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褶合光谱模式识别 系统对样品中杂质检查能力的考察
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摘要 目的 �
研究褶合光谱模式识别系统杂质检查能力

。

方法
�采用 高斯 函数模拟样品和杂质的吸收光谱

,

求出各杂质在主成分存在下 的检测 限
。

结果 �
得出 了杂质检测限随物质相关性变化的分布趋势

。

结论 �褶合

光谱模式识别系统是一种高分辨率的杂质检查手段
。
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传统紫外分光光度法 的杂质检查
,

采用 杂质在

主成分无明显吸收处有较强的吸收特性或是利用特

征位置 �峰
、

谷 �吸收系数的变化得出结论川
。

当杂

质和主成分的紫外吸收光谱相关性较高时
,

这些方

法因分辨率过低
,

无法作出准确的判断
。

褶合光谱

模式识别系统
,

可通过揭示杂质 吸收对整个紫外可

见光 区光吸收特性 的细微影 响
,

判断杂质的存在与

否
,

其与传统方法 比较
,

有直观
、

简便
、

分辨率高等优

点
,

并已应用于药物分析
、

生物检测等领域 「’川
。

为

完整评价褶合光谱模式识别系统分辨能力
,

本文采

用高斯函数模拟实际采样 〔‘」
,

利用数学模型的通用

性和连续性
,

对主成分共存下杂质的检测限随物质

间相关性变化而产生的分布趋势进行探讨
,

得到满

意结果
。

� 原理

��� �� � �
分布又称正态分布或拉普拉斯分布

,

是一种以均数为中心呈对称的钟型连续型分布
,

其

方程为
�

� 住型上

��
� � �

丫斤
甲万于

二 �

理厂 了 石 勺丁

其中
,

林 为总体均数
,
。 为总体标准偏差

。

当采用此数学方程描述实验信号 �紫外可见吸

收带 �时
,

方程可进一步简化为
�

� �

��
一‘
先了尹

其中
,

林 为峰位�即位置参数 �
,
。 为半峰宽 �即变异

度参数 �
,

� 为峰强 �强度参数 �
。

式 中 � 为 入位置

待测波长点的相应吸收值
。

本文采用 林 � ��  � �
,
� � �� � � 构造 主成分吸

收图谱参数
,

将其他 卜
、

。 组合构造的吸收图谱模拟

不同杂质的存在情况
,

并加人符合标准偏差 为 �
�

� �� 的正态分布的随机噪声
,

求出褶合光谱模式识

别系统中各杂质在样品中的检测 限
,

即可得 出杂质

检测限随主成分和杂质间光谱相关性变化而产生的

分布趋势
。

� 方法与结果

�
�

� 仪 器与材料 �� � �� � 一 � 型褶合光谱仪 �第

二军医大学药学院药分教研室生产 � �光谱构建采

用 �� �
�

� 编程完成
。

�
�

� 实验方法

�
�

�
�

� 采样 以位置参数为 林 � ���
� �

,

变异度参

数为 。 � �� � � 的谱群设作标准物质的谱群
,

在各图

谱中加人标准偏差为 �
�

�� � 的正态随机模拟噪声
,

在加入噪声后的光谱群中
,

选 出 � �� 一 �� �� �
,

间隔

�� � 的七种不同浓度的吸收图谱各 � 张
,

构成标准

图谱群
。

�
�

�
�

� 自我训练 在标准谱群中
,

取 � 种不同浓度

�包括标准图谱群的最大和最小浓度 �的吸收图谱

共 巧 张
,

组成标准文件集 �
,

另 � 种不 同浓度吸收

图谱共 � 张
,

组成自我训练文件集 �
,

作匹配比较
,

差谱点值为 �
�

�� �
,

得出同一性结论
。

�
�

�
�

� 检测限确定 设主成分的峰值吸收为一定

值
,

分别加入不同位置参数与变异度参数组合所代

表的杂质图谱
,

构造混合物图谱
,

以组成样品文件

集
,

与标准文件 � 比较
,

求出杂质的检测限
。

�
�

� 检测 限趋势图的获取 以 垅 �。�� �� 为 � 轴

坐标
,

杂质的位置参数值 林 为 � 轴坐标
,

杂质的吸

收度检测限的平方根为 � 轴坐标
,

原点 ��
,

���
,

��

分别做 � � ��
、
。 � �� 时的分布趋势图�图 � �

。

主成分和杂质吸收图谱相关性的判断是由位置

参数与变异度参数相似程度综合评价的
。

在趋势图

中
,

我们可以看到
,

当相关性极强时 �△林 � �
�

� � �
,
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△� � �
�

�� � � 时 �
,

杂质存在与否确定
。

当相关性低

于该限度后
,

杂质的实际检测限随其与主成分的相

关性降低而迅速下降
。

检测限下降到一定程度 �△林

� �
·

� � �
,

△, � �
�

� � � 时 �
,

其趋势开始平缓以致达

到杂质作为单一组分时检测限后不再变化
。

这说

明
,

主成分与杂质相关性极强时
,

它对杂质的检 出有

强烈干扰
,

导致检测限大幅升高甚至无法检出
,

而两

者相关性下降到一定程度后
,

主成分对杂质检测 的

干扰已迅即减少
,

此时
,

仪器噪声的干扰渐渐成为主

导因素
,

使其检测限最终趋于定值
。

此外
,

在位置参

数及 �� � �。�� � � �固定的情况下
,

杂质变异度参数

小于主成分变异度参数时
,

所测得的检测限
,

明显低

于杂质变异度参数大时所测得的检测限
,

表现为褶

合光谱模式识别系统对较尖锐 的采样信号较为敏

感
。

�� 以。 �� �� ���
�

��

入�� ��
� ��

功以 � �� ��
�� 向

图 � 不 同杂质检测限的变化趋势�� 。 � �� �� 。 � ��

� 讨论 蔽效应大小与主成分的浓度也存在一定的关系
〔�

�
�

� 噪声水平对检侧 限的影响 分别在测试中加 参考文献
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萃取比色法测定昆布中碘的含量

张 俊 � 江苏省淮安药品检验所
,

江苏 淮安 �� � �� �

摘要 目的 �
建立革取 比 色法测定昆布 中碘含量的方法

。

方法 �
在 弱酸性条件下

,

用 �
�
��

�
�
�
将 �

一

氧化为

� �
,

以氯仿定量萃取并进行 比 色
,

测 定波长 � �� � 土 � � � �
。

结果 �
在氯仿 中碘浓度与 吸 收度 的线性 范 围为

�
�

� �� 一 �
�

� � � 岁� � �
� 二 �

�

� � � �
, � �� � �

,

革取 比 色误 差 � 重复性 � 为
士 �

�

� � � � � � �
,

平均加样 回收率为

��
�

� � � � � � �
,

样品测定 R sD
= 0
.
8% (n = 5 )

。

结论 :方法简便
,

结果准确
。
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