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Ａｂｓｔｒａｃｔ:Ｔｈｅ ａｉｍ ｏｆ ｔｈｉｓ ｓｔｕｄｙ ｉｓ ｔｏ ｅｖａｌｕａｔｅ ｔｈｅ ａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ(ＰＸＲＤ)ꎬｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｃａｌｏ￣
ｒｉｍｅｔｒｙ(ＤＳＣ)ａｎｄ ｎｅａｒ ｉｎｆｒａｒｅｄ(ＮＩＲ) ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ｔｏ ｑｕａｎｔｉｆｙ ｔｗｏ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｆｏｒｍｓ(ＢꎬＨ) ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｉｎ ｂｉｎａｒｙ
ｐｏｗｄｅｒ ｍｉｘｔｕｒｅｓ. Ｆｏｒ ｔｈｉｓ ｐｕｒｐｏｓｅꎬｕｎｉｖａｒｉａｔｅ ａｎｄ ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅ ｍｅｔｈｏｄ ａｒｅ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ＰＸＲＤ(ｗｉｔｈ
ＰＬＳ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ)ｐｒｏｖｉｄｅｓ ａ ｒｅｌｉａｂｌｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｓａｍｐｌｅｓ(ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ８９.１％)ꎬｗｈｉｃｈ ｉｓ ｔｈｅ ｂｅｓｔ
ｃｈｏｉｃｅ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｉｎ ｐｒａｃｔｉｃｅꎬｗｈｉｌｅ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ｉｓ ｔｈｅ ｌｅａｓｔ ａｃｃｕｒａｔｅ
(ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ７９.６％)ｍａｉｎｌｙ ｄｕｅ ｔｏ ｔｈｅ ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｉｎｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙ. Ｔｈｏｕｇｈ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎ ａｎｄ ａ
ｈｉｇｈ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ(９３.４％) ｆｏｒ ＤＳＣ ａｒｅ ｓｕｃｃｅｓｓｆｕｌｌｙ ｏｂｔａｉｎｅｄꎬｉｔ ｃｏｕｌｄ ｎｏｔ ｂｅ ａ ｐｒａｃｔｉｃａｌ ｗａｙ ｆｏｒ ｌｏｗ￣ｃｏｎｔｅｎｔ ｑｕａｎｔｉ￣
ｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ.
Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ:ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓꎬｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎꎬｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙꎬｎｅａｒ ｉｎｆｒａ￣
ｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ
ＣＬＣ ｎｕｍｂｅｒ:Ｒ９１７　 Ｄｏｃｕｍｅｎｔ ｃｏｄｅ:Ａ　 Ａｒｔｉｃｌｅ ＩＤ:１００１－４６１６(２０１６)０４－００７１－１１

基于 ＰＸＲＤ、ＤＳＣ 和 ＮＩＲ 技术的那格列奈多晶型的定量分析方法研究

邱晶波ꎬ谢梦雨ꎬ沈晓敏ꎬ周　 丹ꎬ朱慕荣ꎬ李　 钢

(南京师范大学生命科学学院ꎬ分析测试中心ꎬ江苏 南京 ２１００２３)

[摘要] 　 从晶体学、热力学和光谱学三个角度展开对那格列奈多晶型的定量分析研究ꎬ通过 Ｘ－射线粉末衍射

法、差示扫描量热法及近红外光谱分析技术ꎬ并结合化学计量学的方法ꎬ建立了那格列奈 Ｂ 晶型和 Ｈ 晶型二元

混合体系的定量分析模型. 结果表明ꎬ近红外光谱法虽然操作简单快速ꎬ但模型的预测准确率和方法的灵敏度较

低ꎻ差示扫描量热法虽然准确度较高ꎬ但实用性较差ꎻ利用 ＰＸＲＤ 结合 ＰＬＳ 法得到的结果最好ꎬ模型比较稳定ꎬ
不易受样品的影响ꎬ可用于实际工作中. 为那格列奈制剂产品及其他多晶型药物的定量分析奠定了理论基础.
[关键词] 　 那格列奈多晶型ꎬ定量分析ꎬＸ－射线粉末衍射法ꎬ差示扫描量热法ꎬ近红外光谱法

Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ｉｓ ａ ｗｅｌｌ ｒｅｃｏｇｎｉｚｅｄ ｐｈｅｎｏｍｅｎｏｎꎬｉ.ｅ. ａ ｓｏｌｉｄ ｍａｔｅｒｉａｌ ｅｘｉｓｔｉｎｇ ｉｎ ｔｗｏ ｏｒ ｍｏｒｅ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｐｈａ￣
ｓｅｓ ｗｉｔｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｒｒａｎｇｅｍｅｎｔｓ ｏｒ ｃｏｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｓ ｉｎ ｔｈｅ ｃｒｙｓｔａｌ ｌａｔｔｉｃｅ[１－２] . Ｄｒｕｇ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ａｒｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｃｒｙｓｔａｌ￣
ｌｉｎｅ ｆｏｒｍｓ ｏｆ ｔｈｅ ｓａｍｅ ｄｒｕｇ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ. Ｉｔ ｈａｓ ｂｅｅｎ ｅｓｔｉｍａｔｅｄ ｔｈａｔ ｍｏｒｅ ｔｈａｎ ｈａｌｆ ｏｆ ａｃｔｉｖｅ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｉｎｇｒｅｄｉ￣
ｅｎｔｓ(ＡＰＩｓ)ｅｘｉｓｔ ｉｎ ｍｏｒｅ ｔｈａｎ ｏｎｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｆｏｒｍ. Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ＡＰＩ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｈａｖｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｈｙｓｉｃａｌ ａｎｄ ｃｈｅｍ￣
ｉｃａｌ ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓꎬｔｈｕｓ ｃａｕｓｉｎｇ ｃｈａｎｇｅｓ ｉｎ ｔｈｅ ｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙꎬｓｔａｂｉｌｉｔｙꎬｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎꎬｂｉｏａｖａｉｌａｂｉｌｉｔｙꎬａｎｄ ｆｉｎａｌ ｅｆｆｉｃａｃｙ ｏｆ
ｄｒｕｇｓ[３－４] . Ｔｈｅ ｓｔｒｉｎｇｅｎｔ ｒｅｇｕｌａｔｏｒｙ ｃｏｎｓｔｒａｉｎｔｓ ｆｏｒｃｅｓ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｃｏｍｐａｎｉｅｓ ｔｏ ｄｅａｌ ｗｉｔｈ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ｏｆ
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ＡＰＩｓ ａｎｄ ｔｈｅ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ａｎａｌｙｓｉｓ ｉｍｐｒｏｖｍｅｎｔｓ[５－８] . Ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｓｏｌｉｄ ｓｔａｔｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｉｎ ｐｏｌｙ￣
ｍｏｒｐｈ ｈａｓ ａｌｓｏ ｂｅｅｎ ｉｎｃｒｅａｓｅｄ. Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｏｆ ｌｏｗ ｌｅｖｅｌ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｓ ａ ｍｕｓｔ ｆｏｒ ｑｕａｌｉｔｙ ａｓｓｕｒａｎｃｅ[１ꎬ９] .

Ｍａｎｙ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ ｈａｖｅ ｐｒｏｖｅｎ ｓｕｉｔａｂｌｅ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｉｎ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓꎬ
ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ(ＰＸＲＤ) [９－１９]ꎬｔｈｅｒｍａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ[１６ꎬ２０－２４]ꎬｓｏｌｉｄ￣ｓｔａｔｅ ｎｕｃｌｅａｒ ｍａｇｎｅｔｉｃ ｒｅｓｏｎａｎｃｅ
ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ( ｓｓＮＭＲ ) [９ꎬ２５－２６]ꎬ ｏｐｔｉｃａｌ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ ａｎｄ ｖｉｂｒａｔｉｏｎａｌ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ( ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ ｉｎｆｒａｒｅｄ ( ＩＲ )ꎬ
Ｒａｍａｎ) [９－１０ꎬ１３ꎬ２７－３１] . Ａｍｏｎｇ ｔｈｅｓｅ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓꎬＰｏｗｄｅｒ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ(ＰＸＲＤ) ｈａｓ ｂｅｅｎ ｔｈｅ ｇｏｌｄ ｓｔａｎｄａｒｄ ｆｏｒ
ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ａｎａｌｙｓｉｓ ａｓ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｈａｖｅ ｕｎｉｑｕｅ ｃｒｙｓｔａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ[３１－３２] . Ｔｈｅｒｅ ａｒｅ ｔｗｏ ｐｒｉｍａｒｙ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍｅｔｈ￣
ｏｄｓꎬｉ.ｅ. ｓｉｎｇｌｅ ｐｅａｋ ｍｅｔｈｏｄ ａｎｄ ｗｈｏｌｅ ｐａｔｔｅｒｎ ｍｅｔｈｏｄ[９] . Ｔｈｅ ｓｉｎｇｌｅ ｐｅａｋ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｓ ｂａｓｅｄ ｏｎ ｔｈｅ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ
ｏｆ ｉｎｄｉｖｉｄｕａｌ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐｅａｋｓ ｗｈｉｃｈ ｉｓ ｒｅｌａｔｅｄ ｔｏ ｔｈｅ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ ｉｎ ｔｈｅ ｍｉｘｔｕｒｅ[３３] . Ｈｏｗｅｖｅｒꎬ
ｔｈｉｓ ｍｅｔｈｏｄ ｓｈｏｕｌｄ ｂｅ ｕｓｅｄ ｗｈｅｎ ｔｈｅ ｐｒｅｆｅｒｒｅｄ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｉｓ ｍｉｎｉｍｉｚｅｄ[１８] . Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅꎬｉｔ ｉｓ ｉｍｐｏｒｔａｎｔ ｔｏ ｃｈｏｏｓｅ
ｒｉｇｈｔ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ ｓｅｔｔｉｎｇｓ ａｎｄ ｓａｍｐｌｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｐａｒａｍｅｔｅｒｓ ｔｏ ｒｅｄｕｃｅ ｐｒｅｆｅｒｒｅｄ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ａｎｄ ａｔｔａｉｎ ｇｏｏｄ ｈｏｍｏ￣
ｇｅｎｅｉｔｙ ｉｎ ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅｓ. Ｔｈｅ ｗｈｏｌｅ ｐａｔｔｅｒｎ ｍｅｔｈｏｄ ｓｕｃｈ ａｓ ｔｈｅ ｆａｃｔｏｒ￣ｂａｓｅｄ Ｐａｒｔｉａｌ Ｌｅａｓｔ Ｓｑｕａｒｅ
(ＰＬＳ) [１１ꎬ１３ꎬ３４－３５]ꎬ ｔｈｅ Ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ Ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ Ｒａｔｉｏ ( ＲＩＲ) ｍｅｔｈｏｄ[３４]ꎬ ｔｈｅ ｗｈｏｌｅ ｐｏｗｄｅｒ￣ｐａｔｔｅｒｎ ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ
ｍｅｔｈｏｄ(ＷＰＰＤ) [３６－３７] ａｎｄ ｔｈｅ Ｒｉｅｔｖｅｌｄ ｍｅｔｈｏｄ[３８] ｕｓｅｓ ｔｈｅ ｗｈｏｌｅ ｐａｔｔｅｒｎ ｔｏ ｅｓｔａｂｌｉｓｈ ｔｈｅ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ ｂｅｔｗｅｅｎ
ｐｈａｓｅ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｈｅ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ ｏｆ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｔｈｅ ｐｈａｓｅｓ ｂｅｉｎｇ ｑｕａｎｔｉｆｉｅｄ. Ｔｈｅ Ｒｉｅｔｖｅｌｄ ｍｅｔｈｏｄ ｐｅｒｍｉｔｓ ｍｏｒｅ
ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ ｐｒｅｃｉｓｅ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎꎬｓｉｎｃｅ ｉｔ ｉｓ ｌｅｓｓ ｓｅｎｓｉｔｉｖｅ ｆｏｒ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ ｅｒｒｏｒｓ ｃｏｎｃｅｒｎｉｎｇ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ｐｒｏｐｅｒ￣
ｔｉｅｓ ａｎｄ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎꎬｅｓｐｅｃｉａｌｌｙ ｐｒｅｆｅｒｒｅｄ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｅｆｆｅｃｔｓ. Ｈｏｗｅｖｅｒꎬｉｔｓ ｕｓｅ ｉｎ ｐｒａｃｔｉｃａｌ ａｓｐｅｃｔｓ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ
ｐｈａｓｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｉｓ ｓｔｉｌｌ ｌｉｍｉｔｅｄ ｂｙ ｉｔｓ ｒｅｑｕｉｒｉｎｇ ｐｒｉｏｒ ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ａｂｏｕｔ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ’ｓ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ. Ａｌｔｈｏｕｇｈ ｔｈｅｒｅ ａｒｅ ａ￣
ｄａｐｔｉｏｎｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ｗｉｔｈ ｐａｒｔｉａｌｌｙ ｏｒ ｕｎｋｎｏｗｎ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ[３９]ꎬｒｅｐｏｒｔｓ ｏｎ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ
ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｄｒｕｇ ｓｕｂｔａｎｃｅｓ ｗｉｔｈ ｕｎｋｎｏｗｎ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ Ｒｉｅｔｖｅｌｄ ｍｅｔｈｏｄ ａｒｅ ｓｃａｒｃｅ ｐｅｒｈａｐｓ ｂｅｃａｕｓｅ
ｏｒｇａｎｉｃ ｄｒｕｇｓ ｈａｖｅ ｗｏｒｓｅ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｉｎ ｃｏｎｔｒａｓｔ ｔｏ ｉｎｏｒｇａｎｉｃ ｍａｔｅｒｉａｌｓ.

Ｖｉｂｒａｔｉｏｎａｌ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｉｃ ｍｅｔｈｏｄｓ ｃａｎ ａｌｓｏ ｂｅ ｕｓｅｄ. ＮＩＲ ｉｓ ｃｏｎｃｅｒｎｅｄ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｏｖｅｒｔｏｎｅｓ ａｎｄ ｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎ
ｍｏｄｅｓ ｏｆ ｆｕｎｄａｍｅｎｔａｌ ｍｏｌｅｃｕｌａｒ ｖｉｂｒａｔｉｏｎｓ[１３] . Ｕｎｉｖａｒｉａｔｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｉｓ ｓｏｍｅｔｉｍｅｓ ｅｎｏｕｇｈ ｔｏ ｐｒｏｖｉｄｅ ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ
ｐｒｅｃｉｓｅ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ. Ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｓｕｃｈ ａｓ ｐａｒｔｉａｌ ｌｅａｓｔ ｓｑｕａｒｅ ( ＰＬＳ )
ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ａｎｄ ｐｒｉｎｃｉｐａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ(ＰＣＲ) ｓｈｏｕｌｄ ｂｅ ｕｓｅｄ ｔｏ ｉｍｐｒｏｖｅ ｔｈｅ ａｃｃｕｒａｃｙ ａｎｄ ｒｏｂｕｓｔｎｅｓｓ ｏｆ
ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌ ｄｕｅ ｔｏ ｏｖｅｒｌａｐｐｉｎｇ ｐｅａｋｓ ｏｒ ｐｅａｋ ｓｈｉｆｔｉｎｇ[１０－１１ꎬ１３ꎬ４０－４４] .

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｃｈｅｍｉｃａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ

Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ(ＤＳＣ)ｈａｓ ａｌｓｏ ｂｅｅｎ ｒｅｃｅｎｔｌｙ ｕｓｅｄ ａｓ ａ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｙｉｎｇ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ
ｗｉｔｈ ｗｅｌｌ￣ｒｅｓｏｌｖｅｄ ｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃ ｏｒ ｅｘｏｔｈｅｒｍｉｃ ｔｒａｎｓｉｔｉｏｎｓ[４５] . ＤＳＣ ｄｏｅｓ ｎｏｔ ｒｅｑｕｉｒｅ ａ ｌａｒｇｅ ａｍｏｕｎｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅꎬｎｏｒ
ｃｈｅｍｉｃａｌ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｗｉｔｈ ｏｒｇａｎｉｃ ｓｏｌｖｅｎｔｓ ｏｒ ｔｉｍｅ￣ｃｏｎｓｕｍｉｎｇ ｍａｎｉｐｕｌａｔｉｏｎ ｐｒａｃｔｉｃｅｓ ｐｒｉｏｒ ｔｏ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ[２３] .
Ｂｒｕｎｉ ｅｔ ａｌ[２０] ｓｕｇｇｅｓｔｅｄ ａ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ａｓｓｅｓｓｍｅｎｔ ｏｆ ｔｈｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｐｕｒｉｔｙ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｉｎ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ
ｂｙ ＤＳＣ ｗｉｔｈ ｔｈｅ Ｂ ｏｎｅ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ｍｅｌｔｉｎｇ ｐｅａｋ ｏｆ Ｂ. Ａｌｔｈｏｕｇｈ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ(Ｒ２ ＝ ０.９９７)ｗａｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ
ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｍｅｌｔｉｎｇ ｅｎｔｈａｌｐｙ ｏｆ ｔｈｅ Ｂ ｆｏｒｍ ａｇａｉｎｓｔ ｔｈｅ Ｈ ｎｏｍｉｎａｌ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｋｎｏｗｎ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎꎬｔｈｅｒｅ
ｉｓ ｎｏ ｆｕｒｔｈｅｒ ｓｔｕｄｙ ｏｎ ｔｈｅ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｐｒｏｐｏｓｅｄ ｍｅｔｈｏｄ. Ｉｔ ｉｓ ｖｅｒｙ ｄｉｆｆｉｃｕｌｔ ｔｏ ｅｎｓｕｒｅ ａｃｃｕｒａｔｅ ａｎｄ ｒｅｌｉａｂｌｅ
ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｂｙ ｕｓｉｎｇ ｏｎｌｙ ａ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅ. Ｎｅｖｅｒｔｈｅｌｅｓｓꎬｔｏ ｔｈｅ ｂｅｓｔ ｏｆ ｏｕｒ ｋｎｏｗｌｅｄｇｅꎬｔｈｅｒｅ ｈａｖｅ ｂｅｅｎ ｎｏ ｒｅｐｏｒｔｓ
ｄｅａｌｉｎｇ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｗｉｔｈ ａ ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ ｍｅｔｈｏｄ ｕｓｉｎｇ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ
ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ. Ｔｈｅｒｅ ａｒｅ ｄｉｓｔｉｎｃｔ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｓ ａｎｄ ａｌｓｏ ｕｎｉｑｕｅ ＮＩＲ ｂａｎｄｓ ｆｏｒ ｂｏｔｈ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙ￣
ｍｏｒｐｈｓꎬｉｎｄｉｃａｔｉｎｇ ｔｈａｔ ｔｈｅｓｅ ｔｗｏ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ ａｒｅ ｓｕｉｔａｂｌｅ
ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｐｕｒｐｏｓｅ. Ｃｏｎｓｉｄｅｒｉｎｇ ｔｈｅｓｅ ａｓｐｅｃｔｓꎬ ｔｈｅ
ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ａｎｄ ｃｏｍｐａｒｉｓｉｏｎ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌｓ ｆｏｒ ｂｉｎａｒｙ
ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｕｓｉｎｇ ＰＸＲＤꎬＤＳＣ ａｎｄ ＮＩＲ
ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ａｒｅ ｄｅｓｃｒｉｂｅｄ ｉｎ ｔｈｉｓ ｐａｐｅｒ.

Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅꎬ(Ｆｉｇ􀆰 １) ( －) ￣Ｎ￣[( ｔｒａｎｓ￣４￣ｉｓｏｐｒｏｐｙｌｃｙｃｌｏｈｅｘａｎｅ
ｃａｒｂｏｎｙｌ) ￣Ｄ￣ｐｈｅｎｙｌａｎｉｎｅ]ꎬｉｓ ａ ｄｒｕｇ ｕｓｅｄ ｔｏ ｌｏｗｅｒ ｓｕｇａｒ ｌｅｖｅｒｓ ｉｎ
ｐａｔｉｅｎｔｓ ｗｉｔｈ ｔｙｐｅ ２ ｄｉａｂｅｔｅｓ ｂｙ ｓｔｉｍｕｌａｔｉｎｇ ｒｅｌｅａｓｅ ｏｆ ｉｎｓｕｌｉｎ[４６]

ｔｈａｔ ｃａｎ ｅｘｉｓｔ ｉｎ ｆｏｕｒ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ(ＨꎬＢꎬＳ ａｎｄ Ｘ２) [４７－４９] . Ｉｎ ｔｈｅ
—２７—
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Ｑｉｕ Ｊｉｎｇｂｏꎬｅｔ ａｌ:Ａ Ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ Ｓｔｕｄｙ ｏｎ Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｂｉｎａｒｙ Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ Ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ
ｂｙ Ｕｓｉｎｇ Ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣Ｒａｙ ＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬＤｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ Ｓｃａｎｎｉｎｇ Ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ ａｎｄ Ｎｅａｒ Ｉｎｆｒａｒｅｄ Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ

ｃａｓｅ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅꎬＳｕｍｉｋａｗａ ａｎｄ ｃｏ￣ｗｏｒｋｅｒｓ[４９] ｆｉｒｓｔ ｒｅｐｏｒｔｅｄ ｔｈｅ ｃｒｙｓｔａｌｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｈ. Ａｃｃｏｒｄｉｎｇ ｔｏ
ｔｈｅ ｒｅｐｏｒｔꎬ ｔｈｅ ｆｏｒｍ Ｂ ｓｕｆｆｅｒｓ ｆｒｏｍ ｐｒｏｂｌｅｍｓ ｏｆ ｉｎｓｔａｂｉｌｉｔｙꎬ ｅｓｐｅｃｉａｌｌｙ ｗｈｅｎ ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ ｔｏ ｔｈｅ ｍｅｃｈａｎｉｃａｌ
ｇｒｉｎｄｉｎｇ. Ｓｏ ｉｔ ｉｓ ｎｏｔ ｉｄｅａｌ ｆｏｒ ｕｓｅ ｉｎ ｍｅｄｉｃｉｎｅ. Ｆｏｒｍ Ｈ ｉｓ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｌｙ ｐｒｅｆｅｒｒｅｄ ｂｅｃａｕｓｅ ｔｈｅｙ ｈａｖｅ ｂｅｔｔｅｒ
ｓｔａｂｉｌｉｔｙ. Ｉｎ ｏｕｒ ｅａｒｌｙ ｓｔｕｄｉｅｓꎬ ｗｅ ｈａｖｅ ｆｏｕｎｄ ｎｅｗ ｃｒｙｓｔａｌ ｆｏｒｍｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｎａｍｅｄ ｆｏｒｍ Ｓ ａｎｄ ｆｏｒｍ
Ｘ２[４７－４８] . Ｗｅ ｈａｖｅ ｓｔｕｄｉｅｄ ｔｈｅ ｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙ ａｎｄ ｓｔａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｃｒｙｓｔａｌ ｆｏｒｍｓ(ＨꎬＢꎬａｎｄ Ｓ)ａｎｄ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｔｈｅ
ｃｒｙｓｔａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ａｎｄ ｄｒｕｇ ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｈ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｓ[４７－４８ꎬ５０] . Ａｌｔｈｏｕｇｈ ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔ ｉｎｄｉｃａｔｅｓ ｔｈａｔ Ｓ￣ｆｏｒｍ ｎａｔｅｇｌｉｎ￣
ｉｄｅ ｈａｓ ｐｏｔｅｎｔｉａｌ ｕｓａｇｅ ａｓ ａ ｎｅｗ ｏｒａｌ ａｎｔｉｄｉａｂｅｔｉｃ ａｇｅｎｔꎬｔｈｅ ｆｏｒｍ Ｈ ｉｓ ｓｔｉｌｌ ｉｎ ｇｒｅａｔ ｄｅｍａｎｄ ｏｎ ｔｈｅ ｍａｒｋｅｔ. Ｏｃｃａ￣
ｓｉｏｎａｌｌｙ ｉｎ ｏｕｒ ｗｏｒｋ ｗｅ ｄｅｔｅｃｔ ｕｎｑｕａｎｔｉｆｉｅｄ ａｍｏｕｎｔｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｔｈｅ ｔｅｓｔｅｄ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｈ. Ｔｈｕｓꎬｉｔ ｉｓ ｎｅｃｅｓ￣
ｓａｒｙ ｔｏ ｄｅｖｅｌｏｐ ａ ｓｉｍｐｌｅꎬｓｅｎｓｉｔｉｖｅ ａｎｄ ａｃｃｕｒａｔｅ ｍｅｔｈｏｄ ｔｏ ｑｕａｎｔｉｆｙ ｔｈｅ ａｍｏｕｎｔ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ( ｆｏｒｍｓ Ｂ
ａｎｄ Ｈ)ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ. Ｉｎ ｔｈｉｓ ｓｔｕｄｙ ｗｅ ｄｅｖｅｌｏｐ ａｎｄ ｖａｌｉｄａｔｅ ｔｈｒｅｅ ｍｅｔｈｏｄｓ ｔｏ ｑｕａｎｔｉｆｙ ｔｈｅ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ
ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ａｎｄ ｅｖａｌｕａｔｅ ｔｈｅｉｒ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ｂｙ ｓｔｕｄｙｉｎｇ ａｎ ｕｎｑｕａｎｔｉｆｉｅｄ ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｓａｍｐｌｅ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ
ｐｒｏｖｉｄｅ ｖａｌｕａｂｌｅ ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｗｉｔｈ ｒｅｇａｒｄ ｔｏ ｔｈｅ ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｏｆ ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌｌｙ ａｖａｉｌａｂｌｅ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｒａｗ
ｍａｔｅｒｉａｌ ｐｒｏｄｕｃｔｓ.

１　 Ｍａｔｅｒｉａｌｓ ａｎｄ Ｍｅｔｈｏｄｓ
１.１　 Ｍａｔｅｒｉａｌｓ ａｎｄ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ

Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ Ｈ ｗａｓ ｃｏｕｒｔｅｓｙ ｏｆ Ｄｅｙｕａｎ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ Ｃｏ.ꎬＬｔｄ.(ＪｉａｎｇｓｕꎬＣｈｉｎａ)ａｎｄ ｕｓｅｄ ａｓ ｒｅ￣
ｃｅｉｖｅｄ. Ｐｕｒｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ Ｂ ｗａｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｂｙ ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ[５０] . Ｆｏｒ ｔｈｉｓꎬ５００ ｍｇ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ Ｈ ｗｅｒｅ
ｄｉｓｓｏｌｖｅｄ ｉｎ ｅｔｈａｎｏｌ￣ｗａｔｅｒ(６０:４０ꎬｖ / ｖ)ａｔ ３０ ℃ꎬａｎｄ ｔｈｅ ｓｏｌｕｔｉｏｎ ｗａｓ ｃｏｏｌｅｄ ｔｏ ５ ℃ꎬｗｉｔｈ ｓｔｉｒｒｉｎｇ. Ｔｈｅ ｐｒｅｃｉｐｉｔａ￣
ｔｅｄ ｃｒｙｓｔａｌｓ ｗｅｒｅ ｆｉｌｔｅｒｅｄꎬｄｒｉｅｄ ａｔ ９０ ℃ꎬｕｎｄｅｒ ｒｅｄｕｃｅｄ ｐｒｅｓｓｕｒｅ ｏｖｅｒｎｉｇｈｔꎬａｎｄ ｔｈｅｎ ｓｔｏｒｅｄ ｕｎｄｅｒ ａｍｂｉｅｎｔ ｃｏｎｄｉ￣
ｔｉｏｎｓ ｆｏｒ ３ ｄｓ. Ａｌｌ ｓｏｌｖｅｎｔｓ ｕｓｅｄ ｗｅｒｅ ｒｅａｇｅｎｔ ｇｒａｄｅ. Ｓｏｌｖｅｎｔ ｍｉｘｔｕｒｅ ｗａｓ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｙ ｍｉｘｉｎｇ ｔｗｏ ｓｏｌｖｅｎｔｓ ｏｆ ｐｒｅ￣
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｖｏｌｕｍｅ. Ａ ｃｏｎｆｉｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｉｄｅｎｔｉｔｙ ｗａｓ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｔｈｒｏｕｇｈ ＳＥＭꎬ ＰＸＲＤꎬＤＳＣ ａｎｄ
ＦＴＩＲꎬｃｏｍｐａｒｉｎｇ ｗｉｔｈ ｐｒｅｖｉｏｕｓ ｒｅｓｕｌｔｓ ｄｅｓｃｒｉｂｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｌｉｔｅｒａｔｕｒｅ[４８－４９] .

Ａｌｌ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｗｅｒｅ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｂｙ ｍｉｘｉｎｇ ｔｈｅ ｐｕｒｅ ｄｒｙ ｓａｍｐｌｅｓ. Ｂｅｃａｕｓｅ ｔｈｅ ｇｒｉｎｄｉｎｇ ｏｆ
ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ Ｂ ｗｉｌｌ ｉｎｄｕｃｅ ｔｈｅ ｐｈａｓｅ ｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎ[２０]ꎬｔｈｅ ｓａｍｐｌｅｓ ｗｅｒｅ ｍｉｘｅｄ ｉｎ ａｎ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｍｅｔｈｏｄ
ｉｎｓｔｅａｄ ｏｆ ａ ｇｒｏｕｎｄ ｍｅｔｈｏｄ. Ｔｈｅ ｐｏｓｓｉｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ａｎｙ ｐｈａｓｅ ｃｈａｎｇｅ ｏｃｃｕｒｒｉｎｇ ｄｕｒｉｎｇ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｓｔｉｒｒｉｎｇ ｗａｓ ｒｕｌｅｄ ｏｕｔ
ｂｙ ｔｅｓｔｉｎｇ ｐｕｒｅ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ Ｈ ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｓｔｉｒｒｉｎｇ. Ｆｏｒ ＰＸＲＤ ａｎｄ ＮＩＲ ａｎａｌｙｓｉｓꎬ１００ ｍｇ
ｂｉｎａｒｙ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ ０ꎬ１％ꎬ２％ꎬ４％ꎬ６％ꎬ８％ꎬ１０％ꎬ２０％ꎬ３０％ꎬ４０％ꎬ６０％ꎬ８０％ ａｎｄ １００％ ｏｆ
ｆｏｒｍ Ｂꎬ ｓｅｐａｒａｔｅｌｙꎬ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｒｅｍａｉｎｉｎｇ ｍａｓｓ ｂａｌａｎｃｅ ｐｒｏｖｉｄｅｄ ｂｙ ｆｏｒｍ Ｈꎬ ｗｅｒｅ ｄｉｓｐｅｒｓｅｄ ｆｏｒ １５ ｍｉｎ ｗｉｔｈ
ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｓｔｉｒｒｉｎｇ(４０ ｋＨｚ) . Ｔｈｅ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｗｅｒｅ ｆｉｌｔｅｒｅｄ ａｎｄ ｄｒｉｅｄ ｆｏｒ ３ ｄｓ ａｔ ｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ. Ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｍｉｘ￣
ｔｕｒｅｓ ｃｏｎｔａｉｎｉｎｇ ５％ꎬ１５％ꎬ２５％ꎬ５０％ ａｎｄ ７５％ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｗｅｒｅ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｓａｍｅ ｗａｙ. Ｆｏｒ ＤＳＣ ａｎａｌｙｓｉｓꎬｔｈｅ
ｔｗｏ ｆｏｒｍｓ ｗｅｒｅ ｉｎｄｉｖｉｄｕａｌｌｙ ｗｅｉｇｈｔｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ＤＳＣ ｐａｎｓ.
１.２　 Ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｔｉｏｎꎬｄａｔａ ｃｏｌｌｅｃｔｉｏｎꎬａｎｄ ａｎａｌｙｓｉｓ

Ｓｃａｎｎｉｎｇ ｅｌｅｃｔｒｏｎ ｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ(ＳＥＭ)( ＪＥＯＬꎬＪＳＭ ５６１０ＬＶ) ｏｎ ｇｏｌｄ￣ｃｏａｔｅｄ ｓｐｅｃｉｍｅｎｓ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ｅｘａｍｉｎｅ
ｔｈｅ ｍｏｒｐｈｏｌｏｇｉｃａｌ ｆｅａｔｕｒｅｓ ｏｆ ｔｈｅ ｐａｒｔｉｃｌｅｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ Ｈꎬｕｓｉｎｇ ａｎ ａｃｃｅｌｅｒａｔｉｎｇ ｖｏｌｔａｇｅ ｏｆ １５ ｋＶ.

ＰＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｗｅｒｅ ｏｂｔａｉｎｅｄ ａｔ ｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ Ｒｉｇａｋｕ Ｄ / ｍａｘ－２５００ＶＬ / ＰＣ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｍｅｔｅｒ(Ｒｉｇａｋｕ
Ｃｏ.ꎬＪａｐａｎ)ｕｓｉｎｇ Ｃｕ￣Ｋα Ｘ￣ｒａｄｉａｔｉｏｎ(λ＝ １.５４１ ８ Å)ａｔ ４０ ｋＶꎬ２００ ｍＡ ｐａｓｓｉｎｇ ｔｈｒｏｕｇｈ ａ ｃｕｒｖｅｄ ｇｒａｐｈｉｔｅ ｓｉｎｇｌｅ
ｃｒｙｓｔａｌ ｍｏｎｏｃｈｒｏｍａｔｏｒ ｗｉｔｈ ｄｉｖｅｒｇｅｎｃｅ ｓｌｉｔ ｏｆ １°ꎬａｎｔｉｓｃａｔｔｅｒｉｎｇ ｓｌｉｔ ｏｆ １°ꎬａｎｄ ｒｅｃｅｉｖｉｎｇ ｓｌｉｔ ｏｆ ０.１５ ｍｍ. Ｄａｔａ ｗｅｒｅ
ｒｅｃｏｒｄｅｄ ｏｖｅｒ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ３°－４０°(２θ)ꎬｕｓｉｎｇ ａ ｓｔｅｐ ｓｉｚｅ ｏｆ ０.０２°(２θ)ꎬａ ｃｏｕｎｔ ｔｉｍｅ １ｓ ｐｅｒ ｓｔｅｐ. Ｅａｃｈ ｓｔｕｄｉｅｄ
ｓａｍｐｌｅ ｗａｓ ｍａｎｕａｌｌｙ ｌｏａｄｅｄ ｉｎ ａ ｇｌａｓｓ ｈｏｌｄｅｒ(２０ ｍｍ×２０ ｍｍ×０.２ ｍｍ)ｍａｄｅ ｏｆ ｂｏｒｏｎ ａｎｄ ｐｒｅｓｓｅｄ ｂｙ ａ ｃｌｅａｎ
ｇｌａｓｓ ｓｌｉｄｅ ｔｏ ｅｎｓｕｒｅ ｃｏｐｌａｎａｒｉｔｙ ｏｆ ｔｈｅ ｐｏｗｄｅｒ ｓｕｒｆａｃｅ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｓｕｒｆａｃｅ ｏｆ ｔｈｅ ｈｏｌｄｅｒ. Ａｌｌ ｔｈｅ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｅｘ￣
ｐｅｒｉｍｅｎｔｓ ｗｅｒｅ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｉｎ ｔｒｉｐｌｉｃａｔｅ ａｎｄ ａ ｒｏｔａｔｉｎｇ ｓａｍｐｌｅ ｈｏｌｄｅｒ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ｒｅｄｕｃｅ ｐｒｅｆｅｒｒｅｄ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ
ｅｆｆｅｃｔ. Ｏｂｔａｉｎｅｄ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｇｒａｍｓ ｗｅｒｅ ａｎａｌｙｚｅｄ ｗｉｔｈ ＭＤＩ Ｊａｄｅ６.５ ｓｏｆｔｗａｒｅ ｆｕｒｎｉｓｈｅｄ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ＰＸＲＤ.

ＤＳＣ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ ｗｅｒｅ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｉｎ ｔｒｉｐｌｉｃａｔｅ ｕｓｉｎｇ ａｎ Ａｎａｌｙｓｉｓ Ｄｉａｍｏｎｄ ＤＳＣ ( Ｐｅｒｋｉｎ Ｅｌｍｅｒ Ｃｏ.ꎬ
ＵＳＡ) . Ｔｈｅ ｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ ｗａｓ ｃａｌｉｂｒａｔｅｄ ｆｏｒ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ａｎｄ ｈｅａｔ ｆｌｏｗ ｕｓｉｎｇ ｉｎｄｉｕｍ ａｓ ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ. Ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅｓ
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( ~２.０ ｍｇ)ｗｅｒｅ ｐｌａｃｅｄ ｉｎ ｓｅａｌｅｄ ａｌｕｍｉｎｕｍ ｐａｎｓ ｕｎｄｅｒ ｎｉｔｒｏｇｅｎ ｐｕｒｇｅ ａｔ ｆｌｏｗ ｒａｔｅ ｏｆ ２５ ｍＬ ｍｉｎ－１ . Ｔｈｅ ｔｅｍｐｅｒａ￣
ｔｕｒｅ ｒａｎｇｅ ｗａｓ ２５ ℃－１６０ ℃ ａｔ ａ ｒａｍｐ ｏｆ １０ ℃ / ｍｉｎ. Ｄａｔａ ａｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎ ａｎｄ ａｎａｌｙｓｉｓ ｗｅｒｅ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ
Ｐｙｒｉｓ ｓｏｆｔｗａｒｅ. Ｆｏｒ ｅｎｔｈａｌｐｙ ｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎꎬｔｈｅ ｓｔａｒｔ ａｎｄ ｅｎｄ ｐｏｉｎｔｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｉｎｔｅｇｒａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｔｈｅｒｍａｌ ｐｅａｋ ｗｅｒｅ ｉｄｅｎ￣
ｔｉｆｉｅｄ ｂｙ ｖｉｓｕａｌ ｉｎｓｐｅｃｔｉｏｎ.

Ｔｈｅ ＦＴＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｗｅｒｅ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｏｎ ａ ＮＥＸＵＳ－６７０ ＦＴＩＲ ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｅｒ(Ｔｈｅｒｍｏ Ｎｉｃｏｌｅｔ Ｃｏ.ꎬＵＳＡ)ꎬｉｎ
ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎ ｍｏｄｅ ｂｙ ＫＢｒ ｐｅｌｌｅｔｓ. Ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｆｏｒ ｅａｃｈ ｓａｍｐｌｅ ｗａｓ ｒｅｃｏｒｄｅｄ ｕｓｉｎｇ Ｏｍｎｉｃ ５.１ ｓｏｆｔｗａｒｅ ｏｖｅｒ ｔｈｅ
４ ０００ ｃｍ－１－４００ ｃｍ－１ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｒｅｇｉｏｎ ｗｉｔｈ ３２ ａｃｃｕｍｕｌａｔｉｏｎｓ ａｔ ａ ｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ４ ｃｍ－１ .

ＮＩＲ ｄａｔａ ｗｅｒｅ ｃｏｌｌｅｃｔｅｄ ｕｓｉｎｇ ａ Ｃｒａｙ ５０００ ＵＶ－Ｖｉｓ－ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｅｒ(Ｖａｒｉａｎ Ｃｏ.ꎬＵＳＡ) ｆｉｔｔｅｄ ｗｉｔｈ ａ
ｓｐｅｃｕｌａｒ ｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅ ａｃｃｅｓｓｏｒｙ(ＳＲＡ)ꎬｉｎ ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｒｅｇｉｏｎ ｏｆ １０ ０００ ｃｍ－１－４ ０００ ｃｍ－１(１ ０００ ｎｍ－２ ５００ ｎｍ)ꎬ
ａｔ ａ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ０.２ ｎｍ. ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｗｅｒｅ ａｃｑｕｉｒｅｄ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ Ｃｒａｙ ＷｉｎＵＶ ｓｏｆｔｗａｒｅ. Ｂｅｆｏｒｅ ｅａｃｈ ａｎａｌｙ￣
ｓｉｓꎬａ ｂａｃｋｇｒｏｕｎｄ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ ｃａｌｃｉｕｍ ｓｕｌｆａｔｅ ｗａｓ ｒｅｃｏｒｄｅｄ. Ｓａｍｐｌｅ ｖｉａｌｓ ｗｅｒｅ ｒｅｐｏｓｉｔｉｏｎｅｄ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｒｉｐｌｉｃａｔｅ
ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ ｏｆ ｅａｃｈ ｓａｍｐｌｅ.

Ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅ ｄａｔａ ａｎａｌｙｓｉｓ ｗａｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ Ｕｎｓｃｒａｍｂｌｅｒ ｖ９.７ ｓｏｆｔｗａｒｅ(ＣａｍｏꎬＮｏｒｗａｙ) . Ｔｈｅ ｄａｔａ
ｗａｓ ｄｉｖｉｄｅｄ ｉｎｔｏ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｓｅｔ ｔｏ ｂｕｉｌｄ ａ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌ ａｎｄ ａ ｐｒｅｄｉｃｔｉｏｎ ｓｅｔ ｔｏ ｖａｌｉｄａｔｅ ｔｈｅ ｍｏｄｅｌ. Ｐａｒｔｉａｌ
ｌｅａｓｔ ｓｑｕａｒｅ(ＰＬＳ) ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ｂｕｉｌｄ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌｓ ｆｒｏｍ ＰＸＲＤ ａｎｄ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｃｏｌｌｅｃｔｅｄ ｆｏｒ ｎａｔ￣
ｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｃｏｎｔｅｎｔｓ. Ｔｏ ｒｅｍｏｖｅ ｕｎｉｍｐｏｒｔａｎｔ ｂａｓｅｌｉｎｅ( ｏｆｆｓｅｔ) ｉｎｔｅｒｆｅｒ￣
ｅｎｃｅｓ ｆｒｏｍ ｓａｍｐｌｅｓ ｏｒ ｃｏｒｒｅｃｔ ｓｃａｔｔｅｒ ｅｆｆｅｃｔｓ ａｎｄ ａｃｃｅｎｔｕａｔｅ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｓｉｇｎａｌｓ ｏｆ ｉｎｔｅｒｅｓｔꎬｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｒｅ￣ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ
ｍｅｔｈｏｄｓꎬｉｎｃｌｕｄｉｎｇ ｍｕｌｔｉｐｌｉｃａｔｉｖｅ ｓｃａｔｔｅｒ ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ(ＭＳＣ)ꎬｓｔａｎｄａｒｄ ｎｏｒｍａｌ ｖａｒｉａｔｅ(ＳＮＶ)ꎬｔｈｅ ｆｉｒｓｔ ａｎｄ ｓｅｃｏｎｄ
ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅ ａｎｄ ｔｈｅｉｒ ｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ ａｐｐｌｉｅｄ ｆｏｒ ＮＩＲ ｄａｔａ. Ｓａｖｉｔｚｋｉ￣Ｇｏｌａｙ ｆｉｒｓｔ ａｎｄ ｓｅｃｏｎｄ ｄｅｒｉｖａｔｉｖｅ ｃａｌｃｕｌａ￣
ｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｗｉｔｈ ａ ｗｉｎｄｏｗ ｓｉｚｅ ｏｆ １５ ｐｏｉｎｔｓ ａｎｄ ａ ｓｅｃｏｎｄ ｏｒｄｅｒ ｐｏｌｙｎｏｍｉａｌ. Ｍｅａｎ ｎｏｒｍａｌｉｚａｔｉｏｎ ｗａｓ
ｕｓｅｄ ｆｏｒ ＰＸＲＤ ｄａｔａ. Ａ ｆｕｌｌ ｃｒｏｓｓ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ(Ｌｅａｖｅ￣Ｏｎｅ￣Ｏｕｔ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ)ｗａｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｔｏ ｓｅｌｅｃｔ ｔｈｅ ｏｐｔｉ￣
ｍａｌ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ＰＬＳ ｆａｃｔｏｒｓ. ＰＬＳ ｍｏｄｅｌ ｑｕａｌｉｔｙ ｗａｓ ａｓｓｅｓｓｅｄ ｏｎ ｔｈｅ ｂａｓｉｓ ｏｆ:ｒｏｏｔ￣ｍｅａｎ￣ｓｑｕａｒｅ ｅｒｒｏｒ(ＲＭＳＥ) ｏｆ
ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ(ＲＭＳＥＣ)ꎬｒｏｏｔ￣ｍｅａｎ￣ｓｑｕａｒｅ ｅｒｒｏｒ ｆｒｏｍ ｃｒｏｓｓ￣ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ(ＲＭＳＥＣＶ)ꎬｒｏｏｔ￣ｍｅａｎ￣ｓｑｕａｒｅ ｅｒｒｏｒ ｏｆ ｐｒｅｄｉｃ￣
ｔｉｏｎ(ＲＭＳＥＰ)ꎬａｎｄ ｔｈｅ ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔ ｏｆ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ(Ｒ２)ｂｅｔｗｅｅｎ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｎｄ ｍｅａｓｕｒｅｄ ｖａｌｕｅｓ. ＲＭＳＥ ｗａｓ ｃａｌ￣
ｃｕｌａｔｅｄ ａｓ ｆｏｌｌｏｗｓꎬ

ＲＭＳＥ＝
∑
ｎ

ｉ ＝ １
(ｙｉ － Ｙｉ) ２

ｎ
. (１)

ｗｈｅｒｅ ｙｉꎬＹｉ ａｎｄ ｎ ａｒｅ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｖａｌｕｅꎬｔｈｅ ｔｈｅｏｒｅｔｉｃａｌ ｖａｌｕｅ(ｎｅｇｌｅｃｔｉｎｇ ｔｈｅ ｐｏｓｓｉｂｌｉｔｙ ｏｆ ｉｎａｃｃｕｒａｔｅ ｍｉｘｔｕｒｅ ｐｒｅｐ￣
ａｒａｔｉｏｎꎬｔｈｉｓ ｉｓ ｃｏｎｓｉｄｅｒｅｄ ｔｏ ｂｅ ｅｑｕａｌ ｔｏ ｔｈｅ ｎｏｍｉｎａｌ ｖａｌｕｅ) ａｎｄ ｔｈｅ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓꎬ ｆｏｒ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎꎬ
ｃｒｏｓｓ￣ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ａｎｄ ｐｒｅｄｉｃｔｉｏｎ. Ｔｈｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｗａｓ ｕｓｅｄ ｔｏ ｅｖａｌｕａｔｅ ｔｈｅ ａｃｃｕａｒｃｙ ｏｆ ｔｈｅ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ
ｍｏｄｅｌｓ. Ｔｈｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｗａｓ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ａｓ ｆｏｌｌｏｗｓꎬ

Ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ(％)＝ １－ ｜ ｙｉ－ｙ ｜ / ｙ. (２)
ｗｈｅｒｅ ｙ ｉｓ ｔｈｅ ｍｅａｓｕｒｅｄ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓꎬｙｉ ｉｓ ｔｈｅ ｍｅａｎ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ｆｏｒｍ Ｂ
ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ.

Ｔｈｅ ｌｉｍｉｔ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ(ＬＯＤ)ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ(ＬＯＱ)ｗｅｒｅ ｅｓｔｉｍａｔｅｄ ａｓ ３.３ ａｎｄ １０ ｔｉｍｅｓ ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｄｅｖｉａ￣
ｔｉｏｎ ｏｆ ｂｌａｎｋ ｄｉｖｉｄｅｄ ｂｙ ｔｈｅ ｓｌｏｐｅ ｏｆ ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅꎬｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ[５１]ꎬｗｉｔｈ ｔｈｅ ｍｏｄｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｔｈａｔ ｉｎｓｔｅａｄ ｏｆ
ｂｌａｎｋ(ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ｐｕｒｅ ｆｏｒｍ) ｔｈｅ ５％ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｗｅｒｅ ｕｓｅｄꎬｗｈｉｃｈ ｗｅｒｅ ｍｅａｓｕｒｅｄ ｔｈｒｅｅ ｔｉｍｅｓ.

Ｔｈｅ ｐｒａｃｔｉｃａｌ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ｖａｌｕｅ ｏｆ ｔｈｅ ｍｅｔｈｏｄｓ ｄｅｖｅｌｏｐｅｄ ｗａｓ ｅｖａｌｕａｔｅｄ ｂｙ ａｎ ｕｎｑｕａｎｔｉｆｉｅｄ ｓａｍｐｌｅ ｆｒｏｍ ａ
ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ.

２　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ａｎｄ Ｄｉｓｃｕｓｓｉｏｎ
２.１　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ

Ｐｉｃｔｕｒｅｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｈ ｃｒｙｓｔａｌｓ ａｒｅ ｓｈｏｗｎ ｉｎ Ｆｉｇ􀆰 ２. Ｆｏｒｍ Ｂ ｃｒｙｓｔａｌｓ ａｒｅ ｒｏｄ￣ｌｉｋｅ ｗｈｉｌｅ
ｆｏｒｍ Ｈ ａｒｅ ａｃｉｃｕｌａｒ. Ｆｉｇ􀆰 ３ ｓｈｏｗｓ ｔｈｅ ＰＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｂｅｆｏｒｅ ａｎｄ ａｆｔｅｒ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ

—４７—
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Ｑｉｕ Ｊｉｎｇｂｏꎬｅｔ ａｌ:Ａ Ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ Ｓｔｕｄｙ ｏｎ Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｂｉｎａｒｙ Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ Ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ
ｂｙ Ｕｓｉｎｇ Ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣Ｒａｙ ＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬＤｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ Ｓｃａｎｎｉｎｇ Ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ ａｎｄ Ｎｅａｒ Ｉｎｆｒａｒｅｄ Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ

Ｆｉｇ􀆰 ２　 ＳＥＭ ｉｍａｇｅｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ(ａ)ꎬｆｏｒｍ Ｈ(ｂ)ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ａｎｄ ｐａｒｔｉａｌ ｅｎｌａｒｇｅｄ ｉｍａｇｅ(ｃ)

Ｆｉｇ􀆰 ３　 ＰＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ Ｈ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅꎬ
ａｓ ｗｅｌｌ ａｓ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｆｏｒｍ Ｈꎬ

ｆｒｏｍ ｔｏｐ ｔｏ ｂｏｔｔｏｍꎬｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ

ｓｔｉｒｒｉｎｇ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ｔｈｅ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｈ ｄｏ ｎｏｔ
ｉｎｄｕｃｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｔｒａｎｓｉｔｉｏｎ ａｆｔｅｒ ｕｌｔｒａｓｏｎｉｃ ｓｔｉｒｒｉｎｇ. Ｔｈｅ ｄｉｆ￣
ｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｈ ｓｈｏｗｓ ｍａｘｉｍａ ａｔ ２θ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ８.１°ꎬ
１３. １°ꎬ １９. ６° ａｎｄ １９. ９° ｗｈｉｌｅ ｔｈｅ ｆｏｒｍ Ｂ ｇｉｖｅｓ ｓｔｒｏｎｇ
ｒｅｆｌｅｃｔｉｏｎｓ ａｔ ２θ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ４.８° ａｎｄ １４.０°. Ｔｈｅ ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌ
ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｈ ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄ ｗｅｌｌ ｗｉｔｈ ｔｈｅ
ｐａｔｔｅｒｎｓ ｒｅｐｏｒｔｅｄ ｉｎ ＵＳ ｐａｔｅｎｔ ５ꎬ４８８ꎬ１５０[４９]ꎬａｎｄ ｓｈｏｗ ｎｏ ｅｖ￣
ｉｄｅｎｃｅ ｏｆ ｃｏｎｔａｍｉｎａｔｉｏｎ ｂｙ ｏｔｈｅｒ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｆｏｒｍｓ. Ｂｏｔｈ
ｆｏｒｍｓ ｓｈｏｗ ｉｎｔｅｎｓｅ ｐｅａｋｓ ｉｎｄｉｃａｔｉｎｇ ｔｈｅｉｒ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ
ｎａｔｕｒｅ. Ｔｈｅ ＤＳＣ ｃｕｒｖｅｓ ｆｏｒ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｈ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｂ ａｔ ａ
ｒａｍｐ ｏｆ １０ ℃ / ｍｉｎ ａｒｅ ｓｈｏｗｎ ｉｎ Ｆｉｇ􀆰 ４(ａ) . Ｆｏｒ ｆｏｒｍ Ｈꎬｏｎｌｙ ａ
ｓｉｎｇｌｅ ｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃ ｍｅｌｔｉｎｇ ｐｅａｋ ｗｉｔｈ ａｎ ｏｎｓｅｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ １３９.０ ℃ ａｎｄ ａｎ ｅｎｔｈａｌｐｙ ｏｆ ９５.１ Ｊ / ｇ ｉｓ ｏｂｓｅｒｖｅｄ ａｔ
ｔｈｅ ｈｅａｔｉｎｇ ｒａｔｅ. Ｆｏｒｍ Ｂ ｏｎ ｔｈｅ ｏｔｈｅｒ ｈａｎｄꎬａｌｓｏ ｓｈｏｗｓ ｏｎｌｙ ａ ｓｉｎｇｌｅ ｅｎｄｏｔｈｅｒｍｉｃ ｍｅｌｔｉｎｇ ｐｅａｋ ｗｉｔｈ ａｎ ｏｎｓｅｔ ｔｅｍ￣
ｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｆ １２９. ７ ℃ ａｎｄ ａｎ ｅｎｔｈａｌｐｙ ｏｆ ９０. １ Ｊ / ｇ. Ｔｈｅｓｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ａｒｅ ｃｏｎｃｏｒｄａｎｔ ｔｏ ａ ｐｒｅｖｉｏｕｓｌｙ ｒｅｐｏｒｔｅｄ
ｓｔｕｄｙ[２０] . Ｔｈｅ ｓｉｎｇｌｅ ｍｅｌｔｉｎｇ ｐｅａｋ ｆｏｒ ｅｉｔｈｅｒ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｉｎｄｉｃａｔｅｓ ｔｈｅ ｐｒｅｓｅｎｃｅ ｏｆ ｏｎｌｙ ｏｎｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ａｎｄ ｔｈｅｒｅ
ａｒｅ ｎｏ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｉｍｐｕｒｉｔｉｅｓ ｗｉｔｈｉｎ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ ａｎｄ ｎｏ ｐｈａｓｅ ｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｄｕｒｉｎｇ ｈｅａｔｉｎｇ. Ｉｎ ＦＴＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ
(Ｆｉｇ􀆰 ４(ｂ))ꎬｔｈｅ ｍａｉｎ ｒｅｇｉｏｎ ｏｆ １ ７５０ ｃｍ－１－１ ６５０ ｃｍ－１(Ｃ＝Ｏ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ) ｉｄｅｎｔｉｆｉｅｓ ａｎｄ ｄｉｓｔｉｎｇｕｉｓｈｅｓ ｔｈｅ ｆｏｒｍ Ｂ
ａｎｄ ｆｒｏｍ Ｈ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ. Ｆｏｒｍ Ｂ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｓ ｏｃｃｕｒｅ ａｔ １ ７４６ ｃｍ－１ꎬｗｈｉｌｅ ｐｅａｋ １ ７１４ ｃｍ－１ ｉｓ ｓｈｏｗｎ ｉｎ
ｆｏｒｍ Ｈ.

Ｆｉｇ􀆰 ４　 (ａ)ＤＳＣ ｃｕｒｖｅｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｈ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｂ ａｔ １０ ℃ / ｍｉｎ ｈｅａｔｉｎｇ ｒａｔｅ.(ｂ)ＦＴＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ Ｈ

２.２　 Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌｓ ｂｕｉｌｔ ｕｓｉｎｇ ＰＸＲＤꎬＮＩＲ ａｎｄ ＤＳＣ
Ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｐｕｒｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｗｅｒｅ ｅｘａｍｉｎｅｄ ｔｏ ｉｄｅｎｔｉｆｙ ｒｅｇｉｏｎｓ ｏｆ ｓｕｆｆｉｃｉｅｎｔ ｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ ｆｏｒ ｅｉ￣

ｔｈｅｒ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｔｏ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｓｔｕｄｉｅｓ. Ａ ｒｅｇｉｏｎ ｗｉｔｈ ａ ｗｅｌｌ ｒｅｓｏｌｖｅｄ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐｅａｋꎬｓｈｏｗｉｎｇ ｎｏ
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Ｆｉｇ􀆰 ５　 ＰＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂ
ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｈ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ

ｏｖｅｒｌａｐ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｃｏｒｒｅｓｐｏｎｄｉｎｇ ｒｅｇｉｏｎ ｆｏｒ ｔｈｅ ａｌｔｅｒｎａｔｉｖｅ
ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｉｓ ｄｅｓｉｒｅｄ. Ｆｏｒ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂꎬｔｈｅ ｐｅａｋ
ａｔ ４.８° ２θ ｉｓ ｓｅｌｅｃｔｅｄ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ. Ｏｕｔ ｏｆ ｔｈｅ ｆｏｕｒ
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｐｅａｋｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｈ ａｔ ２θ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ８. １°ꎬ
１３.１°ꎬ１９.６° ａｎｄ １９.９°ꎬｐｅａｋｓ ａｔ １９.６° ａｎｄ １９.９° ２θ
ａｒｅ ｓｅｌｅｃｔｅｄ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｈ ｉｎ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘ￣
ｔｕｒｅｓ. Ｔｈｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ ａｒｅ ｒａｄｉｃａｌｌｙ ｉｎｔｅｒｐｒｅｔａｂｌｅ ａｔ ２θ
ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｃｈａｎｇｅ ｉｎ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ(Ｆｉｇ􀆰 ５) . Ｔｈｅ ｏｔｈｅｒ ｔｗｏ
ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ ｐｅａｋｓ ｅｘｈｉｂｉｔ ｓｏｍｅｗｈａｔ ｌｏｗｅｒ Ｒ２ ｖａｌｕｅｓ( ｌｅｓｓ
ｔｈａｎ ０.９４６)ａｎｄ ａｒｅ ｔｈｕｓ ｎｏｔ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ. Ａｌ￣
ｓｏꎬｔｈｅ ｐｅａｋｓ ｓｅｌｅｃｔｅｄ ａｒｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｉｄｅｎｔｉｆｙｉｎｇ ｔｈｅ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｎａｔｕｒｅ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｈ. Ｔｗｏ ｐｅａｋｓ ａｔ ２θ ｖａｌｕｅｓ
ｏｆ １９.６° ａｎｄ １９.９°(２θ)ｍｕｓｔ ｂｅ ｓｅｐａｒａｔｅｄ ａｎｄ ｔｈｅ ｐｅａｋ ａｔ ４.８° ２θ ｃａｎ ｎｏｔ ｂｅ ｅｘｉｓｔｅｄ. Ｔｈｕｓ ａ ｓｉｍｐｌｅ ｕｎｉｖａｒｉａｔｅ
ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｔｒｉｅｄ ｕｓｉｎｇ ＰＸＲＤ ｄａｔａ. Ｔｈｅ ｄａｔａ ａｒｅ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｗｉｔｈ ＭＤＩ Ｊａｄｅ６.５ ｓｏｆｔｗａｒｅ.Ｔｈｅ ｐｅａｋ ａｔ
４.８° ２θ ｉｓ ｉｎｔｅｇｒａｔｅｄ ｆｒｏｍ ３.９０° ｔｏ ４.８８°(２θ)ａｎｄ ｔｈｉｓ ａｒｅａ ｍｏｎｉｔｏｒｓ ｔｈｅ ｌｅｖｅｌ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅｓ. Ｔｈｅ ｓｅｐａ￣
ｒａｔｅ ｐｅａｋｓ ａｔ １９.６° ａｎｄ １９.９°(２θ)ａｒｅ ｉｎｔｅｇｒａｔｅｄ ｆｒｏｍ １９.２０° ２θ ｔｏ １９.９４°(２θ) . Ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｉｓ ｃｏｎ￣
ｓｔｒｕｃｔｅｄ ｂｙ ｃａｌｃｕｌａｔｉｎｇ ｔｈｅ ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｕｓｉｎｇ ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ ａｎｄ ａｒｅａ(Ｅｑ.(３))ａｎｄ ｒｅｌａｔｉｎｇ ｔｈｉｓ ｔｏ
ｔｈｅ ｍｅａｓｕｒｅｄ ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ ｗｅｉｇｈｔ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ. Ｔｈｅ ｕｎｉｖａｒｉａｔｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｓ ｆｏｒ ｆｏｒｍ Ｂ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｕｓｉｎｇ
ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ ａｎｄ ｐｅａｋ ａｒｅａ ａｒｅ ｐｒｅｓｅｎｔｅｄ ｉｎ Ｆｉｇ􀆰 ６. Ｆｒｏｍ Ｆｉｇ􀆰 ６ꎬｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎｓ(Ｒ２ ＝ ０.９９１ ａｎｄ ０.９８８)
ａｒｅ ｂｏｔｈ ａｃｈｉｅｖｅｄ ｗｉｔｈ ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ ｄａｔａ ａｎｄ ｐｅａｋ ａｒｅａ ｗｉｔｈｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ０％－１００％ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ. Ｔｈｅ
ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌｓ ａｒｅ ｔｅｓｔｅｄ ｂｙ ｕｓｉｎｇ ａ ｓｅｔ ｏｆ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｓｔａｎｄａｒｄｓꎬａｎｄ ｔｈｅ ＲＭＳＥＰ ｖａｌｕｅｓ ａｒｅ ｐｒｅｓｅｎｔｅｄ ｉｎ
Ｔａｂｌｅ １.

ＸＡ ＝
ＩＡ
ＩＡ＋ＩＢ

. (３)

Ｆｉｇ􀆰 ６　 Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｆｏｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ％(ｂｙ ｍａｓｓ) ｉｎ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ａｎｄ ｆｏｒｍ Ｈ ｕｓｉｎｇ
(ａ)ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ ａｎｄ(ｂ)ｐｅａｋ ａｒｅａ ａｓ ｐｅｒ Ｅｑｎ.(３)(ｎ＝３)

Ｔａｂｌｅ １　 Ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｏｆ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｍｏｄｅｌｓ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｙｉｎｇ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｕｓｉｎｇ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄｓ

Ｍｅｔｈｏｄｓ Ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｓ Ｒ２ ＰＬＳ ｆａｃｔｏｒｓ ＲＭＳＥＣ / ％ ＲＭＳＥＣＶ / ％ ＲＭＳＥＣＰ / ％

ＰＸＲＤ(ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ)
ＰＸＲＤ(ｐｅａｋ ａｒｅａ)

ＤＳＣ
ＰＸＲＤ(ＰＬＳ)
ＮＩＲ(ＰＬＳ)

Ｍｅａｎ ｎｏｒｍａｌｉｚａｔｉｏｎ
ＳＮＶ

０.９９１
０.９８８
０.９９８
０.９９７
０.９７４

３
５

３.１３
３.２９
１.４４
１.５０
１.３３

１.５３
２.９５

２.６８
３.４２
１.６４
１.７５
４.５３

　 　 Ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｓ ｗｅｒｅ ｐｅｒｆｏｒｍｅｄ ｏｎ ｔｈｅ ３.９°－２０.１°(２θ) ｒａｎｇｅꎬａｓ ｓｈｏｗｎ ｉｎ Ｆｉｇ􀆰 ５. Ｔｈｅ ＰＬＳ ｒｅｇｒｅｓ￣
ｓｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓ ｕｓｅｓ ３９ ＰＸＲＤ ｓｃａｎｓ ｆｒｏｍ １３ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅｓ. Ａｌｌ ｔｈｅ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｇｒａｍｓ ａｒｅ ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ ｔｏ ｂａｓｅｌｉｎｅ
ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ ｉｎ ｔｈｅ ｓｅｌｅｃｔｅｄ ｒａｎｇｅ ｐｒｉｏｒ ｔｏ ＰＬＳ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ. Ｄｕｒｉｎｇ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎꎬ ４ ｉｎａｃｃｕｒａｔｅ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｇｒａｍｓ ａｒｅ
ｒｅｊｅｃｔｅｄ ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｍａｉｎｉｎｇ ３５ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｇｒａｍｓ ａｒｅ ｓｅｌｅｃｔｅｄｅｄ ｆｏｒ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ. １２ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｇｒａｍｓ ａｒｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｖａｌｉｄａ￣
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Ｑｉｕ Ｊｉｎｇｂｏꎬｅｔ ａｌ:Ａ Ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ Ｓｔｕｄｙ ｏｎ Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｂｉｎａｒｙ Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ Ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ
ｂｙ Ｕｓｉｎｇ Ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣Ｒａｙ ＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬＤｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ Ｓｃａｎｎｉｎｇ Ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ ａｎｄ Ｎｅａｒ Ｉｎｆｒａｒｅｄ Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ

Ｆｉｇ􀆰 ７　 Ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂ
ｆｒｏｍ ＤＳＣ(ｎ＝３)

ｔｉｏｎ. Ｔｈｅ ｂｅｓｔ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌ ( ｒｅｑｕｉｒｉｎｇ ３ ＰＬＳ ｆａｃｔｏｒｓ) ｉｓ
ａｃｈｉｅｖｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｔｈｅ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ
ｗｈｅｎ ＰＸＲＤ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅｓ ａｒｅ ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ ｔｏ
ｍｅａｎ ｎｏｒｍａｌｉｚａｔｉｏｎ. Ｔｈｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ｆｏｒｍ Ｂ ｃｏｎｔｅｎｓ ｆｒｏｍ ｔｈｅ ＰＬＳ
ｍｏｄｅｌ ａｒｅ ｐｌｏｔｔｅｄ ａｇａｉｎｓｔ ｔｈｅ ａｃｔｕａｌ ｆｏｒｍ Ｂ ｃｏｎｔｅｎｔｓ ｉｎ Ｆｉｇ􀆰 ９
(ａ) . Ｔｈｅ ｅｎｔｉｒｅ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｄａｔａ ｓｅｔ ｉｓ ｗｉｔｈｉｎ ｔｈｅ ９５％ ｃｏｎｆｉｄｅｎｃｅ
ｉｎｔｅｒｖａｌｓ ｉｎｄｉｃａｔｉｎｇ ｒｅａｓｏｎａｂｌｅ ｒｅｌｉａｂｉｌｉｔｙ ｏｆ ｏｕｒ ｍｏｄｅｌ. Ｔａｂｌｅ １
ｓｕｍｍａｒｉｚｅｓ ｔｈｅ ｑｕａｌｉｔｙ ｉｎｄｉｃａｔｏｒｓ ｏｆ ｏｕｒ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｍｏｄｅｌ ａｎｄ
ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ａ ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ ｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔ ｏｖｅｒ ｔｈｅ ｕｎｉｖａｒｉａｔｅ ａ￣
ｎａｌｙｓｉｓ ｕｓｉｎｇ ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ ｏｒ ｐｅａｋ ａｒｅａ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ＬＯＤ ａｎｄ
ＬＯＱ ｆｏｒ ＰＸＲＤ ｍｅｔｈｏｄ ａｒｅ ｌｉｓｔｅｄ ｉｎ Ｔａｂｌｅ ２.

Ｔｈｅ ｍｅｌｔｉｎｇ ｅｎｔｈａｌｐｉｅｓ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ａｒｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ａｎｄ ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｉｓ ｐｌｏｔｔｅｄ ｉｎ Ｆｉｇ􀆰 ７. Ｔｈｅ
ｅｎｔｈａｌｐｙ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｓｈｏｗｓ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐ(Ｒ２ ＝ ０.９９８) ｔｏ ｆｏｒｍ Ｂ ｃｏｎｔｅｎｔ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔ ｉｓ ｓｉｍｉｌａｒ ｔｏ ｔｈｅ ｃａｌｉ￣
ｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｒｅｐｏｒｔｅｄ ｂｙ Ｂｒｕｎｉ Ｇ. ｅｔ ａｌ[２０] .

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ａｎ ｕｎｋｎｏｗｎ ｍｉｘｔｕｒｅ ａｎｄ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｌｉｍｔｓ ｏｆ

ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ(ＬＯＤ)ａｎｄ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ(ＬＯＱ)

Ｆｏｒｍ Ｂ ｃｏｎｔｅｎｔ(％)ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｂｙ

ＰＸＲＤ(ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ) ＰＸＲＤ(ｐｅａｋ ａｒｅａ) ＤＳＣ ＰＸＲＤ(ＰＬＳ) ＮＩＲ(ＰＬＳ)
Ｓａｍｐｌｅ ２.４６±０.５９ ４.０７±０.８０ ０.６５±０.００ ５.５６±０.７０ ２８.２１±１.５７
ＬＯＤ ４.１６ ２.５０ ３.８６ １.７９ １１.５８
ＬＯＱ １２.６０ ７.５８ １２.８７ ５.４２ ３５.０７

　 　 Ｆｉｇ􀆰 ８ ｓｈｏｗｓ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｆｏｒ ｐｕｒｅ ａｎｄ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｉｎ ｔｈｅ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｒｅｇｉｏｎ ｆｒｏｍ １０ ０００
ｃｍ－１ ｔｏ ４ ０００ ｃｍ－１ . Ｆｒｏｍ Ｆｉｇ􀆰 ８(ａ)ꎬｔｈｅ ｂａｎｄｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ５ ０００ ｃｍ－１－４ ０００ ｃｍ－１ ａｒｅ ａｓｓｉｇｎｅｄ ｔｏ ｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎｓ ｏｆ
Ｃ－Ｈ ａｎｄ Ｎ－Ｈ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ ａｎｄ ｂｅｎｄｉｎｇ ｖｉｂｒａｔｉｏｎｓ. Ｔｈｅ ｆｉｒｓｔ ｏｖｅｒｔｏｎｅ ｏｆ Ｏ－Ｈ ａｎｄ Ｃ－Ｈ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ ｖｉｂｒａｔｉｏｎｓ ａｒｅ
ｏｂｓｅｒｖｅｄ ａｒｏｕｎｄ ６ ６００ ｃｍ－１ ａｎｄ ５８００ ｃｍ－１ꎬｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ. Ｉｎ ａｄｄｉｔｉｏｎꎬｔｈｅ ｓｅｃｏｎｄ ｏｖｅｒｔｏｎｅ ｏｆ Ｃ－Ｈ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ ａｒｉ￣
ｓｅｓ ａｒｏｕｎｄ ８ ７００ ｃｍ－１ ａｎｄ ８ ４００ ｃｍ－１ . Ｃｏｍｐａｒｉｎｇ ｔｈｅ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｆｏｒ ｅａｃｈ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈꎬｉｔ ｃａｎ ｂｅ ｓｅｅｎ ｔｈａｔ ｆｏｒｍ
Ｂ ｈａｓ ｔｈｅ ａｌｍｏｓｔ ｓａｍｅ ａｂｓｏｒｂａｎｃｅ ａｓ ｆｏｒｍ Ｈ ｉｎ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ １０ ０００ ｃｍ－１－７ ０００ ｃｍ－１ꎬａｎｄ ｔｈｅ ｍａｉｎ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ
ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅｍ ａｒｅ ｒｅｌａｔｅｄ ｔｏ ｉｎｔｅｎｓｉｔｙ ａｎｄ ｗｉｄｔｈ ｏｆ ｂａｎｄｓ ｆｏｒ ｔｈｅ ｆｉｒｓｔ ｏｖｅｒｔｏｎｅ ｏｆ Ｏ － Ｈ ｓｔｒｅｔｃｈｉｎｇ ( ６ ６００
ｃｍ－１) . Ａｓ ｓｕｃｈꎬＰＬＳ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ａｎｌｙｓｉｓ ｉｓ ｃａｒｒｉｅｄ ｏｕｔ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ ｒａｎｇｅ ｏｆ ７ ０００ ｃｍ－１－４ ０００ ｃｍ－１ . Ｄｕｅ ｔｏ ｓｃａｔｔｅｒ￣
ｉｎｇ ａｎｄ ｏｔｈｅｒ ｅｆｆｅｃｔｓꎬａ ｓｅｔ ｏｆ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｎ ｓｉｍｉｌａｒ ｓａｍｐｌｅｓ ｏｆｔｅｎ ｅｘｈｉｂｉｔ ｃｏｎｓｔａｎｔ ｂａｓｅｌｉｎｅ ｏｆｆｓｅｔｓ ｆｒｏｍ ｏｎｅ ｔｏ ｔｈｅ
ｎｅｘｔ. Ｔｏ ｅｌｉｍｉｎａｔｅ ｂａｓｅｌｉｎｅ ｏｆｆｓｅｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓꎬｒｅｄｕｃｅ ｓｃａｔｔｅｒｉｎｇ ｅｆｆｅｃｔｓꎬａｎｄ ｉｎｃｒｅａｓｅ ｔｈｅ ｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎ ｏｆ ｎｅｉｇｈｂｏｒｉｎｇ
ｐｅａｋｓꎬｆｉｒｓｔ￣ ｏｒ ｓｅｃｏｎｄ￣ｄｅｒｉｖａｔｉｚａｔｉｏｎ ｉｓ ｏｆｔｅｎ ａｐｐｌｉｅｄ ｔｏ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｐｒｉｏｒ ｔｏ ｔｈｅｉｒ ｕｓｅ ｉｎ ｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎｓ. Ｏｔｈｅｒ ｐｒｅ￣
ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓꎬｓｕｃｈ ａｓ ＳＮＶ ｏｒ ＭＳＣꎬｍａｙ ｂｅ ａｐｐｌｉｅｄ ｔｏ ｍｏｒｅ ｅｆｆｅｃｔｉｖｅｌｙ ｒｅｄｕｃｅ ｓｃａｔｔｅｒｉｎｇ ｅｆｆｅｃｔｓ ｔｈａｔ ａｒｉｓｅ
ｆｒｏｍ ｐａｒｔｉｃａｌ ｓｉｚｅ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ ａｍｏｎｇ ｓａｍｐｌｅｓ[９] . Ｔｈｅｒｅｆｏｒｅꎬｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ＰＬＳ ｍｏｄｅｌ ｉｓ ｇｅｎｅｒａｔｅｄ ａｆｔｅｒ ａｓｓｅｓｓｉｎｇ ｔｈｅ
ｅｆｆｅｃｔｓ ｏｆ ｓｅｖｅｒａｌ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｓ ｉｎｃｌｕｄｉｎｇ ＳＮＶꎬＭＳＣꎬｄｅｒｉｖａｔｉｖｅ ａｎｄ ｔｈｅｉｒ ｃｏｍｂｉｎａｔｉｏｎｓ. ５４ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ
ｆｒｏｍ １３ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅｓ ａｎｄ ５ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｓａｍｐｌｅｓ ａｒｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ＰＬＳ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓ. Ｉｎｉｔｉａｌｌｙꎬｔｈｅ ｏｐｔｉ￣
ｍａｌ ＰＬＳ ｍｏｄｅｌ ｗａｓ ｏｂｔａｉｎｅｄ ｗｈｅｎ ＮＩＲ ｄａｔａ ａｒｅ ｓｕｂｊｅｃｔｅｄ ｔｏ ＳＮＶ ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ. Ｄｕｒｉｎｇ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎꎬ４ ｉｎａｃｃｕｒａｔｅ
ｓｐｅｃｔｒａ ａｒｅ ｒｅｊｅｃｔｅｄ ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｍａｉｎｉｎｇ ３５ ｓｐｅｃｔｒａ ａｒｅ ｓｅｌｅｃｔｅｄｅｄ ｆｏｒ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ. １２ ｓｐｅｃｔｒａ ａｒｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ
( ｉｎｄｅｐｅｎｄｅｎｔ ｔｅｓｔ) . Ｔｈｅ ＲＭＳＥＣＶ ｉｓ ｐｌｏｔｔｅｄ ａｓ ａ ｆｕｎｃｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｎｕｍｂｅｒ ｏｆ ＰＬＳ ｆａｃｔｏｒｓ ｉｎ ｔｈｅ ｍｏｄｅｌ. Ｔｈｅ ｂｅｓｔ
ＰＬＳ ｍｏｄｅｌ( ｒｅｑｕｉｒｉｎｇ ５ ＰＬＳ ｆａｃｔｏｒｓ) ｉｓ ａｃｈｉｅｖｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｔｈｅｓｅ ｔｗｏ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ. Ａ
ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ( Ｒ２ ＝ ０. ９９８) ｉｓ ｏｂｔａｉｎｅｄꎬ ｂｕｔ ｗｉｔｈ ｈｉｇｈｅｒ ＲＭＳＥＣＶ ａｎｄ ＲＭＳＥＰ ｖａｌｕｅｓ ( ｒｅｌａｔｉｖｅ ｔｏ
ＰＸＲＤ) . Ａｎｄ ｔｈｅ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｏｆ ｔｈｅ ＮＩＲ ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｎｄ ｍｅａｓｕｒｅｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ
ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｉｓ ｏｂｖｉｏｕｓｌｙ ｉｎｆｅｒｉｏｒ ｔｏ ｔｈｅ ＰＸＲＤ ｍｏｄｅｌ. Ａｓ ｓｅｅｎ ｉｎ Ｔａｂｌｅ １ ａｎｄ Ｆｉｇ􀆰 ９(ｂ)ꎬｔｈｅｒｅ
ａｒｅ ｄａｔａ ｐｏｉｎｔｓ ｏｕｔｓｉｄｅ ｔｈｅ ９５％ ｃｏｎｆｉｄｅｎｃｅ ｉｎｔｅｒｖａｌｓ ａｎｄ ｔｈｅ ９５％ ｃｏｎｆｉｄｅｎｃｅ ｉｎｔｅｒｖａｌｓ ａｒｅ ｍｕｃｈ ｗｉｄｅｒ ｔｈａｎ ｔｈａｔ
ｏｆ ＰＸＲＤ. Ｔｈｅ ｈｉｇｈｅｒ ＲＭＳＥＣＶ ａｎｄ ＲＭＳＥＰ ｖａｌｕｅｓ ｂｙ ＮＩＲ ｍａｙ ｂｅ ｄｕｅ ｔｏ ｓａｍｐｌｅ ｉｎｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙ ａｎｄ ｓａｍｐｌｅ

—７７—
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ｐａｃｋｉｎｇ. Ｔｈｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｍａｙ ｂｅ ｕｎｅｖｅｎｌｙ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｍｉｘｔｕｒｅ ａｎｄ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｉｎｇ ａｒｅａ ｍａｙ ｎｏｔ ｂｅ ｒｅｐｒｅｓｅｎｔ￣
ａｔｉｖｅ ｆｏｒ ｔｈｅ ｏｖｅｒａｌｌ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ. Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ＬＯＤ ａｎｄ ＬＯＱ ｆｏｒ ｔｈｅ ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅ ＮＩＲ ｂａｓｅｄ ｍｏｄｅｌｓ ａｒｅ
ｌｉｓｔｅｄ ｉｎ Ｔａｂｌｅ ２.

Ｆｉｇ􀆰 ８　 ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒａ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ:(ａ)ｐｕｒｅ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ(ｂ)ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ

Ｆｉｇ􀆰 ９　 (ａ)Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ｖｓ. ｍｅａｓｕｒｅｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｕｓｉｎｇ ＰＸＲＤ ｂｙ ＰＬＳ ａｎａｌｙｓｉｓ.
(ｂ)Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｏｆ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ｖｓ. ｍｅａｓｕｒｅｄ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｕｓｉｎｇ ＮＩＲ ｄａｔａ ｂｙ ＰＬＳ ａｎａｌｙｓｉｓ

２.３　 Ｃｏｍｐａｒｉｓｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ
Ｔｈｅ ａｂｏｖｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｃｌｅａｒｌｙ ｓｈｏｗ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｗｉｔｈ ｆｏｒｍ Ｈ ｂｙ

ＰＸＲＤꎬＤＳＣ ａｎｄ ＮＩＲ. Ａｍｏｎｇ ｔｈｅｍꎬＮＩＲ ａｎｄ ＰＸＲＤ ｒｅｑｕｉｒｅ ｃａｒｅｆｕｌ ｓａｍｐｌｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ. Ｉｎ ｃｏｎｔｒａｃｔꎬＤＳＣ ａｐｐｅａｒｓ
ｔｏ ｂｅ ａ ｍｏｒｅ ｃｏｎｖｅｎｉｅｎｔ ｍｅｔｈｏｄ ｓｉｎｃｅ ｎｏ ｓｐｅｃｉａｌ ｓａｍｐｌｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｉｓ ｒｅｑｕｉｒｅｄ ａｎｄ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅ ａｎｄ
ｓｔｒａｉｇｈｔｆｏｒｗａｒｄ. Ｂｅｓｉｄｅｓꎬｔｈｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｍｏｄｅｌｓ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｙｉｎｇ ｆｏｒｍ Ｂ ｉｎ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｕ￣
ｓｉｎｇ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄｓ ｉｓ ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ(Ｔａｂｌｅ ３) .

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｔｈｅ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ ｍｏｄｅｌｓ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｙｉｎｇ ｆｏｒｍ Ｂ

ｉｎ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｕｓｉｎｇ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ａｎａｌｙｔｉｃａｌ ｍｅｔｈｏｄｓ

Ｆｏｒｍ Ｂ ｃｏｎｔｅｎｔ / ％ Ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ / ％

ＰＸＲＤ(ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ) ＰＸＲＤ(ｐｅａｋ ａｒｅａ) ＤＳＣ ＰＸＲＤ(ＰＬＳ) ＮＩＲ(ＰＬＳ)
５ ５９.６ ９７.４ ９６.０ ７０.２ ９９.８
１５ ９６.３ ８４.１ ８３.３ ９３.４ ４８.２
２５ ９８.４ ８１.４ ９９.１ ９８.１ ８０.８
５０ ９５.７ ８９.５ ９５.１ ９７.１ ８９.７

Ｍｅａｎ ｖａｌｕｅ(％) ８７.５ ８８.１ ９３.４ ８９.７ ７９.６

　 　 Ｔｈｅ ｒｅｓｕｌｔｓ ｓｈｏｗ ｔｈａｔ ＤＳＣ ｐｒｏｖｅｓ ｔｏ ｂｅ ｔｈｅ ｍｏｓｔ ａｃｃｕｒａｔｅ(ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ９３.４％)ꎬｗｈｉｌｅ ＮＩＲ ｉｓ ｔｈｅ
ｌｅａｓｔ ａｃｃｕｒａｔｅ(ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｏｆ ７９.６％) . ＰＸＲＤ ｗｉｔｈ ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔꎬｐｅａｋ ａｒｅａ ａｎｄ ＰＬＳ ａｎａｌｙｓｉｓ ｓｈｏｗｓ ｓｉｍｉｌａｒ
ｒｅｓｕｌｔｓ. Ｃａｌｃｕｌａｔｅｄ ｖａｌｕｅｓ ａｒｅ ８７.５％ꎬ８８.１％ ａｎｄ ８９.１％ꎬｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ. ＰＸＲＤ ｗｉｔｈ ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔ ａｎｄ ＰＬＳ ａｎａｌｙｓｉｓ
ｇｉｖｅ ａ ｌｏｗｅｒ ｐｒｅｄｉｃｔｅｄ ａｃｃｕｒａｃｙ ｆｏｒ ｌｏｗ ｃｏｎｔｅｎｔ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ. Ａｓ ｃａｎ ｂｅ ｓｅｅｎ ｆｒｏｍ Ｔａｂｌｅ
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Ｑｉｕ Ｊｉｎｇｂｏꎬｅｔ ａｌ:Ａ Ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ Ｓｔｕｄｙ ｏｎ Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｂｉｎａｒｙ Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ Ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ
ｂｙ Ｕｓｉｎｇ Ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣Ｒａｙ ＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬＤｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ Ｓｃａｎｎｉｎｇ Ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ ａｎｄ Ｎｅａｒ Ｉｎｆｒａｒｅｄ Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ

２ꎬＰＸＲＤ ｗｉｔｈ ｐｅａｋ ａｒｅａ ａｎｄ ＰＬＳ ａｎａｌｙｓｉｓ ｇｉｖｅ ｌｏｗｅｒ ＬＯＤ ａｎｄ ＬＯＱ ｖａｌｕｅｓ. Ｓｉｍｉｌａｒ ｒｅｓｕｌｔｓ ａｒｅ ｏｂｓｅｒｖｅｄ ｆｏｒ ＤＳＣ
ａｎｄ ＰＸＲＤ ｗｉｔｈ ｐｅａｋ ｈｅｉｇｈｔꎬｗｈｉｌｅ ｈｉｇｈｅｒ ｖａｌｕｅｓ( ＬＯＤ ＝ １１. ５８％ꎬＬＯＱ ＝ ３５. ０７％) ａｒｅ ｏｂｓｅｒｖｅｄ ｆｏｒ ＮＩＲ. Ｔｏ
ｆｕｒｔｈｅｒ ｃｏｍｐａｒｅ ｔｈｅ ｐｒａｃｔｉｃａｌ ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ ｔｈｅｓｅ ｔｈｒｅｅ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓꎬａｎ ｕｎｑｕａｌｉｆｉｅｄ ｓａｍｐｌｅ ｆｒｏｍ ａ ｐｈａｒｍａ￣
ｃｅｕｔｉｃａｌ ｍａｎｕｆａｃｔｕｒｅｒ ａｒｅ ａｎａｌｙｚｅｄ(Ｔａｂｌｅ ２) . Ｉｔ ｉｓ ｏｂｖｉｏｕｓ ｔｈａｔ ＰＸＲＤ ｐｒｏｖｉｄｅｓ ｓｉｍｉｌａｒ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｐｏｌｙ￣
ｍｏｒｐｈｉｃ ｃｏｎｔｅｎｔ(ｂｅｔｗｅｅｎ ２％ ａｎｄ ６％) ｉｎ ｏｕｒ ｓｙｓｔｅｍꎬｗｈｉｌｅ ＮＩＲ ｇｉｖｅｓ ａ ｈｉｇｈ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆｏｒｍ Ｂ ｃｏｎｔｅｎｔ
( ~３０％) . ＳｕｒｐｒｉｓｉｎｇｌｙꎬＤＳＣ ｇｉｖｅｓ ａ ｖｅｒｙ ｌｏｗ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｃｏｎｔｅｎｔ( ~０％) ｉｎ ｏｕｒ ｓｙｓｔｅｍ.

Ｔｈｅ ｐｏｏｒ ｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ ｂｙ ＮＩＲ ａｎｄ ＤＳＣ ｉｓ ｍａｉｎｌｙ ｄｕｅ ｔｏ ｓａｍｐｌｅ ｉｎｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙ ａｎｄ ｓａｍｐｌｅ ｐａｃｋｉｎｇ. Ｔｈｅ ｐｏｌ￣
ｙｍｏｒｐｈｓ ｍａｙ ｂｅ ｕｎｅｖｅｎｌｙ ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｅｄ ｉｎ ｔｈｅ ｍｉｘｔｕｒｅ ａｎｄ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｉｎｇ ａｒｅａ ｍａｙ ｎｏｔ ｂｅ ｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｖｅ ｆｏｒ ｔｈｅ ｏｖｅｒ￣
ａｌｌ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｔｈｅ ｓａｍｐｌｅ. Ｄｅｓｐｉｔｅ ＤＳＣ ａｐｐｅａｒｓ ｔｏ ｂｅ ａ ｍｏｒｅ ｃｏｎｖｅｎｉｅｎｔ ｍｅｔｈｏｄ ａｎｄ ｔｈｅ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｉｓ ｓｉｍｐｌｅꎬａｃ￣
ｃｕｒａｔｅ ａｎｄ ｓｔｒａｉｇｈｔｆｏｒｗａｒｄꎬｔｈｅｒｅ ａｒｅ ｐｏｔｅｎｔｉａｌ ｄｒａｗｂａｃｋｓ ｃｏｎｃｅｒｎｅｄ ｗｉｔｈ ｏｕｒ ｃｕｒｒｅｎｔ ａｐｐｒｏａｃｈ. Ａｎ ｏｂｖｉｏｕｓ ｐｒｏｂ￣
ｌｅｍ ｉｓ ｔｈａｔ ＤＳＣ ｍｅｔｈｏｄ ｒｅｑｕｉｒｅｓ ｏｎｌｙ ａ ｓｍａｌｌ ａｍｏｕｎｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ(２ ｍｇ－１０ ｍｇ)ꎬｗｈｅｒｅａｓ ＰＸＲＤ ｍｅｔｈｏｄ ｒｅｑｕｉｒｅｓ
ａｔ ｌｅａｓｔ １００ ｍｇꎬｌｏｗ￣ｃｏｎｔｅｎｔ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｐｏｗｄｅｒ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｕｓｉｎｇ ＤＳＣ ｍａｙ ｎｏｔ ｂｅ ｅａｓｉｌｙ ｄｅｔｅｃｔｅｄ ｗｉｔｈ ｓａｍ￣
ｐｌｉｎｇ ｉｎｈｏｍｏｇｅｎｅｉｔｙ. Ｔｈｉｓ ｍｅａｎｓ ｔｈａｔ ｔｈｅ ＤＳＣ ｍｅｔｈｏｄ ｗｉｌｌ ｎｏｔ ｂｅ ｓｕｉｔａｂｌｅ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｙｉｎｇ ｌｏｗ ｃｏｎｔｅｎｔ ｉｎ ｐｏｌｙｍｏｒ￣
ｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ. Ｉｎ ｏｔｈｅｒ ｗｏｒｄｓꎬｔｈｅ ＤＳＣ ｍｅｔｈｏｄ ｉｓ ｎｏｔ ａｐｐｌｉｃａｂｌｅ ｉｎ ｐｒａｃｔｉｃｅ. ＴｈｅｒｅｆｏｒｅꎬＰＸＲＤ ｔｅｃｈｎｉｑｕｅ ｉｓ ｔｈｅ
ｂｅｓｔ ｃｈｏｉｃｅ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ.

３　 Ｃｏｎｃｌｕｓｉｏｎｓ
Ｂｉｎａｒｙ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｈａｖｅ ｂｅｅｎ ｐｒｅｐａｒｅｄ ａｎｄ ａｎａｌｙｚｅｄ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅｌｙ ｂｙ ＰＸＲＤꎬＤＳＣ

ａｎｄ ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙꎬｃｏｕｐｌｅｄ ｗｉｔｈ ｕｎｉｖａｒｉａｔｅ ａｎｄ ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅ ａｎａｌｙｓｉｓ. Ｐｒａｃｔｉｃａｌｌｙ ｃｏｍｐａｒｉｎｇ ｔｈｅ ｔｈｒｅｅ ｔｅｃｈ￣
ｎｉｑｕｅｓꎬＰＸＲＤ(ｗｉｔｈ ＰＬＳ ｒｅｇｒｅｓｓｉｏｎ)ｐｒｏｖｉｄｅｓ ａ ｒｅｌｉａｂｌｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｍｉｘｔｕｒｅｓ. Ｉｔ ｉｓ ｔｈｅ ｂｅｓｔ ｃｈｏｉｃｅ
ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｉｎ ｐｒａｃｔｉｃｅ. ＮＩＲ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ｉｓ ｆｏｕｎｄ ｔｏ ｂｅ ｔｈｅ ｌｅａｓｔ ａｃｃｕ￣
ｒａｔｅ ｍｅｔｈｏｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｍｏｄｅｌ ｃｏｍｐｏｕｎｄ ｓｔｕｄｉｅｄ. Ｔｈｏｕｇｈ ａ ｇｏｏｄ ｌｉｎｅａｒ ｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎ ｃｕｒｖｅ ｆｏｒ ＤＳＣ ｉｓ ｓｕｃｃｅｓｓｆｕｌｌｙ ｏｂ￣
ｔａｉｎｅｄꎬｉｔ ｃｏｕｌｄ ｎｏｔ ｂｅ ａ ｐｒａｃｔｉｃａｌ ｗａｙ ｆｏｒ ｌｏｗ￣ｃｏｎｔｅｎｔ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ.
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Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１１ꎬ５５(４):６１８－６４４.

[２] ＰＵＲＯＨＩＴ ＲꎬＶＥＮＵＧＯＰＡＬＡＮ Ｐ. Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ:ａｎ ｏｖｅｒｖｉｅｗ[Ｊ] . Ｒｅｓｏｎａｎｃｅꎬ２００９ꎬ１４(９):８８２－８９３.
[３] ＶＩＰＰＡＧＵＮＴＡ Ｓ ＲꎬＢＲＩＴＴＡＩＮ Ｈ ＧꎬＧＲＡＮＴ Ｄ Ｊ Ｗ. Ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｓｏｌｉｄｓ[Ｊ] . Ａｄｖ Ｄｒｕｇ Ｄｅｌｉｖ Ｒｅｖꎬ２００１ꎬ４８(１):３－２６.
[４] ＫＡＲＰＩＮＳＫＩ Ｐ Ｈ. Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ｏｆ ａｃｔｉｖｅ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓ[Ｊ] . Ｃｈｅｍ Ｅｎｇ Ｔｅｃｈｎｏｌꎬ２００６ꎬ２９(２):２３３－２３７.
[５] ＲＡＷ Ａ. Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｓｏｌｉｄ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ｉｎ ｄｒｕｇ ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ａｎｄ ｒｅｇｕｌａｔｉｏｎ[ Ｊ] . Ａｄｖ Ｄｒｕｇ Ｄｅｌｉｖ Ｒｅｖꎬ２００４ꎬ５６(３):

２３５－２３６.
[６] ＬＬＩＮＡＳ ＡꎬＧＯＯＤＭＡＮ Ｊ Ｍ. Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｃｏｎｔｒｏｌ:ｐａｓｔꎬｐｒｅｓｅｎｔ ａｎｄ ｆｕｔｕｒｅ[Ｊ] . Ｄｒｕｇ Ｄｉｓｃｏｖ Ｔｏｄａｙꎬ２００８ꎬ１３(５ / ６):１９８－２１０.
[７] ＲＡＷ Ａ ＳꎬＦＵＲＮＥＳＳꎬＭ ＳꎬＧＩＬＬ Ｄ Ｓꎬｅｔ ａｌ. Ｒｅｇｕｌａｔｏｒｙ ｃｏｎｓｉｄｅｒａｔｉｏｎｓ ｏｆ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｓｏｌｉｄ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ｉｎ Ａｂｂｒｅｖｉａｔｅｄ

Ｎｅｗ Ｄｒｕｇ Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｓ(ＡＮＤＡｓ)[Ｊ] . Ａｄｖ Ｄｒｕｇ Ｄｅｌｉｖ Ｒｅｖꎬ２００４ꎬ５６(３):３９７－４１４.
[８] ＮＥＷＭＡＮ Ａ ＷꎬＢＹＲＮ Ｓ Ｒ. Ｓｏｌｉｄ￣ｓｔａｔｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｈｅ ａｃｔｉｖｅ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔ ｉｎ ｄｒｕｇ ｐｒｏｄｕｃｔｓ[ Ｊ] . Ｄｒｕｇ Ｄｉｓｃｏｖ

Ｔｏｄａｙꎬ２００３ꎬ８(１９):８９８－９０５.
[９] ＳＴＥＰＨＥＮＳＯＮ Ｇ ＡꎬＦＯＲＢＥＳ Ｒ ＡꎬＲＥＵＴＺＥＬ Ｅ Ｓ Ｍ. Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｓｏｌｉｄ ｓｔａｔｅ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｉｓｓｕｅｓ[ Ｊ] . Ａｄｖ Ｄｒｕｇ

Ｄｅｌｉｖ Ｒｅｖꎬ２００１ꎬ４８(１):６７－９０.
[１０] ＮＥＭＥＴ ＺꎬＫＩＳ Ｇ ＣꎬＰＯＫＯＬ Ｇ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｆａｍｏｔｉｄｉｎｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ:Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｍｅｔｒｉｃ ａｎｄ Ｒａｍａｎ

ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃ ｓｔｕｄｙ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２００９ꎬ４９(２):３３８－３４６.
[１１] ＬＩ ＹꎬＣＨＯＷ Ｐ ＳꎬＴＡＮ Ｒ Ｂ. Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｎ ａｎ ｅｎａｎｔｉｏｔｒｏｐｉｃ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈ ｓｙｓｔｅｍ ｕｓｉｎｇ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ

ｓｃａｎｎｉｎｇ ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙꎬＸ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ[Ｊ] . Ｉｎｔ Ｊ Ｐｈａｒｍꎬ２０１１ꎬ４１５(１ / ２):１１０－１１８.
[１２] ＴＡＫＥＨＩＲＡ ＲꎬＭＯＭＯＳＥ ＹꎬＹＡＭＡＭＵＲＡ Ｓ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｃｒｙｓｔａｌｌｉｎｅ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ ｉｎ ｔａｂｌｅｔｓ ｂｙ ｐａｔｔｅｒｎ￣ｆｉｔｔｉｎｇ

ｐｒｏｃｅｄｕｒｅ ｕｓｉｎｇ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎ[Ｊ] . Ｉｎｔ Ｊ Ｐｈａｒｍꎬ２０１０ꎬ３９８(１ / ２):３３－３８.
[１３] ＣＲＯＫＥＲ Ｄ ＭꎬＨＥＮＮＩＧＡＮ Ｍ ＣꎬＭＡＨＥＲ Ａꎬｅｔ ａｌ. Ａ ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ ｓｔｕｄｙ ｏｆ ｔｈｅ ｕｓｅ ｏｆ ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬＲａｍａｎ ａｎｄ

—９７—

􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉􀪉



南京师大学报(自然科学版) 第 ３９ 卷第 ４ 期(２０１６ 年)

ｎｅａｒ ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ｆｏｒ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｂｉｎａｒｙ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｐｉｒａｃｅｔａｍ[ Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１２ꎬ
６３(７):８０－８６.

[１４] ＰＥＴＫＵＮＥ ＳꎬＢＯＢＲＯＶＳ ＲꎬＡＣＴＩＮＳ Ａ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｒａｃｅ ａｍｏｕｎｔｓ ｏｆ ｂｅｔａ ｔｅｇａｆｕｒ ｉｎ ｃｏｍｍｅｒｃｉａｌ ａｌｐｈａ ｔｅｇａｆｕｒ ｂｙ ｐｏｗｄｅｒ
Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｍｅｔｒｉｃ ａｎａｌｙｓｉｓ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｐｈａｒｍａｃｏｌꎬ２０１１ꎬ６３(９):１ １３６－１ １４０.

[１５] ＡＬＡＭ ＳꎬＰＡＴＥＬ ＳꎬＢＡＮＳＡＬ Ａ Ｋ. Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓａｍｐｌｅ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｏｎ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｕｓｉｎｇ ＰＸＲＤꎬＰｈａｒｍ
[Ｊ] . Ｄｅｖ Ｔｅｃｈｎｏｌꎬ２０１０ꎬ１５(５):４５２－４５９.

[１６] ＡＴＩＣＩ Ｅ ＢꎬＫＡＲＬＩＧＡ Ｂ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｗｏ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｆｏｒｍｓ ｏｆ ｉｍａｔｉｎｉｂ ｍｅｓｙｌａｔｅ ｉｎ ａ ｄｒｕｇ ｓｕｂｓｔａｎｃｅ ａｎｄ
ｔａｂｌｅｔ ｆｏｒｍｕｌａｔｉｏｎ ｂｙ Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ ａｎｄ ａｔｔｅｎｕａｔｅｄ ｔｏｔａｌ ｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅ Ｆｏｕｒｉｅｒ ｔｒａｎｓ￣
ｆｏｒｍ ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１５ꎬ１１４:３３０－３４０.

[１７] ＶＡＲＡＳＴＥＨ ＭꎬＤＥＮＧ ＺꎬＨＷＡＮＧ Ｈꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｂｙ Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｏｍｅｔｒｙ
ｉｎ ａｎ ＯＲＯＳ ® ｆｏｒｍｕｌａｔｉｏｎ[Ｊ] . Ｉｎｔ Ｊ Ｐｈａｒｍꎬ２００９ꎬ３６６(１ / ２):７４－８１.

[１８] ＲＯＢＥＲＴＳ Ｓ Ｎ ＣꎬＷＩＬＬＩＡＭＳ Ａ ＣꎬＧＲＩＭＳＥＹ Ｉ Ｍꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｍａｎｎｉｔｏｌ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ. Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃ￣
ｔｏｍｅｔｒｙ—ｅｘｐｌｏｒｉｎｇ ｐｒｅｆｅｒｒｅｄ ｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎ ｅｆｆｅｃｔｓ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２００２ꎬ２８(６):１ １４９－１ １５９.

[１９] ＢＥＺＺＯＮ Ｖ ＤꎬＡＮＴＯＮＩＯ Ｓ ＧꎬＰＡＩＶＡ Ｓ Ｃ Ｏ. Ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｖｉｓｕａｌ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ ｆｏｒ ｆｉｎａｓｔｅｒｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｉｎ ｐｒｅｐａｒｅｄ ｂｉｎａｒｙ ｍｉｘ￣
ｔｕｒｅｓ:ａｎａｌｙｓｉｓ ｂｙ Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｓｃｉꎬ２０１４ꎬ１０３(１１):３ ５６７－３ ５７５.

[２０] ＢＲＵＮＩ ＧꎬＢＥＲＢＥＮＮＩ ＶꎬＭＩＬＡＮＥＳＥ Ｃꎬｅｔ ａｌ. Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｐｕｒｉｔｙ ｔｈｒｏｕｇｈ ＤＳＣ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ
Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１１ꎬ５４(５):１ １９６－１ １９９.

[２１] ＬＩＮ Ｓ Ｙ. Ａｎ ｏｖｅｒｖｉｅｗ ｏｆ ｆａｍｏｔｉｄｉｎｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ:ｓｏｌｉｄ￣ｓｔａｔｅ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓꎬｔｈｅｒｍｏｄｙｎａｍｉｃｓꎬｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎ ａｎｄ
ｑｕａｌｉｔｙ ｃｏｎｔｒｏｌ[Ｊ] . Ｐｈａｒｍ Ｒｅｓꎬ２０１４ꎬ３１(７):１ ６１９－１ ６３１.

[２２] ＣＬＡＳ Ｓ ＤꎬＤＡＬＴＯＮ Ｃ ＲꎬＨＡＮＣＯＣＫ Ｂ Ｃ. Ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ:ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｓ ｉｎ ｄｒｕｇ ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ[Ｊ] . Ｐｈａｒｍ Ｓｃｉ
Ｔｅｃｈｎｏｌ Ｔｏꎬ１９９９ꎬ２(８):３１１－３２０.

[２３] ＲＩＥＫＥＳ Ｍ ＫꎬＰＥＲＥＩＲＡ Ｒ ＮꎬＲＡＵＢＥＲ Ｇ Ｓꎬｅｔ ａｌ. Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ｉｎ ｎｉｍｏｄｉｐｉｎｅ ｒａｗ ｍａｔｅｒｉａｌｓ:ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ａｎｄ ｖａｌｉｄａｔｉｏｎ ｏｆ
ａ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｍｅｔｈｏｄ ｔｈｒｏｕｇｈ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ ｓｃａｎｎｉｎｇ ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１２ꎬ７０(１１):１８８－１９３.

[２４] ＴＯＮＧ Ｈ Ｈ ＹꎬＳＨＥＫＵＮＯＶ Ｂ ＹꎬＹＯＲＫ Ｐꎬｅｔ ａｌ. Ｔｈｅｒｍａｌ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｒａｃｅ ｌｅｖｅｌｓ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｉｎ ｓａｌｍｅｔｅｒｏｌ ｘｉｎ￣
ａｆｏａｔｅ ｓａｍｐｌｅｓ[Ｊ] . Ｐｈａｒｍａ ｒｅｓｅａｒｃｈꎬ２００３ꎬ２０(２０):１ ４２３－１ ４２９.

[２５] ＶＩＲＴＡＮＥＮ ＴꎬＭＡＵＮＵ Ｓ Ｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ ｏｆ ａ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅ ｏｆ ａｎ ａｃｔｉｖｅ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔ ｗｉｔｈ ｓｏｌｉｄ ｓｔａｔｅ
(１３)Ｃ ＣＰＭＡＳ ＮＭＲ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ[Ｊ] . Ｉｎｔ Ｊ Ｐｈａｒｍꎬ２０１０ꎬ３９４(１ / ２):１８－２５.

[２６] ＶＩＣＫＥＲＹＡ Ｒ ＤꎬＮＥＭＥＴＨ Ｇ ＡꎬＭＡＵＲＩＮ Ｍ Ｂ. Ｓｏｌｉｄ￣ｓｔａｔｅ ｃａｒｂｏｎ ＮＭＲ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｏｆ ｒｏｘｉｆｉｂａｎ
[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２００２ꎬ３０(１):１２５－１２９.

[２７] ＰＡＮ ＤꎬＣＲＵＬＬ ＧꎬＹＩＮ Ｓꎬｅｔ ａｌ. Ｌｏｗ ｌｅｖｅｌ ｄｒｕｇ ｐｒｏｄｕｃｔ ＡＰＩ ｆｏｒｍ ａｎａｌｙｓｉｓ￣Ａｖａｌｉｄｅ ｔａｂｌｅｔ ＮＩＲ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｍｅｔｈｏｄ ｄｅｖｅｌｏｐ￣
ｍｅｎｔ ａｎｄ ｒｏｂｕｓｔｎｅｓｓ ｃｈａｌｌｅｎｇｅｓ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１４ꎬ８９(４):２６８－２７５.

[２８] ＰＩＱＵＥＲＡＳ ＳꎬＤＵＰＯＮＣＨＥＬ ＬꎬＴＡＵＬＥＲ Ｒꎬｅｔ ａｌ. Ｍｏｎｉｔｏｒｉｎｇ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｔｒａｎｓｆｏｒｍａｔｉｏｎｓ ｂｙ ｕｓｉｎｇ ｉｎ ｓｉｔｕ Ｒａｍａｎ ｈｙｐｅｒｓｐｅｃ￣
ｔｒａｌ ｉｍａｇｉｎｇ ａｎｄ ｉｍａｇｅ ｍｕｌｔｉｓｅｔ ａｎａｌｙｓｉｓ[Ｊ] . Ａｎａｌ Ｃｈｉｍ Ａｃｔａꎬ２０１４(８１９):１５－２５.

[２９] ＬＩ ＢꎬＣＡＬＶＥＴ ＡꎬＣＡＳＡＭＡＹＯＵ Ｂ Ｙꎬｅｔ ａｌ. Ｌｏｗ￣ｃｏｎｔｅｎｔ ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｉｎ ｐｏｗｄｅｒｓ ｕｓｉｎｇ Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ:ａ ｆａｃｉｌｅ ｃｈｅｍｏ￣
ｍｅｔｒｉｃ ａｐｐｒｏａｃｈ ｔｏ ｓｕｂ ０.１％ ｌｉｍｉｔｓ ｏｆ ｄｅｔｅｃｔｉｏｎ[Ｊ] . Ａｎａｌ Ｃｈｅｍꎬ２０１５ꎬ８７(６):３ ４１９－３ ４２８.

[３０] ＨＵ ＹꎬＥＲＸＬＥＢＥＮ ＡꎬＲＹＤＥＲ Ａ Ｇꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｓｕｌｆａｔｈｉａｚｏｌｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ ｉｎ ｔｅｒｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｂｙ ａｔｔｅｎｕａｔｅｄ
ｔｏｔａｌ ｒｅｆｌｅｃｔａｎｃｅ ｉｎｆｒａｒｅｄꎬｎｅａｒ￣ｉｎｆｒａｒｅｄ ａｎｄ Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１０ꎬ５３(３):４１２－４２０.

[３１] ＢＵＲＬＥＹ Ｊ ＣꎬＡＩＮＡ ＡꎬＭＡＴＯＵＳＥＫ Ｐꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌｓ ｖｉａ ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎ Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ:ｄａｔａ
ｓｕｂ￣ｓｅｌｅｃｔｉｏｎ[Ｊ] . Ａｎａｌｙｓｔꎬ２０１４ꎬ１３９(１):７４－７８.

[３２] ＢＵＧＡＹ Ｄ Ｅ. Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ｔｈｅ ｓｏｌｉｄ ｓｔａｔｅ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｉｓｓｕｅｓ[Ｊ] . Ａｄｖ Ｄｒｕｇ Ｄｅｌｉｖ Ｒｅｖꎬ２００１ꎬ４８(１):４３－６５.
[３３] ＡＬＥＸＡＮＤＥＲ ＬꎬＫＬＵＧ Ｈ Ｐ. Ｂａｓｉｃ ａｓｐｅｃｔｓ ｏｆ Ｘ￣ｒａｙ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ ｉｎ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｐｏｗｄｅｒ ｍｉｘｔｕｒｅｓ

[Ｊ] . Ａｎａｌ Ｃｈｅｍꎬ１９４８ꎬ２０(１０):８８６－８８９.
[３４] ＳＭＩＴＨ Ｄ ＫꎬＪＲ Ｇ Ｇ ＪꎬＳＣＨＥＩＢＬＥ Ａꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ ｆｕｌｌ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎ

[Ｊ] . Ｐｏｗｄｅｒ Ｄｉｆｆｒꎬ１９８７ꎬ２(２):７３－７７.
[３５] ＭＯＯＲＥ Ｍ ＤꎬＣＯＧＤＩＬＬ Ｒ ＰꎬＷＩＬＤＦＯＮＧ Ｐ Ｌ Ｄ. Ｅｖａｌｕａｔｉｏｎ ｏｆ ｃｈｅｍｏｍｅｔｒｉｃ ａｌｇｏｒｉｔｈｍｓ ｉｎ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃ￣

ｔｉｏｎ(ＸＲＰＤ)ｏｆ ｉｎｔａｃｔ ｍｕｌｔｉ￣ｃｏｍｐｏｎｅｎｔ ｃｏｎｓｏｌｉｄａｔｅｄ ｓａｍｐｌｅｓ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２００９ꎬ４９(３):６１９－６２６.
[３６] ＴＯＲＡＹＡ ＨꎬＴＳＵＳＡＫＡ Ｓ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｐｈａｓｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｕｓｉｎｇ ｔｈｅ ｗｈｏｌｅ￣ｐｏｗｄｅｒ￣ｐａｔｔｅｒｎ ｄｅｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ.Ⅰ. ｓｏｌｕｔｉｏｎ

ｆｒｏｍ ｋｎｏｗｌｅｄｇｅ ｏｆ ｃｈｅｍｉｃａｌ ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｓ[Ｊ] . Ｊ Ａｐｐｌ Ｃｒｙｓｔꎬ１９９５ꎬ２８(４):３９２－３９９.
[３７] ＵＶＡＲＯＶ ＶꎬＰＯＰＯＶ Ｉ. Ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ ａｎｄ ｍｅｔｒｏｌｏｇｉｃａｌ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐｈａｓｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｆｏｒ ｔｈｅ
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Ｑｉｕ Ｊｉｎｇｂｏꎬｅｔ ａｌ:Ａ Ｃｏｍｐａｒａｔｉｖｅ Ｓｔｕｄｙ ｏｎ Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ Ｂｉｎａｒｙ Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ Ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ
ｂｙ Ｕｓｉｎｇ Ｐｏｗｄｅｒ Ｘ￣Ｒａｙ ＤｉｆｆｒａｃｔｉｏｎꎬＤｉｆｆｅｒｅｎｔｉａｌ Ｓｃａｎｎｉｎｇ Ｃａｌｏｒｉｍｅｔｒｙ ａｎｄ Ｎｅａｒ Ｉｎｆｒａｒｅｄ Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ

ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｃｌｏｐｉｄｏｇｒｅｌ ｂｉｓｕｌｐｈａｔｅ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｓ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２００８ꎬ４６(４):６７６－６８２.
[３８] ＡＮＴＯＮＩＯ Ｓ ＧꎬＢＥＮＩＮＩ Ｆ ＲꎬＦＥＲＲＥＩＲＡ Ｆ Ｆ Ｐꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｐｈａｓｅ ａｎａｌｙｓｅｓ ｔｈｒｏｕｇｈ ｔｈｅ ｒｉｅｔｖｅｌｄ ｍｅｔｈｏｄ ｗｉｔｈ Ｘ￣ｒａｙ

ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｄａｔａ ｏｆ ｈｅａｔ￣ｔｒｅａｔｅｄ ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ｆｏｒｍ ＩＩＩ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍａ Ｓｃｉꎬ２０１１ꎬ１００(７):２ ６５８－２ ６６４.
[３９] ＳＣＡＲＬＥＴＴ Ｎ Ｖ ＹꎬＭＡＤＳＥＮ Ｉ Ｃ. Ｑｕａｎｔｉｆｉｃａｔｉｏｎ ｏｆ ｐｈａｓｅｓ ｗｉｔｈ ｐａｒｔｉａｌ ｏｒ ｎｏ ｋｎｏｗｎ ｃｒｙｓｔａｌ ｓｔｒｕｃｔｕｒｅｓ[ Ｊ] . Ｐｏｗｄｅｒ Ｄｉｆｆｒꎬ

２００６ꎬ２１(４):２７８－２８４.
[４０] ＣＨＩＥＮＧ ＮꎬＲＥＨＤＥＲ ＳꎬＳＡＶＩＬＬＥ Ｄꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ｓｏｌｉｄ￣ｓｔａｔｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｔｈｒｅｅ ｓｏｌｉｄ ｆｏｒｍｓ ｏｆ ｒａｎｉｔｉｄｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ ｉｎ

ｔｅｒｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｕｓｉｎｇ Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ａｎｄ Ｘ￣ｒａｙ ｐｏｗｄｅｒ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２００９ꎬ４９(１):１８－２５.
[４１] ＡＮＤＲＥＡ ＨꎬＭＡＲＪＡ ＳꎬＴＨＯＭＡＳ Ｒꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｆｙｉｎｇ ｔｅｒｎａｒｙ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｓｏｌｉｄ￣ｓｔａｔｅ ｆｏｒｍｓ ｏｆ ｉｎｄｏｍｅｔｈａｃｉｎ ｂｙ

Ｒａｍａｎ ａｎｄ ｎｅａｒ￣ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ[Ｊ] . Ｅｕｒ Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｓｃｉꎬ２００７ꎬ３２(３):１８２－１９２.
[４２] ＰＲＡＴＩＷＩ ＤꎬＦＡＷＣＥＴＴ Ｊ ＰꎬＧＯＲＤＯＮ Ｋ Ｃꎬｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｒａｎｉｔｉｄｉｎｅ ｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｄｅ

ｂｙ Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ａｎｄ ｐｒｉｎｃｉｐａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ａｎａｌｙｓｉｓ[Ｊ] . Ｅｕｒ Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｐｈａｒｍꎬ２００２ꎬ５４(３):３３７－３４１.
[４３] ＣＡＬＩＡＮＤＲＯ ＲꎬＤＩ ＰＲＯＦＩＯ ＧꎬＮＩＣＯＬＯＴＴＩ Ｏ. Ｍｕｌｔｉｖａｒｉａｔｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｑｕａｔｅｒｎａｒｙ ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ￣ｓａｃｃｈａｒｉｎ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｂｙ

Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ａｎｄ ｉｎｆｒａｒｅｄ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ[Ｊ] . Ｊ Ｐｈａｒｍ Ｂｉｏｍｅｄ Ａｎａｌꎬ２０１３ꎬ７８－７９(９):２６９－２７９.
[４４] ＳＴＲＡＣＨＡＮ Ｃ ＪꎬＰＲＡＴＩＷＩ ＤꎬＧＯＲＤＯＮ Ｋ Ｃꎬ ｅｔ ａｌ. Ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｖｅ ａｎａｌｙｓｉｓ ｏｆ ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｃ ｍｉｘｔｕｒｅｓ ｏｆ ｃａｒｂａｍａｚｅｐｉｎｅ ｂｙ

Ｒａｍａｎ ｓｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙ ａｎｄ ｐｒｉｎｃｉｐａｌ ｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓ ａｎａｌｙｓｉｓ[Ｊ] . Ｊ Ｒａｍａｎ Ｓｐｅｃｔｒｏｓｃꎬ２００４ꎬ３５(５):３４７－３５２.
[４５] ＶＩＴＥＺ Ｉ Ｍ. Ｕｔｉｌｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ＤＳＣ ｆｏｒ Ｐｈａｒｍａｃｅｕｔｉｃａｌ ｃｒｙｓｔａｌ ｆｏｒｍ ｑｕａｎｔｉｔａｔｉｏｎ[Ｊ] . Ｊ Ｔｈｅｒｍ Ａｎａｌ Ｃａｌｏｒｉｍꎬ２００４ꎬ７８(１):３３－４５.
[４６] ＬＩＥＤＥＲ Ｔ Ｒ. ＦＤＡ ａｐｐｒｏｖｅｓ ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ ｆｏｒ ｔｒｅａｔｍｅｎｔ ｏｆ ｔｙｐｅ ２ ｄｉａｂｅｔｅｓ [ Ｊ] . Ａｍ Ｊ ｈｅａｌｔｈ Ｓｙｓｔ Ｐｈａｒｍꎬ２００１ꎬ５８ ( ４):

２８５－２８８.
[４７] ＬＩ ＧꎬＸＵ Ｑ ＷꎬＬＩ Ｒꎬｅｔ ａｌ. Ｐｏｌｙｍｏｒｐｈｉｓｍ ａｎｄ Ｓｏｌｕｂｉｌｉｔｙ ｏｆ Ｎａｔｅｇｌｉｎｉｄｅ[Ｊ] . Ａｃｔａ Ｃｈｉｍ Ｓｉｎｉｃａꎬ２００７ꎬ６５(２４):２ ８１７－２ ８２０.
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