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HPLC测定盐酸格拉司琼葡萄糖注射液中
盐酸格拉司琼含量及有关物质

李江,郭永,赵建国,赵璐,张丽华

(山西大同大学 化学与环境工程学院,山西 大同 � 037009)

摘 � 要: 采用氰基硅烷键合硅胶柱 ( 250 mm � 4. 6 mm, 5 �m) ,以 0. 05 m o l/L醋酸钠缓冲液 [含 0. 25% ( mL /mL )三

乙胺,用冰醋酸调节 pH值至 6. 0] �甲醇 ( 50�50)为流动相; 在 0. 8 mL /m in的流速和 302 nm的检测波长下用高效液

相色谱方法测定盐酸格拉司琼葡萄糖注射液中盐酸格拉司琼含量及有关物质。结果表明,盐酸格拉司琼在 19. 8 ~

46. 2 �g /mL浓度范围内呈现出良好线性关系,线性相关系数为 0. 999 6, 平均回收率是 98. 18% , RSD是 1. 32% ,且

5�羟甲基糠醛在 4~ 14 �g /mL浓度范围内呈现出良好线性关系, 线性相关系数为 0. 999 8,检出限为 1ng。同时,各

杂质均可与盐酸格拉司琼主峰良好分离。该方法简便、快速、准确、专属性强及灵敏度高。
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Determ ination of granisetron hydrochloride and its related substances

in granisetron hydrochloride and glucose injection by HPLC

LI J iang, GUO Yong, ZHAO J ian�guo, ZHAO Lu, ZHANG L i�hua
( Schoo l of Chem istry and Env ironm enta l Eng ineering, Shanx i Datong University, Datong 037009, China)

Abstract: H PLC w as applied to determ ine gran isetron hydrochloride and its re lated substances in g ranise�
tron hydrochloride and glucose inject ion. The chrom atograph ic co lumn w as cyanosilane bonded silica gel

co lumn ( 250 mm � 4. 6 mm, 5 �m ). The mobile phase consisted o f 0. 05 m o l/L sod ium acetate buffer

( contain 0. 25% triethy lam ine, g lacial acetic acid to ad just pH value o f 6. 0) and m ethano.l The flow rate

w as 0. 8 mL /m in, and the detection wave length w as 302 nm. The results show that the linear range of g ran�
isetron hydroch loridew as 19. 8~ 46. 2 �g /mL, r= 0. 999 6, the average recoveryw as 98. 18%, and RSD w as

1. 32%, the linear range o f 5�HMF w as 4. 0~ 14. 0 �g /mL, r= 0. 999 8, LOD = 1 ng. M eanwh ile, the

peaks between granisetron hydrochloride and im puritiesw ere seperated we l.l Thism ethod had a w ide linear

range, low relative standard dev iat ion, h igh precision and obtained satisfactory results.

K ey words: gran isetron hydroch loride; determ ination; re lated substances; H PLC

� � 盐酸格拉司琼葡萄糖注射液是一种无色或几乎
无色的澄明液体,为已有国家标准药品,其主要成分

是盐酸格拉司琼。盐酸格拉司琼业已成为当今首选

的抗呕吐药物, 是一种高选择性的 5�HT3受体拮抗

剂,对因放疗、化疗及手术引起的恶心和呕吐具有良

好的预防和治疗作用
[ 1�5]
。目前,盐酸格拉司琼含量

分析已有报道
[ 6�8]

,而盐酸格拉司琼葡萄糖注射液含

量及有关物质分析检测尚未见国内报道,其中有关物

质主要以 5�羟甲基糠醛 ( 5�HMF)为主。本文对盐酸

格拉司琼葡萄糖注射液中盐酸格拉司琼和 5�HMF的

含量进行了测定,获得满意结果。

1� 实验部分
1. 1� 试剂与仪器
盐酸格拉司琼对照品 (中国药品生物制品检定

所,批号: 100558�200301);盐酸格拉司琼葡萄糖注射

液 (福建天泉药业股份有限公司, 批号: 090216,

090221, 090225); 5�羟甲基糠醛对照品 (中国药品生

物制品检定所, 批号: 111626�200804);甲醇, 色谱纯;
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三乙胺 ( TEA )、冰醋酸、无水乙酸钠均为分析纯;二次

蒸馏水。

伍丰 LC�UV100高效液相色谱仪: PE�Lam bda 35

紫外 �可见光分光光度计。
1. 2� 样品配制
1. 2. 1� 供试品溶液的配制 � 直接取本品。
1. 2. 2� 盐酸格拉司琼对照品的配制 � 取盐酸格拉司
琼对照品 3. 30 mg,置 100 mL容量瓶中,加流动相溶

解并稀释至刻度,摇匀,即得。

1. 2. 3� 5�羟甲基糠醛对照品的配制 � 取 5�羟甲基糠
醛对照品 10. 02 m g,置 100 mL容量瓶中,加水溶解并

稀释至刻度, 摇匀,精密量取 5 mL, 置 50 mL容量瓶

中,用水稀释至刻度,摇匀,即得。

1. 2. 4� 空白辅料溶液的制备 � 按盐酸格拉司琼葡萄
糖注射液规格, 取辅料适量,加水溶解, 滤过。取滤

液,作为辅料溶液。

1. 3� 色谱条件
色谱柱为氰基硅烷键合硅胶柱 ( 5 �m, 250 mm �

4. 6 mm );流动相为 0. 05 m ol /L醋酸钠缓冲液 [含

0. 25% (mL /mL)三乙胺,用冰醋酸调节 pH值至 6. 0] �
甲醇 ( 50�50) ;检测波长 302 nm; 流速 0. 8 mL /m in;

柱温 35 � 。

2� 结果与讨论

2. 1� 系统适应性实验
分别取各溶液 100 �L, 注入液相色谱仪, 记录

色谱图,见图 1~图 3。

图 1� 盐酸格拉司琼对照品色谱图
F ig. 1� Chrom atograph o f reference standard so lu tion o f

gran isetron hydrochloride

图 2� 5�羟甲基糠醛对照品色谱图
F ig. 2� Chrom atograph o f 5�HM F reference

图 3� 空白辅料溶液色谱图
F ig. 3� Chrom atograph o f blank

单标实验结果表明,在该色谱条件下,盐酸格拉

司琼色谱峰的保留时间为 8. 790 m in,与系统适用性

实验中供试品溶液的相应峰的保留时间基本一致;

其理论塔板数为 3 670. 04。在该色谱条件下, 5�羟
甲基糠醛色谱峰的保留时间为 4. 703 m in,其理论塔

板数为 9 482. 71。可见盐酸格拉司琼 (见图 1)与 5�
羟甲基糠醛 (见图 2)分离良好, 注射液中空白辅料

均对分析不产生干扰 (见图 3)。

2. 2� 专属性检查
在实验条件下,主药和辅料在酸、碱、光、热及氧

化等破坏条件下, 盐酸格拉司琼和有关破坏产物能

有效分离,辅料和 5�羟甲基糠醛对其测定不产生干
扰, 表明该色谱条件适用于本品的分析测定,证明了

本方法的可靠性。

2. 3� 线性关系

2. 3. 1� 盐酸格拉司琼含量测定 � 精密称取盐酸格
拉司琼对照品 16. 5 m g,置 50 mL量瓶中, 加流动相

溶解并稀释至刻度,摇匀;精密量取 3, 4, 5, 6, 7 mL,

分别置 50 mL量瓶中, 加流动相稀释至刻度, 摇匀;

分别精密量取上述各溶液 20 �L,注入液相色谱仪,

记录色谱图,量取峰面积,以峰面积 A为纵坐标, 以

盐酸格拉司琼浓度 C为横坐标进行线性回归,得方

程 A = 4 672. 6x+ 2 420. 7 ( r= 0. 999 6) , 检出限为

0. 15 ng。

2. 3. 2� 有关物质含量测定 � 精密称取 5�羟甲基糠
醛对照品 10. 0 m g, 置 100 mL容量瓶中, 加水溶解

并稀释至刻度,摇匀;分别精密量取 2, 3, 5, 6, 7 mL,

置50 mL容量瓶中, 加水稀释至刻度, 摇匀; 分别精

密量取上述各溶液 100 �L, 注入液相色谱仪, 记录

色谱图, 量取峰面积,以峰面积 A 为纵坐标, 以 5�羟
甲基糠醛浓度 C为横坐标进行线性回归,得方程为

A = 26 635C+ 6 675. 9( r= 0. 999 8),其检出限为 1 ng。

2. 4� 精密度实验

直接取本品,作为供试品溶液,按照上述色谱条

件下测定,连续进样 6次, 每次进样 20 �L, 平均峰
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面积 A = 163 389. 6,其 RSD% = 0. 12。

取 5�羟甲基糠醛对照溶液,作为供试品溶液, 按

照上述色谱条件进行测定, 连续进样 6次, 每次进样

100 �L,平均峰面积 A = 218 973. 7,其 RSD% = 0. 4。

结果表明, 本方法含量测定精密度良好。可以

满足本品中盐酸格拉司琼的含量测定要求。

2. 5� 稳定性实验
取精密度实验项下供试品溶液,在 25 � 条件下

放置, 经 0, 1, 2, 4, 6, 8 h,于不同时间点取样 20 �L

注入液相色谱仪,记录色谱图, 测定其峰面积, 考察

其稳定性, 平均峰面积 A = 168 062. 5, 其 RSD% =

0. 63, 表明盐酸格拉司琼样品溶液在室温条件下 8 h

内稳定。

2. 6� 回收率实验
精密称取盐酸格拉司琼原料 2. 6, 3. 3, 4. 0 m g,

分别置 100 mL量瓶中, 按处方加入葡萄糖, 加流动

相溶解并稀释至刻度, 摇匀, 作为供试品溶液, 每个

浓度配制 3份。取各溶液 20 �L, 注入液相色谱仪,

记录色谱图,测定其峰面积, 按外标法求得样品中盐

酸格拉司琼含量,再根据样品的投入量,计算其回收

率, 结果见表 1。由表 1可知,本方法回收率良好。

表 1� 盐酸格拉司琼含量测定回收率实验结果

T ab le 1� Recoveries de term ination of gran ise tron hydroch lor ide

浓度 /% 序号 投入量 /mg 测得量 /m g 回收率 /% 平均 /% RSD /%

1 2. 6 2. 56 98. 46

80 2 2. 6 2. 56 98. 46

3 2. 6 2. 56 98. 46

1 3. 3 3. 29 99. 70

100 2 3. 3 3. 29 99. 70 98. 18 1. 32

3 3. 3 3. 27 99. 09

1 4. 0 3. 85 96. 25

120 2 4. 0 3. 87 96. 75

3 4. 0 3. 87 96. 75

2. 7� 样品含量的测定
取含量供试溶液 20 �L进样,记录色谱图, 3批

样品含量测定结果见表 2。

表 2� 盐酸格拉司琼的含量测定结果

Tab le 2� Conten t de term ination of gran ise tron

hydroch lor ide

批号 含量 /%

090216 99. 7

090221 99. 4

090225 99. 8

2. 8� 5�羟甲基糠醛含量的测定
采用上述色谱方法测定三批样品 ( 090216,

090221, 090225), 结果显示 3批样品中的 5�羟甲基
糠醛含量均小于 1. 0%。

3� 结论

本品在 19. 8~ 46. 2 �g /mL浓度范围内与色谱

峰面积线性良好,含量测定回收率高,辅料和有关物

质对主峰不形成干扰, 主峰与相邻杂质峰的分离度

符合要求。采用本法能够准确进行盐酸格拉司琼葡

萄糖注射液中主药和有关物质的测定, 具有专属性

强、干扰少、分析速度快等特点。
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