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近红外漫反射光谱法同时测定复方甲氧那明胶囊中四个主成分含量
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摘要 目的  同时测定复方甲氧那明中四个主成分含量 ∀方法  通过近红外漫反射光谱法 采用偏最小二乘法 并选择一阶

导数光谱及对其他因子进行了优化 建立了数学模型 对实际样品的四个主成分含量进行了测定 同时以高效液相分析法作

为参照比较 ∀结果  个样品经内部交叉验证 相关系数分别达到了 ! ! ! ∀结论  本法可有效地

同时检测四组分含量 快速 !简便 !结果准确 ∀

关键词 近红外漫反射光谱 复方甲氧那明胶囊 偏最小二乘法 药物分析
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  复方甲氧那明是上海三共制药有限公司生产的用于治

疗支气管哮喘和喘息性支气管炎 ∀其中有四个主要成分 盐

酸甲氧那明 !那可丁 !氨茶碱 !马来酸氯苯那敏 且各成分的

处方量相差较大 在生产过程中常存在混匀等方面的难度

因此有效的生产过程控制可提高产率和产品质量 将产生巨

大的经济效益 ∀本品的质量标准 ≈ 是以高效液相色谱法测

定 结果精确但方法繁琐 耗用大量试剂 不利于快速检测和

实现生产在线实时监控 ∀近红外光谱分析技术快速 !方便和

适应在线分析 近年来特别是在食品 !农产品分析等领域得

到了广泛的重视 ≈ ∗ ∀本实验通过采集样品的近红外漫反

射光谱 采用偏最小二乘法 ° ≥ 有效的解析组分的光谱重

叠和相互干扰 同时快速测定样品中盐酸甲氧那明 !那可丁 !

氨茶碱 !马来酸氯苯那敏的含量 结果较为满意 ∀

1  试剂与仪器

傅里叶变换 光谱仪 美国 × 公

司 配有积分球漫反射采样系统 ∏ 操作软件和 ×± 2

分析软件 电子天平 ∞ 公司 盐酸甲氧那

明 !氨茶碱 !那可丁 !马来酸氯苯那敏均为药用原料 ∀辅料按

照配方比精密称定 !混合 ∀

2  实验方法

2 1  基础数据的设计和测定

取四个组分以及混合辅料按照正交实验设计共 个试

样计算出百分含量作为建立数据库的样品 ∀配制后的含量

分布范围 均设计为含标示量的 ∗ 盐酸甲氧那

明为 ∗ 氨茶碱为 ∗ 那可丁

为 ∗ 马来酸氯苯那敏为 ∗ ∀

2 2  样品的 光谱采集

分别把 批样品粉末装入样品杯中 采集其 漫反

射光谱 ∀光谱采集条件 以仪器内置背景为参比 波数范围

∗ 扫描次数 次 每个样品作 次平行实

验 取其平均光谱 ∀

分别对应 个成分从 个样品数据随机选取

个组成校正集 其余组成验证集 校正集用于建立定量

分析校正模型 验证集用于验证模型的预测效果和推广

能力 ∀

2 3  定量校正模型的建立

2 3 1  数据处理方法  光谱数据经多元散射校正技术

∏ √ ≥≤ 处理和 导数平滑

滤波后 采用偏最小二乘 ∏ ° ≥ 回归法建

立定量校正模型 以校正集样品的交叉验证均方差 2
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≥∞≤∂ 及其相对偏差 ≥∞≤∂ 为指标优化建模参数 并以对

预测样品的预测均方差 ≥∞° 及其相对偏差 ≥∞° 作为

考察模型的预测准确度 ∀ ≥∞≤∂ ≥∞≤∂ ≥∞°和 ≥∞°

的计算方法见文献 ≈ ∀所有数据处理均在仪器自带的 ×±

软件中进行 ∀

2 3 2  光谱预处理方法的选择  近红外光谱在采集过程

中 由于样品颗粒大小 !均匀性及仪器条件的影响 往往会导

致光谱基线产生偏移和漂移 通常通过导数处理加以校正 ∀

表 为分别采用原始光谱 !一阶导数和二阶导数光谱进行建

模时的 ≥∞≤∂值 ∀从下表中各成分综合情况选择一阶导

数光谱建立模型 ∀

表 1  导数处理对 ° ≥校正模型 ≥∞≤∂ 的影响

Ταβ 1  ∏

∏ 2√ ≥∞≤∂

∏ ° ≥

光谱预

处理方法

≥∞≤∂

盐酸甲氧那明 氨茶碱 那可丁 马来酸氯苯那敏

原始光谱

一阶导数

二阶导数

注 上表中括号内为 ° ≥主因子阶数

∏ ° ≥

2 3 3  光谱范围选择  表 为使用不同谱区的光谱信息建

立校正模型时的 ≥∞≤∂值 其中谱区 ∗ 为

全谱区 括号内数字为 ° ≥主因子阶数 ∀表 中各光谱范围

根据 ≥∞≤∂值选择打 / 3 0者为所选光谱范围 ∀

表 2  光谱范围对 ° ≥校正模型 ≥∞≤∂ 的影响

Ταβ 2  ∏ √

∏ 2√ ≥∞≤∂

∏ ° ≥

成分 光谱范围 ≥∞≤∂

盐酸甲氧那明 ∗

∗

∗ ∗ ∗ 3

氨茶碱 ∗ 3

∗

∗ ∗

那可丁 ∗

∗

∗ ∗ 3

马来酸 ∗ 3

氯苯那敏 ∗

∗ ∗

  从表 数据可以看出 谱区范围的选择对定量分析精度

影响较大 ∀

2 3 4  ° ≥主因子阶数的选择  采用 ° ≥法建立定量校正

模型时 为充分利用光谱信号的有效信息 同时避免过度拟

合现象 需对主因子的阶数进行合理选择 ∀四者分别以用主

因子数为 为最佳 ∀

3  结果

3 1  综合以上因素以及相关系数 !模型的稳定等因素 每

个成分随机取 ∗ 个样品作为外部验证 其余作为校正集

用于建模 最终对四个主成分建立分析验证模型见图 ∀

图 1  盐酸甲氧那明 !氨茶碱 !那可丁 !马来酸氯苯那敏 的外部验证相关图

Φιγ 1  ≤ ∏ ¬

∏
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3 2  实际样品分析

将上述所建立的校正模型用于对 批复方甲氧那明胶

囊实际样品进行分析 ∀分别取各批次胶囊 粒 将粉末置于

样品瓶中 按 / 0节方法采集 漫反射光谱 并用上述建

立的定量校正模型对其进行分析 其中每片盐酸甲氧那明的

标示量为 氨茶碱的标示量为 那可丁的标示量

为 马来酸氯苯那敏的标示量为 ∀ 个实际样品的

法分析值能够良好地逼近 ° ≤方法的测定值 ∀

表 3  高效液相色谱法 ° ≤ 分析值与近红外 分析值对比

Ταβ 3  √ ∏ ° ≤

主要

成分

标示量

粒

高效液相分析值 粒 ° ≤法

批号

近红外分析值 粒 法 回收率 3

甲氧那明

氨茶碱

那可丁

氨苯那敏

注 3 回收率为 法所测得值与 ° ≤法所测得值的比值

3 × √ ∏ ° ≤

4  讨论

4 1  从以上结果分析可以看出 用近红外漫反射光谱能够

较准确地测定复方盐酸甲氧那明中四组分的含量 由于近红

外漫反射光谱法是一种对样品无破坏性的检测方法 而且不

需样品制备 操作简便 在建好模型后 分析速度很快 更是

对环境无污染的检验方法 ∀

4 2  本实验用于建模配制的样品分布范围较广 这充分保

证了该模型的稳定性和适应性 ∀

4 3  通过实际样品 ° ≤分析值和近红外分析值对比 表

明此模型有一定实用性 可用于工厂在线分析 监控生产

过程 ∀
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高效液相色谱法测定醋托酚的有关物质

王丽萍 封淑华 郄冰冰 武国芳 河北省药品检验所 河北  石家庄

摘要 目的  建立 ° ≤测定醋托酚原料的有关物质 ∀方法  使用 ≤ ≅ Λ 流动相 甲醇 2 #

磷酸 Β 并用三乙胺调 为 流速 # 紫外检测波长 ∀进样量 Λ ∀结果  醋托酚 !中间体及

未知有关物质均可有效分离 方法的专属性高 最低检测量为 ∀结论  本方法可用于醋托酚原料中有关物质的检查 ∀

关键词 高效液相色谱法 醋托酚 有关物质

中图分类号    文献标识码    文章编号 2 2 2
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