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液相色谱-原子荧光光谱联用检测海产品中 

不同形态锡的研究 

李  勇 1*, 林燕奎 1, 李  莉 2, 颜  治 1, 王丙涛 1 
(1. 深圳出入境检验检疫局, 深圳  518045; 2. 青海出入境检验检疫局, 西宁  810000) 

摘  要: 目的  建立液相色谱串联原子荧光光谱仪检测海产品中不同形态的锡的测定方法。方法  选择合适的

提取液和流动相乙腈(v)∶水(v)∶乙酸(v)∶三乙胺(v) = 65∶23∶12∶0.005 来提高三甲基锡、一丁基锡、二丁

基锡和三丁基锡的提取效率和分离度。通过调整灯电流、负高压、载气和屏蔽气流量以及还原剂的浓度, 优化

原子荧光检测条件, 使待测物的荧光强度达到最佳状态。结果  本方法的三甲基锡、一丁基锡、二丁基锡和三

丁基锡在 10~100 μg/L范围内有良好的线性, 方法的测定低限均为 0.05 mg/kg; 实验表明方法对不同海产品的

回收率为 81.5%~95.7%, 相对标准偏差为 1.0%~5.1%。结论  该方法简便、准确, 所使用的设备价格低廉, 可

用于海产品中 4 种锡形态的测定。 
关键词: 海产品; 锡形态分析; 液相色谱法; 原子荧光 

Analysis of stannum species in marine products by high performance liquid 
chromatography-atom fluorescent spectrometry 

LI Yong1*, LIN Yan-Kui1, LI Li2, YAN Zhi1, WANG Bing-tao1 
(1. Shenzhen Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, Shenzhen 518045, China; 

2. Qinghai Entry-Exit Inspection and Quarantine Bureau, Xining 810000, China) 

ABSTRACT: Objective  To establish a method for determination of four different stannum species in ma-
rine products by high performance liquid chromatography-atom fluorescent spectrometry (HPLC-AFS). 
Methods The solution which contained 65% acetonitrile, 23% water, 12% acetic acid and 0.005% three trie-
thylamine was used to increase the extraction efficiency of trimethytin (TMT), monobutyltin (MBT), 
dibutyltin (DBT) and tributyltin (TBT), and to be the optimized mobile phase. The lamp current, negative 
high voltage, velocity of carrier gas, velocity of auxiliary gas, and concentrations of reducing agent were also 
optimized. Results  The linear ranges for TMT, MBT, DBT and TBT were all from 10 to 100 μg/L. The de-
tection limits of TMT, MBT, DBT and TBT were 0.05 mg/kg. The recoveries of the method were 
81.5%~95.7% (n= 8), and the relative standard deviations were 1.0%~5.1%. Conclusion  This method is 
simple and convenient, and can be used to analyze the four stannum species in marine products. 
KEY WORDS: marine product; stannum speciation analysis; high performance liquid chromatography; 
atomic fluorescence spectrometry 
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1  引  言 

金属锡在水环境中具有多种形态。在水体、底泥、

底栖生物、大型藻和水草中均能发现有机锡。有机锡

与总锡量相比, 在水中及生物内可分别高达 80%和
大于 90%[1]。环境中极低含量的有机锡即能对生物产

生毒性影响, 它们具有生物积聚能力, 又能在环境中
持久存在, 对生物体造成危害。积聚在河流沉积物中
的有机锡逐渐释放进入水体, 经水体中鱼类和牡蛎
等生物的累积, 进入食物链, 危害人类健康。有机锡
的毒性比无机锡大太多, 因此有必要对锡进行形态
分析[2]。无机锡被认为是无毒的, 有机锡表现出了复
杂的毒性模式。有机锡对生物的毒性主要取决于跟锡

结合的有机基团的数目和键合方式。离子形式的有机

锡阴离子起次要作用, 除非阴离子本身有毒, 阴离子
和阳离子的生物效应可以累积的。总的来说 , 在
RnSnX4-n 系列中三取代基的毒性最大。然而, 在不
同的三取代基中不同长短烷基链的毒性也有很大的

差别。烷基链增加, 对生物的杀生能力迅速降低[3]。 
相对于哺乳动物, 三丁基锡(tributyltin, TBT)对水生
生物的毒性更强一些。比较敏感的水生生物, 像藻、
浮游生物、软体动物及鱼的幼虫在很低的浓度级

(ng/L)下就显示出急性中毒[4]。 
目前许多国家都制定了禁止使用有机锡用作防

污涂料的有关规定, 即从降低使用方面来控制污染。
1974 年, 联合国海洋污染防治公约就将有机锡列入
受制的黑名单。1976 年莱茵河公约又把 5 种毒性特
别大的有机锡化合物如 TBT、三苯基锡(triphenyltin, 
TPT)等列入严格限制的黑名单[5]。法国、美国、英国、

澳大利亚、加拿大、荷兰、瑞士、日本等国家也先后

禁止在长度小于 25 米的船只上使用有机锡防污油
漆。随后, 世界上许多国家纷纷制定相应的法规对其
使用加以禁止或限制。我国有机锡污染问题相当严重, 
特别是近海、港湾和内河港口。目前, 在北方的许多
水域都发现了有机锡及其降解产物的污染。有机锡污

染可能是造成水生生物污染的主要来源, 在个别严
重污染区域甚至存在着引起突发性公害事件的潜在

危险性。 
锡形态的分析已经引起了国内外的广泛关注 , 

在研究领域已经开展了很多工作。由于有机锡既含有

金属元素, 又具有有机物的性质, 因此, 将有机物分
离技术如气相(gas chromatography, GC) 、高效液相

(high performance liquid chromatography, HPLC) 、毛
细管电泳(capillary electrophoresis, CE)与某些特征检
测技术 , 如原子吸收(atomic absorption spectropho-
tometry, AAS)、原子发射(atomic emission spectro-
photometry, AES)、质谱(mass spectrum, MS)等相结合
的联用技术是目前发展的趋势[6]。有机锡化合物的测

定方法主要是采用分析联用技术如气相色谱与电感

耦合等离子质谱联用(gas chromatography-inductively 
coupled plasma-mass spectrum, GC-ICP-MS)、高效液
相色谱与电感耦合等离子质谱联用(high performance 
liquid chromatography-inductively coupled plas-
ma-mass spectrum, HPLC-ICP-MS)及气相色谱与原子
吸收光谱联用(gas chromatography-atomic absorption 
spectrophotometry, GC-AAS)等[7]。当采用 GC进行有
机锡的分离时, 虽然该法具有很好的灵敏度, 且能分
析多种有机锡形态, 然而样品前处理却相当复杂, 尤
其是该技术所需要的衍生化步骤很难掌握, 导致回
收率不稳定。与其相比, HPLC联用技术需要的样品
处理过程相对简单, 不需要衍生化步骤, 而且近年来
在仪器的联接技术方面有了很大突破, 从而促进了
HPLC与多种检测仪器联用技术的迅速发展[8]。其中

高 效 液 相 色 谱 - 电 感 耦 合 等 离 子 体 质 谱
(HPLC-ICP-MS) 联用技术以其操作简单、高灵敏度、
快速而受到人们的重视, 被应用到环境中砷、汞、硒
等元素的形态分析, 这些方法也已用于实际样品的
分析中[9]。但是 ICP-MS的昂贵价格是一般实验室难
以承受的, 而且分析像锡化物这样高毒性的物质时, 
较大的样品用量及试剂用量都不适宜, 所以需要研
究出一个易于推广和普及应用的方法来对水产品中

的锡形态进行测定。而高效液相色谱与氢化物发生原

子荧光光谱仪联用(high performance liquid chroma-
tography-hydride atomic fluorescence spectrometry, 
HPLC-HGAFS)方法较为成熟, 具有分析速度快、线
性范围宽、稳定性好等优点, 另外该设备价格低廉, 
在中国大陆分析领域内使用广泛。 

2  材料和方法 

2.1  仪器和材料 

2.1.1  仪  器 
AFS-9230双道原子荧光光度计 (北京吉天仪

器有限公司 ), 含锡编码空心双阴极灯 ; SAP10
形态分析预处理装置 (北京吉天仪器有限公司 ); 
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LC-20AT 岛津高压液相泵 (日本岛津公司 ); 漩
涡混合器 ; 超声波振荡器 ; 高速离心机 : (Z383K 
型 , 德国 Hermle 公司 )。  
2.1.2  试剂和材料   

乙腈 (色谱纯 )、乙酸 (色谱纯 )、三乙胺 (色
谱纯 )、甲醇 (色谱纯 )、氢氧化钾 (KOH)、硼氢
化钾 (KBH4)、盐酸、硫脲 (CN2H4S)、抗坏血酸
(C6H8O6)、三甲基锡 (trimethytin, TMT)标准物质
( 由 Dr ehrenstorfer 公 司 提 供 ) 、 一 丁 基 锡
(monobutyltin, MBT)标准物质 (由 Aldrich Chem公
司提供)、二丁基锡 (dibutyltin, DBT)标准物质 (由
Sigma 公司提供)、三丁基锡 (tributyltin, TBT)标准
物质 (由 Dr ehrenstorfe 公司提供)、氩气 (纯度≥
99.99 %)、滤膜 (0.45 μm, 无机 )。除另有说明外 , 
所用试剂均为优级纯 , 实验用水应符合 GB/T 
6682 中规定的一级水。  

2.2  实验方法  

2.2.1  仪器条件   
色谱柱 : TC-C18( 250 mm× 4.6 mm, 5 μm, 

Agilent 公司 )或相当者 ; 流动相 : 乙腈 (v)∶水
(v)∶乙酸(v) ∶三乙胺(v) = 65∶23∶12∶0.005; 流
速 : 0.4 mL/min; 进样体积 : 100 μL; 形态分析仪 : 
泵速 : 50 r/min; 紫外灯 (ultraviolet, UV): 开 ; 原
子荧光光谱仪条件 : 灯电流 : 100 mA; 原子化器
高度 : 8 mm; 负高压 : 270 V; 载气流量 : 600 
mL/min; 屏蔽气流量 : 1000 mL/min; 读数方式 : 

峰高。  
2.2.2  试样处理   

鲜活水产品去外壳 , 取出软组织 , 依次用去
离子水和超纯水冲洗干净。晾干后依次在超低

温冰箱中冷冻 24 h, 冷冻干燥 72 h。后取出粉
碎 , 过 0.18 mm 孔径筛 , 备用。准确称取 0.2 g
冻干样品 , 分别加入 3 mL流动相 (本研究采用流
动相作为萃取溶液 ), 低温超声萃取 20 min, 而
后以 6000 r/min 低温离心 15 min。取上清液用
0.45 μm 的滤膜过滤后冷藏备用。  

3  结果与讨论 

3. 1  HPLC-HGAFS 流路的优化 

3.1.1  HPLC-HGAFS 流路的设计 
HPLC-HGAFS 流路设计简单流畅, 实现了在线

分离、还原以及检测同时进行, 节省了分析时间和减
少了分析步骤。其示意图见图 1。 

流路由 3部分组成。分离部分包括 20AT高压液
相泵(苏州岛津公司), 配有 100 μL定量环的 7725i六
通进样阀(Rheodyne, Cotati, CA, USA), 配有 TC-C18 
( 250 mm × 4.6 mm, 5 μm)色谱柱(Agilent公司); 在线
还原部分为一个紫外灯管; 检测部分的 AFS 使用
AFS 系列原子荧光光度计(北京吉天仪器有限公司), 
激发光源是锡空心阴极灯(北京有色金属研究总院), 
测量采用北京吉天公司的形态分析专用数据采集、处

理软件系统控制, 峰高定量。 

 

图 1  HPLC-HGAFS流路示意图 
Fig. 1  The diagrammatic sketch of HPLC-HGAFS through road 

GLS: 气液分离器; AFS: 原子荧光光谱仪 
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3.1.2  在线紫外照射分解、还原剂还原技术 
有机锡的降解一般通过下面 3 个途径: ①暴露

于紫外线或放射线; ②生物降解; ③化学降解。紫外
线的光分解是最快的分解方式: Sn-C的平均键能是
220 kJ/mol, 这个键可在 290 nm的能量大约为 300 
kJ/mol的 UV下断裂。因此设计在线紫外照射分解
有机锡成为无机锡, 并通过还原剂还原为二价锡。
该设备采用低功率紫外灯灯作为 UV 源, 管道使用
石英, 长度小于 1 m, 还原剂通常采用硫脲、抗坏
血酸、硫氰化钾和酒石酸钾钠等, 详见图 2。本方
法采用硫脲和抗坏血酸的混合溶液 , 在线还原效
果好。 

 

图 2  在线紫外分解、还原示意图 
Fig. 2  The schematic of online UV decomposition 

 
氢化物发生是检测的关键。然而有机锡反应活性

比无机锡要差得多, 需要首先将有机锡分解转化为
无机锡, 然后进行氢化物发生。本实验选择在紫外光
照射的情况下促进 C-Sn 键断裂。实验还发现, 单纯
的紫外光照射会产生大量的热, 导致测定数据平行
性较差。因此, 在石英玻璃管套顶端增加电风扇, 稳
定后紫外消解灯管外侧温度能稳定在(40±5) ℃, 大

大提高了仪器测定的重现性。分解后的锡为四价锡, 
如果直接进入氢化物发生, 其产生的 SnH4 不稳定, 
在室温时就容易分解。硫脲和抗坏血酸用于将四价锡

还原为二价锡, 其后进行氢化物发生就能生成较为
稳定的 SnH2。 

3. 2  原子荧光仪最佳条件的选择 

3.2.1  灯电流和负高压的选择 
实验结果(图 3) 表明, 负高压每增加 20 V, 灵敏

度增大约 1倍, 但信噪比不呈线性上升, 而是有明显

波动, 最大出现在负高压为190 V和270 V处, 但190 

V 时荧光信号很低, 因此选择负高压为 270 V, 此时

仪器的精密度也较理想, 为 2. 48%。 

灯电流对锡的灵敏度影响很大。试验结果(图 4) 

表明 , 随着灯电流的增加 , 荧光强度成正比增加 , 

但灯电流大于 40 mA后, 信噪比基本不变。考虑到

灯有足够的能量、灯电流越高灯的使用寿命越短、

灵敏度、稳定性等综合因素, 并参考锡检测的相关

国家标准方法以及日常检测的方法, 选择锡的灯电

流为 100 mA。 

3.2.2  载气及屏蔽气的选择 
载气流量的选择: 载气在氢化反应过程中起着

两个重要作用, 一是将反应产生的氢化物带入到原

子化器中, 二是提供氩氢火焰燃烧需要的氢气, 因此

选择 300、400、500、600、700 mL/min的载气流量, 

做同一个样品, 以得到的锡元素的峰高做纵坐标, 载

气流速作为横坐标, 由图 5 可知, 当载气流速为 600 

mL/min 的时候, 灵敏度最高, 载气进一步增加会起

到冲淡稀释氢化物的作用, 造成灵敏度下降, 所以本

实验中选择载气流速为 600 mL/min。 

 

图 3  负高压的影响 
Fig. 3  Effect of negative pressure 
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图 4  灯电流的影响 
Fig. 4  Effect of lamp current 

 

 

图 5  载气流量对荧光强度的影响 
Fig. 5  Effect of the carrier flow 

 
同时锡化合物经紫外分解和氢化物发生后, 进

入气-液分离器 , 并由载气携带进入检测器中检测 , 
而载气流速会影响信号的强弱。在 200~800 mL/min
范围内调节流速, 发现载气流速的变化对保留时间
基本没有影响。但流速太低氢化物蒸气不能被及时吹

入检测器, 会导致色谱峰较宽; 流速太高氢化物蒸气
又会被稀释, 导致信号降低。实验选择 600 mL /min
的载气流速。 

屏蔽气流量的选择: 屏蔽气对维持氩氢火焰起
重要作用, 选择 600、700、800、900、1000、1100 mL/min
的屏蔽气流量, 做同一个样品, 以得到的氢化物的峰
高做纵坐标, 载气流速作为横坐标, 得到图 6。 

当屏蔽气流量达到 900 mL/min时, 灵敏度出现一
个平台, 本实验中选择 1000 mL/min作为屏蔽气流量。 
3.2.3  硼氢化钾浓度的影响 

硼氢化钾浓度在 1~30 g/L内, 用 20 μg/L锡标准
液测定其荧光强度与硼氢化钾浓度的影响, 结果图 7
所示。 

 

图 6  峰高随屏蔽气流量的变化 
Fig. 6  The change of peak height with the shielding gas flow 

 

图 7  硼氢化钾浓度对 Sn的荧光信号影响 
Fig. 7  Effect of potassium borohydride concentration on the 

fluorescence signal of Sn 
 

从图 7中可以看出, 随着硼氢化钾浓度升高, 荧
光信号值也随着升高。当达到 20 g/L时, Sn的荧光信
号最大。之后随着硼氢化钾浓度再升高, 荧光信号开
始降低。这可以解释为低浓度的 KBH4导致了不充分

的氢化物发生, 而高浓度的 KBH4产生了大量的氢气, 
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其稀释了样品气的浓度, 使得灵敏度下降。因而本研
究选择 20 g/L(2%)硼氢化钾。 
3.2.4  盐酸浓度的影响 

溶液的酸度、KBH4 的浓度是影响反应的主要因
素。不同元素的反应特性不同, 通常酸浓度对 As、
Se、Sb、Bi 等元素的测定影响不大, 只要酸度大于
某一浓度氢化反应就可定量完成; 而 Ge、Sn、Pb等
元素的氢化反应酸度范围狭窄。 

因为硝酸以及硫酸有较强的氧化性, 故本实验
选择盐酸。在 KBH4浓度 20 g/L, 介质为 1% KOH条
件下, 用 20 μg/L 锡标准溶液测定其荧光强度, 选择
不同浓度的HCl进行比较, 结果见图8。结果表明, 得
到最大氢化反应效率的酸度在 1.2%附近, 但 HCl 的
最佳酸度范围狭窄, 实验中需要严格控制酸度, 而在
1%附近信号值随 HCl 酸度的变化和缓, 反应更容易
控制, 因此本研究选择 1%的 HCl作为适宜的反应介
质, 并在使用前通过蒸馏进行提纯。 

 

图 8  盐酸浓度对 Sn的荧光信号影响 
Fig. 8  Effect of hydrochloric acid concentration on the flu-

orescence signal of Sn 

 
3.3  色谱条件的选择   

3.3.1  流动相的选择 
色谱的流动相通常包括有机改性剂(甲醇、乙腈

等)、络合剂或离子对试剂, 有些需要加入缓冲溶液
调节流动相的 pH 值。课题组查阅了大量的文献, 在
用HPLC分离有机锡中使用到的流动相较为统一, 大
部分流动相的条件是乙腈(v)∶水(v)∶乙酸(v)∶三乙
胺(v) = 65∶23∶12∶0.005 混合溶液。采用乙腈做
流动相比甲醇有更尖锐的峰型, 甲醇会造成色谱峰
展宽甚至造成峰重叠, 这和文献[10]研究报道一致。通

过研究乙腈的比例, 发现 65%是合适的, 同时 0.05%
的 TEA 作为离子对试剂添加到流动相中 , 提高 
HPLC 的分离度, 减少保留时间; 采用 12%的乙酸
能减少峰的拖尾。最终课题组采用了流动相为乙腈

(v)∶水 (v)∶乙酸 (v)∶三乙胺 (v) = 65∶23∶12∶ 
0.005 混合溶液。 
3.3.2  色谱柱的选择     

大部分的有机锡化合物是没有极性的或者是弱

极性, 因此采用 C18柱可以将他们进行分离。在本研

究中, 采用的是 Agilent的 TC-C18柱。有研究比较了

ACE-C18 柱和 TC-C18 柱对分离和测定的影响。

ACE-C18色谱柱填料粒径 3 μm, TC-C18色谱柱填料

粒径 5 μm, 在相同条件下测定四种锡形态时发现
TC-C18色谱柱的样品保留时间比用 ACE-C18分离时

间长, 而且各化合物得出峰顺序完全不同, 分离各
谱峰的分离度也不同。这是色谱柱长度不同、填料

不同, 造成两色谱柱对 4 种 Sn 不同形态的分离差
异。用 ACE-C18 柱时 MBT 有严重脱尾现象, 干扰 
DBT 的分离[11]。而用 TC-C18柱时 4 个锡有机化合
物均可完全分离。因此课题组最终选择了 Agilent 
的 TC-C18柱。 
3.3.3  液相泵流速的影响 

流动相的流速快慢影响着分离的时间和效果 , 
流速慢可以得到较好的分离效果, 但由于洗脱的速
度慢, 导致出峰时间变长, 因此样品的分析时间增加; 
增加流动相的流速可以加快出峰时间 , 但是由于
DBT 和 MBT 洗脱下来的速度比较接近, 导致 DBT
和MBT的峰出现重叠, 不能很好分离。综合考虑, 本
研究选择 0.4 mL/min的流速, 可以在 15 min之内峰
全部出完, 也能得到比较好的分离效果。 

3.4  方法的线性范围、检出限、回收率和精密度 

3.4.1  线性范围和检出限 
配制一系列混合标准溶液, 4种锡化合物的浓度

分别为 10、20、50、100 μg/L, 在优化的分离检测条
件下进行线性回归实验。在优化的色谱条件下, 混合
标准分离色谱图见图 9, 结果见表 1。 
3.4.2  方法的定量低限和回收率实验 

本方法以 3 倍信噪比(S/N)来确定检测低限, 得
出方法的定量低限为 0.05 mg/kg。分别对扇贝、海鱼
等样品进行前处理, 用本文建立的方法对样品中的
四种锡形态进行分析, 并进行 4个浓度的加标回收实
验, 6次的平均回收率结果见表 2。 
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图 9  混合标准分离色谱图 
Fig. 9  Separation chromatogram of mixed standard 

表 1  锡形态标准曲线以及相关系数 
Table 1  The shape standard curve and correlation coefficient 

 TMT DBT MBT TBT 

 浓度(μg/L) 峰高(Mv) 浓度(μg/L) 峰高(Mv) 浓度(μg/L) 峰高(Mv) 浓度(μg/L) 峰高(Mv) 

1 0 0.00 0 0.00 0 0.00 0 0.00 

2 10 109.79 10 48.99 10 25.93 10 29.82 

3 20 204.38 20 107.56 20 46.95 20 51.48 

4 50 518.77 50 256.14 50 114.89 50 151.54 

5 100 1085.51 100 506.82 100 241.39 100 309.41 

截距 −4.25 2.23 −0.35 −3.22 

斜率 10.81 5.06 2.40 3.11 

相关系数 R 0.9997 0.9999 0.9996 0.9995 

 
 

4  结  论 

采用 HPLC-AFS 测定海产品中 4种有机锡化
合物 , 通过对色谱分离条件、仪器检测条件和样品
前处理方法的优化 , 利用高效液相色谱以乙腈
(v)∶水 (v)∶乙酸 (v)∶三乙胺 (v) = 65∶23∶12∶ 
0.005混合溶液为流动相 , Agilent TC-C18色谱柱分

析 4 种化合物 , 线性范围 10~100 μg/L, 线性相关
系数 R2大于 0.998, 检出限 0.05 mg/kg, 4种化合物
的回收率为 81.5%~95.7%, 相对标准偏差均为
1.0%~5.1%。本方法样品前处理简便快速、线性范
围宽、精密度高、重现性好 , 能有效地同时处理和
分析 4 种有机锡化合物 , 适用于海产品中 4 种化
合物的测定。  

 
 
 



3474 食品安全质量检测学报 第 5卷 
 
 
 
 
 

 

 

 

图 10  4 种锡形态标准曲线 
Fig. 10  Four types of tin shape standard curve 

表 2  扇贝肉以及海鱼的加标回收数据(n=6) 
Table 2  The recovery data of the shell and fish (n=6) 

基质 锡形态 添加水平(mg/kg) 回收率范围(%) 基质 锡形态 添加水平(mg/kg) 回收率范围(%) 

扇贝 

TMT 

10 85.0~96.0 

海鱼 

TMT 

10 83.3~87.3 

20 87.0~92.0 20 81.0~89.0 

50 90.0~91.6 50 89.3~92.3 

100 88.1~88.9 100 83.7~90.3 

DBT 

10 83.0~86.0 

DBT 

10 82.0~88.7 

20 80.5~83.5 20 84.0~90.0 

50 83.0~86.0 50 90.7~94.0 

100 84.5~88.5 100 84.0~87.7 

MBT 

10 86.0~92.0 

MBT 

10 91.3~94.7 

20 89.5~95.6 20 90.0~94.0 

50 88.6~95.0 50 92.0~94.7 

100 89.0~94.0 100 90.3~94.0 

TBT 

10 86.0~94.0 

TBT 

10 89.3~95.7 

20 89.5~94.0 20 90.0~94.0 

50 86.0~94.0 50 90.7~98.0 

100 85.5~90.0 100 89.0~97.3 
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