


DETERMINACION DE YESO EN SUELOS 

por 

J. M. ALBAREDA, V. HERNANDO y G. BILBAO 

Es interesante saber que los suelos yesosos en Espana estan 
ampliamente exkndidos. Principalmente se encuentran en el Mio
ceno continental, que aflora en cuatro grandes zonas de la Pen
insula. Son estas las ·cuencas de fos rios Duero, Ebro, alto y bajo 
Tajo, e interesa a las provincias de Salamanca, Zamora, Vallado
lid, Palencia, Burgos, Logrono, Navarra, Zaragoza, Huesca, Le
ri·da, Ma·drid, G:uadalajara, Toledo, Ciuda.d Real y Albacete, en 
grandes extensiones, y a algunas provincias limitrofes a las anie
riores con salpicaduras .menores. 

Manchas aisladas se hallan ei1 el Alto Segre, Valles, Villanueva 
y Geltru, Calatayud-Teruel, Levante, Alhaima (Granada) y en Por
tugal en A:margem y Alemtejo. 

Suelos ·agricolas de naituraleza yesosa se encuentran en bastan
tes zonas de las provincias mencionadas, destacando por su exten
sion las ·de Huesca, Zaragoza, Valladolid, Palencia y Madrid. Por 
tanto, resulta interesante conocer la naturaleza y propiedades de 
estos suelos, asi 1como sus posibles mejoras desde el punto de vista 
fisico y quimico, para· conseguir tma mayor productivida;d de los 
cultivos en los mismos. 

Cuando iniciamos el estudio de estos suelos se nos p1arite6 e1 
problema de tener que efectuar numerosos an·alisis de los m1smos~ 
con' la consiguiente determinaci6n del sulfat.o calcico. 

Era 16gico que, antes de empezar el estudio indicado, hiciera
mos una revision de los metodos conocidos para la de;terminad6n 
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de yeso y sulfatos en general, los comparasemos y vieramos las 
ventajas e inconvenientes de los mis mos. 

Una vez hecho esto poclriamos seleccionar y experimentar los 
mas interesantes, para decidirnos por el que mas se cifiese a las 
conveniencias particulares de nuestro trabajo. Naturalmente, el me
todo elegido deberia reunir las condiciones de ser rapido, y al 
mismo tiempo. tener la suficiente precision par~ los fines aludiclos. 

METODOS EMPIJEADOS PARA LA DETERMINACIOt\ DE SULFA'l'OS 

Numerosos· meto.dos han sido. prnpuestos para 1a determinad6n 
de sulfatos, pero, sin embargo, han sido muy pocos los que se han 
ocupado concretamente ·de la valoraci6n del yeso. 

\ 

A:gunos metodos van muy .bien eh casos determinados, pero 
cuando se aplican a otras sustancias, o en otras condiciones, su 
exactitud disminuye. 

Otros son largos y complejos, e implican el consumo de una 
considerab1·e cantiodad de tiempo. 

Principalmente, los meitodos pueden cfasificarse en tres grandes 
grupos: gravimetricos, volumetricos y fisico-quimicos o. instm
mentales, a los que podria afiadirse los rapidos 0 a·proximados. 

Los metodos gravimetricos estan basados, como es sabido, en 
lJ, precipita.ci6n y pequefia so:ubilidad del sulfato barico. Una .va
riante que viene utilizandose des·de hace ;lg{m tiempo, tiene .como 
f.undamenfo la inso.lubilizaci6n y pesada clel sulfato cakico. El 
agente emp1ea·do para esta precipitaci6n es la propanona. 

Los procedimientos volumetricos pueden subdividirse, segun el 
pro:ducto que emp:ean en ·1a precipitaci6n inicial, en tres grupos. 
Los que usan una sal .de bario, los que emplean un carbonato y 
1os basados en 1a formaci6n de sulfa to de bencidina. N umerosisi
mas variantes hay de 1os dos primeros, y se trabaja intensamente 
en la mejora del ultimo, para conseguir una mayor prec1s1011. 

De unos y otros nos .varnos a· ocupar en seguida, aunque bre
vemenfe. 

Entre los metodos instrnmentales o fisico~quimicos estan los 
polarograficos, turbidometricos, cqlorimetricos, cond11ctiinetricos 
y las de conductivida'd. Estos {1ltimos emplean fambien la a·cefona 
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para prec1p1tar el yeso ; lo separan, y despues pue:Clen preparar c6-
modamenk 1a disoluci6n necesaria. 

Vemos, pues, que tan.to en los metodos gravimetricos como en 
los instrumentales se 1puede emplear la acetona como medio sepa
rador. Su USO se puede extender, como mas ade:ante diremos, a los 
proceidimientos volumetricos. 

Veamos ahora, rcipidamente, algunas de las variantes que se 
han seguido para rnda uno de estos mefodos. 

METODOS GRAVIMETRICOS 

La gravi:metria del sulfato barico se emplea tradiciona1mente 
para la determinacion de sulfatos, pero ya Fresenius (1) indicaba 
que no era facil ni sencilla, puesto que para lograr una gran exacti
tud era preciso un gran cuidado y ux-la atencion constant<e para todos 
los factories que influyen. Princ1palmente, se fijaba en tres puntos: 
l. 0 La relativa so:ubilidad en acidos f.uertes. 2. 0 La influencia de 
sales extrafias que ocasionan resu1tados bajos, y 3.0 La regulaci6n 
de la velocidad del proceso, ya que, si el precipitado se forma ra
pidamente, se impurifica con faci1idad, y ·despues es dificil liberarlo 
de estas impurezas. 

Kolthoff {1) decia que la solubilidad del sulfate barico aumentaba 
con la temperatura, con la presencia de addo nitrico e induso con 
fa de clorhidrico ; tambien indicaba que se producian perdidas con
siderables en la calcinaci6n sobr1e platino. 

Otros investigadores encontraron que diversas sales y algunos 
iones metalicos acarreaban la obtenci6n de resulfados bajos. 

Se estudiaron tambi,en los errores ocasionaidos por la acidez_. 
exceso de reactivo y presencia de fosfatos. Aparte de estos fueron 
considerados muchos mas factor es' que pueden influenciar el valor 
de los r1esu1tados . 

. Aun cuando en la adualidad este metodo esta estudiado cuida
dosamente, de manera constante apareoen trabajos proponiendo 
mejoras. 

Algunos indican que el microscopio eledr6nico ha sido una ayu
da valiosisima para observar las condiciones de la precipitaci6n y 
los cristales obtehidos. 

Hemos habla&) tambien del procedimiento gravimetrico que 
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utiliza el sulfato calcico en la pesada. Tradiciona:mente el sulfato 
calcico habia servido para determinar e1 cakio de las sales orga
nicas. N osotros hemos empleado eJ metodo de Inre (2) basado en la 
insolubi:izad6n del yeso por propanona, separaci6n del precipitado 
formado y secado del mismo a 60°. Remos estudiado cui·dadosa
mente el metodo y hemos comprobado que es preferible la pesada 
eel yeso bajo la forma de su1fato calcico anhidro, para lo cual bas
ta desecar el precipitado de yeso a 200° (3). 

Estos metodos, en general, son mas exaotos que los vo1umetri
cos. Pero su precision .disminuye cuando se trata de determinar 
cantidades pequefias de sulfato. 

METODOS VOLUMETRICOS 

Los volumetricos, aunque carecen de aquella exaditud, tienen 
la ventaja de predsar, relativamente, menos tiempo. 

La mayoria de ellos fueroµ propuestos para sulfafos alcalinos. 
1Mohr (1) propuso det·ermiriar sulfatos afiadiertclo un exceso · de 

cloruro barico, y despues va:orar el exceso de reactivo con carbo
nato s6dico. 

Diversas y numerosisimas modificaciones se han introducido en 
este metodo. 

Una volumetria muy uti:izacla en todas sus variantes ha sido la 
basada en la precipitaci6n de los sulfatos . con cloruro barico ; el 
exceso de este se precipitaba con cromato alcalino y, a su vez, el 
cromato en exceso se va1oraba con yodo. 

Aotua1menbe se emplea soluci6n· de doruro barico va:orado en 
la determinaci6n de los sulfatos, utilizando indicadores apropia.dos 
(como rodizonato potasico o tetra-hidroxiquinona) (4). 

Para pequefias cantidades se puede usar cloruro barico, conduc
timetricamente o con uno de los indica.dores anteriores, adaptando 
un oscilador de alta frecuencia (5). 

Tambien son empleadas adualmente las tecnicas introduddas 
por Schwarz:enbach, basadas en el empleo de soluciones va'!oradas 
ide sal dis6dica. de tetra-acetato de etilenodiamina (versenato ), usan
do como indicador eriocromo negro-T, empleando cloruro barico 
valorado, y determinando despues el exoeso de i6n bario (6). 
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Andrews (1) propugn6 el empl,eo de cromato barico ; el exceso 
·de este se separa por adici6n de rnrbonato am6nico, despues se 
reducia con yoduro potasico y el yodo liberado se valoraba con 
tiosulfato (7). 

Hoon (8) ha propuesto un metodo para determinar yeso funda
do en :a precipitaci611 con carbonato am6nico, s·eparaci6n del car
bonato calcico formado, adici6n al filtrado de un exceso de sosa y 
valoraci6n del resto de la misima, una vez evaporadas las sales 
am6nicas. 

Finalmente, se puede indicar que el metodo de Hoon, o sea, la 
precipitaci6n con carbonato am6nico, se puede prnoeder de una se
paraci6n con acefona, y el mismo sistema se pue,de seguir antes de 
la precipitaci6n del sulfato barico en la gravimetria, con lo que 
podrian soslayars·e algunas de las fuentes de error de la misma, por 
evitarse la impurificaci6n del predpitado. 

Fue empleada tambiert la reducd6n de los s.uUatos con acido 
iodhidrico, valorando con yo do el sulfhidrico forma.do_. 

Vaubel 01) propuso e1 cloruro de bencidina para precipitar los 
sulfatos bajo la forma de sulfato de benoidina. Pero tiene dos 
fuentes principales de error: i.a Que este sulfato de bencidina no 
es inso:uble en agua, y 2. 8

' Que adsorbe clorhidrico, con lo cual, 
como hay ·que valorar con akali, se obtienen resultados altos. 

Recientemente se ha propuesto para sustituirle el 4,4/-diamino
folano 

- C ~ C - ( ) - NH2 
,;-~ ) 
"=/ ) 

cuyo sulfato es, aproximadamente, la m'itad menos soluble que el 
de: bencidina (9). 

METODOS FisICO-QUIMICOS 0 INSTRUMENTALES 

Bower y Huss (10) han propuesto un metodo sencillo y rapido 
para efectuar la estimaci6n de yeso en suelos, en d cual no ·es pre
ciso determinar separadamente calcio y su:fato. Para ello se ex
frae aquel de la so1uci6n acuosa por media de acetona, en la que 
es muy poco soluble; se disuelve en agua y, seguidamente, sie mide 
b. conductividad de la disoluci6n, r.efiriendo fos valores obteni
dos a 25°. 
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Los procedimientos polarograficos son bastante variados. Por 
ejemplo, uno de ellos entrafia la reducci6n del sulfato a su1£hidri
co, precipitaci6n del sulfuro de cadmio, diso~uci6n y determina
ci6n ·del cadmio polarograficamente (11). 

Tambien son muy variadas las tecnicas que buscan el maxima 
de intensidad de turbi.dez, cuando se valora un sulfato con c1oruro 
barico con la ayuda de un fotocolorimetro, que incluso sirve para 
detectar trazas del i6n mencionado (12) {13). 

Para terminar, recordemos que ya se ha habla,do de la condu.c
timetria en la valoraci6n con doruro barico. 

MtTODOS APROXIMADOS 

Pueden servir, en el campo, para hacer una rapi·da apreciaci6n 
de 1a cantidad de yeso presente en el suelo; o en el laboratorio, 
siguiendo una tecnica, ana:oga a las seguidas por Morgari, para 
determinar semicuantitativamente el S0,1Ca. 

Para ambos casos puede emp1earse perfectamente la extraoci6n 
con acetona (2). 

Tambien debemos tener presente que muchos de los procedi
mientos usados foeron propues.tos para sulfafos aka:inos. Que al
gunos son inexactos, precisamente, para suelos alcalinos, y que 
otros son err6neos por formarse sales de ca1cio po co solubles ( oxa
lato cakiico, carbonato calcico, .etc.). 

ANALISIS DE YESO 

Una vez vistas estos antecedentes expondre:mos los procedi
mientos que hemos seguido, empezando por la preparaci6n y diso
,luci6n de las muestras. 

Los suelos hay que secarlos al aire, puesto que si se hiciera a 
1.05° el yeso perderia agua parcialmente, variando su solubiiidad. 

!En cuanto al disqlvente, nos ha pareddo mas apropia·do apro
vechar la so1.ubilidad de 1a sal en agua que efectuar disgregacione~ 
con carbonafo s6dico u otras sustancias. Co·ino el yeso es po co so
luble, poco' mas de 2 gr. por litro (0,241 gr. por: 100 en frio y 
0,222 gr. por 100 en ca1i1ente), hay que tener gran cuidsi-.do en la 
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elecci6n de la di1uci6n adecuada para que todo el yeso de la 
muestra pase a la soluci6n. Es conveniente efectuar varios ensayos 

CUADRO 

Determinacion de Yeso (en una sol. de S04Ca. 2 H20). 

Sol. Ext. 
Ext. 

Sol. Ext. Sol. Ext acetona 2 direct. acetona Grav. direct.. aeetona direct. acetona 
<I> Grnv. Grav. Precp. Precp. Med. Med. s S0,1Ca · 

•;::s SO,Ba so.Ba • 2H20 yvol. y vol. conduct. conduct. 
z -- - -- - - --

G1s. Io c.c. Grs. IO c.c, Ors. Io c.c. Grs. IO c.c. Grs. IO c.c. Grs. IO c.c. Grs. IO c,1:. 

I 
I 0,0148 0,0166 0,0129 I 0,0137 - 0,0120 0,0117 

2 0,0153 0 10 l 5 7 0,0117 I 0,0118 i - 0,0121 0 101I3 

3 0,0157 0,0179 

I 

0,0127 0,0126 - I O,OI 19 0,0115 

4 0,0156 0,0177 0,0133 0,0148 - 0,0120 0,0123 

5 0,0187 0,0217 0,0137 0,0154 0,0136 0,0122 0,012~ 

6 0,0169 0,0225 0,0128 0,0147 0,0147 0,0122 0,0128 

7 0,0181 0,0206 0,0114 0,0221 0,0147 0,0123 0,0134 

8 0,0175 0,0221 0,0135 0,0140 0,0154 0,0121 0,0134 

Cale. 
Cale. 2 h. 

Esc. 24 
11/4h· Sec. 3 1/ 2 h. 

Ext 
Ext. 

Sol. Sol. acetona 8 acetona Grav. direct. direct. 
(\) 

Grav. Precp. Med E so.ca. 
·;::s S04Ca 2 H20 yvol. conduct. 
z - - -· -

Grs. IO c.c. Grs. ro c.,;, Grs. IO c.c. Grs. IO c.c. 

l 0,0147 0,0139 0,0144 0,0132 

2 0,0152 0,0143 0,0155 0,0131 

3 0,0152 0,0143 i 0,0145 0,0133 

4 0,0154 0,0147 

I 
0,0148 0,0131 

5 0,0159 0,0143 0,0179 -
6 0,0150 0,0137 0,0146 -
7 0,0149 0,0143 0,0138 

I 
-

8 0,0156 0,0145 0 1or39 -

Esc. 24 h. Esc. 24 h. 
Sec. 1/2 Sec. 2 h. 

a este respect6 .Para cercforarse de la riqueza del sue·lo en· este 
componente. 

Para disolver las muestras se precisa agitarlas durante un tiem
po consirderable. N osotros hemos comprobado que para· nuestras 
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muestras agricolas dos horas son suficientes para alcanzar el equi· 
librio. Con menos tiempo no hay seguridad de lograrlo. 

CUADRO II 
Determinaci6n de Yeso (en un extracto de suelo). 

Sol. Ext. Ext. Sol. Ext. Ext. e direct. acetona acetona direct. acetona acetona s Grav. Grav. Grav. Precp. Precp. Med. 
•;:t S04Ba S04Ba S04Ca 2 H20 y vol. y vol. conduct. z - - - - - -

Grs. Io c.c. Grs. IO c.c. Grs. Io <.c. Grs. IO c.c. Grs, IO c.c. Grs IO<' c. 

I 0,0131 0,0152 0,0116 0,0123 - 0,0102 

2 0,0128 0,0140 0,0116 0,01 r6 - 0,0098 

3 0,0147 0,0104 0 101 IJ 0,0144 o,oI I l . 0,0099 

4 0,0144 0,0107 0,0115 0,0129 O,OI 14 0,0102 

5 0,0148 0,0180 0 10 I I 2 0,0177 0,0125 0,0102 

6 0,0145 0,0166 0,0112 0,0212 0,0154 0,0105 

7 0,0188 0,0146' 0,0114 0,0205 0,0140 0,0105 

8 o,016r 0.0176 0 101I5 0,0151 0 101 JO 0,0104 

Cal. '2 1/i. h. Cale. 2 h. 
Esc. 1/ 2 h. 
Sec. 3 h. 

e Ext. Ext. Sol. Ext, 
acetona acetona direct. ace Iona 

<!) 

Grav. Grav. Precp. Med. a 
•;:t S0.1Ca S04Ca 2 H20 y vol. conduc. z - - - -

G1s. IO c.c. Grs. 10 c.c. Grs. IO cc. Grs. Io c.c. 

--- -~-~---- ----- ---· - ------

I 0,0136 0,0117 0,0132 0,0108 

2 0,0130 o,or 19 0.0128 0,0108 

J 0,0133 0,0119 0,0130 00,110 

4 0,0132 o,or 19 0,0134 0 101 IO 

5 0,0146 0,0123 0,0198 0,0110 

6 0,0132 0,0124 - 0 101 IO 

7 0,0138 0,0122 0,0191 0,0113 
8 0,0133 0,0121 0,0198 0,0112 

-----
Esc. 24 h. Esc. 24 h. 
Sc. 1/ 2 h. Scl. 1/ 2 h. I 

En cuanto a la filtraci6n no suele haber dificultades, puesto que 
fi1fran rapidamente y no pasan turbias. 

En los Cuadros I y II resumimos los va1ores obteni1dos en la de
terminaci6n ·del yeso, empleando en uno SO~Ca. 2H20 puro yen el 
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otro un suelo natural. ,Dentro ,de cada uno les hemos agrupado 
siguiendo la cfasificaci6n indicada al principio. 

COMPARACION DE LOS RESULTADOS 

Se han estudiado varios metodos gravimetricos, volumetricos' y 
de conductividad para la determinaci6n del yeso. 

Los resulfaidos que hemos obtenido los siritetizamos en dos cua
dros. El prirmero de dlos se refiere al analisis de soluciones de yeso 
puro, y el segundo a va1oraciones de extractos de suelos yesosos. 
En ca·da uno de erllos se han utilizado dos concentraciones dife
r.enfes. 

Para las deterininaciones de las siete primeras ieolumnas, situa
das en la parbe superior del cuadro num. 1, hemos empleado una 
soluci6n de diferente concentraci6n que para las ·Cuatro columnas 
restantes, colocadas .en la parte inferior. 

Analogamente, para fas valoraciones del cuadro num. 2, hemos 
utilizado dos soluciones de concehtraci6n diforente. Una para las 
.seis columnas de la parte alta .. y la otra para las cnatro columna8 
inferiores. 

Dentro de cada ·columna se han tornado cantidades dif~rentes, 
20 cm. 3 para las cuatro primeras determinaciones y 10 cm. 3 para 
las cuatro ultimas, refiriendose todos los resulta·dos al volumen 
indicado en segundo termino. 

Tanto en la determinaci6n del yeso en soluci6n pr,epara·da coma 
en los extractos de sue.Io, se ha utilizado en diferentes ocasiones 
la extracci6n previa ,con acetona. Las -oo:umnas de ambos cuadros 
iudican, en primer lugar, si se efedu6 esta extracci6n, o si, por el 
contrario, se actu6 sabre las soludones directamente. A continua
ci6n se sefia1a el metodo de valoraci6n empleado. Firtalmente, al 
pie ,de las columnas que se refieren a gravimetrias, se indica el tiem
po maxima que dur6 la caldnaci6n del precipitado, 0 bi1en el tiem
po que permaneci6 escurriendose y desecandose. 

Hemos tornado coma base para la comparaci6n de los resulta
dos Ia gravimetria del SO dCa. Teniendo ,en cuenta que este metodo 
es uno de los oficiales utilizados por «0ficia1 Methods of Analysis», 
de la asociaci6n de quimicos agrico:as de Esfados Unidos (14). 
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En el primero de los cua,dros se cbserva que los datos obteni
dos a partir de la gravimetria clel S04 Ba son ligeramente altos, 
siendo tanto mayores cuanto mas pe•quefias son las cantidades de 
su'.fatos. Tambien son mayores cuando se emp:ea acetona para 
efectuar una precipitaci6n previa. 

Los resuha,dos del procedimiento gravimetrico de S0,1Ca.2H 20 
son bastante uniformes, no observandose .tendencias acusadas en 
ning{m sen ti do, solo ligeramente superiores a las 1del SO 41Ca 
anhidro. 

Las gravimetrias del S04Ca clan valores algo elevados con re
l.:..ci6n al hidratado, pero concordantes. 

Los resultados de :as volumetrias, con o sin extracd6n con ace
tona, son bastante concordantes. 

Los procedimientos que entrafian la medida de la conductivida.d 
nos dan resultados muy homogeneos, pero ligeramente bajos, tanto 
si se emplea acetona coma si no se usa. 

En el cuadro segundo (extractos de suelos) se notan las mis
mas tendencias de los difet.,entes metodos en lineas generales, quiza 
ligeramente aumentadas las .desviaciones en a:gunas valoraciones. 
Pero, coma se indica, quedan en cierfo para1elismo a grandes 
rasgos. 

CoNCLUSIONES 

l.m Los metodos gravimetricos con empleo de acetona y de
terminaci6n del S0,1Ca, de una 11 otra forma, parecen ser 1os mas 
precisos y reproducibles. 

2.llj Los gravimetricos, ba·sados en el S04 Ba, dan resultados 
ligeramenfe altos, que se acentuan cuando se hace ex,tracci6n pre
via ·con acetona. 

3.~ Resultados muy homogeneos y reproducibl1es se obtienen 
empleando la .medida de conductividad, aunque alga bajos. 

4.m ,Los metodos volumetricos nos d·an resultados aceptables, 
fan to mej ores cuanto mayor1es son las cantidades de yeso presentes. 
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RESU.MEN 

Se ha hecho un estudio de los metodos empleados para la determinaci6n de 
yeso en soluciones preparadas y en extractos de sudos. 

Han sido investigados los metodos grav:metrico·s basa<los en la determina
ci6n <le sulfa to calcico y . sulf ato barico, los volumetricos fundamentados en la 
precipitaci6n previa con carbonato am6nico y los de conductividad. 

La propanona ha siclo empleada en bastantes valorac:ones como agente in
solubilizante. 

Se ha ten1do en cuenta, principa!.rnente, la infiuencia de la concentraci6n de 
las soluciones empleadas. 

Finalmente, ·sc compara11 los resultados obtenidos por los dif erentes p1·oce
climientos. 

S.UMl\IARY 

The methods applied to the detenmination ·Of gypsum has been studied in 
preparated solutions and soil extracts. 

The graviimetrical method·s based on the determination of calcium sulphate 

a11d barium sulphate, the volumetrics founded on the previous precipitation with 
ammonium carbonate, and those of conductivity of the solution have been inves
tigated. 

Acetone has been applied in many valuations as agent of insolubility. 
The influence ot the co11cenbration of the solutions has principally been taken 

in consideiration. 
Finally, the obtained results are compared by the different methods. 
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