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摘　要　基于头孢他啶将 Fe3+ 还原为 Fe2+ , 生成的 Fe2+ 与邻菲罗啉形成红色配合物, 建立了 Fe2+ 2邻
菲罗啉分光光度法测定头孢他啶的新方法, 头孢他啶标准溶液浓度在 0. 4—10m göL 范围内与吸光度呈线

性关系, 线性回归方程为 ∃A = 0. 1008C (m göL ) + 0. 07789, 线性相关系数 r= 0. 9970。该法用于针剂中头孢

他啶的含量分析, 结果满意。
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1　引言
头孢他啶 (Ceftazidim e, 头孢噻甲羧肟) 是半合成的广谱头孢菌素, 属第三代头孢类抗生素, 目

前国内外测定头孢他啶含量的主要方法多采用高效液相色谱法、毛细管区带电泳法和流动注射化

学发光法等[1—4 ]。而利用 Fe2+ 2邻菲罗啉可见光度法测定头孢他啶含量的方法未见报道, 本文利用

在 pH 6. 0 的C lark2lubs 缓冲溶液中头孢他啶能定量还原 Fe3+ 为 Fe2+ , Fe2+ 与邻菲罗啉形成红色配

合物[5, 6 ] , 从而建立了测定头孢他啶的新方法。该法操作简便, 用于药剂中头孢他啶的测定, 结果满

意。

2　实验部分
2. 1　仪器及试剂

752 型分光光度计 (上海精密科学仪器有限公司) ; 头孢他啶标准溶液 (中国药品生物制品检定

所, 含量为 97. 6% ) ; 储备液: 浓度 500m göL , 临用时逐级稀释; 500m gömL 的 Fe3+ 溶液 (铁铵矾配

制) ; 1. 9826göL 的邻菲罗啉溶液 (Phen) ; 10göL 的N aF 溶液; pH 1. 0—10. 0 的 C lark2lubs 缓冲溶

液。

2. 2　实验方法

准确移取一定量 50m göL 的头孢他啶标准溶液于 10mL 比色管中, 加入 3. 00mL Fe3+ 溶液, 将

比色管置于 100℃的恒温水浴锅加热 70m in, 取出后迅速流水冷却, 依次准确加入 1. 50mL 邻菲罗

啉溶液、2. 00mL pH 6. 0 的C lark2lubs 缓冲液和 1. 00mL 10göL N aF 溶液, 蒸馏水定容至刻度, 充分

摇匀, 静置 5m in 后以试剂空白为参比, 用 1cm 玻璃比色皿于 510nm 处测定其吸光度。



3　结果与讨论

图 1　吸收曲线

a——头孢他啶+ Fe3+ + 邻菲罗啉;

b——Fe3+ + 邻菲罗啉。

3. 1　测定波长的选择

以水为参比, 测定头孢他啶试液与空白试液的吸收光

谱, 测定结果见图 1, 由图 1 可见, 加入头孢他啶后, 由于其

与 Fe3+ 反应生成的 Fe2+ 能与邻菲罗啉生成红色的配合物,

该配合物在 510nm 处有最大吸收, 因此选择 510nm 为测

定波长。

3. 2　pH 影响及用量选择

按实验项, 分别用pH 为 1—10 的C lark2lubs 缓冲液溶

液进行实验, 结果表明: pH < 4 时, 由于头孢他啶与 Fe3+ 之

间的氧化还原反应是产酸反应, 使邻菲罗啉质子化, 不利于

其参加配位; pH > 9. 0 时, 由于 Fe3+ 的水解效应不利于定

量还原, 使吸光度下降, 而当 pH 值在 4. 0—9. 0 范围内吸

光度较大且稳定, 故本文选用 pH 为 6. 0 的C lark2lubs 缓冲液溶液控制反应酸度, 且缓冲液用量为

1. 50—3. 50mL 时体系吸光度最大且稳定, 故选择pH 6. 0 的C lark2lubs 缓冲溶液用量 2. 00mL。

3. 3　加热时间与放置时间选择

将溶液置于沸水浴中加热, 分别加热 20、40、50、60、70、80、90、100m in 后取出, 用流水冷却至室

温, 按分析步骤测其吸光度。实验结果表明, 水浴加热 70m in 后吸光度最大且体系吸光度稳定, 故本

研究选用加热时间为 70m in。流水冷却后, 待测试液在 30m in 内, 邻菲罗啉与 Fe3+ 反应不影响 Fe2+

的配合物吸光度测定, 本实验选择放置时间为 5m in。

3. 4　试剂用量选择

按实验方法考察了各试剂用量影响, 结果表明, 当 Fe3+ 和邻菲罗啉溶液用量分别为 1. 50—

4. 00mL 和 1. 25—3. 00mL 时, 体系吸光度较大且稳定, 故选用 50m göL Fe3+ 溶液用量为 3. 00mL ,

1. 9826göL 邻菲罗啉溶液用量为 1. 50mL。由于 Fe3+ 与邻菲罗啉形成的配合物会因缓慢的光还原

作用转变为 Fe2+ , 对体系有干扰, 使测定结果偏高, 故本文选用 10göL N aF 溶液 1. 00mL 掩蔽剩余

的 Fe3+ 。

3. 5　校准曲线的绘制

准确移取 0. 10、0. 25、0. 50、0. 75、1. 00、1. 25、1. 50、1. 75、2. 00、2. 25 和 2. 50mL 的 40ΛgömL

的头孢他啶标准溶液于 10mL 比色管中, 按试验方法项, 依次测定其吸光度, 并绘制校准曲线, 实验

结果表明, 头孢他啶标准溶液浓度在 0. 4—10m göL 范围内与吸光度呈线性关系, 线性回归方程为

∃A = 0. 1008C (m göL ) + 0. 07789, 线性相关系数 r= 0. 9970, 表观摩尔吸光系数 Ε= 5. 498×104

L ·mol- 1·cm - 1。

3. 6　干扰实验

在本实验条件下, 控制测量误差在±5% 以内, 固定头孢他啶的用量为 5m göL , 考察常见离子

对测定的影响。结果表明: 500 倍的 K+ , N a+ , N H +
4 , C l- , SO 2-

4 , B r- , NO -
3 ; 300 倍的淀粉; 250 倍的

Zn2+ ,M g2+ , 糊精, 果糖; 60 倍的蔗糖, 山梨醇, 乳糖; 10 倍的Ca2+ ,N i2+ , 半乳糖, 葡萄糖等以上物质

均不干扰测定。
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3. 7　样品测定

称取某厂家不同批次头孢他啶针剂各 20m g, 用水溶解并定容于 100mL 容量瓶中, 置冰箱中

4℃下保存。使用时稀释 10 倍, 准确移取 1. 00mL 该溶液按实验方法测定其含量并用对照品进行回

收率实验, 同时与H PL C 法测定值进行比较, 针剂中头孢他啶含量及待测试液中头孢他啶含量测

定结果见表 1。
表 1　样品分析结果 (n= 10)

样品 样品批次
本法

(m gög)

HPLC 法

(m gög)

初始值

(m g)

加入值

(m g)

测定值

(m g)

回收率

(% )

RSD

(% )

1 080623 965. 3 964. 0 19. 31 10. 00 29. 08 99. 2 1. 0

2 080703 957. 7 958. 6 19. 15 10. 00 29. 00 99. 5 0. 97

3 081026 976. 5 974. 8 19. 53 10. 00 29. 68 100. 5 1. 2

　　由表 1 可知, 该法用于针剂中头孢他啶的含量分析, 测定结果与H PL C 法测定结果误差在 5%

以内。
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Abstract　A new spectropho tom etric m ethod fo r determ ination of ceftazidim e w as developed

based on Fe3+ as the ox idizer of ceftazidim e and phenan th ro line as the co lo ring reagen t of Fe2+ w h ich

w as p roduced from Fe3+ . U nder the op tim um conditions, the relationsh ip betw een the abso rbance and

the concen tration of ceftazidim e w as linear in the range of 0. 4—10m göL , the regression equation w as

∃A = 0. 1008C (m göL ) + 0. 07789, the correlation coefficien t w as 0. 9970. T he p roposed m ethods have

been app lied to the determ ination of ceftazidim e con ten t in samp les w ith satisfacto ry results.

Key words　Spectropho tom etry; Ceftazidim e; Phenan th ro line

236 光谱实验室 第 27 卷


