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前  言
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归口。
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引  言

纳米银材料是一种重要的金属纳米材料，主要形态包括纳米颗粒和纳米纤维[1, 2]，除了

具有优异的光、电、磁、热等效应，还具有广谱、高效、低毒的抗菌性能，近年来在导电

银浆、抗菌纺织品、抗菌日用品、抗菌卫生产品中得到越来越多的应用[3, 4]。因此，对这些

产品中纳米银的性能测试尤为重要。

本标准提供了纳米银主要性能测试方法指南，包括初级粒子尺寸及粒子形貌、水合粒

子尺寸及尺寸分布、zeta电位、比表面积、紫外-可见吸收光谱最大吸收峰、总银含量、抗

菌率等，并给出了部分测试实例，为纳米银及其它纳米材料的生产、销售、应用及市场监

管提供技术支撑。随着测试技术的不断发展，测量方法也将需要定期更新。
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纳米技术 纳米银性能测试方法指南

1 范围

本标准提供了纳米银性能测试的方法指南，包括初级粒子尺寸及粒子形貌、水合粒子

尺寸及尺寸分布、zeta电位、比表面积、紫外-可见吸收光谱最大吸收峰、总银含量、抗菌

率等。

本标准适用于粉末及胶体状的纳米银材料。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日

期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包

括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 6679 固体化工产品采样通则

GB/T 6680 液体化工产品采样通则。

GB/T 19587 气体吸附BET法测定固态物质比表面积

GB/T 21649.1 粒度分析 图像分析法 第1部分：静态图像分析法

GB/T 23942 化学试剂 电感耦合等离子体原子发射光谱法通则

GB/T 29022 粒度分析 动态光散射法（DLS）

GB/T 30543 纳米技术 单壁碳纳米管的透射电子显微术表征方法

GB/T 30544.4—2019 纳米科技 术语 第4 部分: 纳米结构材料

GB/T 32671.2 胶体体系 zeta电位测量方法 第2部分：光学法

GB/T 33834 微束分析 扫描电子显微术 生物试样扫描电子显微镜分析方法

GB/T 36083 纳米技术 纳米银材料 生物学效应相关的理化性质表征指南

GB/T 39486 化学试剂 电感耦合等离子体质谱分析方法通则

GB/T 39630 纳米银胶体溶液

GB/T 39713 精细陶瓷粉体比表面积试验方法 气体吸附BET法

GB/T 42208 纳米技术 多相体系中纳米颗粒粒径测量 透射电镜图像法
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HJ 700 水质 65种元素的测定 电感耦合等离子体质谱法

HJ 776 水质 32种元素的测定 电感耦合等离子体发射光谱法

JY/T 0584 扫描电子显微镜分析方法通则

3 术语和定义

GB/T 30544.4—2019界定的以及下列术语和定义适用于本文件。

3.1

纳米银材料 silver nanomaterials

三维空间尺度至少有一维处于纳米量级（1~100 nm）的单质银材料，其可以粉末形式

或分散在溶液中存在。

4 符号

本文件引用的符号见表1。

表1 符号

符号和缩略语 释义

TEM 透射电子显微镜

SEM 扫描电子显微镜

DLS 动态光散射

ELS 电泳光散射

BET 比表面积

ICP-MS 电感耦合等离子体质谱

ICP-AES 电感耦合等离子体发射光谱

UV-vis 紫外-可见吸收光谱

5 特性和测量方法
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5.1 总则

纳米银的主要性能包括五个方面：粒子的形貌与尺寸、表/界面特性、光学性质、浓

度和抗菌性能。表2给出了纳米银主要性能的测试方法及测量结果释义。随着测试技术的

不断发展，测量方法也可能会发生变化。

表2 纳米银主要性能及测试方法

5.2 粒子的形貌与尺寸

5.2.1 概述

粒子形貌与尺寸是纳米材料的基本特性，其中粒子尺寸包括初级粒子尺寸和水合粒子

性能 测试方法 单位 测量结果释义 样品状态 参照的测试标准

1）粒子形貌与

尺寸

TEM

nm

初级粒子尺寸及粒子

形貌

粉末a或胶体
GB/T 42208、

GB/T 30543

SEM 粉末a或胶体
GB/T 33834、

JY/T 0584

DLS
水合粒子尺寸及尺寸

分布
胶体 GB/T 29022

2）表/界面特

性

ELS mV zeta电位 胶体 GB/T 32671.2

BET m2/kg 粒子比表面积 粉末
GB/T 19587、

GB/T 39713

3）光学性质 UV-vis a.u.
紫外-可见吸收光谱

最大吸收峰
胶体 GB/T 36083

4）浓度

ICP-AES mg/L或

mg/kg
总银含量

粉末或胶体 HJ 776

ICP-MS 粉末或胶体 HJ 770

5）抗菌性能 抗菌试验 % 抗菌率 粉末a或胶体 GB/T 39630

a 粉末样品需要先分散在溶剂中，然后再进行测量，胶体样品可以直接测量。
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尺寸。纳米银的形貌可用TEM或SEM进行观察，其中初级粒子尺寸采用TEM或SEM进行测

量，水合粒子尺寸使用DLS方法进行测量。用户可根据实际情况选择其中一种或多种方法

进行测试。

5.2.2 透射电子显微镜（TEM）法

TEM测试方法原理：把经加速和聚集的电子束投射到非常薄的样品上，样本通常是厚

度小于100 nm 的超薄切片或网格上的悬浮液。电子与样品中的原子碰撞而改变方向，从

而产生立体角散射。由于散射角的大小与样品的密度、厚度等相关，因此可以形成明暗不

同的影像，影像被放大、聚焦后在成像器件上显示出来。TEM成像技术分为明场像、暗场

像、扫描透射电子显微图像（含高角环形暗场像），需要根据样品情况采用相对应的成像

技术，得到透射电镜显微镜图像。

TEM适合于粉末或胶体状样品的测试。纳米银样品参照GB/T 30543方法先获得形貌图

像，然后参照GB/T 21649.1或GB/T 42208方法获得样品初级粒子尺寸的平均粒径和粒径分

布。

5.2.3 扫描电子显微镜（SEM）法

SEM测试方法原理：由电子枪发射电子，经聚光镜和物镜的逐级会聚，形成具有一定

能量和照明强度、束斑直径极细的入射电子束（电子探针），在扫描线圈的作用下，电子

束在试样表面作光栅状扫描，通过闪烁体等检测器件接收试样中被激发出的二次电子、背

散射电子等信号，把它转成光信号，再经光电倍增管放大并转变成电信号，最后由计算机

进行信号数据处理，在显示器上呈现试样表面形貌的电子图像。

SEM适合于粉末或胶体状纳米银样品的测试。纳米银样品参照JY/T 0584方法制备测试

样品，然后参照JY/T 0584或GB/T 33834方法进行形貌图像测试，最后参照GB/T 21649.1方

法获得样品初级粒子尺寸的平均粒径和粒径分布。

5.2.4 动态光散射法（DLS）法

DLS测试方法原理：悬浮于液体中的颗粒由于与悬浮介质分子的相互作用而持续做不

规则的布朗运动。在布朗运动的斯托克斯-爱因斯坦（Stokes-Einstein）理论中，极低浓度

下光滑球形颗粒的运动是由悬浮液的黏度、温度以及颗粒大小决定的。因此，若悬浮液温
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度和黏度已知，通过测量液体中的颗粒运动，可确定颗粒粒径。DLS技术采用光学的方法

探测颗粒运动。悬浮颗粒被相关单色光源照射时，由于悬浮颗粒运动而造成散射位置随时

间变化，使得散射光相位也随时间而变化。散射光相位随时间的变化既可以被视为相位移

动，也可被视为相对于光源频率的频移。在测量时间内，颗粒随机运动形成了散射光相移

分布或光谱频移分布。可通过比较所有的散射光（零差或自由模式）或比较散射光与部分

入射光（外差模式）来确定这些偏移。若不考虑光学装置的差异，从颗粒收到的光信号与

颗粒的散射效率及散射光强权重有关。

DLS一般适用于静态悬浮液的测量，适合于胶体样品的测试，可以直接得到水合粒子

尺寸及其分布情况。DLS测得的水合粒子尺寸通常大于TEM、SEM测得的初级粒子尺寸。

纳米银样品的DLS水合粒子尺寸及尺寸分布参照GB/T 29022标准进行测试。

5.3 表/界面特性

5.3.1 zeta电位

zeta电位是研究颗粒和颗粒表面接触液体的表面性能和吸附性能，用于表征悬浮液和乳

液长期稳定性的关键因素之一。zeta电位无法直接测量得到，可由实验测量得到的参数，

如电泳迁移率经适当的理论模型计算而获得。

电泳光散射法（ELS）是一种通过散射光的多普勒频移来测量电泳迁移率的zeta电位间

接测量方法。在电泳光散射实验中，相干的入射光照射到在外加电场作用下分散液于液体

中的颗粒，带电颗粒根据其所带的净电荷符号，朝着阳极或阴极移动。由于多普勒效应，

颗粒的散射光频率会随着颗粒运动而发生偏移。从散射光频率偏移的分布，可以得到颗粒

的电泳迁移率的分布。电泳光散射提供快速、准确、自动和高度可重复性的电泳谱图，甚

至对于复杂的颗粒样品，不论其悬浮于水或非水介质中，都无需要使用标准颗粒进行校准。

纳米银的zeta电位可参照GB/T 32671.2中的ELS方法进行测定。

5.3.2 比表面积（BET）

BET测试方法原理：样品通入气体后，其物质表面（颗粒外部和通孔内表面），在低

温下将发生物理吸附。只要是通过弱键物理吸附（范德华力）在固体表面，并且在相同温

度下通过降低压力可以脱附的任何气体，都可以使用。通常沸点约为77.3 K的氮气是最合



GB/T XXXX—XXXX

6

适的吸附气体。将吸附气体导入恒温的容器中，在吸附平衡状态下，测量一定相对压力p/p0

条件下，吸附剂对吸附气体的吸附量，对吸附量与相对压力p/p0作图，得到一条吸附等温

线。吸附等温线可以用容量法、重量法、色谱法等方法进行测定。通过吸附等温线上的一

定范围内的吸附量和相对压力p/p0数据点，根据BET方程式求出单分子层吸附量，进而计

算出试样的比表面积。BET的测试方法可以参照GB/T 19587或GB/T 39713方法进行测试。

5.4 光学特性

紫外吸收光谱和可见吸收光谱都属于电子光谱，它们都是由于价电子的跃迁而产生的。

利用物质的分子或离子对紫外和可见光的吸收所产生的紫外可见光谱及吸收程度可以对

物质的组成、含量和结构进行分析、测定、推断。紫外-可见吸收光谱（UV-vis）最大吸收

峰可参考GB/T 36083方法测定。

5.5 浓度

5.5.1 概述

总银浓度的测量可以通过将纳米颗粒消解成离子溶液，用ICP-AES或ICP-MS进行测量。

由于纳米银在溶液中易聚沉，建议配制样品前充分涡旋，每一个样品准备至少3个平行样

品进行测试，以保证结果的准确性。

5.5.2 样品消解

胶体样品按照一定体积进行取样，粉末样品按照一定质量进行取样。样品置于聚四氟

乙烯消解管中，加入浓硝酸进行加热消解，消解液赶酸后用2%的稀硝酸定容至一定体积（宜

为10~50 mL，具体视样品而定），得到待测银离子溶液。空白加标样品用于评价系统方法

回收率，按上述相同步骤准备全程序空白溶液。

5.5.3 电感耦合等离子体原子发射光谱（ICP-AES）法

ICP-AES是一种用于检测痕量元素的分析技术，其测试原理是试样经雾化器雾化后形

成气溶胶，由载气带入等离子体内，在高惰性气体气氛中蒸发、原子化、激发和电离。被

测元素的原子或离子被激发时，电子在原子内不同能级跃迁，当由高能态向低能态跃迁时

产生特征辐射。通过确定这种特征辐射的波长及其相对强度，对元素进行定性或定量分析。
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仪器要求应符合GB/T 23942的规定。测定条件的选择包括待测元素分析谱线、入射功率、

观测高度、气体及其流量、溶液提吸速率、分析时间。测定方法包括样品的处理、工作曲

线法和标准加入法。待测元素的加标回收率应控制在80%~120%。总银浓度的测定参照 HJ

776方法进行。

5.5.4 电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）法

ICP-MS的测试原理是被测样品形成的气溶胶进入高频等离子体炬焰中，在高温下被充

分电离，产生的部分离子经过离子透镜等装置后进入质量分离器，质量分离器根据离子的

质荷比进行分离。待测元素在一定浓度范围内，其质量数所对应的信号响应值与其浓度成

正比，从而实现定性或定量分析。仪器要求应符合GB/T 39486的规定。测定条件的选择包

括功率、冷却气流速、辅助气流速、载气流速、采样位置、溶液提升速率、离子透镜参数、

质谱测量方式、积分时间、仪器分辨率等。选择的原则是元素信号强、精密度高、干扰少。

总银浓度参考HJ 700方法进行测试。

5.6 抗菌性能

抗菌性能是纳米银作为抗菌剂应用中的一个重要技术参数，抗菌性能与纳米银的粒径

大小、比表面积、浓度等因素相关，测试方法可参照GB/T 39630 进行。

6 抽样

选择粉末或胶体形式的纳米银材料作为代表性测量样品。粉末和胶体样品的取样分别

参照GB/T 6679、GB/T 6680方法进行。由于大多数纳米材料具有反应性，它们的物理和化

学性质会受到取样点和储存环境的影响。因此，生产商和最终用户应就采样点和样本存储

达成一致，以实现结果的一致性。

7 试验报告

试验报告应至少包括下列内容：

a) 试样来源及信息；

b) 使用的标准（包括发布和出版年号）；
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c) 测量所用的方法；

d) 测试结果；

e) 测试日期；

f)在实验中观察到的异常现象。
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附 录 A

（资料性附录）

纳米银性能测试示例

A.1 纳米银材料

纳米银抗菌产品（液体）（样品1）、纳米银胶体（样品2）、纳米银粉（样品3）、

纳米银线（样品4）。

A.2 初级粒子尺寸及粒子形貌测定

A.2.1 透射电子显微镜法

A.2.1.1 仪器

透射电子显微镜，加速电压200 kV。

A.2.1.2 样品制备

将样品1用超纯水稀释至 2 μg/mL，超声15 min。将样品2胶体用超纯水稀释至5 μg/mL

的水溶液，超声15 min。

用移液器分别吸取6 μL上述纳米银样品（样品1和样品2）溶液滴于铜网上，沉降吸附

20 min后，用滤纸将多余液体吸走，待铜网自然晾干，用透射电子显微镜观察。

A.2.1.3 结果

透射电子显微镜观察到的纳米银形貌及粒径统计结果如图A.1所示，样品1的平均粒径

及粒径分布为21.3±3.7 nm；样品2的平均粒径及粒径分布为7.2±2.4 nm。
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图A.1 两种纳米银的透射电子显微镜测定结果

(a)、(b)分别为纳米银抗菌产品（液体）（样品1）的TEM照片及其粒径统计结果。(c)、

(d)分别为纳米银胶体（样品2）的TEM照片及其粒径统计结果。

A.2.2 扫描电子显微镜法

A.2.2.1 仪器

扫描电子显微镜，加速电压15.0 kV。

A.2.2.2 样品制备

将样品1溶液用超纯水稀释至约20 μg/mL，超声15 min。将样品2胶体用超纯水稀释至

50 μg/mL的水溶液，超声15 min。将样品3纳米银粉分散成约20 μg/mL的水溶液，超声20分

钟。将样品4纳米银线分散成约20 μg/mL的水溶液，超声15分钟。

用移液器吸取20 μL纳米银样品溶液滴于硅片基底上，室温下自然晾干，用扫描电子显

微镜观察。
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B.2.2.3 结果

扫描电子显微镜观察到的纳米银形貌及粒径统计结果如图A.2所示，样品1的粒径比较

均匀，为球形结构，平均粒径及粒径分布为22.5±3.9 nm；样品2为粒径大小不均匀，平均

粒径及粒径分布为12.1±6.0 nm；样品3为纳米聚集体，一个聚集体由多个＜100 nm的纳米

颗粒组成；样品4为典型的纳米线。

图A.2 四种纳米银材料的扫描电子显微镜测定结果

(a)、(b)分别为纳米银抗菌产品（液体）（样品1）的SEM照片及其粒径统计结果; (c)、(d)

分别为纳米银胶体（样品2）的SEM照片及其粒径统计结果；(e)、(f)分别为纳米银粉（样

品3）和纳米银线（样品4）的SEM照片。
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A.1 水合粒径及粒径分布测定

A.3.1 动态光散射法

DLS用于表征粒子的水合半径以及粒子-粒子相互作用。水合直径通常大于TEM、SEM

测得的粒径大小。

A.3.1.1 仪器

动态光散射仪，超纯水（分散介质）。

A.3.1.2 实验步骤

分别将样品1和样品2用超纯水稀释至2 μg/mL、5μg/mL，然后超声15 min后作为待测样

品。样品3用超纯水分散成2 μg/mL的水溶液，然后超声20 min作为待测样品。分别将三个

待测样品加入散射池中进行测试，设定激发波长633 nm、散射角173°、平衡时间120 s。每

个样品重复测试三次。

A.3.1.3 结果

动态光散射的统计结果如图A.3所示。样品1的平均水合粒径及粒径分布为29.8±9.8 nm，

多分散系数（PDI）为0.36±0.03；样品2的平均水合粒径及粒径分布为13.2±3.7 nm，多分散

系数（PDI）为0.33±0.01；样品3的平均水合粒径及粒径分布为377.6±156.1 nm，多分散系

数（PDI）为0.43±0.09。

图A.3 三种纳米银材料的动态光散射测定结果

(a)、(b)、(c)分别为动态光散射法测得的纳米银抗菌产品（液体）（样品1）、纳米银胶体

（样品2）和纳米银粉（样品3）的水合粒径分布及统计结果。
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A.2 zeta电位测定

zeta电位值会受到温度、酸碱度、样品浓度和粘度等测量条件的影响。纳米银制备过

程使用的稳定剂、封端剂，如柠檬酸盐、聚乙烯吡咯烷酮等也会对zeta电位产生影响。

A.2.1 仪器

粒度仪，超纯水（分散介质）。

A.2.2 实验步骤

分别将样品1和样品2用超纯水稀释至20 μg/mL、50μg/mL，然后超声15 min后作为待测

样品，样品3。样品3用超纯水分散成20 μg/mL的水溶液，然后超声20 min后作为待测样品。

分别将三个待测样品溶液加入zeta电位样品池中进行测试，平衡时间120s，每个样品重复

测试三次。

A.2.3 结果

样品1：浓度为20 μg/mL，zeta电位：13.0±0.2 mV。

样品2：浓度为50 μg/mL，zeta电位：5.5±0.6 mV。

样品3：浓度为20 μg/mL，zeta电位：46.5±11.6 mV。

A.3 紫外-可见吸收光谱最大吸收峰测定

A.3.1 仪器

紫外-可见分光光度计，超纯水（分散介质）。

A.3.2 实验步骤

分别将样品1和样品2用超纯水稀释至不同浓度，然后超声15 min后作为待测样品。用

移液枪将样品溶液加入到双通石英比色池中，在紫外-可见分光光度计中进行测试。

A.3.3 结果

样品1的紫外-可见吸收光谱，在412 nm处有最大吸收，如图A.4 (a) 所示。

样品2的紫外-可见吸收光谱，在405 nm处有最大吸收 ，如图A.4 (b)所示。
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图A.4 两种纳米银材料的紫外可见吸收光谱最大吸收峰的测定结果

（a）纳米银抗菌产品（液体）（样品1）；（b）纳米银胶体（样品2）。

A.6 总银含量的测定

A.6.1 电感耦合等离子体原子发射光谱法

A.6.1.1 仪器

电感耦合等离子体发射光谱（ICP-AES）。

A.6.1.2 实验步骤

样品消解：用石墨消解仪在聚四氟乙烯管内进行样品消解。具体地，用移液器吸取纳

米银原始溶液100 μL，加入1 mL浓硝酸，消解参考程序见表A.1。

表A.1 纳米银材料消解程序

步骤 升（降）温时间/min 温度/℃ 保持时间/ min

1 10 120 10

2 5 160 30

3 5 190 120

4 — 室温 —
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消解完成后的样品用2%稀硝酸定容至50 mL，再分别稀释10倍、100倍待测，以保证样

品浓度在ICP-AES的优化检测范围内。每个样品准备三个平行样。通过银标准物质溶液分

别配置0.1、0.5、1.0、5.0、10 mg/L的标准工作溶液，溶剂为2%稀硝酸，建立标准工作曲

线。在ICP-AES测量时，先测量标准曲线，再测试样品。测试结果换算成纳米银溶液的总

银含量。

A.6.1.3 结果

银离子标准曲线如图A.5所示，线性方程为y = -92.28+79349.60x，相关系数R2为0.99996。

测得各样品中总银浓度如表A.2所示。样品1的总银浓度为0.319±0.016 mg/mL。样品2的总

银浓度为0.114±0.005 mg/mL。

图A.5 ICP-AES检测的银离子标准曲线
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表A.2 两种纳米银材料的ICP-AES总银浓度测定结果

样品名称 浓度（mg/mL）
相对标准差（RSD）

（%）

平均浓度

（mg/mL）

样品1

试样1 2.96 2.6

3.19±0.16试样2 3.31 1.9

试样3 3.30 1.3

样品2

试样1 1.10 1.8

1.14±0.05试样2 1.13 4.6

试样3 1.21 5.2

A.6.2 电感耦合等离子体质谱法

A.6.2.1 仪器

电感耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）。

A.6.2.2 实验步骤

样品消解及准备步骤见A.6.1.2。通过银标准物质溶液分别配置1.0、5.0、10.0、50.0、

100.0 μg/L的标准工作溶液，溶剂为2%稀硝酸，建立标准工作曲线。在ICP-MS测量时，先

测量标准曲线，再测试样品。测试结果换算成纳米银溶液的总银含量。

A.6.2.3 结果

银离子的ICP-MS标准曲线如图A.6所示，线性方程为y = 2177.98+11331.78x，相关系数

R2为0.99999。

测得各样品中总银浓度如表A.3所示。样品1的总银浓度为0.319±0.016 mg/mL；样品2

的总银浓度为0.114±0.005 mg/mL。
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图A.6 ICP-MS检测的银离子标准曲线

表A.3 两种银纳米材料的ICP-MS总银浓度测试结果

样品名称
浓度

（mg/mL）

相对标准差（RSD）

（%）

平均浓度

（mg/mL）

样品1

试样1 3.21 0.8

3.29±0.06试样2 3.32 3.5

试样3 3.34 1.4

样品2

试样1 1.01 7.1

1.02±0.01试样2 1.02 1.5

试样3 1.03 2.0
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