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摘　要　建立高效液相色谱法测定普卢利沙星胶囊含量的方法。采用高效液相色谱法, 以

0. 01mol·L - 1盐酸溶液为溶剂,测定波长为 280nm。在 10—100�g·mL - 1浓度范围内,主峰面积与相应的

浓度呈良好的线性关系( r= 0. 9998) 。重复测定峰面积平均值为 1215. 9( n= 6) ,相对标准偏差为 0. 7%。平

均回收率为 99. 77% ( n= 9) , 相对标准偏差为 0. 26%。该方法准确简便、重复性好,可作为普卢利沙星胶囊

含量测定的有效方法。
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1　引言
普卢利沙星是由日本新药公司与明治制果公司共同开发研制的新一代氟喹诺酮类抗菌药,

2002年 10月 8日在日本注册,同年 12月 6日上市 [ 1]。临床用于治疗革兰氏阳性菌和阴性菌引起的

肠道感染、呼吸道感染、泌尿道感染、外科感染、皮肤软组织感染、妇科及五官感染等[ 2]。本文主要考

察了高效液相色谱法[ 3]测定普卢利沙星胶囊含量的方法。结果证实该方法检测结果可靠,能够控制

其质量。

2　实验部分

2. 1　试剂与仪器

普卢利沙星胶囊样品 3 批(批号 20030626, 20030629, 20030702) 及普卢利沙星对照品(批号

20030526, 含量 99. 6%, 于 105℃干燥至恒重后使用) 均由湖北荷普药业有限公司提供,盐酸为分

析纯。实验用水为去离子水。

LC-10AT 高效液相色谱仪(日本岛津公司) ; ODS-C18色谱柱( 15cm×4. 6mm , 5�m,日本岛津公

司) ; UV-1601型紫外分光光度计(日本岛津公司)。

2. 2　实验方法

2. 2. 1　色谱条件

用十八烷基硅烷键合硅胶为填充剂,以乙腈-0. 05mol·L
- 1
磷酸( 30∶70) ,三乙胺调节 pH 3. 0



为流动相,检测波长为 280nm ,理论板数按普卢利沙星峰计算应不低于 1500。

2. 2. 2　测定方法

取装量差异项下的内容物, 混匀, 准确称取 66. 03mg (约相当于普卢利沙星 50mg ) , 置于

100mL 小烧杯中,加0. 01mol·L
- 1
盐酸溶液适量, 振摇,使普卢利沙星溶解,转入 200mL 容量瓶中

并用 0. 01mol·L
- 1
盐酸溶液稀释至刻度, 摇匀, 过滤,准确量取续滤液 5mL,置于 25mL 容量瓶中,

加0. 01mol·L
- 1盐酸溶液稀释至刻度,摇匀, 作为供试品溶液。取供试品溶液 20�L,注入高效液相

色谱仪,记录色谱图;另取于 105℃干燥至恒重的普卢利沙星对照品 50. 02mg,同法测定,按外标法

以峰面积计算,结果乘以 0. 7571,即得供试品中 C21H20FN 3O6S的量。

2. 2. 3　辅料的影响

取不含普卢利沙星的阴性溶液进样,结果表明, 空白辅料未检出色谱峰。由此说明,处方中辅料

对普卢利沙星的含量测定没有干扰。

3　结果与讨论

3. 1　线性范围的测定

准确称取普卢利沙星对照品约 50mg ,置于 100mL 小烧杯中,加入 0. 01mol·L
- 1
盐酸溶液适

量,振摇,使其溶解, 转入 200mL 容量瓶中,并用 0. 01mol·L
- 1
盐酸溶液稀释至刻度,摇匀; 分别准

确量取该溶液适量,加 0. 01mol·L
- 1盐酸溶液稀释制成 10、30、50、70�g·mL

- 1和 100�g·mL
- 1的

溶液,分别取上述溶液各 20�L 注入高效液相色谱仪,记录色谱图。将主峰面积对相应的浓度进行

回归处理, 其回归方程为 y (峰面积) = - 10. 28+ 24. 82C。相关系数 r= 0. 9998。结果(见表 1所

示)表明, 普卢利沙星在 10—100�g·mL
- 1浓度范围内,主峰面积与相应的浓度呈良好的线性关

系。

表 1　样品溶液的浓度与主峰面积的对应关系

样品溶液浓度( �g·mL - 1) 10 30 50 70 100

主峰面积 250. 21 733. 37 1209. 56 1727. 82 2480. 93

3. 2　样品的检出限

调整检测灵敏度及进样量, 测定峰高为基线噪声 3 倍时的进样量, 作为检出限,按该方法测得

其检出限为 0. 2ng。

3. 3　样品溶液的稳定性

取普卢利沙星样品制成约 50�g·mL - 1的溶液,于不同时间( 0、2、4、6h 和 7h)测其峰面积, 结

果表明,本品溶液在 7h内主峰面积测定平均值为 1268. 6, RSD为 0. 8% ,表明该溶液在 7h 内比较

稳定。

3. 4　重复性及精密度实验

取样品加 0. 01mol·L
- 1盐酸制成 50�g·mL

- 1的溶液,按高效液相色谱法重复测定 6次,结果

表明,重复测定 6次的峰面积平均值为 1215. 9, RSD为 0. 7%。

3. 5　回收率实验

准确称取同一批(批号为 20030626)已知含量的样品 9份, 按低、中、高 3个量级分别加入一定

量的普卢利沙星对照品适量,按样品含量测定项下方法制备待测溶液各 3份, 进样测定含量,计算

加样回收率, 结果见表 2。
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表 2　普卢利沙星加样回收实验结果 ( n= 9)

样品含量

( �g·mL- 1)

加入量

( �g·mL - 1)

测得量

( �g·mL- 1)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

RSD

( % )

60. 21 37. 20 97. 25 99. 57

60. 75 39. 41 100. 22 100. 15

60. 45 35. 68 96. 07 99. 83

60. 12 62. 13 122. 07 99. 71 99. 77 0. 26

60. 23 64. 10 124. 47 100. 22

61. 17 62. 59 123. 53 99. 63

60. 43 87. 35 147. 28 99. 43

60. 84 86. 17 146. 73 99. 67

61. 09 84. 21 145. 09 99. 75

3. 6　样品测定结果

按照 2. 2. 2节高效液相色谱法分别测定 3批普卢利沙星胶囊的标示百分含量,结果与紫外分

光光度法的测定结果基本一致(见表 3)。

表 3　3 批普卢利沙星胶囊含量的测定结果 ( % )

测定方法
批号

20030626 20030629 20030702

高效液相色谱法 96. 9 98. 3 97. 3

紫外分光光度法 97. 4 98. 1 97. 6

4　结论
取普卢利沙星样品适量,加流动相溶解并稀释制成 3�g·mL

- 1的溶液,在 400—200nm 波长范

围内扫描,结果表明本品在 280nm 波长处有最大吸收。选用乙腈-0. 05mol·L - 1磷酸( 30∶70,三乙

胺调节 pH 至 3. 0) 体系为流动相, 结果表明 [灵敏度为 0. 1 满刻度吸光度 ( AU FS ) , 流速为

1. 5mL·min
- 1

] : 主峰保留时间约为 5. 6m in,峰形比较对称,与杂质峰分离度好,故选此为流动相。

本方法灵敏、准确、重现性较好,且操作简便, 可测定普卢利沙星胶囊的含量, 普卢利沙星胶囊在

10—100�g·mL
- 1
浓度范围内,主峰面积与相应的浓度呈良好的线性关系。
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Abstract　 The method for the determinat ion of the content of prulifloxacin capsules w as
established by HPLC, w ith 0. 01mol·L

- 1
HCl as solvent , and the detect ion w aveleng th w as at

280nm . There w as a quite g ood linear relationship between main peak area and the concentrations
( r= 0. 9998) in the range of 10—100�g·mL

- 1
. The main peak area was 1215. 9 and RSD was 0. 7%

( n= 6) . T he average recovery w as 99. 77%( n= 9) , and the RSD was 0. 26%. T he method is simple,
accurate, reliable and suitable for the determinat ion of the content of prulifloxacin capsules.
Key words　Prulif lox acin Capsules; Content ; HPLC
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