JABATAN KIMIA Kategori Arahan Kerja
U M PROSEDUR PENGENDAL IAN Dokumen No. AK/JK.P/A/01
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1. TUJUAN

Tujuan prosedur ini dtubuhkan adalah untuk memberikan arahan yang jelas bagi langkah atau tatacara
bagaimana menjalankan analisis sampel menggunakan peralatan Gas Chromatography Flame lonization

Detector (GC FID).

2. SKOP
Terpakai untuk pengguna dari Jabatan Kimia.

3. PROSEDUR ARAHAN
A. Pemasangan Column

3.1 Masukkan septum, nut & ferrule di kedua-dua hujung column.

311 Kedua-dua hujung column dipotong menggunakan pembaris yang disediakan dengan

anggaran < 10mm.

3.1.2 Hujung column yang bersambung dengan injector dipasang dengan anggaran < 10mm

(dicadangkan 4mm — 6mm).

4-6 mm: 7

A
|

3.1.3 Hujung column yang bersambung dengan detector dipasang hingga ke penghujung dan

ditarik sedikit ke bawah dengan anggaran 1mm — 2mm sebelum diketatkan.

Capillary optimized fitting

Adaptable fittng

]

3.14




JABATAN KIMIA Kategori Arahan Kerja

U M PROSEDUR PENGENDAL IAN Dokumen No. AK/JK.P/A/01
PERALATAN GC FID BAGI ANALISIS | Tarikh | Semakan <kosongkan>

SAMPEL Mukasurat: 2 daripada 13

B. Buka Injap Gas
3.2 Buka injap gas Pemampat Nitrogen, Pemampat Udara dan Pemampat Hidrogen.

3.21 Pastikan gas mencukupi seperti yang dicadangkan :-
Pemampat Nitrogen : 400 kPa (60 psi) atau maksimum 690 kPa (100 psi)
Pemampat Udara : 550 kPa (80 psi) atau maksimum 690 kPa (100 psi)

Pemampat Hidrogen : 400 kPa (60 psi) atau maksimum 690 kPa (100 psi)

C. Hidupkan Sistem

3.3 Hidupkan suis Gas Chromatography dan komputer.
331 Masukkan katalaluan di komputer ; *****x*xxkx
3.3.2 Pada desktop Windows, klik Instrument 1 Online

Instrument 1
online

D. Pemasangan Syringe
3.4 Pastikan sambungan wayar pada autoinjector cable port.

34.1 Cucuk bahagian Alignment button menggunakan objek halus & tajam seperti jarum dan
hold sehingga lampu Ready bewarna hijau.

(©) 4—— Alignment batton
Align Mode
Fault

Ready

3.4.2 Buka pintu syringe carriage dan pasang syringe serta ketatkan plunger screw (hand tight).

Needle

Needle support foot
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3.4.3 Kunci syringe dengan menolak ke kanan syringe latch.

3.4.4 Tutup pintu syringe carriage.

E. Wujudkan Kaedah Baru
3.5 Klik Method dan pilih New Method

L2 Instrument 1 ({online): Method and Run Control

File  RunControl Instrument BEEAREN Sequence  View RTLock RTSearch A

%| Methods [a I Run Time Checklist, ., - | Sequen

Methaod Information, . e

Method and Run Control Cuskom Fields Setup

Method Audit Trail...

(=)l CYCHEM3ZY 1 sequence
gk 11-5-16 HADL.S
gk 11-5-16- HADLS
Zfl; AEDULHADT_PHTHAL
il REID ALIS 5

Mevs Method
Load Method...
Save Method

Save Method As...

% ACH.S Frint Method... KI . k

% ACL {40){5000).5 Export eMethod. .. |

-k ACL1(270813) 270, Import eMethad. . MethOd 9 New MethOd
5l ACR (40)(5000)1001 L ALDYIN PAH LM

-G ACRADNSO00I0L o rrown M

S AR 3 SARAHIRAM.M

5L aLDvInS 4 COMDITION.M

- amaLING.S ——rr—

3.5.1 Klik sekali lagi Method dan pilih Edit Entire Method...

L Instrument 1 (online): Method and Run Control
M Sequence  Yiew RTlock RTSearch  Abc

% ‘ Methods [a [5  RunTme Checkist... = ‘ Sequen
———— Method Information... -
NG

ethod and Run Control Custom Fields Setup

File  RunContral  Instrument

Method Audit Trail...
(=)l CWCHEM3Z) sequence
% Mew Method
-k 11-5-16 HADLS -
- 11-5-16- HADLS Load MEt:Ddd- - Klik
Save Methoo H H
4 ABDLLHADI_PHTHAL Method - Edit Entire Method...
% Save Method As. ..
-k AEID ALIS.S P ethod
% ACH.S rint Method. ..
% ACL (40)(5000).5 Export eMethod. .,
% ACL L (270513) 270  Import efMethod, .,
- ACR (40)(5000)1001 L ALDVIN PAH 1M
- ACR (4005000100 5 oy o M
G eFgs 3 SARAHLORAM.M
- aLpvins 4 COMDITION M
L AMALINA.S R —
S R L

3.5.2 Klik OK pada Edit Method : Instrument 1 (Rajah 1) dan OK pada Method Information
Instrument 1 (Rajah 2).

A | M Trowumars Conwol Easy Secuerce | Sequence Oueus | Eaty Sequerce Selup.
B G CACHEMI2 sequence. _ _

Frrsierons - om—
11516 oS

S AT P . G

5 w55 -
Gans

b AL (5000, 5

AL (R8I 270
gk AR (505200001,
S MR (0X50001101.

Klik OK

Rajah 1 Klik OK Rajah 2
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3.5.3 Pilih GC Injector pada Select Injection Source/Location dan klik OK

%| Methods % % DEF_GC.M - | Sequenc

Select Injection Source/l ocation

Method and R
Selzct Injection Source:

d |Manual
Select Injection Location:

(%) Front Plllh
T ||| || GC Injector

PEA aen samieon

Klik OK

F. Maklumat Kaedah
3.6 KIlik Oven Temp On dan masukkan maklumat suhu oven.

[ T (o

Sl e i - = Altnem i —~ P ETRere

\ Masukkan

Klik <
Oven Temp On I . maklumat

3.6.1 Klik tab ALS dan masukkan maklumat pada tab Front Injector

Masukkan maklumat
i) Injection
f— ii) Washes and Pumps
¥
[ R T [ |
3.6.2 Klik tab Inlets dan masukkan maklumat pada tab SSL — Front samaada Mode Splitless

(Rajah 1) atau Mode Split (Rajah 2).

Masukkan maklumat
¢ (Splitless)

Rajah 1

Masukkan maklumat
(Split)
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3.6.3

Klik tab Columns dan masukkan maklumat pada Control Mode

el 3
| cier 6501 Agier 7505 S gl PrepProgram

Masukkan Flow
yang diperlukan

Spesifikasi column
yang digunakan

3.6.4

3.6.5

3.6.6

Masukkan maklumat
yang diperlukan

© Cota Compansaten Crve
© Eaka Companiatin Cave &

[T e =TT~ | == I =

Klik tab Configuration, kemudian klik tab Modules dan pilih N2 pada SS Inlet. Kemudian
klik Apply dan klik OK

Pilih N2

Klik Apply

Klik OK pada Signal Details : Instrument 1 (Rajah 1) dan klik OK pada Edit Integration
Events (Rajah 2).

Klik OK Klik OK

wRajah 1
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3.6.7 Klik OK pada Specify Report : Instrument 1 (Rajah 1) dan klik OK pada Run Time

Checklist : Instrument 1 (Rajah 2).

Klik OK

S
3
-t
g
i
bt
2
3

G. Simpan Kaedah yang Telah Diwujudkan
3.7 KIik File dan pilih Save As, kemudian pilih Method...

38 RunControl  Instrument  Method  Sequence

Load » IEEB b, DEF_GC.M

Save bk

Copy
Delete

Prinker Setup...
Prink L4

Klik
File > Save As = Method...
Exit

L=y C

3.7.1 Taip nama kaedah yang diperlukan dan diakhiri dengan .M, kemudian klik OK

o B aEe s B

Taip nama kaedah

Klik OK
H. Menjalankan Analisa 1 Sampel
3.8 Kilik File dan pilih Load, kemudian pilih Method...
L' Instrument 1 (online): Method and Run Control
(M RunContral Imstrument  Method Sequence View RTLock RTSearch  Abc
Save 3 Sequence Template...
Save As J Last Run i
Copy 4 Method and Fun Control | KI | k
Delete r

File = Load = Method...

Prinker Setup...

Prinkt [ el

Exit Agilent 78906 at P Address: 10.1.1.101
Serial Mumber: US10447034

Firnware Revision: A.01.11

5], nBID ALIS.S
T
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3.8.1 Pilih kaedah yang diperlukan dan klik OK

| estuneat 1 oniol othod s RnCoowet __________________________________________]

-~

Pilih kaedah -
Klik OK
3.8.2 Tunggu sehingga Ready sebelum menjalankan analisa sampel.
3.8.3 Klik RunControl dan pilih Run Method untuk memulakan analisa sampel.

L Instrument 1 {online): Method and Run Control

File NiNpiadfsl Instrument Method Sequence  View RTLock RTSearch  Abc

tPAH 1.1 - | Sequen
Sample Info...

Klik 1_[——. . |
RunControl = Run Method %ﬂmmw R —
24

5 11-5-16- HADLS
|Agilent 78904 at IP Address: 10.1.1.101

5, ABDULHADI_PHTHAL. ..

I. Menjalankan Analisa Beberapa Sampel dalam Urutan

3.9 KiIik File dan pilih Load, kemudian pilih Method..., seterusnya pilih kaedah yang diperlukan dan klik
OK (sama seperti item 3.8 dan 3.8.1).

3.9.1 Klik Sequence dan pilih Save Sequence Template As ...

L% Instrument 1 (online): Method and Run Control

File  RunControl Instrument Method BECWIERIER View RTLock RTSearch  Abort  Help

%| Methads [a l‘ﬁ DEFy  Seduence Parameters...

Sequence Table...

Method and Run Control Mew Sequence Template

Load Sequence Template. .
= CHCHEM32\lsequence

G 11-5-16 HADLS

&, 11-5-16- HADLS

1 AEDULHAGE.PHTHAL... Import Sequence Template (Backh...  N_

L i Print Sequence Template... K

Gk ACHS Partial Sequence... KI | k
ACL (403(S000).5

gacu(zmsw) 270, ;:;i‘::‘: Seq uence 9 Save
ACR. (40)(5000)1001. ..

§ACR (40)(S00031101... ji;;ﬁ;:s Sequence Template AS...
AFIQ.S

- 11

3.9.2 Taip nama urutan yang diperlukan dan diakhiri dengan .S, kemudian klik OK

DR ADR A S

Taip nama urutan

Klik OK

St bom Diwe
Seaercats)

3 = c proos v
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3.9.3

3.9.4

3.95

File RunControl Instrument Method B

%| Methods | -'kJ

(=) CA\CHEM32\\sequence
-5 11-5-16 HADL S

-k 11-5-16- HADLS

S ABDULHADI_PHTHAL. .
-k ABID ALIS.S

% ACH.S

-k ACL (40)(5000).5
- ACL 1 (270613) 270...
g ACR (40)(S0O0YLO0L ...
g ACR (40)(SDOCYLL0L...

- 6F10.5
i3 NS

Klik Sequence dan pilih Sequence Paramaters

L Instrument 1 (online): Method and Run Control
8 view RTLock RTSearch  Abort

*arameters. ..
Sequence Table. ..
Cuskom Figlds Values. .,

Sawve Sequence Template

Import Sequence Template (Frant). ..
Import Sequence Template (Back)...
Print Sequence Template. ..

Partial Sequence...

Klik

Sequence = Sequence

Parameters...

Il ]nun {0111 1}

Pada tab Sequence Parameters, taip nama folder pada Subdirectory, kemudian klik OK

Klik OK

Ser [
%‘ Methods l"a !ﬁ DEF_{ Sequence Parameters,.,

A (=tu plals I

(=5l CVCHEM32\ 1\ sequence
-l 11518 HADLS
L 115-16- HADLS

Sl ABID ALIS.S

-y ACH.S

S ACL (40)(5000).5
% ACL 1 (F7P0613) 270...

Gk AFIG.S

% AEDULHADI_PHTHAL...

S ACR (40)(5000)1001...
S5l ACR (40)(S0003L101..,

Mew Sequence Template

Load Sequence Template...

Save Sequence Template

Save Sequence Template As...
Impart Sequence Template (Front)...
Import Sequence Template (Back)...
Print Sequence Template. ..

Pattial Sequence. ..

1 ALDYIN.S
2 SARAH.S

3 DEF_GC.5
4 AMALIMA.S

Klik
Sequence =
Sequence Table...

T
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3.9.6 Klik Insert untuk menambah baris yang diperlukan. Lengkapkan jadual di bahagian
column Vial, Sample Name, Method Name, Inj/Vial, Sample Type dan Inj Volume.
Dicadangkan column Vial bermula dengan 101 sehingga 116. Kemudian, klik Run
Sequence untuk memulakan analisa sampel.

e e P Column yang
=—— perlu
- : dilengkapkan

Klik Insert

. Klik Run
T

== Sequence
o]

J. Semak Keputusan yang Telah Dianalisa
3.10 Pada desktop Windows, klik Instrument 1 Offline

1 Li

—_— 1

LIYFE

Instrurnent 1
affline

3.10.1 Klik File dan pilih Load, kemudian pilih Method...

L Instrument 1 [offline): Data Analysis

FEN Method Sequence  Graphics  Integration  Calibration  Report

Load Signal...
Overlay Signal. ..
Subtrack Blank Run...

Snapshot

Import File y prlay ©  Line

Export File » 9
g

Save 3

Save As 3

Copy 3

Delete 3

Frinter Setup...
rinter Setup Front Sig. .55, 109F0:

Print Preview 3
Print ] 5] | = Kllk Flle 9
H=E
1 SARAH 2018-07-27 10-15-554109F0501.D Load = Method...
2 SARAH 2018-07-27 10-15-550108F0801.0  |arwsl Everts |
3 SARAH 2018-07-24 16-18-05,L01FOL01.D
|

4 SARAH 2018-07-24 12-49-05Y107F0701.0 ts For All Signals:

Exit _ Integration Even!

Tannent Skim bMar




JABATAN KIMIA Kategori Arahan Kerja
U M Dokumen No. AK/JK.P/A/01

PROSEDUR PENGENDALIAN
PERALATAN GC FID BAGI ANALISIS | Tarikh | Semakan <kosongkan>

SAMPEL Mukasurat: 10 daripada 13

3.10.2 Pilih kaedah yang diperlukan dan klik OK

e U3 ek () (8 s [
srument 1

N

Klik OK

Pilih Kaedah

3.10.3 Pilih Folder yang diperlukan pada Data Analysis dan klik + ditepi Folder tersebut. Pilih
urutan data yang diperlukan.

L Instrument 1 (offline): Data A

File Method Sequence Graphics Inl

ESignaIs L_u‘ll_: L@ | Methods L_a d

Data Analysis |
-

- ZATI 2017-01-23 10-...

g IATI 2017-01-23 11-...

-G ZATI 2017-01-26 10-...

g IATI 2017-01-26 13-...

-G ZATI 2017-02-13 0%,

gy IATI 2017-02-13 10-...

- ZATI 2017-02-23 10-...

y-bag ZATI 2017-02-23 10-...
-G ZATI 2017-02-23 11-...

Urutan data yang / &g ZATI 2017-03-03 11-.,

diperlUkan E Single Funs

-0 080811TEST

w3 11022011

= 190711

L ACH

- ANALISIS TAHAP 3

w00 DEMO

- DEWT

-3 FASIHAH

-1 FIDOOO1

-3 Imiozos

E

£

[

£

[

E

[

E

[

\l

Folderdan | _—

Klik +

o IT10123
o IT110322
£ LINDA
£ MAZIDATUL
o SVAI

o0 Sval 1
o TEST

o UM110320
o UMi103z2

(=

Data |Methods

% Method and Run Control

3.104 Klik baris data yang diperlukan untuk melihat keputusan.

L, Instrument 1 {offine]- Data Anatysis
Fie Whihd Seperce G Dlegui Cabetin Bl fuch thew Tk Rlsewch fat Heb

o 20 G v 3y i (3 B s =

e EEERERETERES, | Baris data
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K. Cetak Data

3.11

Klik Report dan pilih Print Specify Report...

L:. Instrument 1 [offline): Data Analysis

File Method Sequence Graphics Integration  Calibration {3l

i sianals L7 Ligh | methods 39 bl o5 B sered

[=l-aaf CHCHEM3ZUDATA

Batch Wwiew RTLock RTSearch Abort Klik
Report > Specify

Report...

Print Report

3.11.1 Klik Signal Options...

.. Instrument 1 foffline): Data Anaiysis

o Uy Uy | s U3 by ([ B ssrsvntrmans

e current. method A4 28 0 FeadyMeprocess Data Mode. |
= G CcHMApaTA
& i procres) Shi. overlay - tne 1w vl Sample Name  Method hame somple Type Mo, Colievel Sompleinfa  Sample am. 15
& nste ot | b C0CCIN 2 el 12 00z SARMIORAMM | Eabbratien 51 0 0
[a] 1 zveim ek SORANICRAN 1 Sance - o o
o

Couioe [N | Bosed Orc[faza ) Sored

1STD Coneeton

L3

Klik
Signal Options...

Calciaton Factors

By [Sial U] UsmSwpeDan | Fom DwaFle

—

& seont | MoredbmslEsd 3
AL Irdiel Everk For A .
- Jpresmo iy yoeay | O o T Chomaogon Dupd =
- i ™ -
% ABDULHADTPHTHAL, TatPesc s{ﬂ al @ Pomak Kol
?émmtwﬂmmm Fort o i prusirur OlLand Tine: k]
& AE0ULHADI_PHTHAL. Bal] e LioutF: ) MuliPage [Landscops] Regporne: |40
B AEDUHADI PHTHAL, Fed | OSwsss O CabamiPesi  ODlafepon 4 —
g AECLHAT PHTHAL, [Samoitpsons_|
& reooi e, | SeecsErisFa | Geicn ——
& scoousor s [F167 & Specie |
[Fie Esomen  [Fe

3.11.2

i1 faffline): Data Analysis

§ sionais 73 (22 | methods 8 by 3 B ssmamcrsm
oo SHAR 20

Y N YY)

Pilih samaada perlukan data Full, Use Ranges atau Autoscale pada Ranges

RembMeprucess Dota Mude Q)

= CACEMRANDATA

o el

Sample Type  Moral.  Callevel  Sample info. =

(i prageess) san_. sample Am_.
G 11516 HADT 2016-... z 1visll6z  nazppm Calbeation -1 0 m)
Py U zvelio [k S _ o 5

& ol Frivie [ — = o E———
&5 ASDULHADT_PHTHAL. = i Comgound Name: [+ Asterion Tames. =
& Mool P ey Bas0N| | o nes [ Tick ekt [ Honvsisgpingposk et [
& sowsor L. [ 157D Concion e
} FI0: &, o 5a)
seowsct e[ & =
FortMane: i
Sy | IS
Semerme | TG =
& Aeouruot AT sude = Plh E ” U
s — ilih Full, Use
gmm_mm ] :;::
AEDULHARI_FHTHAL Sarrcle i cn e page © R
b pimeiio T P anges atau
“m""’f"":: Tai Peak Skl [ A Sample Cumtor ks 1o © Autosesle
e T : Autoscale
G ROUAT PRI Sl [T —
& e T Bacel
g AEDULHACI_PHTHAL Peak O Sopwalnky @WahCald  Loyous: | Sepaed ¥
SRS PRI
Seawarme | S [S—
sty A0 A Spocie |
b-Jooiivalriiieg b Eseoen
g FOUSALPHTAL
& ot T )
& AEOWHADI FHTHAL.. i
Dt [Mechods H:-m‘,“ Cor] (o) ey
el “oma Rt 1 O8GASR] | (3

3.11.3

Jika pilih Use Ranges, masukkan maklumat yang diperlukan. Kemudian klik OK

g Lz | metnods £33 bk () B senwnonaen -j)
= feiprs i

D a— T i :
e LN W N N TR T e W A K ) Resdp/Mepracess DataMode ()
faphilial ] Serglcfame  MethodName  SapleType  Mami. Collevel  Sampleln  Saple Am.. 151
B 1516w e OO ] il pem  SARMIORAMM  Calbvation | - I | o o
B AL T, =] 2|wal 101 blenk: A8 AL .zl -
g AL FHTHAL, al P —

‘Specify Repart; Instrumant 1

[ ConpouretNane: 7] Retenton Tines

Clodia {Pacet 8| BewedCn ] Tick Marks ] Mer-avatsgpng pask labets e s

P S

&= ST Fart Name:  Asid
ForiSaw 8 ’7

Shie -m

o (@ Maklumat yang
o

]Sk o et pagt (1] Mo Vakab Ve I, d I k

Datrarnons | Ovmtes e [0 [ — iperlukan

i
D;dd-mmmww O dudusce Eiies Tore o ﬁ
. e | (==
g ARG P @wihCat] Lok Secased v Scue ARheameScds W =

Klik OK

M

& AU _PHTNL,
g AL PHTHAL,
& AOUIROL PHTHAL i
[ =

TS = = S

[ Zoom sapsate

IE

11
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3.11.4 Klik OK pada Specify Report : Instrument 1

—:

P o) UmSanpk 0 |Fum DanF v
§ vy § ok BazedOn Sored By Sirel o Dot
T
£ FiD1 4, Front s
8 ABDULHADT PHTHAL. | ] [2] U Ml 8. Do Facios with S0
%Mﬂ.\mwlm.. BERLE
ABDULHADIT_PHTHAL —
B ABCULHADI_PHTHAL. ad
& oo o, | MoPosMIEW  apansie [ .‘
G AECULMADT PHIHAL... | | Everts Fo Al o
g AEOULHADI_PHTHAL.., iningea] | O = Chaematoorss Dut
& acouuan_prvas. = o [! Tathe
B ABOULAADT_PHTHAL.., W | o = @ Pomak
g AECULHADI PHTHAL.. et Pk 5] e [
P jormsiey B S R—— CMuiPope L =
R Ao P Pesl|  OSwwssh  ©WnCabostPess  ODoMoifepon r o
g AEDULHADI PHTHAL, =
&5 ABCLLHADI FHTHAL.., “’:;‘E"“"""' Docran Fis Sevings
aeceAHaDI_pHTHAL A0 & Spesic |
zww,mu Ofieer Blsonen  Ofe
g AECULHADI PHTHAL
G ALOuLDL PHTAL,
G ABCULHADT_ PHTHAL... o
e

| Klik OK

3.115 Klik Edit/Set Integration Events Table

Klik Edit/Set
Integration

Events Table

3.11.6 Klik ikon Printer untuk mencetak data.

)

L. Tutup Sistem

3.12 Pada Instrument 1 Online, pilih Method Shutdown dan tunggu sehingga Ready
3.12.1 Tutup Instrument 1 Online dan Instrument 1 Offline
3.12.2 Tutup komputer dan suis Gas Chromatography.
3.12.3 Tutup ketiga-tiga injap gas.

12
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4. PROSEDUR BERKAITAN

Instrument Usage/Service Application Procedure GP-1-001
5. RUJUKAN SEMAKAN
SEMAKAN | DISEDIAKAN DISEMAK TARIKH CATATAN
1 Pn. Ruhaida binti Bahru Cik Norzalida binti Zakaria | 01.08.2018 | Isu kali pertama
Pn. Nurul Hasmah binti Razman
2 Pn. Ruhaida binti Bahru Cik Norzalida binti Zakaria | 17.08.2018 | Isu kali kedua

Pn. Nurul Hasmah binti Razman
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