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定量核磁共振方法开发及标准化探索 
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摘要：大型仪器为教学科研、人才培养提供基础的硬件支撑和技术保障，新工科建设背景下，

主动加快大型仪器创新型分析测试技术的标准化建设是大型仪器设备平台改革的重要内容。

结合测试工作经验，以核磁共振谱仪为例，探索新技术新应用的规范化，在实际测试中应用，

并将典型案例及时转化为教学内容，与行业接轨制定定量核磁团体标准，。通过测试技术的

标准化与共享实践，主动发挥引领作用，提升仪器设备的技术共享水平，为前沿科研发展提

供技术支撑，为多学科交叉融合的创新人才培养奠定基础。 
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创新型新工科教育体系的建设，要求培养学生的创新能力、理论联系实际能力和适应现

代科学技术高速发展的综合能力[1-2]。而大型仪器设备是高校人才培养、科学研究的重要硬

件保障和技术支撑基础，合理化、正确化、规范化、最大化、高效化使用大型仪器始终是高

校实验室建设的一项长期系统工程[3-5]。因而，在新工科建设背景下，如何将大型仪器分析

测试技术由被动的服务教学科研发展转变为主动的支撑引领教学科研发展是当前值得研究

的课题[6-7]。例如核磁共振波谱技术是鉴定有机化合物分子结构不可或缺的工具。随着其硬

件和软件的发展，新技术及新应用的不断呈现，核磁共振波谱在定量分析方面的应用也越来

越广，应用领域包括药品、食品、天然产物等[8-9]。但是目前随着技术和产业发展，科研需

求与实际测试及教学之间出现一些新问题，尤其是常规测试方法、教学和培训内容明显滞后

于新技术新应用的发展，分析测试技术与前沿科研需求之间不协调的矛盾日益突出。 

以核磁共振波谱技术为例，探索创新型分析测试技术的标准化研究，通过技术-标准-人

才联动开发测试方法、构建仪器标准化测试技术，在实际测试和实验教学中提升应用效果，

进一步申请制定相关团体标准，为新工科背景下的科研创新提供科学技术保障。 

1、 定量核磁测试技术及应用发展 

核磁是有机化合物分子结构定性分析的不可或缺的手段，自二十世纪五十年代商品化的
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核磁共振波谱仪问世以来，核磁共振的应用领域不断拓宽，从物理学渗透到化学、材料学、

医学等各个领域。随着磁场技术、组合脉冲和智能化处理软件等的不断发展，以及前沿新型

科研发展的需求，核磁在定量分析领域的应用也越来越广泛。定量核磁共振波谱技术相比其

他定量分析方法，具有独特的优势，如不破化样品；定量分析时不需要高纯度的目标化合物

对照品；简单快速；方法准确可靠不易造假。因此近年来，核磁在药品质量（纯度和含量）、

食品真伪鉴别等领域的应用日益增多。目前核磁共振技术已被应用于多种药物的质量控制标

准，其中美国药典、英国药典 1975 版、日本药局方早已经开始运用核磁共振技术进行药物

的鉴定，我国也在中国药典 2010 年版二部中开始新加入了核磁共振技术，以适应新的质控

要求。随着核磁共振技术的发展和质控标准的更高要求，在各国药典中越来越多的加入了核

磁共振方法，例如，美国药典在测定定亚硝酸异戊酯制剂中含量时采用的就是核磁共振绝对

定量法定量，在对奥芬那君柠檬酸盐的间位、对位异构体相对含量测定中采用了核磁共振相

对定量法。 

2 定量核磁测试方法开发 

2.1 以文献为依据，规范核磁操作流程 

大型仪器作为检测的有利工具，为应对高新技术产品和材料的研发需求，开发仪器功能

并拓宽其应用、提升测试技术可靠性和精确性是亟待解决的问题。这就需要仪器室以新技术

及应用为导向仪器为核心，将分析测试技术研究与大型仪器功能开发相结合，建立大型仪器

标准化测试方法，提高大型仪器测试水平、拓宽其应用，为大型仪器开放共享提供技术保障。

为此依据国家/行业标准，核磁室整合仪器分析方法通则和校准规程，建立标准化操作流程，

定期对仪器进行校准；进一步依据国标/行标或者国家药典方法，结合学科发展前沿，从科

研分析的角度出发，设计并建立具有创新型分析测试技术的标准化检测方法。如参照药典

2015 年版四部通则 0441，建立各种实际样品中有机物的定量核磁共振波谱分析标准化方法。

目前，仪器室已经建立了定量核磁共振波谱法测定片剂中吡罗昔康含量的方法[9]。以咖啡因

为内标，选择 1H-NMR 的脉冲程序，优化延迟时间、采样次数，选择吡罗昔康中的定量峰，

咖啡因中的内标定量峰。吡罗昔康与内标咖啡因的质量比在一定范围内具有良好的线性关

系。通过方法学验证表明吡罗昔康片的加标回收率高，相对标准偏差小。该方法可用于吡罗

昔康片剂含量的测定。方法中所优化的实验条件具有较好的通用性，对于吡罗昔康其他制剂，

只要辅料不干扰内标和待测组分用于定量的核磁谱峰，也可以不经过分离过程，直接用核磁

共振波谱法进行定量测定，是不同原理进行含量测定的新选择。 


