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摘 要 目的：分析麸炒北苍术饮片粉末的色度值与质量指标的相关性，并对其炮制时间进行确定。方法：制备16批麸炒北苍术

饮片炮制过程样品（S0～S15，S0为北苍术生品），并测定所有样品粉末的色度值[明度值（L*）、黄蓝色值（b*）、红绿色值（a*）]；分析

样品的超高效液相色谱（UPLC）指纹图谱，并测定其浸出物、挥发油含量。对样品粉末色度值与质量指标（UPLC指纹图谱中各色

谱峰的相对峰面积以及水溶性浸出物、醇溶性浸出物、挥发油含量）进行Pearson相关性分析，并以色度值和质量指标进行多元统

计分析（主成分分析、聚类分析、偏最小二乘法判别分析），进一步结合灰色关联度法对麸炒北苍术饮片的炮制时间进行确定。结

果：北苍术饮片在麸炒过程中，随着炮制时间的延长，饮片粉末的L*、b*呈下降趋势，a*呈先升高后下降的趋势；峰1、峰2的相对峰

面积先增加后减少，峰3（5-羟甲基糠醛）的相对峰面积增加，其余色谱峰的相对峰面积均减少；浸出物含量变化不明显，挥发油含

量呈一定的下降趋势。相关性分析结果显示，峰 2～27的相对峰面积、醇溶性浸出物含量以及挥发油含量与色度值呈一定相关

性，峰1的相对峰面积和水溶性浸出物含量与色度值无线性相关关系。多元统计分析结果显示，样品可聚为炮制轻度（S0～S5）、

过度（S12～S15）、适度（S6～S11，即炮制时间为18～33 min）3类；灰色关联度法结果显示，麸炒北苍术饮片的炮制时间应控制在

18～24 min范围内，且最优炮制时间为18 min。结论：麸炒北苍术饮片粉末的色度值与27个色谱峰的相对峰面积以及浸出物、挥

发油的含量具有一定相关性。建议尽量控制炮制时间为18 min。
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Piece Powder Stir-fried with Bran and Its Processing Time Study

LU Yun1，2，HONG Wanmin1，2，YAO Xiaoxuan1，2，JI Yuhua1，2，LIANG Lijin1，2，ZHONG Wenfeng1，2，LIU Liaoyuan1，2

（1. Guangdong Yifang Pharmaceutical Co.，Ltd.，Guangdong Foshan 528244，China；2. Key Lab of TCM

Formulation Granules Enterprises in Guangdong Province，Guangdong Foshan 528244，China）

ABSTRACT OBJECTIVE：To analysis the correlation between chromaticity value and quality index of Atractylodis chinensis

decoction piece powder stir-fired with bran，and to determine its processing time. METHODS：The processed samples of 16

batches of A. chinensis decoction piece stir-fired with bran（S0-S15，S0 is the raw product of A. chinensis）were prepared，and

chromaticity values of all samples were determined，such as lightness value（L*），yellow blue value（b*），red green value（a*）.

UPLC fingerprint of sample were analyzed，and the contents of extract and volatile oil were also determined. Pearson correlation

was used to analyze the correlation between the chromaticity value and quality index（relative peak area of each chromatographic

peak in UPLC fingerprint，water-soluble extract content，alcohol-soluble extract content and volatile oil content）. Multivariate

statistical analysis（principal component analysis，cluster analysis，partial least squares discriminant analysis）was carried out with

chromaticity value and quality index，and the processing time of A. chinensis decoction piece stir-fired with bran was determined by

grey correlation method. RESULTS：In the process of bran frying，with the extension of processing time，L* and b* of decoction

pieces powder decreased，and a* increased first and then decreased；relative areas of peak 1 and peak 2 increased first and then

decreased，while relative areas of peak 3（5-hydroxymethyl furfural） increased，and the areas of the other peaks decreased. The

content of the extract did not change significantly with time，and the content of the volatile oil decreased. The results of correlation

analysis showed that the relative peak area of peak 2-27，alcohol-soluble extract content and volatile oil content had a certain

correlation with the chromaticity value，while the relative peak area of peak 1 and water-soluble extract content had no linear

correlation with the chromaticity value. Results of multivariate statistical analysis showed that the samples were divided into

mild （S0-S5）， excessive （S12-S15）， moderate （S6-S11，

processing time of 18-33 min）. The results of grey correlation

method showed that the processing time of A. chinensis

decoction piece stir-fired with bran should be controlled in the

range of 18-24 min，and the optimal processing time was 18
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苍术为菊科植物茅苍术Atractylodes lancea（Thunb.）

DC.或北苍术Atractylodes chinensis（DC.）Koidz.的干燥

根茎 [1]。苍术的炮制方法较多，常用的有麸炒法、土炒

法、酒制法、醋炒法、姜汁法等[2]。目前在 2020年版《中

国药典》中主要收载麸炒苍术这一种炮制品[1]。苍术生

品辛温，具有燥湿、祛风散寒的作用，用于治疗湿阻中

焦、脘腹胀满、泄泻、水肿等症[2]。经麸炒后，苍术性味和

化学成分均发生了相应的变化，且其健脾养胃以及保肝

作用均增强、燥湿作用减弱，可用于治疗脾胃不和、腹痞

满等症[3]。

苍术的化学成分复杂，在麸炒过程中，其表观颜色

与内在质量均发生了一定程度的变化，而苍术内在质量

的变化可在一定程度上影响其临床治疗效果[4]。随着现

代科学技术的不断发展，色差分析仪在传统中药研究中

的应用越来越广泛，可实现对中药饮片及其粉末颜色的

客观量化[5－7]，为中药饮片的炮制程度量化分析及质量

控制提供技术支持[8]。基于此，本研究以北苍术为研究

对象（由于苍术产地差异以及基原不同等原因[9－10]，苍术

中所含的成分也存在一定差异，故本研究明确所用苍术

药材基原为北苍术），对其炮制过程样品粉末的色度值

与质量指标[指纹图谱（前期研究已建立[11]）中各色谱峰

的相对峰面积、水溶性浸出物含量、醇溶性浸出物含量、

挥发油含量]的相关性进行研究，以期为北苍术饮片麸

炒过程的质量控制及炮制时间的确定提供参考。

1 材料
1.1 主要仪器

本研究所用主要仪器有H-class型超高效液相色谱

（UPLC）仪（美国Waters公司）、KQ-700DE型数控超声波

清洗器（昆山市超声仪器有限公司）、Milli-Q Direct型超

纯水系统（美国Merck公司）、ME204E型万分之一天平

（瑞士 Mettler-Toledo 公司）、DHG-9147A 型电热恒温干

燥箱（上海精宏实验设备有限公司）、ARB52B+型红外测

温仪（东莞万创电子制品有限公司）、HP-C220型精密色

差仪（深圳汉谱光彩科技有限公司）、HK-168型中药切

片机（广州赛豪机械设备有限公司）、CZ40型超导电加

热炒药机（北京霍氏机械制造有限公司）。

1.2 主要药品与试剂

本研究所用 5-羟甲基糠醛（5-HMF，批号 111626-

201912，纯度 99.2％）、绿原酸（批号 110753-201817，纯

度 96.8％）、咖啡酸（批号 110885-201703，纯度 99.9％）、

阿魏酸（批号 110771-201915，纯度 97.7％）、苍术素（批

号 111924-201605，纯度 99.8％）的对照品均购自中国食

品药品检定研究院；甲醇为分析纯，甲酸为色谱纯，其余

试剂为实验室常用规格，水为纯净水。

北苍术药材均购自哈尔滨福顺堂药材有限公司，经

广东一方制药有限公司魏梅主任药师鉴定为菊科植物

北苍术A. chinensis（DC.）Koidz.的干燥根茎。

2 方法与结果
2.1 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的制备

参考 2020年版《中国药典》[1]北苍术【炮制】项下的

规定制备北苍术饮片，再按麸炒法制备不同炮制时间的

麸炒北苍术饮片。具体麸炒方法如下：设置炒药机加热

温度为 250 ℃，待锅内温度稳定在 200 ℃时，投入麦麸

1.5 kg，炒至冒白烟时，投入北苍术饮片10 kg进行翻炒；

从投入北苍术饮片后开始计时，每隔3 min取样1次，共

炮制45 min，并采用红外测温仪测定出锅时该饮片表面

的温度。本研究在炒制过程中共取样16次，各时间点样

品记为S0～S15（其中S0为北苍术生品）。具体取样信

息见表1。

表1 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的取样信息

Tab 1 Sampling information of A. chinensis decoction

piece stir-fired with bran during processing

样品编号
S0

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

取样点
1

2

3

4

5

6

7

8

炮制时间，min

0

3

6

9

12

15

18

21

出锅温度，℃

94～102

102～115

112～123

131～135

140 ～145

145～148

144～149

样品编号
S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

取样点
9

10

11

12

13

14

15

16

炮制时间，min

24

27

30

33

36

39

42

45

出锅温度，℃
148～154

150～156

153～159

156～158

160～161

156～165

165～170

170～175

2.2 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的表观性状及颜色

变化

2.2.1 表观性状观察 取麸炒北苍术饮片炮制过程样

品（S0～S15）进行表观性状观察，结果见表2、图1。

由表2和图1可知，随着炮制时间的延长，麸炒北苍

术饮片断面的整体颜色逐渐加深，由黄棕色变为深黄色

再变为棕褐色；饮片断面的油室颜色逐渐加深，由黄棕

色变为棕褐色，且断面上焦斑的颜色也越来越深。

2.2.2 色度值测定 取麸炒北苍术饮片炮制过程样品

（S0～S15）的粉末（过三号筛，下同）适量，压制成厚度约

1 mm的薄片（表观变化见图2），采用国际照明委员会认

可的D65光源进行照射，经白板校正后，平行拍照 3次。

观察并记录各样品粉末的色度值[包括明度值（L*）、红绿

min. CONCLUSIONS：There is a correlation between chromaticity value of A. chinensis decoction piece powder stir-fired with bran

and the relative peak area of 27 chromatographic peaks，and content of extract and volatile oil. It is suggested that the processing

time should be 18 min.

KEYWORDS Atractylodis chinensis decoction piece stir-fired with bran；Fingerprint；Chromaticity value；Extract；Volatile oil；

Correlation；Processing
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色值（a*）、黄蓝色值（b*），其数值由大到小分别表示粉末

颜色由明变暗、由红变绿、由黄变蓝]，计算总色值（E*
ab）、

总色差值（ΔE*
a）[E*

ab＝（L*2+a*2+b*2）1/2，ΔE*
ab＝（ΔL*2+Δa*2+

Δb*2）1/2，式中ΔL*＝炮制品的L*－生品的L*，Δa*＝炮制品

的 a*－生品的 a*，Δb*＝炮制品的 b*－生品的 b*]，结果见

表3。由表3可知，随着炮制时间的延长，麸炒北苍术饮

片粉末的L*、b*呈下降趋势，a*呈先升高后下降的趋势；

ΔE*
ab逐渐增大，当ΔE*

ab＞6时（即炮制9 min后），可与生

品明显区分[6]，详见表3。

分别以色度值L*、a*、b*为纵坐标（y），以炮制时间为

横坐标（x，min）进行回归分析，结果见图 3。由图 3可

知，L*、b*与炮制时间呈线性关系，a*与炮制时间呈二元回

归关系。

2.3 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的UPLC指纹图谱

分析

本课题组前期研究采用UPLC法建立了麸炒北苍术

饮片炮制前后的指纹图谱[11]，详见图4。其中S0样品（即

北苍术生品）检测到26个色谱峰（峰2～峰27），S1～S15

样品共检测到 27个色谱峰（峰 1～峰 27，其中峰 2、峰 3

仅部分样品中检测到）。基于此，本研究不再对方法学

表2 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的表观性状

Tab 2 Apparent property of sample of A. chinensis de-

coction piece stir-fired with bran during pro-

cessing

样品编号
S0

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

表观性状
断面呈黄棕色，散有黄棕色油室
断面呈黄棕色，散有黄棕色油室
断面呈黄棕色，散有黄棕色油室
断面呈黄棕色或深黄色，散有黄棕色油室
断面呈黄棕色或深黄色，散有黄棕色或棕褐色油室
断面呈黄棕色或深黄色，散有黄棕色或棕褐色油室，略有焦斑
断面呈深黄色，散有棕褐色油室，略有焦斑
断面呈深黄色，散有棕褐色油室，略有焦斑
断面呈深黄色，散有棕褐色油室，有焦斑
断面呈深黄色或棕褐色，散有棕褐色油室，有焦斑
断面呈深黄色或棕褐色，散有棕褐色油室，有焦斑
断面呈深黄色或棕褐色，散有棕褐色油室，有焦斑
断面呈棕褐色，无法观察油室，焦斑明显
断面呈棕褐色，无法观察油室，焦斑明显
断面呈棕褐色，无法观察油室，焦斑明显
断面呈棕褐色，无法观察油室，焦斑明显

图1 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的表观变化

Fig 1 Changes of apparent color of sample of A. chi-

nensis decoction piece stir-fired with bran

during processing

图2 麸炒北苍术饮片炮制过程样品粉末的表观变化

Fig 2 Changes of apparent color of sample powder of

A. chinensis decoction piece stir-fired with bran

during processing

表 3 麸炒北苍术饮片炮制过程样品粉末的色度值、总

色值和总色差值测定结果

Tab 3 Chromatic values，total color value and total

color difference value of sample powder of A.

chinensis decoction piece stir-fired with bran

during processing

样品编号
S0

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

炮制时间，min

0

3

6

9

12

15

18

21

24

27

30

33

36

39

42

45

L*

46.33

45.67

43.33

39.33

34.33

35.33

34.33

32.33

26.00

23.33

27.33

25.67

17.67

17.00

14.00

15.67

a*

7.33

8.33

8.67

10.33

12.33

13.67

15.67

16.00

16.67

17.00

17.67

17.00

15.00

14.00

12.67

12.33

b*

32.67

31.67

31.67

32.00

29.33

33.33

30.33

30.00

25.33

23.67

25.67

25.00

19.33

18.33

16.00

17.00

E*
ab

57.16

56.19

54.37

51.75

46.81

50.46

48.42

46.92

39.94

37.33

41.45

39.66

30.18

28.66

24.75

26.20

ΔL*

0.00

－0.67

－3.00

－7.00

－12.00

－11.00

－12.00

－14.00

－20.33

－23.00

－19.00

－20.67

－28.67

－29.33

－32.33

－30.67

Δa*

0.00

1.00

1.33

3.00

5.00

6.33

8.33

8.67

9.33

9.67

10.33

9.67

7.67

6.67

5.33

5.00

Δb*

0.00

－1.00

－1.00

－0.67

－3.33

0.67

－2.33

－2.67

－7.33

－9.00

－7.00

－7.67

－13.33

－14.33

－16.67

－15.67

ΔE*
ab

0.00

1.56

3.43

7.64

13.42

12.71

14.79

16.68

23.54

26.52

22.73

24.07

32.53

33.32

36.77

34.80
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考察等内容进行赘述，而主要对麸炒北苍术饮片炮制过

程样品间的相似度进行评价，并分析27个色谱峰的相对

峰面积在炮制过程中的动态变化情况（未检测到的色谱

峰的相对峰面积以0计算）。

2.3.1 相似度评价 以S0样品的色谱图为参照图谱，采

用《中药色谱指纹图谱相似度评价系统（2012A版）》进

行相似度评价。结果显示，S0～S15样品的相似度分别

为 1.000、0.999、0.993、0.990、0.973、0.925、0.887、0.872、

0.762、0.612、0.530、0.461、0.444、0.284、0.214、0.088。由

此可知，麸炒北苍术饮片随着炮制时间的延长，其样品

相似度呈逐渐降低的趋势，这表明北苍术饮片经炮制后

化学成分发生了明显变化。

2.3.2 色谱峰的相对峰面积测定 结合本课题组前期

研究可知，峰1为北苍术麸炒后所产生的新成分[11]，基于

此，峰1以S1样品的色谱峰峰面积作为基准“1”，其余色

谱峰均以S0样品的各色谱峰峰面积作为基准“1”，采用

相对峰面积进行相对定量，测定麸炒北苍术饮片炮制过

程样品的27个色谱峰的相对峰面积，结果见表4。

由表4可知，随着炮制时间的延长，麸炒北苍术饮片

炮制过程样品的色谱峰相对峰面积呈一定动态变化规

律：峰1、峰2的相对峰面积先增加后减少；峰3（5-HMF）

的相对峰面积增加；峰 4～峰 27的相对峰面积均减少，

且炮制45 min后，峰15已无法检出。

2.4 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的浸出物、挥发油含

量的测定

2.4.1 水溶性浸出物和醇溶性浸出物的含量测定 （1）

水溶性浸出物：取麸炒北苍术饮片炮制过程样品（S0～

S15）粉末约2 g，精密称定，置于150 mL的锥形瓶中，加

水 50 mL，参考 2020年版《中国药典》（四部）通则“2201

浸出物测定法”项下的水溶性浸出物测定法中的热浸法

进行测定[12]，结果见表5。（2）醇溶性浸出物：取麸炒北苍

术饮片炮制过程样品（S0～S15）粉末约 2 g，精密称定，

置于150 mL的锥形瓶中，加乙醇50 mL，参考2020年版

《中国药典》（四部）通则“2201浸出物测定法”项下的醇

溶性浸出物测定法进行测定[12]，结果见表5。

2.4.2 挥发油的含量测定 取麸炒北苍术饮片炮制过

程样品（S0～S15）粉末约60 g，精密称定，置于1 000 mL

的圆底烧瓶中，加水360 mL，参考2020年版《中国药典》

（四部）通则“2204挥发油测定法”项下的甲法进行测

定[12]，结果见表5。

图3 麸炒北苍术饮片炮制过程样品粉末的色度值与炮

制时间的回归分析结果

Fig 3 Regression analysis result of chromatic values

and processing time of sample powder of A. chi-

nensis decoction piece stir-fired with bran

during processing
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B. a*与炮制时间的回归曲线
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R2＝0.932 6
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C. b*与炮制时间的回归曲线

y＝－0.388 6x+35.076 0

R2＝0.865 5

注：峰 3为 5-HMF；峰 5为绿原酸；峰 8为咖啡酸；峰 10为阿魏酸；

峰27为苍术素

Note：peak 3 is 5-HMF；peak 5 is chlorogenic acid；peak 8 is cof-

feic acid；peak 10 is ferulic acid；peak 27 is atratylodin

图4 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的UPLC指纹图谱

Fig 4 UPLC fingerprint of sample of A. chinensis de-

coction piece stir-fired with bran during pro-

cessing
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由表5可知，随着炮制时间的延长，麸炒北苍术饮片

炮制过程样品的浸出物含量变化不明显，挥发油含量呈

一定的下降趋势；当炮制至 45 min时，挥发油含量相较

于炮制0 min时下降约52％。

2.5 麸炒北苍术饮片炮制过程样品粉末的色度值与质

量指标的相关性分析

将麸炒北苍术饮片炮制过程样品粉末的色度值、

UPLC指纹图谱中27个色谱峰的相对峰面积（未检出的

色谱峰相对峰面积以0计算）以及水溶性浸出物、醇溶性

浸出物、挥发油的含量，分别采用 SPSS 25.0软件进行

Pearson相关性分析，结果见表6。

表6 麸炒北苍术饮片炮制过程样品粉末的色度值与质

量指标的相关性分析结果

Tab 6 Correlation between chromatic values and

quality index of sample powder of A. chinensis

decoction piece stir-fired with bran during

processing

质量指标

峰1相对峰面积

峰2相对峰面积

峰3相对峰面积

峰4相对峰面积

峰5相对峰面积

峰6相对峰面积

峰7相对峰面积

峰8相对峰面积

峰9相对峰面积

峰10相对峰面积

峰11相对峰面积

峰12相对峰面积

峰13相对峰面积

峰14相对峰面积

峰15相对峰面积

L*

0.212

－0.748##

－0.855##

0.573#

0.678##

0.727##

0.869##

0.925##

0.751##

0.865##

0.816##

0.866##

0.740##

0.435

0.753##

a*

0.195

0.959##

0.263

0.141

－0.363

－0.348

－0.683##

－0.780##

－0.726##

－0.600#

－0.340

－0.496

－0.051

0.128

－0.490

b*

0.442

－0.540#

－0.906##

0.766##

0.666##

0.731##

0.792##

0.805##

0.649##

0.850##

0.827##

0.844##

0.817##

0.528#

0.678##

质量指标

峰16相对峰面积

峰17相对峰面积

峰18相对峰面积

峰19相对峰面积

峰20相对峰面积

峰21相对峰面积

峰22相对峰面积

峰23相对峰面积

峰24相对峰面积

峰25相对峰面积

峰26相对峰面积

峰27相对峰面积

水溶性浸出物含量

醇溶性浸出物含量

挥发油含量

L*

0.794##

0.815##

0.786##

0.604#

0.863##

0.796##

0.910##

0.806##

0.506#

0.770##

0.682##

0.827##

0.290

－0.756##

0.909##

a*

－0.253

－0.385

－0.322

0.160

－0.227

－0.104

－0.434

－0.273

－0.020

－0.159

－0.160

－0.353

0.176

0.547#

－0.348

b*

0.828##

0.789##

0.821##

0.696##

0.898##

0.864##

0.902##

0.835##

0.557#

0.858##

0.698##

0.812##

0.324

－0.770##

0.921##

注：“#”表示P＜0.05，“##”表示P＜0.01

Note：“#”means P＜0.05，“##”means P＜0.01

由表 6可知，峰 4～峰 6、峰 11～峰 13、峰 15～峰 27

的相对峰面积以及挥发油含量与L*、b*均呈正相关，表明

随着L*、b*的减少，上述 19个色谱峰的相对峰面积以及

挥发油含量均随之减少。峰 2、峰 7～10的相对峰面积

以及醇溶性浸出物含量与L*、a*、b*均呈一定的相关性：

当L*、b*与质量指标均呈正相关时，a*与质量指标则呈负

相关（例如峰7～峰10的相对峰面积随着L*、b*的减少而

减少，随着a*的减少而增加）；当L*、b*与质量指标呈负相

关时，a*与质量指标则呈正相关（例如峰2的相对峰面积

以及醇溶性浸出物含量随着L*、b*的减少而增加，随着a*

的减少而减少）。峰 14的相对峰面积与 b*呈正相关，即

随着b*的减少，峰14的相对峰面积也随之减少。峰1的

相对峰面积以及水溶性浸出物含量与L*、a*、b*均无线性

相关关系。

表4 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的色谱峰的相对峰

面积测定结果

Tab 4 Relative peak areas of common peak in sample

of A. chinensis decoction piece stir-fired with

bran during processing

峰号

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

保留时
间，min

2.30

3.17

4.05

5.63

7.81

8.26

8.55

8.87

10.27

12.05

16.20

16.74

17.94

19.47

20.33

20.54

21.36

22.55

25.26

25.72

26.57

28.06

28.42

29.69

29.94

30.55

32.21

S0

0.

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

1.00

S1

1.00

2.17

1.74

0.89

0.89

0.90

0.89

0.82

0.89

0.91

0.65

0.54

0.83

0.68

0.54

0.80

0.66

0.71

0.94

1.01

0.85

1.04

0.85

0.79

0.81

0.83

0.81

S2

3.17

5.70

3.60

0.88

0.86

0.84

0.87

0.82

0.86

0.93

0.68

0.65

0.95

0.93

0.50

0.84

0.65

0.80

1.05

1.04

1.07

1.18

0.80

0.72

0.85

0.77

0.70

S3

6.35

15.18

9.42

0.99

0.85

0.85

0.89

0.71

0.86

0.95

0.80

0.69

0.95

0.81

0.55

0.85

0.68

0.77

0.90

1.01

0.94

1.06

0.88

0.61

0.88

0.82

0.71

S4

7.58

33.30

22.15

1.12

0.86

0.85

0.82

0.74

0.82

0.95

0.72

0.58

0.84

1.31

0.44

0.85

0.64

0.94

0.91

0.94

0.97

0.98

0.82

1.18

0.93

0.82

0.75

S5

6.82

53.40

43.36

1.25

0.89

0.90

0.88

0.55

0.90

0.96

0.59

0.55

0.81

1.04

0.42

0.76

0.57

0.75

0.88

0.84

0.84

0.82

0.81

0.79

0.92

0.71

0.70

S6

4.52

54.60

65.87

1.07

0.69

0.68

0.69

0.44

0.72

0.76

0.70

0.57

0.94

1.20

0.37

0.71

0.59

0.68

0.99

0.90

0.94

0.76

0.73

0.70

0.81

0.68

0.66

S7

4.05

56.80

77.72

1.13

0.80

0.81

0.68

0.45

0.68

0.83

0.80

0.69

1.00

1.34

0.43

0.84

0.68

0.86

1.10

0.97

1.00

0.91

0.75

0.81

0.91

0.70

0.68

S8

4.07

70.23

141.69

1.13

0.87

0.86

0.70

0.46

0.73

0.83

0.64

0.45

1.09

0.94

0.46

0.85

0.63

0.67

1.11

0.99

0.93

0.86

0.86

0.85

0.84

0.88

0.71

S9

3.24

72.60

221.78

1.09

0.96

0.95

0.74

0.36

0.77

0.79

0.59

0.43

0.75

1.11

0.44

0.81

0.60

0.74

0.96

0.84

0.81

0.78

0.77

0.89

0.84

0.86

0.68

S10

2.66

70.70

257.76

0.90

0.74

0.72

0.74

0.34

0.74

0.79

0.49

0.46

0.88

1.46

0.35

0.62

0.52

0.57

1.12

0.81

0.93

0.65

0.67

0.86

0.72

0.77

0.63

S11

2.42

73.50

295.71

0.83

0.75

0.72

0.73

0.28

0.76

0.77

0.59

0.44

0.74

0.86

0.36

0.70

0.56

0.61

0.93

0.83

0.84

0.65

0.68

0.67

0.72

0.57

0.59

S12

2.12

68.70

328.47

0.74

0.69

0.65

0.65

0.28

0.72

0.76

0.50

0.36

0.62

0.93

0.36

0.66

0.51

0.59

0.77

0.60

0.61

0.52

0.69

0.74

0.71

0.74

0.63

S13

1.95

64.85

425.31

0.66

0.70

0.68

0.70

0.27

0.73

0.67

0.47

0.29

0.59

0.75

0.31

0.52

0.43

0.48

0.75

0.61

0.56

0.45

0.53

0.51

0.56

0.56

0.47

S14

1.42

53.70

522.70

0.64

0.72

0.66

0.66

0.27

0.77

0.73

0.34

0.30

0.47

0.64

0.28

0.44

0.34

0.46

0.57

0.46

0.53

0.37

0.44

0.55

0.52

0.36

0.42

S15

1.34

37.80

846.26

0.47

0.60

0.56

0.59

0.23

0.67

0.72

0.24

0.24

0.34

0.40

0.

0.32

0.26

0.30

0.35

0.37

0.33

0.25

0.29

0.36

0.32

0.20

0.26

表 5 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的浸出物、挥发油

含量测定结果

Tab 5 Contents of extract and volatile oil in sample of

A. chinensis decoction piece stir-fired with

bran during processing

样品编号

S0

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

炮制时间，min

0

3

6

9

12

15

18

21

24

27

30

33

36

39

42

45

水溶性浸出物含量，％

45.96

47.79

47.08

45.70

46.76

46.46

46.67

45.94

46.00

46.88

47.52

48.14

47.44

47.01

45.44

41.75

醇溶性浸出物含量，％

20.65

21.09

19.13

19.06

20.63

20.23

21.77

20.29

21.27

22.22

22.60

22.07

22.07

23.28

22.43

21.95

挥发油含量，％

3.28

2.97

2.97

2.94

2.94

2.77

2.76

2.76

2.75

2.56

2.57

2.40

2.36

2.04

1.89

1.72
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2.6 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的多元统计分析

本研究以麸炒北苍术饮片炮制过程样品的色度值

以及质量指标等33个变量为指标，采用Simca 14.1软件

进行多元统计分析 [主成分分析（PCA）、聚类分析

（HCA）、偏最小二乘法判别分析（PLS-DA）][13]。

2.6.1 PCA和HCA 对麸炒北苍术饮片炮制过程样品

进行PCA时，共提取了4个特征值＞1的主成分因子，其

特征值和方差贡献率见表7，PCA得分图见图5。由表7

和图5可知，这4个主成分的作用显著，可用于反映麸炒

北苍术饮片炮制过程样品90％以上的特征信息。

表7 主成分因子的特征值和方差贡献率

Tab 7 Characteristic value and variance contribution

rate of principal component factors

主成分因子
1

2

3

4

特征值
23.10

3.99

1.79

1.14

方差贡献率，％
70.00

12.08

5.43

3.44

累积方差贡献率，％
70.00

82.09

87.51

90.96

以平方欧氏距离为测度，进行 HCA，结果见图 6。

由图6可知，麸炒北苍术饮片炮制过程样品可聚为3类：

S0～S5样品聚为一类，S6～S11样品聚为一类，S12～

S15样品聚为一类。基于此，笔者将与生品（S0）接近的

样品拟定为炮制轻度样品（S0～S5），与 S15样品（该样

品中峰15丢失，其原因可能为炮制过度）接近的样品拟

定为炮制过度样品（S12～S15），其余为炮制适度样品

（S6～S11，炮制时间为18～33 min）。

2.6.2 PLS-DA 对麸炒北苍术饮片炮制过程样品进行

PLS-DA后，其模型得分图见图 7。由图 7可知，麸炒北

苍术饮片炮制过程样品可聚为3类，聚类结果与HCA结

果一致。PLS-DA 模型中 R2Y＝0.86，Q2＝0.69，表明该

模型拟合程度好、预测能力强[14]。进一步对该模型中33

个指标的变量投影重要性（VIP）进行分析，结果见图 8。

选择VIP值大于1的指标作为麸炒北苍术饮片炮制过程

中的重要质量指标[15]，得到 a*和峰 2、19、9、7、8、10、13、

1、4、21的相对峰面积是该饮片炮制过程中的重要质量

指标。

2.7 麸炒北苍术饮片的炮制时间研究

结合“2.6”项下结果可知，麸炒北苍术饮片炮制适度

的时间为 18～33 min，但该时间范围较宽，无法较好地

确定麸炒北苍术饮片的炮制时间。基于此，本研究参考

灰色关联度法[15]，将“2.6”项下的重要质量指标a*和峰2、

19、9、7、8、10、13、1、4、21 的相对峰面积以及峰 3

（5-HMF，其具有一定毒性[16]）的相对峰面积作为评价指

标，进行麸炒北苍术饮片炮制过程样品的综合质量评

价，以确定其炮制时间，具体步骤如下。

第一，确定分析序列。将麸炒北苍术饮片炮制过程

的 16 批样品组成 16 个评价单元序列 xi（k）（i＝1，2，

3……m；k＝1，2，3……n。本研究中 m＝16，n＝12），并

图5 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的PCA得分图

Fig 5 PCA score diagram in sample of A. chinensis de-

coction piece stir-fired with bran during pro-

cessing
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图6 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的HCA图

Fig 6 HCA diagram in sample of A. chinensis decoc-

tion piece stir-fired with bran during processing
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图7 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的PLS-DA得分图

Fig 7 PLS-DA score diagram in sample of A. chinen-

sis decoction piece stir-fired with bran during

processing
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图8 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的VIP值图

Fig 8 VIP value chart in sample of A. chinensis decoc-

tion piece stir-fired with bran during processing
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以炮制18 min的S6样品作为最优参考序列xs（k）。

第二，变量的无量纲化。由于评价指标之间的量纲

不一致，故须对评价指标进行原始数据的均值化处理，

即得无量纲化后的单元序列 x′i′（k），见公式（1）。其中，

i＝0，1，2，3……m；k＝0，1，2，3……n。

x′i′（k）＝
xi（k）

m
∑
i＝1

m

xi（k） ………………………… （1）

第三，计算关联系数。参考公式（2），计算关联系

数，结果见表8。其中，ρ为分辨系数，通常取值为0.5。

ζi（k）＝
minimink|x0（k）－xi（k）|+ρmaximaxk|x0（k）－xi（k）|

|x0（k）－xi（k）|+ρmaxmax|x0（k）－xi（k）|

…………………………………………………………（2）

表 8 麸炒北苍术饮片炮制过程样品关联系数的计算

结果

Tab 8 Correlation coefficient of sample of A. chinen-

sis decoction piece stir-fired with bran during

processing

样品
编号

S0

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

a*

0.707

0.733

0.742

0.791

0.858

0.910

1.000

0.984

0.953

0.938

0.910

0.938

0.968

0.924

0.870

0.858

相对峰面积
峰1

0.522

0.584

0.785

0.729

0.617

0.682

1.000

0.914

0.917

0.794

0.726

0.702

0.673

0.658

0.615

0.609

峰2

0.562

0.568

0.585

0.636

0.763

0.983

1.000

0.969

0.815

0.793

0.811

0.785

0.831

0.871

0.987

0.803

峰4

0.952

0.885

0.880

0.943

0.966

0.883

1.000

0.961

0.957

0.988

0.891

0.850

0.808

0.771

0.761

0.698

峰7

0.788

0.850

0.868

0.854

0.902

0.859

1.000

0.992

0.995

0.960

0.957

0.972

0.965

0.992

0.976

0.919

峰8

0.575

0.666

0.666

0.737

0.721

0.880

1.000

0.991

0.981

0.902

0.874

0.820

0.817

0.815

0.811

0.782

峰9

0.806

0.873

0.892

0.888

0.921

0.864

1.000

0.967

0.985

0.955

0.977

0.964

0.996

0.989

0.957

0.959

峰10

0.838

0.893

0.877

0.869

0.866

0.862

1.000

0.947

0.943

0.971

0.973

0.989

0.996

0.937

0.978

0.969

峰13

0.955

0.914

0.995

0.994

0.924

0.900

1.000

0.956

0.894

0.861

0.951

0.853

0.790

0.771

0.717

0.666

峰19

0.990

0.967

0.952

0.940

0.943

0.929

1.000

0.919

0.917

0.978

0.907

0.957

0.859

0.851

0.764

0.678

峰21

0.957

0.928

0.905

0.993

0.976

0.922

1.000

0.961

0.991

0.899

0.991

0.923

0.788

0.761

0.747

0.668

峰3

0.567

0.568

0.570

0.576

0.590

0.616

0.645

0.661

0.766

0.960

0.929

0.833

0.765

0.616

0.515

0.333

第四，计算关联度 r（k）及权重ω（k）。参考公式（3）、

（4），计算 r（k）、ω（k），可得a*和峰2、19、9、7、8、10、13、1、

4、21、3的相对峰面积对应的 r（k）值分别为0.880、0.721、

0.798、0.887、0.928、0.815、0.937、0.932、0.884、0.909、

0.901、0.657，ω（k）分别为0.085 9、0.070 3、0.077 8、0.086 6、

0.090 6、0.079 5、0.091 4、0.090 9、0.086 2、0.088 7、0.087 9、

0.064 1。

r（k）＝
1

m
∑
i＝1

m

ζi（k） ……………………………… （3）

ω（k）＝
r（k）

∑
k＝1

n

r（k）
…………………………………（4）

第五，综合评价。参考公式（5）进行综合评价，计算

麸炒北苍术饮片 r（k）的综合评价值 r′（k），并进行质量排

名，结果见表 9。由表 9可知，排名前 3位的样品依次为

S6、S7、S8，对应的炮制时间为 18、21、24 min，由此推测

麸炒北苍术饮片的炮制时间应控制在 18～24 min范围

内，且最优炮制时间为 18 min（此时 5-HMF的含量相对

较低）。

r′（k）＝∑
k＝1

n

ω（k）ζi（k） …………………………… （5）

表 9 麸炒北苍术饮片炮制过程样品的 r′（k）及其质量

排名

Tab 9 r′（k）and quality ranking of sample of A. chi-

nensis decoction piece stir-fired with bran

during processing

样品
编号

S0

S1

S2

S3

S4

S5

S6

S7

S8

S9

S10

S11

S12

S13

S14

S15

a*

0.061

0.063

0.064

0.068

0.074

0.078

0.086

0.084

0.082

0.081

0.078

0.081

0.083

0.079

0.075

0.074

相对峰面积
峰1

0.037

0.041

0.055

0.051

0.043

0.048

0.070

0.064

0.064

0.056

0.051

0.049

0.047

0.046

0.043

0.043

峰2

0.044

0.044

0.045

0.049

0.059

0.077

0.078

0.075

0.063

0.062

0.063

0.061

0.065

0.068

0.077

0.063

峰4

0.082

0.077

0.076

0.082

0.084

0.076

0.087

0.083

0.083

0.086

0.077

0.074

0.070

0.067

0.066

0.060

峰7

0.071

0.077

0.079

0.077

0.082

0.078

0.091

0.090

0.090

0.087

0.087

0.088

0.087

0.090

0.088

0.083

峰8

0.046

0.053

0.053

0.059

0.057

0.070

0.080

0.079

0.078

0.072

0.069

0.065

0.065

0.065

0.064

0.062

峰9

0.074

0.080

0.082

0.081

0.084

0.079

0.091

0.088

0.090

0.087

0.089

0.088

0.091

0.090

0.088

0.088

峰10

0.076

0.081

0.080

0.079

0.079

0.078

0.091

0.086

0.086

0.088

0.089

0.090

0.091

0.085

0.089

0.088

峰13

0.082

0.079

0.086

0.086

0.080

0.078

0.086

0.082

0.077

0.074

0.082

0.074

0.068

0.066

0.062

0.057

峰19

0.088

0.086

0.084

0.083

0.084

0.082

0.089

0.082

0.081

0.087

0.081

0.085

0.076

0.076

0.068

0.060

峰21

0.084

0.082

0.080

0.087

0.086

0.081

0.088

0.084

0.087

0.079

0.087

0.081

0.069

0.067

0.066

0.059

峰3

0.036

0.036

0.037

0.037

0.038

0.039

0.041

0.042

0.049

0.062

0.060

0.053

0.049

0.039

0.033

0.021

r′（k）

0.781

0.798

0.820

0.840

0.849

0.865

0.977

0.941

0.931

0.920

0.913

0.889

0.862

0.839

0.818

0.758

排名

15

14

12

10

9

7

1

2

3

4

5

6

8

11

13

16

3 讨论

3.1 麸炒北苍术饮片炮制辅料用量的考察

本课题组前期对麸炒北苍术饮片炮制辅料（麦麸）

的用量（0、15％、30％）进行了考察，结果发现，辅料的用

量对麸炒北苍术饮片粉末的L*、a*、b*并无明显影响。另

外，随着辅料用量的增加，一方面可以抑制峰1的相对峰

面积增加，且当麦麸用量为 30％时，峰 1的相对峰面积

增加不明显；另一方面可以促进峰2、峰3的相对峰面积

的增加，且当麦麸用量为 30％时，这 2个峰的相对峰面

积均增加不明显。因此，本研究在炮制北苍术饮片时，

麦麸的用量选择15％。

3.2 麸炒北苍术饮片粉末的色度值与质量指标的相

关性

本研究前期对麸炒北苍术饮片进行色度值测定时

发现，该饮片由于存在油室、外皮及焦斑的性状，导致所

测色度值偏差较大。后续本课题组参考文献[17]方法，

选择颜色特征更为均一的饮片粉末色度值与质量指标

进行相关性分析。本研究结果显示，随着炮制时间的延

长，麸炒北苍术饮片粉末的L*、b*呈现下降趋势，a*呈现

先升高后下降的趋势，表明样品表观亮度由明变暗、颜

色逐渐变深。进一步将麸炒北苍术饮片粉末的色度值
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与指纹图谱中 27个色谱峰的相对峰面积以及水溶性浸

出物、醇溶性浸出物、挥发油的含量进行相关性分析发

现，随着L*、b*的降低，峰4～6、峰11～13、峰15～27的相

对峰面积以及挥发油含量也随之减少，峰7、8（咖啡酸）、

9、10（阿魏酸）的相对峰面积也随之减少，而峰2的相对

峰面积、醇溶性浸出物含量却随之增加；随着a*的降低，

峰 2的相对峰面积、醇溶性浸出物含量随之减少，而峰

7～10的相对峰面积却随之增加；随着b*的降低，峰14的

相对峰面积以及醇溶性浸出物含量也随之减少；峰1的

相对峰面积及水溶性浸出物含量与L*、a*、b*均无线性相

关关系。由此表明，随着麸炒北苍术饮片色度值的变

化，色谱峰（峰2～27）的相对峰面积、醇溶性浸出物含量

以及挥发油含量也随之呈规律性变化，实际炮制工艺中

可结合该饮片炮制品粉末的色度值对其质量指标的变

化进行监测。

3.3 麸炒北苍术饮片炮制时间评价指标的确定

经 HCA、PLS-DA 发现，麸炒北苍术饮片可聚为炮

制轻度（S0～S5）、适度（S6～S11）、过度（S12～S15）3

类；再根据VIP值大于1，筛选出重要质量指标为a*和峰

2、19、9、7、8、10、13、1、4、21的相对峰面积。相关研究发

现，北苍术饮片中含有大量的果糖和葡萄糖[18]，在炮制

过程中可能发生降解，生成5-HMF（峰3），而该成分具有

一定的副作用（如刺激性、肾毒性等）[19]。基于此，本研

究将峰3和上述重要质量指标共同作为麸炒北苍术饮片

炮制时间的评价指标，进一步经灰色关联度分析后发

现，麸炒北苍术饮片的炮制时间应控制在18～24 min范

围内。

综上所述，麸炒北苍术饮片粉末的色度值与27个色

谱峰的相对峰面积以及浸出物、挥发油的含量具有一定

相关性。建议麸炒北苍术饮片的炮制时间范围为 18～

24 min，且可尽量控制在 18 min。由于药材在生产炮制

过程中，存在炮制规范、取样量、炮制仪器等差异，因此

在实际炮制过程中仍需结合具体的炮制参数来控制饮

片质量。
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