
基金项目：北京中医药大学自主选题项目“基于设计空间的中药粉末混合过程中试放大规律研究”（编号：５３２／０１００６０４２７９）；国家自然科学基金项
目（编号：８１３０３２１８）；２０１３年省部级“中药基础与新药研究”重点实验室开放课题资助
作者简介：刘倩（１９８８—），女，北京中医药大学中药学院
通信作者：乔延江，男，博士，教授，博士生导师，主要从事中药信息学研究，北京市朝阳区北三环东路 １１号，邮编：１０００２９，Ｅ－ｍａｉｌ：ｙｊｑｉａｏ＠
２６３ｎｅｔ；徐冰，男，博士，讲师，研究方向为中药制药过程分析与控制，邮编：１００１０２，Ｅ－ｍａｉｌ：ｂｔｃｍ＠１６３ｃｏｍ

丹参提取物中辅料糊精的近红外快速定量分析
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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
＝０９８７１，ＲＭＳＥＰ＝１０８５％）。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
２１　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０１％ ～２６％、制备总重为５００ｇ左右的样
品共６０份（样品糊精含量及丹参批号见表１）。
２２　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：

·７８２１·世界中医药　２０１３年１１月第８卷第１１期



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 ３ ０１０ ０００５３ ５０００２ ０１０６
２ １７ ０２０ ０００９７ ５０００１ ０１９４
３ ３０ ０３０ ００１５７ ５０００３ ０３１４
４ ２６ ０４０ ００２０９ ５０００３ ０４１８
５ ７ ０５０ ００２４６ ５０００１ ０４９２
６ １ ０６０ ００３０４ ５００１０ ０６０８
７ ２８ ０７０ ００３４６ ５０００８ ０６９２
８ ７ ０８０ ００３９６ ５０００２ ０７９２
９ ８ ０９０ ００４５７ ５０００８ ０９１４
１０ １８ １００ ００５０５ ５０００５ １０１
１１ １６ １５０ ００７４５ ５００００ １４９
１２ １６ ２００ ０１００２ ４９９９５ ２００
１３ ２０ ２５０ ０１２４１ ４９９９１ ２４８
１４ １４ ３００ ０１４９４ ４９９９５ ２９９
１５ １５ ３５０ ０１７４７ ５０００１ ３４９
１６ ２３ ４００ ０１９９６ ５００１０ ３９９
１７ １２ ４５０ ０２２４８ ５０００１ ４５０
１８ １５ ５００ ０２５０２ ４９９９８ ５００
１９ １３ ５５０ ０２７５５ ４９９９５ ５５１
２０ ２９ ６００ ０２９９７ ５０００１ ５９９
２１ ２４ ６５０ ０３２４５ ４９９９８ ６４９
２２ ２９ ７００ ０３４９２ ４９９９８ ６９８
２３ ２７ ７５０ ０３７４６ ５００１０ ７４９
２４ ３０ ８００ ０３９９２ ５０００２ ７９８
２５ ９ ８５０ ０４２４３ ５００００ ８４９
２６ ２０ ９００ ０４４９３ ４９９９７ ８９９
２７ １４ ９５０ ０４７４４ ５０００３ ９４９
２８ ２３ １００ ０５００２ ４９９９６ １００
２９ ２５ １０５ ０５２５２ ５０００９ １０５
３０ ８ １１０ ０５５０２ ５０００６ １１０
３１ ３ １１５ ０５７４６ ４９９９７ １１５
３２ ２ １２０ ０６００７ ５０００６ １２０
３３ ２５ １２５ ０６２５５ ５０００７ １２５
３４ １１ １３０ ０６４９６ ４９９９７ １３０
３５ ２４ １３５ ０６７５０ ５０００９ １３５
３６ ６ １４０ ０７００５ ４９９９７ １４０
３７ １９ １４５ ０７２５６ ５０００８ １４５
３８ ２８ １５０ ０７５０１ ４９９９７ １５０
３９ １ １５５ ０７７５２ ５０００４ １５５
４０ ２２ １６０ ０７９９９ ５０００９ １６０
４１ １０ １６５ ０８２４９ ５０００１ １６５
４２ １８ １７０ ０７８４８ ５００１０ １５７
４３ ２１ １７５ ０８７５６ ４９９９６ １７５
４４ ２２ １８０ ０８９９９ ５０００７ １８０
４５ １１ １８５ ０９２４６ ５０００２ １８５
４６ ４ １９０ ０９５０９ ５０００７ １９０
４７ １９ １９５ ０９７５９ ５０００６ １９５
４８ １０ ２００ １０００６ ５０００１ ２００
４９ ５ ２０５ １０２５６ ５０００３ ２０５
５０ ２１ ２１０ １０４９７ ５０００３ ２１０
５１ ２７ ２１５ １０７４２ ５０００７ ２１５
５２ ５ ２２０ １１００６ ５０００２ ２２０
５３ １３ ２２５ １１２５４ ５０００６ ２２５
５４ ６ ２３０ １１４９６ ５０００３ ２３０
５５ ９ ２３５ １１７５３ ５０００７ ２３５
５６ １７ ２４０ １２００９ ５０００６ ２４０
５７ １２ ２４５ １２２５２ ４９９９５ ２４５
５８ ２ ２５０ １２５０６ ５０００５ ２５０
５９ ４ ２５５ １２７４８ ５０００６ ２５５
６０ ２６ ２６０ １３０００ ５０００５ ２６０

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
３１　样本划分　定量模型的建立使用 Ｍａｔｌａｂ７８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 ０９９１９ １１１７ ４２３０ ０８３１ ０９８１１ １７０５ ３９４ １４１４
基线校正 １０ ０９９２６ １０６５ ４２４１ ０８０４ ０９６９９ １９１８ ３５０ １３６８
Ｓ－Ｇ ９ ０９６８７ ２１８４ ４２２７ １６４０ ０９７４２ １６０８ ４１８ １２５７
１ｓｔｄ ８ ０９９３５ ０９９８ ２３７３ ０８３９ ０９８７１ １０８５ ６１９ ０９００
２ｎｄｄ ７ ０９９１６ １１３７ ４４１６ ０９１２ ０９７６５ １８９９ ３５４ １５７２
ＭＳＣ １０ ０９９２８ １０５１ ２０８０ ０８５５ ０９８４０ １３３６ ５０３ １０８０
ＳＮＶ １０ ０９９３６ ０９９２ １９９６ ０７９１ ０９８２３ １４２６ ４７１ １１８５
ＷＤＳ ９ ０９３８８ ３０３０ ４６９５ ２１８３ ０９５９３ １８５７ ３６２ １４２０

３２　光谱预处理　采用 ＳＩＭＣＡ－Ｐ１１５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３９４增加到６１９；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
０９８７１和１０８５％，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］。

３３　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０９８７１和１０８５％，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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