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Abstract. The mechanisms responsible for cognition of fullerenes are still open 
questions. Like other methods, arc discharge has well known parameters, such as 
the type of ambient gas and its pressure. It is well known that fullerene formation 
mechanisms are suitable for helium pressures of 100 torrents. Both above and 
below this pressure there is a profound reduction in fullerene content. Arc melting 
produces nanotubes containing slag-like deposits on the cathode. In contrast to 
fullerene reduction under helium pressure below 100 Torr, the soot obtained by 
cathodic precipitation extraction has a higher fullerene content, indicating a change 
in the reaction pathway. Today, carbon nanomaterials are of interest to scientists 
around the world because of their exceptional electrical, thermal, chemical, and 
mechanical properties, and find applications in areas such as composites, energy 
storage and conversion, sensors, drug delivery, field emission devices, and nanoscale 
electronic elements, so developing low-cost synthesis methods and separating 
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them is very relevant. Carbon nanomaterials are widely used in commercial 
products. The enormous number of scientific publications aimed at the study of 
carbon nanomaterials, particularly fullerenes, far exceeds the share of other areas 
of nanotechnology. Carbon nanotechnology has received considerable attention, 
excited by the discovery of fullerenes, followed by carbon nanotubes and of course 
the most recent addition to the carbon family, graphene. The object of the study 
are carbon nanostructures, in particular fullerenes and their production methods. 
In this work, carbon black containing fullerene was obtained by arc melting in an 
inert helium environment. The process consists of several stages: purification of 
graphite electrodes by heat treatment at 6000C in a vacuum environment, synthesis 
of fullerene-containing carbon black using pre-cleaned graphite electrodes in 
helium by arc fusion, separation of fullerene from the synthesis products. Fullerene 
separation was performed in a Soxhlet apparatus using benzene vapor condensed in 
an annular flow. The separated fullerenes were evaporated, forming solid crystals 
called fullerites.

Keywords: fullerene, arc discharge, cathodic deposition, nanotube, nanostru
cture, gas phases
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Аннотация. Фуллерендердің біліміне жауап беретін механизмдер әлі 
күнге дейін ашық сұрақтар болып табылады. Басқа әдістер сияқты, доғалық 
разряд қоршаған газдың түрі және оның қысымы сияқты жақсы танылған 
параметрлерге ие. Фуллерендердің түзілу механизмдері гелийдің 100 торрент 
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қысымына қолайлы екендігі жалпыға белгілі. Осы қысымнан жоғары да, төмен 
де фуллереннің терең төмендеуі байқалады. Доғалық синтез кезінде катодта 
нанотүтікшелер пайда болады, олардың құрамында шлак тәрізді шөгінділер 
болады. Фуллереннің гелий қысымының 100 Торресінен төмен төмендеуінен 
айырмашылығы, катодты шөгінділерді қалпына келтіру нәтижесінде алынған 
күйе реакция жолының өзгеруін көрсететін фуллереннің жоғары құрамына 
ие болды. Бүгінгі күні көміртекті наноматериалдар ерекше электрлік, 
жылулық, химиялық және механикалық қасиеттеріне байланысты бүкіл әлем 
ғалымдарын қызықтырады және композиттік материалдар, энергияны сақтау 
және түрлендіру, сенсорлар, дәрі-дәрмектерді жеткізу, далалық эмиссиялық 
құрылғылар және нанокөлем сияқты салаларда қолданылады. Электронды 
құрамдас бөліктер. Сондықтан арзан синтез әдістерін жасау және оларды 
бөлу өте маңызды. Көміртекті наноматериалдар коммерциялық өнімдерде 
кеңінен қолданылады. Көміртекті наноматериалдарды, атап айтқанда 
фуллерендерді зерттеуге бағытталған көптеген ғылыми жарияланымдар 
нанотехнологияның басқа салаларының үлесінен әлдеқайда асып 
түседі. Көміртекті нанотехнологияға фуллерендер, одан кейін көміртекті 
нанотүтіктер және әрине көміртегі отбасына ең соңғы қосылған графеннің 
ашылуы себеп болған үлкен назар аударылды. Зерттеу объектісі болып 
көміртекті наноқұрылымдар, атап айтқанда фуллерендер және оларды алу 
әдістері табылады. Бұл жұмыста инертті гелий ортасында доғалық синтез 
әдісімен фуллерен құрамды күйе алынды. Процесс, бірнеше этаптан тұрады: 
графит электродтарын вакуумдық ортада 6000С температурада термиялық 
өңдеу арқылы тазарту,  доғалық синтез әдісімен гелий ортасында, алдын ала 
тазартылған графит электродтарын пайдалана отырып, фуллерен құрамды 
күйені синтездеу, синтез өнімдерінен фуллеренді бөліп алу. Фуллеренді бөліп 
алу сақиналы ағынмен конденсацияланған бензол буларының көмегімен 
Сокслет аппаратында жүзеге асты. Бөлінген фуллерендер буланып, фуллерит 
деп аталатын қатты кристалдар пайда болды. 

Түйінді сөздер: Фуллерен, доға разряды, катодты тұндыру, нанотрубка, 
наноқұрылым, газ фазасы
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Аннотация. Механизмы, ответственные за познание фуллеренов, до сих 
пор остаются открытыми вопросами. Как и другие методы, дуговой разряд 
имеет хорошо известные параметры, такие как тип окружающего газа и его 
давление. Хорошо известно, что механизмы образования фуллеренов подходят 
для давления гелия в 100 торрентов. Как выше, так и ниже этого давления 
происходит глубокое уменьшение содержания фуллерена. При дуговой 
плавке на катоде образуются нанотрубки, содержащие шлакообразные 
отложения. В отличие от восстановления фуллерена под давлением гелия 
ниже 100 Торр, сажа, полученная при извлечении методом катодного 
осаждения, имеет более высокое содержание фуллерена, что указывает на 
изменение пути реакции. На сегодняшний день углеродные наноматериалы 
представляют интерес ученых всего мира, благодаря своим исключительным 
электрическим, термическим, химическим и механическим свойствам, 
и находят применение в таких областях, как композитные материалы, 
аккумулирование и преобразование энергии, сенсоры, доставка лекарств, 
полевые эмиссионные устройства и наноразмерные электронные элементы, 
поэтому разработка низкозатратных методов синтеза и их разделение очень 
актуально. Углеродные наноматериалы широко используются в коммерческих 
продуктах.  Огромное количество научных публикаций, направленных 
на исследование углеродных наноматериалов, в частности фуллерены, 
намного превышает долю других областей нанотехнологии. Углеродная 
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нанотехнология привлекла значительное внимание, возбужденное открытием 
фуллеренов, после них углеродных нанотрубок и конечно же самого 
последнего дополнения к углеродному семейству, графена. Oбъeктoм 
иccлeдoвaния являются углеродные наноструктуры, в частности фуллерены 
и методы их получения. В данной работе сажа, содержащая фуллерен, была 
получена методом дуговой плавки в среде инертного гелия. Процесс состоит 
из нескольких стадий: очистка графитированных электродов термообработкой 
при температуре 6000С в вакуумной среде, синтез фуллеренсодержащей сажи 
с использованием предварительно очищенных графитовых электродов в 
среде гелия методом дугового синтеза, выделение фуллерена из продуктов 
синтеза. Выделение фуллерена проводили в аппарате Сокслета с помощью 
паров бензола, конденсируемых в кольцевом потоке. Отделенные фуллерены 
испарялись, образуя твердые кристаллы, называемые фуллеритами.

Ключевые слова: фуллерен, дуговой разряд, катодное осаждение, 
нанотрубка, наноструктура, газовые фазы

Кіріспе
Фуллерен көміртектің төрт аллотропиялық модификациялық түр өзгерісінің 

бірі болып табылады. Фуллерен құрылымының бірегейлігі оны сутегі сақтауға 
үміткер ретінде қарастыруға мүмкіндік береді. Бүгінгі күні бұл бағытта 
көптеген жұмыстар жүргізілуде, мысалы, АҚШ энергетика министрлігі 
демеушілік еткен бағдарлама аясында С60 фуллереннің сутегі газымен 
реакциясын зерттеу жұмыстары жүргізілді. Зерттеуден алынған нәтижелер 
фуллерендер басқа сорбенттермен бірге жақсы сорбциялық қасиеттерге ие 
екенін көрсетеді. С60 молекуласының сфералық қуыс құрылымы бар екені 
белгілі. Сутегі С60 фуллеренімен қос С=С байланысын ашу арқылы өзара 
әрекеттесіп, С-Н ковалентті байланысын түзе алады. Нәтижесінде химиялық 
формуласы С60Нх болатын, мұндағы х-сутегі атомының жұп саны, гидрленген 
фуллерендер 

( фуллерандар) түзіледі.
Фуллерандар гидроборлау, гидроциркондау, электрохимиялық 

тотықсыздандыру, сутегі радикалдарының әсерінен гидрлеу және т.б. 
әдістермен синтезделеді. Дегенмен, фуллерандарды көп мөлшерде алудың 
негізгі әдісі С60 фуллерендерді сутегі газымен жоғары температура мен 
қысымда тікелей әрекеттесуі болып табылады. С60 сутегі газымен гидрлеу  
алғаш рет Петри жұмыстарында бақыланды (Елецкий, 1995). Иондалған 
фуллерендер ғана сутегі газымен реакцияға түседі деп саналды. 

Соңғы жүргізілген жұмыстарда, С60 сутегі газымен гидрлеуі үшін  ешқандай 
катализаторларды қажет етпейтінін көрсетті. Бұл әдіс жоғары температура 
мен қысымда ғана жүзеге асады. С60 фуллеренді гидрлеу үшін 350–4500С 
температура, сутегі қысымы 5-тен 120 бар (Мекалов, 1998) болуы керек.

Осылайша, фуллерит сутегі энергетикасында жақсы перспективаға ие 
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және оларды алу, қоспалардан тазарту технологиясы өзекті мәселе болып 
табылады.

Зерттеудің мақсаты
Композит құрамында толтырғыш ретінде қолданылатын көміртекті 

наноматериалды таңдау және синтездеу;
Cинтез өнімдерін зерттеу және талдау;
Көміртекті наноматериал негізіндегі композиттік құрам алу, практикалық 

маңыздылығын анықтау.
Наноөлшемді объектілерінің даму тенденцияларын талдау қазіргі 

уақытта нанотехнологияның ең перспективалы бағыттарының бірі 
көміртекті наноматериалдардың синтезі болып табылатынын көрсетеді. 
Осы материалдардың ішінде диаметрі 1...50 нм болатын көміртекті 
нанотүтікшелер (КНТ) және фуллерендер ерекше орын алады. КНМ негізінде 
жасалған материалдар конструкциялық материалдардың құрылымдық 
модификаторлары, сутегі аккумуляторлары, радиоэлектроника элементтері, 
майлау материалдарына, лактар мен бояуларға қоспалар, жоғары тиімді 
адсорбенттер, отын элементтерінің газ тарату қабаттары ретінде табысты 
пайдаланылуы мүмкін.

Көміртекті наноматериалдар мен олардың негізінде алынған композиттік 
материалдар туралы мәліметтер талқыланды. Фуллерен құрамды күйені алу 
үшін электр доғалық синтез әдісі қолданылды. Синтез өнімдерінен фуллеренді 
бөліп алу сокслет аппаратында жүргізілді.

Әдістер мен материалдар 
Газ фазасында доғалық разрядтың құрылымдық қондырғысы 1 суретте 

көрсетілген. Суретте көріп тұрғанымыздай, қондырғы құрылымы қарапайым 
емес, ол газ қысымын басқару жүйесінен, реактор мен электродтарды 
салқындату үшін су ағынынан, генератордағы тұрақты тоқ пен реактор осінің 
бойындағы электродтардың араласу механизмінен және плазмадағы тұрақты 
тоқты бақылау сервоқозғалтқышынан тұрады (Талызин және т.б., 2005). 
Бұл шаралар фуллерендерді сапалы синтездеу үшін және фуллерендер мен 
олардың туындыларының синтезінің плазмохимиялық процесінің оңтайлы 
шарттарын анықтау үшін қажет.
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Сурет 1. Электрдоғалық бүрку құрылғысының жалпы құрылымы

(Fig. 1. General structure of an electric arc spraying device )

Наноқұрылымды материалдардың синтездеудің доғалық әдісі айтарлықтай жан-жақты. 
Электродтардың түрлі химиялық құрамын (электродтарды металдармен легирлеу) және газ 
ортасының құрамын, әртүрлі құрылымдағы және типтегі наноматериалдарды синтездеуге болады. 
Мұндай синтез барысында, түзілген өнім реактор қабырғасында және плазматүзуші электродтарда 
тұндырылады.
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Наноқұрылымды материалдардың синтездеудің доғалық әдісі айтарлықтай 
жан-жақты. Электродтардың түрлі химиялық құрамын (электродтарды 
металдармен легирлеу) және газ ортасының құрамын, әртүрлі құрылымдағы 
және типтегі наноматериалдарды синтездеуге болады. Мұндай синтез бары
сында, түзілген өнім реактор қабырғасында және плазматүзуші электродтарда 
тұндырылады. 9
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а                                                                      б
Сурет 2. фуллерен күйесі (а) және катодтағы депозитті материал (б)
(Fig. 2. Fullerene carbon black (a) and deposit material on the cathode (b))

Бұл эксперименттік жұмыс гелий ортасында жүргізіледі, келесідей параметрлер негізінде 
p = 300 Тор, U = 30 В және I = 300 A, графитті электрдоғалық бүрку әдісі арқылы плазмохимиялық 
реакция өнімдері алынды. Реакция өнімдері ретінде фуллерен күйесі алынды (сурет 2а), депозитте 
және реактор қабырғасында тұнған (сурет 2б), катодты электродта түзілген өнім.

Фуллерен күйесінің құрамында аморфты көміртектің болуы олардың физико-химиялық 
қасиеттерінің күрт нашарлауын тудырады. Сондықтан қажетті қасиеттері бар фуллерендер алу үшін 
фуллерен күйесін аморфты көміртек пен басқа қоспалардан тазалау керек.

3 суретте фуллерен күйесінің бензолдағы ерітіндісі көрсетілген. Алынған бақылаулардан , 
қара түсті бензол мен күйенің ерітіндісі седиментация процесі кезінде қара түстен қызыл немесе 
қоңыр сары түске ауысатын көруге болады. Түстің мұндай өзгеруі бензолдағы толық немесе 
жартылай еріген фуллерендерді көрсетеді.

а                                                                 б
а – фуллерен күйесінің бензолдағы қара ерітіндісі, б – сол ерітінді 15 минуттан кейін

Сурет 3. Фуллерен күйесінің бензолдағы ерітіндісі
(Fig. 3. Solution of Fullerene carbon black in benzene)

Фуллерендердің бензолдағы ерігіштігі сапалы болу үшін бөлме температурасында бір тәулік 
бойы тұндырады. Ары қарай  экстракт сүзгіден өткізіледі және бензолдың соңғы кристалдарының 
түзілуіне дейін (фуллерит) сорғыш астында бензол қайнау температурасында буландырылады. 
Экстракциялау процесі жүргізіледі. 

Сурет  2.  фуллерен күйесі (а) және катодтағы депозитті материал (б)
(Fig. 2. Fullerene carbon black (a) and deposit material on the cathode (b))
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Бұл эксперименттік жұмыс гелий ортасында жүргізіледі, келесідей 
параметрлер негізінде p = 300 Тор, U = 30 В және I = 300 A, графитті 
электрдоғалық бүрку әдісі арқылы плазмохимиялық реакция өнімдері алынды. 
Реакция өнімдері ретінде фуллерен күйесі алынды (сурет 2а), депозитте және 
реактор қабырғасында тұнған (сурет 2б), катодты электродта түзілген өнім.

Фуллерен күйесінің құрамында аморфты көміртектің болуы олардың 
физико-химиялық қасиеттерінің күрт нашарлауын тудырады. Сондықтан 
қажетті қасиеттері бар фуллерендер алу үшін фуллерен күйесін аморфты 
көміртек пен басқа қоспалардан тазалау керек.

3 суретте фуллерен күйесінің бензолдағы ерітіндісі көрсетілген. Алынған 
бақылаулардан , қара түсті бензол мен күйенің ерітіндісі седиментация 
процесі кезінде қара түстен қызыл немесе қоңыр сары түске ауысатын көруге 
болады. Түстің мұндай өзгеруі бензолдағы толық немесе жартылай еріген 
фуллерендерді көрсетеді.
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(Fig. 3. Solution of Fullerene carbon black in benzene)

Фуллерендердің бензолдағы ерігіштігі сапалы болу үшін бөлме тем
пературасында бір тәулік бойы тұндырады. Ары қарай  экстракт сүзгіден 
өткізіледі және бензолдың соңғы кристалдарының түзілуіне дейін (фуллерит) 
сорғыш астында бензол қайнау температурасында буландырылады. Экс
тракциялау процесі жүргізіледі. 
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Сурет 4. Экстракциялау әдісі арқылы фуллеренді бөліп алу
(Fig. 4. Fullerene separation by extraction)

Нәтижелер және оларды талқылау
Мензурка түбінде тұнған кристалл үлгісі 5 суретте келтірілген. Дәл сандық талдау үшін 

фильтрациядан кейін алынған бензолдағы фуллерен ерітіндісі кремний мен шыны субстраттарға 
қондырылды және бөлме температурасында кептірілді. 5-суретте сәйкесінше ерітіндінің кебуі мен 
кристалдануы нәтижесінде пайда болған фуллерит бөлшектерінің оптикалық микросуреттері мен 
СЭМ бейнесі көрсетілген.

Сурет 5. Фуллерит кристалы 
(Fig. 5. Crystal Fullerite)

5 суретте көрсетілген суреттер DM 6000M (Leica, Sweden) оптикалық микроскобында 
түсірілген. Суреттен фуллерит кристалы бірнеше микрометр өлшемді қызықты гүл пішіні бар екенін 
көруге болады.

Сурет 4. Экстракциялау әдісі арқылы фуллеренді бөліп алу
(Fig. 4. Fullerene separation by extraction)
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сандық талдау үшін фильтрациядан кейін алынған бензолдағы фуллерен 
ерітіндісі кремний мен шыны субстраттарға қондырылды және бөлме 
температурасында кептірілді. 5-суретте сәйкесінше ерітіндінің кебуі мен 
кристалдануы нәтижесінде пайда болған фуллерит бөлшектерінің оптикалық 
микросуреттері мен СЭМ бейнесі көрсетілген. 
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Сурет 5. Фуллерит кристалы 
(Fig. 5. Crystal Fullerite)

5 суретте көрсетілген суреттер DM 6000M (Leica, Sweden) оптикалық микроскобында 
түсірілген. Суреттен фуллерит кристалы бірнеше микрометр өлшемді қызықты гүл пішіні бар екенін 
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Сурет 6. Фуллерит кристалының микрографиясы
(Fig. 6. Micrograph of a Fullerite Crystal)

Кристалдарды зондты микроскопия көмегімен зерттеу фуллерит құрылымын анықтауға 
мүмкіндік береді. 7 суретте Раман спектрі көрсетілген, мұнда фуллерит кристалының құрамында  С60

және С70 фуллерендерінің бар екенін айқындайды.    

Сурет 7. Фуллерен бөлшегінің  Раман спектрі
(Fig. 7. Raman spectrum of a fullerene particle)

         1468 см-1 комбинациялық шашырау спектрі 1462 см-1 кестелік мәніне қатысты 
ығыстырылған.  Бұл шың пентагонның C60-дағы Ag тыныс алу модасына сәйкес келетіндігін ескеру 
керек, ол зарядты тасымалдауға және аралық молекулалық қосылыстарға өте сезімтал болып 
саналады. Сондықтан, жұмыста байқалған ығысу молекулалық кристалдардың құрамындағы 
фуллерендердің ішінара полимерленуінен немесе фуллерен сферасында бөгде атомдардың, яғни 
эндофуллерендердің болуынан туындауы мүмкін.                                                                                                                        

Қорытынды
Бұл жұмыста гелий ортасында доғалық разрядтағы фуллереннің синтезі әдісі қарастырылды.

Плазмохимиялық реакция кезінде реактордың қабырғаларында фуллерен күйелері тұнып, ал катодты 
электродта депозитті материал түзілетіні анықталды. Фуллерен күйесін тазартқаннан кейін қызық 
пішінді кристалл үлгілері алынды. Кристалдардың құрылымын анықтау үшін комбинациялық 
шашырау әдісі қолданылды. Осылайша, Раман спектрінде алынған нәтижелер синтезден және 
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1468 см-1 комбинациялық шашырау спектрі 1462 см-1 кестелік мәніне 
қатысты ығыстырылған.  Бұл шың пентагонның C60-дағы Ag тыныс алу 
модасына сәйкес келетіндігін ескеру керек, ол зарядты тасымалдауға және 
аралық молекулалық қосылыстарға өте сезімтал болып саналады. Сондықтан, 
жұмыста байқалған ығысу молекулалық кристалдардың құрамындағы 
фуллерендердің ішінара полимерленуінен немесе фуллерен сферасында бөгде 
атомдардың, яғни эндофуллерендердің болуынан туындауы мүмкін.                                                                                                                        

Қорытынды
Бұл жұмыста гелий ортасында доғалық разрядтағы фуллереннің синтезі 

әдісі қарастырылды. Плазмохимиялық реакция кезінде реактордың 
қабырғаларында фуллерен күйелері тұнып, ал катодты электродта депозитті 
материал түзілетіні анықталды. Фуллерен күйесін тазартқаннан кейін қызық 
пішінді кристалл үлгілері алынды. Кристалдардың құрылымын анықтау үшін 
комбинациялық шашырау әдісі қолданылды. Осылайша, Раман спектрінде 
алынған нәтижелер синтезден және тазалаудан кейінгі үлгілерде  С60 және С70 
фуллерендері бар фуллерит кристалдарының бар екенін айқындайды. 

Фуллерен құрамды күйені СЭМ талдау нәтижелері 6-суретте көрсетілген. 
Суреттен көріп тұрғанымыздай күйе бөлшектері кеуекті және кедір-бұдырлы 
құрылымға ие. Күйе кеуектерінің өлшемі 1,80–2,02 нм аралығында болды. 

Сонымен қатар 6-суретте фуллерен құрамды күйенің микроскопиялық 
бейнесі келтірілген.Синтездеу процесі вакуумдық ортада жүруімен түсін
діріледі.

Композит құрамында толтырғыш ретінде қолданылатын фуллерен құрамды 
күйе электр доғалық синтез әдісімен алынды, күйе кеуектерінің өлшемі 30–190 
нм аралығында екендігі анықталды. Cинтез өнімдері зерттелді: G шыңының 
позициясы 1576 см-1-ге тең, 1348 см-1 аймағында әлсіз анықталған ақаулы 
шың, сондай-ақ 2695 см-1 ығысуымен ерекшеленетін 2D шың алынған үлгідегі 
графит пен аз қабатты графеннің маңызды фракциясын көрсетеді. 260, 488, 
770 және 1468 см-1 шыңдары С60 молекуласының рамандық шыңдарына тән. 
Ал келесі шыңдар жиынтығы 700, 1064, 1180 және 1230, 1370, 1446, 1515 
және 1564 С70 фуллереніне жатады.
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