CQHPsT

Optické emisni spektrometry s indukéné buzenym plazmatem

Authorized

T Agilent Distributor

Agilent ICP Expert Software

Vykonny software s chytrymi nastroji pro ICP-OES

Uvod

ICP-OES Agilent 5800 & 5900 jsou fizeny softwarem Agilent ICP Expert. ICP Expert pouZiva zndmé
prostiedi ,worksheet(” (pracovnich list(l) a nabizi zjednoduseny vyvoj metod a analyzy vzorkd. Obsahuje
funkci IntelliQuant, ktera umoznuje analytikovi shromaZzdovat Udaje o koncentracich az 70 prvk( ve
vzorku. ICP Expert také obsahuje funkce kontroly kvality (QC), funkce inteligentni Gdrzby a predlohy
predem vyvinutych metod pro bézné aplikace.

Snadno poutzitelny software

Software ICP Expert obsahuje inteligentni funkce, které zkracuji dobu zaucovani pro nové uzivatele a
zaroven umoznuji zkusenym analytikim snadno pracovat i se sloZitymi metodami. Vzhled softwaru
vystihuje pro primocarost prace nejbéznéjsi pracovni postupy pfi redlnim pouzivani.
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samotnou analyzou.

Pro nastaveni a provedeni analyzy

analytik
*  zalozkami v doporucéeném poradi.

jednoduse postupuje

Aktudlni stranka je vZdy zvyraznéna,
aby byla zajisténa Uplna prehlednost v
pracovnim postupu (obrazek 1).

Obrazek 1. Software Agilent ICP Expert
poskytuje jasny logicky pracovni postup, ktery
uZivatele provede nastavenim metody i

Software zahrnuje sadu pfedem vyvinutych $ablon pokryvajicich fadu béZznych analytickych metod a
typl vzorkd, jako je analyza potravin, Zivotniho prostredi ¢i vody. Tyto Sablony jsou vynikajicim vychozim
bodem pro kazdého uZivatele, ktery chce zacit s novym typem analyzy. Sablony mohou vyrazné zkratit

¢as pottebny k Uplnému vyvoji nové metody.

Pfednastavené metody

Software ICP Expert nabizi rlzné prednastavené
aplikacné zamérené metody (applety). Ty umoznuji
uzivatellim vsech dovednostnich Urovni spolehlivé méfit na
ICP-OES.

Osoba s opravnénim spravce si muiZe vybrat, které
applety budou k dispozici béZnému uZivateli. Ten pak mize
vybirat jen z dostupnych ICP appletl (Obrazek 2, krok 1).
Applet automaticky nacte metodu (Obrazek 2, krok 2).
UZivatel pak mlze zadat informace o vzorcich a kliknutim
na tlacitko ,, Run” (spustit) ,,zapdli“ plazma a zahaji analyzu
(Obrazek 2, krok 3).

Vyzvy na obrazovce vyzvou uzivatele k nasati
jednotlivych standard( a vzork( podle poradi zadaného v
sekvenci. Tento jednoduchy pfistup zajistuje, Ze vsichni
uzivatelé mohou dosahnout presnych a
reprodukovatelnych vysledk(l i s minimalnim zaskolenim.
Applety Ize snadno importovat a vyménovat s ostatnimi.

Obrazek 2. Software ICP Expert obsahuje nékolik appletl pro béiné
aplikace. Ve tfech krocich mlze analytik zahajit analyzu.

Three steps to analysis

1

Click the icon.
The applet
automatically
loads the
pre-set method

Enter sample
labels, sample
lype, and
weight/volume
correction
factors

Load samples
and run the
analysis
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Zjednoduseny vyvoj metod

Software ICP Expert obsahuje nékolik inteligentnich nastroji pro zjednoduseni vyvoje metod. Tyto
nastroje umoznuji analytikdm travit méné c¢asu nastavovanim metod. Vice ¢asu tak mohou vénovat
samotnému mérenim vzork(.

IntelliQuant Screening (k dispozici v softwarovém modulu ICP Expert Pro) umoZnuje uZivatelim
provadét rychly, semikvantitativni screening vzorku. IntelliQuant Screening za pouhych 15 sekund na
vzorek shromazdi data z celého spektralniho rozsahu 167 - 785 nm, jak je zndzornéno na Obrazku 3.
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Obrazek 3. Skenovéni v celé rozsahu vinovych délek je otazkou pouhych 15 sekund.

Na zakladé téchto dat IntelliQuant Screening zobrazuje relativni koncentrace az 70 prvk( ve vzorku
prostiednictvim periodické tabulky (viz Obrazek 4.). Jakékoli potencidlni interference jsou identifikovany
a jednoduchym a jasnym zplisobem a prezentovany uZivateli. Na zakladé odhaleni potencialnich
interferenci a dalSich faktorl jsou doporuéeny optimalni vinové délky pro analyz. VSechny tyto
informace jsou poskytovany automaticky. NevyZaduji Zadnou predchozi znalost obsahu méfenych
vzork( ani odborné znalosti v oblasti spektroskopie.

S informacemi ziskanymi diky

H Sample B He . . .
IntelliQuant Screening je pro
u , ey . ,
M & ¢ N 9 F % gperatora jiz velmi snadné
o) . . o0 5o . a ~  vytvofit uzpisobenou metodu pro
.& E AN . © M &. o « - - « kvantitativni analyzu vzorkd.
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S50 [ 1 R R R e R R R A e T . o9 * M ®  Obrazek 4. IntelliQuant vytvafi ,teplotni
oy mapu“ pro vizualni prezentaci relativnich
= = | koncentraci prvk( pfitomnych ve vzorku.
aniEERl i ™ R ) Re) (R R S N N B Tyto informace poskytuji  uZite¢né

™ P U N P Am Cm B C E Ffm M No I analytické informace o vzorku, které
pomahaiji pfi vyvoji metod.

Podminéné znaceni vysledki (Outlier Conditional Formatting - OCF)
Funkce pro podminéné formatovani (OCF) umoZniuje uZivatellm identifikovat potencialné
problematické vysledky. OCF pouZiva jedno nebo vice barevné odliSenych konfigurovatelnych pravidel
pro kontrolu vysledkd zobrazovanych v tabulce vysledk(l z analyzy (Obrazek 5). Vysledky jsou oznaceny,
pokud napft.:
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Jsou nad definovanym rozsahem koncentrace

Maji vysoké % RSD

Jsou pod limitem detekce metody (MDL)
SelZe test internich standardt

Pokud je pro méreni jednoho prvku zvoleno vice vinovych délek, mize OCF zvyraznit nesoulad ve
vysledcich na jednotlivych vinovych délkach. Ziskani riznych vysledk( pro stejny prvek mize znamenat
potencialni problém interferenci nebo problém s kalibraci na jedné nebo vice vinovych délkach.
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Zpétné vazebné informace pro udribu
Oba pristroje 5800 & 5900 maji zabudovanych vice neZ 100 senzor(, které monitoruji jejich vykon.

Software ICP Expert obsahuje zpétné vazebnou funkci pro véasnou udrzbu (Early Maintenance Feedback

- EMF), kterda vyuziva tyto senzory a dalsi ¢itaCe k upozornéni operdatora v pfipadé potreby udrzby.
Barevné kddovani citach jako na semaforu ukazuje, které kroky udrzby by mély byt provedeny

s v

Obrazek 5. Podminéné formatovani vysledkd
(OCF) poskytuje uZivatellm jednoduchy
zplsob, jak identifikovat potencidlné
problematické vysledky. Vysledky, které
nesplnuji zadana pravidla, budou pro rychlou
identifikaci oznaceny pismenem
odpovidajicim danému typu problému a
barevnou znackou (zelené ,F“ na tomto
obrazku).

okamzité a které mohou jesté pockat (obrazek 6). Nastaveni Citacl jsou pouzitelnd pro vétSinu obecnych
aplikaci, ale uzivatelé mohou nastavit limity ¢itacl tak, aby vyhovovala jejich specifickym pozadavkim.
EMF planovanim rutinnich udrZzeb jednotlivych komponent na zédkladé skute¢ného pouZziti pfistroje,
nikoli jen v urcenych ¢asovych intervalech, které by mohly byt naplanovany pfilis brzy/pozdé, snizuje
Casové prostoje a také naklady.
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vysoce kvalitni vysledky.

Intelligent Rinse

Softwarova funkce Intelligent Rinse inteligentniho proplachu je k dispozici ve volitelném
softwarovém modulu ICP Expert Pro. Intelligent Rinse monitoruje intenzity vinovych délek zvolenych
prvkd béhem proplachovaci doby. Funkce automaticky ukonci proplachovani, kdyZ tyto intenzity
dosahnou ndmi nastavené meze. Prahova hodnota je zaloZena na tom, které nastaveni proplachu bylo
vybrano: dlkladné, mirné nebo rychlé. Doba proplachu se lisi v zavislosti na dobé potfebné k vymyti
kazdého jednotlivého vzorku aZ do dosaZeni prahové hodnoty zlstatkové koncentrace. Inteligentni
proplach zvysuje pocet/kapacitu zmérenych vzorkd za dany cas a jesté zajistuje vysokou presnost
vysledk( i u sekvenci s riznorodou koncentraci jednotlivych prvk(.

Neb Alert

Vystraha zmlZzovani Neb Alert je inteligentni funkci softwaru ICP Expert, ktery béhem analyzy
monitoruje zpétny tlak nebulizéru (zmlzZovace). Neb Alert varuje uzivatele (Obrazek 7) v ptipadé, pokud
je detekovano potencialni zablokovani nebo netésnost - bézny problém pfi analyze vzork( s vysokym
obsahem celkovych rozpusténych latek (% TDS) nebo vzorkd, které stale obsahuji pevné ¢éstice. Tato
vystraha umoZiuje analytikovi radéji zastavit analyzu a opravit problém, neZ pokracovat v méreni
potencidlné nespravnych dat.

5000 50.00
5000 50.00
m 767 Neb Alert v
0.00 0.00 =
4958 4969
Suspected nebulizer blockage
484 484
Nebulizer backpressure has exceeded the
263 261 expected value.
—o Check to ensure that a nebulizer
blockage has not occured. For tips on
deaning your nebulizer, Click the Help
button.
» . w0 O Obrazek 7. Neb Alert okamZité upozorni uZivatele,
b | N

v pfipadé, Ze je zjisténo podezieni na zablokovani

Calibration

nebo netésnost zmlZzovace.
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Ovladani prislusenstvi

Autosampler Agilent SPS 4 je plné fizen pomoci softwaru ICP Expert. Prostfednictvim softwaru si
uzivatel mlzZe vybrat typ stojanu na vzorky, rychlost otacek proplachovaciho cerpadla a ovladat
vzorkovaci jehlu.

Do ICP Expert softwaru je také plné integrovdno ovladdani teplotné programovatelné zmlZovaci
komory IsoMist.

Ovladani 6-ti nebo 7-mi portového prepinaciho ventilu s davkovaci smyckou Agilent Advanced Valve
System (AVS) je téZ plné integrovano a ovladano pomoci softwaru ICP Expert ve verzi Pro. (4-portova
verze AVS je podporovana zakladnim softwarem ICP Expert Base.) PIna integrace AVS do softwaru i HW
zajistuje na rozdil od davkovacich ventild tretich stran, které pouzivaji komplikovany samostatny fidici
software optimalni nacasovani. ICP Expert obsahuje kalkulacku parametri AVS, kterd usnadnuje
nastaveni a vyvoj metod s vyuzitim AVS 6/7.

Integrované ovladani pro ESI prepFAST
Modely ICP-OES 5800 a 5900 lze pftipojit k autodilutoru ESI prepFAST. Ten umoziuje nasledujici
funkce pro Usporu prace:
= Vytvarenivicebodovych kalibraci z jediného standardu; neni tfeba ru¢né vytvaret standardy, coz
Setfi ¢as a minimalizuje chyby v pfipravé
= Automatické fedéni vzorkd mimo kalibrac¢ni rozsah; pokud je vzorek detekovan jako mimo
kalibra¢ni rozsah, automaticky se provede redéni
= Pfedepsané fedéni; redéni vzork( dle prednastavenych pozadavki

Help and Learning Center

ICP Expert obsahuje interaktivni komplexni ,,centrum napovédy a vyuky” (Obrazek 8). Toto centrum
zahrnuje rozsahlou sbirku instruktdznich videi o provadéni béznych uloh souvisejicich s hardwarem a
softwarem. Videa pro snazsi pfedstavu a pochopeni problematiky slouzi i méné zkusenym operatoriim
ziskat sebed(véru a pomahaji jim nastavit a udrZovat svUj pristroj optimalnim zplisobem. Funkce, jako
je napt. Neb Alert, jsou integrovany do ,.centra ndpovédy a vyuky”. To v praxi znamena, Ze pfislusné
informace a videa s napovédou se zobrazi,
kdyZ dany senzor detekuje problém.

The pressure from the nebulizer gas, when
mixed with the sample, creates an aerosol
from the liquid as it travels out of the the
nebulizer and into the spray chamber.

Obrazek 8. Centrum ndpovédy a vyuky ICP Expert
poskytuje rozsahlé video instrukce o tom, jak
provadét bézna nastaveni a udrzbu pristroje.

Moznosti korekci pro kazdou situaci
ICP Expert Software nabizi nékolik mozZnosti pro korekce pozadi nebo spektralnich interferenci:
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=  Fitted background correction (FBC) - pouZiva pokrocily matematicky algoritmus k modelovani
signalu pozadi pod vrcholem analytu. FBC se aplikuje soucasné s domérenim piku analytu, coz
poskytuje rychlou, snadnou a presnou korekci pozadi. FBC nevyzaduje zadny vyvoj metod a
umoznuje presnou korekci jednoduchych i sloZitych struktur pozadi.

= Off-peak je tradi¢ni technika korekce v ICP-OES, ktera umoznuje analytikovi manudlné vybrat
korekéni body - zleva, zprava nebo z obou stran analytického piku.

= Fast automated curve-fitting technique (FACT). Patentovana technika FACT pouZiva spektralni
modelovani k pfesné analyze komplexnich analytickych spekter. FACT je vykonnou alternativou
k mezi-prvkové korekci (inter element correction - IEC) a lze ji také pouZit pro presnou korekci
pozadi. Je obzvlasté uZitenym nastrojem v pripadech, kdy jsou pozorovény vysoce komplexni
struktury pozadi, kdy jiné techniky korekce (FBC nebo off-peak) nejsou optimalni.

FACT v redlném case poskytuje spektrdlni korekci pomoci techniky spektralniho modelovani k
matematické dekonvoluci (separaci) signalu analytu ze surového spektra.
Modely jsou vytvoreny mérenim ocekavanych komponent samostatné. Metoda obvykle zahrnuje
méreni slepého roztoku, Cistého roztoku analytu a Cistych roztok( interferentl. Obrazek 9 ukazuje
model FACT aplikovany na emisni ¢are Cd pti 228,802 nm, se kterou interferuje As. FACT matematicky
separuje dva piky, coz umozZiuje presné méreni signdlu analytu. Pro prekryvajici se interference, které
nelze vyresit pomoci FBC nebo FACT, je kdispozici mezi-prvkovda korekce (IEC).
Korekci pozadi pro kazdy analyt Ize aplikovat i po analyze pomoci po zobrazeni spektra.

Cd (228.802 nm)
40,000
38,000
36,000
34,000
32,000
20,000
28,000
26,000
24,000

—— Sample
— AN ly1E

ansiees Interferent

16,000
14,000
12,000
10,000
8,000
6,000

[rkensity

Obrazek 9. Pfiklad modelu FACT
aplikovaného na Cd 228,802 nm, s
o ‘ interferenci od As. Roztok obsahujici ~
i = 1000 ug / | Cd ve 20 mg / | As byl

2.000
409 analyzovan na Agilent 5900 ICP-OES.
238.770 228.780 228.790 228.800 228.810 228520 216830
Wavelength (nm)

Rozsifeny dynamicky rozsah

Diky Sirokému rozsahu mérenych vinovych délek CCD detektoru Vista Chip Ill m{Ze softwarova funkce
MultiCal vytvorit nékolik kalibracnich rozsahl pro analyzu vzorkd. Tato schopnost zvysuje linedrni
dynamicky rozsah.
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Mnoho prvkl Ize méfit pomoci vice neZ jedné vinové délky. Razné vinové délky maji ¢asto rlzné
citlivosti, takze pouziti kombinace vinovych délek pro stejny prvek rozsifuje dynamicky rozsah stanoveni.
Vybér nejcitlivéjsi emisni ¢ary poskytne nejlepsi limity detekce a presné méreni nizkych koncentraci
analytd. Méné citlivé ¢ary umoznuji ve stejné analyze méreni analytd s vyssi koncentraci.

Funkce MultiCal vyZaduje pro definovani kalibra¢niho rozsahu jen nékolik standardd pro kazdou

Zn (213.857 nm) Calibration

60,000
140,000
120,000

2 100,000

Inte

40,000

20,000

-
| vl

1.0 2.00

Intensity = 32838.00 * Concentration + 0.0
Correlation coefficient: 1.00000

Concentration (ppm.

Zn (472.215 nm) Calibration

0.00 500 1000 1500 20.00

33.15 * Concentration + 0.00
Correlation coefficient: 1.000

MozZnosti reportovani

25.00 30.00 35.00 40.00
Concentration (ppm

vinovou délku. Obrazek 10 ukazuje dva
kalibracni grafy pro zinek. Prvni kalibrace vyuZila
citlivou ¢aru Zn s koncentracnim rozsahem 0 az
5 ppm. Méné citlivd ¢ara rozsifila kalibracéni
rozsah na 55 ppm.

MultiCal na zdkladé namérenych koncentraci
pro kazdou vinovou délku vyhodnoti pfislusny
vysledek  pomoci  kalibracnich  rozsahl
definovanych pro tyto vinové délky. Tim se
rozSifuje dynamicky rozsah analyzy z ppb na
procentudlni Urovné. Koncentracni rozsahy se
mohou prekryvat, cozZ je jednoduchy nastroj pro
ovéreni vysledk( vzorku.

Obrazek 10. V tomto pfikladu pouziva MultiCal emisni ¢aru
zinku 213,857 nm pro méfeni koncentraci v rozmezi 0 az 5
ppm a ¢aru 472,215 nm pro vyssi koncentrace az 55 ppm.

Software ICP Expert zahrnuje platformu OpenLab Intelligent Reporting. Tato platforma umoznuje
analytikovi konfigurovat reporty tak, aby obsahovaly pouze poZadovana data, a pfizpUsobit rozvrzeni
reportl, véetné moznosti pfidani loga spolecnosti. Po nastaveni lze obsah a design vytvoreného reportu

uloZit jako Sablonu pro budouci pouZiti.

Podpora QC pro metody USP <232> / <233> a ICH Q3D
Software ICP Expert podporuje poZadavky USP a ICH pro meéreni elementdrnich necistot ve
farmaceutickych vyrobcich a jejich slozkach. Softwarové funkce zahrnuiji:

= Kalkulacka maximdlni hladiny analytu pro stanoveni ,J“ hodnoty

= Oznaceni limitnich hodnot, které vyhovuji/nevyhovuji z hlediska pfijatelnosti pfi validac¢nich
testech a analyzach sloZzeni produktu nebo slozky.

=  Kompatibilita nadstavbovym softwarovym balickem Agilent 21 CFR 11

= Usnadnéni nastaveni, spusténi a ovéreni metody v souladu s USP <232> / <233>a ICH QRD

= Sablony k urychleni vyvoje metod

Pfenos a export dat

Vysledky lze snadno prenést do systému spravy laboratornich informaci (LIMS) nebo jinych

obdobnych aplikaci

S vyuzitim

exportnich

moznosti softwaru ICP Expert.
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Pro ptimy prenos do tabulky nebo jiného programu pro manipulaci s daty, analyzu trend nebo
monitorovani procesu lze data exportovat ve formatu CSV. Software ICP Expert umozZriuje multitasking,
to znamena, Ze ziskana data lze prohliZet, zpracovavat a reportovat i v prlilbéhu bézici sekvence novych
vzorkd.

Softwarové verze ICP Expert Base a ICP Expert Pro
Software ICP Expert je k dispozici ve dvou verzich: Verzi Base (soucast 5800) a verzi Pro (soucast 5900).

Software ICP Expert Base se pouziva pro snadné nastaveni pfistroje a rutinni obsluhu nastroje ICP-OES.
Software ICP Expert ve verzi Pro nabizi dalsi funkce zvySujici produktivitu a vykon, véetné:
= QC vzorky: po odméreni definovaného poctu vzork( automaticky vloZi do sekvence roztok pro
QcC
= IntelliQuant Screening v¢etné funkce Snapshot pro rychly ndhled na slozeni vzorku
= Export do aplikace Microsoft Excel (licence MS Excel neni soucasti softwaru)
= Podpora a ovladani autosamplerd jinych vyrobct - Cetac Oil 7400, 7600, ASX520, 560, 1400 a
1600 a EXRS, ESI SC_2,4,8,14 a Micro a AIM 1250 a 360
* Rizeni vybranych automatickych vzorkovaéa tfetich stran
= Sledovani trendu zpétného talku argonu ve zmlZovaci a sledovani emisni ¢ary argonu jako
vnitfniho standardu ve vzorku.
= Pridavani kysliku do plazmy a proplachovani optiky dusikem
= Qvladani ventil( s davkovaci smyckou AVS 6 nebo 7
= Qvladani automatické redici stanice ESI prepFAST
= Funkce Intelligent Rinse pro automatické sledovani zlstatkové koncentrace analyt( pfi
promyvani
= MozZnost prizplsobeni poctu replik pro rizné typy vzorki

Software ICP Expert dle regulativy 21 CFR 11

Volitelné je k dostupna softwarovd nadstavba plnici regulativu dle 21 CFR 11, které pomdha s
pozadavky US FDA 21 CFR ¢ast 11 (a odpovidajicimi predpisy v jinych zemich). Balicek podporuje
prifazovani uZivatelskych pristupovych prav, vytvareni kontrolnich zdznam{, elektronickych zaznam a
elektronickych podpist. Rozsitujici balicek je kompatibilni s verzi ICP Expert Pro

Snadné odstranovani problém

Jak je zndzornéno na Obrazku 11., stranka ,Instrument Status” poskytuje okamzity prehled o stavu
systému. Kontinudlni, automatické monitorovani na pozadi vdm umozni rychle zkontrolovat stav
pristroje nebo odstranit problém, pokud se objevi problém. Interaktivni schéma pfistroje poskytuje
prehled o jeho aktudlnim stavu a v pfipadé potreby naznacuje moznou pric¢inu potizi. Pro poskytnuti
podrobnéjsich informaci poskytuje ,palubni deska“ on-line informace o rliznych parametrech véetné
jejich doporucenych hodnot, coZ usnadnuje nalezeni a odstranéni problémd. Stav se automaticky
aktualizuje, kdyZ se cokoliv v celém systému zméni.
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Obréazek 11. Na interaktivni
strance Instrument mzZete
kontrolovat aktualni stav
pristroje a identifikovat
pficinu problému.

Pro pravidelné automatické ovéreni vykonu pfistroje je v ramci softwaru k dispozici sada test(. Testy
zkontroluji zakladni funkénost pfistroje a potvrzuji, Ze systém pracuje spravné dle specifikace vyrobce,

coz muZze slouzit také jako dllezZity nastroj pfi odstranovani problém.

Spatné nastaveni parametrd pfistroje jako napt. pro pritok vody, plynd, odtahu zplodin a zavadéni

vevs vrve

vzorkd, je nejc¢astéjsi pricinou problém( s pfistrojem. Po dokonceni kolecka zkuSebnich testd lze do

libovolného mista v mistni siti exportovat report v PDF.
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