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１　<=

!"#)QRST２５UVWXYＤ３ Z[(\)] ̂_.Y`abcdefghe^(ijB
k，lmnopq、r!qs、tuZ[、vwxyz{|。

!"#}~�\)����~_.Y`abcdefghe^Z[ST２５UVWXYＤ３。

２　><?@ABC

������!��(�~�����(。�����(�~��，����(�!}~�!�
�。������(�~��，����!（lm��(��-）}~�!��。

ＧＢ／Ｔ６６８２　xy���~�)�@n�]^

３　DEFGH

��j�@Q }~�!��。

３．１

IJ　犻狀狋犲狉狀犪犾狊狋犪狀犱犪狉犱
¡Q¢xy£，¤¥¦nr=§¨��©xª«x¬(®¢(¯(°±²。

３．２

*KL　犾犻犿犻狋狅犳犱犲狋犲犮狋犻狅狀
³&Q[¢´µ¶·([·¸，�¹º(²h»x�¼¡(½¾¿ÀÁβ，¹º²h»x¼¡(½

¾¿ÀÁα。
M１：>ÂÃÄ@�~°4g±Å（ＩＵＰＡＣ）ÆÇα@β(ÈÉ¸Á０．０５。

M２：�£Ê~ËÌÍＬＯＤ。

［ＪＪＦ１００１—２０１１，Q ７．１８］
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N?　犾犻狀犲犪狉犻狋狔
¡&Q([¢ÎÏ{，Ê[QÐÑ¨r!=xy²(¢ÒÓ»ÔÕ(§Ö。×Ø([QÐÑÙ�

Ú(xyÐÑ，ÛÜtuÝ'(Þßàá。
［ＷＳ／Ｔ４０８—２０１２，Q ２．２］

３．４

N?<=　犾犻狀犲犪狉狉犪狀犵犲
Ê��âã(�ÚxyÐÑÁ�Óä(åæ(çèÎÏ，×£Üåæ½é�ê�ëì½é。
［ＷＳ／Ｔ４０８—２０１２，Q ２．３］
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&:OP　犿犪狋狉犻狓犲犳犳犲犮狋
í[¢îï(ðñròóæ�[¢í[¢(¸(ôõ。
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��öá¨Ë÷�}~�!��。

２５（ＯＨ）ＶＤ３：２５UVWXYＤ３（２５ＨｙｄｒｏｘｙｖｉｔａｍｉｎＤ３）

ＢＳＡ：øSTùúù（ｂｏｖｉｎｅｓｅｒｕｍａｌｂｕｍｉｎ）

ＣＶ：ûüâv（ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｏｆｖａｒｉａｔｉｏｎ）

ＬＯＤ：Z'ý（ｌｉｍｉｔｏｆｄｅｔｅｃｔｉｏｎ）

ＭＲＭ：þÿ�![（ｍｕｌｔｉｐｌｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｏｎｉｔｏｒ）

ＳＮＲ：à"Ô（ｓｉｇｎａｌｔｏｎｏｉｓｅｒａｔｉｏ）

５　*+VWFX;

!"#K#(２５（ＯＨ）ＶＤ３ Z[]^î_.Y`abcdefghe^ÁZ[ÞÃ。]^�î$
Q_.Y"%(２５（ＯＨ）ＶＤ３ Á{"&¤'ST=，{"¨ST()*±+，~bb,-z]^.-S
T=２５（ＯＨ）ＶＤ３。¤¥/@0123b@4567úù，¤¥89:;.-<Tb，=>?@+，A

７５％BC3b3D。�~bcdefghex¬;Z[ST２５（ＯＨ）ＶＤ３ @{"óü(¬EFû。~

２５（ＯＨ）ＶＤ３ @{"GHIÔJKST２５（ＯＨ）ＶＤ３ çè。

６　YZF[\

６．１　YZ

�L~(noM�：

ａ）　�：NÜ�óOPQ，�Ê~ＧＢ／Ｔ６６８２Q (RS��~�；

ｂ） BC：de¯；

ｃ） 45：de¯；

ｄ） 89:：de¯；

ｅ） B1：de¯；

ｆ） 012T�±²（ＺｎＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）：xy¯，ＣＡＳá：７４４６２００；

ｇ） UVWBC（ｄ４BC）：̄ è≥９９．９％，ＣＡＳá：８１１９８３；

ｈ） X1YZ[T�±²（Ｎａ２ＨＰＯ４·７Ｈ２Ｏ）：xy¯，ＣＡＳá：７７８２８５６；

ｉ） X1ZY[R�±²（ＮａＨ２ＰＯ４·Ｈ２Ｏ）：xy¯，ＣＡＳá：１００４９２１５；

ｊ） \°[：xy¯，ＣＡＳá：７６４７１４５；

ｋ） øSTùúù（ＢＳＡ）：̄ è≥９８％，犕ｒ＝６６ｋＤａ，ＣＡＳá：９０４８４６８；

ｌ） Y]°[：xy¯，ＣＡＳá：１３１０７３２。

６．２　[\]4

６．２．１　^_&:]4

^_CSTVh(`�，La}b¬Ecè、}bｐＨdúù»x(²hefpq，g¢^_CS
TVh(hi。M¶·CST¯°+j２５（ＯＨ）ＶＤ３ (kùVh，*lm。}~£，�n~�o]^
ef：

ａ）　º¢２．１４０ｇX1YZ[T�°±²（Ｎａ２ＨＰＯ４·７Ｈ２Ｏ），０．２６８ｇX1ZY[R�°±²
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（ＮａＨ２ＰＯ４·Ｈ２Ｏ），０．９００ｇ\°[，５．０００ｇøSTùúù；

ｂ） 3D�p７５ｍＬ�=；

ｃ） ~１ｍｏｌ／ＬY]°[3bqrｐＨ¦７．４；

ｄ） Fs¦１００ｍＬ|¢t=；

ｅ） ¤�Q|')Què。
v3b２℃～８℃$QæÁ１wx，y�z¼�¤¥{|o。

６．２．２　`Fabc]4

}~£，�n~�o]^efpq：

ａ）　º¢９．５０ｇ012T�°±²（ＺｎＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）；

ｂ） ¤¥１０ｍＬ�；

ｃ） }x*)５ｍｉｎ；

ｄ） ~�１ｍｉｎ；

ｅ） ��*)２ｍｉｎî<，'j3����3²Á�。
�Úpq(3b=012T�°±²（ＺｎＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）çèÁ０．２ｍｏｌ／Ｌ。v3b２℃～８℃$Q

æÁ１wx。

６．２．３　７５％de]4

}~£，�n~�o]^efpq：

ａ）　s-３０ｍＬBC；

ｂ） ¤¥１０ｍＬ�；

ｃ） *)+，¤¥４０μＬB1；

ｄ） }x*)。
v3b２℃～８℃$QæÁ１wx。

６．２．４　fg5犃

}~£，�n~B1�3b，�０．１％B1(�3b(pq]^Ás-３００ｍＬ�，¤¥３００μＬB
1。��c�����pq，��wÊ~¢}bq�。

６．２．５　fg5犅

}~£，�n~B1BC3b。�０．１％B1(BC3b(pq]^Ás-３００ｍＬBC，¤¥３００μＬ
B1。BCÁ���3o，��w��Ê~¢efpq。

７　hi

７．１　456789:79Ajk

bcdefgheg~âã���î�Ê~Bk：

ａ）　��bcdet；

ｂ） ��US�fghet，p�$Q(�，M���¬E�（ＥＳＩ），h¢�8±�，���vÙ"
ö±8\ ¡(Bk。

７．２　4567l

bcde¢���Ê~î�Bk：
３

犠犛／犜４７８—２０１５



ａ）　ÿcＣ１８de¢，£�¤¥$Qæ@�¦æ；

ｂ） )�{§@ÃÄ¨©v��Ê~Bk。

７．３　mn

ªx«R¬（�®xè０．１ｍｇ），��#±�;¡cqZQF�{。

¯ªx«R¬（�®xè０．０１ｍｇ），��#±�;¡cqZQF�{。

７．４　opq

°èÁ"º|¢±０．１０ｍＬ。

７．５　rst

�F±¬²³，¬²Ö���１４０００犵。

７．６　uvwxyi

}~�´µ¬²¶、·µ®¸¹tz(º»¼*±½�。

７．７　z{|}

�¾Ó=>�(?@½�。

７．８　~p�4i

A�#±�(¿¢sbu，)�１０００μＬ、２００μＬ@２０μＬsbu�RÀ。

７．９　rs�

}~£，�L~)�１．５ｍＬ，¬²¶Áh=j�A�³3o,-'(Âh。

８　��

８．１　��

!]^}~���、ÃÄÅÄ@STr!(２５（ＯＨ）ＶＤ３ çèZ[。

¡ØÃr!£，�Æ�ÇÈ�É¡X²MÊær!ØÃ(cË)Q，Ê~£ÇÌX²Í«)*，;

�w)Q�Î²efØÃ。

８．２　��Ap

�®-r¢��ê�０．１５ｍＬ。

８．３　�����

��STr!Ï�#ÐZ[，��２℃～８℃ÑÒz¼，z¼£Ó�ÔÕ１F。－２０℃dî�ÑÒ

�$Qz¼'�３wx。Ê~Ö�¡�×�ÑÒØSTÙ°、}x*)。Ä@r!�$%PQÚÛo

(Ê~�ý@`�z¼，Ü~Ö$%PQÝÙ�©，}x*)。
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９　*+jkF�������

９．１　456789:79Ajk���

９．１．１　:7jk�����

Z[Ö��heâãefæ§ZÞ，lm：

ａ）　�ß３wx{efÕh¢�#;±�；

ｂ） ¬E�½p$Q(�，M���¬E�，àf8\；

ｃ） ákèâ¦8\ ¡Bk(ÎÏ，�ãäå>æ¯èö±Bk、ç�}�、>èéê。

９．１．２　45jk����

Z[Ö��bcâãef#s，lm：

ａ）　��c#s：$%６．２．４，６．２．５#s��cＡ，��cＢ，Ô¹１０ｍｉｎ～１５ｍｉｎ；

ｂ） de¢(ë：~±}(��cÔÕ（ÕMＡ∶ＢæIÔ２０∶８０）ëde¢RQ£Ó，Ò'd
e¢ìÖâ¦ë。

９．２　J�]4FIJ]4���

９．２．１　J��

９．２．１．１　２５（犗犎）犞犇３ J��

¯è≥９９％。

９．２．１．２　01)J��:

�Ê~$Q_.Y"%(２５（ＯＨ）ＶＤ３ Á{"，"%($Q_.Ywv��ê�３w。{"(Ê
~、z¼dÊ~�ý�ö±Xíîï.ç(íòðÚÅÊ~PQÚ。

９．２．２　J�]4�IJ]4�\�

９．２．２．１　２犿犵／犿犔J����4

pq]^M�：

ａ）　º-２５（ＯＨ）ＶＤ３ "#ò１．００ｍｇ；

ｂ） ¤¥５００μＬBC3D；

ｃ） }x*)。
×3b－７０℃dî�ÑÒ'��z¼６wx。

９．２．２．２　１犿犵／犿犔IJ��4

pq]^M�：

ａ）　º-_.Y"%(２５（ＯＨ）ＶＤ３１．００ｍｇ；

ｂ） ¤¥１０００μＬｄ４BC3D；

ｃ） }x*)１ｍｉｎ。
×3b－７０℃dî�ÑÒ'��z¼６wx。
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９．２．２．３　IJ�-4

pq]^M�：

ａ）　-０．０１０ｍＬqs(１ｍｇ／ｍＬ{"ñsb，¤¥０．９９０ｍＬBC，p»çèÁ１０μｇ／ｍＬ(
Vò ¡b；

ｂ） -０．１００ｍＬqs(１０μｇ／ｍＬVò ¡b，¤¥０．９００ｍＬBC，p»çèÁ１μｇ／ｍＬ({
" ¡b。

×óñ3b－２０℃dî�ÑÒ'��z¼３wx。

９．２．２．４　J��&��-4

pq]^M�：

ａ）　-０．０１０ｍＬqs(２ｍｇ／ｍＬ"#òñsb，¤¥０．９９０ｍＬBC，}x*)，·¦çèÁ

２０μｇ／ｍＬ("#òVò ¡b１；

ｂ） -０．１００ｍＬ"#òVò ¡b１，¤¥０．９００ｍＬBC，}x*)，·¦çèÁ２μｇ／ｍＬ("
#òVò ¡b２；

ｃ） Ø"#òVò ¡b２$%１∶２∶２∶２∶２∶１．２５∶２∶５pq"#òVò ¡b３～９，3o
ÁBC。x O · ¦ ç è Á１μｇ／ｍＬ，０．５μｇ／ｍＬ，０．２５μｇ／ｍＬ，０．１２５μｇ／ｍＬ，０．１μｇ／ｍＬ，

０．０５μｇ／ｍＬ，０．０１μｇ／ｍＬ("#òVò ¡b。

×â�3b－２０℃dî�ÑÒ'��z¼１wx。

９．２．２．５　J���-4

pq]^M�：

ａ）　xO-�_çè("#òVò ¡b２～９�０．１００ｍＬ；

ｂ） ¤¥０．９００ｍＬkùVh3b；

ｃ） } x * )，· ¦ ç è x O Á ０．２μｇ／ｍＬ，０．１μｇ／ｍＬ，０．０５μｇ／ｍＬ，０．０２５μｇ／ｍＬ，

０．０１２５μｇ／ｍＬ，０．０１μｇ／ｍＬ，０．００５μｇ／ｍＬ，０．００１μｇ／ｍＬ("#ò ¡b。

×â�3b２℃～８℃dî�ÑÒ'��z¼１F。

９．３　��!�W（��J���-4F�+#$��）

r!ÖØÃ]^M�：

ａ）　s-STr!Å"#ò ¡b０．１５０ｍＬ，¤¥０．０１５ｍＬ{" ¡b（çèÁ１μｇ／ｍＬ），}x
*)；

ｂ） ¤¥0123b０．１５０ｍＬ；

ｃ） ¤¥45０．３００ｍＬ；

ｄ） ôõö÷３０ｓ，�×（２２℃～２８℃）~�１５ｍｉｎ；

ｅ） ¤¥89:０．７５０ｍＬ；

ｆ） ôõö÷３０ｓ；

ｇ） ¬²５ｍｉｎ，¬²Ö≥１４０００犵；

ｈ） �ør!xÁ�ù，-�<ù�³ù０．５００ｍＬ�úR¬²¶=，�û�Büd=Ó(�ù；

ｉ） �×�=>?@；

ｊ） ¤¥７５％BC3b０．２００ｍＬ；

ｋ） }x*)３０ｓ。
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９．４　*+X;

９．４．１　4567�C

９．４．１．１　4567hi�C

Ê~ý�î�¦þ"²¨Vh@ÿ²(}xx¬，îd�¦þ"²¨�!xy²��x¬;¶·
¤¥G"ÁÞ*ef`�#°，lm：

ａ）　de¢：ø７．２；

ｂ） ��c：ø９．１．２；

ｃ） �$：０．５ｍＬ／ｍｉｎ；

ｄ） er¢：０．０１０ｍＬ；

ｅ） ¢×：５０℃。

９．４．１．２　4567���C

Ê~ý��w��ãBef`�#°，ø%１。

�１　4567���C

£Ó

ｍｉｎ

��cＡ

％

��cＢ

％

０ ２０ ８０

２．３ ２０ ８０

２．４ ２ ９８

３．９ ２ ９８

４ ２０ ８０

９．４．２　:7�C

Ê~ý�î��.�¬E°�ÀÁÞ*，#°¬E�(&"、×è，îd�°u、@'u×è@�¢
z�v；î��.�¬EMÝ�ÀÁÞ*，#°()�ì，*+§¢z�v，eÛ�¦.�Z[,-è(
þ(，±ÃLaÿ�^¼，ef`�#°，ø%２。

�２　89:7*+�C

� ÿ�^¼
�°uìÖ

ｋＰａ（ｐｓｉ）
@'u °±²

.¬E

犿／狕

E¬E

犿／狕

()�ì

Ｖ

*+§¢

ｅＶ

/0£Ó

ｓ

ＥＳＩ

þ ÿ � ! [
（ＭＲＭ）8¬

E^¼
３４５（５０）

×è

℃

�$

Ｌ／ｍｉｎ
２５（ＯＨ）ＶＤ３ ４０１．３

３８３．２ａ １０６ ４ ０．１

１５９．１ １０６ ２４ ０．１

２７５ １０
_.Y"%

２５（ＯＨ）ＶＤ３
４０４．４ ３８６．３ １０６ ４ ０．１

　　
ａ ¬E~�Q¢。
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９．４．３　456789:7*+

$%î�12efbcdefgheZ[：

ａ）　$%９．３]^�"#ò ¡b@3[STr!efÖØÃ，$%９．４．１～９．４．２`�efbcd
efghe�v4�@#°；

ｂ） "#ò ¡bAÖØÃ+，$%çè³ê¦�5µefbcdefghexy；

ｃ） 3[STr!efÖØÃ+，efbcdefghexy。

９．４．４　����

９．４．４．１　� ¡¢

２５（ＯＨ）ＶＤ３ ¡bcde=z0£Ó�6Ê~(de¢æ§�_Û�éü，K7¨"#ò3bz

0£Óé¸®�０．１ｍｉｎ。

９．４．４．２　�-£N�¤¥

９．４．４．２．１　¦N§y

�２５（ＯＨ）ＶＤ３ @_.Y"%２５（ＯＨ）ＶＤ３ $%２xO.- ＭＲＭ ¬Ede8，Ix·�9(G

HI。î"#òQ¢¬EGHI¨{"GHI(Ô¸Á:;"，î"#òçè¨{"²çè(Ô¸Á

<;"efÒå_±，$¼（１）·¦ ¡=å�v犪，犫¸。

犃ｓｔｄ

犃ＩＳ
＝犪×

犮ｓｔｄ

犮ＩＳ
＋犫 …………………………（１）

　　¼=：

犃ｓｔｄ———"#ò ¡b=２５（ＯＨ）ＶＤ３ Q¢¬E ＭＲＭIxGHI；

犃ＩＳ———"#ò ¡b={"² ＭＲＭIxGHI；

犮ｓｔｄ ———"#ò ¡b=２５（ＯＨ）ＶＤ３ (çè；

犮ＩＳ ———"#ò ¡b={"²(çè，!]>=×çèÁ１μｇ／ｍＬ；

犪 ———_±Òå(?À；

犫 ———_±Òå(@A。

Òå_±(cËâv犚２＞０．９９。

９．４．４．２．２　¤¥�-£N

Ø９．４．４．２．１=_±·¦(�v犪，犫B¥¼（２），·¦ ¡=å。

犃ｔａｒｇｅｔ

犃ＩＳ
＝犪×

犮ｔａｒｇｅｔ

犮ＩＳ
＋犫 …………………………（２）

　　¼=：

犃ｔａｒｇｅｔ———STr!=２５（ＯＨ）ＶＤ３ Q¢¬E ＭＲＭIxGHI；

犃ＩＳ ———STr!={"² ＭＲＭIxGHI；

犮ｔａｒｇｅｔ ———STr!=２５（ＯＨ）ＶＤ３ (çè；

犮ＩＳ ———STr!={"²(çè，!]>=×çèÁ１μｇ／ｍＬ；

犪 ———$%９．４．４．２．１=_±·¦(Òå?À；

犫 ———$%９．４．４．２．１_±·¦(Òå@A。
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９．４．４．３　#$��¨２５（犗犎）犞犇３ ©ª���

�STr!=２５（ＯＨ）ＶＤ３ @_.Y"%２５（ＯＨ）ＶＤ３ $%%２xO.- ＭＲＭ ¬Ede8，I

x·�9(GHI。�w９．４．４．２．２·¦( ¡=å，�JK·¦¼（２）=犮ｔａｒｇｅｔ¸，ÐSTr!=

２５（ＯＨ）ＶＤ３(çè。

１０　X;�«¬

１０．１　®

��`�#°+，ã�]^efþ]HCD，ÕM°Eè，8Fè，åæ，ＬＯＤ，Vh��z。

１０．２　¯°ª«¬

6wÜG���"#°HIÅ（ＣｌｉｎｉｃａｌａｎｄＬａｂｏｒａｔｏｒｙＳｔａｎｄａｒｄｓＩｎｓｔｉｔｕｔｅ，ＣＬＳＩ）JKÅý�
K(fL"#z)Îæ��，�]^(°EèefCD，ø%３。

�３　¯°ª«¬��

çè

ｎｇ／ｍＬ

M{犆犞

％

MÓ犆犞

％

N犆犞

％

１６．５９ １．９３ ４．４９ ４．７９

３９．２２ １．９８ ３．８５ ４．２２

１０．３　±²ª«¬

}~£，��~�ð"#²hÅý�!)Îæ��]>efCD，8FèCDÐÑ¡O¸±５％Î
Ï{。

１０．４　N?«¬

6wＣＬＳＩJKÅý�K(fL"#z)Îæ��，�]^(åæefCD：
Z[STr!(åæÎÏ１０．１６ｎｇ／ｍＬ～７０．５４ｎｇ／ｍＬ。MPQ¦�¢(lêçèSTr!，A�

ð+，�R3åæÎÏ(êý；M¶·¤¥¯²h(l�¸CST，A�ð+，�R3åæÎÏ(�ý。
M：ä"!!Sçèýq，�¸STÁCST¤¥¯²h¶·，ê¸STÁPQCST。

１０．５　犔犗犇

$%ＳＮＲ≥３(�êçèJK，ÕMZ'ýÁ０．５ｎｇ／ｍＬ。

１０．６　&:OP

6wfL{ÅTLUVÉ�()Îæ��，CD�_çè£(Vh��：

ａ）　¡çèÁ１０ｎｇ／ｍＬ£，Vh��ÁWq��，WqÀÁ９．０％；

ｂ） ¡çèÁ２５ｎｇ／ｍＬ£，Vh��ÁWq��，WqÀÁ１２．３％。
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³　´　B　µ

　　［１］　ＳｕｓａｎＳ．Ｃ．Ｔａｉ，ＭａｒｙＢｅｄｎｅｒ，ＫａｒｅｎＷ．Ｐｈｉｎｎｅｙ．ＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆａＣａｎｄｉｄａｔｅＲｅｆｅｒｅｎｃｅ

ＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔＰｒｏｃｅｄｕｒｅｆｏｒｔｈｅＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ２５ＨｙｄｒｏｘｙｖｉｔａｍｉｎＤ３ａｎｄ２５ＨｙｄｒｏｘｙｖｉｔａｍｉｎＤ２ｉｎ

ＨｕｍａｎＳｅｒｕｍＵｓｉｎｇＩｓｏｔｏｐｅ—ＤｉｌｕｔｉｏｎＬｉｑｕｉｄＣｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙ—Ｔａｎｄｅｍ ＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ．Ａｎａｌ．

Ｃｈｅｍ．２０１０，８２，１９４２１９４８．

［２］　ＳｔｅｐｍａｎＨＣ，ＶａｎｄｅｒｒｏｏｓｔＡ，ｖａｎＵｙｔｆａｎｇｈｅＫ，ｅｔａｌ．Ｃａｎｄｉｄａｔｅｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ

ｐｒｏｃｅｄｕｒｅｓｆｏｒｓｅｒｕｍ２５ｈｙｄｒｏｘｙｖｉｔａｍｉｎＤ３ａｎｄ２５ｈｙｄｒｏｘｙｖｉｔａｍｉｎＤ２ｂｙｕｓｉｎｇｉｓｏｔｏｐｅｄｉｌｕｔｉｏｎｌｉｑｕｉｄ

ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｔａｎｄｅｍｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｌｉｎＣｈｅｍ，２０１１，５７（３）：４４１４４８．
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