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https://www.chembk.com/cn/chem/122628-50-6
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A.4.3.1 & iE4E: TCIl Kaseisorb LC ODS 2000 (4. 6 mmx150 mm, 5
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A.4.3.4 j%3E: 1.0 mL/min,
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	A.1原理
	吡咯并喹啉醌二钠盐经溶解，采用反相高效液相色谱分离，紫外检测器检测，外标法定量。
	A.2试剂和材料
	除非另有说明，本方法使用的所有试剂均为分析纯，水为GB/T 6682 规定的一级水。

	A.2.1 磷酸氢二钾。
	A.2.2 四丁基溴化铵。
	A.2.3 磷酸。
	A.2.4 乙腈：色谱纯。
	A.2.5 吡咯并喹啉醌二钠盐标准品（CAS号:
	A.2.6 水相微孔滤膜：0.22 μm。
	A.2.7 10 mmol/L磷酸氢二钾—15 mmol/L 四丁基溴化铵混合溶液(pH7.4)：称取1.74
	A.2.8 乙腈水溶液（体积比1：3）：分别量取250 mL乙腈与750 mL水，加入试剂瓶中，混合均匀。
	A.3仪器和设备

	A.3.1 高效液相色谱仪：配紫外检测器。
	A.3.2 分析天平：感量为0.01 mg。
	A.4分析步骤

	A.4.1 标准溶液配制
	精密称取吡咯并喹啉醌二钠盐标准品约40 mg（精确至0.01 mg）置于100 mL容量瓶中，加入乙
	A.4.2 试样处理
	精密称取吡咯并喹啉醌二钠盐样品20 mg（精确至0.01mg）,置于50 mL容量瓶中，加入乙腈水溶
	A.4.3 液相色谱参考条件
	A.4.3.1色谱柱：TCI Kaseisorb LC ODS 2000（4.6 mm×150 mm,5 μm）或
	A.4.3.2柱温：30℃。
	A.4.3.3检测波长：250 nm。
	A.4.3.4流速：1.0 mL/min。
	A.4.3.5进样体积：20 μL。
	A.4.3.6运行时间：55 min。
	流动相：流动相A:10 mmol/L磷酸氢二钾-15 mmol/L 四丁基溴化铵混合溶液（pH 7.
	A.5标准曲线的制作
	在规定色谱条件下，以乙腈水溶液作为空白对照，取各标准系列溶液各20 μL，分别注入液相色谱仪，进行色
	A.6样品溶液的测定
	在规定色谱条件下，取样品溶液20 μL，注入液相色谱仪，进行色谱分析，记录所得样品溶液色谱图中吡咯并
	A.7结果计算

	样品中吡咯并喹啉醌二钠盐的含量按公式（A.1）计算：
	式中：
	W1：样品中吡咯并喹啉醌二钠盐的含量（以干基计），单位为克每百克（g/100 g）；
	C：标准曲线中求出样品溶液中的吡咯并喹啉醌二钠盐浓度，单位为毫克每毫升（mg/mL）；
	V：样品的定容体积，单位为毫升（mL）；
	n：稀释倍数；
	m：样品的称样量，单位为毫克（mg）；
	W2：样品中水分含量，单位为克每百克（g/100 g）。
	A.8精密度

	在重复性条件下获得的两次独立测定结果的相对标准偏差应不大于2.0%。
	A.9液相色谱图
	吡咯并喹啉醌二钠盐标准溶液的液相色谱图见图A.1。


