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不同干燥方式对祁菊花品质的影响 Δ
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摘 要 目的 考察不同干燥方式对祁菊花品质的影响，为祁菊花的采收加工提供依据。方法 采用7类共25种干燥方式对祁菊

花鲜品进行干燥得到25种样品，以其外观性状及含水量为淘汰指标，去除不合格样品；以6种有效成分（绿原酸、木犀草苷、3，5-O-

咖啡酰基奎宁酸、槲皮素、木犀草素、黄芩苷）的含量为指标，结合主成分分析（PCA）及偏最小二乘法-判别分析（PLS-DA），以及

PCA综合得分排名及每类干燥方式所得的最佳样品，综合选择6种实验样品；以氧化相关酶（多酚氧化酶、过氧化物酶）活性、稳定

性及花瓣表面微观形态为指标，对上述 6种样品进行质量评价。结果 PCA 与 PLS-DA 结果表明，不同干燥方式所得样品的质量

存在明显差异，绿原酸、3，5-O-咖啡酰基奎宁酸、黄芩苷这3种成分可能是导致样品产生差异的主要原因，100 ℃蒸汽杀青1 min后

再以50 ℃烘干4 h 所得样品中有效成分的综合得分最高。经微波功率800 W 杀青1 min 后再以50 ℃鼓风干燥4 h 与100 ℃蒸汽

杀青 1 min 后再以50 ℃烘干4 h 这2种联合干燥方式处理的祁菊花中氧化相关酶完全失活，稳定性优于其他干燥方式所得样品；

花瓣表面微观形态观察结果显示，以微波功率400 W 烘干6 min 所得样品与上述2种样品的完整度、平整度最高。结论 从成品质

量及干燥效率来看，以100 ℃蒸汽杀青1 min后再以50 ℃烘干4 h是祁菊花的最佳干燥方式。

关键词 祁菊花；产地加工；干燥方式；绿原酸；3，5-O-咖啡酰基奎宁酸；黄芩苷
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ABSTRACT OBJECTIVE To investigate the effects of different drying methods on the quality of Chrysanthemum morifolium， 

and to provide a basis for the harvesting and processing of C. morifolium. METHODS Twenty-five samples were obtained by 

drying the fresh products using 7 types and 25 kinds of drying methods， and the unqualified samples were removed by taking their 

appearance and moisture content as elimination indexes. The contents of six active ingredients （chlorogenic acid， luteoloside， 3，5-

O-dicaffeoylquinic acid， quercetin， lignoceroside， baicalin） were used as indicators， and combined with principal component 

analysis （PCA）， partial least square method-discriminant analysis （PLS-DA）， PCA comprehensive score ranking and the best 

samples obtained from each drying method to select 6 experimental samples comprehensively. The quality of 6 kinds of samples was 

evaluated using the activities and stability of oxidation-related enzymes （polyphenol oxidase， peroxidase） and the microscopic 

morphology of the petal surface as evaluation indexes. RESULTS The results of PCA and PLS-DA showed significant differences 

in the quality of samples obtained by different drying methods， and chlorogenic acid， 3，5-O-dicaffeoylquinic acid and baicalin 

might be the main reasons for the differences among the samples. The herbs treated with 100 ℃ steam fixation for 1 min combined 

with blast drying at 50 ℃ for 4 hours had the highest comprehensive score of active ingredients. The oxidation-related enzymes in 

C. morifolium treated with microwave 800 W fixation for 1 minute followed by 50 ℃ air drying for 4 hours and 100 ℃ steam 

sterilization for 1 minute followed by 50 ℃ drying for 4 hours were completely inactivated， and the stability was better than that of 

samples obtained by other drying methods. The observation results of the microstructure of the petal surface showed that the sample 

obtained by drying at a microwave power of 400 W for 6 minutes had the highest integrity and flatness compared to the above two 

samples. CONCLUSIONS From the perspective of finished product quality and drying efficiency， 100 ℃ steam fixation for 1 min 

combined with blast drying at 50 ℃ for 4 hours is the best drying method for C. morifolium.
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菊花是我国的传统中药，为菊科植物菊 Chrysanthe‐

mum morifolium Ramat. 的干燥头状花序，具有疏散风

热、平肝明目、清热解毒的功效，多用于临床治疗风热感

冒、头痛眩晕、目赤肿痛、疮痈肿毒等病症[1]。菊花产地

众多，《中药志》载称“产于河北安国者，称为‘祁菊’”。
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祁菊花具有“质轻浮于水，叠瓣不粘连，味甘气清香，花

冠似玉盘”的特点[2]，是著名的“八大祁药”之一，被《神农

本草经》列为上品。然而，本课题组经实地考察后发现，

与其他产地药用菊花相比，祁菊花因价格较低致使当地

药农种植热情不高、栽培面积较小，加之缺乏对药材质

量的综合评价，导致祁菊花的质量与均一性无法得到保

障，使得祁菊花的市场推广及当地的产业发展受限[3]。

祁菊花具有花期短、新鲜花材水分含量高、酶种类

丰富、存放过程易褐变等特点，因此采收后需及时进行

干燥，以延长其在销售淡季的保存期。菊花的传统干燥

方式主要有阴凉干燥[4]、硫磺熏蒸[5] 和热风干燥[6]，但

2015年版《中国药典》（一部）已禁止使用硫磺熏蒸来干

燥菊花。近些年研究者开始采用现代技术对菊花进行

干燥或干燥前处理，包括冻干[7]、蒸汽或105 ℃热风杀青

后热风干燥[8]等。本研究拟基于药材的外观性状、水分

含量、6种有效成分（绿原酸、木犀草苷、3，5-O-咖啡酰基

奎宁酸、槲皮素、木犀草素、黄芩苷）的含量、氧化相关酶

的活性、稳定性及花瓣表面微观形态6种指标，综合评价

不同干燥方式对祁菊花质量的影响，优选祁菊花的干燥

方式，为祁菊花的市场推广及安国地区的产业发展提供

科学依据。

1　材料
1.1　主要仪器

本研究所用的主要仪器包括 UltiMate3000 型高效

液相色谱（HPLC）仪、Multiskan SkyHigh 型酶标仪（美国

Thermo Fisher Scientific 公司），DHG-9146A 型电热恒温

鼓风干燥箱（上海精宏实验设备有限公司），G80F20CN2

L-B8（R0）型微波炉（佛山市格兰仕微波炉电器有限公

司），MIRA LMS 型 扫 描 电 子 显 微 镜（捷 克 Tescan 公

司）等。

1.2　主要药品与试剂

祁菊花药材于 2023年 11月 3日采自河北中医药大

学祁州校区药材基地，经河北大学中医学院梁宪茂讲师

鉴定为菊科植物菊C. morifolium Ramat.的头状花序。木

犀草素对照品（批号 PS010346）、3，5-O-咖啡酰基奎宁酸

对照品（批号 PS001052）、左旋多巴（批号 PS020713）、愈

创木酚（批号 PS020182）、曲拉通 X-100（批号 PS231129-

13）、聚乙烯比咯烷酮（polyvinyl pyrrolidone，PVP）（批号

PS231130-15）均购自成都普思生物科技股份有限公司，

纯度均不低于 98%；绿原酸对照品（批号 B20782）、木犀

草 苷 对 照 品（批 号 B20887）、黄 芩 苷 对 照 品（批 号

B20570）、槲皮素对照品（批号 B20527）均购自上海源叶

生物科技有限公司，纯度均不低于98%；甲醇（分析纯）、

无水乙醇（分析纯）购自天津市富宇精细化工有限公司；

磷酸（色谱纯）购自天津市永大化学试剂开发中心；甲醇

（色谱纯）、乙腈（色谱纯）购自天津福晨化学试剂有限公

司；纯净水购自杭州娃哈哈集团有限公司。

2　方法与结果

2.1　药材干燥方式及外观性状观察

取新鲜祁菊花，捡除杂质，按表 1中方式进行干燥，

每种干燥方式制备3批样品。

表1　祁菊花的不同干燥方式及对应样品编号

样品编号
S1

R1

R2

R3

R4

R5

R6

R7

R8

R9

B1

B2

B3

W1

W2

W3

ZS1

ZS2

ZS3

WS1

WS2

WS3

RS1

RS2

RS3

干燥方法
自然阴干
恒温热风烘干 1

恒温热风烘干 2

恒温热风烘干 3

恒温热风烘干 4

恒温热风烘干 5

恒温热风烘干 6

恒温热风烘干 7

恒温热风烘干 8

恒温热风烘干 9

梯度热风烘干 1

梯度热风烘干 2

梯度热风烘干 3

微波干燥 1

微波干燥 2

微波干燥 3

蒸汽杀青烘干 1

蒸汽杀青烘干 2

蒸汽杀青烘干 3

微波杀青烘干 1

微波杀青烘干 2

微波杀青烘干 3

烘箱杀青烘干 1

烘箱杀青烘干 2

烘箱杀青烘干 3

具体过程
将新鲜祁菊花摊平后置于阴凉干燥通风处 10 d，每天观察药材状态，隔天翻面 1 次，直至干燥完全
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 40 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，4 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 40 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，5 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 40 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，6 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 50 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，4 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 50 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，5 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 50 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，6 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 60 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，2 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 60 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，3 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 60 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内恒温烘干，4 h 后将药材取出
将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 70 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内先以 70 ℃烘 10 min，后降至 60 ℃恒温烘 2 h

将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 80 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内先以 80 ℃烘 10 min，后降至 60 ℃恒温烘 2 h

将新鲜祁菊花平摊于托盘上；设置鼓风干燥箱温度为 90 ℃，当温度达到设定值后，将托盘放入鼓风干燥箱内先以 90 ℃烘 10 min，后降至 60 ℃恒温烘 2 h

将新鲜祁菊花平摊于托盘上，放入微波炉内以功率 480 W 烘 5 min

将新鲜祁菊花平摊于托盘上，放入微波炉内以功率 400 W 烘 6 min

将新鲜祁菊花平摊于托盘上，放入微波炉内以功率 320 W 烘 7 min

将新鲜祁菊花放在笼屉上，用 100 ℃蒸汽杀青 30 s 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在笼屉上，用 100 ℃蒸汽杀青 1 min 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在笼屉上，用 100 ℃蒸汽杀青 1.5 min 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在托盘上，置于微波炉内以功率 800 W 杀青 30 s 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在托盘上，置于微波炉内以功率 800 W 杀青 1 min 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在托盘上，置于微波炉内以功率 800 W 杀青 1.5 min 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在托盘上，置于烘箱内用 105 ℃热风杀青 30 s 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在托盘上，置于烘箱内用 105 ℃热风杀青 1 min 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h

将新鲜祁菊花放在托盘上，置于烘箱内用 105 ℃热风杀青 1.5 min 后取出，均匀平摊在滤纸上，放入鼓风干燥箱内以 50 ℃恒温烘 4 h
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对25种祁菊花干燥样品的外观性状进行评价，结果

如下：样品 S1的花瓣皱缩，易掉落；R1～R6的花瓣湿软，

花朵形态差；R7的花瓣皱缩；R8、R9的花瓣皱缩、轻微发

黄；B1～B3的花瓣皱缩、部分发黄；W1～W3的花瓣轻

微发黄、平整度高、质地较脆；ZS1发生褐变，ZS2、ZS3的

花瓣轻微粘连；WS1～WS3的花瓣轻微发黄、平整度高；

RS1～RS3的花瓣湿软，花朵形态差。根据上述结果可

知，样品 ZS1发生褐变；R1～R6、RS1～RS3水分含量疑

超标，且外观性状较差。因此，以上样品对应的10种干

燥方法应被淘汰，其余样品外观性状均合格。

2.2　祁菊花水分测定

按照 2020年版《中国药典》（四部）通则“0832第二

法”[9]测定各干燥样品的水分。每种样品测定3次，取平

均值，结果详见表 2。结果显示，样品 R1～R6、ZS1 及

RS1～RS3的水分含量不合格，后续储存易霉变，对应的

10种干燥方法应被淘汰，其余样品水分测定均合格（满

足药典中水分不得超过15.0% 的要求）。结合“2.1”项下

结果，本研究选择除样品 R1～R6、ZS1及 RS1～RS3外

的15种样品进行后续研究。

2.3　祁菊花有效成分含量测定及多元统计分析

采用 HPLC 法测定。按照2020年版《中国药典》（一

部）规定，选择绿原酸、木犀草苷、3，5-O-咖啡酰基奎宁

酸作为祁菊花质量评价的决定性成分，按干燥品计算，

三者含量分别不得少于 0.20%、0.08%、0.70%。查阅相

关文献后，另外再选择槲皮素[10]、木犀草素[11]、黄芩苷[12]

作为有效成分评价指标。

2.3.1　混合对照品溶液的制备

精密称取 6种对照品，用 70% 甲醇配制成绿原酸、

木犀草苷、黄芩苷、3，5-O-咖啡酰基奎宁酸、槲皮素、木

犀草素质量浓度分别为 0.106 04、0.102 48、0.100 08、

0.110 40、0.112 40、0.099 64 mg/mL 的单一对照品溶液。

吸取上述6种单一对照品溶液各200 μL，制成上述成分

质量浓度分别为 0.017 67、0.017 08、0.016 68、0.018 40、

0.018 73、0.016 61 mg/mL 的混合对照品溶液。

2.3.2　供试品溶液的制备

将祁菊花药材粉碎，过一号筛。精密称取上述粉末

2.0 g，置于 50 mL 锥形瓶中，加入 70% 甲醇 25 mL，称定

质量，超声（功率 40 W，频率 40 kHz，下同）提取 40 min，

冷却至室温；再次称定质量，用 70% 甲醇补足减失的质

量，摇匀，取上清液过0.45 μm 微孔滤膜，即得。

2.3.3　色谱条件与系统适用性实验

色 谱 柱 为 Sharpsil-AR ODS（250 mm×4.6 mm，5 

μm）柱，以0.1% 磷酸溶液（A）-乙腈（B）为流动相进行梯

度洗脱（0～5 min，85%A→80%A；5～7 min，80%A；7～

22 min，80%A→70%A；22～30 min，70%A→65%A；

30～34 min，65%A；34～40 min，65%A→60%A；40～45 

min，60%A→40%A；45～50 min，40%A→85%A；50～60 

min，85%A）；流速为0.8 mL/min；检测波长为327 nm；柱

温为25 ℃；进样量为10 μL。取“2.3.1”项下混合对照品

溶液、“2.3.2”项下供试品溶液和阴性对照溶液（70% 甲

醇），按上述色谱条件进样测定。结果显示，各待测成分

色谱峰与相邻色谱峰间的分离度均大于 1.5，理论板数

按 3，5-O-咖啡酰基奎宁酸峰计不低于 8 000，且阴性对

照对测定无干扰。色谱图见图1。

2.3.4　方法学考察

（1）线性关系考察。取适量“2.3.1”项下混合对照品

溶液，分别稀释 1、2、4、8、16倍，制成 5个系列质量浓度

的线性工作液。取上述线性工作液，按“2.3.3”项下色谱

条件进样测定，以峰面积（x）为横坐标、质量浓度（y）为

纵坐标拟合标准曲线方程。结果显示，各待测成分在各

自进样质量浓度范围内线性关系均良好，R2 均不低于

0.999。结果见表3。

表2　25个祁菊花样品的水分测定结果（n＝3，%%）

样品编号
S1

R1

R2

R3

R4

R5

R6

R7

R8

R9

B1

B2

B3

水分含量
7.65

75.21

72.84

71.81

68.84

67.93

58.24

14.71

13.46

13.11

14.51

14.22

13.89

样品编号
W1

W2

W3

ZS1

ZS2

ZS3

WS1

WS2

WS3

RS1

RS2

RS3

水分含量
11.05

11.33

10.93

15.25

14.86

14.49

3.17

2.93

2.90

59.10

49.52

45.95
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C. 阴性对照溶液

1：绿原酸；2：木犀草苷；3：黄芩苷；4：3，5-O-咖啡酰基奎宁酸；5：

槲皮素；6：木犀草素。

图1　各溶液的HPLC图
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（2）精密度试验。精密称取祁菊花（样品编号 ZS2）

粉 末 2.0 g，按“2.3.2”项 下 方 法 制 成 供 试 品 溶 液 ，按

“2.3.3”项下色谱条件连续进样 6次，记录色谱图。结果

显示，绿原酸、木犀草苷、黄芩苷、3，5-O-咖啡酰基奎宁

酸、槲皮素、木犀草素 6 种成分峰面积的 RSD 分别为

1.85%、1.94%、1.86%、2.04%、1.82%、2.03%（n＝6），表明

该方法的精密度良好。

（3）稳定性试验。精密称取祁菊花（样品编号 ZS2）

粉末 2.0 g，按“2.3.2”项下方法制成供试品溶液，分别在

室温下放置 0、2、4、8、12、24 h 时，按“2.3.3”项下色谱条

件进样测定，记录色谱图。结果显示，绿原酸、木犀草

苷、黄芩苷、3，5-O-咖啡酰基奎宁酸、槲皮素、木犀草素

峰 面 积 的 RSD 分 别 为 1.54%、1.89%、1.76%、1.71%、

1.85%、1.98%（n＝6），表明供试品溶液在室温下放置 24 

h 内稳定性良好。

（4）重复性试验。精密称取6份祁菊花粉末（样品编

号 ZS2），各2.0 g，分别按“2.3.2”项下方法制成供试品溶

液，按“2.3.3”项下色谱条件进样测定，记录色谱图，并根

据“2.3.4（1）”项下标准曲线计算各成分的含量。结果显

示，绿原酸、木犀草苷、黄芩苷、3，5-O-咖啡酰基奎宁酸、槲

皮素、木犀草素含量的RSD分别为1.67%、1.76%、1.82%、

1.37%、1.93%、1.75%（n＝6），表明该方法的重复性良好。

（5）加样回收率试验。精密称取已知含量的祁菊花

供试品溶液（样品编号 ZS2）6份，按照成分含量1∶1的比

例加入相应对照品溶液，分别按“2.3.2”项下方法制成供

试品溶液，按“2.3.3”项下色谱条件进样测定，记录色谱

图，并计算各成分的平均加样回收率。结果显示，绿原

酸、木犀草苷、黄芩苷、3，5-O-咖啡酰基奎宁酸、槲皮素、

木犀草素的平均加样回收率分别为 100.05%、99.31%、

100.01%、99.72%、100.12%、99.18%，RSD 分别为2.03%、

1.84%、2.01%、1.90%、1.86%、1.73%（n＝6），表明该方法

的准确度较好。

2.3.5　有效成分含量测定

精密称取 15 种祁菊花样品粉末各 2.0 g，分别按

“2.3.2”项下方法制备供试品溶液，再按“2.3.3”项下色谱

条件进样测定，记录峰面积，并采用各成分标准曲线方

程计算样品中 6 种有效成分的含量。每种样品测定 3

次，结果取平均值，详见表 4。根据表 4结果可知，样品

WS1 中 3，5-O- 咖 啡 酰 基 奎 宁 酸 含 量 不 合 格（低 于

0.70%），其对应干燥方法应被淘汰，其余样品中指标性

成分含量均合格（绿原酸不低于0.20%、木犀草苷不低于

0.08%、3，5-O-咖啡酰基奎宁酸不低于0.70%）。样品 R8

的绿原酸、木犀草苷含量均为最高，B1的3，5-O-咖啡酰

基奎宁酸含量最高，ZS2的木犀草素含量最高，W2的黄

芩苷含量最高，S1的槲皮素含量最高。

2.3.6　多元统计分析

（1）主成分分析。以14种样品中的6种有效成分含

量作为变量，应用 SPSS 27与 SIMCA 14.1软件进行主成

分分析（principal component analysis，PCA）。PCA 结果

显示，当提取到第2个主成分时，累计方差贡献率达到全

部方差贡献率的 80.70%（第 1 主成分的方差贡献率为

48.48%，第 2主成分的方差贡献率为 32.22%），说明前 2

个主成分可以综合反映不同干燥方法所得祁菊花样品

的大部分成分信息。

对14种祁菊花样品的主成分综合得分进行排名（表

5），可见综合得分排前3名的样品依次为 ZS2、R8、S1，各

类干燥方式下综合排名最高的样品分别为 S1、R8、B2、

W2、ZS2、WS2。为探讨不同干燥方式对制得的祁菊花

样品多个指标的影响，更深入了解不同干燥方式应用于

祁菊花的优缺点，本研究选择综合得分排前 3名的 3个

样品（ZS2、R8、S1）以及其他类干燥方式下综合排名最

高的样品（编号 B2、W2、WS2）进行后续考察。

表3　绿原酸等6种成分的线性关系考察结果

化合物
绿原酸
木犀草苷
黄芩苷
3，5-O-咖啡酰基奎宁酸
槲皮素
木犀草素

标准曲线
y＝0.122 9x－0.067 5

y＝0.181 9x－0.028 6

y＝0.087 4x－0.077 1

y＝0.236 2x－0.055 3

y＝0.117 0x－0.000 2

y＝0.200 6x－0.000 6

线性范围/（mg/mL）

0.001 10～0.017 67

0.001 07～0.017 08

0.001 04～0.016 68

0.001 15～0.018 40

0.001 17～0.018 73

0.001 04～0.016 61

R2

0.999 8

0.999 6

0.999 7

0.999 5

0.999 6

0.999 9

表4　15种祁菊花样品中绿原酸等6种有效成分的含量

测定结果（n＝3，%%）

样品编号
S1

R7

R8

R9

B1

B2

B3

W1

W2

W3

ZS2

ZS3

WS1

WS2

WS3

绿原酸
3.509 0

4.279 6

4.991 5

4.454 7

2.761 3

2.543 5

2.549 9

4.123 7

4.805 7

4.334 6

4.668 7

4.621 5

4.031 1

4.204 2

3.811 3

木犀草苷
1.551 6

1.560 1

1.976 6

1.331 9

1.788 6

1.564 6

1.617 7

1.243 1

1.806 1

1.455 7

1.745 7

1.500 2

1.281 7

1.489 7

1.434 1

3，5-O-咖啡酰基奎宁酸
7.452 3

7.899 9

8.911 1

7.945 9

11.030 1

10.696 2

9.626 7

8.264 5

8.329 9

7.533 1

9.236 1

7.506 0

0.697 5

7.184 7

7.093 7

黄芩苷
12.140 4

13.999 4

17.271 0

14.232 1

10.156 2

6.430 4

9.424 1

9.967 4

19.174 1

15.092 3

13.014 6

14.056 0

16.199 1

15.464 9

14.778 1

木犀草素
0.649 6

0.262 9

0.376 7

0.201 5

0.852 3

0.707 5

0.830 4

0.411 0

0.419 3

0.387 5

1.256 8

0.265 4

0.272 3

0.238 4

0.217 6

槲皮素
1.050 7

0.553 0

0.734 9

0.525 5

0.616 0

0.693 2

0.497 5

0.426 7

0.880 9

0.687 4

0.906 1

0.709 6

0.421 8

0.524 7

0.444 7

表5　主成分综合得分及排名

组别
S1

R7

R8

R9

B1

B2

B3

综合得分
0.823

0.650

0.827

0.592

0.461

0.522

0.441

排名
3

8

2

9

12

11

14

组别
W1

W2

W3

ZS2

ZS3

WS2

WS3

综合得分
0.685

0.735

0.685

1.152

0.800

0.573

0.459

排名
7

5

6

1

4

10

13
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（2）偏最小二乘法-判别分析。以 14种样品中的 6

种有效成分含量作为变量导入 SIMCA 14.1软件进行偏

最 小 二 乘 法 - 判 别 分 析（partial least square method-

discriminant analysis，PLS-DA），结合变量重要性投影

（variable importance in projection，VIP）值[13]分析（图 2），

以 VIP 值＞1为标准筛选不同样品间的差异性标志物。

结果显示，绿原酸（VIP 值为1.347 4）、3，5-O-咖啡酰基奎

宁酸（VIP 值为1.285 71）、黄芩苷（VIP 值为1.195 22），可

能是导致样品间产生差异的主要原因。

2.4　氧化相关酶活性测定

参考崔莉等[14] 所用方法，对样品 S1、R8、B2、W2、

ZS2和 WS2中多酚氧化酶（polyphenol oxidase，PPO）、过

氧化物酶（peroxidase，POD）的活性进行测定。

2.4.1　酶液提取

称取上述6种祁菊花样品各1.00 g，置于研钵中，用

20 mmol/L 的 Tris-HCl 缓冲液（pH7.5，含 3% 曲拉通 X-

100和 1%PVP）10 mL 冰浴研磨提取。将提取物在 4 ℃

下以10 000 r/min 离心10 min，收集上清液作为粗酶液，

置于4 ℃冰箱中保存备用。

2.4.2　PPO、POD 活性测定

（1）PPO 活性测定：该酶促反应以左旋多巴为底物，

反应体系包括2.95 mL 5 mmol/L 的左旋多巴溶液（用20 

mmol/L Tris-HCl 缓冲液配制）和 0.05 mL 粗酶液。使用

酶标仪测定475 nm 波长处吸光度（A）的变化，在室温下

反应20 min 后开始记录，每隔20 s 记录1次，连续测定5 

min。实验重复 3次，结果取平均值。以每分钟 A 增加

0.001为 1个 PPO 活性单位。（2）POD 活性测定：该酶促

反 应 以 愈 创 木 酚 为 底 物，反 应 体 系 包 括 2.95 mL 10 

mmol/L 的愈创木酚溶液、0.02 mL 10 mmol/L 的 H2O2溶

液（用 20 mmol/L Tris-HCl 缓冲液配制，pH7.5）和 0.03 

mL 粗酶液。使用酶标仪测定 470 nm 波长处 A 的变化，

室温下反应20 min 后开始记录，每隔20 s 记录1次，连续

测定5 min。实验重复3次，结果取平均值。以每分钟 A

增加0.001为1个 POD 活性单位。结果见图3。

结果显示，样品 ZS2、WS2中 PPO 活性丧失，其余样

品中 PPO 活性大小依次为 S1＞R8＞B2＞W2；除样品

R8外，其余样品中 POD 活性均已完全丧失。由此可知，

杀青干燥可能是灭活样品中 PPO 和 POD 的最佳方法。

2.5　稳定性测试

取样品 S1、R8、B2、W2、ZS2和 WS2，置于阴凉干燥

处放置1个月，按“2.3.2”项下方法制备供试品溶液，然后

按“2.3.5”项下方法测定样品中6种有效成分的含量。每

份样品测定3次，结果取平均值（表6）。结合表4结果对

放置1个月前后样品中6种有效成分含量的差异进行比

较，含量变化倍数结果见图4。

结果显示，6个样品中绿原酸、木犀草苷、3，5-O-咖

啡酰基奎宁酸含量依然符合药典要求，且6个样品在放

置1个月后其中的6种有效成分含量均不同程度减少。

2.6　表面微观形态检查

将 S1、R8、B2、W2、ZS2和 WS2样品分别粉碎成小

于2 mm 的碎片，置于样品架上并涂上金钯，使用扫描电

子显微镜（scanning electron microscope，SEM）在5 kV 加

速电压下观察各干燥花瓣表面的微观形貌，详见图5。
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图2　绿原酸等6种有效成分的VIP值得分图
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图3　不同干燥方式样品中PPO、POD活性测定结果

表6　放置 1个月后样品中绿原酸等 6种有效成分的含

量测定结果（n＝3，%%）

样品编号
S1

R8

B2

W2

ZS2

WS2

绿原酸
0.436 9

0.699 3

0.396 2

0.816 5

0.748 2

0.789 5

木犀草苷
0.202 6

0.236 2

0.252 5

0.350 9

0.359 0

0.325 6

3，5-O-咖啡酰基奎宁酸
1.029 5

1.202 4

1.565 2

1.685 8

1.972 6

1.688 3

黄芩苷
1.655 7

2.593 5

1.616 0

3.609 6

2.680 4

3.216 6

木犀草素
0.103 4

0.070 1

0.162 8

0.170 3

0.576 4

0.135 2

槲皮素
0.107 7

0.076 0

0.081 3

0.138 3

0.148 6

0.092 8
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图4　放置 1个月前后样品中绿原酸等 6种有效成分含

量倍数的变化
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结果显示，样品 S1表面自然收缩、褶皱较深；样品

R8表面出现细小碎裂，样品 B2最接近自然阴干状态，且

这2种样品表面的褶皱均较深；样品 W2、ZS2和 WS2的

表面平整度、完整度最高。

3　讨论

新鲜的祁菊花含有丰富的水分和酶类，在存放过程

中极易发生变质及褐变，因此及时对其进行干燥具有重

要意义。祁菊花中的活性成分主要包含多酚类及黄酮

类化合物等[15]，而干燥过程中多酚类化合物极易在 PPO、

POD 等酶的催化下发生氧化，产生褐变[16―17]，进而影响

祁菊花的颜色和有效成分含量。因此，选择能高效灭活

PPO 和 POD 的干燥方式对祁菊花质量和储存过程中的

稳定性极为重要。此外，新鲜祁菊花在干燥过程中通常

会发生收缩，成品花瓣松脆易碎，影响其外观和质量[18]。

作为常被用于茶饮的花类药材，祁菊花的外观质量极大

地影响了消费者的选择，花瓣的皱缩程度可用于评价不

同干燥方式对样品外观性状的影响，菊花的皱缩程度越

小外观越好[19]。

本研究比较了 7类干燥方式处理后的祁菊花质量。

PCA、PLS-DA 结果均表明，不同干燥方式所得样品的质

量存在明显差异。PCA 结果表明，蒸汽杀青 1 min 后再

以 50 ℃烘干 4 h 所得样品（编号 ZS2）的综合得分最高；

PLS-DA 结果表明，绿原酸、黄芩苷、3，5-O-咖啡酰基奎

宁酸这3种成分可能是导致样品之间产生差异的主要原

因。氧化相关酶活性与稳定性实验结果表明，相同温度

下，微波杀青1 min 结合鼓风干燥与蒸汽杀青1 min 结合

鼓风干燥2种方式能够缩短样品干燥时间，有效灭活样

品中氧化相关酶 PPO 和 POD，减少样品发生褐变；表面

微观形态检测结果显示，不同干燥方式祁菊花样品的表

面微观形态不同，微波干燥处理、微波杀青1 min 结合鼓

风干燥和蒸汽杀青1 min 结合鼓风干燥3种方式均能减

少药材的微观形态收缩，降低花瓣皱缩程度，从而提高

饮片的外观品质。

综上所述，蒸汽杀青 1 min 后再以 50 ℃烘干 4 h 所

得样品的各项指标评价结果最优，为祁菊花的最佳干燥

方式。
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