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基于 NIRS 技术的款冬花药材质控指标定量分析模型的建立 Δ
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摘 要 目的 建立基于近红外光谱（NIRS）技术的款冬花药材中款冬酮、水分、醇溶性浸出物和总灰分含量的定量分析模型，

为款冬花药材及其制剂的快速质量评价提供新思路。方法 参照2020年版《中国药典》，分别采用高效液相色谱法、烘干法、热浸

法及灰分测定法测定19个产地130批款冬花药材中主要质控指标款冬酮、水分、醇溶性浸出物、总灰分的含量，采集款冬花药材的

NIRS数据信息，然后采用NIRS结合偏最小二乘法建立样品中上述质控指标的各个定量分析模型，经验证集样品验证后得到NIRS

含量预测模型。结果 130批款冬花药材样品中款冬酮、水分、醇溶性浸出物和总灰分的含量范围分别为 0.051 4%～0.103 5%、

7.75%～10.93%、20.17%～31.12%、7.68%～12.10%。所建立的款冬花药材中款冬酮、水分、醇溶性浸出物和总灰分定量分析模型

的内部交叉验证决定系数（R2）分别为 0.985 8、0.968 4、0.973 4、0.988 0；校正集均方差（RMSEC）分别为 0.001 54、0.187、0.478、

0.127；预测均方差（RMSEP）分别为0.001 81、0.212、0.543、0.149；RMSEP/RMSEC 分别为1.175 3、1.133 7、1.136 0、1.173 2，均在合

理范围内（1＜RMSEP/RMSEC≤1.2）。验证集样品中上述4个质控指标真实值与模型预测值的平均绝对误差分别为－0.000 36、

0.061 43、0.144 00和0.010 43，平均预测回收率分别为99.65%、100.72%、100.66%和100.15%。结论 所建NIRS定量分析模型稳定

性好、测定结果可靠，可用于款冬花药材中相关质控指标含量的快速批量预测。
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Establishment of quantitative analysis model for quality control indexes of Farfarae Flos based on NIRS

GENG　Tao，JIANG　Wenhui，LIU　Jialun，LAN　Songping，WANG　Liuying，CHEN　Peilin，YAN　Hanjing，            

JI　Shengguo（School of Chinese Materia Medica， Guangdong Pharmaceutical University， Guangzhou 510006， 

China）

ABSTRACT OBJECTIVE To establish a quantitative analysis model for the contents of tussilagone， moisture， ethanol-soluble 

extract and total ash in Farfarae Flos based on near-infrared spectroscopy （NIRS）， providing a new idea for the rapid quality 

evaluation of Farfarae Flos and its preparations. METHODS Referring to the 2020 edition of the Chinese Pharmacopoeia， the 

contents of the main quality control indexes tussilagone， moisture， ethanol-soluble extract and total ash in 130 batches of Farfarae 

Flos from 19 producing areas were determined by HPLC， drying method， hot dip method and ash assay， respectively. The NIRS 

data information of the medicinal herbs of Farfarae Flos was collected， and then NIRS combined with the partial least squares 

method was used to establish the individual quantitative analysis models of the above quality control indexes in the samples， and 

the predictive model of the NIRS content was obtained after sample validation with validation set. RESULTS The range for the 

contents of tussilagone， moisture， ethanol-soluble extract and total ash in 130 batches of Farfarae Flos were 0.051 4%-0.103 5%， 

7.75%-10.93%， 20.17%-31.12%， and 7.68%-12.10%， respectively. The internal cross-validation coefficients of determination （R2） 

of the established models for the quantitative analysis of tussilagone， moisture， ethanol-soluble extract and total ash in Farfarae Flos 

were 0.985 8， 0.968 4， 0.973 4， 0.988 0， respectively； the root mean square errors of calibration （RMSEC） were 0.001 54， 

0.187， 0.478， 0.127， respectively； the root mean square errors of prediction （RMSEP） were 0.001 81， 0.212， 0.543， 0.149， 

respectively； RMSEP/RMSEC were 1.175 3， 1.133 7， 1.136 0 and 1.173 2， respectively， which were all within a reasonable range 

（1＜RMSEP/RMSEC≤1.2）. The mean absolute errors 

between the true  and model-predicted values of the above four 

quality control indexes in the validation set of samples were    

－0.000 36， 0.061 43， 0.144 00， and 0.010 43， respectively， 

and the mean predicted recoveries were 99.65%， 100.72%， 

100.66%， and 100.15%， respectively. CONCLUSIONS The 

established NIRS quantitative analysis model has high stability 
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and reliable results， which can be used for the rapid batch prediction of the content of relevant quality control indexes in Farfarae 

Flos.

KEYWORDS Farfarae Flos； near-infrared spectroscopy； tussilagone； rapid analysis； quantitative analysis model； quality evaluation

款 冬 花（Farfarae Flos）为 菊 科 植 物 款 冬 Tussilago 

farfara L. 的干燥花蕾，主要分布在我国华北、西北、西南

地区，主产于甘肃、陕西、河北、山西等地。本品始载于

《神农本草经》，列为中品，有润肺下气、止咳化痰之功

效，临床多用于治疗新久咳嗽、喘咳痰多等证[1]，是通宣

理肺丸、百花定喘丸等中成药的重要原料药[2]。现代药

理学研究表明，款冬花及其提取物具有抗炎、抗肿瘤、抗

结核、呼吸兴奋及神经保护等药理活性[3―4]。款冬酮是

款冬花的主要活性成分之一，也是其质量评价的重要指

标。2020年版《中国药典》规定款冬花中款冬酮的含量

不得少于 0.070%，醇溶性浸出物含量不得少于 20.0%，

但对其水分及总灰分的含量没有明确规定[1]。《香港中药

材标准》（第五期）对款冬花的水分和总灰分含量有明确

规 定 ，要 求 其 水 分 不 得 超 过 11%，总 灰 分 不 得 超 过

11%[5]。

以往的研究在对款冬花进行质量评价时，通常采用

的是以高效液相色谱法测定款冬酮的含量，以烘干法、

热浸法等方法测定药材中水分、浸出物及总灰分的含

量，但上述方法在实际操作时通常具有程序繁琐、消耗

大量有机试剂、耗时耗力等缺陷。近红外光谱（near-

infrared spectroscopy，NIRS）法作为一种绿色环保、便

捷、高效的分析方法，可以改善上述试验操作中的弊端，

目 前 已 广 泛 应 用 于 中 药 材 或 中 药 制 剂 的 质 量 评 价

中[6―7]。本课题组十余年来一直从事 NIRS 应用于中药

材及中药制剂的质量评价研究工作，已经对高良姜[8]、夏

枯草[9]、何首乌[10]、阳春砂[11]、益智[12]、穿心莲[13]、辛夷[14]等

药材进行了相关研究。本研究采用 NIRS 技术结合偏最

小二乘（partial least squares，PLS）法建立了款冬花药材

质控指标定量分析模型，旨在为该药材及其制剂的快速

质量检测提供可靠的技术和方法。

1　材料

1.1　主要仪器

TANGO 型傅里叶变换 NIRS 仪购自布鲁克（北京）

科技有限公司；1120型高效液相色谱仪、AY120型十万

分之一天平购自日本岛津公司；TQ-Analyst 光谱分析软

件购自美国 Thermo Fisher Scientific 公司；DELTA-D150

型数显超声清洗机购自上海旦鼎国际贸易有限公司；Q/

ZT153-1998型电热鼓风恒温干燥器购自浙江正泰仪器

仪表有限公司；HH-6型数显恒温水浴锅购自上海力辰

邦西仪器科技有限公司。

1.2　主要药品与试剂

款 冬 酮 对 照 品（批 号 MUST-21101304，纯 度 ≥

98.89%）购自成都曼斯特生物科技有限公司；甲醇为色

谱纯，水为蒸馏水，其余试剂均为分析纯。实验用药材

于2021年12月至2022年3月分别收集于陕西、甘肃、河

北等种植基地，经广东药科大学中药学院姬生国教授鉴

定为菊科植物款冬 T. farfara L. 的干燥花蕾。样品来源

信息见表1。药材经低温干燥后粉碎，过四号筛，置于自

封袋中，保存在干燥器中备用。

2　方法与结果

2.1　款冬酮的含量测定

2.1.1　色谱条件

色谱柱为 ODS-C18（4.6 mm×250 mm，5 μm）；流动

相为水-甲醇（15∶85，V/V）；柱温为30 ℃；流速为1 mL/min；

检测波长为220 nm；进样量为20 μL。

2.1.2　款冬酮对照品溶液的制备

精密称取款冬酮对照品 5.88 mg，置 50 mL 容量瓶

中，加甲醇溶解并稀释至刻度，制成质量浓度为 117.60 

μg/mL 的款冬酮对照品溶液。

2.1.3　供试品溶液的制备

取款冬花药材粉末 1 g，精密称定，置具塞锥形瓶

中，精密加入乙醇20 mL，称定质量，超声提取（功率200 

W，频率40 kHz）1 h，放冷，再称定质量，用乙醇补足减失

的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得供试品溶液。

表1　各批次款冬花药材样品的来源信息

编号
S1～S10

S11～S20

S21～S30

S31～S40

S41～S50

S51～S60

S61～S70

S71～S75

S76～S80

S81～S85

S86～S90

S91～S95

S96～S100

S101～S105

S106～S110

S111～S115

S116～S120

S121～S125

S126～S130

产地
河南省新乡市
内蒙古自治区通辽市
河北省张家口市蔚县
四川省广元市旺苍县
陕西省榆林市
山西省长治市沁县
云南省昆明市石林彝族自治县
甘肃省天水市
甘肃省定西市陇西县
甘肃省定西市渭源县
甘肃省陇南市西和县
甘肃省陇南市汉王镇
甘肃省临夏回族自治州和政县
安徽省六安市金寨县
山东省菏泽市
湖北省十堰市
辽宁省本溪市
新疆维吾尔自治区伊犁哈萨克自治州霍城县
浙江省杭州市临安区

收集时间
2022 年 3 月
2022 年 3 月
2022 年 2 月
2022 年 2 月
2021 年 12 月
2022 年 2 月
2022 年 3 月
2021 年 12 月
2021 年 12 月
2021 年 12 月
2022 年 2 月
2022 年 2 月
2022 年 2 月
2021 年 12 月
2021 年 12 月
2022 年 3 月
2022 年 3 月
2022 年 3 月
2022 年 3 月
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2.1.4　系统适用性考察

取上述对照品溶液、供试品溶液及空白溶液（乙

醇），按“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记录色谱图（图

1，空白图略）。结果显示，供试品在与对照品溶液中款

冬酮相同的出峰位置处有色谱峰出现；款冬酮色谱峰的

峰形稳定，与供试品溶液中的其他色谱峰能达到基线分

离，理论板数为12 075。

2.1.5　线性关系考察

取“2.1.2”项下款冬酮对照品溶液 0.5、1.0、2.0、4.0、

6.0 mL，分别置于 10 mL 容量瓶中，用甲醇稀释并定容，

摇 匀 ，得 款 冬 酮 质 量 浓 度 分 别 为 5.88、11.76、23.52、

47.04、70.56 μg/mL 的系列线性溶液。取上述系列溶液

和款冬酮对照品溶液，按“2.1.1”项下色谱条件进样分

析，记录峰面积。以对照品溶液的质量浓度（X）为横坐

标、峰面积（Y）为纵坐标进行线性回归分析，得回归方程

为 Y＝48 417.62X－25 352（r＝0.999 9）。结果表明，款

冬酮的检测质量浓度在 5.88～117.60 μg/mL 范围内与

峰面积成良好的线性关系。

2.1.6　精密度考察

取“2.1.2”项下款冬酮对照品溶液，按“2.1.1”项下色

谱条件连续进样测定6次，记录峰面积。结果显示，款冬

酮 峰 面 积 的 RSD 为 0.51%（n＝6），说 明 仪 器 精 密 度

良好。

2.1.7　稳定性考察

取编号 S41的样品，按“2.1.3”项下方法制备供试品

溶液，分别于室温下放置 0、2、4、8、12、24 h 时按“2.1.1”

项下色谱条件进样测定，记录峰面积。结果显示，款冬

酮峰面积的 RSD 为0.50%（n＝6），说明供试品溶液在室

温下放置24 h 内稳定性良好。

2.1.8　重复性考察

取编号 S41的样品 6份，分别按“2.1.3”项下方法制

备供试品溶液，按“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记录

峰面积，以外标法计算样品含量。结果显示，样品中款

冬酮的平均含量为0.085 1%，RSD 为0.63%（n＝6），说明

该方法重复性良好。

2.1.9　加样回收率试验

精密称取编号 S41的样品（款冬酮含量为0.085 1%）

0.5 g，共6份，精密加入含量约为样品含量100% 的对照

品 0.5 mg，按“2.1.3”项 下 方 法 制 备 供 试 品 溶 液 ，按

“2.1.1”项下色谱条件进样测定，记录峰面积，并计算加

样回收率。结果显示，款冬酮的平均加样回收率为

100.72%，RSD 为 0.97%（n＝6），说 明 该 方 法 准 确 度

良好。

2.1.10　样品含量测定

取各批次样品粉末，分别按“2.1.3”项下方法制备供

试品溶液，按“2.1.1”项下色谱条件进样分析，记录峰面

积，以外标法按干燥品计算样品中款冬酮的含量，平行

测定3次，取平均值。结果见表2。

2.2　水分、醇溶性浸出物及总灰分的含量测定

参照2020年版《中国药典》（四部）通则0832水分测

定法中的烘干法测定样品中水分含量，以通则2201浸出

物测定法下的热浸法测定样品中醇溶性浸出物含量，以

通则 2302灰分测定法测定样品中总灰分含量。平行测

定3次，取平均值。结果见表3。
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图1　款冬酮含量测定的高效液相色谱图

表2　各批次款冬花药材样品中款冬酮的含量测定结果

（n＝3，%%）

编号
S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

S16

S17

S18

S19

S20

S21

S22

S23

S24

S25

S26

S27

S28

S29

S30

S31

S32

S33

含量
0.082 3

0.082 5

0.083 8

0.083 8

0.082 4

0.082 2

0.081 3

0.084 4

0.082 7

0.085 3

0.072 7

0.072 7

0.075 7

0.071 6

0.071 0

0.075 4

0.075 2

0.074 2

0.073 7

0.077 1

0.098 1

0.095 5

0.094 0

0.096 3

0.097 0

0.095 9

0.096 3

0.096 8

0.095 9

0.095 5

0.088 9

0.089 0

0.090 1

编号
S34

S35

S36

S37

S38

S39

S40

S41

S42

S43

S44

S45

S46

S47

S48

S49

S50

S51

S52

S53

S54

S55

S56

S57

S58

S59

S60

S61

S62

S63

S64

S65

S66

含量
0.087 4

0.087 8

0.086 3

0.086 2

0.086 9

0.089 1

0.089 9

0.085 1

0.085 1

0.086 0

0.085 3

0.086 5

0.086 1

0.085 1

0.086 6

0.084 9

0.087 1

0.100 5

0.099 7

0.096 9

0.097 4

0.097 5

0.099 5

0.099 7

0.102 2

0.101 4

0.101 0

0.077 3

0.081 9

0.076 7

0.076 5

0.080 5

0.076 9

编号
S67

S68

S69

S70

S71

S72

S73

S74

S75

S76

S77

S78

S79

S80

S81

S82

S83

S84

S85

S86

S87

S88

S89

S90

S91

S92

S93

S94

S95

S96

S97

S98

S99

含量
0.081 8

0.080 4

0.078 6

0.081 2

0.077 1

0.080 9

0.078 2

0.079 7

0.080 0

0.074 9

0.074 5

0.072 9

0.073 5

0.073 8

0.083 3

0.083 1

0.084 4

0.081 5

0.082 0

0.079 8

0.082 5

0.078 9

0.081 8

0.081 2

0.082 3

0.079 5

0.080 0

0.081 2

0.082 1

0.071 3

0.070 2

0.070 9

0.070 5

编号
S100

S101

S102

S103

S104

S105

S106

S107

S108

S109

S110

S111

S112

S113

S114

S115

S116

S117

S118

S119

S120

S121

S122

S123

S124

S125

S126

S127

S128

S129

S130

含量
0.070 8

0.083 5

0.083 3

0.082 2

0.082 5

0.082 6

0.099 7

0.100 5

0.100 8

0.099 9

0.099 6

0.089 1

0.086 6

0.089 5

0.087 8

0.088 4

0.103 5

0.103 1

0.102 5

0.102 2

0.102 7

0.051 6a

0.051 8a

0.051 4a

0.051 5a

0.051 4a

0.061 8a

0.064 0a

0.062 5a

0.062 7a

0.063 4a

a：不符合2020年版《中国药典》对款冬花中款冬酮的含量规定（不

得少于0.070 0%）。
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2.3　NIRS的采集

取约 2/3样品杯的样品粉末，缓慢倒进石英样品杯

中，用震动工具轻轻敲打杯体边缘，使样品均匀分布。测样

前以空气作空白对照，扫描扣除空气背景干扰，并保持环

境温度在（24±0.5） ℃、相对湿度在 20%～35%。采用

积分球漫反射测样，仪器参数设置为：分辨率8 cm－1，扫描

64次，扫描范围 12 000～4 000 cm－1。每个测试样品平

行扫描5次，求平均值。款冬花样品的NIRS图见图2。

2.4　样品质控指标NIRS定量分析模型的建立

2.4.1　样品集的划分

根据表2、表3含量测定结果将各质控指标含量不合

格的样品及同一产地中含量差异较大的样品剔除，根据

各指标的含量分布情况，均匀选择其中约4/5的样品作为

校正集，其余样品作为验证集。样品集划分情况见表4。

2.4.2　光谱预处理和建模波段的选择

NIRS 的原始光谱数据信息通常包括无用的数据信

息，如基线漂移和样品破碎粒度、样品颜色、仪器状态等

造成的噪声。为了使构建的模型精确、稳定，进行光谱

预处理至关重要。多元散射校正（multiplicative signal 

correction，MSC）、标准归一化（standard normal variate，

SNV）法、一阶导数（first derivative）、二阶导数（second 

derivative）、Savitzky-Golay 平 滑（Savitzky-Golay filter，

SG）、导数滤波平滑（Norris derivative filter，ND）等均为

常用的光谱预处理方法[15―16]。使用 PLS 法建立 NIRS 模

型 时，应 以 决 定 系 数（R2）、校 正 集 均 方 差（root mean 

square error of calibration，RMSEC）和预测均方差（root 
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C. 二阶导数处理图

图2　款冬花药材样品的原始光谱图和导数处理图

表4　样品集中各质控指标的含量分布

指标
款冬酮

水分

醇溶性浸出物

总灰分

数据集
校正集
验证集
校正集
验证集
校正集
验证集
校正集
验证集

样本数量
99

21

95

21

94

20

97

23

含量最大值/%
0.103 5

0.102 2

10.81

10.44

31.12

28.88

10.76

10.73

含量最小值/%
0.070 2

0.070 9

7.75

7.96

20.19

20.66

7.68

7.78

平均含量/%
0.085 4

0.086 5

9.62

9.45

23.90

23.67

8.77

8.86

SD

0.01

0.01

0.75

0.62

2.08

1.75

0.82

0.82

表3　各批次款冬花药材样品中水分、醇溶性浸出物及

总灰分含量测定结果（n＝3，%%）

编号

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

S16

S17

S18

S19

S20

S21

S22

S23

S24

S25

S26

S27

S28

S29

S30

S31

S32

S33

S34

S35

S36

S37

S38

S39

S40

S41

S42

S43

S44

水分

10.25

9.99

9.98

10.17

9.61

9.68

9.77

10.02

10.06

9.85

10.52

10.11

10.13

9.97

9.74

9.71

9.59

9.54

9.65

9.74

10.58

10.65

10.66

10.62

10.76

10.80

10.71

10.66

10.50

10.78

9.65

9.56

9.48

9.55

9.50

9.57

9.41

9.37

9.36

9.70

9.46

9.40

9.37

9.71

醇溶性
浸出物
24.46

24.93

25.27

24.22

23.55

22.70

24.55

25.15

23.61

24.20

23.67

22.24

21.47

20.91

20.30

21.39

22.42

24.91

25.09

25.95

24.40

23.82

24.25

23.39

23.58

23.60

23.55

23.59

22.79

23.09

22.34

22.59

22.53

27.05

21.44

26.17

23.21

24.65

21.48

24.47

23.88

22.14

21.92

20.66

总灰分

8.83

8.86

8.87

8.79

8.76

8.89

8.85

8.73

8.71

8.89

9.36

9.29

9.33

9.31

9.29

9.20

9.14

9.24

9.39

9.30

7.75

7.68

7.96

7.73

7.78

7.90

7.80

7.78

7.96

7.78

9.20

9.24

9.22

9.24

9.20

9.27

9.19

9.18

9.21

9.26

8.14

8.08

8.10

8.20

编号

S45

S46

S47

S48

S49

S50

S51

S52

S53

S54

S55

S56

S57

S58

S59

S60

S61

S62

S63

S64

S65

S66

S67

S68

S69

S70

S71

S72

S73

S74

S75

S76

S77

S78

S79

S80

S81

S82

S83

S84

S85

S86

S87

S88

水分

9.68

9.66

9.45

9.56

9.50

9.15

9.40

9.14

9.04

9.23

9.17

9.28

9.54

9.33

9.01

9.12

7.85

7.93

7.75

7.95

7.96

8.82

8.27

8.62

8.09

8.55

10.49

10.68

10.21

10.28

10.09

8.17

8.02

8.22

8.05

7.99

9.60

9.53

9.95

9.49

9.81

9.89

10.18

10.38

醇溶性
浸出物
20.54

22.58

20.96

22.96

21.36

21.49

23.34

22.64

22.38

22.61

22.48

22.06

22.37

21.97

22.39

21.99

28.52

27.80

27.77

25.98

26.58

25.72

26.13

24.89

24.52

24.19

23.93

25.22

26.40

23.48

24.93

24.21

25.62

25.93

25.07

24.17

29.38

30.09

31.12

29.98

28.88

21.94

21.09

22.21

总灰分

8.19

8.09

8.14

8.18

8.24

7.90

7.97

7.91

7.88

8.01

7.92

7.91

7.88

7.91

8.16

8.18

8.38

8.27

8.49

8.44

8.26

8.35

8.28

8.30

8.32

8.30

8.02

7.91

8.00

8.16

7.99

7.92

7.87

7.94

7.98

7.87

9.41

9.34

9.50

9.47

9.46

11.89a

11.94a

11.95a

编号

S89

S90

S91

S92

S93

S94

S95

S96

S97

S98

S99

S100

S101

S102

S103

S104

S105

S106

S107

S108

S109

S110

S111

S112

S113

S114

S115

S116

S117

S118

S119

S120

S121

S122

S123

S124

S125

S126

S127

S128

S129

S130

水分

10.37

10.23

10.43

10.19

10.39

10.08

10.29

9.58

9.54

9.62

9.41

9.36

9.89

9.86

9.77

9.78

9.97

10.21

10.35

10.42

10.44

10.29

10.24

10.44

10.81

10.93

10.60

8.72

8.48

8.60

8.24

8.35

10.26

9.97

10.22

9.77

9.62

10.40

9.59

9.87

9.58

9.34

醇溶性
浸出物
22.90

22.30

25.41

25.62

26.18

26.08

23.31

23.19

24.45

26.36

23.97

23.29

23.88

25.33

26.17

23.36

24.58

25.35

26.41

27.24

24.85

26.04

20.17

20.67

22.88

21.03

20.19

24.45

24.36

24.22

24.25

22.95

25.69

27.28

24.77

23.03

23.03

25.06

28.24

24.97

24.08

24.96

总灰分

12.06a

12.10a

10.59

10.57

10.63

10.55

10.53

11.34a

11.34a

11.40a

11.51a

11.53a

8.05

8.15

8.13

8.17

8.06

9.50

9.30

9.20

9.23

9.25

9.83

9.79

9.84

9.83

9.81

10.73

10.62

10.76

10.50

10.61

8.62

8.31

8.79

8.66

8.56

9.34

9.39

9.37

9.46

9.50

a：不符合《香港中药材标准》（第五期）对款冬花中总灰分的含量

规定（不得超过11.00%）。
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mean square error of prediction，RMSEP）等评价参数用

作 评 估 模 型 质 量 的 标 准 。 当 R2 越 接 近 1，RMSEC、

RMSEP 越小，且 1＜RMSEP/RMSEC≤1.2时，模型越稳

定，预测精准度越好[17―18]。综合上述各评价参数以确立

最优的校正模型，可得款冬花中款冬酮定量模型的最佳

光谱预处理方法为 MSC+second derivative+ND，水分定

量模型的最佳光谱预处理方法为 MSC+second deriva‐

tive，醇溶性浸出物定量模型的最佳光谱预处理方法为

SNV+first derivative，总灰分定量模型的最佳光谱预处

理方法为 SNV+SG。

由 图 2 可 知 ，款 冬 花 药 材 样 品 在 9 000～6 000、       

6 000～4 000 cm－1波段的吸光度值变化明显，包含了丰

富的化学信息。为保证样品光谱信息的全面应用，本

研 究 根 据 样 品 在 NIRS 区 的 吸 光 度 值 选 取 5 个 波 段

（11 200～4 000、9 000～4 000、6 000～4 000、9 000～    

6 000、11 200～6 000 cm－1）进行考察，并结合模型评价

参数选择建模区间。结果可得，为款冬花中款冬酮和

醇溶性浸出物选择 9 000～4 000 cm－1 的波段建模时，

模型的评价参数最佳；为其水分和总灰分选择11 200～

4 000 cm－1的波段建模时，模型的评价参数最佳。

2.4.3　主因子数的选择

采用 PLS 建模过程中，主因子数的选择对模型的预

测准确性有重要影响，取不同的主因子数建模时，模型

的交叉验证均方差（root mean square error of cross vali‐

dation，RMSECV）值会有所不同，而 RMSECV 值越小，

模型的预测精确度就越高[19]。本研究利用 TQ Analyst 软

件进行分析，通过交叉验证确定模型的主因子数，结果

显示，款冬花中款冬酮、水分、醇溶性浸出物和总灰分

定 量模型的最佳主因子数分别为 10、2、7、13，对应的

RMSECV值分别为0.003 68、0.551 01、1.207 02、0.211 37，

详见图3。

2.4.4　NIRS 定量分析模型的建立

利用 TQ Analyst 软件对款冬花药材样品的 NIRS 数

据进行预处理，选择最佳建模波段和最佳主因子数，分

别建立款冬花质控指标款冬酮、水分、醇溶性浸出物和

总灰分的 NIRS 定量分析模型。结果显示，4个定量分析

模型的R2分别为0.985 8、0.968 4、0.973 4、0.988 0；RMSEC

分 别 为 0.001 54、0.187、0.478、0.127；RMSEP 分 别 为

0.001 81、0.212、0.543、0.149；RMSEP/RMSEC 分 别 为

1.175 3、1.133 7、1.136 0、1.173 2，均在合理范围内（1＜

RMSEP/RMSEC≤1.2）。综合各评价参数可知，所建立

的款冬花药材中4个质控指标定量分析模型的预测精度

较好，模型稳定可靠。款冬花各质控指标真实值与

NIRS 模型预测值的相关性见图4。

2.4.5　模型的外部验证与评价

为了验证所建模型的预测准确性，本研究使用所建

模型来测定建模中未涉及的验证集样品。用 NIRS 模型

的预测值与实测值的比值表示预测回收率，计算验证集

样品中各质控指标的平均预测回收率。验证集样品质

控指标含量真实值与 NIRS 模型预测值的平均绝对误差

及平均预测回收率见表5。表5结果表明，所建 NIRS 模

型对验证集样品的预测能力较强、预测结果准确。
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图3　款冬花药材各质控指标的主因子数随 RMSECV

值的变化图
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图4　款冬花各质控指标真实值与预测值的相关性

表5　验证集样品各质控指标的验证结果

指标

平均绝对误差/%

平均预测回收率/%

款冬酮

－0.000 36

99.65

水分

0.061 43

100.72

醇溶性浸出物

0.144 00

100.66

总灰分

0.010 43

100.15
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3　讨论

本研究测定了 19个产地共 130批款冬花药材中款

冬酮、水分、醇溶性浸出物和总灰分 4个质控指标的含

量。其中，款冬酮的含量为0.051 4%～0.103 5%，均值为

0.083 4%；产于河北省张家口市蔚县、山西省长治市沁

县、山东省菏泽市和辽宁省本溪市的样品中款冬酮含量

较高，为 0.094 0%～0.103 5%，均值为 0.099 0%；产于新

疆维吾尔自治区伊犁哈萨克自治州霍城县和浙江省杭

州市临安区的样品中款冬酮含量较低，为 0.051 4%～

0.064 0%，均值为 0.057 2%，低于 2020年版《中国药典》

规定。各批次样品中醇溶性浸出物含量为 20.17%～

31.12%，均值为24.11%，均符合2020年版《中国药典》规

定。各批次样品中水分含量为 7.75%～10.93%，均值为

9.65%；总灰分含量为 7.68%～12.10%，均值为 9.01%。

参照《香港中药材标准》（第五期）中款冬花药材水分及

总灰分的规定，所有样品中的水分含量均符合要求；而

产于甘肃省陇南市西和县、甘肃省临夏回族自治州和政

县 的 样 品 中 总 灰 分 含 量 为 11.34%～12.10%，均 值 为

11.71%，不符合该规定。本研究结果表明，不同产地的

款冬花药材样品，其质量存在一定差异，这可能是因为

植物生长的土壤、气候、生境等因素均会对药材的质量

产生影响；部分样品的质控指标含量不符合相关标准，

还可能因为药材在采收、加工、炮制、运输、储藏等环节

中存在不规范操作，导致有效成分损失和杂质含量

增加。

NIRS 不能直接对样品含量进行测定，在建立分析

模型时，必须使用传统的分析方法来获得样品中待测成

分的含量结果，然后结合 PLS 等化学计量学方法建立模

型，最后才可以对未知样品成分含量进行预测。由于

NIRS 主要反映的是样品中化学成分 C－H、O－H、N－H

等含氢基团产生的吸收信息，因此可以应用 NIRS 对大

部分中药材进行分析，建立其质控指标的定量分析模

型，然后将中药材 NIRS 信息直接导入定量分析模型，即

可快速预测其质控指标的含量。NIRS 不适用于无法获

得大量样本的样品，因为在建模时，为保证所建模型稳

定可靠，需要收集大量的样品，以涵盖不同样品的特征。

本研究收集了19个产地130批款冬花药材样品，能基本

涵盖不同产地款冬花药材的 NIRS 特征及质控成分含量

存在的差异。此外，还需要定期对所建立的 NIRS 分析

模型进行校准，补充其他产地的样品信息，以适应样品

可能存在的变化。

综上所述，本研究利用 NIRS 技术结合 PLS，通过选

择最佳光谱预处理方法、建模波段及主因子数，建立了

19个产地 130批款冬花药材样品中款冬酮、水分、醇溶

性浸出物和总灰分含量的 NIRS 定量分析模型。经参数

评价和验证集样本验证结果可知，所建立的 NIRS 模型

对各质控指标的含量预测结果均较为准确，说明所建模

型稳定性好、测定结果可靠，可以应用于款冬花药材中

款冬酮、水分、醇溶性浸出物和总灰分含量的快速批量

预测，为款冬花药材及其制剂的快速质量评价提供了新

思路、新方法。
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