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　　摘要：建立了吡喹酮注射液中吡喹酮含量测定的高效液相色谱法（ＨＰＬＣ）。色谱条件：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（１５０ｍｍ×

４．６ｍｍ，５μｍ），柱温２５℃，流动相为乙腈－水（６０∶４０），流速１．０ｍＬ／ｍｉｎ，紫外检测波长２１０ｎｍ，进样量２０μＬ。结
果显示，吡喹酮在６．０３７～９０．５５ｇ／Ｌ范围内线性关系良好（ｒ＝０．９９９４），平均回收率为９９．２４％，ＲＳＤ为０．７６９％。结
果表明，所建立的ＨＰＬＣ法快速简便、准确可靠，可用于吡喹酮注射液中吡喹酮含量的测定。
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　　吡喹酮（ｐｒａｚｉｑｕａｎｔｅｌ）系吡嗪并异喹啉化合物，是２０世纪
７０年代中期研制的一种新型抗寄生虫药物，具有广谱抗血吸
虫和抗绦虫作用，１９９３年世界卫生组织（ＷＨＯ）将其推荐为
血吸虫病病原学治疗首选药物［１－３］。目前，我国批准用于防

治家畜血吸虫病的吡喹酮制剂有吡喹酮片、吡喹酮粉 ２
种［４－５］，但吡喹酮内服给药时吸收不规则，首过效应强，生物

利用度低、药效维持时间短，从而给临床治疗效果带来严重影

响。因此，提高生物利用度和延长有效血药浓度维持时间的

吡喹酮新制剂开发成为近年来国内外防治血吸虫病的研究热

点［６］。３０％吡喹酮混悬注射液是上海兽医研究所与江苏倍
康药业联合开发的一种吡喹酮新制剂，拟用于水牛血吸虫病

的治疗。本试验采用一种快速简便、专属性强、灵敏度高、重

复性好的反相高效液相色谱法测定吡喹酮注射液中有效成分

吡喹酮的含量，用于该注射液的质量控制［７］。

１　材料与方法

１．１　仪器和试药
ＬＣ－１０Ａｖｐ高效液相色谱仪（日本岛津公司）；ＡＳ１２０１

自动进样器（大连依利特公司）；色谱工作站（浙江智达公

司）；ＵＶ－２２５０紫外可见分光光度计（日本岛津公司）；
ＢＳ２２４Ｓ电子天平（北京赛多利斯公司）。吡喹酮标准品，含
量９９．１％，购自中国药品生物制品检定所；３０％吡喹酮混悬
注射液３批，批号１１０４１９、１１０４２３、１１０４２７，江苏倍康药业有限
公司试制；甲醇、乙腈，色谱纯，美国ＴＥＤＥＡ公司产品。
１．２　色谱条件

色谱柱：ＤｉａｍｏｎｓｉｌＣ１８柱（１５０ｍｍ×４．６ｍｍ，５μｍ），柱
温：２５℃，流动相：乙腈 －水（６０∶４０），流速：１．０ｍＬ／ｍｉｎ，紫
外检测波长：２１０ｎｍ，进样量：２０μＬ。
１．３　溶液的制备
１．３．１　标准品工作液的制备　取吡喹酮标准品６０．３７ｍｇ，

加无水乙醇定容至１００ｍＬ，得浓度为６０３．７ｇ／Ｌ的标准品储
备液。使用前用流动相稀释成系列浓度的标准品工作液。

１．３．２　供试品溶液的制备　吡喹酮混悬注射液摇匀，用移液
管精确量取２ｍＬ，置１００ｍＬ容量瓶中，用无水乙醇５０ｍＬ，分
５次洗涤移液管内壁，洗液并入容量瓶中，摇匀，置水浴中超
声 １０ｍｉｎ，加无水乙醇缓慢稀释至刻度，摇匀。精确量取
１ｍＬ，置１００ｍＬ容量瓶中，加无水乙醇稀释至刻度，摇匀，即
得供试品溶液。

１．３．３　阴性对照液的制备　按处方比例精确称取吡喹酮混
悬注射液中除吡喹酮原料药外的其他成分，同吡喹酮注射液工

艺制备，再按供试品溶液的制备方法处理，即获得阴性对照液。

１．３．４　标准曲线的制备　精确量取标准品储备液适量加到
流动相中，得浓度分别为 ６．０３７、１２．０７４、３０．１８５、６０．３７、
９０５５５ｇ／Ｌ的标准品工作液，取２０μＬ进样测定，以峰面积
（Ａ）对吡喹酮浓度（Ｃ）进行线性回归，计算线性回归方程。
１．４　精密度试验

取吡喹酮标准品工作液，连续重复进样 ６次，进样量
２０μＬ，依法测定峰面积，观察其峰面积测量值的相对标准
偏差。

１．５　稳定性试验
分别在供试品溶液制备 ０、４、８、１２、２４ｈ后，精确量取

２０μＬ，依法测定峰面积，考察其稳定性。
１．６　加样回收率试验

精确取吡喹酮对照品和辅料适量，按处方制成吡喹酮注

射液的模拟样品，然后制备高、中、低３种浓度共９份供试品
溶液，测定吡喹酮浓度，与加入值进行比较，计算加样回收率。

１．７　样品含量测定
取６批样品制成供试品溶液，分别精确量取２０μＬ，依法

测定。

２　结果与分析

２．１　色谱行为
阴性对照液、标准品溶液和供试品溶液的色谱图见图１，

吡喹酮分离度良好，峰形尖锐，保留时间６．７～６．８ｍｉｎ，阴性
对照液和供试品溶液中的其他组分对吡喹酮的测定无干扰，

方法专属性良好。
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２．２　标准曲线
以峰面积（Ａ）对吡喹酮浓度（Ｃ）进行线性回归，得回归

方程为 Ａ＝９３０１６Ｃ＋１３５８１７（ｒ＝０．９９９４），线性范围
６．０３７～９０．５５ｇ／Ｌ。　
２．３　精密度测定

精密度试验结果见表１。ＲＳＤ为０．１４９％（ｎ＝６），表明
仪器精密度符合要求。

表１　精密度试验结果

次数 峰面积

１ ５６７４８３７．０
２ ５６７９８８９．０
３ ５６７１６１８．０
４ ５６８２２４０．０
５ ５６８７１８７．０
６ ５６９４８７４．５

平均值 ５６８１７７４．２５

２．４　稳定性测定
稳定性试验结果见表２。测定液室温放置２４ｈ，与零时

比较含量无显著变化，ＲＳＤ为０．１３％，表明样品溶液在本试
验条件下，至少可以稳定２４ｈ。

表２　稳定性试验结果

时间（ｈ） 峰面积

０ ５６９０４３４．０
４ ５６９２７０７．０
８ ５６８１５９１．０
１２ ５６７４７６６．５
２４ ５６８３５９２．５
平均值 ５６８４６１８０

２．５　加样回收率测定
加样回收率试验结果见表 ３，平均回收率为 ９９．２４％，

ＲＳＤ为０．７６９％。
２．６　样品含量测定

３批次吡喹酮注射液含量测定结果见表４，测得吡喹酮注
射液的平均含量为标示量的１００．２６％，符合兽药质量标准编
写细则的要求。

３　讨论

吡喹酮标准品溶液经紫外可见分光光度计扫描，在

２６４ｎｍ与２７２ｎｍ的波长处有最大吸收峰，起初选择２６４ｎｍ
作为检测波长。在色谱条件优化时发现，当选择２１０ｎｍ作为
检测波长时，检测的灵敏度显著提高，故最终将检测波长定为

２１０ｎｍ。为避免吡喹酮和注射液中辅料的色谱行为相互干
扰，筛选了甲醇－水、乙腈－水等流动相，并根据色谱分离效

表３　回收率试验结果

编号
加入量

（ｇ／ｍＬ）
测得值

（ｇ／ｍＬ）
回收率

（％）
１ ５２．０６ ５２．０１ ９９．９１
２ ５１．６０ ５０．６１ ９８．０９
３ ５１．３５ ５０．７６ ９８．８５
４ ６０．２４ ６０．４２ １００．３０
５ ６１．１４ ６０．８１ ９９．４５
６ ６１．９６ ６１．１０ ９８．６２
７ ７１．０１ ６９．９０ ９８．４３
８ ７１．５１ ７１．４１ ９９．８６
９ ７１．８２ ７１．５５ ９９．６２
平均 ９９．２４

表４　吡喹酮注射液含量测定结果

批号 标示量的百分含量（％）
１１０４１９ １００．４
１１０４１９ １００．６
１１０４２３ １００．２
１１０４２３ １００．５
１１０４２７ ９９．８
１１０４２７ １００．１
平均 １００．２６

果调整流动相组分的体积比，最终确定流动相为乙腈 －水
（６０∶４０）。在此色谱条件下，吡喹酮与杂质分离效果良好，
回收率、精密度、稳定性等试验结果进一步验证了试验所建立

的方法专属性良好。本试验采用 ＨＰＬＣ－外标法测定吡喹酮
注射液中吡喹酮的含量，方法具有快速简便、专属性强、灵敏

度高、重复性好的特点，可在３０％吡喹酮注射液的质量控制
实践中应用。
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