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(57)摘要

本发明属于饮片检测技术领域；具体涉及一

种运用梯度辨别法快速实时检测蒲黄炭炮制的

近红外质控方法。包括以下步骤：(1)样品制备和

收集以及两种方式对样品光谱数据的采集；(2)

对光谱数据进行预处理，确定不同采集方式的特

征谱段；(3)采用梯度辨别法建立定性鉴别模型。

本发明首次利用基于梯度辨别法的近红外分析

的方法对蒲黄炭炮制品质进行客观、迅速、简便

以及数字化地评价；为蒲黄炭饮片的生产及质量

监管提供依据。
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1.一种快速实时检测蒲黄炭炮制的近红外质控方法，包括如下步骤：

(1)样品制备：取生蒲黄，炒炭，制得标准炭样品，炒炭不及样品，炒过炭样品；

(2)光谱数据采集：分别以两种方法采集三种蒲黄炭样品的近红外光谱数据；

(3)对光谱数据进行近红外数据标准化预处理，确定特征谱段；光谱数据预处理公式

为：

sdi表示第i个数据，yi表示第i个预处理光谱数据，sdmin和sdmax表示光谱数据中最小值

和最大值；

(4)采用梯度辨别法建立定性鉴别模型；具体步骤为：

A：特征向量提取：将预处理后的近红外光谱分成多个频段，步幅s表示每个频带的间

距；运用中值滤波技术平滑频带，计算每个频带的过滤器中值：令y'j为第j个频带的过滤器

中值，则y'j可按下述公式计算：

以过滤器中值y'j计算变化梯度为特征向量，令fj为第j个特征；

fj＝y'j+1‑y'j                     (Ⅲ)

B：特征值选取：选取前50％区域和前60％区域分别作为两种方法的代表特征值；

C：以代表特征值为特征向量，用支持向量机学习样本类型，采用LibSVM软件包进行模

型训练，构建定性预测模型；提取新测试样本的特征值后，利用预测模型即可判定预测结果

类型。

2.根据权利要求1所述的快速实时检测蒲黄炭炮制的近红外质控方法，其特征在于，步

骤(1)中近红外光谱数据采集的方法为：采用傅里叶变换近红外光谱仪，以积分球漫反射和

光纤探头两种方式采集光谱；扫描次数为32次，分辨率为8cm‑1，光谱范围12000‑4000cm‑1，

在22‑27℃，60％湿度的环境下检测，每份样品重复测定三次，取平均光谱数据为样品的光

谱数据。

3.根据权利要求1所述的快速实时检测蒲黄炭炮制的近红外质控方法，其特征在于，步

骤(2)中，所述近红外光谱数据采集时，各批次样品量为5g，以空气为背景。

4.根据权利要求1所述的快速实时检测蒲黄炭炮制的近红外质控方法，其特征在于，步

骤(2)及步骤(4)中，所述的两种方法为积分球漫反射法和光纤探头法。

5.根据权利要求1所述的快速实时检测蒲黄炭炮制的近红外质控方法，其特征在于，步

骤(1)中，所述炒炭，符合中国药典规定的炒炭方法。
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一种快速实时检测蒲黄炭炮制的近红外质控方法

技术领域

[0001] 本发明属于饮片检测技术领域；具体涉及一种运用梯度辨别法快速实时检测蒲黄

炭炮制的近红外质控方法。

背景技术

[0002] 蒲黄为香蒲科植物水烛香蒲、东方香蒲或同属植物的干燥花粉。主要产自浙江、江

苏、山东、安徽、湖北。夏季采收蒲棒上部的黄色雄花序，晒干后经辗轧，筛取花粉。蒲黄味甘

性平，具化瘀止血通淋之功效，临床用于心血管疾病、妇科疾病、眼底出血、皮肤疾病以及泌

尿系统疾病等。蒲黄主要含黄酮类成分、有机酸类成分、甾体类成分、多糖类成分等，有调节

血液系统、保护心脑血管系统、免疫调节、抗炎、镇痛和对子宫及肾脏的影响等作用。

[0003] 蒲黄生品化瘀力强，炒炭后保留有一定化瘀能力，同时止血功效显著增强。蒲黄炭

味微苦性涩，偏于凉血止血，用于各种血证。

[0004] 炭药炮制是中药的一大特色，中医药理论认为炒炭须存性。目前对蒲黄炭的质量

控制仅限定颜色为棕褐色或黑褐色，浸出物不少于11.0％；文献调研发现多以HPLC指纹图

谱法对蒲黄炭进行质量评价。存在受主观因素影响较大，不同药工对颜色认识不同；需要使

用各种仪器和化学试剂对药物材料进行破坏性的预处理，昂贵耗时的问题且以上各方法均

为终端检测，不能实时监测炮制的进程。近红外光谱法结合化学计量学技术具有简单，无污

染，无损及可实时在线质量控制的优点。有文献报道使用近红外法预测蒲黄不同炮制品中

香蒲新苷和异鼠李素‑3‑O‑葡萄糖苷的含量，为在线评估蒲黄炭质量的实现提供可能。但此

方法仅检测蒲黄生品指标性成分香蒲新苷和蒲黄炭中含量较低成分异鼠李素‑3‑O‑葡萄糖

苷，并不能准确表明蒲黄炭的质量。

[0005] 中国专利申请CN  111487202  A中公开一种药饮片的炮制工艺及其质量控制领域，

涉及一种蒲黄炮制过程在线控制的方法，具体涉及以颜色数据作为重要指标作为来控制蒲

黄饮片炮制程度的一种判别方法。该方法利用分光测色仪分别测定蒲黄的颜色参数L*、a*、

b*值，并以各类饮片的颜色参数、各样品的总色值以及与蒲黄生品标准颜色参数间的色差

值、或以判别函数的方法判定蒲黄炮制品的质量。但该方法的准确率和测试效率还有待进

一步提高。

发明内容

[0006] 为克服以上技术问题，本发明提供了一种基于梯度辨别法的快速实时检测蒲黄炭

炮制的近红外质控方法，该方法的准确率较高。与传统鉴别方法相比，这种实时快速检测方

法能客观、迅速、无损、数字化评价中药质量。

[0007] 为实现以上目的，本发明提供的技术方案如下：

[0008] 一种快速实时检测蒲黄炭炮制的近红外质控方法，包括如下步骤：

[0009] (1)样品制备：取生蒲黄，炒炭，制得标准炭样品，炒炭不及样品，炒过炭样品；

[0010] (2)光谱数据采集：分别以两种方法采集三种蒲黄炭样品的近红外光谱数据；
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[0011] (3)对光谱数据进行近红外数据标准化预处理，确定特征谱段；光谱数据预处理公

式为：

[0012]

[0013] sdi表示第i个数据，yi表示第i个预处理光谱数据，sdmin和sdmax表示光谱数据中最

小值和最大值；

[0014] (4)采用梯度辨别法建立定性鉴别模型；具体步骤为：

[0015] A：特征向量提取：将预处理后的近红外光谱分成多个频段，步幅s表示每个频带的

间距；运用中值滤波技术平滑频带，计算每个频带的过滤器中值：令y'j为第j个频带的过滤

器中值，则y'j可按下述公式计算：

[0016]

[0017] 以过滤器中值y'j计算变化梯度为特征向量，令fj为第j个特征；

[0018] fj＝y'j+1‑y'j   (Ⅲ)

[0019] B：特征值选取：积分球法所得光谱在上述处理后差异的特征值主要集中于前50％

区域；手持光纤法所得光谱在数据处理后，差异特征值集中于前60％区域；因此选取前50％

区域和前60％区域分别作为上述两种方法的代表特征值；

[0020] C：以代表特征值为特征向量，用支持向量机学习样本类型，采用LibSVM软件包进

行模型训练，构建定性预测模型；提取新测试样本的特征值后，利用预测模型即可判定预测

结果类型。

[0021] 优选地，步骤(1)中近红外光谱采集的方法为采用Thermo公司AntarisⅡ型傅里叶

变换近红外光谱仪，以积分球漫反射和光纤探头两种方式采集光谱；扫描次数为32次，分辨

率为8cm‑1，光谱范围12000‑4000cm‑1，在22‑27℃，60％湿度的环境下检测，每份样品重复测

定三次，取平均光谱为样品光谱。

[0022] 优选地，步骤(2)中，所述近红外光谱数据采集时，各批次样品量为5g，以空气为背

景。

[0023] 优选地，步骤(2)及步骤(4)中，所述的两种方法为积分球漫反射法和光纤探头法。

分别以积分球漫反射法或光纤探头法两种模式采集近红外光谱数据。

[0024] 优选地，步骤(1)中，所述炒炭，符合中国药典规定的炒炭方法，制得蒲黄炭样品

(标准炭样品)，炒炭不及样品，炒过炭样品。

[0025] 本发明通过分析相邻波长间光谱值的波动情况来提取有效的分类特征。

[0026] 本发明步骤(2)之后，随机选取同类型样品中3个光谱图，比较发现光谱为均匀波

动，某些波段光谱会拟合，虽然部分波段不吻合，但其变化趋势一致；而后对比不同类型样

品谱图发现，某些波段曲线不拟合，且变化梯度具有明显差异；由于相同类型样本变化梯度

相似并且不同类型样本变化梯度不同，因此，选择变化梯度为特征。

[0027] 与现有技术比，本发明的技术优势在于：
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[0028] 1、相较于传统经验鉴别以及指标成分含量测定，本发明可实时、迅速、无损地评判

蒲黄炭炮制的品质。

[0029] 2、本发明为蒲黄炭炮制生产质量控制提供新的实时质控方法，对市场蒲黄炮制品

的质量监管提供依据，具有广阔的应用前景。

[0030] 3、对比本梯度辨别法与深度学习方法CNN、经典的机器学习方法LDA以及SNV‑LDA

进行性能对比，该方法的识别准确率最高。同时，稳定性测试结果表明本发明所提出方法在

测试集比例发生变化时依旧能够提供较高准确率的分类结果，方法能够满足实际应用中对

稳定性的需求。

附图说明

[0031] 图1：实施例的数据处理流程图。

[0032] 图2：实施例的193个蒲黄炮制品以积分球漫反射法采集的傅里叶变换近红外光谱

图。

[0033] 图3：实施例的炒炭不及样品中随机抽取的三个样品近红外光谱图比较分析。

[0034] 图4：实施例的三种类型炮制品随机抽取的各一个近红外光谱图比较分析。

[0035] 图5：实施例中本方法与已有三种算法的准确度比较图。

[0036] 图6：实施例的积分球漫反射法特征提取图。

[0037] 图7：实施例的光纤探头法特征提取图。

[0038] 图8：实施例的训练集规模对准确度的影响图。

[0039] 现结合附图和实施例对本发明作进一步说明：

具体实施方式

[0040] 下面通过具体实施例对本发明进行说明，以使本发明技术方案更易于理解、掌握，

但本发明并不局限于此。下述实施例中所述实验方法，如无特殊说明，均为常规方法；所述

试剂和材料，如无特殊说明，均可从商业途径获得。

[0041] 本发明所使用仪器：AntarisⅡ型傅里叶变换近红外光谱仪(Thermo公司，美国)，

配有漫反射积分球，样品旋转器，石英样品杯，手持光纤探头；七号筛(新乡市金禾机械有限

公司，河南)；电磁炉(美的集团股份有限公司，广东)；分析天平(Sartorius公司，瑞士)。

[0042] 实施例

[0043] 1、炮制品制备和收集：生蒲黄购自南通通州，批号为20180820，经南京中医药大学

药学院鉴定为东方香蒲(Typha  orientalis  Presl)的花粉。在资深炮制专家指导下和前期

炮制工艺研究基础上，制备45批炒炭不及样品，82批蒲黄炭，66批蒲黄过炭样品，合计193批

蒲黄炭炮制品。

[0044] 2、采集样品的傅里叶变换近红外光谱图：取193批蒲黄炮制品5g(过七号筛)，于石

英样品杯中，扫描次数为32次，分辨率为8cm‑1，光谱范围12000～4000cm‑1，在22～27℃，

60％湿度的环境下检测，每份样品重复测定三次，取平均光谱为样品光谱。如图2所示。以光

纤探头法用同样参数再采集193批蒲黄炮制品的傅里叶近红外光谱，用来比较两种采集光

谱方式的区别。

[0045] 3、确定光谱处理方法：将上述新开发的算法与已有的三种常用算法：卷积神经网
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络(Convolutional  Neural  Network ,CNN)、线性判别分析(Linear  Discriminant 

Analysis,LDA)和标准正态变量校正线性判别分析(Standard  Normal  Variate‑LDA,SNV‑

LDA)进行比较。训练集占80％，测试集占20％，以train‑test重复运行算法100次，结果表明

本发明中开发的算法相比其他三种算法有更高的准确性。如图5所示，浅灰色表示积分球漫

反射法，深灰色表示光纤探头法。从100次训练结果中随机选择一个实验结果进行内部验证

和外部验证。内部验证表明本发明中算法可识别出所有训练集样本，精度为100％。外部验

证结果表明，本算法可比其他算法识别出更多样品，拥有更高的准确性。

[0046] 表1四种算法内部验证和外部验证结果

[0047]

[0048] 4、确定漫反射法近红外光谱特征谱段

[0049] 三种蒲黄炭炮制品的近红外光谱经过数据预处理后，光谱之间的差异被进一步放

大，以圆圈标出差异较大的谱段，如图6所示。其中浅灰表示炒炭不及样品，黑色表示蒲黄炭

样品，灰色表示过炭样品。差异谱段集中在前50％谱段，因此将前50％谱段选为特征谱段。

[0050] 5、确定光纤探头法近红外光谱特征谱段

[0051] 处理方法同上述步骤4，如图7所示。差异谱段集中在前60％谱段，因此将前60％谱

段选为特征谱段。

[0052] 6、建立定性鉴别模型：以代表特征值为特征向量，使用支持向量机学习样本类型，

采用LibSVM软件包进行模型训练，构建定性模型。对于新测试样本，其特征值被提取后，预

测模型即可判定预测结果类型。

[0053] 7、训练集规模对预测准确性的影响：训练集的规模会影响最终预测的准确性，分

别以训练集样本量的10％，20％，30％，40％，50％，60％，70％，80％，90％，用train‑test程

序重复训练100次。如图8所示，结果表明，训练集规模改变时，本发明中所建方法是可靠的，

均可以准确判别样本炮制程度。

[0054] 上述详细说明是针对本发明其中之一可行实施例的具体说明，该实施例并非用以

限制本发明的专利范围，凡未脱离本发明所为的等效实施或变更，均应包含于本发明技术
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方案的范围内。
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图1

图2
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图3
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图5
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图7
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