
合成的磺酸化 p
一

c D 聚合物每一个环糊精单元虽然不是均一取代的
,

但对于整体高分子

而言
,

统计学上存在均一化效果
,

同时由于不同环糊精单元之间的协同作用等
,

使得合成的

磺酸化 p
一

C D 聚合物具有较强的拆分能力
。

做为毛细管电泳手性添加剂
,

在优化的条件下实

现了五种药物的手性拆分
,

其中对特布他林的分离度达到 .4 35
,

扑尔敏的分离度达到 3
.

1 1
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欧盟制药工业近红外光谱技术应用
、

申报和变更资料要求指南

(草案 )

译者
:

乔延江
`
八

,

杜敏
1 ,

史新元
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吴志生
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l摘要l 近红外光谱技术不仅广泛应用于食品
、

农业和石油化工等领域
,

近年来也 J
’ 一

泛应用于制药工业中
,

以控制各种原料药
、

中间体和成品的质量
。

为进一步推广并规范近红外光谱技术在制药领域的应用
,

欧洲医

药管理局颁布了 《欧盟制药工业近红外光谱技术应用
、

申报和变更资料要求指南 (草案 ))) ( 以下简称 《指南 》 )
,

围绕近红外光谱分析方法的建立
、

校正
、

验证
、

维护和应用等
,

提出 了一系列指导原则和要求
。

本文对此予

以详细介绍
,

以期为我国近红外光谱技术在制药领域中的研究与应用提供参考
。

((J 旨南》 具体从适用范围
、

法律依据
、

近红外光谱分析方法建立与完善的一般要求
、

定性分析方法与定量分

析方法中的具体要求及近红外光谱分析方法的变更与维护等方面进行详细的论述
,

还介绍 了对近红外光谱法

进行申报与变更时所需呈递的资料要求
。

近红外光谱法的建立与完善是一个动态过程
,

主要包括数据采集
、

模型校正
、

模型验证和模型维护
一

与更新等方面
。

数据采集时主要从样本集的组成
、

样本数量
、

样
.针,

的制备
一

与

装载方式及光谱采集的影响因素等方面进行考虑
,

以确保得到稳健的校正模型
。

对于定量分析
,

通常需要三

个样本集 ( 校正集
、

测试集
、

验证集 ) 用以建立
、

优化和验证校正模型
。

其验证内容主要包括专属性
、

线性
、

准确度
、

精密度
、

稳健性和检出限与定量限
。

近红外定性分析方法主要用于鉴定
、

判别与 合格检查三个方面
,

在方法建立时仅需校正集
一

与独立验证集
。

其验证内容包括专属性
一

与稳健性
。

对于影响近红外光谱分析方法性

能的任何变更
,

都需对近红外模型进行重新校正和 /或验证
,

以证 明模型的适用性
。

l关键词 ] 近红外光谱 ( NI Rs)
,

过程分析技术 ( p AT )

近红外漫反射光谱法快速鉴别拘祀子产地

杜 敏
’ ,

吴志生
’ ,

林兆洲
1 ,

史新元
` ,2

,

乔延 江
1*.2

l(
.

北京中医药大学 中药学院
,

北京 10 01 02 ;

2
.

国家中医药管理局 ( 中药信息工程 ) 重点研究室
,

北京 100 10 2 )

[摘要 l 目的
:
采用近红外漫反射光谱法采集拘祀子的表面光谱

,

对构祀 r 的产地进行快速无损鉴别
,

并考察

适当的光谱采集部位与合理的光谱采集策略
。

方法
:

利用漫反射光纤探头采集构祀子样品表面 s 个部位的近

红外光谱
,

首先以样品整体光谱建模
,

以模型的判止率为评价指标
,

优化光谱预处理方法
。

然后利用经最佳

预处理方法处理的光谱数据
,

分别考察不同采样部位的建模结果以及光谱采集时人员操作偏差的影响
,

进一

步对判别分析方法进行筛选
。

结果
:

对光谱数据进行多元散射校正即可达到最佳建模结果
,

结果表明拘祀子

中间位置光谱的建模效果与整体光谱相近
。

将光谱采集时的人员操作偏差考虑在内时
,

采用多级分类器可实

2 6 6



现较好的鉴别结果
,

其十折交叉验证的判正率为 98 .9 5%
,

对外部验证集的判正率为 91
.

67 %
。

结论
:
采用近

红外漫反射光谱法采集构祀子表面光谱
,

即可实现构祀子产地的快速无损鉴别
。

l关键词】拘祀子
,

产地鉴别
,

近红外漫反射光谱法
,

光谱采集部位
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不同产地及树龄果用银杏叶中总银杏酸的比较分析
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【摘要l 目的: 探索不同产地及树龄果用银杏叶中总银杏酸的含量变化
。

方法
:

采用 PH L C 测定果用银杏叶中

总银杏酸的含量
。

色谱条件为 A oP n o C ,:
色谱柱 (4

.

6
~

x 2 50 m m
,

5 林m )
,

流动相甲醇
一
1%冰醋酸水溶液

( 90
: 10)

;
流速 1

.

0 m L m in
一

, ;
检测波 长 3 l o n m ;

柱温 35 ℃ ;
进样量 20 川

,

外标法计算含量
。

结果
:

果用银

杏叶中银杏酸的含量随年龄和产地变化差异较大
,

10 一 30 年生果用银杏叶总银杏酸含量偏低
:
按地区分

布
,

江苏以及周边山东
、

安徽
、

浙江等果用银杏 !卜卜中总银杏酸含量较低
,

低于文献报道叶用银杏叶中总银

杏酸的含量
,

并显小具有一定的区域性
。

结论
:

不同产地及树龄果用银杏叶中总银杏酸的变化规律研究为我

C o

能
sP o n d i n g a u t l一o r
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