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3.1.1 ZJf§ (CHCN): faifhali,

3.1.2 HE (CH;OH): foifafi,

3.1.3 HR (HCOOH): 4,

3.1.4 HR%E: (HCOONH4): 5Bk FH 2

3.1.5 gk (H0): HFEEN 18.2MQ-cm.
S UL 7E 5 i AR I

3.2 FIECH

32,1 HO01%FRAIKER: = 1.0mL HER (3.1.3) % 1000mL F &M, Hi#BaiK (3.1.5) %
BEZIE, R,
3.2.2 20mmol/L FHRREIAW: FREX 0.63g HEEH: (3.1.4), 4K (3.1.5) i F-#BE 2 500mL,

323 HERRE AW B 100mL HEREEZ IS (3.2.2), JIA 200mL HEE (3.1.2), JR%].
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CAS B35, 1R, MY TEENLE 1.

* 1 [ERRNSSBRENF AR, RIXBR. CASERS, 47X, ANSTFE

HC 42 R PR CAS B35 4T X TR
RN Sodiumchlorate 7775-09-9 NaClO3 106.44
1 RN Sodiumperchlorate 7601-89-0 NaClO4 122.45

3.4 REMILZEAFR

3.4.1 SAMRILFESIEMNIR: AR E-80; (200pg/mL, PAEERIR-B0; B 7it, JdbntdRseiift,
EURL-SRMLotN0:024) , 4 CfAfF.

342 EERILFENEAFR: EEIRE-1804 (100pg/mL, PLESERIR-1804 B i, £ E SR 4L,
CILOLM-7310-1.2) , 4CA#4%.

3.5 frfEARBBCH

3.5.1 HERERFRUEME AT (Img/mL, VDAFEIERIRIT) « FEEARECEIREN 0.128¢ CREHfIZ 0.0001g)
BT 100mL ZAEHHRH, HELK (315 WFRBERZIE, %5, HIRKEN Img/mL bRk
B, 4 CHRAT

3.52 (R EUR ERARE A T ( Img/mL, DAy & B RRTT) « K 2 FRE s SN 0.123g FEH 2 0.0001g),
BT 100mL FEEH, ABEEAK (3.1.5) ERHFMBERZIE, 825, HISIREN Img/mL AriEfiE
B, 4 CHRAF

3.5.3 IRGPRAETPERNR: Jr R R 0.2mL SRR ESARAERE KR (3.5.1) 1 0.1mL /& SR EL AR v
fifi# i (3.5.2) , B TA— 100mL &AEHH, HEAK (3.1.5) MBERZE, B, flaEigE.
AR R 4> R 2.0pg/mL. 1.0pg/mL IR S FRUE A, 4°CIRAE

3.5.4 RAEFRMRERNRE: 2 BRI 7500 SR FEM R NAR (3.4.1)  20ul &SR L FAL
FWHR (3.4.2) B TF— 10.0mL A, FHHEAK 315 MREZE, 85, Hl AR EE-50s.
AR ER-1804 W FE 4 5 1500ng/mL 200ng/mL KR A [FIAL K AR, 4 CHRAR.

3.5.5 RAPRHE AR : 70l wEnh B BOR & FR#E A1 (3.5.3) OuL+ 10uL. 25uL. 50uL. 75uL.
100uL~ 250uL+ 500uL~ 750uL. 1000pL, fZiEE RN 2 AR (3.5.4) 100uLl, FH H PR B H i
W23 FREHERE 10mL, 1E A ARE TAEE I S0 S1—S9. S HE £h ik K I : 0.00ng/mL .
2.00ng/mL. 5.00ng/mL. 10.0ng/mL. 15.0ng/mL. 20.0ng/mL. 50.0ng/mL. 100ng/mL. 150ng/mL.
200ng/mL, &SRR EMKIN: 0.00ng/mL. 1.00ng/mL. 2.50ng/mL. 5.00ng/mL. 7.50ng/mL.
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PR (3.5.4) , HEBRINA7.OmLEEZE/K (3.1.5) , WHEk% 5Smin, FAERHIIA13.0mLHEE (3.1.2),
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6.1.3 KK:

HEMPRE2g (R %20.001g) WAEE T5S0mLEZEE L (4.8) o1, HIA200pLiE S [FIAL &= A
PRl (3.5.4) , HEFIIIA7.0mLEE4AK (3.1.5) , RIEHRY Smin, FAERIIA13.0mLHFEE (3.1.2),
RE], PRGABFHEE30min, 10000r/min % i 250 10min, HUEE AR .
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HEMPRE 2g (R %20.001g) WAFE T5S0mLEZEE L (4.8) o, HIA1S0pLIE S RIS &= A
PR (3.5.4) , HERAIINS.0mLO.1% P R/KVEWR (3.2.1) , RS, B T45C/K¥HE A 20min,
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R B0 10min, B EIEWAF R
6.1.6 JHN. HPA:
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6.3.1.1

a)fi it : AcclaimTRINITYPl B & 812 #4E (50mmx2.1mm, 3pm; 100mmx2.1mm,

Bk REAH 2
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d)¥iti#: 0.5mL/min.

e)fiE: 35C.

DIFFFEE: 3ul.

=2 BBEIRIRIZERF
50mmx2. 1mm, 3pm FKE A 100mmx2.1mm, 3pm ¥k A
i [ (min) TBIHH A(%) TENHH B(%) H 18] (min) VLBIAE A(%) TENHH B(%)
Initial 35 65 Initial 70 30

0.5 35 65 0.2 70 30
4.0 65 35 3.0 90 10
5.0 90 10 7.0 90 10
7.0 90 10 8.0 70 30
8.0 35 65 10.0 70 30

=3 BIEHERAMERER

50mmx>2.1mm, 3pm KRS L4

100mm=2. Imm, 3pm B (R4

It} i) - . aNAH AN It} i) - . aNAH aNAH
_ Y% (mL/min) _ Y% (mL/min)
(min) A%) B(%) (min) A%) B(%)
Initial 0.5 35 65 Initial 0.5 70 30
10.0 0.15 90 10 15.0 0.15 90 10
100.0 0.15 90 10 150.0 0.15 90 10
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bRl 7 2 BT (MRMD.
of T FUE TR
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DA FIEE: 500C .
LA i E: 1000L/h.
h)#EfL <M E: 150L/h.
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wEw BET (m/z) TET (m/z) HEFLEE (V) iR E (eV)
- 83.0 67.0% 60 15
MR 85.0 69.0 60 15
Y, 99.0 83.0% 60 18
AR 101.0 85.0 60 18
KRR N A5 89.0 71.0% 60 16
AR bR 107.0 89.0%* 60 18
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6.33 TEMMNE

TEFH FRES 26 T I 2 R AR S An e AR, 0 SO FEAR S Al TR &R 3. &=
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c— MBRHE AR #l 2 sz th Al i I b & R ZEL 3 R B, B AN iR T (ng/mL):

V—IRFEIR I S AR, A =T (mL):

ST ] A ik R R R A B
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8.1 REE

LR ROy 1.0mL B, AR K P &R SR 1A HBR A 0.6pug/L € #FR A 2.0ug/Ls =R
TR H PR Y 0.4pg/L. EEFRA 1.0pg/L.

MAFERN 1g ORFFIZE 0.001g) « EAAEFUN 20.0mL B, #HE b B R, AP &Rk
ke R A 12.0pg/kg EREFRA 40.0pg/kg: BRI H PR 8.0pg/kg € B PR 20.0pg/kg.

MAFERN 2g ORFAZ 0.001g) « EAAEFUN 20.0mL B, . AL JOKRHPEIR &
HR R 6.0pug/kg 2PN 20.0ng/ke; = AR HIR N 4.0pg/kg. &R A 10.0ug/kg.

LR EN SgORBSTAZE 0.001g) 58 BRFR Y 15.0mL I, 744 7L b SR 31 fOAS H PR M 1.8pg/kg
EEMRN 6.0ng/kg; =R H A 1.2pg/kg. E &R 3.0ug/kg.

MRER N 2g CREFIZS 0.001g) « ERMFUA 15.0mL I, 2LLEE 7 FUk h SRR ER AR i B

9 45pglkgs EEFRY 15.0ng/ke: mEBR R H IR 3.0pg/ke & &R 7.5pg/kg .
8.2 EME

KTTEAE 5~800pg/kg I INIREETE A, IR 80%~110%.
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	1　范围
	2　原理
	3　试剂和材料
	3.1　试剂
	3.1.1　乙腈（CH3CN）：色谱纯。
	3.1.2　甲醇（CH3OH）：色谱纯。
	3.1.3　甲酸（HCOOH）：色谱纯。
	3.1.4　甲酸铵（HCOONH4）：液质联用级。
	3.1.5　超纯水（H2O）：电阻率为18.2MΩ·cm。
	注：以上试剂在使用前均应做本底测试。

	3.2　试剂配制
	3.2.1　含0.1%甲酸的水溶液：量取1.0mL甲酸（3.1.3）至1000mL容量瓶，用超纯水（3.1.5）
	3.2.2　20mmol/L甲酸铵溶液：称取0.63g甲酸铵（3.1.4），用超纯水（3.1.5）溶解并稀释至5
	3.2.3　甲酸铵甲醇溶液：取100mL甲酸铵溶液（3.2.2），加入200mL甲醇（3.1.2），混匀。

	3.3　标准品
	3.3.1　氯酸钠标准品：采用具有证书的标准品或高纯试剂，纯度＞99%。中文名称、英文名称、CAS登录号、分子式
	3.3.2　高氯钠盐标准品：采用具有证书的标准品或高纯试剂，纯度＞99%。中文名称、英文名称、CAS登录号、分子
	表1氯酸盐和高氯酸盐的中文名称、英文名称、CAS登录号、分子式、相对分子量

	3.4　同位素内标
	3.4.1　氯酸盐同位素内标：氯酸盐-18O3（200μg/mL，以氯酸根-18O3离子计，北京振祥提供，EUR
	3.4.2　高氯酸盐同位素内标：高氯酸盐-18O4（100μg/mL，以高氯酸根-18O4离子计，美国剑桥提供，

	3.5　标准溶液的配制
	3.5.1　氯酸盐标准储备液（1mg/mL，以氯酸根计）：精密称取氯酸钠0.128g（精确至0.0001g），置
	3.5.2　高氯酸盐标准储备液（1mg/mL，以高氯酸根计）：精密称取高氯酸钠0.123g（精确至0.0001g
	3.5.3　混合标准中间液：分别准确量取0.2mL氯酸盐标准储备液（3.5.1）、0.1mL高氯酸盐标准储备液（
	3.5.4　混合同位素内标液：分别准确量取75µL氯酸盐同位素内标（3.4.1）、20µL高氯酸盐同位素内标（3
	3.5.5　混合标准工作溶液：分别准确量取混合标准中间液（3.5.3）0μL、10μL、25μL、50μL、75


	4　仪器和设备
	4.1　液相色谱-串联质谱仪，配有电喷雾离子源（ESI源）。
	4.2　涡旋振荡器。
	4.3　组织捣碎机。
	4.4　均质器。
	4.5　离心机：转速≥10000r/min。
	4.6　电子天平：感量分别为0.0001g和0.001g。
	4.7　超声波恒温水浴振荡器。
	4.8　具塞离心管：50mL。
	4.9　PRiMEHLB固相萃取柱：3cc，150mm，或性能相当者。
	注：4.8、4.9的耗材在使用前均应做本底测试。
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	5.5　婴儿配方乳粉：
	5.6　大米、茶叶：
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	6.3　色谱测定
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