados, preferivlemente de pa=~
redes delgedss, tales como las hojas o0 los obje tos ootenidos por tem—
plaqao, con compuestos polivinflicos, en cuyo procedimiento se ponen
en suspensidn es tos compuestos polivinflicos en estado de polvo fino
en un disolvente que es volitil a temperaturas suficientemente vajas
paras que no se produgzoe a tales tempereturas disoluocién ni hinohazén
sensivle del polvo, depositéndose después estas suspensiones soore los

soportes & revestfr o en los moldes y seguldamente se procede a la
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gelatinizacién & temperaturas elevadas evitando t0do lo posible la e-

vaporaoién del disolvente, después de 1o cuel se hace evaporar a este
{1 timo.

Para la puesta en préctica de este procedimiento se deben utilizar
temperaturas inferiores a 0% pera Preparar las suspensiones de losg com-
puestos polivinilicos en polvo fino en el disolvente volétil a utili=
zar, lo cusl es complicado y dificil si la manipulacidn de las suspen~
siones se ha de llevar a cavo en escala indus trial.

El procedimiento que constituye el objeto de la presente invencidn
tiene por finaelidad la de preperar industrislmente, de una manera sen-
oillia y obmoda, revestimientos, productos de impregnacidn y objetos
moldeados no plastificados, en particular artfoulos de pared delgada,
como las hojas 0 10s cuerpos huecos, partiendo de dispersiones de oclo-
ruro de polivinilo en polvo fino de elevado graio de polimerizacidn y
de un agente de dispersién orginico que tenga un efecto geletinizante
en caliente; este procedimiento estf caracterizado por el hecho de que
se pone en suspensién el cloruro de polivinilo en un 1lfquido orgénico
que, & las tempsraturas ordinarias, no se comporta como un gelatini-
zante 0 un disolvente, pero gue, por el contrario, tiene un limitado
efecto gela tinizante a tempereturas superiores a 1002 pero inferiores
a le temperatura de descomposicidn del cloruro de polivinilo, pudien=-
do este 1fquido ser evaporado & dichs temperetura, y esté asimismo ca-
racterizado este procedimiento que nos oocupe porque, la suspensién es
depositada soore un soporte y llevada répidamente sobre éste a fin de
ser geletinizada a temperaturas a las cuales se evapora ya fusrtemen te
el 1{quido de suspensién pero por debajo de la temperatura a la cual
se produce una formaoidn de burbujas, siendo evaporado el oitado 1f-
quido de suspensién, casi completamente, durante el perfodo de gelati-
nizacidn y siendo separado el producto obtenido en caso necesario de

su soportee
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Como 1fquido de suspensidn que tenga un efecto gelatinizante limi-
tado se pueden enumerar en particular mezclas de dos lfquidos orgéni-
cos de los uno no tenga précticamente efeoto gelatinizante a la temps -
ratura de evaporaoidn sobre el cloruro de vinilo de grado de polimeri-
zacibén elevado, y de los cuales el otro tenga un efecto gelatinizante
en las mismas condiciones. Es importante ademés qus estos lf{quidos
sean voléitiles a la tempe ratura de gelatinizacidn y que posean ya a
esta temperatura una tensién de vapor relativamente &l ta sin ser sin
embargo llevados a la evulliocién o evaporarse suficientemente réipidos
para dar lugar a la formacidn de burbujas a la temperatura de gela ti-
nizacidn.

Se indicaridn mes particularmente como 1lfquidos que tienen wun efec-
t0 gelatinizante el ftalato de dimetilo, el alcohol bencflico y el lac:
tato de butilo, el glicoleto de putilo (G.B. 3ster), cuyo efecto gela=~
tinizante es t4 atenuado por una adicién de productos no gelatinizantes
en particular los hidrocarouros aromiticos gque tengan un resto alifé-
tico o cicloalifético, pro ejemplo, la tetralina o los bencenos algqui-
los. Una parecida atenuacidn, o aun mas fue rte, de la accidn gelatini-
zante es igualmente ejercide por los hidrocarouros ciclo-aliféticos o
alifiticos. Sin embargo, se utiliza preferiblemente estos Wltlmos en
mezcla con hidrocarpuros aromaticos, por ejemplo, esencias contenien-~
do compuestos aromdticos o mezclas de esenclas con hidrocarburos aro-
méticos. BEn el caso en gue estos agentes de suspensidén no tengan efec-—
to gelatinizante no siendo miscivles, 0 no son mes qgue parciasluente
migecioles, con los agentes de dispersién gelatinizantes, se puede to-
davfa afladir terceros disolventes de estos dos agentes que sean iner-
tes todo lo posible a las temperaturas ordinarias respecto 2l cloruro
de polivinilo. Los hidrocaruvuros aromiticos actian en numerosos casos
como terceros digolventes con respecto & los hidrocarburos alifdticos

0 ciclo-aliffticos y a los agentes de suspensidn gelatinizzntes.
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Sin embargo, se puede utilizar igualmente en su lugar otros pro-
ductos, por ejemplo, ésteres o &teres de elevado punto de ebullicién.

Las suspensiones preparadas conforme a la invencidn son estaoles
a temperaturas ordinarias de suerte que las puede trabajar cémodamen-
te. Se puede pracvicamente reglar a voluntad su viscosi dad a cual—~
guier valor deseado y tratarlas ademéds soore las méquinas de nomoge—
neizacidn usuecles en la industria del barnfz, tales como las calan-
drias, los moledores, etc. as{ como depogi tarlas soore soportes con
los medios habpbituales, por ejemplo, realizando los revestimientos
con un rodilio o una rasera, al pistolete, 0 touavia sumergiendo los
objetos a revestir en estas suspensiones. Los 50 pértes revestidos
con ayuda de estes suspensiones son llevados seguida y rédpidamente
a la temperature de gelatinizecidn que tiene lugar, generalmente, en-—
tre los 150 y los 1702 aproximadamente. La gelatinizacidn puede des—
de lusgo comenzar a temperaturas algo masg bajas y ser prac ticamente
terminada a estas temperaturas anteuichas. Bn la mayor parte de los
casos sin embargo es ventajoso calentar a una temperatura de 100 a
1702, o a¥n un poco mes. los agentes de guspensidédn utilizados poseen
ye a esas temperaturas una tensién de vapor muy sensiole, prero la e-
vaporacidn no se efctia lo bastante de prisa como pera provocar la
tormacién de ouroujas, pero sienao bastante répida para quedar ter—
minada en algunos minutos dando lugar a revestimientos que no contie-
nen, prac ticamen te, agentes de suspensidn volétiles. No es necesario
tomar precauciones especial es como son, por ejemplo, las de efectuar
la gelatinizacidn en un espacio cerrado y en unc stméfera de vapor
del agente gelc tinizante.

El procedimiento es aplicaole al cloruro de polivinilo de gredo
elevado de polimerizacién, asf como a mezclas correspondientes de
productos polimerizados en les ocualass el cloruro de vinilo estéd con-

tenido en proporcidén precominante resrecto a los 0tros compuestos
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polimerizavles en condic ones anfloges, imezclas en lag cuales las

propiedades y los caractéres del cloruro de polivinilo se encientran
sensiplemente conservadas. lezcles de productos polimaerizados conte—
niendo grandes cantidades de otras meterias polimerizavles cuyas pro-
piedadses se apartan sensivlemente de las del cloruro de polivinilo
tienen generzluente una fuerte tendencia a disolverse y a hincharse
en presencia de lfquidos orgénicos, de suerte que el procedimiento
que constituye el objeto de esta invencidn no presenta importancia
préctica peras estos productos,

ILas suspensiones pueden contener productos de adicién conocidos
tales como los colorentes, 1os pigmen tos, leas materias de relleno,
establlizadores, etc.

Para la preperacidn del revestimiento sopbre soportes lisos, en
particular pera los metales, es & menudo recomendavle disponer soore
estos soportes capas de aahersnciza apropizdas, per ejemplo, r=sinas
a base de urea o constituldas en parte con el aldehido butfrico de
€steres polivinfliocos acetalizados, o temoién volver rugosos los me=
tales mecénicamente, atacarlos qufmicamente o, por ejemplo, producir
sovrs el hierro capas de fosfato, o capas de 8xido sovre el aluminio.
De esta nanera se ootiene une notavle adherencia de los revestimiengg
en oloruro de polivinilo. Iin el caso de soportes mas rugosos, por e-—
jemplo, de papel o de cartén, estd previa preparacidn no es en gene-
ral neceseria. 81 se quieren preparar objetos mold«ados, por ejemplo,
hojas 0 cuerpos huecos, en perticular por inmersién de mendriles en
la dispersidn, es recomendaole utilizar soportes o mandriles extre-
mademente oien pulidos.

A pesar del efecto gelatinizante limitado del agente de disper—
sién, los revestimientos, asf como los objetos moldeados, son muy
homogéneos y se distinguen por una elevada elasticidaa y una gran

resistencia mecénica. asf{, por ejemplo, se pueden emoutir los pslas~
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tros que han sido recubiertos con un revestimiento de cloruro de po-
livinilo conforme & esta invencién sin provocar ruptura de este re—
vestimiento, y si se producen rupturas tienen lugar desde luego en
el metal. En el caso de hojas aun se puede aumentar la yesistencia s
le roturs por un estiredo a temperaturas a las owles la materia co-
mienza a volverse pléstica.

Como los revestimientos y las hojas controrme a la invencidn no
contienen plastificante, ni otros productos susceptivles de influir
en el savor o el olor, una vez due dichd agente de dispersidén se ha
volatilizado, se les puede utilizar ventajosamente en splicaciones
donde estén en contacto con productos de alimentaocidén, por ejemplo,
en el embalaje de productos o pers el revestimiento interior de re-
clplentes destinados & contener estos productos. En razén a le gran
es tepilidad de los revestimientos, segin la invencidén, en presencia
de numerosos disolventes orgénicos, pusden ser igualmente utilizados
para €l revestimlento interior de vidones u o0tros recipientes para
los carburantes, aloohol y productos anflogos. Estos revestimientos
Presentan igualmente una gran resistencia a los 4cidos diluidos y a
las lejfas.

EJBIPLO 12.~ 50 partes de cloruro de polivinilo gue tiene un ele-~
vado grado de polimerizacidédn, son puestas en suspensidén en 25 a 50
partes de ftalato de dimetilo y mezcledas con una fracoidn ligera de
destilacidn del petrdleo 0 con una esencia similar, con tolueno, o
te tralinsa, hesta que se haya obtenido la consistencia deseada, lo que
es generalmente el caso cuando la cantidad del liquido de suspensidn
es igual o dovle que la de cloruro de polivinilo.

La suspensidn es seguldamente extendida sovre un soporte, por e-
Jjemplo, sovre un palastro de hierro guarnecldo de resina a vase de u-
rea, y el palastro es calentado en un hormo alrededor de los 160 a

1702 hesta que el 1fquido de suspensidn se haya evaporado sensivle-
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wente, 10 cual se producird al cavo de algunos minutos. punque el

ftalato de dimetilo sez llevado a ebullicidn a 1lo42 bajo una presidn
de alredecor de 20 mm. dc mercurio, su tensidn de vapor es ya sufi-
cientemente eleveda a la presién normal pesra que se evapore casi com-
pletamente al cavo de este corta duracidén. Se obtiene asf un reves—
timiento uniforme que tiene una obuena adherencla y presenta una du-
reza y una elesticidad elevadas.

De 12 misma manera se pucde obtener revestimientos o capas de
impregnacidén sobre papel o sowre cartén.

Se procede de una manera similar para la preperacién de nojas o
de objetos moldeeados por templaedo con esta sola diferencia, que se
utilizen soportes cuyos menariles presentan un grado de pulimento
todo lo alto posible y en que se separa el revestimiento del sopor-
te 0 del mandril despu—és de enfriamzentoe.

vamos a continuacidn slgunos otros ejemplos de suspensiones gque
pueden ser tratauas de le misms maners que en el ceso del ejemplo
anterior:

EIBMPLO 2R.~ 44,5 partes de cloruro de polivinilo

36 » de tetralina
19,5 »  gde alcohol bencflico
EJEMPLC 32.=- 27,5 partes de cloruro de polivinilo
12,5 » de aloohol pancflico
3745 »  de tetralina
8,5 » de una esencia presentandose entes los
los 101 y los lo02 aproximadamente y
conteniendo 15% de componentes arométi-
cos, 10% de componentes natténicos y
Y5% de componentes alitrfticos.
4 » »white spiri+t” (alcohdl puro)

EJEMPLO 42.-~ 38 partes de cloruro de polivinilo



20 partes de alcohol bencflioco
34 » de tetraslina
8 » de tolueno
EJEMPFLO 52.- 112 partes de cloruro de polivinilo
28 » de ftalato de dimetilo
250 * de tetralina
EJEMPLO 6%.~ 100 partes de cloruro de polivinilo
100 *» de lactato de putilo
100 ”» de la fraceidén de esencie menocionads
en el ejemplo 32 y que se presenta en-
tre los 101 y los lo0Q¢

BIEBPLO 72.~ 1125 partes de cloruro de polivinilo

380 ”» de ftalato de dimetilo
250 » de lactato de butilo
1625 2 de un aceite de esquisto destllante g

90% por devajo de 236%2
BIEMFIO 82.~ 1125 pertes de cloruro de polivinilo
380 * de ftalato de dimetilo
1325 * del aceite de esquisto mencionado en

el ejemplo precedente

250 ”» de lactate de pbutilo
350 *» de ”whi te-spirit»

EJEMPLO 9%2.- 1125 pertes de cloruro de polivinilo
380 » de ftalato de dimetilo
600 ” de acetato de etilo-glicol
600 * de ”whi te-spirit»

EJEMPLO 102.- 1125 partes de cloruro de polivinilo
380 de ftalato de dimetilo
380 ¥ de lactato de oputilo

280 » de un disolvente formado por una
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destilando 90% por deoajo de 908
380 partes de "White-spirit”?

Para la Preparacidén de hojas o revestimientos es ta suspensién
es todavfa preferivlemente diluida con ayuda de una mezcla por par-
tes igual es del disolvente mencionado anteg y del ”»white-splrit”.

Se puede igualmente afiadir a esta suspensién pigmentos, por e-
jemplo, 45 partes de negro de humo, 400 partes de rojo de éxido de
hierro, 200 partes de amarillo de cromo y 200 partes de verde de

dxido de oromo.

N O T A

Heche la descripocién del presente invento se declaran como nue—
vas y de propla invenocién les reivindicaciones siguien tes:

18,~ Procedimiento para la preperacién de revestimientos, pro-
duotos de impregnazocidn y obje tos moldeados, en cloruro de polivinie
lo no plastificado, a pertir de suspensiones de cloruro de polivini=-
lo en polvo £ino y teniendo un elevado grado de polimerizacidn, y
de un agente de suspensién orgénico que tiene en caliente una acw
oién gelatinizante, caracterizado por el hecho de gue, se pone en
sus pengidn el ocloruro de polivinilo en un lfguido orginioo gue no
actia, a las tempe raturas ordinarias, ni como geletinizante ni oomo
disolvente, pero que, por el contrario, tiene un efecto gelatinizan-
te limitado a temperaturas superiores a 1002 pero inferiores a las
tempe raturas de descomposicidn del ocloruro de polivinilo, pudiendo
Ber evaporado el citado 1fquido orgénico a las antedichas tempe ra-
turas, que la suspensidn es seguidamente depositada sowre un sopor-

te y rfpidamente llevada, & fin de ser gelatinizada, a temperaturas
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para las ouales el 1lfquido de suspensién es ya fuertemente vol4til,
pero por devbajo de las temperaturas que dan lugar a una formaoidn
deburbujas, siendo evaporado este 1£quido de suspensidén casi comple=
temente durante le gelatinizacidén, y porque el revestimiento obte~
nido es seperado de sSu sSoporte en su oasoO.

28 .~ Procedimiento, segin la reivindicacién 18, caracterizado
por el hecho de que, se utiliza una mezcle de un lfquido orgénioco,
que no tenga practicamen te efecto gelatinizante a la temperatura de
evaporacién, y de un lfquido orgénico volé+il miscivle oon el pri=
mero y que tenga,en las mismas condiciones, un efecto gelatinizante.

38.- Procedimiento, segfn la reivindicacidédn 12, caracterizado
por el hecho de que, se utiliza una mezcla de un lfquido orgédnico
que no tenga practicamenge efecto gelatinizante & su temperatura de
evaporacién,de un ll-quido orgénico volatil no miscivle, o pearciale
mente miscible, ocon el precedente y que tenga un efecto gelatimizan—~
te en las mismas condiciones, y de un tercer lfguido actuando como
tercer disolvente respecoto & l1os dos primeros.

4%,~ Procedimiento, segtn las reivindicaciones 12 a 3%, caracw
terizado por el hecho de que, se utiliza como lfquido que tiene un
efecto gelatinizante, el ftzlato de dimetilo, el alcohol bencflico,
el lactato de butilo, el glicolato de pbutiloe.

58,~ Procedimiento, segén la reivindlocacidén 2%, caracterizado
por el hacho de gque, se utiliza a tftulo de 1fguido no gelatinizane
te un hidrocarouro que tenga un resto aromitico y un resto aliféti-
00 0 ciclo-alifdtico, por ejemplo, la te tralina o los vencenos alguis
lose

68.~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 18, 28 y 3%, ca=~-
racterizado por el hecho de que, se utiliza ocomo 1fquido no gelati-
nizantse un hidrocarouro  alifético, un hidrocarvuro ciclo-alifético

0 una mezcla de los doSe.
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78 .~ Procedimiento, segin las reivindicaciones 12, 3% y 62, ca-
racterizado por el hecho de que, se utiliza como tercer disolvente
hidrocarovuros arométicos.

8¢.,~ Procedimiento, segin la reivindicacidén 1%, caracterizado
por el hecho de gque, l0s soportes revestidos con la suspensién son
répidamente llevados a una temperatura del Srden de 150 a 1702 ¥
mentenidos a esta temperatura durante algunos minutos.

98,~ Procedimiento, segin la reivindicacidén 12, caracterizado
por el hecho de que, cuando se trata de producir revestimientos ad-
herentes sonre superficies lisaes, en particular sonre metzles, se
dispone sovre estos sopor tes una suvb—capa de agarre formada, pPor e=—
jemplo, por resinas a base de urea o constituidas en parte por 8l=
dehido butfrico, &steres polivinflicos acetilados, o también atacan-
do qu:[micamente el metel para formar, en el caso del hierro, una ca-
pe de tosfeto o, en el caso del aluminio, une cape de éxido.

108,~ Procedimiento, segin la reivindicacién 12, caracterizado
por el hecho de gque, sSe ponen en suspensidn 50 partes de ocloruro
de polivinilo en 25 a 50 partes de ftalato de dimetilo y porque la
suspensidén es adicionada con uns fracecidn ligera de destilacién del
pe tréle0, de tolueno o de tetralina, de manera que la cantidad de
1fquido de suspensidén est§ comprendida entre la del cloruro de vi-
nilo y el dople de la de &ste.

11le,~ Procedimiento, segfn la reivindicacién 18, caracterizado
por el hecho de que, se prepara una suspensién comprendiendo; 44,5
partes de cloruro de polivinilo, %6 de tetralina y 19,5 de alcohol
bencflico.

128,.~ Procedimiento, segln la reivindicacidn 12, caracterizado
por el hecho de gue, Se Prepara una suspensién conteniendo; 27,5
partes de cloruro de polivinilo, 12,5 de alcohol benc{lico, 37,5 de

tetralina y 8,5 de una esencia obtenide entre 101 y 1602 aproximae
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damente, y contenienao 107 de componen tes naftinicos, 15+ de compo=—
nentes arométicos y /5% de componentes alifdticos, y ademés conte-—
niendo dioche suspensidn 4 partes de ”white-—spirit” (alcohol puro).

138.~ Procedimiento, segin la reivindicacién 12, caracterizaao
por el hecho de gque, se prepara una suspensidén conteniendo; 38 par-
tes de cloruro de polivinilo, 20 de alcohol vencflico, 34 de tetre-
lina y 8 de tolueno.

148,- Procedimiento, segin la reivindicacidn 12, caracterizado
por el hecho de gque, se pre para una suspensidn conteniendo; 112 par-
tés de cloruro de polivinilo, 38 de ftalato de dimetilo y 250 de te=
tralina.

158,- Procedimiento, segin lz reivindicacidén 12, caracte rizado
por el hecho de que, se prepé}a una suspensidn conteniendo; 100 par—
tes de cloruro de polivinilo, 100 partes de lactato de putilo y o-
tras 100 de una esencia presentandose entre los 101 y los 1602, a—
proximadawente, y conteniendo 15 de componentes aromfticos, 104 de
componentes nafténicos y 75.0 de componentes alifaticos.

162,—~ Procedimiento, segdn la reivindicacidn 1%, ceracterizado
por el hecho de gue, se prepars una suspensidn conteniendo; 1125 par-
g de cloruro de polivinilo, 380 de ftaleto de dimetilo, 250 de lac-
tato de butilo y 1lv25 de un aceite de esquisto destilante a 90% por
devajo de los 2302.

178,~ Procedimiento, segfn le reivindicacidén 12, caraseterizado
por el hecho de que, se prepara une suspensidn conteniendo; 1125 par-
tes de cloruro de polivinilo, 380 de ftalato de dimetilo, 1325 de
un aceite de esquisto destilante a 90% por devzjo de los 2302, 250
de lactato de butilo ¥y 350 de "white—-spirit”

188,~ FProcedimiento, segin le reivindicaocién 18, caracterizado
por el hecho de que, Se prepara wla sus pensién conteniendo; 1125 par-

tes de oloruro de polivinilo, 380 de ftalato de dimetilo, 600 de
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acetato de etilo—glicol y 000 de "white-spirit”,.

198.—~ Procedimiento, segin la reivindicacién 12, caracterizado
por el hecho de que, se prepera una suspensidén conteniendo: 1125 par-
tes de cloruro de polivinilo, 380 de ftalato de dimetilo, 380 de lac~
to de vutilo, 380 de un disolvente formado por uns tfraccidn de des-—
tilacién del petréleo y con 90% dewtilante por debajo de los 902 y
380 partes de "white—spirit™.

208,- Procedimiento, segin la reivindicacidén 18, caracterizado
Por el hecno de gue, sSe lncorporan pigmentos g lasg suspensionese

218 ,- Procedimiento m ra la preperacidn de revestimientos, pro=-
ductos de impregnecidn y ovjetos moldeados,en cloruro de polivinilo
no plagtificadoe.

Segdn se descrive y reivindica en la presente memoria que oonsta
de trece nojas toliadas y mecenograefiades por una sola carae

Medrid, a 21 de llayo de 1955 .

Sooidtd 4 S C O
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