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Practical aspects of structure refinement 
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���&	 ��_0�� �����? 
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�����	� ( ElOj.  

  	� ��*���	� �7�@�           �4@*�$�S� ��*\ ����I �	 �:�d �� �����	� 2��a� �|�� )
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   ��j R�:��� ��\ �4@*��S�          K<��$B��� e���1G �� #�"	� 
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 �H�7 %:DG  R���	� R�I     <�����G �6�� >��-<�        n$�d ��	@ K��*�	� 
� ��I�:� ^&I 
E>�L�� ��*\.   
 ��/G>���	� ��*�	� ���a��7r ���&O� ����� st��� ^&I .5���/G �&6�:  

) �(  )�	� KAi�
H� 3��� ���6� ���a��7r� %� q�d ��/�. 

) A (   ^&I )>�:I E·�� ���1�b q�d ��/G y����a . 

) [(   ��*@> *��=��� ��&���� u+ <�b q�d ��/G x@ z���6� . 
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 ´i6� ��*@> *��   �0�d ��/G ����/�  
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             �$:����� l? #�����&	 �M�j �����OG ��S ��/� K��	�6� �B��x E>�I K��B�- �I�:�
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>*� �	 . �LC�	� �+��     �$6�� ��$S 

    
I l6/� �
@��>���	�      ��*�	� 
� ��I�:� �� ��B��S� ��-i�&	 .     �$���	� E�/L	� �+ 

o b e i k a n d l . c o m



������� 	
��
�� �
��... �«�

	      ���&�� R��� �� �� £LC�&" ��X��:�� ������G "     ����I >��]� ��
��� e�:/�BH ��d�t+
     ��� ���C�	 ���-> l? 9�� ��/G<�        ��C$M �g ^&I #����	� [\�m ������*�� 
�  .

     �@���	�� ���|�1� ��/G �� �S 8!���   K>��]� ��
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��*\ ���t�� ������*�� ��( u+@ ADPs.  
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             ��*�$	� 
� �I�:� ����	 ��/� �� ( ��?�	� ��B��S� ���LC�	� ��� %:DG
   ��1� ( #����	�� s�G)     ����	 ��/� ��@ K        n$��@* ´i6� E*�	 ����S� 
� �4*> <�����G

)��l� W_7(.  
 I ��O�   ^&ADPs �L'�   �M�j �L"� 
���L�  .    ��
�/� ^&I £LC�� ���7�

ADPs &I       �G*\ �� �O��* e�c ^     b�- �O��* [\�m %6}@ ��@�1�� ��/�	   ¤$B�4 @�  .
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 ̈ � £LC��   ^&I �jADPs    �
�/G �G*�	 �&a�:�� ��/�	 �      �I�1� �- ��:0��� 
� �����- 
����  *����� ������*��	� s�<��X34 %j���G V	� %&j ��
�/� �����'.  

  �LC�	� ��/G H��     ��C����	 ���&O� <��	�? �17 ��&1	� � .    �$:��I ��/G �-
      �H�7 ( �	\ W?* E�X�L	�R�I  %a��@ R��
 ¢    �� 8!���@ A\��  H    >>�$G ���� ��/�

    �&G %6� ( �0���|�B� ( �H�]�  .  �LC�	� ��	��d �+�� 
/}    �� N > Z�@   �$
*��` <��
        �����	� 
� p��G V	� �&G s� ���?��� ��>��	� W��	� .     � �� �0�G ���C&� ��>��7 )� 9�

    >��]� ��
���� ���/� ��/�B ���LC�	� .        #B���� 
� ��/� �- K�H�]� �&G %6� (
������ �0��7iM *���j� 8!��� 
/	 �S��a� ��3G ��.  

  

)��,�( ����� !�
	"# Refinement procedures  

   ������*�� �����	P   
� N           �$�&a�� �d�L"$� 2��� E*@> %� %:DG K��
���	� 
� 
P×P  �L�� UM@     e�c 
� >P      E>�L�� ��
��� ���
 �� �    u+ ��1�	�� ��t���	� ���-���F�@

        @ �d�L"�� �M��I u+ W��1� ������*��	� 9�� 
� %�  ��G�� >��I� �I�:� .  ���  2�$��	�
         @ ����*�� ��7�=+ A�1] R�|�1G@ ���&�� �d�L"�� ��/Gs.u.s .    �&G %6� ^&I �&O�

 �d�L"` ����G ����O	������� ��!M  �&���full-matrix least-squares refinement.  
      �d�L"� �O�	� [*�j >@�]� W��������� ��!M Z��G  �!M�   � %/D�  
� Z��

    �O�	� ^&I >@�]�5�8��� .   <���� �S��f�)   �LM �Y� ^&I �0�&���� (   )�O- #���G 8O��
����O&	 .         V	� �O�	� [*�j >@�7 n�d R��|�B�@ A�17 nB@ %7 %:D� ��    �� s$-�

��j5� e��+@ 3�:�� W_¾ ��/G .��� ^:1� #���G " )�O-�	�- ""block-diagonal" 

approximation       
�3N E���\ u+ �4�]� E3�� q	 ��/�@ %-�        
$� %$-� A�17 
�=@ 
 �d�L"� A�17¢�&���.             �$� ��$c��G*H� 
$I ��$��&�� ��L� K��
�a ��7�
 
� 
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     �*@> �� E>�I ��� »��@ K������*��	�          A*�$��	� u+ e�$M�&	 �$��&O� ��/G �6�� �
 ��/G@s.u.s��-��"� %-� .  

    <��&�d El�� #�����	)  ��4�	��� �:|t ��Q�34(     E*��� �d�L"�� ��c ��"G K
�G���B� R�|�1G@ ����c �M�j �L"� K�&��� ���_"[*�G�d��� " conjugate gradient .

   l6/� ��B� ��/G �Y�      G �6�� ��*@> 
/	 KE*@> %/	       ��$�� ��/G H@ ���&O� ��/
s.u.s   �icr� ^&I �7���  .       �- �Y� W?* K��X��:�/	� #�����&	 R��|�Bi	 �C4�� l? �Y+

 ����B �&�B�� <��4 E��L� ��/GEl�/	� #�����&	 �M�¦@ u@5� �����	� %7��� (.  
               ��$/� H ��d K<��4 ��4 ��	 #����	� [\�m �� �	 u@5� �����	� %7��� (

     �C�C"	� ���4r� 9�h R��G )� ����. (     ���75� ��� " ��D$� "    ��$7�=f� ��$���	�
  @ �:|t ����*���>�	¢R El��  .        À�d �I�1� �- �H�]� �&G %6� (>��-   ( ���L'@ 

E>��="  A*��G�O- U"
)" radius of convergence   �$:�d e�3�G @� UL|�G �� �0�/} 
��� . %j��· R�|�1G �� �� �j"L'����7�=+ ���7  "shift-limiting restraints . ���G

       <�7�:1� ��/� �0�OB��� V	� ��:/	� 9��������*��&	    > ( l!�G �� @   #�_�	 KE�7�@ E*
  ��'f�Lj��         <��	�:�7� K�����]� ��!"	� ���0�	� 
I <����� R�G��>����B��  U��I %/D�  .
��� �:�
�   lDG p��
Z	�      �I��� 9�� u+ �Y{� "ew��G."       �H�$7 ( <�:0� ��/� �-
%a��¢            #���G ^&I e�"C&	 Z"	� 
� ��3� <���&O� ��/� ��7 KA\��   
$I <�����

8&a�� UM@¢q�d Ã	��� .  
         �	�> �:�- %�&��� �F��� %/D� q��-��� 
/} �����	� p0�� �+   ��L|�	�5��>  @� 

    <��&�d �d���� �I����� U&|�	� %���I .  �+�  �17 �6�� b��� ���&	 ��B     %$� ��1
 �� A*
     ����*�� u+ ����*�� �7�=+s.u. %����� ) Ä{G         %$� ( Ai�
H� �d�L"� 
� E�F��� 9�� 

*@>E(.      %� ��/G �� 8!��� Ke���� A*���	  #1
    �7�=r� s.u.       
$� l6$/� �!$M� 
E�7�	� �< 0.01³<H���� <�d��  . V	� ������*��	� �+  �O$B��� 2)>* %/D� �d��� ��/G
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��	�      V	� #1�	� 8O�G �- ��
�   ^��G �-        ��� (@ K�:��	� 9�� ��d %]� ^&I ��"��1�
       ���&7 ( ��	�B@ ��4�� W��� 3�� �- ���75� �	>����  .  lD$� �-      �:�$G u+ ��$� 

    <��4 E���I ������*��)    %/D� E>�P� �4@*��S� ��*�	 �M�j 2)>* (    �d�t+ �+ �>��- 
�L' @����� 9�� %¡ �- ��B��� �&/D .  

    E>�I �����	� %:D�       ����� �_��
 ^&I %"g ©7 <��T*�G ������*�� �d�t+ . %�h
       <�����G �6�� #����	� [\�m E�Oj %�)   
� e�' ����� �7��   u+   ���$�� 
����� K

[���
�    �4�:�	� %&j K�4@*��� ��*\ ...²+ .(       ��$/� �$6�� ������*�� ���G ©�
  -ic �4*> �����&	  �)���7( Z��    ��B@��   WXiG �4  &	 A�$-� ��$
���   E>�$M��� 

���1P�@ .          <���C&� ��/� 
1C�	� ��� �� �	 �:�d ���
 �� ��	 U��      q� v���	� W�� q
� @� 
    Å�d�t+ ������*�� 
� º	�j %/D�          )�$	� %�d5� Rwi�	� 8� �	{1�� ( �M�j �	�7 

       ��?��L	� E��3	� %a�� ��L|�� q�&I %"g �� 
/} :  ���7 8� %�  Å�� �$B  ��/  ��$�
  e�v1	�  <�
���I       ��*���j� ��� Æ-��G ��B K�DI �	�6	� %"L	� (  ����� ��X�"7+  . ���

  �S� �� £7i
    
� n�1�	� ���	>�¢R     
1� [\�m E*@��	�� »�G H .    �� <�-�a@ �6�5�
    ��X�0�	� �B��S� �
*���s.u.s   � V	� K�4\�:�&	    �4��� 
  ��     W$��� ��!M ���Y ��/G

��	�  ��C����2i�� .    *���j� <���� ��/� ��� �+<� �d�t+ <�        %$��6�	� e@�$4 ( ��l!�$	
�����&	.  

  

)��,$(%&'  Disorder 

     8X��DI l!G �� %&��) <��_0�� ��	 (   7�&	 ��&�"L�	� �����P� (   �&a�:�� i	� E�
 )*�&� #����	 .#����	  ��/G K��6�         $' <���� �Qd�/�� �&a�:�� i	� ���7�	� %�  ,

  ��?��L	� E��3	� %a�� .            ��$/G E*\ %$� �� ��7 K����]� s�O	�� 9�� ,1�	 K<��X��&G
                2�3$4� s$�� ( �0�$��� �$O�G�� E>�I ����C�	� 9�� ��/G H@ =�3��H ��t�j
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  K#����	�      �OB��� ^O!� ��� ��/� 
/	ADPs  vd�/G <��O�� K<�   ̂ $&I <��:���   b�$B�  
»�= nB��� .*�D�El�/	� ���1	� u+ 8/�����> %&¦ ���75� ��� ( =�3��� 
� .  

  <i&j �� �	 ��/�G��B<�            ���D$	� >�$�7 9��� �� �fd �Q��7 %�L	�� <��X��DI ��/� 
       �&a�:�� H E�7�	 nB���� �� »�1	�) >��� ��B l!G    8_0��       �$�&a�� H E�$7@ u+

   <��	�:�7� KZ����O��    #����	 A\�� %a�� �&/D� /  #���G��L� .( � �0��   [\�m ( ��
<��X34 �	�!D� E*\ s-��:� #����	� .  
     �&�|�� s-���� ��/G ��7         �� �����	� ��/� �� �4��� 
:d K<���4 �	�&� E*�&	

      ������ ��I �:�d KW����� #����&	 �:� q1L
      �� ��*�$&	 s-�� e�!F+ %����	  $&�|� .
� ��/G �� u+ 9�� [��'���E� >����:Xi�  .  
    %&j �H�7 �+          
� E>����� n����	� ��d�1� 
� A�-� ��/G V	� ��*�	� s-��`

C�1��#      u+ �4�¾ ��/G �� >��- @ / �L' @���    �����	� ( E�I�1:&	 �6�� .   %� [��' 
     *��G �� u+ �	�7  %/D�    >�'� 
/	 K>�L���L'��  @ ��B���  ADP    u+ �d�tr�� >��- 

©7 %] ���- E�>� ��/G �:Xi� e�!FÇ	� &������ %El�� �4*�� .  
           � 8� El�� ��*\ �7�=+ ������*�� �� �	 �:�d <��&�d �t��	� 
� <�:X�> ��/� H6%� 

        8LN �Y� @� ��I 8/�����> %&� 8���7���<�    %&j 
� �8/�G��B .   �O��j ºCd ��/�
   ±<�:0� ������ ��
@��/	r� �d�6/	� .        � ��/G ��L|�� E*��7 �4*> ��I ��
���	� s� �+ E3�

 ��� �&X�� :      <��	�?@ 8/�����> %&j e3�N �Y�          %$&j ���$
@ %g �� %01	� 
� ��/� ��
�8/�G��B.  

               �$�*\ s$-��� �� K#��� ��Q�34 �a{�� �� E>�I K%&�� 
� ��B5� �H�]� (
        �icr� ^&I q&7 
/} H 8B��S� ��*>r� %�h KE>�L�� .   �fd ���75� ��� ( h �: s

   ��*\ 
��X34 �H �       �� ��
@��/	+ �d�6/	 ����G Rwi�� ���� �� �E�D� .  <���� ���� �4�G
         #����	� [\�m ( E�D���� ��
@��/	r� �d�6/	� ��O�� %:DG �7��� %X�B@     �$� %/F ( 
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  E>�L�� ��*\ l?   ��*�d e�' �OB���  .          l$? �c�$��� �&G %6� ��/G E>��	� l? ^&I
�:0� �4*�� �0�� %����
 �� %DL	� 
/	 K����G%/� #����	� �-> e3�  %-5� ^&I ��.  

  

)��,*(�� + ��Twinning  

��G  �G �&/D� U2  ��        
� K%/� #����	� ���' ����O	 �����M E*�&�	� *���j�
    pX���	� l1LG@ ����G u+ ��*�&�	� .+ 
 �Y�D-,       	� K�DI 
��6	� %"L	� ( ���I �L"�  V

 E*�Fr� 8!���+	�q .  
   ��	� s� %����
 8/	2��      u+ [��¡ K����G ( @4�  ��	� ��
�- >2   �-i�	� <�LM�@ K��

     #����	� E�7@ V�&j ��04�G �� ��t���	�        �d�L"� q
� ^&I ��� 
I Z�� �3×3  �O��* 
       K#����	� E�7@ ��&j *@�� ��0_�� VI�:�       VI�$:� <��$�� § 
�@ i��$��� 

b�/�
� .       #���G [\�m 
� �� ��
 ^&I e�"]� ��D�  �+@ È>��    ��
�- ��7i� ��
�/
	���2��K      ��L��&	 %��- ��/� �� �����&	 
/}  .G        8$� E���D$� b�/�
� E�F %� ��/

��:� �
�/� )�6�� @�(u+ �:Xi�� ��/G@ :   

2
2

21
2

1
2 )()()( cctwinc FkFkF         )��,¸( 

  
 ��7k2 = 1- k1

 

)�	�7 (34 
� R��G �
� :	�  É��G��2�� >������ <���� �LI���� 
9�S �	>����  .(      R���	� ��/� �1� ��/� ��/�k1      	� ��
�- >�¡@ ���� ����*�� �� ��2�� 

<��� �C�G �� �� H [�@=5� )�.  
  

)��,-( .&/� !�0�� Absolute structure  

 e@� #�����K      <��3��� �&a�:�� >��]� [\�m %� ��/G K      l$? #$�����&	 ©7 
�&a�:���:  
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)()( hklIhklI          )��,¼( 

  
     e���d ��
�- �� ���Friedel .     <�����7 ��/� H KÀ���d� 
� {D��   �	\ K%��/	�� 

            �&G 
I ���D�� �4��� *�c U&�  KE*�� ����1	� ��F5� ,�D�G ����I	  �O-�1	� �4�:&
   ����a ��:/�)108oC @�  π 
��>�*�� .(        ��$7�=+ �L&�� �M��I ��*\ %j�G ����]� (
 �L&�� *�c ��/G@ K     84��� e�O	� ^&I E�:��� 9��  .       l$? ,�D$G la{�	� ��� ^:1�

          �d�tf� <��t��* ��� %6}@ K)�B l? *�D�
� @� )�B) l!M E>�I (    8$&�N ��/�iΔf" 
  %/	  K)*\ ,�DG %��I   <����� �	�� q&�_�	    ����7 
� <H�� <�)     ,�DG ��/� <���� �4��

 8���7 )�B l?Δf '.(�����	 <�%a�:�� �G <��3���    )�$B l$? ,�DG ��la{G ^Fi
  ��B�/�
i	hkl @ hklK          ��B�/�
H� ^Fi�G H 
/	 K<���-> e���d ��
��� £L�¡ ��¾

       <��3��� �&a�:�� l? #����G �	�7 (@)()( hklIhklI  	� ��/G ��������    El!$M E>�I 
 b��- #&O�G@*�7.  

  	� ��� »��
����  m �� �4\8 �    #����	 >��]     $B�/��@ <�$�3��� %a�:�� l?q  H 
/�
�� ���O�� �              >�$g �� ����� ��7 
� %-5� ^&I %:�P� 
� q
fd ��S@ K"	�  #$����
���&O" .<��&:I  ��
��� s�  ��I�
   DG E��4 �  %:        E>�$I ��$� #&O�� Ke���d [�@=� ^&I

i	� E�7�	� ( %�a� E*\ @� %-5� ^&I E�7�@ ��/&�B E*\ >�4@&a�� �  ���$Ff� �Mo 

Kα  ���Ff� %-5� ^&I �_1�� >�4@@Cu Kα.  
�&	���C   ��   W��    B�/��@ #����	 �&"L�� ��	���� ��C�����q     q$	 ��/� )�	� K

       pX���	� �
*���@ K�C��� ������*�� 
� >��	� �L
 n��	�� .     �� #$����&	 
/} %����
    8:�B�* R���� ����racemicK   
� ���7� ��/��   &	� �
�/�  
�/� ����  $B�/��   u+ ��

���	� �:0��� ��
��� K��2�G (-100, 0-10, 00-1) .��	� ��/� ����*��	 8!���R2 ���� �� 
+   u+ ��	�            C�CM ��/� ��]� #����	� [\�m �� �	 �:�d ^&I <�>�:�I� KE�7�	� @� �L"<� 
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 b�/�� @� .  �I ����O	� 9�S 
� > �����3 .     �1]� ��7��	� 
� �L&/� l? ��/G  �M�j K���
   ����G s�F2 �G K       �:�- R��G )�	� )>�I ����*�� 8Os.u.       ��-��"$� ��� ^&I %�	> q	 

       ��\ ��OB@ ��/G V	� �_���	�@ ��_���	�s.u.       ��/� #����	� �� �0�G El!M  �$�2�G 
�:�B�*�.  

         �	 A�1]� ��\ %6� )�ª �� <�:X�> )*@��	� 
� ��/�     �$&a�:�� l$? #����
    � �� �	 ©7 K<��3���    q1L
 �&O�� #����	+         ����� @� ��j R�:��� ��\ ��/� H q
� ��

  <����� �@��� q
{� .   ����G �+��-��O
�         ���O- ��?��d E��= ( �M�j �L"� K{Oj ����O�
              ��7 �&��6	� ��*�	� s-��� ( �M�j K#����	� %j�> ��_0�� 2�Oj� %j�� �� 
/}+ �

     )�1	� l? ,�D�	� ��la{G    W�� �C�C"	� l?      9�hH� e�c ^&I E*�	� �7�=f� �0����G
         
� Z�� ��/G �� 2�Oj5� 9�S 
/} ��O�	�s.u.s      �B��� 8O��@ �&��6	� E*�&	 8�-��� 

�C�CM l? ��Q�34.  
  

)��,�1( %0	2� �'#3 Other problems  

       n�1� <�:X�> �C�C"	� ��?��L	� E��3	� ���' ��/� H .     8$O�� ���75� ��� (
	�3��:�  = �� �G��          ^&I n�d E�:��� ��_0��� �����!	� �L
 ��&:�� ���?��d  $����G�� 

         ��*\ 
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     u+ ���{�	�� )>v� ��B  ��>�L��            K�$� ��
 
� �I�¦ q�&I #&!�	� W�� ��� �� �	 ©7
            �c��G*� #�1� U��I %/D� �&�� �B��� �0�� ��B pG��	� #����	� �� �4��� 
:d �

  [�@=� �� �:|t  ������*��	� 
�         �$�&a�� �-i�� 8���7 %/D� �O�G�� ��/G V	� . �+
+               E��= ( �����	� #�h 8!��� 
/	 K%��D�� �L
 u+ )>vG 
	 ��j� %a�� �M��I �	�=

   E*@��	�� ��/G H ��?��d           ��/� �� @��� �- #���G )5 ������ ��
� �%a�:�	� ��L|�� 
@ ( 2)34 
� �6�� q	s-��� 28D� %a�� *���j� p���� R�|�B�@ ��&a�� H E�7.   

�        u+ <���4 �L�"� l? ��*\ ���
� )>vADPs       ^$&I �0O�t 
/} V	� K¤c�j 
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 E*\ e�6�� %��B ^&I

    �S ��/� ��BADPs  �4*�� ��L|�� \�F E      �$d�6� u+ <���� )>vG �- K   �$�
@��/	+ 
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2  �� �Fv:�      %� �:�G@ WXi� %��6G e@

 ������*��	���2i��� 

) [(   �:X�-"������1��� "� ���afE>�L�� �Q�B ��B�/�
� ^&I�  
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I [@�j @� \@�F )5 ��Q�34 �� �H�"G�� 
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45�	6 Exercises  

)��,�( �� �:��	� 8���&�L	� %��6G e@�4 R��|�B� ( �4�G �- V	�  

)� (   
� E�F��� �	�> �� )�	�(sin θ)/  
)A  (   
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)��,µ( + ��B��� ���L' ���-�u: 

)� (   E��=CF3
�Í� ��&¾ �&"�� �  
)A  (   ( 8�&7 ��1/� #���� 2)34%/F 8B�/	� chair conformationÅ  

)��,¸( �\��   %a�� �&/D� )>vG ¢      El�� ���1� ����*�� ��7�=+ u+ <��	�? A\�� <��4 K 
���L' ��&O��+ �7�= ���7 shift-limiting restraintsÅ 
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 ��?��dP41Å 
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) [(  W���� l? #��� e��+. 
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