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摘要   目的：为2020年版《中华人民共和国药典》（以下简称《中国药典》）四部光谱法通则的制修订

提供借鉴和参考。方法：通过查阅美国药典（USP）2010年至2020年修订历史和未来规划，总结归纳了

10年间美国药典光谱法通则修订的目的及内容，并探讨《中国药典》四部光谱法通则增修订工作路径。

结果：USP 在2015年至2020年间将删除光谱法概述性通则，制定具有相同体例结构的各个光谱法通则并

配备相应指导原则，修订与之相关的分析仪器确认及验证和确认指导原则。结论：应建立系统整体的修

订思路，规范《中国药典》四部光谱法通则的体例结构，增强在各论中的适用性，引入先进方法技术。
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Abstract   Objective:   To provide references for the revision of spectroscopy general chapters of Chinese 
Pharmacopoeia volume IV 2020 edition. Methods: By reviewing the revision history and future plans of the 
United States Pharmacopoeia (USP) from 2010 to 2020, the revision purpose and content of spectroscopy general 
chapters in USP during the last ten years were summarized. The revision plan of the spectroscopy general chapters 
of Chinese Pharmacopoeia four volumes was discussed. Results: The spectroscopy overview general chapter 
of USP will be deleted from 2015 to 2020. Spectroscopy general chapters with the same system structure will 
be developed and corresponding guidelines will also be provided. The relevant qualification, validation and 
verification guidelines for analytical instruments will be revised. Conclusion: A systematic and holistic revision 
plan should be established. The structure of spectroscopy general chapters of Chinese Pharmacopoeia four 
volumes should be standardized. Suitability in the monograph should be improved and advanced methods and 
techniques should be introduced.
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2015年版《中华人民共和国药典》（以下简

称《中国药典》）突破性地将2010年版《中国药

典》各附录中的通用检验方法整合为《中国药典》

第四部[1]，2020年版《中国药典》也将首次对整合

后的第四部进行科学、系统地修订。研究各国药

典通则及附录的修订方法将有利于明确《中国药

典》四部通则的修订路径。光谱技术应用广泛、发

展迅速，是药品检验实际应用中最主要、最基本的

方法之一，美国药典（USP）对光谱法通则的修订

思路已较为系统成熟[2]。为了进一步做好2020年版

《中国药典》四部的制修订工作，我们研究探寻了

2010~2020年间USP各光谱法通则及指导原则的修

订历史、规划以及内在联系，旨在为2020年版《中

国药典》四部光谱法的修订提供参考。

1   USP 光谱法通则的修订规划
1.1   2010~2015年间USP光谱法通则存在的问题

与修订目的

与其他各国药典一样，USP设立光谱法通则的

目的是为各论中仪器（系统）的应用提供依据。但

在2010~2015年间，USP认为其光谱法通则在各论中

的适用性欠佳。光谱法通则的适用性可从两个方面

来评价，一是方法符合仪器（系统）技术性能的程

度，二是通则中的仪器（系统）测定法在各论中的

适用性。作为USP现代化进程的一部分，USP化学分

析通则专家委员会决定以整体和全局的角度考虑光

谱法各通则的布局方式，确保通则中的科学概念与

目前的最佳应用保持一致，增强通则的适用性[2]。

1.2   2015~2020年间USP光谱法通则的修订规划

自USP 39版起，删除了涵盖多种光谱类型的概

述性通则<851>分光光度法和光散射，此前多年来

该通则基本保持不变[3]。取而代之的是制定每一种

光谱法通则，并配备相应的指导原则：编号小于

1000的通则为各论中使用的最低要求，内容包括测

定法、仪器确认、验证及确认部分，每个部分都包

括了对特定方法需求的评估，以确保仪器系统和

相关方法的适用性；配对的编号大于1000的指导原

则将给出其理论、指导和最佳应用的建议（见图

1）。这种为通则配对指导原则的思路最早体现在

USP 37版<761>核磁共振光谱法、<1761>核磁共振

光谱法的应用和<736>质谱法、<1736>质谱法的应

用中[4]。

1.2.1   修订后的光谱法通则结构

所有编号小于1000的光谱法通则都有着相同

的体例[5]。第一部分简要介绍该光谱法及与之配对

的编号大于1000的指导原则；第二部分介绍对安装

确认（IQ）、运行确认（OQ）等的要求，此部分

内容与<1058>分析仪器的确认（AIQ）指导原则的

要求相一致；第三部分介绍该方法的定性和定量

分析；第四部分根据<1225>药典分析方法验证和

<1226>药典分析方法确认指导原则的要求，为各

论方法的开发提供所需的验证和确认方法[5-6]（见

表1）。

1.2.2   与光谱法相关通则的增修订

1.2.2.1   分析仪器的确认

USP<1058>分析仪器的确认指导原则提供了一

种基于风险并适用于各论的科学的分析仪器确认

过程，分析在仪器（系统）生命周期中生成的数

据。目前，USP中AIQ被定义为确保仪器符合其应

用目的过程。<1058>指导原则进一步描述了AIQ期

间仪器确认的步骤，包括设计确认（DQ）、IQ、

OQ及性能确认（PQ）。编号小于1000的光谱法通

则收载了仪器确认方法及可接受标准，以确定仪器

性能的最低药典要求。使用经确认的仪器将有助于

确保分析数据的可靠性，从而进一步保障患者用

药安全。如果经USP认定具有科学等效性，通则接

受仪器制造商推荐的OQ、PQ方法和可接受标准。

这将避免编号小于1000的光谱法通则中的AIQ测定

方法变得过于死板。目前，<1058>指导原则正在

修订中，USP将扩展其内容与良好自动化生产规范

（GAMP）第五版和GAMP实验室良好实践指南第

二版相一致[2]。

1.2.2.2   验证（Validation）和确认（Verification）

作为光谱法通则整体修订的一部分，其方法

验证要求也应与现行标准保持一致。尽管ICH Q2

指导原则[7]和USP<1225>药典分析方法验证指导原

则的制定主要基于色谱法的验证方法，但上述两个

指导原则理论上也覆盖了光谱法的验证。USP现代

化的目标之一是在各光谱法通则中均增加方法验

证部分，<1225>指导原则的修订将为方法验证和

各光谱法的特殊验证要求提供总体方向。目前，

<1224>分析方法转移、<1225>药典分析方法的验

证和<1226>药典分析方法的确认三个指导原则正

在USP的修订过程中[2]。
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<851>
分光光度法与光散射

测定法

<855>
透射比浊法和
散射比浊法

<1119>
近红外分光光度法

<856>
近红外分光光

度法

<1856>
近红外分光光度
法理论与实践

          

<858>
拉曼光谱法

<1858>
拉曼光谱法理
论与实践

<1120>
拉曼光谱法

<736>
质谱法

<1736>
质谱法的应用

<761>
核磁共振波谱

法

<1761>
核磁共振波谱
法的应用

• 原子吸收分光光度法

• 荧光分光光度法

• 红外分光光度法

• 透射比浊法、

      散射比浊法

• 紫外-可见分光光度法

• 拉曼光谱法

<854>
红外分光光度

法

<1854>
红外分光光度
法理论与实践

<853>
荧光分光光度

法

<1853>
荧光分光光度
法理论与实践

<852>
原子吸收分光

光度法

<1852>
原子吸收分光光
度法理论与实践

<857>
紫外-可见分光

光度法

<1857>
紫外-可见分光
光度法的应用

目前光谱法通则 新通则

通则

图1   2015～2020年间USP光谱法的修订规划
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1.2.2.3   分光光度法与光散射测定法

在USP 39版中被删除的<851>分光光度法与光

散射测定法通则涵盖了多种光谱类型，概述了各光

谱法的原理及基本要求，但表述较为笼统，无法满

足光谱仪器技术和监管日益增长的需求。新光谱技

术的不断涌现使得对通则<851>的修订需求日益突

出，故USP决定将该通则的内容分散收载在特定的

光谱法中。目前，USP 41中已收载6种配对的光谱

法通则和指导原则，即原子吸收分光光度法<852>

和<1852>、荧光分光光度法<853>和<1853>、红

外分光光度法<854>和<1854>、紫外-可见分光光

度法<857>和<1857>、核磁共振波谱法<761>和

<1761>、质谱法<736>和<1736>。近红外分光光度

法和拉曼光谱法都没有在原<851>通则中体现，而

是作为编号大于1000的指导原则收载，USP将对这

种情况进行规范[2]。

1.2.2.4   其他

除了发布修订的近红外分光光度法和拉曼光

谱法通则外，化学计量学等相关的验证和确认的

支撑性通则也在USP增修订进程中。USP 40版中

新增的<1039>化学计量学通则将对光谱法的增修

订产生重要的影响。此外，USP 40版中新增振动

圆二色散光谱法（VCD）通则和指导原则<782>和

<1782>，X射线荧光光谱法（XRF）和X射线衍射

法（XRD）也将在此周期中进行修订[8]。尽管透

射比浊法和散射比浊法在生物分析领域的应用越

来越受瞩目，但目前USP对于<855>及其配套章节

<1855>并没有明确的修订计划[2]。

2   对《中国药典》四部光谱法通则增修订
的启示
2.1   建立系统整体的修订思路

《中国药典》2020年版编制大纲中要求药品

检验方法技术应不断标准化、规范化[9]。因此，不

断完善科学、系统、规范、统一、协调的《中国药

典》通则体系，将会为提升国家药品标准和加强药

品质量控制提供更为全面、实用、有效的指导和支

持。学习借鉴USP对光谱法系统性、整体性的修订

思路，将有助于统筹考虑《中国药典》四部通用检

表 1   USP 41 版光谱法通则及指导原则体例结构及与 2015 年版《中国药典》的对比

光谱法名称 2015 年版《中国药典》 USP 编号小于 1000 的通则 USP 编号大于 1000 的指导原则

紫外 - 可见分光

光度法

简介、仪器的校正和检定、

对溶剂的要求、测定法

简介、紫外 - 可见分光光度计的确

认、测定法、验证和确认

原理、仪器、校正、分析考虑因素、

附注

红外分光光度法 简介、仪器及其校正、供

试品的制备及测定、附注

简介、红外分光光度计的确认、测

定法、验证和确认

原理、供试品前处理、显微镜和成

像、仪器、影响方法性能的因素

荧光分光光度法 简介、测定法、附注 简介、荧光分光光度计的确认、荧

光分光光度法的定量和定性分析方

法、良好应用（标准品的使用、供

试品溶液的制备）、验证和确认

原理、仪器、影响定量分析的因

素、荧光仪器的校正、验证方法、

术语

原子吸收分光光

度法

简介、对仪器的一般要求、

测定法

简介、原子吸收分光光度计的确认、

测定法、验证和确认

原理、仪器、样品池的设计、线

路来源、波长选择器、检测系统、

背景校正、分析的考虑因素、附注、

参考文献

质谱法 简介、进样系统、离子源、

质量分析器、测定法（定

性分析和定量分析）

简介、定性分析、定量分析、质谱

仪的确认、质谱分析方法的验证和

确认

简介、质谱仪、质谱分析、MS/

MS 和 MSn、定性分析、定量分析、

新 MS 技术的应用

核磁共振波谱法 简介、核磁共振波谱仪、

核磁共振谱、测定方法（溶

剂选择、样品制备、测定、

定性和定量分析）

简介、核磁共振波谱仪的确认、定

性和定量分析、分析方法验证和确

认、术语

原理、核磁共振波谱仪、驰豫、顶角、

驰豫时间延迟、分离度、数据处理、

结构鉴定的一般方法、定量应用、

固态核磁共振、低场 NMR（驰豫）
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验方法的增修订工作，不仅解决缺方法、少技术的

问题，更应站在全局的高度，通盘考虑已收载方法

通则的体例欠规范及难应用的问题。

2.2   规范通则的体例结构 

2015年版《中国药典》四部光谱法包括11个技

术通则和1个指导原则[6]。与USP编号小于1000的通

则相比，2015年版《中国药典》四部各光谱法通则

体例不统一，作为法定标准来说显得稍欠规范（见

表1）。此外，《中国药典》光谱法通则缺少USP

中的仪器确认、方法验证与确认等相关内容。为了

保证各光谱法测定结果的合理与准确，可考虑针对

不同光谱法的特点，调整框架结构，增加方法验证

的相关要求。例如原子吸收分光光度法、核磁共振

光谱法与高效液相色谱法等常规仪器原理不同，方

法学有其自身的特点，可根据仪器和影响实验结果

的因素科学地进行方法学的制订。

2.3   增强通则在各论中的适用性

光谱法通则在品种各论中的适用性欠佳是USP

决定对光谱法进行系统性修订的初衷。修订后的

USP光谱法通则和指导原则包含了对每种方法技术

的全方面使用指导，增强了各论品种项下的适用

性。所以，做好通则与各论的衔接工作，使品种项

下的方法延伸做到可复制、可推广、可追溯，是各

国药典通则制修订的工作目标之一。2015年版《中

国药典》四部光谱法通则与各论品种项下的方法也

有待进一步统一协调，增强适用性。例如：原子吸

收分光光度法存在着各论部分品种在该项目下关键

条件缺失的现象，使标准执行存在困难。可考虑在

原子吸收分光光度法通则中将原子化方式、测定关

键条件、系统适用性等要求细化，增加干扰种类及

克服干扰方法介绍和重要注意事项等，将利于正文

的执行。目前，原子吸收分光光度法通则规定的测

定法仅有两种，第一法为标准曲线法，第二法为标

准加入法。但是各论中一些品种如葡萄糖酸钙片溶

出度测定，仍采用对照品比较法（单点对照法）进

行测定，可考虑在通则的测定法中增加该方法[10]。

此外，紫外-可见分光光度法通则对溶剂的要求中

规定，溶剂和吸收池的吸光度在220～240 nm范围

内不得超过0.40，但个别品种如西咪替丁的吸收系

数、西咪替丁片和西咪替丁胶囊的溶出度和含量

测定，测定波长为218 nm，溶剂吸光度未在该范围

内，在药品检验工作中无法判断是否符合要求。

2.4   增订先进方法技术 

2015年版《中国药典》编制大纲要求进一步

扩大现代分析检测技术的应用[9]。将先进成熟的光

谱技术应用于药品标准，将为药品质量控制与监

管提供更多的技术支撑。近年来，USP加大了对

光谱法通则的增订工作，新增了X射线荧光光谱法

（XRF）、圆二色散光谱法（CD）、旋光色散光

谱法（ORD）、化学计量学和化学成像技术等，在

药品质量控制中起到举足轻重的作用。

2.4.1   X射线荧光光谱法

与USP及其他药典相比，《中国药典》目前还

未收载XRF。XRF不但能对待测样品的元素组成进

行定性和定量分析，还可以获得化学结构方面的信

息，具有分析速度快、检测元素范围广、前处理简

便、无污染、成本低廉以及无损检测等优点，对于

元素的检测范围可达0.00001%~100%。近年来，我

国XRF在药物重金属检查、中药真伪鉴别等方面也

出现了新的研究和应用成果[11-13]。

2.4.2   圆二色散光谱法

USP 39第二增补版中新增通则<782>振动圆

二色散光谱法（VCD）和<1782>振动圆二色散光

谱法—理论与实践。VCD弥补了CD要求待测样

品必须有紫外吸收的缺点，能够在红外波长区域

（4000~750 cm-1）测定分子圆二色性，扩展了

CD的应用范围[14]。在手性药物绝对构型的确证

中，通常采用X射线衍射法（XRD）、核磁共振

（NMR）、CD、ORD配合使用[2]，以确保结果的准

确性。

2.4.3   化学计量学及化学成像技术

作为近红外光谱法和拉曼光谱法验证和确认

的基础支撑章节，USP越来越重视对化学计量学领

域的制修订[2]。化学成像技术使用户通过振动光谱

（如中红外光谱、近红外光谱和拉曼光谱）等创

建分布图像，结合传感技术和数据分析技术描述

样品的化学和物理性质，检测例如多态性、粒子

形态，同质多晶、样品的物理缺陷或外源粒子及

污染物等[15]。

3   结语
2020年版《中国药典》的编制目前正处于攻

坚阶段。在加强药品标准国际协调的大背景下，研

究国外先进药典的编制思路，将有利于做好《中国

药典》的制修订工作。本文首次对2010~2020年间
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USP中光谱法通则存在的问题、修订目的、修订规

划进行了详细的梳理和总结，并与2015年版《中国

药典》四部光谱法通则相关内容进行了初步对比。

可以看到，《中国药典》四部光谱法通则在建立系

统整体的修订思路、规范体例结构、增强在各论

中的适用性、增订先进方法技术等方面有可学习和

借鉴的内容。在兼顾我国药品质量控制特点、药品

监管需要以及医药产业发展现状的基础上，秉承科

学、规范、经济和适用的原则，提高《中国药典》

四部光谱法通则的准确性、适用性与先进性，将为

确保我国药品的安全、有效和质量可控性打下坚实

的基础。
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