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La presente invencidn se refiere a un filtro de
materia inorgdnica asi como el nrocedimiento para la rreparscién
de: egste nuevo filtro.

B8 conocido prevarar mesas inorganicas porosas
por calciranidn de fﬁlvos, - en particular 6xidos v metales -,
para servir de materias filtrantes; sin ﬂmbafgn egta téenica no
permite la obtencién de filtros en caras muy deleadas, puesto que
rapidamente queda limitada por la frarilidad de las materias |
piestas en juego; deja dificilmentg regular, sesin las necesida~i
des, ‘el grosor-de 1los poros v la permeabilidad de las masas fil-
trantes, sobre todo cuando se trata de poros muv finos. Asi pués -
ror ejemnlo,‘no se puede pensar en obtener, por los procedi-
rientos conocidos, un filtro de un espesor inferior a 0,2 mm
a partir de un polvo cuvo didametro de 1los ganos no sobrepasa los
5 micrones.

La presente iﬁvencién resuelve estos wnroblemas
dificiles, haciendo posible la concencidér de filtros de muv poco.
espesor, mecdnicamente tan resistentes como sea preciso; estos
ruevos filtros pueden ser flexibles, lo que mnresenta una gran

ventaia. Pueden tener una gran permeabilided - presentando a

Ja vez poros extremadamente peguefios - puesto que nada se opone

e emplearlos con muy pequeflos esmpesores por eiemplo inferiores

. 0,2 mm: como consecuencia industrial importgnte se puede, con
estos nuevos filtroé{”qqpseguir una econémiaiée grandes super-
fi{cies filtrantes para aserurar un caudal del fluido a filtrar

0 & hacer difundir. Merced a estas cualidades nuevas caracte~
risticas, los filtros semin la invencidn resultan convenientes

a un gran numero de aplicaciones, de las que se ruede citar a
t{tulo de eiemnlo: filtracidn de liquidos y de gases, ultrafiltra-

c¢ién, barreras porosas para la separacién de gas por difusién, |
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" electrodos de acumﬁ1adores.eléctricos, dinlisis, en particular en

el rifién artifieial, catalisia otc. |
K1 procedimiento sepin la invencidn consiste en :

preparar una mezcla homogenea de un polvo inorgdnico, elesido

parg cohatituir la materia filtrante, econ al menos una sustancia

" orgénica que sirve de aglutinante y un advuvante mirerel resula-

dor de las dimensiones de poros caydz: de proporcionar ura neliculs
. " :
sélida o pastosa, en aplicar la mezcle sobre un sovorte de re-

gsistencia mecédnica réquerida, atravesado por una multitud de

pequefios orificios o canales de gecciones netamente superiores
a laé de los poros del filtro & preparar, eh hacer sufrir una i
compresién al séﬁorte as{ revestido y en someter el coniunto al
calentamiento con vistas a la eliminacidén de las sustancias orgé{
nicas, | . . .
. Bl procedimiento puede ser realizado de varias
formas diferéntes pero a continuacién se indicén divereastéarac-
teristicas complementarias de la invencién.que pueden ser consi-
deradas o en diferentes combinaciones,

. Los polvos orgénicos, que oonvienen para la
cohfeccidén.-de los nuevos filtros sgesfn la invencidén, son enAzeﬁg-
ral équellos cuyo célentamiento v/o la compresién pueden provor-
cionar masas porosas; son por eiemplo los polvos metdlicos de
Fe, Ni, Co, COr, Ag, W, Cu u otros, los éxidos como A1203, ¥z20,
Zroz, Tioz, 5102 ete que és conocido aclomerar por calcirgcidn;
¢l nuevo procedimiento puede sin embargo arlicarse ipualmente e
otros mefalés y‘comnuestos, 8n particular a sales minérales.

Estoa'diferentes polvos pueden ser tomedos baio .
nprosores de granos muy variables, pero es caraocter{stino que re-f

sulten converientes para didmetros medios de granos elementales |

axtramadamente débiles, ;
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Las sustancias organicas, cuva migidn es la de
sarvir de aglutinante al polvo inorgdnico, se eligen preferente-
mente entre aquellas que, dando una pelicula sdlida y flexible,
se eliminan facilmenté por calentamiento, Son sohre todo resi-
nis o materias pldsticas, o bien mondmeros o cuerpos condensables
1{quidos, suscentibles de endurecer cataliticamente o bafo el
efecto del calor. Asi pués se puede utilizar las diversas resi-
nas conocidasg, como por ejemple fenoplastos, mealminas,aceites ]
szcativos, epoxidos, poliamidas, esteres de celulosa, esteres I
vinilicos, poliolefinas, nolibutmdienos, celofan, dcido estedrico,
varafina, ete, no conteniendo preferentemerte alogenos.

Sin embargo, la forma vpreferida de ejecucién de la
invencién consiste en emplear como aglutinante una mate?ia pldg-
tica fdcil de poner en solucién y susceptible de ser elimihada,
sin residuo, por debaio de los 400°C, Desde sste punto de viata
son particularmente recomendables . los polimetacrilatoé'de metilo,
efilo o butilo, los poliacrilatos éorrespondientes y los covoli-
meros de acrilatos con metacrilatos; estos‘plésticos son eliming-
bles, en una atmésfera de hidrogeno, entre 3QO v 40092C sin &dar
residuo. )
De otro lado, sobre todo en mezcla con nolvo de !
metales ferreos, especialmente con el niquel, los poliestirenos
y los poli-alfa-metilestirenos, son de un empleo muy facil; en
rresencia de hidrogenq_y.ge niquel, se eliminﬁg va a temperatnras
comprendidas entre 200 y 3009C.

Una forma de empleo practica de los aglutinantesi
consiste en-ponerlos baio la forma de solucién en un disolvente 5
apropiado, eventualmente adicionada de plastificante; se tiene

as{ gue . maninular un 1liquido er €1 que es dismersado el nolvo

inorgdnico para producir una pintura, o una nasta b anda, fécil
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de aplicar sobre el soporte por los métodos conoeidos. La disper—
sién liquida puede eventualmente obitenerse sin disolvente ; por
eiemplo, en el caso de las materias pldsticas nreferidas indicadas

_masg arribe, es posible emplear un monémero 1fquido o una mezcla -

5, | d» diferentes monémerocs, adicionade de un catalizador de vrolime-— é
r-zacibn; la pintura, formada por mezclado de este liquido con :
el polvo inorgdrico, se arlica sohﬁe*elhgoporte,V vy 8e deja en

' TRPOSO = preféégntemente en atmésfera eienta de oxigeno- hasta
su endurecimiento por ﬁolimerizacién del mondmero. £l sistema ;

10] que contiene una mequefiisima cantidad.de neroxido de henzoilo

mantenido bajo nitrdgeno, conviene perfectamente desde eéte.puntof
de vista. Quede bien entendido que el 1liquido emrleado como azlu-
tinante puede ser y2 parcialmente prepolimefizado.

. Una forma de eiecucidén posible consiste en servir-

15. | 22 de un aglutinante en emulsidén, en lugar de solucidén, en parti-

cular cuando no exoste disolventes aproriados para la resina ele-

gida, este es el caso por eiemplo de las poliolefiras, como los
nolietilenos, polibutenos, etc.

pdng-e los aglutinantes en forma liquida en frio
20.| me prefieran, la invencién es susceptib’e de realizacidén eon resi
nas sélidas en polvo, que funden en caliente; el wnolvo de regi=-
ne es entontes mezclado con el volvo inorgdnico v el advuvante
regulador, éiendb épliéada la mezcla sobre el sovorte y calentan~
dose a contiruacién el conﬁﬁnto para hacer fundir la resina; deg-

25, pués de un laminado, se procede al caientamiento final con vis-

tas 2 la eliminacidn del aglutinante;

Otra forma de aplicacién consiste em laminar,
en frio o en caliente, una dispergién sélida o pastosa de

polvo inorgdnico y de advuvante regulador en el aglutinante orgd-

30' niCO-
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Ia proporcién de aglutinante, en su mezcla con el

polvo inorgdnico, condiciona parcialmente la porosidad de la masa%
filtrante a obtener; los poros éon creados, en fecto, por la sa- ;
“1lida del aglutinante. Asi resulta que, conforme al vrncedimientos E
5. zemin la invencidn, 1a proporcién de aglutinante se elige en :
fungién de 1la porosidad que se desea alcanzaf. Sin embargo, pars

obtener filtros, de gran permeabilidad, 1a_invenci6n utiliza so-

bre todo proporciones de aglutinante de 25 a 60% enwlimen de

la mezcla, y preferentemente 40 a 55%
10. ) | Segtin una forma de ejecucidn importante{‘el_gro—?
4 gor y el nimero de los porosvde los filtros son regulﬁdos'por %
'adicién, a lasg mezclas de ﬁolvo iﬁorgﬁniqo vy aglutinante, de

sustancias minerales que cumplen la misién de adyuvantee regula- !
dores;'Se ha comprobado en particular que estos advuvantes re- .

15, ‘guladores evitaban la aglomeracién en montones de los ganos R

que constituyen el polvo, o facilitaban su dispersién.

' Los adyuvantes reguladores se eligen entre las
éustapcias minerales que no sufren calcirado, ni aslomeracién,
en-las condiciones en las que es prevarsdo el filtro seain la
20, invencién., Su naturaleza se adapta & la naturaleza del rolvo inoq-

‘ sénico empleado. : ‘ E |
Los adyuvantes reguladores pueden estar consti-:

tuidos por ejemplo por sustancias'minerales iqmo: carbono y ma~ °

terias carbononas,'iérbggoe de elementos de lﬁs grupos IV, Vv VI

25, de la plasifioacién periédica, nitruros, boruros, siliciuros
‘ | ‘de los mismos elementos, 6xidos refractarios, halogenuros de me-
. tales, sobre todo alealino-terreos, combinaciones intermetdlicas, .
| tales oomo aluminiuro de Pe o de Ni, beri-liuro de niquel, efc.

Te un modo mda general, todo compuesto mineral, que no contri- |

30, buye a la aglomeracidén de 1os sranos de polve inorsdnico emrleadd,
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a la temperatura de preparacién o de utilizacién del filtro, puede
ser tomado a condicién de tener una estabilidad quimica y fisica
suficiente.

En la confeccién de los filtros a btase de pol-
vo muy fino de niquel, los advuvantes reguladores empleados con
vwntaia son los fluoruros de Al, Ba, Ca, Mg, Sr, Ce, Th, V, es

d:cir cuerpos con puntos de fusidn stnrriores a 10009C, crerros

© cuya enerpia libre de formacién, vor molecula-gramo de fluor, estd

comprendida entre 204 y 278 Kecal. !
Para el mismo uso, los éxidos correspondientes,

aszi como BeO, NbO,, Ti0,, U0,, Zr0,, més refractarios que los

2’
fluoruros, resultan convenientes v conducen al mismo resultado
a dosis menores,

Es extremadamente importante que el adyuvante
regulador se reparta de forma muy uniforme, en le masa del fiYt-
tro, entre los granos del polvo inorgénico. Esta finalidad pue~
de ligrarse por una mezcls cuidadosa de un polvo extrafino de ad-.
yuvante con el polve inorgdnico. »

No obstante se consigue un meior resultado efec-
tuando, segin una variante de la invencidn, la preraracibn de
estos dos polvos en coniunto, por mvreciritacién a partir de una
golucidn apropiada.

Otra varisnte del prrocedimisrto consiste en irpors
porar el advuvante regulador al aglutinante orgéniéo, antes o du-
rante la preparacidn de la mezcla de éste con el polvo inorgdni-
¢n, Preferentemente, el advuvante eg tomado en una forma soluble
en el lfquido que constituve el aglutinante; se puede, por eiem— .
plo, disolver en este lfquide un poco de estearato, naftenato, ;
resinato, u otra sal de Ca, Mg, Sr, Al etc, de dcido orgdnico,

soluble en el disolvente utilizado. Igualmente se puede emplear |
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cdmpuéstos orgénicos fluoradns de estes metales, que deian wn
reﬁiduo de fluoruro, después de la eliminacién en caliente del
aglutinante. )

. "Semin une caracteristica muy'imporfante de la in-
vencidn, la capa filtrante se deposita sobre y/o en un somorte
de resistencia mecdnica conveniente, que presenta yor su rparte
una permeabilidad mayor qué la de la capa. Seqmin los Tines &
los que esté destinado el filtro, el soporte puede estas consgti- i
tvido por un enrejado, chapa perforada, tela metdlica, masa poro-
sa metdlica o cerdmica, ete, Igualﬁente puede estar conatituido

por un tubo macroporoso obtenido por ' calcinacién de un polvo

‘metdlico como por ejemplo polvo de niguel. Fn este Gltimo caso,

le. capa filtrante se deposita sobre la superficie interqa del
tubo. Los métodos mds simples y mds eficaces pafa realizar este
depésito interno son. o bien la aspiracién de la mezecla de polvo,
de églutinantg y de adyuvapte regulador a través de la superfi- |
¢cie interna del soporteAtubular, o bien la proyeccidn de "esta
mezdla sobre la superficie interna del soporte tubular, con syuds
de una microtobera, que se desplaza ﬁor el interior y en el eié-
del tubo,

Los orificios, canales o poros que atraviesan
es 08 sbporteé, deben tener secciones netamente superiores a las

de los pords de la'capa filtrante que tendrédn que soportan. Sin

embargo, sus secciones deben ser suficientemehte vequefias para

retener la pintura, o pasta, en el momento de la aplicacién de f

é1ta as{ como la masa filtrante definitiva después de la elimi- |
naoiﬁn del aclutinante., Asi pués, es preciso que las secciones '
da li's o:;'ifiaio de aopbrte estén comnrehdidas entre alrunos §
Limites, variables'por 1o demds con la anturaleza v las vrovie=

dades mecdnicas y reolégicas de las sustancias empleadas.
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Semin una forme praferida de 1a invencidn, los
didmetros medios de loa orifieion en ol anporite son 10 a 200, 000
veces mayores que los diﬁmetroé medios de los poros dé ié capa
viltrante fijada a este soporte; Ventaiéaamente, esté reiacién
estéd comprendida entre 200 y 20,000,
Una variante consiste en emplear varios sovortes

que tienen orificios diferentes; everfualmente los soportes son

_también de naturaleza y de forma difereﬁfes. Es as{ posible con-

ciliar la resis%éncia mecénica del filtro con la firneza y el
nﬁmerp requer;do de Jos orificios que recibern la cava fiitfénte.
Tan es asi que la mezcla de polvo inorgdnico y de agiﬁfihﬁrée
puede aplicarse a un soporte delgado de orificios finos, rﬂQes-
tido por su parte de un soporte méds fuerte; este eéreiﬁcééo por
eijemplo de una tela metdlica muy fina, revestida de un enreiado
de hilo més grueso, descénsando la tapa filtrante sobre y en la
tela. A veces eg dtil tener la capa filtrante tomada entre dos
soportes que se recubren entre sf Vpor ejemnlo se buedgkléﬁinar
en cpnjunto'dos telas superpuestas, entre las que se encuenfra
la cape de’pintdra o pasta que contiene el polvo‘inorgénico.

En la realizacién de la invencidn, es indispenw
sable comprimir el soporte provisto de la peliculavde pintura,

una vez seca o de pasta., Fste tratamiento hace compacta la citada

‘¢apa que correria el riesmo de ser demasiado porosa, La comvree

gién tiene por efecto adelgazar la cara sin alarsamiento sensi- |
ble del conijunto, Puede. ejercerse por medio de una pfensa en
una rerramiento o dtil apropiado, por martilleo,  por laminado o
por compresidén hidrostdtiea. '
La eliminacidndel aglutinante de la cera fiiada '
gobre el soporte es efectuada & una temperatura que devende de

t

la naturaleza del anlutinanﬁe, y puede, oonsécuentemente, variar;

-8~
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muy marcadas sobre el arte anterior, las capas filtrantes, fi-

_ «Gm
Sin embargo es preferidle que esta operanidén tensa lugar a. una tem-

peratura lo mds moderade posihle, en particular inferior & SOOQC;L
en el caso de filtros a hase de polvos de metal ferreo, con los
aglutinapteg'preféridos, indicadons még arriba, se ohtienen resul-
tados particularmente favorables entre 15020 y 40020 en nresen-
cia de hidrogeno,

Semin otra forma de realizacién de la invercién, .
el calentamiento con vistas a esta ellmlnacwén tiene lugar a pre-
sién reducida facilitando la vaporizacién de las sustancias orgﬁ-
nicas en pregencia,

Alnque en general, se recomiende eliminar total~
mente el aglutinente, puede existir interes en-dejar en el seno

de la capa final una ligera pfoporeién de materia carbonosa gue

' resulta de la pirogenacién del aclutinante, impidiendozel rsque~ '

leto carbonoso rreexistente entonces en el polvo, que se suelden.
los granos de éste entre si; ello presenta we ventaia para 1los
polvos‘démasiadO’facilmente calcinables qué tienden a dar'Filtroé
insuficientemente nermeables (o de poro grueso).

Inversamente, cuandorel polvo inorgsénico ernlea-
do no se aglomera bastante, se llcva - confbrme. a otfa variante
de 15 invencién -~ el soporte con su capa a una temneratura mde
elevada, desnués de la eliminacién del apqutlnante.

12 nuevo procedlmlento nermlte prevarar filtros

de diferentes espesores y diversas permeab111dades. Sin erbargo,

segin una forma de éjecucién particular, que presenta ventaias

jadas sobre los soportes tienen vequefios espésdres, en particu-
lag inferiores a 0,5 mm o incluso por debajo de 0,2 mm, Sus es—
R . - E

pesores pucden, por eijemplo, ser comprendidos entre 0,1 y 0,2 mm,
|

Los rpdioa medios de los poros varian enfre 1 centimicron vy 1




5e
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micron y preferentemente entre 1 y 20 centimicrones. Ia porosidad
de la parte filtrante puede ir de 10 a 504, pero frecuentemente
egld comprendida entre 40 y 507,

Descrita suficientemente 1a naturaleza del in-
vento, asi como la mancra de renlizarlo en la préetica, debe ha-
cerge constar que las disposiciones anteriormente indicadas son

suzceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren

“

su principio fundamental,
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REIVINDICACTONES

1.- Procedimiento pare la prevaracién de filtros
de materia inorgdnica, caracterizado porque consiste er prevarar
ura meécla homogenea de un polvo inorgdnico ele~ido wnara consti-~
tuir la materia filtrante, con al mwenos una sustancia orsénica
qu-- girve de aglutinante y un ad-uvante mineral reeulador de las

dimensiones de poros capaz de proporcionar una pelicula sélida o

pastosa,en aplicsr la mezcla sobre un soporte de resistencia

mecdnica requerida, atravesado por una multitud de pequefios ori-.

ficios de secciones netamente superiores a las de los poros. del
filtro a prepasrar, en hacer sufrir una compresién al soporte asi
revestido y en somet r alconjunto al calentamiento con viétas_a
le eliminacién de las sustencias orgdnricas. a e e

2.- Proeedimiento seqin la reivindicacién 1. ca-
racterizado porque el polvo inorgdnico estd constituido de una
maferia suacertible de pronorcionar una masa porosa baic. el efec-
to &elcalentamiento.

.= Procedimiento semin la reivindicacién 2, ca~

racterisado porque el polvo inorsdnico estd constituido por un

+

metal dividido, en particular un metal ferréo y particularmente

el niquel.

, 4,~ Procedimiento semin 1la reivindicacién 2, ca-
ractefizado porque el polvo inorgénico es un;polvo de 6xidosl .
.calcinableé tales c6m9:5%203, Mg0, Zr0,, SiOZJQ otros. . ’ %

| 5.- Procedimiento seamin la reivindicacién 1, ca-
récterizado porque la sustancia orgdnica, o aglutinante, es- ‘

t4 constituida por una resina.
6.~ Procedimiento semin la reivindicacién 1, ca-

racterizado porque la sustancia orgénica o aglutinarte estd

cons#iﬁuida por una materia pldstica no halogenada.

v
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7.~ Procedimiento semin la reivindicacién 6, ca-
racterizado porque la materia pldstica se elige en el grupo que
comprende un polimetacrilato de ﬁetilo, de etilo o de butilo,
un copolimero de dicho metacrilato‘y un acrilato correspondiente,
2. & un ‘poliestirenc. eventualmente sustituido., ‘
8.- ﬁfocedimiento gemin una de las reivindicacio-

nes 5 y 6, caracterizado porque el :aglutinante es empleado en

L3 .

.solucién. - o
9.~ Procedimiento seglin una de las reivindica- :
10. ciones 5 y 6,,caraétorizado porque el aglutinante es empleado -en
emulsioén, |

10.= Procedimiento segin una de lasg reivindieca-
ciones 5 y 6, caracterizado porque la sustancia orgéhi?aVés un -
liquido polimerizable.
15. 11.~ Procedimiento semin una de las reivindica-
ciones 5 y 6, caractnrizado porque el aglutinarte es empleado en :
forma de un polvo que funde en caliente,

12,~ Procedimiento segin una de las reivindivacior

nes 5 y 6, caracterizado porque la prOporcién:deiaglutinante es
i

20, de 25 a 60% en volimen de la mezcla con el polvo inorgénico.
| 13.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque el soporte se elige en el grupo que comprende
ung fejilla, una chava perforada, una ¥ela metdlica, una ,asa ;
. porosé, una masa cerdmioa, metdl desplegado y un tubo macronorof
25, g0, . i
14,- Procedimiento segin la reivindicacidén 13, |

caracterizado porque los orificios que atraviesa" el sovorte ason.

10 & 50,000 veces mdvores que el didmetro medio de los poros de }

la capa filtrante.

30. 15,~ Procedimiento sesin la reivindicacién 1, ,
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caracterizado porque el soporte que lleva la mezcls gseca de polvo
inorgénico, de advuvante reeulador v de aglutinante, es comvri-

mido Yajo presidén en un utilaije  apropiado. .

16,~ Procedimierto segin la reivindicacién 15,

5. caracterizado porque la compresidén del sovorte se ontiene median-
te una operacidn ele~ida en 8l grupo que comprende el martilleo,
el laminado y el paso por una prensa hidrostédtica.

17.- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, |
cracterizado pofque la eliminanién.deW arlutinante es afectuada -
10. | a una tempe*étura inferior a 5009C, y preferentemente entre 150 y
4009C en presencia de hidrogeno,.

18.- Procedimi~nto seglin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque la eliminacién del aglutinante es efectuada
a una temperatura inferior a 500¢C, y preferentémente entre 150
15. vy 4002C en vacio.

19.- Procedimiento semin la reivindicacién 1,
Curacterizadb porque el adyuvante resulador es prevarado en el
seno mismo del polvo inorgdrico durante'la prepardcién de éste.

20.- Procedimiento segﬁn'la reivindicacién 19,
20. caracterizado porque el advuvante regulador es prénarado en el
seno mismo del polvo inorgénico por co-precipitacidn con éste.

21.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1
y 8, caracterizado porque el advuvante regulador se reincorpors ;
al aglutinante en péry;gg;ar baio la forma deﬁﬁna sal soluble
25, en los disolventes orgénicos.

22.- Procedimiento para la preparacién de filtros
de materia inorgdnica, tal y como queda sustancialmente descrito
en la presente Memoria e ilustrado en los adjuntos dibuios. ’

Egta Memoria consta de trece hoias escritas a

30. miquine por una sola cara. 223 BiC. 1978 i
rid, . )
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