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电位滴定法测定注射用益气复脉（冻干）中总有机酸 
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摘  要：目的  建立用于测定注射用益气复脉（冻干）（YQFM）中总有机酸含量的电位滴定方法。方法  注射用益气复脉

（冻干）用水溶解后，经 001*1阳离子交换树脂将盐还原为酸，以琥珀酸为对照品，用电位滴定法测定益气复脉中总有机酸

的含量。结果  以琥珀酸计，YQFM中总有机酸滴定精密度 RSD 0.42%，稳定性 RSD 0.84%，重复性 RSD 1.88%，平均加

样回收率（n = 9）为 100.15%，RSD 1.68%。结论  本实验所建立的电位滴定方法简便易行，可操作性强，适用于 YQFM中

总有机酸的含量测定。 
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Determination of total organic acids in Yiqi Fumai Lyophilized Injection by 
potentiometric titration 
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Abstract: Objective  To establish a potentiometric titration analytical method for the determination of the total organic acids in 
Yiqi Fumai Lyophilized Injection (YQFM). Methods  With butanedioic acid as reference, the total organic acids in purified YQFM 
were detected by potentiometric titration. Result The precision, stability, and repeatability of the method were very good with RSD 
0.42%, 0.84%, and 1.88%, respectively. The average recovery (n = 9) of the method was 100.15% with RSD 1.68%. Conclusion  
The method is feasible and reproducible, which is suitable for the determination of the total organic acids in YQFM. 
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注射用益气复脉（冻干）（YQFM）源于古方生

脉散，组方药物为红参、麦冬、五味子，是一种利

用现代先进工艺研制而成的新型冻干粉针剂。具有

益气复脉，养阴生津的作用，临床主要用于治疗冠

心病劳累性心绞痛、心功能不全等，现代药理研究

表明注射用益气复脉（冻干）有改善免疫低下的功

效，对 CYP2E1有一定诱导作用，同时可以有效改

善心肌缺血再灌注损伤[1-3]。注射用益气复脉（冻干）

中主要化学成分有皂苷、木质素、糖类、有机酸    

等[4-5]，目前对于其中的皂苷、木脂素类成分已有较

为成熟的检测方法[6-8]，而对于测定其有机酸类成

分，文献中鲜有报道。当下对于制剂中的有机酸类

成分测定，文献多采用电位滴定方法[9-12]。该方法

通过电位变化确定滴定终点，可以有效排除因中药

提取液或制剂溶液颜色深重或浑浊而造成的干扰，

操作简便，结果准确。本实验拟以琥珀酸为对照品，

采用电位滴定法测定注射用益气复脉（冻干）中总

有机酸，为其质量控制提供一些参考。 
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1  仪器和材料 
S 210型梅特勒 pH计（瑞士梅特勒公司）；XS 

105型万分之一电子分析天平（瑞士梅特勒公司）；

50 mL碱式滴定管（天玻仪器）；6 mL SPE空柱管

及筛板（天津博纳艾杰尔科技有限公司）；Milli-Q
超纯水处理系统。 

琥珀酸（中国食品药品检定研究院，批号

896-200001）；注射用益气复脉（冻干）（天津天士

力之骄药业有限公司，规格为 0.65 g/瓶，批号

20160402）；0.102 6 mol/L NaOH标准滴定液（天津

市化学试剂研究所有限公司）；001*1型苯乙烯磺酸

型阳离子交换树脂（天津南开允公合成技术有限公

司，批号 20160515）。 
2  方法与结果 
2.1  溶液配制 
2.1.1  对照品溶液配制  取适量琥珀酸，以超纯水

溶解，配制成质量浓度为 0.36 mg/mL的琥珀酸对照

品溶液，备用。 
2.1.2  标准 NaOH 滴定液配制  精密吸取 0.1026 
mol/L的 NaOH标准液 50 mL置于 500 mL量瓶中，

加入超纯水至刻度线，摇匀，即得 10.26 mmol/L的

标准 NaOH滴定液。 
2.1.3  供试品溶液制备  取 1瓶YQFM，精密称定，

以超纯水溶解并定容至 10 mL，过 001*1型阳离子

交换树脂柱（经酸水-碱水-酸水处理，水洗至中性），

体积流量 2 mL/min，以超纯水洗脱，合并流出液与

洗脱液，定容至 25 mL，即得。 
2.2  突跃范围实验 
2.2.1  琥珀酸对照品的滴定曲线  精密吸取“2.1.1”
下制备的琥珀酸对照品溶液 25 mL 于烧杯中，以

10.26 mmol/L NaOH滴定液，按（《中国药典》2015
年版一部附录ⅧA）电位滴定法滴定。用 Origin 软

件绘制△E/△V～V电位曲线图，滴定曲线见图 1。
曲线显示滴定终点明显，实际消耗滴定液 14.99 
mL，以公式[V 碱＝2C 酸*V 酸/C 碱]计算，理论消耗

NaOH滴定液 15.07 mL，相对偏差 0.54%，认为二

者基本吻合。 
2.2.2  YQFM 中的有机酸滴定曲线  精密称取益

气复脉样品 629.23 mg，按照“2.1.3”项下方法制

备供试品溶液，将得到的 25 mL供试品溶液置于烧

杯中，按照前述方法进行测定及绘制滴定曲线。结

果见图 2，滴定终点明显，一阶导数曲线两边分布

较为对称。 

         
 

图 1  琥珀酸对照品滴定曲线 
Fig. 1  Titration curve of butanedioic acid  

 
 

图 2  YQFM中的有机酸滴定曲线 
Fig. 2  Titration curve of organic acids in Yiqi Fumai 

Lyophilized Injection  

2.3  精密度实验 
取适量琥珀酸对照品，以超纯水溶解，配制成

浓度为 0.986 mg/mL 琥珀酸对照品溶液。用 10.26 
mmol/L NaOH滴定液进行电位滴定，平行 6次。结

果琥珀酸含量的 RSD为 0.42%，结果表明该方法精

密度良好。 
2.4  稳定性试验 

精密称取益气复脉（批号 20160402）适量，按

照“2.1.3”项下制备供试品溶液，分别于 0、2、4、
6、8、12、24 h精密吸取 25 mL进行电位滴定。结

果总有机酸含量的 RSD为 0.84%，表明供试品溶液

在 24 h内基本稳定。 
2.5  重复性实验 

精密称取益气复脉（批号 20160402）适量，，

按照“2.1.3”项下方法平行制备 6份供试品溶液，

分别精密吸取 25 mL供试品溶液，用 10.26 mmol/L 
NaOH 滴定液进行电位滴定。结果总有机酸含量的
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RSD为 1.88%，表明该方法重复性良好。 
2.6  加样回收率实验 

精密称取已知含量的益气复脉样品（批号

20160402）9份，每份约 325 mg，每 3份一组，分

别依次加入浓度 2.524、4.209、5.887 mg/mL琥珀酸

对照品溶液 1 mL。按照“2.1.3”项下制备供试品溶

液，分别吸取供试品溶液 25 mL，用 10.26 mmol/L 
NaOH 滴定液进行电位滴定，计算回收率，结果回

收率分别为 101.45%、100.97%、102.74%、96.6%、

99.54%、99.71%、100.19%、99.63%、100.49%，平

均加样回收率为 100.15%，RSD为 1.68%，表明该

方法准确度良好。 
2.7  不同批次 YQFM中有机酸测定 

取 8批益气复脉样品各约 0.65 g，按照“2.1.3”
项下制备供试品溶液，平行 2份，分别精密吸取供

试品溶液 25 mL进行测定，结果见表 1。 

表 1  不同批次 YQFM有机酸含量测定结果（n = 2） 
Table 1  Results of determination in different batches of 

YQFM (n = 2) 

批次 有机酸/% 
S1 1.47 
S2 1.47 
S3 1.50 
S4 1.60 
S5 1.54 
S6 1.51 
S7 1.56 
S8 1.61 

 
3  讨论 

中药及其制剂中总有机酸含量测定方法最常用

的即为酸碱滴定，电位滴定法是基于酸碱滴定原理，

利用电位变化指示滴定终点，无需受限于指示剂选

择困难等因素，有效排除溶液颜色、混浊度等造成

的干扰，更为灵敏，结果更为准确，操作简单。从

本实验制作的对照品及供试品溶液滴定曲线可以看

出，滴定过程存在明显突跃，说明使用电位滴定法

测定 YQFM中总有机酸是可行的。 
参照 YQFM制备流程，有机酸在调节 pH后变

为有机酸盐，因此本实验先利用阳离子交换树脂对

YQFM中的有机酸进行还原纯化，制备得到供试品

溶液，进而利用酸碱滴定的原理对其中的有机酸进

行含量测定。在考察 YQFM有机酸盐还原过程中，

分别对不同类型阳离子交换树脂还原能力、上样体

积、洗脱溶剂种类及用量、流速、YQFM中辅料及

其他成分对有机酸测定的影响进行了考察，最终确

定 YQFM 总有机酸还原条件为：取 1 瓶 YQFM，

精密称定，以超纯水溶解并定容至 10 mL，过 001*1
型阳离子交换树脂柱，流速 2 mL/min，5 BV超纯

水洗脱，合并流出液与洗脱液定容至 25 mL，即得。 
YQFM组方药物之一五味子富含有机酸，目前

本实验室从五味子提取物中分离得到琥珀酸、肉桂

酸、对羟基苯甲酸等有机酸，其中琥珀酸比例最大，

达 1%以上[12]，且有关琥珀酸单体研究的实验仍在

进行中。故本实验以琥珀酸为对照品测定 YQFM中

总有机酸的含量。 
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