
表 2 � 样品含量测定结果( n= 5)

批号
�X � s ( % )

地塞米松磷酸钠 卡那霉素

010118 99. 5 � 0. 2 101. 4� 0. 3

010207 99. 4 � 0. 2 101. 5� 0. 2

010423 99. 3 � 0. 3 101. 4� 0. 2

3 � 讨论

临床实践表明,当联合应用肾上腺皮质激素和

抗菌素时,可以使患者使用更方便,获得较好的依从

性;同时可以保证这两种成分的适当配比和剂量的

准确性。

从表 2中可以看出, 卡地滴眼液中卡那霉素的

标示量含量均在 100%以上, 这是由于地塞米松磷

酸钠和卡那霉素均有旋光性, 且均是右旋,所以卡那

霉素的旋光度测定值较实际值偏高,但地塞米松磷

酸钠对卡那霉素的旋光度影响很小(卡地滴眼液中

地塞米松磷酸钠的旋光度约为 0. 015~ 0. 020)
[ 3]

, 故

我们在实际测定中可直接利用旋光法测定卡地滴眼

液中卡那霉素的含量, 但当所测得卡那霉素的标示

量含量超过 105%时, 应扣除地塞米松磷酸钠的旋

光度的影响,精密计算卡那霉素的旋光度,进而算出

卡那霉素的标示量含量。

本法测得结果准确, 线性关系、回收率、重复性

均良好,方法简便、快速,特别适用医院制剂的检验。

致谢: 地塞米松磷酸钠对照品与卡那霉素标准

品均由中国人民解放军沈阳军区药品检验所提供,

特此致谢!
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摘要 � 目的:介绍近红外漫反射光谱法这一新分析的技术。方法:以国内外有代表性的文献进行归纳和综

述。结果:综述了近红外漫反射光谱的原理、特点及其在天然产物定性、定量分析中的应用。结论:近红外漫

反射光谱(NIRDRS)具有简便,快速,无污染,低消耗和样品无损等优点, 应用广泛, 发展前景广阔。

关键词 � 近红外漫反射光谱; 天然产物;定性分析;定量分析

中图分类号: R917 � � � 文献标识码: B � � � 文章编号: 1006- 0111( 2002) 03- 0176- 04

� � 近红外光谱( near- infrared spectra,NIRS)是指位

于可见光谱区到中红外光谱区之间的部分, 其波长

范围为 780~ 2526nm。近红外谱区的信息主要是分

子内部 OH、NH、CH 官能团的倍频吸收及其伸缩振

动、弯曲振动的合频吸收的信息,几乎包括有机物中

所有含氢基团的信息, 信息量极为丰富。但其吸收

弱、谱带复杂、重叠多,尽管发现很早,由于当时技术

条件无法将其信息提取出来, 限制了近红外光谱的

应用。随着仪器制造技术的发展,新的光谱理论与

光谱分析方法, 特别是化学计量学和计算机技术的

不断应用与深入
[ 1]

, 使多组分分析中多元信息处理

的理论与技术得到发展, 它们被用来解决近红外光

谱信号等困难, 使近红外光谱分析技术得到复兴和

发展,而且被认为可能成为快速、实时成分分析和过

程控制的最先导技术, 是分析领域中的先锋和方

向
[ 2]
。本文主要对这一技术的原理, 方法及其在天

然产物分析中的应用进行了讨论。

1 � 近红外光谱技术
1. 1 � 定量分析技术

天然产物的化学成分很复杂, 通常对其成分进

行含量测定方法有薄层色谱法、高效液相色谱、气相

色谱法等一些分离分析法,这些方法首先要进行提

取等处理,一般操作都较烦琐、效率低。近红外光谱

法用于复杂样品的定量测定时, 因其谱带较宽且重

叠,不能直接用 Beer 定律, 必须利用一定的化学计

量学技术才能将样品近红外光谱法中的信息提取出

来,应用较多的方法是多元线性回归分析、主成分分

析法( PCR)、偏最小二乘法( PLS)、人工神经网络法

( ANN)等
[ 3]
。运用近红外光谱分析技术进行定量分

析,其关键是建立预测效果优秀的数学模型。近红

外的定量分析步骤如下:

第 1步:选择校正样品集。选取其中大部分用
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以作为标准,称之为定标集;剩余部分用以评价数学

方法,称为为预测集。

第2步:获得校正集近红外分析信号,对照参考

化学值(参考化学值用经典方法测出)。

第3步:对信号进行数学处理,建立样品光谱与

含量间的关系, 即建立模型。

第4步:检验校正模型。反复、循环优化各建模

参数, 以确定最佳建模参数。由所确定的最佳建模

参数建立可用于分析的数学模型, 并经常检验、维

护,以保持模型的性能。

第5步: 样品测定。对样品进行扫描得到近红

外光谱图,应用模型计算出其含量。

1. 2 � 定性分析技术

1. 2. 1 � 峰位和指纹谱鉴别 不同种类的天然产物所

含化学成分不同,会导致含氢基团的倍频与合频振

动频率的不同, 反映在近红外图谱上就是峰位、峰数

及峰强的不同, 成分差异越大,近红外图谱的特征性

越强。指纹谱鉴别是指通过简单的化学提取, 除去

相同成分,突出不同物质的特征峰信息,测定具有代

表性组分的近红外图谱, 以达到鉴别的目的。

本技术使用于所含化学成分不同的天然产物的

鉴别,应用范围较小,需进一步运用数学或化学方法

处理,以达到更准确的鉴别。

1. 2. 2 � 多变量统计分类技术 � 1系统聚类分析 �

系统聚类分析是依据一种事先选定的相似性或非相

似性度量 (距离)和类间距离, 用马氏距离和 Wald

(类平均)类间距离经过计算建立谱系图, 再根据谱

系图决定分类结果。2 逐步聚类分析 逐步聚类法

(或称动态聚类法)是依据距离进行分类的一种迭代

方法。与系统聚类法相比, 计算速度快并节省储存

单元, 但需事先指定分类数和适当初定值。每步迭

代都对各类的中心(凝聚点)进行调整并按分类对象

与中心的距离之远近进行归类, 直到不变为止。3

主成分分析 主成分分析是一种简化数据结构、突出

主要矛盾的多变量统计分类方法。用主成分进行判

别分析,可因主成分的使用而降低维数。分类边界

是用 k 最近邻法
[ 4]

(一种模式识别方法)判定, 是一

种非参数法。4逐步判别分析 此法能在筛选变量的

基础上建立线性判别模型。筛选是通过 F检验逐步

进行的。每一步选取满足指定水平最显著的变量并

剔除因新变量的引入而变得不显著的原引入的变

量,直到不能引入也不能剔除为止。

多变量统计分类技术的优点在于通过数学处

理,可以找出隐藏在各自光谱中的信息特征, 为同属

不同种的天然产物的分类鉴别提供一定的依据。

1. 2. 3 � 近红外光谱数据库鉴别 基本操作可分为建
库和样品的鉴定两个步骤。在建库阶段,必须收集各

种各样的能够鉴别的物质来扫描光谱。通过和库中

参考光谱进行统计分析而计算出每一种物质所对应

的阈值,这个阈值就可以作为鉴定新未知样品的标

准。然后对库进行检验,确认库里的每一种物质都只

能被唯一的鉴定, 而不与其它物质混淆。在鉴定阶

段,未知物质的光谱和库中每一物质的参考光谱进行

比较,如果新光谱和库中参考光谱距离(欧氏距离)小

于参考光谱对应的阈值,那么这个新样品可能和库中

的这种物质属于同一物质;如果新样品光谱在库中多

种物质阈值之内,就认为这个样品被这些物质混淆

了;如果新样品的光谱在库中所有物质阈值之外,就

认为这个样品不能用这个库来鉴定。

NIRDRS数据库的建设是可行的, 它的优点在于

更全面、可靠地反映待测样品的特征信息。

2 � 近红外光谱技术在天然产物分析中的应用

2. 1 � 定量中的应用
NIR光谱技术较早的应用于农副食品, 并已它

作为小麦和奶类中蛋白质测定的标准方法。夏贤

明
[ 5]
等用近红外光谱法对绿茶的总含氮量、游离氨

基酸、咖啡碱、茶多酚等 4种品质成分进行了检测,

用标准化学法来验证其相关系数 ( r)和标准偏差

( s) , 经 t 检验, 近红外法与化学法测定结果差异不

显著,确认该方法可用于绿茶的品质检验。丁宁
[ 6]

等应用近红外光谱法和人工神经网络技术对茶叶感

官品质进行了评定。李庆春
[7]
等运用近红外漫反射

光谱法同时测定了小米中粗蛋白质、粗脂肪和赖氨

酸的含量,经 t检验,近红外法与标准化学法之间在

0. 05水准上无显著差异。金同铭
[ 8~ 9]
等运用近红外

非破坏测定西红柿中柠檬酸、苹果酸、琥珀酸、抗坏

血酸的含量,与HPLC法相比,其复相关系数分别为

0. 9952, 0. 9935, 0. 9966, 0. 9904; .标准偏差分别为 0.

003, 0. 005, 0. 493, 0. 441。两种方法有相似的准确性

和精密度。吉海彦、严衍禄
[ 10]
等用 4种化学计量法

处理傅立叶变换近红外漫反射光谱, 定量测定了谷

物成分, 并对 4种方法进行了比较。张晔晖
[ 11]
等用

近红外傅立叶变换光谱法对完整油菜籽 3种品质性

状进行了研究,对蛋白质和硫甙含量测定效果较好,

相关系数分别为 0. 94和 0. 95, 相对误差分别为 0.

021和 0. 162。

在烟草、中药中的应用也有许多报道。赵龙莲、

闫顺耕
[ 12]
等用近红外傅立叶变换光谱法对烟草中 9
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种品质参数进行了同时测定。刘国林
[ 13]
等将近红

外光谱分析技术与人工神经网络或偏最小二乘法

( PLS)相结合, 对元胡止痛散模拟样本及实际样本中

的两种组分进行了定量分析。

在国外相关文章也很多。Laporte MF
[14]
等应用

近红外光谱法测定牛奶中脂肪、蛋白质、酪蛋白的含

量。Ren GX
[ 15]
等应用近红外漫反射光谱测定西洋参

根部粉末的几种主要成分的含量, 并与 HPLC 方法

进行比较,体现了近红外漫反射光谱的无损、快速等

优点。Rontanen J
[ 16]
应用近红外光谱法测定了肉芽

形成过程中的含水量。Sugigama J
[17]
等利用近红外

光谱法测定了新鲜甜瓜中糖的含量。

2. 2 � 定性中的应用

定性在天然产物的应用, 聚类方法等应用较多。

任瑞雪
[18]
等用多变量统计分析技术从粉末药品的

一阶导数近红外光谱成功地鉴别了芦丁的真药、假

药和劣药。李睿
[19]
等使用样本的近红外光谱之间

的夹角正切值作为聚类统计量,用最短距离法对 14

种阿魏酸亚族植物样本的近红外光谱数据进行聚类

分析, 结果与传统植物学分类较为接近。刘国林
[20]

等运用非线性映射技术处理中药蛇床子的近红外光

谱数据,提取其主要特征,达到鉴别分类的目的。吴

拥军
[ 21]
等运用光纤近红外漫反射光谱技术对前胡

族植物进行了系统聚类分析, 结果与传统植物学分

类基本一致,该方法应用于前胡族中 3个亚族的分

类是可行的。吴拥军
[ 22]
等将近红外光谱技术应用

于白芷类中药的鉴定研究, 利用近红外光谱提供的

内在成分信息, 结合模式识别技术,成功地对白芷类

中药进行了鉴定。何淑华
[23]
等对 3 种吉林人参的

近红外一阶导数光谱进行聚类分析,分析结果与形

态学分类基本一致, 具有较好的重现性和可靠性。

在仪器自身软件的基础上,进行改进,可取得更

好的效果。李军会
[ 24]
等运用人工神经网络算法处

理近红外光谱, 运用定性模型对70个大黄样品进行

了真伪鉴别,分析结果良好,为中药大黄的药理分类

提供了具有重要参考价值的数据。刘荔荔
[ 25]
等将

褶合光谱用于中药材的近红外漫反射光谱数据处

理,以直观的差谱图及差谱点形式显示结果, 使近红

外漫反射光谱- 褶合变换在中药材的定性鉴别方面

具有独特的优势,拓宽了近红外漫反射光谱在中药

材中的应用。Gonzalez
[ 26]
等运用 NIR光谱分析由聚

乙二醇,纤维素和增稠剂组成的混合物,运用光谱定

性程序将定性不好的样品依照波长、峰位的形状等

与平均值的最大偏差分成 4类。

综上所述,近红外光谱以快速方便、在线分析和

无损分析等众多的分析优势,及其相关学科的不断

发展,它必将在更广的领域尤其是天然产物领域有

更深、更好的发展。近红外光谱的定性分析、非破坏

在线分析和过程控制以及发展近红外分析技术的网

络系统对促进该技术的发展、使信息资源共享并推

广该技术有深远的意义。
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RP- HPLC法测定盐酸恩丹西酮氯化钠注射液的含量

邱瑞桂, 王世会(解放军 413医院药剂科, 舟山 � 316000)

摘要 � 目的:建立反相高效液相色谱法测定盐酸恩丹西酮氯化钠注射液含量的方法。方法:采用 ODS反相

柱,流动相为甲醇- 0�02M 磷酸二氢钾( 58�42, pH= 6�0) ,检测波长为 308nm。结果:盐酸昂丹司琼在辅料中

的回收率为100�14%,日内与日间精密度分别为 0�41%与 0�54%。结论:本法准确、快捷, 适用于测定盐酸

恩丹西酮氯化钠注射液的含量。

关键词 � 恩丹西酮; 反相高效色谱法;注射液

中图分类号: R927�2 � � � � 文献标识码:A � � � � 文章编号: 1006- 0111( 2002) 03- 0179- 03

Determination of ondansetron hydrochloride in natrium chloride infusion by a re-

versed- phase high performance liquid chromatography
QIU Ru-i gui, WANG Sh-i hui( Department of Pharmacy, No. 413 Hospital, Zhoushan 316000, China)

ABSTRACT � OBJECTIVE: To establish a new method to determin ondansetron in a natrium chloride infusion.

METHLDS:A reversed-phase high performance liquid chromatography was employed. The mobile phase was composed

of methanol and 0�02M KH2PO4 solution ( 58 � 42, pH= 6�0) . ODS was the stable phase. RESULTS: Recovery was

100�14%. Between-day and Within-day precision was 0�41% and 0�54% respectively. CONCLUSION: The method

was rapid and correct. It is suitable for the determination of ondansetron in natrium chloride infusion.

KEYWORDS � ondansetron, determination, RP-HPLC

� � 盐酸恩丹西酮, 又名盐酸昂丹司琼、枢复宁( Zo-

fran) ,于 1990年由Glaxo Wellcome公司开发研制, 主

要用于预防和治疗因化疗与放疗所引起的恶心和呕

吐,是第一个高效竞争性和选择性 5-HT3 受体拮抗

剂
[ 1]
。我国于 1996年研制成功,目前国内盐酸恩丹

西酮的剂型主要有注射剂(小针)、片剂、胶囊剂等。

由于小针剂在使用时需先稀释于葡萄糖或氯化钠输

注液中静脉输注, 稀释过程中可能带来各种问题影

响制剂的质量,因此我们将其研制成盐酸恩丹西酮

氯化钠小容量输液,以使盐酸恩丹西酮使用更方便,

更安全。文献报道有人采用紫外分光光度法测定盐

酸恩丹西酮的含量
[2]

,由于盐酸恩丹西酮的剂量较

小( 8mg) , 误差较大,在质量控制中我们采用更为准

确的反相高效液相色谱法测定其含量。
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