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丹参提取物中辅料糊精的近红外快速定量分析
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（北京中医药大学国家中医药管理局中药信息工程重点研究室，北京，１０００２９）

摘要　目的：建立准确、快速、操作简便的中药丹参提取物混合粉末中辅料糊精含量的近红外（ＮＩＲ）快速测定方法。方法：采集
已知糊精含量样品的近红外光谱，通过偏最小二乘回归方法建立定量模型。结果：所建ＮＩＲ定量模型预测效果良好（预测集ｒｖａｌ
＝０９８７１，ＲＭＳＥＰ＝１０８５％）。结论：近红外光谱分析可作为丹参提取物中糊精含量的快速测定方法，测定结果准确。
关键词　近红外光谱法；辅料；丹参提取物；偏最小二乘
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　　药用辅料系指生产药品和调配处方时使用的赋形
剂和附加剂；是除活性成分外，在安全性方面已进行合

理评估，且包含在药物制剂中的物质。作为构成药物

的必要辅助成分，药用辅料除了赋形、充当载体、提高

稳定性外，还具有增溶、助溶等其他重要功能。现有药

品质量标准中，辅料质量问题往往被忽视。准确测定

辅料含量是当前药品质量控制中亟待解决的问题之

一［１］。

近年来，随着光谱学及化学计量学的快速发展，近

红外光谱法由于其全面、快速、无损等优点迅速成长为

一种充满潜力的分析手段［２－４］。本文使用近红外光谱

检测法，通过建立定量模型，测定丹参提取物粉末中辅

料糊精含量［５－６］。并使用各种光谱预处理方法，优化

模型定量效果。比较各预处理方法下的模型预测效

果，最终选择一阶导数为光谱预处理方法［７－８］。优化

后模型定量效果良好，可准确预测丹参提取物粉末中

辅料糊精含量。

１　仪器与试剂
Ａｎｔａｒｉｓ傅里叶变换近红外光谱仪（美国 Ｔｈｅｒｍｏ

Ｎｉｃｏｌｅｔ公司），ＳａｒｔｏｒｉｕｓＢＳ１２４型电子天平（德国Ｓａｒｔｏ
ｒｉｕｓ公司），ＸＷ－８０Ａ型蜗旋仪（海门市其林贝尔仪器
制造有限公司）。

丹参提取物（西安鸿生生物技术有限公司，２０１１－
２０１３年３０个批次产品），药用糊精（辽宁东源药业有
限公司，批号：２０１０００３６）。
２　实验部分
２１　样品的制备　将实验中所使用的３０个批次的丹
参提取物随机编号，每种提取物使用两次，精密称取一

定量糊精，混合均匀，使丹参提取物与糊精混合物中糊

精含量为０１％ ～２６％、制备总重为５００ｇ左右的样
品共６０份（样品糊精含量及丹参批号见表１）。
２２　近红外光谱采集方法　采用 Ａｎｔａｒｉｓ傅里叶变换
近红外光谱仪，积分球附件采集漫反射光谱。采集前

将样品置于蜗旋仪上充分混合均匀，采集时旋转样品

杯，每个样品扫描６４次。以仪器内置背景做参比，分
辨率８ｃｍ－１，波数范围１００００～４０００ｃｍ－１。丹参糊精
混合物样品及糊精近红外光谱图分别如图１和图２所
示：
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表１　样品详情一览

样品编号 丹参批号
理论糊精

含量／％
糊精量

／ｇ
样品总量

／ｇ
实际糊精

含量／％
１ ３ ０１０ ０００５３ ５０００２ ０１０６
２ １７ ０２０ ０００９７ ５０００１ ０１９４
３ ３０ ０３０ ００１５７ ５０００３ ０３１４
４ ２６ ０４０ ００２０９ ５０００３ ０４１８
５ ７ ０５０ ００２４６ ５０００１ ０４９２
６ １ ０６０ ００３０４ ５００１０ ０６０８
７ ２８ ０７０ ００３４６ ５０００８ ０６９２
８ ７ ０８０ ００３９６ ５０００２ ０７９２
９ ８ ０９０ ００４５７ ５０００８ ０９１４
１０ １８ １００ ００５０５ ５０００５ １０１
１１ １６ １５０ ００７４５ ５００００ １４９
１２ １６ ２００ ０１００２ ４９９９５ ２００
１３ ２０ ２５０ ０１２４１ ４９９９１ ２４８
１４ １４ ３００ ０１４９４ ４９９９５ ２９９
１５ １５ ３５０ ０１７４７ ５０００１ ３４９
１６ ２３ ４００ ０１９９６ ５００１０ ３９９
１７ １２ ４５０ ０２２４８ ５０００１ ４５０
１８ １５ ５００ ０２５０２ ４９９９８ ５００
１９ １３ ５５０ ０２７５５ ４９９９５ ５５１
２０ ２９ ６００ ０２９９７ ５０００１ ５９９
２１ ２４ ６５０ ０３２４５ ４９９９８ ６４９
２２ ２９ ７００ ０３４９２ ４９９９８ ６９８
２３ ２７ ７５０ ０３７４６ ５００１０ ７４９
２４ ３０ ８００ ０３９９２ ５０００２ ７９８
２５ ９ ８５０ ０４２４３ ５００００ ８４９
２６ ２０ ９００ ０４４９３ ４９９９７ ８９９
２７ １４ ９５０ ０４７４４ ５０００３ ９４９
２８ ２３ １００ ０５００２ ４９９９６ １００
２９ ２５ １０５ ０５２５２ ５０００９ １０５
３０ ８ １１０ ０５５０２ ５０００６ １１０
３１ ３ １１５ ０５７４６ ４９９９７ １１５
３２ ２ １２０ ０６００７ ５０００６ １２０
３３ ２５ １２５ ０６２５５ ５０００７ １２５
３４ １１ １３０ ０６４９６ ４９９９７ １３０
３５ ２４ １３５ ０６７５０ ５０００９ １３５
３６ ６ １４０ ０７００５ ４９９９７ １４０
３７ １９ １４５ ０７２５６ ５０００８ １４５
３８ ２８ １５０ ０７５０１ ４９９９７ １５０
３９ １ １５５ ０７７５２ ５０００４ １５５
４０ ２２ １６０ ０７９９９ ５０００９ １６０
４１ １０ １６５ ０８２４９ ５０００１ １６５
４２ １８ １７０ ０７８４８ ５００１０ １５７
４３ ２１ １７５ ０８７５６ ４９９９６ １７５
４４ ２２ １８０ ０８９９９ ５０００７ １８０
４５ １１ １８５ ０９２４６ ５０００２ １８５
４６ ４ １９０ ０９５０９ ５０００７ １９０
４７ １９ １９５ ０９７５９ ５０００６ １９５
４８ １０ ２００ １０００６ ５０００１ ２００
４９ ５ ２０５ １０２５６ ５０００３ ２０５
５０ ２１ ２１０ １０４９７ ５０００３ ２１０
５１ ２７ ２１５ １０７４２ ５０００７ ２１５
５２ ５ ２２０ １１００６ ５０００２ ２２０
５３ １３ ２２５ １１２５４ ５０００６ ２２５
５４ ６ ２３０ １１４９６ ５０００３ ２３０
５５ ９ ２３５ １１７５３ ５０００７ ２３５
５６ １７ ２４０ １２００９ ５０００６ ２４０
５７ １２ ２４５ １２２５２ ４９９９５ ２４５
５８ ２ ２５０ １２５０６ ５０００５ ２５０
５９ ４ ２５５ １２７４８ ５０００６ ２５５
６０ ２６ ２６０ １３０００ ５０００５ ２６０

图１　样品近红外光谱图

图２　糊精近红外光谱图

３　定量模型的建立
３１　样本划分　定量模型的建立使用 Ｍａｔｌａｂ７８软
件（美国Ｍａｔｈｗｏｒｋ公司），采用Ｋｅｎｎａｒｄ－Ｓｔｏｎｅ样品划
分法将６０个样本划分为校正集（４０个）和验证集（２０
个）。

表２　各预处理方法建模结果

预处理

方法
ＬＶｓ

校正集

ｒｃａｌ ＲＭＳＥＣＲＭＳＥＣＶＢＩＡＳｃａｌ
验证集

ｒｖａｌＲＭＳＥＰＲＰＤＢＩＡＳｃａｌ
原始光谱 １０ ０９９１９ １１１７ ４２３０ ０８３１ ０９８１１ １７０５ ３９４ １４１４
基线校正 １０ ０９９２６ １０６５ ４２４１ ０８０４ ０９６９９ １９１８ ３５０ １３６８
Ｓ－Ｇ ９ ０９６８７ ２１８４ ４２２７ １６４０ ０９７４２ １６０８ ４１８ １２５７
１ｓｔｄ ８ ０９９３５ ０９９８ ２３７３ ０８３９ ０９８７１ １０８５ ６１９ ０９００
２ｎｄｄ ７ ０９９１６ １１３７ ４４１６ ０９１２ ０９７６５ １８９９ ３５４ １５７２
ＭＳＣ １０ ０９９２８ １０５１ ２０８０ ０８５５ ０９８４０ １３３６ ５０３ １０８０
ＳＮＶ １０ ０９９３６ ０９９２ １９９６ ０７９１ ０９８２３ １４２６ ４７１ １１８５
ＷＤＳ ９ ０９３８８ ３０３０ ４６９５ ２１８３ ０９５９３ １８５７ ３６２ １４２０

３２　光谱预处理　采用 ＳＩＭＣＡ－Ｐ１１５软件（Ｕｍｅｔ
ｒｉｃｓ公司），考察不同光谱预处理方法对近红外定量模
型的影响［９］。其中，多元散射校正（ＭｕｌｔｉｐｌｉｃａｔｉｖｅＳｉｇ
ｎａｌＣｏｒｒｅｃｔｉｏｎ，ＭＳＣ）和标准正则变换（ＳｔａｎｄａｒｄＮｏｒｍａｌ
Ｖａｒｉａｔｅ，ＳＮＶ）可用来消除各批次间样品粒度分布不均
匀及粉末颗粒大小不同产生的散射对光谱的影响［１０］；

对光谱数据进行基线校正、一阶导数（１ｓｔｄ）与二阶导
数（２ｎｎｄ）处理可用以消除光谱基线漂移、强化谱带特
征、克服谱带重叠；采用 ＳＧ（Ｓａｖｉｔｚｋｙ－Ｇｏｌａｙ）平滑
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法［１１］ 及 小 波 降 噪 （ＷａｖｅｌｅｔＤｅｎｉｏｓｅ Ｓｐｅｃｔｒａｌ，
ＷＤＳ）［１２－１３］对光谱数据进行平滑处理，可有效平滑高
频噪音，提高信噪比，减少噪音影响。各预处理方法建

模结果见表２。
由表２可看出，经一阶导数处理后，模型的预测准

确度明显提高，与原始光谱相比，相对预测偏差（ＲＰＤ）
由３９４增加到６１９；选择一阶导数处理方法，预测集
相关系数 ｒｖａｌ及预测误差均方根（ＲＭＳＥＰ）分别为
０９８７１和１０８５％，因此本文采用一阶导数处理方法
作为光谱预处理方法［１４－１５］。

３３　最优潜变量因子数目的选择　采用一阶导数光
谱预处理方法，分别使用 １～２０个潜变量因子建立
ＰＬＳ回归模型，绘制模型校正和预测性能指标随潜变
量因子变化的曲线图（图３）。结合图３可知，当潜变
量因子数为８时，预测集校正误差均方根（ＲＭＳＥＣ）、
交叉验证均方根误差（ＲＭＳＥＣＶ）及累积预测残差平方
和（ＣｕｍｕｌａｔｉｖｅＰＲＥＳＳ）基本不再变化（图３），因此选择
潜变量因子数目为８建立回归模型［１６］。８个潜变量因
子下，模型校正集与预测集相关关系如图４所示。

图３　模型校正和预测性能指标随潜变量因子变化曲线图

图４　校正集与预测集相关关系图

４　结论
本文通过近红外光谱仪收集已知糊精含量样品光

谱，使用近红外光谱值与实际糊精含量建立偏最小二

乘回归模型。对样品光谱进行一阶导数处理，建立潜

变量因子数为８的定量模型。预测集决定系数 ｒｖａｌ及
预测均方根误差分别为０９８７１和１０８５％，模型预测
效果良好。结果显示，近红外光谱检测法可用于丹参

提取物中糊精含量的快速测定，并可为其他辅料含量

测定方法提供借鉴。
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