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5 L，即 0.5 g；而本研究是 20 g·mL1，点样量

为 2 L 与 4 L，即 0.04~0.08 g，其峰面积在 6

万到 30 余万。本方法的检测灵敏度是 HPLC 法的

12.5~6.25 倍，为目前最灵敏的方法。 

笔者在起草中国药典 2005 年版黄连羊肝丸中

的小檗碱定量时，也曾通过多因素考察，确定了

最适宜滤光片是 3 号，但最佳激发波长是 338 nm，

而不是 334 nm，偏移了 4 nm。考虑是修订展开剂

造成，所以又进行了不同扫描仪、扫描方式和展

开剂的对比研究，结果在所对比的条件下最佳激

发波长都是 334 nm。但不论 338 nm，还是 334 nm，

它们高于原紫外检测 340 nm 和激发波长 366 nm

的倍数都是基本一致的。 

又经薄层板质量对含量测定的影响考察，发

现：采用预制普通硅胶 G 板、预制高效硅胶 G 板

和自制硅胶 G 板，以同一展开剂分别进行小檗碱

展开时，预制高效硅胶 G 板不适用，不能将各斑

点分离；自制硅胶 G 板和预制普通硅胶 G 板可以

将黄连的各生物碱斑点分离，自制硅胶 G 板的分

离效果最好，原因是硅胶 G 板中的黏和剂含量，

影响了分离效果。黏和剂含量越高，板子的强度

越大，越适宜运输，但分离效果降低。 

综上所述，笔者分析认为薄层板的载体硅胶

质量与黏和剂的含量，是影响薄层分离效果的主

要因素，也可能是使激发波长发生偏移的因素，

但已时隔 5 年，原起草的硅胶板已无法找到，不

能提供对比数据。由此提示，只要斑点分离度符

合要求，最佳激发波长在数纳米之内的偏移，不

影响其灵敏度与定量测定结果。 
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摘要：目的  建立川芎嗪(TMP)及其代谢物 2-羟甲基-3，5，6-三甲基吡嗪(HTMP)大鼠血浆中的高效液相色谱测定方法。

方法  血浆碱化后用氯仿-1-氯正丁烷(3 1)∶ 萃取，采用 HPLC 检测，色谱柱为 Hypersil BDS C18(4.6 mm×250 mm，5 m)，

流动相为 20 mmol·L1 磷酸二氢钾缓冲液(pH 5.6)-甲醇(72 28)∶ ，2-甲基吡嗪为内标，流速：1.0 mL·min1。检测波长为

285 nm，柱温为室温。结果  TMP 大鼠血浆浓度测定方法在 0.031 25~50 g·mL1 内线性良好(r=0.999 5)；HTMP 线性范

围为 0.031 25~5 g·mL1(r=0.999 8)。TMP、HTMP 的定量下限均为 0.031 25 g·mL1，提取回收率为 86.2%~93.0%(TMP)、

73.8%~95.1%(HTMP)，相对回收率为 96.9%~117.7%(TMP)、97.5%~104.9%(HTMP)，批内和批间 RSD 均<9%(n=5)。结论  

该方法简便、准确，重复性好，灵敏度高，适合于 TMP 及其主要代谢产物 HTMP 血药浓度测定及药动学研究。  

关键词：川芎嗪；血药浓度；高效液相色谱法 

中图分类号：R917.101       文献标志码：A       文章编号：1007-7693(2012)06-0529-06 

 

基金项目：广东省自然科学基金(8451008901000788)；广东省医学科研基金(A2009163) 

作者简介：袁芳，女，博士，讲师    Tel: (020)39352128    E-mail: efang92@sina.com    *通信作者：陈杰，男，博士，主管药师    Tel:

(020)87755766-8812    E-mail: chenjiezs@163.com 



 

·530·        Chin JMAP, 2012 June, Vol.29 No.6                                     中国现代应用药学 2012 年 6 月第 29 卷第 6 期 

Determination of Tetramethylpyrazine and its Active Metabolite in Rat Plasma by HPLC 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish an HPLC method for the determination of concentration of tetramethylpyrazine 
(TMP) and its active metabolite, 2-hydroxymethyl-3,5,6-trimethylpyrarzine (HTMP) in rat plasma and apply this method to the 
pharmacokinetic study of TMP. METHODS  2-Methylpyrazine was used as internal standard. The alkalified serum samples 
were extracted with a chloroform-1-chloro-butane (3 1) induced liquid∶ -liquid extraction. The target analytes were quantitatively 

determined by HPLC. Hypersil BDS C18 column(4.6 mm×250 mm, 5 m) was used. The mobile phase consisted of 20 mmol·L1 

potassium dihydrogen phosphate buffer(pH 5.6)-methanol(72 28). The flow∶  rate was 1.0 mL·min1, 15 L sample was injected 

and detected by the ultra-violet detector at 285 nm. RESULTS  The linearity was obtained over the concentration ranges of 

0.031 2550 g·mL1 for TMP(r=0.999 5) and 0.031 255 g·mL1 for HTMP(r=0.999 8). The lower limit of quantitation 

(LLOQ) was 0.031 25 g·mL1 for TMP and HTMP. The inter- and intra-batch precisions (RSD%) were less than 9% for both 

analyses. The accuracies and extracted recoveries were 86.2%93.0% for TMP and 73.8%95.1% for HTMP. The relative 

recoveries were 96.9%117.7% for TMP and 97.5%104.9% for HTMP. CONCLUSION  The method has good selectivity, 

acceptable accuracy, precision and sensitivity. It can be applied to pharmacokinetic study of TMP in rats.  
KEY WORDS: tetramethylpyrazine; serum concentration of drug; HPLC 

 

川芎嗪(ligustrazine)是从川芎总生物碱中分离

出来的一种具有多种生物活性的酰胺类生物碱，其

化学结构为四甲基吡嗪(tetramethylpyrazine，TMP)。

TMP 对心血管系统有强大活性，对血管平滑肌有

解痉作用，对由肾上腺素或氯化钾引起的主动脉

条收缩有明显拮抗作用[1-2]。心血管药理及生理研

究提示 TMP 类似“钙离子拮抗剂”[3]。从 20 世纪

70 年代中期以来，TMP 在临床上广泛用于治疗心

脑血管疾病、部分泌尿系统疾病及眼鼻咽喉科等

有关系统疾病，取得良好的效果。 

江骥等[4]研究表明 TMP 体内主要代谢产物是

其甲基的氧化产物，其中 2-羟甲基-3，5，6-三甲

基吡嗪 (2-hydroxymethyl-3,5,6-trimethylpyrazine，

HTMP)是 TMP 的主要活性代谢物，具有与 TMP

相近的药效，因此联合测定血浆中 TMP、HTMP

浓度具有重要意义。目前，血浆中 TMP 检测多采

用 HPLC 法[5-7]。大鼠作为药物研究中的一类重要

模型，同时测定 TMP 及 HTMP 大鼠血浆浓度的方

法少见报道。本实验旨在建立 TMP 及 HTMP 在大

鼠血浆中的检测方法，为研究 TMP、HTMP 在大

鼠体内的药动学特点提供依据。 

1  仪器与材料  

1.1  仪器与试药 

Waters 高效液相色谱系统：Waters 515 泵、

Waters 717 plus 自动进样器、Waters 2487 紫外检

测器、Waters Millennium 32 色谱工作站(Waters，

USA)。甲醇(色谱纯)；TMP(广东珠海联邦制药厂

有限公司，批号：1008026，纯度≥99%)；HTMP(中

山大学药学院古练权教授合成提供，纯度≥99%)；

2-甲基吡嗪(Sigma 公司，批号：402BJ，含量≥

99%)；其余试剂为分析纯。 

1.2  实验动物 

SD 大鼠，体质量：250~290 g，♂，中山大学

实验动物中心提供，实验动物合格证号：

SYXK(粤)2011-0112。 

2  方法 

2.1  溶液制备 

2.1.1  TMP对照品储备液的配制  精密称取 5 mg 

TMP 标准品，置于 5 mL 量瓶中，用甲醇溶解并稀

释至刻度，摇匀，得到浓度为 1 mg·mL1 的 TMP

标准母液，以甲醇-水(1∶1)稀释配制 500，50，10，

5，2.5，1.25，0.625，0.4，0.312 5 g·mL1 的 TMP

标准溶液，4 ℃冰箱保存。 

2.1.2  HTMP 对照品储备液的配制   精密称取

2.5 mg HTMP 标准品，用甲醇-水(1∶1)溶解后以

玻璃管移至 5 mL 量瓶，并稀释至刻度，摇匀得到

浓度为 500 g·mL1 的 HTMP 标准母液，以甲醇-

水(1∶1)稀释配制 50，10，5，2.5，1.25，0.625，0.4，

0.312 5 g·mL1 HTMP 标准溶液，4 ℃冰箱保存。 

2.1.3  内标 2-甲基吡嗪的对照品储备液的配制 

精密称取 2.5 mg 2-甲基吡嗪，用甲醇-水(1∶1)溶

解后以玻璃管移至 5 mL 量瓶，并稀释至刻度，摇
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匀得到浓度为 500 g·mL-1 的 2-甲基吡嗪标准溶

液，以甲醇-水(1∶1)稀释配制 50，25，12.5 g·mL1 

2-甲基吡嗪标准溶液，4 ℃冰箱保存。 

2.1.4  血清样本处理与测定   取大鼠血浆样品

90 μL 于 EP 管中，加入 12.5 g·mL1 内标溶液

10 μL，加入 0.1 mol·L1 NaOH 溶液 30 μL 碱化血

样，混匀，用 700 μL 氯仿-1-氯正丁烷(3∶1)于漩

涡混合器上混匀萃取 1 min，16 000 r·min1 离心

5 min，吸取全部有机相置于另一预先加有 45 μL 

磷酸甲醇溶液(0.05 mol·L1)的 EP 管中，混匀，于

室温下用氮气流吹干，残留物加 50 μL 甲醇-水

(1∶1)溶解，涡旋 2 min，16 000 r·min1 离心 5 min，

吸取上清移入进样管，进样量为 15 μL。 

2.2  色谱条件 

色谱柱：Hypersil BDS C18(大连依利特科学仪

器有限公司生产，4.6 mm×250 mm，5 μm)；流动

相：20 mmol·L1 磷酸二氢钾缓冲液(50%三氟乙酸

调节 pH 至 5.6)-甲醇(72∶28)；流速：1.0 mL·min1；

检测波长为 285 nm；进样量：15 μL；以 2-甲基吡

嗪为内标。取“2.3”项下混合对照品溶液进样测

定，记录色谱图。在此色谱条件下，供试品中其

他成分对 TMP、HTMP、2-甲基吡嗪的测定无干扰，

保留时间分别约为 19.7，7.4 和 5.0 min。色谱图见

图 1。 

 
图 1  大鼠血浆中 TMP、HTMP 和内标的 HPLC 色谱图 
A大鼠空白血浆；BTMP、HTMP 和内标混合物 

Fig 1  HPLC chromatograms of TMP, HTMP and internal 
standard 
Ablank plasma; B-mixed standard solution of TMP, HTMP and internal 
standard 

2.3  线性关系考察 

取大鼠空白血浆 70 μL，精密加入不同浓度的

TMP 标准溶液 10 μL，使血浆中 TMP 浓度分别为

0.031 25，0.04，0.062 5，0.125，0.25，0.5，1，5，

50 μg·mL1；每个样品再精密加入不同浓度的

HTMP 标准溶液 10 μL，使血浆中 HTMP 浓度分别

为 0.031 25，0.04，0.062 5，0.125，0.25，0.5，1，

5 μg·mL1；每个样品再加入 10 μL 的 12.5 μg·mL1

内标溶液，按“2.1”项下方法处理。以 TMP、HTMP

浓度为横坐标，TMP、HTMP 分别和内标色谱峰

面积之比值为纵坐标，加权最小二乘法进行回归

运算，分别求得直线回归方程，TMP 的直线回归

方程为 Y=0.075X0.054 9(r=0.999 5)；HTMP 的直

线回归方程为 Y=0.038 9X+0.040 2(r=0.999 8)。血浆

中 TMP、HTMP的定量下限均为 0.0312 5 μg·mL1。

结果表明 TMP 及 HTMP 在 0.031 25~50 μg·mL1

内线性关系良好。 

2.4  稳定性试验 

将已知浓度的 TMP、HTMP 和内标 2-甲基吡

嗪储备液分别置于室温、冰冻条件下存放不同时

间，再测定含量，考察储备液稳定性。结果显示，

TMP、HTMP 和内标 2-甲基吡嗪储备液室温下 48 h

仍保持稳定，4 ℃条件下，保存 28 d 仍保持稳定。

另取大鼠空白血浆制成每 100 μL 含 TMP 0.062 5，

0.5，5 μg·mL1，含 HTMP 0.062 5，0.5，5 μg·mL1

的样品，于室温放置 4 h 后或20 ℃冰冻 24 h，取

出溶解完全，如此反复冻融 3 次，按“2.1”项下

方法操作，求得标准血浆样品偏离度。TMP、HTMP

血浆样品置室温(25 )℃ 下存放 4 h 可保持稳定，偏

离度分别为0.2%1.9%、4.0%4.6%。TMP、

HTMP 血浆样品在冻融 3 次(20 )℃ 条件下，偏离

度分别为2.0%1.7%、4.3%1.3%。结果见表 1

和表 2。 

表 1  大鼠血浆中 TMP 的稳定性(n=5) 

Tab 1  The stability of TMP in rat plasma(n=5) 

25 ℃放置 4 h 3 次冻融 
浓度/ 

g·mL1

sx   RSD/% sx   RSD/%

0.062 5 0.062 8±0.002 1 3.3 0.063 6±0.000 4 0.6 

0.50 0.51±0.0054 1.0 0.49±0.021 4.4 

5.0 5.0±0.23 4.5 4.90±0.20 4.0 
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表 2  大鼠血浆中 HTMP 的稳定性(n=5) 

Tab 2  The stability of HTMP in rat plasma(n=5) 

25 ℃放置 4 h 3 次冻融 浓度/ 

g·mL1 sx   RSD/% sx   RSD/%

0.062 5 0.065 4±0.002 2 3.3 0.063 3±0.002 8 4.4 

0.50 0.48±0.003 24 6.6 0.50±0.041 8.0 

5.0 5.00±0.10 2.0 4.78±0.34 7.0 

2.5 精密度试验  

在同一天内，用大鼠空白血浆制成每 100 μL

含 TMP 0.062 5，0.5，5 μg·mL1，含 HTMP 0.062 5，

0.5，5 μg·mL1 的样品，按“2.1.4”项下方法操作，

重复萃取 5 批后进样分析，测得各浓度的平均实

测浓度及其标准差，算出相对标准偏差(RSD)。另

外于不同的工作日对 TMP 0.062 5，0.5，5 μg·mL1，

HTMP 0.062 5，0.5，5 μg·mL1 的样品，以上述方

法处理，连续测定 3 d，得日间相对标准偏差 RSD。

结果表明，TMP 批内 RSD≤5.7%，偏离度为

3.1%~17.7%；HTMP 批内 RSD≤7.6%，偏离度

为2.5%4.9%(n=5)；TMP 批间 RSD≤8.1%，偏

离度为 1.8%18.5%(n=5)；HTMP 批间 RSD≤

7.0%，偏离度为 3.7%~5.6%(n=5)。精密度符合生

物样品分析的要求。结果见表 3 和表 4。 

表 3  HPLC测定大鼠血浆中TMP的批间和批内精密度(n=5) 

Tab 3  Intra- and inter-batch precision and accuracy of 
HPLC method for TMP determination in rat plasma(n=5) 

批内精密度 批间精密度 浓度/ 

g·mL1 sx   RSD/% sx   RSD/%

0.062 5 0.074±0.001 2 1.6 0.074±0.000 5 0.6 

0.50 0.57±0.033 5.7 0.52±0.042 8.1 

5.0 4.84±0.15 3.2 5.08±0.24 4.8 

表 4  HPLC 法测定大鼠血浆中 HTMP 的批间和批内精密

度(n=5) 

Tab 4  Intra-and inter-batch precision and accuracy of 
HPLC method for  HTMP determination in rat plasma(n=5) 

批内精密度 批间精密度 浓度/ 

g·mL1 sx   RSD/% sx   RSD/%

0.062 5 0.061±0.003 4 5.6 0.065±0.004 5 7.0 

0.50 0.52±0.028 5.4 0.52±0.012 2.2 

5.0 5.21±0.40 7.6 5.28±0.078 1.5 

2.6  回收率试验  

2.6.1  提取回收率  大鼠空白血浆制成每 100 μL

含 TMP 0.062 5，0.5，5 μg·mL1，含 HTMP 0.062 5，

0.5，5 μg·mL1 的样品，按“2.1.4”项下方法操作，

记录色谱图，TMP峰面积为A1；另取TMP 0.062 5，

0.5，5 μg·mL1 的标准溶液和 HTMP 0.062 5，0.5，

5 μg·mL1 的标准溶液以同体积进样(n=5)，记录色

谱图，TMP 峰面积为 A2。按公式：提取回收率= 

(A1/A2)×100%计算 TMP 提取回收率(%)。同理计

算 HTMP 提取回收率。TMP、HTMP 低、中、高

(0.062 5，0.5，5 g·mL1)的提取回收率分别接为

86.2%~93.0%(RSD≤7.7%)，73.8%~95.1%(RSD≤

7.1%)，结果见表 5 和表 6。符合生物样品分析的

要求。 

2.6.2  相对回收率   用大鼠空白血浆制成每

100 μL 含 TMP 0.062 5，0.5，5 μg·mL1，含 HTMP 

0.062 5，0.5，5 μg·mL1 的样品(n=5)，按“2.1.4”

项下方法操作，所得 TMP 和内标峰面积之比值代

入标准曲线计算测得量，以测得量与添加量之比

计算相对回收率(%)，同理计算 HTMP 的相对回收

率。相对回收率分别为 96.9%~117.7%(RSD≤

5.8%), 97.5%~104.9% (RSD≤7.6%)，结果见表 5

和表 6。符合生物样品分析的要求。 

表 5  HPLC 法测定大鼠血浆中 TMP 的回收率(n=5) 

Tab 5  Recoveries for the analysis of TMP in rat plasma 
(n=5) 

提取回收率/% 相对回收率/% 浓度/ 

g·mL1 sx   RSD/% sx   RSD/%

0.062 5 86.2±3.7 4.3 117.7±1.9 1.6 

0.50 93.0±7.2 7.7 114.0±6.6 5.8 

5.0  92.0±7.15 7.7  96.9±3.1 3.2 

表 6  HPLC 法测定大鼠血浆中 HTMP 的回收率(n=5) 

Tab 6  Recoveries for the analysis of HTMP in rat plasma 
(n=5) 

提取回收率/% 相对回收率/% 浓度/ 

g·mL1
sx   RSD/% sx   RSD/%

0.062 5 73.8±5.2 7.1  97.5±5.4 5.4 

0.50 95.1±2.2 2.9 104.9±7.0 7.8 

5.0 93.1±4.7 4.7 104.2±4.9 4.9 

2.7  大鼠灌胃 TMP 单次给药后血药浓度测定 

SD 大鼠 5 只，♂，实验前禁食 12 h，可自由

饮水。按 TMP 80 mg·kg1 剂量灌胃给药，于给药

前和给药后 0.25，0.5，0.75，1，1.5，2，3，4，6，

8，10 h，采用颈静脉穿刺法取血 0.25 mL，置于

1.5 mL 含肝素钠的 EP 管中，16 000 r·min1 离心 5 

min 分出血浆，按“2.1.4”项下方法操作，所得

TMP、HTMP 和内标峰面积之比值代入标准曲线

计算出血药浓度，以 TMP、HTMP 血药浓度均值
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为纵坐标，抽血时间为横坐标，药时曲线见图 2，

利用 3P87 药动学软件计算大鼠口服 TMP 后 TMP

和 HTMP 的主要药动学参数，结果见表 7。 

 
图 2  大鼠灌胃单次给予 80 mg·kg1 TMP 后，TMP 和

HTMP 的平均血浆药物浓度曲线 

Fig 2  Mean plasma concentration-time curves of TMP and 

HTMP following its oral administration at 80 mg·kg1 TMP 
in rats 

表 7  大鼠灌胃单次给药 80 mg·kg1 TMP 后的 TMP 和

HTMP 的主要药动学参数(n=5) 

Tab 7  Main pharmacokinetic parameters after a single oral 

dose of 80 mg·kg1 TMP in SD rats(n=5) 

参 数 TMP HTMP 

AUC0∞/h·μg·mL1 21.7±0.13 5.97±0.85 

AUC010 h/h·μg·mL1 20.6±0.13 5.95±0.89 

Cmax /μg·mL1 11.2±0.40 3.00±0.10 

Tmax /h 1.00±0.00 1.25±0.35 

t1/2/h 1.55±0.50 1.35±0.28 

CL/F /L·kg1·h1 1.2±0.007 3.67±0.05 

Vd/F /L·kg1 2.71±0.90 7.12±1.35 

K/h1 0.47±0.15 0.53±0.11 

MRT   1.44±0.002 5  1.63±0.015 

3  讨论 

3.1  分析方法的建立 

目前川芎嗪的提取方法常采用固相萃取[8]，但

该方法成本高，限制其应用。本实验采用液-液萃

取法，通过正交法确定萃取液为氯仿-一氯正丁烷

(3∶1)。TMP 为酰胺类生物碱，呈碱性，为提高

其回收率，本实验采用 0.1 mol·L1 NaOH 溶液调节

血清 pH。同时，由于游离 TMP 易升华，故在萃

取液中加入盐酸-甲醇、磷酸-甲醇，使 TMP 成盐，

避免吹干溶剂时 TMP 蒸发损失，结果表明用 0.05 

mol·L1 磷酸-甲醇溶液酸化效果最好。实验还考察

了真空干燥和氮气吹干的效果，结果表明采用氮

气吹干，控制温度不高于 40 ℃，可以大大提高提

取回收率。本方法不仅操作简便，回收率较高，

提高了检测灵敏度，而且通过萃取纯化后进样，

延长了色谱柱使用寿命。 

3.2  流动相的选择 

本实验使用以硅胶基体的 C18 为填料的反相

柱，在流动相使用缓冲盐，以竞争或部分阻断硅醇

基的影响，可以有效地改善峰形，提高分离效能。 

预试验结果提示，对 TMP、HTMP 色谱行为

影响较大的因素有水相的 pH 值、甲醇与水相的配

比、水相的离子浓度。通过考察不同配比的流动

相对 TMP、HTMP 的保留时间和峰高的影响显示，

甲醇比例较大时峰形变化不大，但出峰时间缩短，

TMP、HTMP 和内标峰的分离度较小。当磷酸二

氢钾缓冲液的 pH 增大，出峰时间延长。综上所述，

最后确定流动相组成为 20 mmol·L1磷酸二氢钾缓

冲液(pH 5.6)-甲醇(72∶28)。 

3.3  内标物的选择 

本实验通过对与 TMP 结构相近的 2-甲基吡

嗪、咖啡因、甲巯咪唑、氟尿嘧啶的考察，发现

选用 2-甲基吡嗪时，提取率稳定，色谱峰分离良

好，可满足测试要求。 

3.4  方法应用 

该方法成功用于研究 TMP 在大鼠体内药动

学。大鼠单次灌胃 80 mg·kg1 TMP 后达峰时间为

1 h，峰浓度为 11.2 μg·mL1，然后血药浓度迅速下

降，在给药后 4 h，TMP 血药浓度已几乎测不到，

半衰期为 1.55 h，TMP 在大鼠体内的药动学性质

与人、狗等相似[9]。 

该方法简便、准确，重复性好，灵敏度高，

适合于TMP及其主要代谢产物HTMP血药浓度测

定及药动学研究。 
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HPLC 测定氟康唑莫西沙星眼用即型凝胶的含量 
 

吴明钗 1，沈秀微 1，林洁 1，谢丽晓 1，黄鹏 1，易林高 1，林思思 2
(1.温州医学院附属第三医院，浙江 瑞安 325200；
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摘要：目的  建立高效液相色谱法测定氟康唑莫西沙星眼用即型凝胶含量，同时测定制剂中氟康唑、莫西沙星和羟苯乙

酯的含量。方法  采用 ODS-C18 色谱柱，以三乙胺缓冲液-甲醇为流动相，流速 1.0 mL·min1，检测波长 260 nm。结果  氟

康唑、莫西沙星、羟苯乙酯的线性范围分别为 25~250 g·mL1(r=0.999 9，n=6)，25~250 g·mL1(r=0.999 9，n=6)，

2.5~25 g·mL1(r=0.999 7，n=6)，平均回收率分别为 99.6%，99.4%，99.3%。RSD 分别为 1.23%，1.20%，1.17%。结论  本

方法操作简便，灵敏度高，重复性好，可用于该制剂的含量测定。 

关键词：高效液相色谱法；含量测定；氟康唑；莫西沙星；羟苯乙酯  

中图分类号：R965.1       文献标志码：A       文章编号：1007-7693(2012)06-0534-03 

 
Determination of Fluconazole and Moxifloxacin in Situ Forming of Eye Gel by HPLC 
 
WU Mingchai1, SHEN Xiuwei1, LIN Jie1, XIE Lixiao1, HUANG Peng1, YI Lingao1, LIN Sisi2(1.The Third 

Affiliated Hospital of Wenzhou Medical College, Rui’an 325200, China; 2.Wenzhou Medical College, Wenzhou 325000, China) 

 
ABSTRACT: OBJECTIVE  To establish an HPLC method for measuring the content of fluconazole, moxifloxacin and 
ethylparaben in situ forming of eye gel. METHODS  ODS-C18 column was used, triethylamine buffer-methanol as mobile 

phase, the flow rate was 1.0 mL·min1, detection wavelength was 260 nm.  RESULTS  The linear range of fluconazole, 

moxifloxacin and ethylparaben were 25250 μg·mL1(r=0.999 9, n=6), 25250 μg·mL1(r=0.999 9, n=6), 2.525 μg·mL1 

(r=0.999 7, n=6), the average recovery rates were 99.6%, 99.4%, 99.3%. The RSD were 1.23%, 1.20%, 1.17%. CONCLUSION  
The method is simple, accurate, sensitive and the reproductivity is good. It can be used for the determination of this preparation. 
KEY WORDS: HPLC; content determination; fluconazole; moxifloxacin; ethylparaben 

 

氟康唑莫西沙星眼用即型凝胶是一种用于抗

感染的眼用复方新制剂，主要成份为三唑类抗真

菌药氟康唑和第 4 代喹诺酮类抗菌药莫西沙星，

兼具抗真菌与抗细菌作用，用于眼部真菌与细菌

的混合感染。本实验拟建立该制剂的高效液相色

谱含量测定方法，同时测定氟康唑、莫西沙星和

羟苯乙酯的含量。  

1  仪器与试药  

1.1  仪器   

BECKMAN-125高效液相色谱仪(166检测器，

美国贝克曼库尔特商贸有限公司)；TU-1901 双光

束紫外可见分光光度计(北京普析通用仪器有限责

任公司)；AB104-S 电子天平(梅特勒-托利多)；

PHSJ-4 型酸度计(上海雷磁仪器厂)。 

1.2  试药 

氟康唑对照品(中国药品生物制品鉴定所，批

号：100314-200503，供含量测定用)；氟康唑(武

汉市合中生化制造有限公司，批号：20101104，

含量：99.30%)；盐酸莫西沙星对照品(精制，武汉

市合中生化制造有限公司，批号：101101，含量：
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