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  چكيده 
 ني ـبه عنوان رز يدو عامل Aفنل  سيباتر  ديسيگل يو د يرو لاتيبا استفاده از اكر يرو لاتياصلاح شده با اكر ياپوكس هايتينانوكامپوز

خـاك رس و در   ايو نـانوذرات صـفحه   وميتـان يت دياكس ـ يد يبـر اسـاس حضـور نـانوذرات كـرو      هاتينانوكامپوز نيا. شدند هيته ياپوكس
. پخت شـدند  شده و با افزودن عامل پخت، يرگيقالب باتيبعد از اختلاط، ترك. شدند ديتول يو به كمك همزن برش امتفاوت آنه يدرصدها
حضـور   شهـا نشـان دادنـد كـه بـا افـزاي      آزمون جينتا .دنديگرد هيته يكيمختلف مكان هايمختلف جهت انجام آزمون هاينمونه ت،يدر نها

 ايقابل ملاحظـه  شيافزا باشد،ياز حضور نانوذرات م يكه ناش ،قدرت جذب ضربه نمونه شها به سبب افزاينانوذرات، مقاومت شكست نمونه
 ييبه منظـور شناسـا   زين XRDو  SEM يزهايآنال. ابدييم شيافزا TiO2نانوذرات خاك رس و  زانيم شيبا افزا زين ياستحكام كشش .دارد

مناسـب   عي ـاز توز يامـر ناش ـ  ني ـهسـتند كـه ا   ييبالا يكنواختي ها داراينشان دادند كه نمونه جينتا. انجام شد هاتينانوكامپوز يمورفولوژ
  .دارند يبهتر يكيخواص مكان ايبا ذرات صفحه سهيدر مقا يكه ذرات كرو دهدينشان م جينتا ن،يهمچن. است نيرز نهينانوذرات در زم

  
  .وميتانيت ديرس، نانو اكس نانو ت،ينانوكامپوز ،يرو لاتياكر ،ياپوكس نيرز :هاي كليدي واژه

  
 

 مقدمه - 1

 ـ هـاي تـلاش  ،يتوسعه مـواد نانوفـاز   يدر راستا در  يفراوان
جهـت بهبـود    ،يمـر يپل هـاي تينانوكامپوز ديخصوص تول
ــگرد يمــريپل هــاينــهيعملكــرد زم   در  .]1-3[ اســت دهي

 بـات يماننـد ترك  ،يمعـدن مـواد   باتياز ترك ر،ياخ هايسال

ــانومتر  Clayو  SiC ،SiO2 ،ZnO ،ZrO2 ،Al2O3 ،TiO2 ين
اسـتفاده شـده    مرهـا يپل كنندهتيتقو وبه منظور پركننده 

   .]4-9[ است
ــراز  يكــي ــمزا نيبزرگت ــنانوكامپوز ياي ــه  هــاتي نســبت ب
 ،يمـر يپل هـاي نهيبهبود عملكرد در زم ها،تيكروكامپوزيم

امـر   نيآنهاست كه البته ا نييپا اريبس هايدر غلظت يحت
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آنها  كنواختي عيشكست تجمع نانوذرات و توز يبه چگونگ
  .گردديبر م يمريپل هاينهيدر زم

 شيبماننــد، افــزا هــاتيــمتفــاوت نانوكامپوز هــاييژگــيو
و خــواص  ييگرمــا چشيواپــ يدمــا ،ياســتحكام، چقرمگــ

سبب شده تا به صورت گسترده مـورد   يريمقاومت عبورپذ
 ني ـبهبـود ا . ردي ـاز خودرو تا هوافضـا قـرار گ   ع،يتوجه صنا

نـانوذرات و نسـبت    يبالا اريبس ژهيخواص به سبب سطح و
آنهاسـت و در   يبـالا ) ضـخامت  بـه نسـبت قطـر   ( يهندس
 ني ـبودن آنهـا بـر ا   ستالهيوص نانوذرات خاك رس، كرخص

  ].11،10[افزوده است  هايژگيو
ــاتيتحق ــاربرد ق ــ يك ــاث يعيوس حضــور  ريدر خصــوص ت

. صورت گرفته است يمريپل هاينهينانوذرات مختلف در زم
   هـاي تي ـنانوكامپوز يتينيسـتال يبه عنوان مثـال، رفتـار كر  

 نگيتوسط م ميسپرشده توسط نانوكربنات كل رنياستا يپل
در  TiO2نـانوذرات  . ]12[اسـت   دهيگرد يو همكاران بررس

 بي ـاز تخر يريبـه منظـور جلـوگ    رنياسـتا  يپل ـ هايلميف
 آن مورد استفاده قرار گرفتند هايتيكامپوز يستيفتوكاتال

 هايتيدر نانوكامپوز SiO2حضور نانوذرات  نيهمچن. ]13[
 يمتوكس يد ليمت يبا استفاده از د لاتيمتاكر ليمت يپل
سبب بهبود مقاومت شكست  لان،يس يو تترا اتوكس لانيس

  . ]14[ است دهيآن گرد
مورد استفاد  عيدر صنا ياريدر موارد بس ياپوكس هاينيرز

 عياز كاربرد آنها در صـنا  توانيكه از جمله م رندگييقرار م
 ني ـا. نام بـرد  هانتيو لم هاتها، كامپوزيها، پوششچسب

ــرز ــاني ــه  ه ــدلب ــان  لي ــواص مك ــودن خ ــالا يكيدارا ب          ب
)high mechanical properties(سـهولت   ن،ييپـا  مـت ي، ق

و  هــانــهيزم شــتريب همناســب بــ يچســبندگ ،ينــددهيفرآ
 عيدر صـنا  يعيبالا، كاربرد وس ييايميمقاومت ش نيهمچن

از  هــانيــرز نيــا تيــبــه منظــور تقو]. 15[ مربــوط دارنــد
     نــانوذرات را نيــو ا شــوديمــاســتفاده  ينــانوذرات مختلفــ

 ايو صـفحه  يف ـيل اي ـ ايلولـه  ،يبه سه گروه كرو توانيم
   ].16[نمود  ميتقس
بـه  ) cloisite 30B(پژوهش، از نانوذرات خاك رس  نيا در

بـه   وميتانيت ديو نانو اكس ايصفحه كنندهتيتقو كيعنوان 
 هيــبــه منظــور ته  ايذره كننــدهتيــتقو كيــعنــوان 
 يرو لاتياكــر ياپوكســ )nanocomposite( تيــنانوكامپوز

  .استفاده شده است

 هاي تجربي فعاليت - 2

  مواد  -2-1

اپوكسي رزين استفاده شده در ايـن تحقيـق، بـر پايـه دي     
تهيه شـده  ) A )DGEBAگليسيد اتر دو عاملي بيس فنل 

 YD-128كره با كد تجاري  Kuk Do Chemتوسط شركت 

Seoul   ويسـكوزيته آن بـه   به طوري كه وزن اكـي والان و
 -4و4از . بـود  C 25( cp 12000°(و  g/mol 187ترتيـب  

 Zhejiangشــركت  (DDM)دي آمينــو دي فنيــل متــان 

Chemical Ltd    چين به عنوان عامل پخت رزيـن اسـتفاده
  . شد

 شركت TiO2از دو نانوذره خاك رس و نانو اكسيد تيتانيوم 
GonzalesInc, TX گرديـد  كننده استفادهبه عنوان تقويت .

به علت دارا بودن انرژي سطحي بالا، تمايل  TiO2نانوذرات 
بـه منظـور   . زيادي به تجمع كردن و به هم چسبيدن دارند

رفع اين مشكل، آنها را به كمك تري فلئورواسـتيك اسـيد   
همچنين اصلاح نانوذرات خاك رس نيز به . كننداصلاح مي

چهـار  هيدروكسي اتيل آمونيـوم   -2-كمك متيل تالو بيس
همچنـين اكـريلات روي بـه     ].17[ شـود ظرفيته انجام مي

دليل اين كه اپوكسـي اكـي والانـت، را از طريـق تشـكيل      
بالا مي برد باعث افزايش مقاومت  Aكمپلكس با بيس فنل 

  ]. 18[شيميايي و حرارتي مي گردد 
  
  مواد  -2-2

وزنــي  5-10(%اكــريلات روي از واكــنش اســيد اكريليــك 
ــافي ــي ) اضـ ــا اكسـ ــورت   ) Ranbaxy(د روي بـ ــه صـ بـ

. تهيه گرديد C 50-40°سوسپانسيون در تولوئن در دماي 
ــدت   ــه م ــن واكــنش ب ــدريجي   5اي ــزودن ت ــا اف ســاعت ب

واكنشگرها و هـم زدن پيوسـته محـيط واكـنش پيشـرفت      
تولوئن تبخير شده خروجي از ظرف واكنش به طـور  . نمود

 همچنين آب تشكيل شـده در . گرديدپيوسته جايگزين مي
واكنش، از محيط واكنش بـه روش برقـراري آزئـوتروپ بـا     

پس از خشك شدن اوليه، اكريلات بـا  . تولوئن خارج گرديد
استن شستشو داده شده و در شرايط خـلا بـه طـور كامـل     

درصد وزني بـا توزيـع    2و  1هاي نانوكامپوزيت .خشك شد
توليـد شـدند و    DGEBAدر اپوكس رزين  TiO2نانوذرات 

  . روي به آنها اضافه گرديدسپس اكريلات 
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و به  C 70°سپس مخلوط توسط همزن مكانيكي در دماي 
بـه   DDMبعد از اين مرحله، . مدت يك ساعت مخلوط شد

بـه  (مخلوط، با ايجاد توازن استوكيومتريك اضـافه گرديـد   
). گرم رزيـن  100به ازاي هر  DDMگرم  30عنوان مثال، 

و بـه   C 130° در نهايت، تركيب بـا ايجـاد خـلا در دمـاي    
  .دقيقه گاززدايي گرديد 30مدت 

گرم نمودن اين مراحل، مخلوط حاصل پس از پيش پس از 
همـه  . گيري شدو ايجاد يك پوشش رزين سيليكوني، قالب

بـه   C 190°و  170، 130هاي تهيه شده در دماهاي نمونه
  . ساعت پخت گرديدند 2مدت 

ات خاك رس درصد وزني از نانوذر 2و  1هاي نانوكامپوزيت
به ايـن صـورت كـه ابتـدا      . نيز براي مقايسه تهيه گرديدند
ساعت،  24و به مدت  C 60°نانوذرات خاك رس در دماي 

سپس، اين نانوذرات در درصـدهاي  . تحت خلا قرار گرفتند
اشاره شده با اكريلات روي اپوكسي رزين با همزني بـه دور  

rpm 10000  دماي مخلوط گرديدند و در يك آون خلا در
°C 70  پخـت ايـن   . و به مدت يك ساعت گاززدايي شـدند

ها، با افزودن عامل پخت به تركيبات با نسبت نانوكامپوزيت
گرم رزيـن   100به ازاي هر  DDMگرم  30استوكيومتري 
در نهايت، مخلوط توليدي، پس از پيش گرم . صورت گرفت

اي كه سطح آن با يك عامل آزاد شدن، در يك قالب شيشه
هاي همه نمونه. گيري گرديده پوشش داده شده قالبكنند

ــامپوزيتي    ــات نانوك ــد تركيب ــده، بمانن ــه ش ، در TiO2تهي
سـاعت پخـت    2بـه مـدت    C 190°و  170، 130دماهاي 
  .گرديدند

  

  هاآزمون -2-3
 (XRD)تفرق اشعه ايكس  -2-3-1

هاي نانوكامپوزيتي داراي نـانوذرات  تفرق اشعه ايكس نمونه
 'Xدستگاه تفرق اشـعه ايكـس دسـتگاه    خاك رس توسط 

Pert-Philips Waxs 54056/1هاي با پرتويي با طول موج 
تا  θ2= 2از زاوية  Cuآنگستروم با مادة آنودي  54439/1و 

10 =θ2  درجه و نرخ زماني يـك   02/0درجه با نرخ پويش
  . ثانيه انجام شد

  

  آناليز ساختار و سطح شكست -2-3-2
هـاي نانوكـامپوزيتي داراي   نمونـه  شناسايي سطح و توزيـع 

توسط آناليز ميكروسكوپ الكتروني پويشـي   TiO2نانوذرات 
)SEM ( با دستگاهPhilips XL30     30كـه در شـرايط kV 

هـا در  قبل از قرارگيري نمونه. كند، صورت پذيرفتكار مي
هـا  دستگاه، به منظور جلوگيري از شارژ بـار، سـطح نمونـه   

  .توسط طلا پوشش داده شد
  

  مقاومت كششي و خمشي  -2-3-3
ها ها و ابعاد دقيق آنهاي تهيه شده از نانوكامپوزيتنمونه 

هاي مقاومت كششي و خمشي، به ترتيـب  براي انجام تست
  . ب نمايش داده شده است-1الف و -1هاي در شكل

آزمــون كشــش در دمــاي محــيط و بــر اســاس اســتاندارد 
ASTM D638-99  متر بر دقيقـه،  ميلي 10و با نرخ كشش

اين آزمـون  . صورت پذيرفت Instron 5567توسط دستگاه 
بـار تكـرار گرديـد و     5براي هر نانوكامپوزيت معين حداقل 

  . متوسط مقدار ثبت شده آنها گزارش شد
ها نيز در دمـاي محـيط و بـر    آزمون مقاومت خمشي نمونه

ــتاندارد  ــرعت ASTM D5045-99اســاس اس ــا س  10 و ب
بـه روش   Instron 5567قه، توسط دستگاه متر بر دقيميلي

اين آزمون نيز بـراي  . صورت پذيرفت (SENB)تك شكافي 
بار تكرار گرديد و متوسط  5هر نانوكامپوزيت معين حداقل 
  .مقدار ثبت شده آنها گزارش شد

  : ، نيز از رابطه زير حاصل گرديدKQشدت تنش، 
  

)(
2

1
xf

BW

P
KQ 











             )1(  

  
ــن ــه، در ايــ ــي X < 0 ،P > 1 رابطــ ــروي بحرانــ          ، نيــ

)critical force(  ،براي رشد تركB   ،ضـخامت نمونـه ،W ،
از رابطه  xفاكتور شكلي است كه در آن  f(x)عرض نمونه و 

W

a
x  گرددمي تعيين .aدر اين رابطه طول ترك است ، .
  :همچنين

  



 مجله تحقيقات مواد نانوكامپوزيتي                            1389ستان ، تاب5، شماره دومسال                53

 

 

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
 

)2(  

  
 نتايج و بحث - 3

   تفرق اشعه ايكس -3-1
بر اساس ميـزان پـراكنش نـانوذرات خـاك رس در زمينـه      

هـا  وزيـت آل براي ايـن نـوع نانوكامپ   پليمر، دو ساختار ايده
  :وجود دارد

  (Intercalated)اي  ساختار در ميان لايه -
  (Exfoliated)ساختار از هم گسيخته  -

   ايــن دو ســاختار را بــه صــورت شــماتيكي نشــان  2شــكل 
شـود كـه تـك     سـاختار اول زمـاني حاصـل مـي    . دهـد مي

. كنند ها نفوذ مي هاي پليمر به درون فواصل بين لايه زنجير
رهاي پليمري و لايه هاي سيليكاتي بـه  در اين حالت زنجي

ساختار دوم نيز زمـاني  . گيرندصورت يك در ميان قرار مي
شود كه تك لايه هاي سيليكاتي به طور كامل از  حاصل مي

هم جـدا شـده و بـه صـورت تصـادفي در زمينـه پليمـري        
  ]. 19[گردند  پراكنده مي

  
  

  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  
  

  
ــاك ر   ــانوذرات خ ــراكنش ن ــد پ ــراي تايي ــاختار ب س در س

هـايي ماننـد تفـرق    از دستگاهشده هاي تهيه نانوكامپوزيت
  . كننداشعه ايكس استفاده مي

اي، مقــدار كمــي از زنجيرهــاي  در ســاختار در ميــان لايــه
پليمري به درون فواصل بين لايه اي نفـوذ كـرده و باعـث    

گردند، اما تا حدودي نظم و  افزايش فاصله بين لايه اي مي
در نمودار تفرق . لايه ها در هر بلور برقرار استموازي بودن 

اشعه ايكس ساختار از هم گسيخته هيچ قلـه اي مشـاهده   
اي و از بـين   گردد و اين نشانه افزايش فاصله بين لايـه  نمي

رفتن نظـم موجـود در بـين لايـه هـاي بلـور و در نتيجـه        
پراكنش كامل تك لايه هاي سيليكاتي در زمينـه پليمـري   

  ]. 19[است 
نتايج آزمون تفـرق اشـعه ايكـس ذرات نـانو خـاك رس و      
ــريلات   ــا اكـ ــده بـ ــلاح شـ ــي اصـ             نانوكامپوزيـــت اپوكسـ

بـا  . نمايش داده شده است 3نانوخاك رس در شكل  -روي
 ـ ب و با توجه به توضيح-3 توجه به شكل ه شـده،  هـاي ارائ

پيك تفرق ناشي از بلورينگي ايـن نانوكامپوزيـت مشـاهده    
ه اين امـر ناشـي از يكنـواختي مناسـب توزيـع      شود كنمي

  . نانوذرات خاك رس در ساختار نانوكامپوزيت است
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  آزمون كشش )الف:هايمشخصات ابعادي نمونه:1شكل
  ).است in 4/1 ضخامت هر دو نمونه،(  (SENB) آزمون خمش) و ب
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  )الف(

  
  )ب(

  : نانوذرات خاك رس ياز ساختارها يينما: 2شكل 
  ]. 19[ از هم گسيخته) اي  و ب در ميان لايه) الف

  

  آناليز ساختار و سطح شكست -3-2
وسكوپ الكترونـي  ، نتايج آناليز ساختار توسط ميكر4شكل 

را  TiO2هاي بر پايه نانوذرات نانوكامپوزيت (SEM)روبشي 
 اته شده، با اصلاحارائجه به تصويرهاي با تو. دهدنشان مي

توزيع اين نانوذرات بسيار خوب صـورت گرفتـه    انجام شده،
  . است

  

  نتايج مقاومت خمشي و كششي  -3-3
، KQها توسـط فـاكتور شـدت تـنش،     ميزان مقاومت نمونه

ايـن فـاكتور بـا روش    . مورد بررسي و مقايسه قـرار گرفـت  
SENB     محاسبه گرديد و بـراي درصـدهاي نانوكامپوزيـت

اين مقادير كـه   .نمايش داده شده است 5متفاوت در شكل 
صورت پذيرفته اسـت، بـر    2و  1ه شده توسط معادلات ارائ

و نانوذرات خاك رس  TiO2حسب تغييرات درصد نانوذرات 
  .دهدان اما با شدت متفاوتي را نشان ميروند يكس
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  )ب(

) و ب  Cloisite 30Bخاك رس) الف: XRDآزمون : 3شكل 
  .خاك رس -نانوكامپوزيت اكريلات روي اپوكسي

  
شـود كـه   ب، مشاهده مـي -5الف و -5هاي با مقايسه شكل

نانوذره،  2%، در حضور TiO2نانوكامپوزيت بر پايه نانوذرات 
اين امر . شودرا منجر مي KQفزايش در ضريب ا 40%حدود 

ــانوذرات   ــل توجــه ن ــاثير قاب ــانگر ت ــر اســتحكام  TiO2بي ب
  .چقرمگي نانوكامپوزيت اپوكسي است

شـود كـه بـا    ب، مشاهده مي-5همچنين با توجه به شكل 
 30%حـدود   KQنـانوذرات خـاك رس، ضـريب     2%حضور 

وجـه  ايـن امـر نيـز بيـانگر كـاهش قابـل ت      . يابدافزايش مي
شكنندگي نانوكامپوزيت داراي نانوذرات خاك رس نسـبت  

  .به نمونه بدون نانوذره است
بيانگر استحكام كششـي و ميـزان نهـايي     7و  6هاي شكل

ــه ــا شكســت نمون      هــاي نانوكــامپوزيتي را نشــان كشــش ت
  . دهدمي

ب، بـا افـزايش حضـور     -6الـف و   -6هاي با توجه به شكل
كششـي هـر دو نانوكامپوزيـت     درصد نـانوذرات، اسـتحكام  

ه شده در شـكل  هاي ارائاز طرفي گراف. يافته استافزايش 
، نشان دهنده مقدار بسيار اندك كشش نهـايي شكسـت   7

  اين امر به دليل . باشند، مي4%ها، حدود نانوكامپوزيت
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  .TiO2نانوكامپوزيت اكريلات روي اپوكسي  SEMتصاوير : 4شكل 
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  هاي نانوكامپوزيت اپوكسي اصلاح شده با اكريلات مقاومت شكست نمونه :5شكل 
  .TiO2) و ب Cloisite 30B) الف: روي داراي نانو ذره
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  استحكام كششي نمونه هاي نانوكامپوزيت اپوكسي اصلاح شده :6شكل
  .TiO2 )بو  Cloisite 30B )الف: با اكريلات روي داراي نانوذره
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  )ب(

هاي نانوكامپوزيت كشش تا شكست نمونه يينها زانيم: 7شكل 
  يدارا يرو لاتياصلاح شده با اكر ياپوكس

  .TiO2 )و ب Cloisite 30B )الف: نانوذره

  

حضـور   ه سه بعـدي در زمينـه اپوكسـي و   گيري شبكشكل
نــانوذرات اســت كــه ســبب كــاهش قابــل ملاحظــه رفتــار 

  . شودقرمه عمل نمودن آن تحت تنش ميپلاستيك يا چ
به طور كلـي، حضـور نـانوذرات سـخت معـدني در زمينـه       
  پليمري، سـبب بهبـود ميـزان مـدول و كـاهش چقرمگـي       

شود كه با حضـور  در اين پژوهش نيز مشاهده مي. شودمي
ها بهبود يافته است نمونهستحكام كششي ، اTiO2نانوذرات 

بنـابراين  . كاهش يافته اسـت ها اندكي و اما چقرمگي نمونه
كاهش ميزان كمتر چقرمگـي همـراه بـا افـزايش مـدول و      

نسبت به نـانوذرات   TiO2استحكام از مزاياي نانوذره كروي 
  .اي استخاك رس صفحه

  
 گيري نتيجه -4

مورفولوژي و خواص مكانيكي نانوكامپوزيت اپوكسي اصلاح 
 و خـاك رس  TiO2شده با اكريلات روي با حضور نانوذرات 

تصويرهاي ميكروسكوپ الكتروني . مورد بررسي قرار گرفت
ها، توزيع مناسب نانوذرات در زمينه اپوكسـي  روبشي نمونه
همچنين در خصوص نانوذرات خاك رس، . دهدرا نشان مي

ها بيانگر اختلاط و توزيع يكنواخت و باز نمونه XRDآناليز 
هاي نـانوذرات خـاك رس در زمينـه اپوكسـي     شدن تجمع

  .است
هـاي نانوكـامپوزيتي نيـز بيـانگر     آناليزهاي مكانيكي نمونـه 

تقويت مقاومت خمشي و كششي آنها در مقايسه بـا نمونـه   
، TiO2همچنين بـا حضـور نـانوذرات    . بدون نانوذرات است

ها بهبود يافته است و اما چقرمگـي  ستحكام كششي نمونها
كـاهش ميـزان كمتـر    . ها اندكي كاهش يافتـه اسـت  نمونه

ي، همراه بـا افـزايش مـدول و اسـتحكام از مزايـاي      چقرمگ
اي نسبت به نانوذرات خاك رس صفحه TiO2نانوذره كروي 

  .است
  

  يسپاسگزار

از دانشـگاه آزاد اسـلامي واحـد داراب     ،بدينوسيله محققان
 براي تامين اعتبار ايـن طـرح پژوهشـي تشـكر و قـدرداني      
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