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摘　要　研究了头孢噻肟钠与对苯醌( p-BQ )的荷移反应。确定了形成电荷转移络合物的最佳反应条

件。在硼砂介质中, 电子给予体头孢噻肟钠与电子接受体对苯醌于室温下可形成1∶2 的荷移络合物,络合

物的最大吸收波长为 587. 5nm; 表观摩尔吸光系数 �= 9. 92×103L·m ol- 1· cm- 1; 线性范围为

2—36�g / mL ;对形成荷移络合物的机理进行了探讨, 并应用拟定的方法对样品头孢噻肟钠注射液进行了

含量测定, 回收率为 98. 43%—100. 4% ; RSD≤2. 65%。
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1　引言
头孢噻肟钠( Cefotax ime sodium)是第三代头孢菌素类抗生素药物。它具有抗菌谱广,对大肠埃

希菌、肠杆菌科细菌和革兰阴性菌等具有较强的抗菌作用,临床上主要用来治疗敏感细菌所致的肺

炎以及下呼吸道感染, 尿路感染,脑膜炎,败血症等。目前关于头孢噻肟钠已报道的分析方法主要

有,高效液相色谱法
[ 1, 2]
、分光光度法

[ 3, 4]
、荧光法

[ 5, 6]
、化学发光法

[ 7]
、毛细管电泳法

[ 8]
等。而利用对

苯醌作为配体与头孢噻肟钠反应形成荷移络合物来测定头孢噻肟钠含量的方法尚未见文献报道。

本文参考有关文献
[ 9, 10]

,详细研究了它与对苯醌形成荷移络合物的反应条件,探讨了反应机理, 建

立了一种测定头孢噻肟钠含量的紫外光谱新方法,用本方法测定结果与药典法比较基本吻合,结果

令人满意。

2　实验部分

2. 1　仪器和试剂

UV-265紫外-可见分光光度计(日本岛津公司) ; HH2S型电热恒温水浴埚(巩义市英裕予华仪

器厂)。

200�g / mL 头孢噻肟钠水溶液(中国药品生物制品检定所) ; 0. 15mol/ L 对苯醌乙醇溶液(化学

纯,北京芳草医药化工研制公司) ; 0. 05mol/ L 硼砂缓冲溶液( pH 9, 分析纯,上海云岭化工厂) ;实验

所用试剂均为分析纯。实验用水为二次蒸馏水。

2. 2　实验方法

用移液管准确移取 200�g/ mL 头孢噻肟钠水溶液 1. 0mL 于 10. 0mL 试管中,加入 0. 15mol/ L



对苯醌乙醇溶液 1. 0mL、0. 05mol/ L 硼砂缓冲溶液 0. 5mL,用二次蒸馏水稀释定容至 10. 0mL, 摇

匀, 在室温( 20℃)下放置 30min, 用 1cm 比色皿以试剂空白为参比, 于络合物的最大吸收波长

587. 5nm处测定其吸光度 A。

3　结果和讨论

3. 1　实验条件选择

图 1　吸收光谱

a——头孢噻肟钠; b——对苯醌; c——荷移络合物。

3. 1. 1　吸收光谱

按 2. 2节实验方法配制溶液, 以试剂空白作

参比,在分光光度计上分别对络合物、头孢噻肟

钠和对苯醌溶液进行吸收光谱扫描, 所绘制吸收

光谱如图 1所示,络合物的最大吸波长为 �max=

587. 5nm, 对苯醌试剂的最大吸收波长为 �max =

422. 6nm ,头孢噻肟钠的最大吸收波长为 �max =

233. 4nm,经荷移反应后, 形成的荷移络合物发生

了显著红移, 有效排除了吸收光谱对测定的干

扰,提高了方法的选择性。本实验选择587. 5nm作

为测定波长。

3. 1. 2　溶剂的影响

分别选择水、甲醇、乙醇、丙酮、乙腈和二甲

基亚砜等作为溶剂,按 2. 2节实验方法配制溶液, 测定其吸光度。结果表明,头孢噻肟钠药物与对苯

醌在水和乙醇介质中吸光度最大,从经济角度考虑, 本实验选择水作为反应溶剂。

3. 1. 3　反应温度和反应时间的影响

按照 2. 2 节实验方法, 以试剂空白为参比,分别在 20、25、30℃和 40℃的水浴中保温 10、20、

30、40、50min 和 60min后,冷却至室温测量其吸光度,结果表明, 荷移络合物的吸光度基本不随反

应温度变化而变化。反应时间在 20—60min吸光度达到最大,并趋于稳定,本实验选择反应温度为

室温( 20℃) , 反应时间为 30min。

3. 1. 4　对苯醌试剂用量的影响

按 2. 2节实验方法,其他反应条件不变,仅改变对苯醌溶液的用量, 测定络合物的吸光度,随着

对苯醌乙醇溶液用量的增加,吸光度随之增大,当对苯醌溶液用量在 0. 5—2. 0mL 范围内时,吸光

度达到最大且趋于稳定,本实验选择对苯醌溶液用量为 1. 0mL。

3. 1. 5　水醇比对反应的影响

按照 2. 2节实验方法, 改变水和乙醇反应溶剂的比例,测定络合物的吸光度, 结果表明,水醇比

对反应基本无影响,本实验选择水醇比为 9∶1。

3. 2　校准曲线与线性范围

按 2. 2节实验确定的最佳反应条件进行反应,并测定络合物的吸光度值, 绘制校准曲线,将数

据进行统计处理得回归方程为: A = 0. 01728C+ 0. 03133, 相关系数 r= 0. 9991。头孢噻肟钠在

2—36�g/ mL范围内呈线性关系,在最大吸收波长 587. 5nm 处表观摩尔吸光系数为 �= 9. 92×10
3

L·mol
- 1·cm

- 1。
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3. 3　络合物组成测定

用等摩尔连续变化法和摩尔比法分别测定络合物的组成比,由实验结果得到头孢噻肟钠与对

苯醌的络合比为 1∶2。结果见图 2和图 3。

图 2　等摩尔连续变化法

[ D]——头孢噻肟钠; [ R]——对苯醌。

图 3　摩尔比法

[ D]——头孢噻肟钠; [R]——对苯醌。

3. 4　反应机理探讨

对苯醌是一个很好的平面型 �电子接受体,具有较强的吸电子能力,而头孢噻肟钠分子中含有

的氮原子富含电子是良好的电子给予体, Saleh G A 利用
1
H NMR研究了几种 �-内酰胺抗生素形

成荷移络合物的配位作用, 认为配合位置于内酰胺环上氮原子和端位—NH2中的氮是两个较强的

配位中心(供电子基团) [ 9]。因此, �-内酰胺抗生素药物分子与配体可形成 1∶1或 1∶2荷移络合

物,其反应机理与配体分子大小有关,配体分子增大,空间位阻效应增强, �-内酰胺抗生素与配体易
形成1∶1荷移络合物[ 9]。本文选用小分子的对苯醌作为配体,减小了空间位阻效应。头孢噻肟钠与

对苯醌在硼砂溶液体系中形成了稳定的 1∶2 n-�荷移络合物,并在波长 587. 5nm 处出现强的络合

物特征吸收峰,吸收波长移至可见区,避免了光谱干扰,据此推断, 反应式如下:

荷移反应式
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3. 5　回收率及样品的测定

准确称取注射用头孢噻肟钠 (每支含头孢噻肟钠 1. 0g )药粉 0. 2000g , 用水溶解后转移至

100mL容量瓶中,用水稀释至刻度, 混匀,备用。使用时用水稀释 10倍(浓度 200�g/ mL) ,混匀。用

移液管准确移取上述适量溶液, 然后按照 2. 2节实验方法测定头孢噻肟钠含量。

为考察本方法的精密度和准确度,用该方法测定了注射用头孢噻肟钠样品,采用标准加入法测

定药物的回收率,由表 1,表 2可知回收率为 98. 43%—100. 4% ,相对标准偏差≤2. 65%。并用本方

法与药典法[ 1]进行比较,测定结果无显著性差异。

表 1　样品含量的测定结果 ( n= 5)

样品批号
标示量

( g/支)

本方法

测定值( g/支) 相当标示量( % )

药典法

测定值( g/支) 相当标示量( % )

050821082 1. 0 0. 9923 99. 23 0. 9975 99. 75

050821083 1. 0 1. 0050 100. 50 0. 9987 99. 87

050821086 1. 0 0. 9961 99. 61 0. 9984 99. 84

　　注:注射用头孢噻肟钠由苏州东瑞制药有限公司生产。

表 2　回收率实验 ( n= 5)

样品量

( mg)

加入量

( mg)

测得量

( mg)

平均值

( mg)

回收率

( % )

RSD

( % )

8. 587 10. 00 18. 55 18. 45 18. 30 18. 29 18. 56 18. 43 98. 43 1. 33

8. 587 20. 00 28. 02 28. 03 29. 07 28. 41 29. 08 28. 52 99. 67 2. 65

8. 587 25. 00 33. 80 33. 67 33. 81 33. 71 33. 41 33. 68 100. 40 0. 65

4　结论
( 1) 用荷移反应分光光度法测定头孢噻肟钠,所用试剂简单易得, 易于推广, 为头孢噻肟钠的

定量测定提供了新方法。

( 2) 本法选用小分子的对苯醌作为配体, 空间位阻效应小, 头孢噻肟钠与对苯醌可形成稳定的

1∶2荷移络合物,在理论上具有一定的意义。

( 3) 该方法在水溶液体系中进行测定(费用低,环境污染小) ,操作方法简单、快速,优于高效液

相色谱分析方法, 可以作为该制剂含量测定的质量控制。
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Determination of Cefotaxime Sodium by Charge-Transfer
Complex-Spectrophotometry

SONG Jian-Ling　X IE Xian-Mei
( Coll ege of Chemist ry and Chemical Engineering, T aiyuan University of Technology, T aiy uan 030024,P . R. China)

Abstract　The charg e t ransfer reaction between cefotaxime sodium and p-benzoquinone w as

studied by spectrophotometry. The opt imal experimental condit ions for the format ion of charg e

transfer complex w ere conf irmed. At room temperature, cefotax ime sodium reacted as electron donor

w ith elect ron receiver p-benzoquinone in borax medium and to form a charg e t ransfer complex with

rat io of 1∶2, and the apparent molar absorptivity coeff icient w as 9. 92×10
3
L·mol

- 1
·cm

- 1
w ith the

biggest absorption wavelengh at 587. 5nm, and the range linearity of cefotax ime sodium obeyed Beer’s
law in the range of 2—36�g/ mL. T he machaism of formation of charge t ransfer complex w as

invest ig ated. The method w as applied for the determ inat ion of cefotax ime sodium of injection. The

recoveries were 98. 43%—100. 4% and the relative standard deviat ion was less than or equal to

2. 65% .

Key words　Charge Transfer React ion; Spect rophotometry; Cefotax ime Sodium; p -Benzoquinone
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