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阿奇霉素含量的荷移光谱法测定
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摘 � 要 � 用分光光度法分别研究了阿奇霉素与 7, 7, 8, 8�四氰基对二次甲基苯醌 ( T CNQ )和氯冉酸 ( CL )之间

的荷移反应。实验表明: 阿奇霉素与 TCNQ 间的反应在丙酮介质中进行, 形成的络合物在 743 和 842 nm 有

两个吸收峰, 表观摩尔吸光系数分别是 2� 7 � 104 L  mol- 1  cm- 1和 5� 0 � 104 L  mo l- 1  cm- 1; 阿奇霉素

与氯冉酸的反应在丙酮介质中进行,形成的络合物在 530 nm 处有吸收峰, 表观摩尔吸光系数 2� 4 � 103 L  

mol- 1  cm- 1。用摩尔比法和等摩尔连续变化法测得荷移络合物中阿奇霉素与配体的摩尔比均为 1! 2。用
以上两种方法测定了阿奇霉素片剂中阿奇霉素的含量, 相对标准偏差为 1� 0% ~ 1� 4% ( n= 6) , 回收率为

97%以上, 与标准方法比较结果准确。
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引 � 言

� � 阿奇霉素是一种广谱抗菌素, 主要用于呼吸系统、泌尿

系统及皮肤、软组织感染的治疗。目前测定阿奇霉素的方法

有效价法[ 1]、分光光度法[ 2]、高效液相色谱法[3�6]等, 用荷移

光谱法测定阿奇霉素片剂中阿奇霉素的含量未见报道。阿奇

霉素是一种富电子物质, 其氮原子上的孤对电子能够与缺电

子的 TCNQ 或 CL 作用生成荷移络合物。本文研究了 TC�

NQ, CL 与阿奇霉素的荷移反应, 确定了利用该反应测定阿

奇霉素含量的实验条件。该方法简便、快速, 试剂稳定, 重

现性好。

1 � 实验部分

1� 1 � 主要试剂与仪器
7, 7, 8, 8�四氰基对二次甲基苯醌( Sigma)丙酮溶液: 5� 0

� 10- 3 mol  L- 1 ; 氯冉酸(化学纯, 北京化学试剂厂)的丙酮

溶液: 3� 0 � 10- 3 mol  L - 1 ; 标准阿奇霉素(阿奇霉素对照

品, 购自中国药物生物制品检定所) : 0� 10 g  L - 1丙酮溶液,

0� 50 g  L - 1丙酮溶液; 甲醇、无水乙醇、丙酮、氯仿等有机

试剂均为分析纯。阿奇霉素片 (江西汇仁药业有限公司, 批

号 0303010; 石家庄制药集团有限公司, 批号 030601)。

U V�2401PC 型紫外�可见分光光度计 (日本岛津公司) ;

H H S 21�Ni型恒温水浴(北京靖卫科学仪器厂)。

1� 2 � 实验方法
1� 2� 1 � TCNQ法

准确移取一定量阿奇霉素( 0� 10 g  L - 1丙酮溶液 )于 10

mL 比色管中, 加入 5� 0� 10- 3 mol  L- 1 7, 7, 8, 8�四氰基对
二次甲基苯醌丙酮溶液 4� 0 mL。用丙酮稀释至刻度, 摇匀后

于 40 ∀ 下反应 30 min, 冷却至室温, 以相同方法制备试剂

空白作为参比, 用 1 cm 比色皿分别在 743 和 842 nm 处测量

其吸光度。

1� 2� 2 � 氯冉酸法( CL 法)
准确移取一定量的阿奇霉素( 0� 50 g  L - 1丙酮溶液)于

10 mL 比色管中, 加入 3� 0� 10- 3 mo l L - 1氯冉酸丙酮溶液

2� 0 mL。用丙酮稀释至刻度, 摇匀后于室温( 15 ∀ )下放置

10 min, 以试剂空白为参比, 用 1 cm 比色皿在 530 nm 处测

量其吸光度。

2 � 结果与讨论

2� 1 � 吸收光谱
分别按 1� 2� 1 节、1� 2� 2 节实验方法配制溶液, 以相应

的试剂空白为参比, 绘制吸收光谱。试验表明, 阿奇霉素与

7, 7, 8, 8�四氰基对二次甲基苯醌( TCNQ )形成的络合物分别



在波长 743, 842 nm 处有两个吸收峰, 与氯冉酸形成的络合

物在波长 530 nm 处有吸收峰, 试剂在此波长范围内吸收较

小, 阿奇霉素在此波长范围内无吸收, 见图 1、图 2。

Fig� 1� Absorption spectra
1: TCNQ; 2: T CNQ�Azithromycin charge t rans fer complex

c( TCNQ)= 2�5� 10- 4 mol L- 1;

c ( Azithromycin )= 2�0� 10- 5 mol L- 1

Fig� 2� Absorption spectra
� � 1: Chloranil ic acid;

� � 2: Chloranil ic acid�Azithr om ycin charge t ransfer complex

c( CL) = 6� 0� 10- 3 mol L- 1 ;

c ( Azithromycin )= 2�3� 10- 4 mol L- 1

2� 2 � 反应温度的影响
分别在 10~ 60 ∀ 恒温一定时间后测量荷移络合物的吸

光度, 研究温度对荷移反应的影响。试验表明, TCNQ 法的

最佳反应温度为 40 ∀ ; 氯冉酸法基本不受温度影响, 为便

于操作, 选择在室温( 15 ∀ )下反应。
2� 3 � 反应时间的影响

在上述适宜温度下, 分别选择反应时间为 10~ 50 min,

测定溶液吸光度, 研究反应时间对生成络合物的影响。试验

表明, TCNQ 法反应的最佳时间为 30 min, 氯冉酸法 10 min

即可反应完全。络合物在室温下放置, 120 m in 内溶液的吸

光度稳定。

2� 4 � 试剂用量的影响

改变试剂用量, 研究试剂用量对反应的影响。实验表

明, 随着试剂用量的增加, 荷移络合物的吸光度增大, 当试

剂用量达到一定时, 溶液的吸光度基本保持不变, 说明荷移

反应趋于完全。试验表明: 7, 7, 8, 8�四氰基对二次甲基苯醌
法的适宜试剂用量为 4� 0 mL, 氯冉酸法的适宜试剂用量为

2� 0 mL。
2� 5 � 溶剂的影响

分别用甲醇、无水乙醇、丙酮、氯仿等作溶剂, 研究溶

剂对反应的影响。实验表明: T CNQ 法、氯冉酸法均以丙酮

Fig� 3� Determination of the complex formation

by mole�ratio method(TCNQ)
c( Az ith romycin) = 1� 0� 10- 3 mol L- 1 ;

c( T CNQ) = 2� 0� 10- 3 m ol L- 1

Fig� 4 � Determination of the complex formation by continous
variation method of equivalent mole( TCNQ)

c( Azith romycin) + c( T CNQ) = 1� 0� 10- 3 mol L- 1

Fig� 5� Determination of the complex formation

by the mole�ratio method(CL)
c( Az ith romycin) = 6� 7� 10- 4 mol L- 1 ;

c ( CL) = 3� 0� 10- 3 mol  L - 1
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作溶剂为好, 其荷移络合物吸光度最大且稳定。

2� 6 � 方法的重现性

平行取 6 份阿奇霉素进行测定, 用统计方法计算相对标

准偏差。TCNQ 法中, 取0� 10 g  L - 1阿奇霉素溶液1� 00

mL, 测定的相对标准偏差为 1� 4% ; CL 法中, 取 0� 50 g  
L- 1阿奇霉素溶液 3� 00 mL , 测定的相对标准偏差为 1� 0%。

说明上述方法重现性较好。

2� 7 � 络合物组成的测定

应用等摩尔连续变化法和摩尔比法测得阿奇霉素与

7, 7, 8, 8�四氰基对二次甲基苯醌、氯冉酸反应生成的荷移络

合物的组成比均为 1! 2(见图 3~ 图 6)。

2� 8 � 反应机理

� � 7, 7, 8, 8�四氰基对二次甲基苯醌和氯冉酸都是缺电子试
剂, 阿奇霉素是一种富电子物质, 其氮原子上的孤对电子能

够与 7, 7, 8, 8�四氰基对二次甲基苯醌或氯冉酸形成 n- �型

荷移络合物, 根据测得络合物组成比为 1! 2, 推测其形成机

理可能如图 7所示。

Fig� 6 � Determination of the complex formation by continous
variation method of equivalent mole( CL)

c ( Azithromycin ) + c ( CL) = 1� 0� 10- 3 m ol  L - 1

Fig� 7 � The forming mechanism

2� 9 � 标准曲线
按实验确定的最佳条件配制溶液并进行反应, 在各自的

最大吸收波长下测定荷移络合物的吸光度, 将测得的数据作

统计处理, 绘制工作曲线, 得到回归方程及线性范围, 结果

见表 1。

� � 比较两种测定方法可知, T CNQ 法的灵敏度高, 为氯冉

酸法的 10~ 20 倍; 氯冉酸法的线性范围宽, 且反应迅速, 温

度易控制。因此可以根据样品的浓度选择更适宜的方法。

Table 1 � Results of data processing

方法 测定波长 �/ nm 回归方程 线性范围/ ( mg  L- 1 ) 摩尔吸光系数/ ( L  mol - 1  cm- 1 ) 相关系数 r

T CNQ
743
842

A= 0� 035 9c- 0� 071 6
A= 0� 065 9c- 0� 133 2

0~ 30
0~ 30

2� 7� 104

5� 0� 104
0� 998 9
0� 999 6

CL 520 A= 0� 003c+ 0� 002 2 5~ 2 25 2� 4� 103 0� 999 8
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3 � 样品的测定

3� 1 � 样品的准备

取不同厂家生产的标示量均为 250 mg/片的阿奇霉素各

10 片, 精确称量后研磨混匀, 然后准确称取总量的十分之

一, 用丙酮溶解, 过滤, 弃去不溶物。滤液于 100 mL 容量瓶

中定容备用。

3� 2 � 样品的测定

取上述制备好的样品试液适量于 10 mL比色管中, 按实

验方法在 �max处进行测定, 另按药典方法测定相同药物制剂

含量, 并用标准加入法作回收率实验。结果表明制剂中辅料

对测定基本无影响, 数据见表 2。

Table 2 � Results of determination(n= 3)

方法 批号 测得值/ mg/片 相当标示量Labelled/ % 回收率/ %

TCNQ法 030601 248� 9 99� 6 97� 8

0303010 247� 8 99� 1 97� 2

CL 法 030601 247� 9 99� 2 98� 6

0303010 250� 1 100� 0 96� 7

药典法[ 1] 030601 253� 2 101� 3

0303010 250� 9 100� 4
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Spectrophotometric Determination of Azithromycinbase by Charge

Transfer Reaction

HUANG Wei1 , L IU Xue�jing 1 , ZH AO Feng�lin2
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Abstract� T he charg e transfer inter actions of Azithr omycin and 7, 7, 8, 8�tetr acyanoquinodimethane ( TCNQ ) o r chlo ranilic acid
( CL ) w ere investigated by spectr opho tometr y. The apparent mo lar absorptivit y of T CNQ complex is 2� 7 � 104 L  mo l- 1  cm- 1

at 743 nm, and 5� 0 � 104 L  mol- 1  cm- 1 at 842 nm; and that of CL complex is 2� 4 � 103 L  mol- 1  cm- 1 . Beer s law is

obeyed in t he concentr ation r ange of 0�30 mg L - 1 fo r TCNQ method, and 5�225 mg  L- 1 for CL method. The relative stand�

ard deviations of the tw o met hods are 1� 0% and 1� 4 % ( n= 6) , r espectiv ely. T he composit ion o f complex of A zithromycin w ith

7, 7, 8, 8�tetracyanoquinodimethane o r chloranilic acid is 1! 2. This proposed method has been applied to the determinat ion of

Azithr omycin in tablets w ith satisfactor y r esults.

Keywords � Charge�tr ansfer r eaction; Spectrophot ometry ; 7, 7, 8, 8�tetr acyanoquinodimethane ( TCNQ ) ; A zit hr omycin;

Chlor anilic acid ( CL )
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