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SHalicilante: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residente
en I.evez'lcusents;yerwem, Repdblica Poderel Alemans.

La eficacia de un colorante, especislmente
tanbién la de un blanqueador, que se han de emplear en: for—-
ma de una dispersién, depende entre otres cosas muy esen~
cialmente del tamafio de particula .de la sustancia actiira.'

Por esta razén se someten los colorantes de disperéién,— los
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distribucibn fins. El procedimiento se caractefiza porque

senta un nmero de 20 a 200, & representa un nfimero de 1 .6

_estar ademds sustituido por metilo § cloro, y 1a fusién ob~

: i .
pigmentos, los colorantss de tina y'los blénqueaaores de‘dig
pergidn a procesos de molturaciba costosos Y 1ent$s pare lla4 -
varlos a la distribucién descada fina, que, por ejemplo, es .
necesaria pars una dlsperslén en agua. . _

ElL objeto de la presente lnvanclén es un pro-
cedimiento en el que se puedé p?esclndlp‘dgnlog pnocesos de

molturaeidn sin influenciar por ello desvertajosamente la

al colorante, de dificil solubilidad en agua, especialmente
los blénqueado;es,ge disuelven ; tempéretures.entre 80y
200°%C en teles agentes tensioactivos no ionbgenos que. é T
tas tempersturas son liquidos, pero que & tamperatura ambzen

te son sélidos v que corresponden a la férmula genersl

R4 ?H—?HO?E-H

RZ R3

donde R2 ¥y R3 significan hidrégeno o uno de los restos ﬁa Yy

R3 significa hidrégeno y el otro signi#icé,métilp, n iepré-

2 ¥ Ry significa un resto alcoxi o alquilsuino mono- o die-
valente, saturado o insaturado, con_a a-22~étomos‘d§ cafbono;
un resto alquilcsarbonilamino ﬁonovalénte, ssturado o insatue
rado, con 8 a 22 &tomos de'éarboﬁo,'un resto.aldu;lsuquﬁil- -
amino cos 10 a 18 &tomos de carbono, un resto alqu@lcérbo- a
niloxi, saturasdo o insstursdo, con 8 a 22 Stomos de qarbéno,
un resto alquilfenoxi con 8 a 18 &tomos dé carbono en la
parte alquilo o un resto fenil-etile, di-(fahiletil)- ‘

trm~(fenilet11)-fenox1, en el que el nﬁcleo fenilico puade
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do o vertiéndola sobre bases enfriadss; por ejemplo, de me-

'blanqueadores cuyas solubilided en agua se cnouentra por de-

061, en la patente slemana 1 080 963, en la patento.brité-

tenids de esta menera se enfris a continuacibén muy répidemen
teo.

Bl enfriasmiento ripido se puede efectuar, por

ejemplo, por-pulverizacién de la fusidn en un recinto enfria-

tal o de otros meteriales que téngan muy buéna counductibili«
dad térmica, Mediante'este enfrismiento répido se obtiens un
preparado colorante o blangueador s8lido en el que se ha -
mantenido la distribucién fins de la sustancia activa tsl
¥y como estaba presente en la fusidn..

El procedimiento es especialmente adecuado

para la obtencidén de formulaciones disperses, en forma fins, dg

bajo de 5 g por litro. .on estos, en cspecial, las 1,3=di«
arilpirszolinas, tal ¥y como se describen, por ejemplo, en

la patente sustriaca 260 924, en la patente francesa 1 453

nica 883 826 y en la patente suizs 415 535, los 3—5ril~ 6
3-heteril-carboestirilos, tal y como se descraben; por ejem~
plo, en las. patentes briténicas 1 087 375 y 1 103 531, las
3-arile 6 B-héteril—cumarinas. tal y como se déacfiben, por
ejemplo, en las patentes US 2 610 152, 2 791 564 y 3 123 617,
en las pstentes britfnicas 1 049 149 y 1 113 918, en las
patentes francesas 1 358 820 y 1 487 745 y eﬁ las publicacig
nes slemanss DOS 1 670 969, 1 670 999, 1 806 996 y 2 037 854
los blangueadores épticos que contieuen un nficles pireno,
tal y como se describen, por ejeuplom en la patente belga

625 678 y en la patente briténics 1 141 454, los bls-benzoxa-

zollltlotenos, que se describen, por ejemple, en las patente

alemanas 1 166 197 y 1 226 583, los bis~benzimidazoliletile
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nog seglu las patentes alemanaé 383 286 y 841 752, los bigw |

‘geno y n representa un nfmero entre 40 y 120.

" 70 moles de 6xido etilénico, alcohol oleflico con 50 moles

. -

benzoxazolilestilbenos, tal y como sc describen en las paten

tes U3 3 260 715 y 3 322 680, los compuestoé tales como 2-

naftonidroxitienil-5-clorobenzoxazol, l,4~benzoxazolil-naf-

talina, las naftalimidas, tales cumo 4~mbtoxi—N—me§ilnaftalf
imida & 4—[E;metii-triazoli1»(22/~N~butil;naftalimida, los:'
compuestos de diestirilo, tales como 4,4'«bis-(2,2—dicianodi-
estirile)-benceno § 4,4'~bis~(2,2~disulfonilestirilo)-difem

nilo, los derivados ée triacinilaminvestilbetho, teles cdmo

4,4},bis~(2~anilino~4~morfalino~lg5a5-tfiacihilﬁ6-émino5ee§-‘

tilben-2,2'-dcido disulfbnico § 4,4'-bis-(2-anilino-i=metile
amino-1,3,5~triecinilanine )~estilben-2,2'~4cido disulfénico -
6 los triszolilestilbenos tal como bis-/h-fenil-triazolils

(2)F~estilben~2,2'=Acido disulfénico.

Los agentes tensioactivds no -ionogenos, emplea-

dos con preferencia, son aquellos pfoductbs-de etéxilsciénrde

1s férmuls snterior cuyo punto de fusién se encuentra por en |

'cima de los 40% ¥ para los cuales Ra ¥ L. significah h:i‘.drﬁ--fI

2

Agentes tensioactivos no ionégenos son,. por

ejemplo, los productos de reaceidn de alcohol dodecilico.cdnf

de 8xido etilénico, 1/2 producto de adicin de fenol-estire-
no, con 100 moles de 8xido etildnico, 4cido estearimico con

40 moles de 6xido etilénico,estearinsmida con 50 moles de

bxido etilénico, estearilamina con 80 moles de Sxido etilénid

co, nonilfenol con 40 moles de bxido etilénico y mersolamidhr

con 80 moles de 6xido etilémico.

Para las formulaciones de la presente inven~

cidn se pueden emplear combinacionus de distintos agentes
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tos de adicibn de ﬁrea-poliéter,_refcridb al coutenids tétal

15

tensibéctiﬁos a0 ionbgenos esi como las combipacionés de dise
tintos agontes aativos de blanguesdores. |

Parﬁ olavér ol punto ruwlién y con ello lograr
una mejor enfrismiento brusco al enfriar es especialuente

ventajoso égregar'un 25 a8 6V % en peso de tirea © de produc-

de ageﬁtes teﬁsioactivos ﬁo iondgenos, a los agehtes tensio~
actiVoa no iondégenos antes de su enfrmamlanto. 4

El teamano de los cristsasles de la sustancla ac
tiva que se4puede lograr segin este procedimiento en el agen
te tensiosctivo se encuentra entre 0,1 & lolu. Para ello se
ha d& enfriar la fusién con’ sufmclente rapidez.

Un enfrismiento répido se logrs espaczelmente
medlante pulvermzaclén da la fusidn en un gas frio. Aqul
aumenta la velocidad de enrriamlento segun dlsmlnuye el did-
metro de las gotitas de fusidén y ls sustancias setiva crista-
lizaré cade vez mss finamente, Por otra parte, no se¢ debe
pulverizar demasiado fihq,ya qua entonces el producto pulve-
rulento solidificado tiene malas propiedades de fluidez.

Ha demostrado ser especialmente venbajoso -
producir granulados con un difmetro medio de unos 100 x
hasta 300 u emplaéndo toberaﬁ dé presién (tobherss de un solo |
materisl), *as presiones de pulverizocidn se encuentran prew
ferentemente, gegln el rendimiento, eutre 3 y_30 bar., Coumo
gas de enfriamiento se empled aire, teniendo el aire uﬁé tem-
peratura a la entrada en el reclnto de pulverlzaclén en la
zona entre =30 ¥y 0°c. Aqui se obtuvieron pesos a granel del
grenulado de unos 700 g/l.

Las sustanciss sctivas empleadas en los proepa-

redos de la presente invencifn no necesitan ser molturados
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no iondgenog de sompuestos aliffiticos, srombticos o arowhti~

. alguna se obtuviesen formulaciones de colorsntes que,sl ser

antes de su empleo en el procedimiento de la presenté inven-|
cidn. _ |
Con los foruulsciones de blangueador y de
colorante segln la presecnte inveancién se obtienen en spua*
dispersiones estables que no sedimentan. -

Las formulaciones de la presente inveneidn’

contienen por lo general por 1 parte en peso del colorante 6

del blsnqueador de dificil solubilidad unas 3 a 50, prgferenm
temente 3 a 10 partes en.peso de agente tensioéctivo no io-
négeno. - A ) |

Si bien ya anteriormente (publicacién alemana |

DA3 1 906 842) se han empleado productos de oxalquilaciéa

cos alquilados como sgentes auxilieres en los bafios de telile

do para los colorantes de dificil solubilidad, 1os'colpfant64”

aqui empleados se habisn se llevar siempre'médiante'costosos
procesos de molturscidn g la distribucibén fina deseada. Re~

sulté por lo tunto sorprendente que, al disolver los coloren-

tes y los blangueadores en las fusiones de estos compuésﬁbs.,;

introducidos en las flotss de teifiido acuosas,diersn uns dise

persibn del colorante o dél bléngueador suficientemente finay

.

t

Bjemplo 1 _
Para la prepsrscibn de 100 kg de»una,formuia-:
cién de granulado se funden y sgitan entre si 89 kg de un |

alquilpoliglicoléfer con 50 moles de 8xido etildnico (alqui-

lo = 012.026) y 11 kg de 3—fenil-7—(4—fenil—5-metil)-tfiazbg'

lil-2-cumarina & 140°C, wg forma un 1liquido ¢léro, marron-

" con ulterior enfriemiento brusco de la fugibn, sin moltursciby’
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'esta dispersién. Despubs se seca el materlal fibroso y a coh

tes auxllarea de tefildo, carrierso productos quimicos blan-

amarillo, )

La fupibn esi obtenida se enfria mediante
apliceci6n gobre.-una bsse enfriada, por ejomplo, un cilln~
dro enfrlador, en un espesor de capa de <1 m y de esta pa-
.nera se hace solmdlflcar rapldamente.

. Mediante un rasoador se sepsra la fu316n 80-
lldlflcdda de la base, obtenlendoae unos 99 9 kg de¢ un gra-
nulado_en forma de escamss, smarillo claro.

Al ser esparcido en agua de 20.~ 500 suninige
tra el granulado una dispursién de particulas finas de bue~
na estsbilidad, que es muy adecuada para blanquear fibras de
polidster.

8¢ dispersen 5 g del pgranulado en 1 litro de

sgua y a unos 40° se foularde un tejido de polidster con

tinuacidén se trata durante 30 segundos con aire calentado
a 190%,

3e logra un fuerte efecbo blanqueador. 81 el
material fibroso se trala en una flota acuosa que, referido
al peso de las fibras, contiene un 0,5 % del granulado dige
persado, durante 60 minutos a 98°C, se logra asimismo un buen
efecto blanqueador sobre las fibras do poliSster.

En caso necesario se pueden sygregar los agel—

queadores, a los flotas,

Ejemplo 2

Un granulado fluido se puede obtener si prime-‘

ramente ge procede como descrito en el ejemplo 1, pero la

fusién caliente se pulveriza en un recinto,sub»enfriédo. Se
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forma un.producto perlado que, por lo demSs, tiene las mismas
propiedades como el granulado en forma de escamas obtenido

segin el éjemplo 1.

Ejemplo 3
A la fusibn descrita en el ejemplo 1 8e 1lé&

agregan a unos 100°%c 0,05 % de agua, La solidificacién de

la fusibn, o Eien ls preparacibu de los granulados se efecm .

tia entonces, bién como descrito en el eaemplo 1, 0 blen cOo=

mo indicado en el edemplo 2

Los granulgdos obtenidos se, comportan como

los productos obtenidos segfin los ejemplos 1,6 bién 2, pero |

tienen sin embargo una mayor dispersabilidad en 'flotae Hire

viendo,

Bjemplo 4
100 g de 1 5~d1h1drox1~4 8-b18-(4~cloroben-

201lamlno)~antraau1nona se disuelven a 140 - l60°c en 10 ks

de un producto de adicién que se obtiene por adiciénm de 100 |
moles de Sxide etilénico & un producto de resccibn de estire |

no-fenol, después se agregan 79 kg de un alquilpoliSliGo@-Ai~-

§ter con 50 moles de &xido stilénico (alquilo 012—020) y il

kg de Bwfenil—7~(4;fenil—5~metil)—2-cuma:ina:y los productos
se funden bajé agitacién a 140°C, BSe forua un 1iquids elaro,
azul, qﬁe'a continuecién se transforma como en’ los ejgmplos

1 o 2,mediente ripido enfriamiento, en forma srahulada. Al’ég
parcir.élrgraﬁulado en agua de:ZO - SObC se obtiene una dis-
persién estsble, de grénulos finos, de color gris-azulado,

que ©8 adecuado para blanquear flbras 81nt6tlcaa. :

- Be emﬁlean 0,1 - 1,5 % del granulado, refari-.

¥ W
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ejemplo.l, 6 se pulveriza como indiesdo en el ejempla 2

.nulados (referido sl peso de las fibras) en agua y .los maw

do al ‘peso conforme al éjehplo 1. Mediante el contenido en '

colorante de esta formulacidén se logran efecios de blanqueo
mas altos con tonalidsd tirendo s rojo. £n el miswo bafio de
trgtamiento se pueden ewplesar loé agentes auxiligres de te-

fildo, carrier y productos quimicos blenqueadores ususles.

Ejemplo 5 o
’ 16 kg de l-p-metilsulfonilfenil--3-p-clorofe—

nil-pirazolina se funden y sgitan a 160%C junto con 32 kg

de un alquilpoliglicoléter (50 moles de 6xido etilénico, ale
quilo = 012-020) y 50 kg de un nonllfenol otoxilado (30 mo-

les de 6xido etilénico). ia fusidn cldra, smarillenta, obtes

nids se hace solidificar a continuacién cowmo descrito en el

Mediante esparcibn de los grénulados en ggua
de 40° ge obtienen dispersiones ds grauulos fiﬁoe de buena
éstabilidad que son adecuados para blanquesr fibras de poliw
amida, de poliascrilonitrilo y de mcetato de celulosa,

Para blanquear las mencionadas f¢bras por el

procedlmlento de ggotamiento se digpersan 0,5 % de los gra~

teriales fibrososxae tratan en estas flotas durente 45 minu-
tos a 120°C.

' - Para suapleo segin el proced~imiento conti-
nuo se digpersan 10 g de los grenulados en 1 litro de agua
de 50°C, a las flotss se le spregsn,en caso dadq,agentps 8U~
xilisres y loz materiasles fibrosos de foulardan con ellas., .
A continuacidn se secan lar fibras y el efecto du blanqueo se

revela mediante vaporizacién o tratamiento con aire caliente

en forma en si conocida,
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_ adecuedas para blanquesr fibras sintéticas, cspacialmente de

- lo -

7 kg de bis~[5~metil«benquézolii—(2zfetiieno:
ge disuelven a 120 - 150°C en 93 kg de une fusifn compuesta
de 53 kg de un alquilpoliglicoléter (con SV moles de 6xido .
etilénico, slquilo = Gla'cad) y 40 kg de un nonilfenol (con
30 moles de 6xido etildnico). La fusién se hace aolidiricar
a continuaciln, bién como descrite en ol . egemplo 1 § como en
el ejemplc 2,mediante répide eufriamiento, Se forman unos -
99, 5 kg de granulados amsrillentos, ,

~ Esparciendo los granulados en agua da 20 - 5oc:

G se.obtienenuunss dispersiones finss, estables, que son )
poliéster, poliamidaé y &steres ds celulosas

Eien 1o } .

" in 9% kg de una fusidn, compﬁqstaldé 55'£g’,
de un alquilpbligliqcléter.con 50 moles de 6xido_etilénidp
(slquilo = C;,=0py)s 20 kg de polietilenglicol (con un peso
molecular medio de 3.000) asi como 20 kg de‘ﬁn'ﬁonil:enal

son 30 moles de &xido etilénico, se disuelven a 120 --ISOé
C 7 kg de 5»(4-cloropirazolil)-7—[E-fqnil—S—metil-triaz9lil—
(2)/wcumgrina. Se forma un liquidb claro, marrdn amarillénté},'
que mediente répido enfriamiento;céﬁo descrito- en el ejempio |
1l 0 en el sjemplo 2, se trunsforma en granﬁlados ligeraménte
amarillos., Lstos dan en agua-de 20-8 50°C unas dispersiones -
estables, de granulos finos, que gson sdecuadas para bhénquea:'
fibras sintéticas, esp901almente fibrag de polléster segfin -

todos 1os procedimicatos de ten;do usuales.
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polidater, poliascrilo, polismides y ésteres de celulosa, se-

E;emﬁlb 8

6 kg de 2-naftohidrotionil-5-clorobenzoxazol
8¢ mezclan con.44 kg de un alquilpoliglicoléter (con. 50 mo~
les de 8xido etllénlco, alquilo = 012“020)' 20 kg de polie
etllenglmcol (con un peso moleculsr meamo de 3 000) asi como
30 kg de un nonilfenol con 3U moles de 6x1do etilénico y se
funden auntos g 120 - 150°C, e obtiene un 11qu1do claro,
marron smarillento, que‘a continudcidn se enfria rapidamente
como descrito en los ejemplos 1 y 2. Los granulsdos, que asi
80 obtienén,se.pueden transformer por esparcidn en agua de
20 a 5Q°C en dispérsiones astables, deﬁgrénulos finos, ,que

i

son adecuadss para blanguesr fibras sintéticas; ante todo de

gln todos los proceuimientos de tefiido.. usuales.

EjemElo 9 | )

En 90.kg de uns fusidn, compuesias de 70 kg
de un alquilpoliglicoléter {5V moles de éxido etilénico, al-
quilo = Gy, = Cs9)s 10 kg de un nonilfenol (30 moles de &xiw
do etildnico) y 10 kg de polietilenglicol (con un peso mole-
cular medio de 3.000) se disuelven a 140°C 10 kg de l-etilen-

3-fenil-7-dimetilaminocarboestirilo, bajo apgitacibn. A con-
tinuacién se enfria la solucifn repidemente, como descrito en%
los ejemplos 1 y 2, formandose grenulados amarillo-verdes.,
Estds ge pueden dispersar en forma finemenle grsbulada y egw
tablé poxr esﬁarcién on agué de 20 8 50°C. Las dispersiones
son adecuédas para blanquear fibras sintécicas, especlalmen-

te aquellas de polismidas y ésteres de celulosa.




10

15

20

25

- golidifica mucho més rapidamente. Lo ulterior elaboracidn sé

acogiendose por lo tapto, a 1los beneficlos que concedon 1os Cod

" de Invencidn por 20 afics en Espafia, sobre: PROGEDIMIENTO P

ww [ -

Egemglo 10 _ ,
" El procedimiento segdin el eaemplo 9 se repite bajo

adicién de 25 Kg. de firea. I2 fuslin se enfria rapidamente

como descrito en el ejemplo 1, con lo que la masa fundida

efectua como en el ejemplo 1.

Descrite suficientemente la natdraleza del invento
agi como lc menera de realizarse en la préctica debe hacerse
eanstav gue las disposiciones anfteriormente 1nalcadas son
suscapulules de modificaciones de detalle en ouanto~no alhe-
ren su principio fundamental, También se hace constar que el
invento corresponds & una solicitud de patente pzesentada en ‘|

Alamania con el n? P 24 43 481.9 de 11 de Septiembre de 1.911

venics Internacionales en vigor siendo lo que constituye la

egencia desl wreferido invenio por lo que se soliclta Patente

RA LA OBTENCION DE FORMULACIONES IB GOLORANTES-FINAMENTE DIS-| .
PERSOS; caracterizéndose por lo glguiente: ’. |

1,= Procedimiento para 1a obtencién de formulacio-
nes de colorsntes finamente dispersos , caracterizado pofque
el colorente de dificil solubilided en agua so dlsuelve &
temperatures éntre 80 y 2002 ¢ en aguellos agentés fenaicac.  ?
tiﬁos no iondgencs que 2 estas temperaturas son'liquidos,wbé-
r0 que sln embargo son sblidos a temperature aﬁbiénte, Y qﬁe )

corresponden a la férmule general
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.donde Ry ¥ R3 significan hidrbégeno o u.no..de log restos Ry ¥

1 racterizado porque paza su enfriamiento més rapido 1a fusién _

—{CH-CH0yz— H

o R3 m

ﬁ3 pignifica hidrdgeno y el otro significa metfilo, h repre
senta un ndmero de 20 & 200, m representa un nfmero de 1 6 2
¥ Ry significa un ‘resto alcoxi o alquilamino mono & divalen- '
te, saturado o insa;aizrado, con 8 & 22 4dtomos de carbono, un
résto alquilcarbonilenino mbizovalente, gaturado o ingdtura=.
do, con 8 & 22 é.tomgs de carbono, un resto alquilsulfonile
amino con 10 a 18 Atomos de carbono, un resto alquilearboniloxi,
saturado o insaturado, con 8 a 22 &tomos de carbbno, un resto
alquilfenoxi con 8 a 18 &tomos de carbono en la parte alquilo
o un resto fenil—ét‘il, di-(feniletil)e 6 tﬂ-(feniletil)-:fg-
noxi, que en ¢l ndcleo fenilico puede estar ac\iemé.a eustitt;zi‘do '
por metilo o cloro, y la fusién obtenida de esta manere ae '
enfria a continuacién muy repidamenta, “

2.~ Procedimionto segin la reivindicacién 1, ca~ . ’

g8 pulveriza sn un recinto cnfrdiado. R

3.~ Procedimiento ségﬁn la reivindicaci&n 1',..oa..- g
racterizado porque se emplean compuestos.de la fémula :l.ndi-_. N
cada en la reivindicacién 1, donde Ry y Ry signifioan hidrd-
geno ¥y su punto de fusién se encuentre por encima de los 402 C.f

4.~ Procedimiento segin la reivindioacifs_q‘.i; camc- _
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tardzudo porgue i’m propuran Coruuluclionss que ;';or.- uns purté
en pego del colorBnte de dificil xaolubilidad contienen 3 &
| 50 partes en peso de Bgente tensio2tive no ionégeno.’

e~ Procedimiento segin 'La reivindicacién 1, cd=
racterizado porque a los agan’aes ttansioac'bivos no ioné.genos
€e agregan un 2% a 60 % en peso de drea ¢ de producto de adi-
cibn de dres-polidter.

6.- Procedimiento pare la obtencibén de fomulaciones
de colormntes finemente dispersos, tal y como queda sustancial-
mente descrito en la presente Memoris. ' S

Esta Memoria; consta de 14 hojas esoi‘itas & mAquina

por una 50la carde

, - | Madrid, 1 SEL, g
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT

¢ GOWEZ ACEER Y HOgET
%&m Firmodo: L Gaota Ferofindon .~ -
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