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Determination of Dolasetron Mesylate by HPLC
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ABSTRACT OBJECT IVE: To est ablish a HPLC method fo r t he de term inat ion of dolast ron mesylate1 METHODS: T he
sample w as separat ed on Diam onsil C 18 co lumn1 T he m obile phase consisted of acet onitr ile- w ate r- 1mol # L - 1

amm onium

format e ( 450B440B 110) ( pH= 810 adjusted w ith t rithy lam ine) with a f low rate o f 110mL #min - 11 The U V det ection w ave-
leng th w as set at 285nm and t he sample size was 20LL1 RESU LTS: T he linear range o f dolasetron mesy lat e w as 24~ 56Lg #
min - 1( r = 01999 6) , w it h average recovery at 9917% (RSD= 0174% ) 1 CONCLUS ION: T he est ablished is sim ple, sensit ive
and reproducible , and suitable for the quality control of dolasetron mesylate1
KEY WORDS HPLC; Dolaset ron m esylate; Content det erm inat ion

甲磺酸多拉司琼是由伪石榴碱演变而来的一种 5- 羟色胺

3( 5- HT 3) 受体拮抗药, 用于预防和治疗恶心和呕吐 [1 ]。国外

已有该药的注射液上市, 并已广泛用于预防由化疗引起的恶心

和呕吐, 预防和治疗由手术引起的恶心和呕吐。但目前国内还

未见该药制剂上市, 也未见其含量测定方面的文献报道。本文

建立了以高效液相色谱法测定其含量的方法, 现报道如下。

1 仪器与试药
LC- 10A 高效液相色谱仪, 包括 SPD- 10AVP 紫外检测

器(日本岛津公司)。

甲磺酸多拉司琼对照品 (深圳市迈瑞尔化学技术有限公司

从美国购得) ; 甲磺酸多拉司琼原料药 (沈阳双鼎制药有限公

司,批号: 20050301、20050302、20050303) ;乙腈为色谱纯, 其余

试剂均为分析纯, 水为蒸馏水。

2 方法与结果
211 色谱条件

色谱柱: Diamonsil C18( 250mm @ 416mm , 5Lm ) ; 流动相:
乙腈- 水- 1mol# L - 1

甲酸铵 ( 450B440 B110) , 用三乙胺调

pH 至 810; 流速: 110mL #min - 1
; 检测波长: 285nm; 进样量:

20LL。

212 系统适应性试验

取甲磺酸多拉司琼对照品及原料药各适量, 分别加流动相

溶解并稀释制成浓度约 40Lg # mL - 1的对照品溶液和供试品

溶液, 另取流动相作为溶剂对照,按/ 2110项下色谱条件进样测
定。在上述色谱条件下 , 甲磺酸多拉司琼的理论塔板数大于

5 000。色谱详见图 1。

213 方法专属性考察

分别取原料药 6份, 一份不加任何处理; 一份加双氧水处理

1h; 一份加入5mol # L - 1盐酸溶液 1mL, 于室温避光处放置 1h

后,用稀氢氧化钠溶液调 pH至 710;一份加入 1mol # L - 1氢氧

化钠溶液 1mL, 于室温避光处放置 1h后, 用稀盐酸溶液调 pH

至 710; 一份于紫外光照下放置 8h;一份于 180 e下加热 6h。将

上述 6份样品分别加流动相溶解并稀释制成浓度约 40Lg #
mL

- 1
的溶液,按/ 2110项下色谱条件进样测定,记录色谱。结果

表明, 本品在酸性条件下很稳定, 无法将其破坏, 在热、碱条件

下稍有降解, 对光比较敏感, 主要降解物均能与甲磺酸多拉司

琼峰达到有效分离,说明该方法的专属性良好。

214 线性关系考察

HPLC 法测定甲磺酸多拉司琼的含量
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摘 要 目的: 建立以高效液相色谱法测定甲磺酸多拉司琼含量的方法。方法: 色谱柱为 Diamonsil C 18, 流动相为乙腈- 水-

1mol# L - 1甲酸铵( 450B440B 110) , 用三乙胺调 pH 至 810, 流速为 110mL #m in - 1,检测波长为 285nm,进样量为 20LL。结果: 甲

磺酸多拉司琼检测浓度的线性范围为 24~ 56Lg #mL
- 1
( r = 01999 6) ; 平均加样回收率为 99167% (RSD= 0174% )。结论: 本方法

操作简便、灵敏度高、重现性好,可用于甲磺酸多拉司琼的质量控制。
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表 1 加样回收率试验结果

Tab 1 Result s of recovery test

样品量

/Lg # mL
- 1

加入量

/Lg # mL
- 1

测得量

/Lg # mL
- 1

回收率

/ % / %

RSD

/%

5 20 25101 100105

99167 0174

5 20 24195 99175
5 20 25101 100105
20 20 40118 100190
20 20 39173 98165
20 20 39172 98160
35 20 54183 99115
35 20 54198 99190
35 20 55100 100100

x
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一阶导数光谱法测定慕颜胶囊中维生素 E 的含量
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摘 要 目的:建立测定慕颜胶囊中维生素 E 含量的方法。方法: 采用一阶导数光谱法,在 230nm 波长处测定慕颜胶囊中维生素 E

的含量。结果:维生素 E检测浓度的线性范围为 14198~ 24196Lg #mL
- 1
( r = 01999 8) ; 平均回收率为 10011% (RSD= 0126% )。

结论:本方法操作简便、快速, 结果准确, 可用于该制剂的含量测定。

关键词 一阶导数光谱法; 慕颜胶囊; 维生素 E; 含量测定

Determination of the Content of Vitamin E in Muyan Capsule by First- Derivative Spectrophotometry
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ABSTRACT OBJECT IVE: T o det erm ine vitam in E in muyan capsule1 METHODS: T he content of v it amin E in muyan
capsule w as dete rmined by first - der ivative spect ropho tom etry w ith de tection wavelengt h at 230nm 1 RESU LT S: T he linear
range of v itamin E w as 14198 ~ 24196Lg #mL - 1( r = 01999 8) 1T he average recovery o f v it amin E w as 10011% (RSD= 0126% ) 1
CONCLU SION: The m ethod is sim ple, rapid and accurate, and applicable fo r the dete rm ination o f vitam in in muyan capsule1
KEY WORDS First- der ivative spectrophotomet ry ; M uyan capsule; Vitamin E; Content de terminat ion

分别精密吸取 / 2120项下对照品溶液 016、018、110、112、
114mL, 置于 10mL 容量瓶中, 加入流动相稀释至刻度。按

/ 2110项下色谱条件进样测定, 以峰面积( Y )为纵坐标, 浓度( X )
为横坐标进行回归分析, 得回归方程为 Y= 2175 @ 10

4
X )

4191 @ 104( r = 01999 6)。结果表明, 甲磺酸多拉司琼检测浓度

的线性范围为 24~ 56Lg #mL
- 1。

215 精密度试验

取/ 2190项下对照品溶液适量, 按/ 2110项下色谱条件, 连
续进样 6次, 计算峰面积。结果, RSD= 0143%。
216 重现性试验

精密称取同一批原料药 5份,按/ 2190项下方法操作。结果
表明,甲磺酸多拉司琼含量的 RSD= 0152%。
217 稳定性试验

取/ 2190项下供试品溶液于室温下放置 0、2、4、6、8h后进

样, 记录峰面积。结果, RSD= 0165% , 表明供试品溶液在 8h

内稳定。

218 加样回收率试验

精密称取同一批已知含量的甲磺酸多拉司琼原料药适量,

共 9份, 分别制成高、中、低系列浓度的溶液各 3份, 每份各加

入对照品 20mg,分别置于 50mL 容量瓶中,加流动相溶解并稀

释至刻度, 再取上述溶液各 1mL 置于 10mL 容量瓶中, 加流动

相稀释至刻度, 照/ 2190项下方法测定含量, 并计算回收率。试
验结果详见表 1。

219 样品含量测定

精密称取甲磺酸多拉司琼对照品和原料药各约 10mg, 置

于 50mL 容量瓶中, 加流动相溶解并稀释至刻度, 再取上述溶

液 1mL 置于 10mL 容量瓶中, 加流动相稀释至刻度, 摇匀, 按

/ 2110项下色谱条件进样测定, 记录色谱,按外标法以峰面积计

算。结果表明 , 3 批原料药含量分别为 9918%、9918%、
9919%。

3 讨论
311 色谱条件的选择

文献
[2 ]
中选用了 150mm色谱柱, 但该条件下主峰的出峰

时间在 4min左右,考虑到该物质有可能没有充分被保留, 所以

笔者采用了 250mm 色谱柱。文献中在流动相的乙腈部分加入

0119mL 的三乙胺, 试验发现此时流动相的 pH 值接近 710, 但
主峰前有干扰峰, 当 pH 值调至 810, 该干扰峰消失, 所以笔者
将流动相的 pH 值定为 810。
312 药物稳定性的考察

通过专属性试验发现, 热对该药的稳定性有一定的影响,

光照对其稳定性较敏感,提示该药必须在避光及低温处保存。
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