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摘要： 目的　 优选熟狗脊、 烫狗脊的炮制工艺， 并测定色度值。 方法　 采用 ＨＰＬＣ 法测定各炮制品原儿茶酸、 原儿茶

醛、 ５⁃羟甲基糠醛的含有量； 采用综合评分法， 以原儿茶酸、 原儿茶醛含有量为指标优选炮制工艺； 采用色差仪获取

炮制品色度值 （Ｌ、 ａ、 ｂ）， 考察原儿茶酸、 原儿茶醛、 ５⁃羟甲基糠醛含有量与色度值的相关性； 按照优选的炮制工

艺， 获得基准炮制品， 确定各炮制品与基准炮制品的最大色差值。 结果 　 最佳蒸制时间为 ６ ｈ， 最佳烫制时间为

２４ ｍｉｎ； 炮制过程中色度值的变化与含有量具有较强的相关性， 熟狗脊、 烫狗脊与各自基准炮制品最大色差值分别为

３􀆰 ６、 ４􀆰 １。 结论　 该方法稳定可行， 可用于狗脊炮制。
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ｐｒｏｄｕｃｔ ａｎｄ ｔｈｅ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ ｐｒｏｄｕｃｔ． ＲＥＳＵＬＴＳ　 Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍａｌ ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｗａｓ ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ ｔｏ ｂｅ ６ ｈ ｆｏｒ ｔｈｅ
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ｃｏｒｒｅｌａｔｅｄ． Ｔｈｅ ｍａｘｉｍｕｍ ｃｏｌｏｒ ｄｉｆｆｅｒｅｎｃｅｓ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ａｎｄ ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ ｐｒｏｄｕｃｔｓ ｗｅｒｅ ３􀆰 ６，
４􀆰 １， ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ． ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮ 　 Ｔｈｉｓ ｓｔａｂｌｅ ａｎｄ ｆｅａｓｉｂｌｅ ｍｅｔｈｏｄ ｃａｎ ｂｅ ｕｓｅｄ ｆｏｒ ｔｈｅ ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｏｆ Ｃ．
ｂａｒｏｍｅｔｚ．
ＫＥＹ ＷＯＲＤＳ： Ｃｉｂｏｔｉｕｍ ｂａｒｏｍｅｔｚ （ Ｌ．） Ｊ． Ｓｍ．； ｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ； ｃｈｒｏｍａｔｉｃ ｖａｌｕｅ； ｔｈｅ ｓｔａｎｄａｒｄ
ｐｒｏｃｅｓｓｅｄ ｐｒｏｄｕｃｔｓ

　 　 狗 脊 为 蚌 壳 蕨 科 植 物 金 毛 狗 脊 Ｃｉｂｏｔｉｕｍ
ｂａｒｏｍｅｔｚ （Ｌ．） Ｊ． Ｓｍ． 的干燥根茎， 具有祛风湿、
补肝肾、 强腰膝的功效。 传统炮制理论和现代药理

研究均认为 “生狗脊以祛风湿、 利关节为主， 制

品以补肝肾、 强腰膝为主” ［１］。 ２０１５ 年版 《中国药

典》 ［２］记载狗脊饮片分为生狗脊片、 熟狗脊片、 烫

狗脊片， 并要求烫狗脊的原儿茶酸含有量不得少于

０􀆰 ０２％ ， 规定其性状 “形如狗脊片， 表面略鼓起，
棕褐色”， 但颜色描述为感官判断， 存在不准确性

和主观性； 而熟狗脊无性状和含有量要求， 不利于
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饮片质量的控制。
目前， 狗脊饮片研究较多的成分有原儿茶酸、

原儿茶醛、 ５⁃羟甲基糠醛。 研究表明， 原儿茶酸具

有抗炎、 抗氧化、 保护神经元等药理作用［３⁃５］； 原儿

茶醛具有抗动脉粥样硬化、 抗骨代谢、 促骨合成等

作用［６］。 因此， 选择原儿茶酸和原儿茶醛为指标成

分对炮制时间进行优选。 ５⁃羟甲基糠醛具有抗氧化、
抗组织缺血［７⁃８］ 等药理作用， 但同时也具有刺激性、
肾毒性［９⁃１０］ 等不良反应， 基于用药安全考虑， 应对

炮制过程中 ５⁃羟甲基糠醛的含有量进行考察。
本研究通过对狗脊炮制过程中指标成分含有量

和样品外观颜色色度值的测定， 考察含有量、 色度

值与炮制程度的相关性， 按照优选的炮制工艺， 获

得基准炮制品， 确定各炮制品与基准炮制品的最大

色差值， 以期为狗脊不同炮制品的炮制过程监测及

质量评价提供参考。
１　 材料

Ｈ２２⁃Ｘ３ 型电陶炉 （杭州九阳生活电器有限公

司）； ＡＲ８５２Ｂ＋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 （汉谱光彩科

技有限公司）； ＭＥ２０４Ｅ 型分析天平 （万分之一，
瑞士 Ｍｅｔｔｌｅｒ Ｔｏｌｅｄｏ 公司）； ｅ２６９５ 型 Ｗａｔｅｒｓ 高效液

相色谱仪 （美国 Ｗａｔｅｒｓ 公司）。
狗脊药材产于广东、 广西， 经广东一方制药有

限公司魏梅主任中药师鉴定为蚌壳蕨科植物金毛狗

脊 Ｃｉｂｏｔｉｕｍ ｂａｒｏｍｅｔｚ （Ｌ．） Ｊ． Ｓｍ． 的干燥根茎。 信

息见表 １。 ５⁃羟甲基糠醛 （批号 １１１６２６⁃２０１７１１，
纯度 ９９􀆰 ４％ ）、 原儿茶酸 （批号 １１０８０９⁃２００６０４，
纯度 １００％ ）、 原儿茶醛 （批号 １１０８１０⁃２００２０５， 纯

度 １００％ ） 对照品均购自中国食品药品检定研

究院。
表 １　 样品信息

Ｔａｂ􀆰 １　 Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ
编号 批号 来源

Ｓ１ Ｇ１６１１０２２ 广东肇庆高要河台镇

Ｓ２ Ｇ１６１１０２３ 广东肇庆高要河台镇

Ｓ３ Ｇ１８０３０９９ 广东省肇庆市高要区河台镇

Ｓ４ Ｇ１８０６０１４ 广西贵港市平南县平南镇

Ｓ５ Ｇ１８０６０１５ 广西贵港市平南县安怀镇

Ｓ６ Ｇ１８１０２７７ 广东肇庆高要河台镇

Ｓ７ Ｇ１８１０２７９ 广东肇庆高要河台镇

Ｓ８ Ｇ１８１０２４５ 广西省柳州市柳南区

Ｓ９ Ｇ１８１０２４６ 广西省柳州市鹿寨县鹿寨镇

Ｓ１０ Ｇ１８１０２４７ 广西省柳州市鹿寨东泉

２　 方法与结果

２􀆰 １　 含有量测定

２􀆰 １􀆰 １　 色谱条件［１］ 　 Ａｇｉｌｅｎｔ ＺＯＲＢＡＸ ＳＢ⁃Ｃ１８ 柱

（４􀆰 ６ ｍｍ×１５０ ｍｍ， ５ μｍ）； 流动相乙腈⁃１％ 冰醋

酸 （５ ∶ ９５） 溶液； 体积流量 ０􀆰 ８ ｍＬ ／ ｍｉｎ； 柱温

３０ ℃； 检测波长 ２６０ ｎｍ； 进样量 １０ μＬ。
２􀆰 １􀆰 ２　 对照品溶液制备　 取 ５⁃羟甲基糠醛、 原儿

茶酸、 原儿茶醛对照品适量， 精密称定， 加甲醇⁃
１％ 冰醋酸溶液 （７０ ∶ ３０） 制成每 １ ｍＬ 约含 ３０ μｇ
５⁃羟甲基糠醛、 ９０ μｇ 原儿茶酸、 １００ μｇ 原儿茶醛

的混合对照品溶液。
２􀆰 １􀆰 ３　 供试品溶液制备 　 取药材粉末 （过 ３ 号

筛） 约 １􀆰 ０ ｇ， 精密称定， 置具塞锥形瓶中， 精密

加入甲醇⁃１％ 冰醋酸溶液 （７０ ∶ ３０） ２５ ｍＬ， 称定

质量， 超声处理 （２５０ Ｗ， ４０ ｋＨｚ） ３０ ｍｉｎ， 放冷，
再次称定质量， 用甲醇⁃１％ 冰醋酸溶液 （７０ ∶ ３０）
补足减失的质量， 摇匀， 滤过， 取续滤液即得。
２􀆰 １􀆰 ４　 专属性试验　 吸取 “２􀆰 １􀆰 ２” “２􀆰 １􀆰 ３” 项

下对照品、 供试品溶液和阴性对照溶液， 分别注入

液相色谱仪进行测定。 结果表明， 阴性对照溶液在

对照品溶液色谱峰相应位置无吸收， 阴性对照无干

扰。 色谱图见图 １。

１． ５⁃羟甲基糠醛　 ２． 原儿茶酸　 ３． 原儿茶醛

１． ５⁃ｈｙｄｒｏｘｙｍｅｔｈｙｌｆｕｒｆｕｒａｌ　 ２． ｐｒｏｔｏｃａｔｅｃｈｕｉｃ ａｃｉｄ 　 ３． ｐｒｏｔｏｃａｔｅ⁃
ｃｈｕｉｃ ａｌｄｅｈｙｄｅ

图 １　 各成分 ＨＰＬＣ 色谱图

Ｆｉｇ􀆰 １　 ＨＰＬＣ ｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｍｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ

２􀆰 １􀆰 ５　 线性关系考察 　 分别精密量取 “２􀆰 １􀆰 ２”
项下混合对照品溶液 １、 ２、 ４、 ６、 ８、 １０ ｍＬ 置
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１０ ｍＬ量瓶中， 加甲醇－１％ 冰醋酸稀释至刻度， 分

别吸取上述混合对照品溶液各 １０ μＬ， 在 “２􀆰 １􀆰 １”
项条件下进样， 记录色谱峰面积， 以进样量为横坐

标 （Ｘ）， 峰面积为纵坐标 （Ｙ） 进行回归， 结果

见表 ２， 表明各成分在各自范围内线性关系良好。
表 ２　 各成分线性关系

Ｔａｂ􀆰 ２　 Ｌｉｎｅａｒ ｒｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｓ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ
成分 回归方程 ｒ 线性范围 ／ μｇ

５⁃羟甲基糠醛 Ｙ＝ ８３ ８６２ Ｘ＋１１ ９２１ ０􀆰 ９９９ ４ ０􀆰 ０３０ ４７～０􀆰 ３０４ ７
原儿茶酸 Ｙ＝ ３９６ ８１４ Ｘ＋４４ ６３８ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ０９０ ６４～０􀆰 ９０６ ４
原儿茶醛 Ｙ＝ ２５４ ４５２ Ｘ＋２０ ３１６ ０􀆰 ９９９ ８ ０􀆰 ０９９ ０～０􀆰 ９９０ ０

２􀆰 １􀆰 ６　 精密度试验 　 精密吸取 “２􀆰 １􀆰 ２” 项下混

合对照品溶液 １０ μＬ， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项条件下连续

进样 ５ 次， 测得 ５⁃羟甲基糠醛、 原儿茶酸、 原儿茶

醛峰面积 ＲＳＤ 分别为 ０􀆰 ８８８％ 、 ０􀆰 １７８％ 、 ０􀆰 ９５８％ ，
表明仪器精密度良好。
２􀆰 １􀆰 ７　 重复性试验 　 取同一批号的狗脊药材按

“２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法平行制备供试品溶液 ６ 份， 在

“２􀆰 １􀆰 １” 项条件下进样， 测得 ５⁃羟甲基糠醛、 原

儿茶酸、 原儿茶醛含有量 ＲＳＤ 分别为 １􀆰 ５５４％ 、
１􀆰 ３２４％ 、 １􀆰 ０２２％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 １􀆰 ８　 稳定性试验 　 精密吸取同一供试品溶液，
在 “２􀆰 １􀆰 １” 项条件下， 分别于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、
１０、 １２ ｈ 进样， 测得原儿茶酸、 ５⁃羟甲基糠醛、 原

儿茶 醛 峰 面 积 ＲＳＤ 分 别 为 ０􀆰 ２００％ 、 ０􀆰 ２９５％ 、
０􀆰 １１３％ ， 表明供试品溶液在 １２ ｈ 内稳定性良好。
２􀆰 １􀆰 ９　 加样回收率试验　 取已测定含有量的烫狗

脊饮片 ９ 份， 精密称定， 每组 ３ 份， 按对照品加入

量与所取供试品中待测定成分量之比 ０􀆰 ５ ∶ １、 １ ∶
１、 １􀆰 ５ ∶ １ 加入原儿茶酸、 原儿茶醛、 ５⁃羟甲基糠

醛对照品， 按 “２􀆰 １􀆰 ３” 项下方法制备供试品溶

液， 在 “２􀆰 １􀆰 １” 项条件下测定， 计算加样回收

率， 结果见表 ３。
表 ３　 各成分加样回收率试验结果 （ｎ＝９）

Ｔａｂ􀆰 ３　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｒｅｃｏｖｅｒｙ ｔｅｓｔｓ ｆｏｒ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ （ｎ＝９）
成分 取样量 ／ ｇ 原有量 ／ ｍｇ 加入量 ／ ｍｇ 测得量 ／ ｍｇ 回收率 ／ ％ 平均回收率 ／ ％ ＲＳＤ ／ ％

５⁃羟甲基糠醛 １􀆰 ０００ ３ ４􀆰 ０１２ ７ １􀆰 ９４６ ２ ５􀆰 ８８７ ５ ９６􀆰 ３３ ９７􀆰 ８３ １􀆰 ６４
１􀆰 ００１ ３ ４􀆰 ０１６ ７ １􀆰 ９４６ ２ ５􀆰 ８９８ ９ ９６􀆰 ７１
１􀆰 ００１ １ ４􀆰 ０１５ ９ １􀆰 ９４６ ２ ５􀆰 ９１０ ２ ９７􀆰 ３３
１􀆰 ０００ ４ ４􀆰 ０１３ １ ３􀆰 ９００ ７ ７􀆰 ９００ ８ ９９􀆰 ６７
１􀆰 ０００ ８ ４􀆰 ０１４ ７ ３􀆰 ９００ ７ ７􀆰 ８２９ ３ ９７􀆰 ７９
１􀆰 ０００ ５ ４􀆰 ０１３ ５ ３􀆰 ９００ ７ ７􀆰 ９５７ ９ １０１􀆰 １２
１􀆰 ００１ ０ ４􀆰 ０１５ ５ ５􀆰 ７１４ １ ９􀆰 ５５１ ２ ９６􀆰 ８８
１􀆰 ０００ ８ ４􀆰 ０１４ ７ ５􀆰 ７１４ １ ９􀆰 ６２２ ８ ９８􀆰 １５
１􀆰 ０００ ２ ４􀆰 ０１２ ３ ５􀆰 ７１４ １ ９􀆰 ５２７ ６ ９６􀆰 ５２

原儿茶酸 １􀆰 ０００ ３ ０􀆰 ４０１ ９ ０􀆰 １９０ ５ ０􀆰 ５９５ ０ １０１􀆰 ３５ ９８􀆰 ９２ １􀆰 ８０
１􀆰 ００１ ３ ０􀆰 ４０２ ３ ０􀆰 １９０ ５ ０􀆰 ５８８ ５ ９７􀆰 ７３
１􀆰 ００１ １ ０􀆰 ４０２ ２ ０􀆰 １９０ ５ ０􀆰 ５８６ ６ ９６􀆰 ７７
１􀆰 ０００ ４ ０􀆰 ４０２ ０ ０􀆰 ３８７ ９ ０􀆰 ７８０ ２ ９７􀆰 ５１
１􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ４０２ １ ０􀆰 ３８７ ９ ０􀆰 ７７９ ５ ９７􀆰 ２９
１􀆰 ０００ ５ ０􀆰 ４０２ ０ ０􀆰 ３８７ ９ ０􀆰 ７８７ ６ ９９􀆰 ４１
１􀆰 ００１ ０ ０􀆰 ４０２ ２ ０􀆰 ５８７ ６ ０􀆰 ９８７ ４ ９９􀆰 ５９
１􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ４０２ １ ０􀆰 ５８７ ６ ０􀆰 ９８３ ２ ９８􀆰 ８９
１􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ４０１ ９ ０􀆰 ５８７ ６ ０􀆰 ９９９ ８ １０１􀆰 ７５

原儿茶醛 １􀆰 ０００ ３ ０􀆰 ０８３ ３ ０􀆰 ０４０ ４ ０􀆰 １２５ ０ １０３􀆰 １２ ９７􀆰 １８ ３􀆰 ５２
１􀆰 ００１ ３ ０􀆰 ０８３ ４ ０􀆰 ０４０ ４ ０􀆰 １２２ ３ ９６􀆰 ２４
１􀆰 ００１ １ ０􀆰 ０８３ ４ ０􀆰 ０４０ ４ ０􀆰 １２１ ５ ９４􀆰 ３０
１􀆰 ０００ ４ ０􀆰 ０８３ ３ ０􀆰 ０８１ ３ ０􀆰 １５９ ７ ９３􀆰 ８９
１􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ０８３ ４ ０􀆰 ０８１ ３ ０􀆰 １６６ ６ １０２􀆰 ３４
１􀆰 ０００ ５ ０􀆰 ０８３ ３ ０􀆰 ０８１ ３ ０􀆰 １６０ ８ ９５􀆰 ２４
１􀆰 ００１ ０ ０􀆰 ０８３ ４ ０􀆰 １２２ ２ ０􀆰 ２０３ ３ ９８􀆰 １７
１􀆰 ０００ ８ ０􀆰 ０８３ ４ ０􀆰 １２２ ２ ０􀆰 ２０１ ５ ９６􀆰 ７１
１􀆰 ０００ ２ ０􀆰 ０８３ ３ ０􀆰 １２２ ２ ０􀆰 １９８ ９ ９４􀆰 ６２

２􀆰 ２　 狗脊饮片粉末色度值测定　 Ｌａｂ 模式是由国

际照明委员会 （ＣＩＥ） 于 １９７６ 年公布的一种色彩

模式， 是 ＣＩＥ 组织确定的一个理论上包括了人眼

可见的所有色彩的色彩模式， Ｌ 值表示物体明暗程

度， ａ 值与 ｂ 值表示物体的颜色［１１］。
２􀆰 ２􀆰 １　 测定方法 　 取狗脊饮片， 粉碎， ９０％ 以上
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过 ３ 号筛， 无法过筛粉末与已过筛粉末混合。 采用

色差仪测定色度值， 仪器校正后将各样品粉末分别

压制于载玻片上， 压制厚度约为 １ ｍｍ， 测定饮片

粉末的色度值 （Ｌ、 ａ、 ｂ）， 平行 ３ 次， 取平均值。
２􀆰 ２􀆰 ２　 精密度试验 　 取同一狗脊饮片粉末， 按

“２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法连续测定 ６ 次， 测得 ＲＳＤ 均小

于 ５􀆰 ０％ ， 表明仪器精密度良好。
２􀆰 ２􀆰 ３　 稳定性考察 　 取同一狗脊饮片粉末， 按

“２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法分别于 ０、 ２、 ４、 ６、 ８、 １２ ｈ 测

定， 测得 ＲＳＤ 均小于 ５􀆰 ０％ ， 表明样品在 １２ ｈ 内

稳定性良好。
２􀆰 ２􀆰 ４ 　 重复性考察 　 分别制备 ６ 份粉末， 按

“２􀆰 ２􀆰 １” 项下方法测定色度值， 测得 ＲＳＤ 均小于

５􀆰 ０％ ， 表明该方法重复性良好。
２􀆰 ３　 饮片制备

２􀆰 ３􀆰 １　 熟狗脊饮片　 参照 ２０１５ 年版 《中国药典》
四部 ０２１３ 炮制通则， 取大小、 厚薄均匀的生狗脊

片， 加适量清水润透， 置蒸制容器内， 用蒸气加

热， 间隔一定时间， 取出蒸狗脊饮片， 稍晾， 置于

５０ ℃烘箱中烘干。
２􀆰 ３􀆰 ２　 烫狗脊饮片　 参照 ２０１５ 年版 《中国药典》
四部 ０２１３ 炮制通则， 取洁净河砂置炒制容器内， 设

置电陶炉加热功率 １ ２００ Ｗ， 加热至河砂为滑利状

态， 红外测温仪测定河砂温度 ２００ ℃， 投入大小、
厚薄均匀的生狗脊片， 不断翻动， 间隔一定时间，
取出烫狗脊饮片， 筛去河砂， 放凉， 除去残存绒毛。
２􀆰 ４　 含有量与色度值测定　 分别按 “２􀆰 １” “２􀆰 ２”
项下方法测定烫狗脊、 熟狗脊饮片的含有量和色度

值， 结果见表 ４～５、 图 ２～３。
表 ４　 熟狗脊蒸制过程中各成分含有量及饮片色度值测定

结果

Ｔａｂ􀆰 ４ 　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｈｒｏｍａｔｉｃｉｔｙ ｖａｌｕｅ ｏｆ Ｃ．
ｂａｒｏｍｅｔｚ ｄｕｒｉｎｇ ｓｔｅａｍｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

ｔ ／ ｈ
含有量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 色度值

５⁃羟甲基糠醛 原儿茶酸 原儿茶醛 Ｌ ａ ｂ
０ ０􀆰 １３７ ０ ０􀆰 ０９０ ８ ０􀆰 ０１３ ７ ５３ １１ ３８

０􀆰 ５ ０􀆰 １６８ ０ ０􀆰 ０９５ ６ ０􀆰 ０１９ ８ ５１ １１ ３８
１􀆰 ０ ０􀆰 ２８２ ５ ０􀆰 １０３ ９ ０􀆰 ０３８ ５ ４９ １２ ３７
１􀆰 ５ ０􀆰 ３２３ ７ ０􀆰 １１０ ３ ０􀆰 ０６０ ８ ４９ １３ ３８
２􀆰 ０ ０􀆰 ３５４ ３ ０􀆰 １４５ ５ ０􀆰 ０６９ １ ４７ １４ ３７
３􀆰 ０ ０􀆰 ５２３ ６ ０􀆰 １６２ １ ０􀆰 ０７４ ３ ４６ １４ ３８
４􀆰 ０ ０􀆰 ６９３ ２ ０􀆰 ２１２ ５ ０􀆰 １０５ ４ ４４ １５ ３７
５􀆰 ０ ０􀆰 ７５９ ８ ０􀆰 ２２５ ３ ０􀆰 １１７ ２ ４３ １５ ３７
６􀆰 ０ ０􀆰 ９９０ ６ ０􀆰 ２６１ １ ０􀆰 １５１ １ ４１ １６ ３６
７􀆰 ０ ０􀆰 ６７５ ３ ０􀆰 １９７ ４ ０􀆰 １４４ ０ ３９ １７ ３５
８􀆰 ０ ０􀆰 ６１６ ０ ０􀆰 １６２ ０ ０􀆰 １２２ ０ ３６ １７ ３５

表 ５　 烫狗脊砂烫过程中各成分含有量及饮片色度值测定

结果

Ｔａｂ􀆰 ５ 　 Ｒｅｓｕｌｔｓ ｏｆ ｃｏｎｔｅｎｔ ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ
ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｈｒｏｍａｔｉｃｉｔｙ ｖａｌｕｅ ｏｆ Ｃ．
ｂａｒｏｍｅｔｚ ｄｕｒｉｎｇ ｓｔｉｒ⁃ｆｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

ｔ ／ ｍｉｎ
含有量 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 色度值

５⁃羟甲基糠醛 原儿茶酸 原儿茶醛 Ｌ ａ ｂ
０ ０􀆰 １３７ ０ ０􀆰 ０９０ ８ ０􀆰 ０１３ ７ ５５ １１ ３５
３ ０􀆰 ６５０ ４ ０􀆰 １３８ ７ ０􀆰 ０４１ ６ ５４ １１ ３６
６ １􀆰 ５２１ ６ ０􀆰 ２０３ ６ ０􀆰 ０６２ １ ４９ １２ ３６
９ ４􀆰 １５５ ８ ０􀆰 ４１１ ９ ０􀆰 ０８７ ６ ４８ １３ ３８
１２ ６􀆰 ４８２ ２ ０􀆰 ６３４ ２ ０􀆰 １２０ ８ ４６ １３ ３９
１５ ９􀆰 ２７３ ５ １􀆰 ０１４ １ ０􀆰 １３７ ９ ４２ １４ ３６
１８ ９􀆰 ４３８ ９ １􀆰 ２９２ ８ ０􀆰 １５１ １ ３５ １５ ３４
２１ ８􀆰 ６２４ ４ １􀆰 ３４２ ６ ０􀆰 １４５ １ ３３ １５ ３２
２４ ７􀆰 ６３７ ５ １􀆰 ４６９ ２ ０􀆰 １４０ ８ ３３ １６ ３２
２７ ７􀆰 ２４７ ４ １􀆰 ５２５ ０ ０􀆰 １２３ ６ ３１ １６ ３１
３０ ５􀆰 ９３４ ３ １􀆰 ４２３ ２ ０􀆰 １２０ ６ ３１ １７ ３２
３３ ５􀆰 １７４ ７ １􀆰 ２８１ ３ ０􀆰 １０６ ４ ３０ １８ ３０
３６ ４􀆰 ２９２ ２ １􀆰 ２１３ ０ ０􀆰 １０６ ４ ２８ １８ ２９
３９ ３􀆰 ２２７ ２ １􀆰 ０１０ ８ ０􀆰 ０９３ ６ ２７ １９ ２５

图 ２　 熟狗脊蒸制过程中饮片色度值变化

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｃｈｒｏｍａｔｉｃｉｔｙ ｖａｌｕｅ ｃｈａｎｇｅｓ ｏｆ Ｃ． ｂａｒｏｍｅｔｚ
ｄｕｒｉｎｇ ｓｔｅａｍｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

图 ３　 烫狗脊砂烫过程中饮片色度值变化

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｃｈｒｏｍａｔｉｃｉｔｙ ｖａｌｕｅ ｃｈａｎｇｅｓ ｏｆ Ｃ． ｂａｒｏｍｅｔｚ ｄｕｒｉｎｇ
ｓｔｉｒ⁃ｆｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ

　 　 结果表明， 狗脊砂烫和蒸制过程中， 随炮制时

间延长， ５⁃羟甲基糠醛、 原儿茶酸、 原儿茶醛的含

有量均呈现先升高后降低的变化趋势， 表明 ３ 种成

分在炮制中均存在双向转化。 狗脊饮片的色度值 Ｌ
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值逐渐降低， ａ 值逐渐升高， 且色度值的变化幅度

基本一致， 但 ｂ 值无明显的变化规律。
２􀆰 ５　 综合评分法优选狗脊炮制时间 　 根据文献

［１２］， 以原儿茶酸和原儿茶醛的含有量为评价指

标， 在数据处理时引用综合指标 “隶属度”， 即指

标隶属度 ＝ （指标值－指标最小值） ／ （指标最大

值－指标最小值）； 综合评分值 ＝原儿茶酸隶属度×
０􀆰 ５＋原儿茶醛隶属度×０􀆰 ５， 计算各样品的综合评

分值。 结果见表 ６～７。

表 ６　 熟狗脊样品综合评分

Ｔａｂ􀆰 ６　 Ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ ｓｃｏｒｅｓ ｏｆ ｓｔｅａｍｅｄ Ｃ􀆰 ｂａｒｏｍｅｔｚ ｓａｍｐｌｅｓ
炮制时间 ／ ｈ 原儿茶酸 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 原儿茶酸隶属度 原儿茶醛 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 原儿茶醛隶属度 综合评分值

０ ０􀆰 ０９０ ８ ０􀆰 ００ ０􀆰 ０１３ ７ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００
０􀆰 ５ ０􀆰 ０９５ ６ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０１９ ８ ０􀆰 ０４ ０􀆰 ０４
１􀆰 ０ ０􀆰 １０３ ９ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ０３８ ５ ０􀆰 １８ ０􀆰 １３
１􀆰 ５ ０􀆰 １１０ ３ ０􀆰 １１ ０􀆰 ０６０ ８ ０􀆰 ３４ ０􀆰 ２３
２􀆰 ０ ０􀆰 １４５ ５ ０􀆰 ３２ ０􀆰 ０６９ １ ０􀆰 ４０ ０􀆰 ３６
３􀆰 ０ ０􀆰 １６２ １ ０􀆰 ４２ ０􀆰 ０７４ ３ ０􀆰 ４４ ０􀆰 ４３
４􀆰 ０ ０􀆰 ２１２ ５ ０􀆰 ７１ ０􀆰 １０５ ４ ０􀆰 ６７ ０􀆰 ６９
５􀆰 ０ ０􀆰 ２２５ ３ ０􀆰 ７９ ０􀆰 １１７ ２ ０􀆰 ７５ ０􀆰 ７７
６􀆰 ０ ０􀆰 ２６１ １ １􀆰 ００ ０􀆰 １５１ １ １􀆰 ００ １􀆰 ００
７􀆰 ０ ０􀆰 １９７ ４ ０􀆰 ６３ ０􀆰 １４４ ０ ０􀆰 ９５ ０􀆰 ７９
８􀆰 ０ ０􀆰 １６２ ０ ０􀆰 ４２ ０􀆰 １２２ ０ ０􀆰 ７９ ０􀆰 ６０

表 ７　 烫狗脊样品综合评分

Ｔａｂ􀆰 ７　 Ｃｏｍｐｒｅｈｅｎｓｉｖｅ ｓｃｏｒｅｓ ｏｆ ｓｔｉｒ⁃ｆｒｙｅｄ Ｃ􀆰 ｂａｒｏｍｅｔｚ ｓａｍｐｌｅｓ
炮制时间 ／ ｍｉｎ 原儿茶酸 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 原儿茶酸隶属度 原儿茶醛 ／ （ｍｇ·ｇ－１） 原儿茶醛隶属度 综合评分值

０ ０􀆰 ０９０ ８ ０􀆰 ００ ０􀆰 ０１３ ７ ０􀆰 ００ ０􀆰 ００
３ ０􀆰 １３８ ７ ０􀆰 ０３ ０􀆰 ０４１ ６ ０􀆰 ２０ ０􀆰 １２
６ ０􀆰 ２０３ ６ ０􀆰 ０８ ０􀆰 ０６２ １ ０􀆰 ３５ ０􀆰 ２２
９ ０􀆰 ４１１ ９ ０􀆰 ２２ ０􀆰 ０８７ ６ ０􀆰 ５４ ０􀆰 ３８
１２ ０􀆰 ６３４ ２ ０􀆰 ３８ ０􀆰 １２０ ８ ０􀆰 ７８ ０􀆰 ５８
１５ １􀆰 ０１４ １ ０􀆰 ６４ ０􀆰 １３７ ９ ０􀆰 ９０ ０􀆰 ７７
１８ １􀆰 ２９２ ８ ０􀆰 ８４ ０􀆰 １５１ １ １􀆰 ００ ０􀆰 ９２
２１ １􀆰 ３４２ ６ ０􀆰 ８７ ０􀆰 １４５ １ ０􀆰 ９６ ０􀆰 ９１
２４ １􀆰 ４６９ ２ ０􀆰 ９６ ０􀆰 １４０ ８ ０􀆰 ９３ ０􀆰 ９４
２７ １􀆰 ５２５ ０ １􀆰 ００ ０􀆰 １２３ ６ ０􀆰 ８０ ０􀆰 ９０
３０ １􀆰 ４２３ ２ ０􀆰 ９３ ０􀆰 １２０ ６ ０􀆰 ７８ ０􀆰 ８５
３３ １􀆰 ２８１ ３ ０􀆰 ８３ ０􀆰 １０６ ４ ０􀆰 ６７ ０􀆰 ７５
３６ １􀆰 ２１３ ０ ０􀆰 ７８ ０􀆰 １０６ ４ ０􀆰 ６７ ０􀆰 ７３
３９ １􀆰 ０１０ ８ ０􀆰 ６４ ０􀆰 ０９３ ６ ０􀆰 ５８ ０􀆰 ６１

　 　 由表 ６ 可知， 熟狗脊蒸制 ６ ｈ 时， 综合评分值

最大为 １􀆰 ００； 由表 ７ 可知， 烫狗脊炒制 ２４ ｍｉｎ 时，
综合评分值最大为 ０􀆰 ９４。 因此， 熟狗脊的最佳蒸

制时间为 ６ ｈ； 烫狗脊的最佳炒制时间为 ２４ ｍｉｎ。
２􀆰 ６　 成分含有量与色度值相关性分析　 利用 ＳＰＳＳ

２０􀆰 ０ 软件对熟狗脊 （蒸制时间 ０ ～ ６ ｈ）、 烫狗脊

（砂烫时间 ０～３９ ｍｉｎ） 饮片 ３ 种成分与其色度值进

行 Ｐｅａｒｓｏｎ 相关性分析， 以各成分的含有量为自变

量 （Ｘ）， 色度值 （Ｌ、 ａ） 为因变量 （Ｙ）， 进行线

性回归， 结果见表 ８～９。
表 ８　 狗脊饮片蒸制过程中各成分含有量与饮片色度值相关性

Ｔａｂ􀆰 ８ 　 Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｈｒｏｍａｔｉｃｉｔｙ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ Ｃ􀆰 ｂａｒｏｍｅｔｚ ｄｕｒｉｎｇ
ｓｔｅａｍｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ
成分 时间 ／ ｈ 色度值 调整 Ｒ 方 估计标准误差 回归方程

５⁃羟甲基糠醛 ０～６
Ｌ ０􀆰 ９５４ ０􀆰 ８４０ Ｙ＝ ５３􀆰 ０４９－１２􀆰 ９４６Ｘ
ａ ０􀆰 ８８０ ０􀆰 ６２８ Ｙ＝ １０􀆰 ７３６＋５􀆰 ７９６Ｘ

原儿茶酸 ０～６
Ｌ ０􀆰 ９６４ ０􀆰 ７３７ Ｙ＝ ５６􀆰 ０１５－５８􀆰 ４３１Ｘ
ａ ０􀆰 ８９９ ０􀆰 ５７６ Ｙ＝ ９􀆰 ３９０＋２６􀆰 ２７６Ｘ

原儿茶醛 ０～６
Ｌ ０􀆰 ９６３ ０􀆰 ７４７ Ｙ＝ ５２􀆰 ９７５－８３􀆰 ０７８Ｘ
ａ ０􀆰 ９４６ ０􀆰 ４１９ Ｙ＝ １０􀆰 ６９６＋３８􀆰 ２１７Ｘ
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表 ９　 狗脊饮片砂烫过程中各成分含有量与饮片色度值相关性

Ｔａｂ􀆰 ９　 Ｃｏｒｒｅｌａｔｉｏｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｖａｒｉｏｕｓ ｃｏｎｓｔｉｔｕｅｎｔｓ ａｎｄ ｃｈｒｏｍａｔｉｃｉｔｙ ｖａｌｕｅｓ ｏｆ Ｃ􀆰 ｂａｒｏｍｅｔｚ ｄｕｒｉｎｇ ｓｔｉｒ⁃ｆｒｙｉｎｇ ｐｒｏｃｅｓｓ
成分 时间 ／ ｍｉｎ 色度值 调整 Ｒ 方 估计标准误差 回归方程

５⁃羟甲基糠醛

０～１８

１８～３９

Ｌ ０􀆰 ８４２ ２􀆰 ７５５ Ｙ＝ ５４􀆰 ３７８－１􀆰 ６３１Ｘ
ａ ０􀆰 ９０６ ０􀆰 ４５９ Ｙ＝ １１􀆰 ０７３＋０􀆰 ３６３Ｘ
Ｌ ０􀆰 ９３８ ０􀆰 ６６３ Ｙ＝ ２３􀆰 ２３４＋１􀆰 ２０５Ｘ
ａ ０􀆰 ９６９ ０􀆰 ２６１ Ｙ＝ ２１􀆰 １３４－０􀆰 ６８０Ｘ

原儿茶酸

０～２７

２７～３９

Ｌ ０􀆰 ９２７ １􀆰 ８６８ Ｙ＝ ５５􀆰 １３０－１５􀆰 ４２６Ｘ
ａ ０􀆰 ９１６ ０􀆰 ４３２ Ｙ＝ １０􀆰 ９９１＋３􀆰 ２１３Ｘ
Ｌ ０􀆰 ８６０ ０􀆰 ６７９ Ｙ＝ １８􀆰 ２００＋８􀆰 ６７８Ｘ
ａ ０􀆰 ９３５ ０􀆰 ２９０ Ｙ＝ ２４􀆰 ８４７－５􀆰 ６１５Ｘ

原儿茶醛

０～１８

１８～３９

Ｌ ０􀆰 ８６０ ２􀆰 ５９０ Ｙ＝ ５８􀆰 １１４－１２６􀆰 ５３８Ｘ
ａ ０􀆰 ９０４ ０􀆰 ４６４ Ｙ＝ １０􀆰 ２６６＋２７􀆰 ８８０Ｘ
Ｌ ０􀆰 ９２９ ０􀆰 ７１４ Ｙ＝ １５􀆰 ５９６＋１２４􀆰 ７８３Ｘ
ａ ０􀆰 ９３３ ０􀆰 ３８４ Ｙ＝ ２５􀆰 ３４５－６９􀆰 ６２２Ｘ

　 　 相关性分析结果表明， 以上各组方差分析的显

著性值均小于 ０􀆰 ０１， 表明建立的线性关系回归模

型具有极显著的统计学意义。 调整 Ｒ 方均大于

０􀆰 ８， 表明 ５⁃羟甲基糠醛、 原儿茶酸、 原儿茶醛含

有量与色度值有较强或极强的相关性， 初步判断模

型拟合度较好。 在 ３ 种成分含有量上升阶段， 色度

值 ａ 与含有量呈正相关， 当含有量达最高值后， 随

着炮制程度的进一步加深， 含有量降低， 色度值 ａ
与含有量呈负相关； 色度值 Ｌ 值反之。
２􀆰 ７　 色度值波动范围确定　 Ｌａｂ 色彩理论系统中，
样品颜色总色值 （Ｅ） 表达， 公式为 Ｅ ＝ （Ｌ２ ＋ａ２ ＋
ｂ２） １ ／ ２， 样品的颜色变化色差 （ ΔＥ） ＝ （ ΔＬ２ ＋
Δａ２＋Δｂ２） １ ／ ２， 色差越大表示样品与对照样品色值

相差越大， 其值为 ６～１２ 个色差单位时， 其色差可

被人眼识别［１３］。
按照综合评分法优选的炮制工艺对收集的 １０

批样品进行炮制， 按 “２􀆰 ２” 项下方法测定饮片的

色度值； 取各炮制品约 ２ ｇ， 以等量递增法等量混

合， 得到混合样品， 以该混合样品作为 “基准炮

制品”， 测定其色度值， 并计算 １０ 批炮制品同基

准炮制品的色差， 结果见表 １０～１１。
　 　 根据 １０ 批炮制品混合样品得基准炮制品， 各

炮制品与基准炮制品的最大色差值即为所允许的色

差波动范围， 熟狗脊基准炮制品色度值 Ｅ熟狗脊为Ｌ＝
４２， ａ ＝ １６， ｂ ＝ ３４， 允 许 的 熟 狗 脊 最 大 色 差

ΔＥ熟狗脊为 ３􀆰 ６； 烫狗脊基准炮制品色度值 Ｅ烫狗脊为

Ｌ ＝ ３２， ａ ＝ １５， ｂ ＝ ３１， 允许的烫狗脊最大色差

ΔＥ烫狗脊为 ４􀆰 １。
３　 讨论

原儿茶酸⁃３⁃Ｏ⁃糖苷在狗脊生品中普遍存在，
在加热和酸性条件下， 分解为原儿茶酸和糖［１４］。

　 　 　 　表 １０　 １０ 批熟狗脊色度值与基准炮制品的色差

Ｔａｂ􀆰 １０　 Ｃｈｒｏｍａｔｉｃ ａｂｅｒｒａｔｉｏｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｓｔｅａｍｉｎｇ ｐｒｏｄ⁃
ｕｃｔｓ ａｎｄ ｓｔａｎｄａｒｄ ｐｒｏｄｕｃｔｓ

编号
色度值

Ｌ ａ ｂ
ΔＥ

１ ４０ １６ ３２ ２􀆰 ８
２ ４１ １６ ３４ １􀆰 ０
３ ３９ １５ ３３ ３􀆰 ３
４ ３９ １６ ３４ ３􀆰 ０
５ ４１ １５ ３５ １􀆰 ７
６ ３９ １６ ３２ ３􀆰 ６
７ ４２ １７ ３５ １􀆰 ４
８ ４２ １６ ３３ １􀆰 ０
９ ４３ １７ ３２ ２􀆰 ４
１０ ４１ １５ ３５ １􀆰 ７

熟狗脊基准炮制品 ４２ １６ ３４ －

表 １１　 １０ 批烫狗脊色度值与基准炮制品的色差

Ｔａｂ􀆰 １１ 　 Ｃｈｒｏｍａｔｉｃ ａｂｅｒｒａｔｉｏｎ ｂｅｔｗｅｅｎ ｔｈｅ ｓｔｉｒ⁃ｆｒｙｉｎｇ
ｐｒｏｄｕｃｔｓ ａｎｄ ｓｔａｎｄａｒｄ ｐｒｏｄｕｃｔｓ

编号
色度值

Ｌ ａ ｂ
ΔＥ

１ ３２ １５ ３０ １􀆰 ０
２ ３４ １６ ３２ ２􀆰 ４
３ ３１ １６ ３１ １􀆰 ４
４ ３５ １７ ３３ ４􀆰 １
５ ３２ １６ ３０ １􀆰 ４
６ ３５ １５ ３２ ３􀆰 ２
７ ３３ １５ ３１ １􀆰 ０
８ ３４ １７ ３０ ３􀆰 ０
９ ３３ １６ ３４ ３􀆰 ３
１０ ３２ １５ ３２ １􀆰 ０
烫狗脊基准炮制品 ３２ １５ ３１ －

炮制后原儿茶酸、 原儿茶醛含有量增加， 有利于增

强狗脊抗炎、 镇痛、 活血作用， 祛风湿作用， 故本

研究以该 ２ 种成分含有量为指标， 采用综合评分法

对熟狗脊、 烫狗脊的炮制时间进行优选， 保证药品

的有效性； 狗脊中的葡萄糖、 果糖等单糖化合物在
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高温或弱酸条件下发生脱水反应， 生成 ５⁃羟甲基

糠醛， 随着炮制加深， ５⁃羟甲基糠醛进一步分解为

甲酸和乙酰丙酸［１５］， ５⁃羟甲基糠醛具有抗氧化、
抗组织缺血等作用， 还有刺激性、 肾毒性等严重不

良反应， ２０１５ 年版 《中国药典》 对葡萄糖注射液

的质量检测中， ５⁃羟甲基糠醛被当作有害物质加以

限量控制［１６］， 由于 ５⁃羟甲基糠醛在砂烫中含有量

增加的幅度远高于蒸制， 比原药材分别增加 ６８􀆰 ９、
７􀆰 ２ 倍， 基于用药的安全考虑， 建议对 ５⁃羟甲基糠

醛的含有量做限度规定， 具体限度有赖于结合进一

步药理学研究结果确定。
炮制过程中饮片粉末颜色加深， 由黄色逐渐变

为深棕色和褐色， Ｌ 值数值减小， ａ 值增大， 颜色

的加深可能与其所含的羰基化合物 （糖类成分）
和氨基化合物 （氨基酸和蛋白质） 在炮制过程中

发生的梅拉德反应有关， 最终生成深棕色或黑色的

物质［１７］。 饮片色度值的变化与含有量有较强的相

关性， 可在一定程度上反映饮片的炮制程度， 因

此， 本实验在研究含有量与色度值的相关性的基础

上， 按照最佳炮制工艺进一步制备基准炮制品， 炮

制品与基准炮制品的最大色差值， 即允许的色差波

动范围， 可作为在线监控狗脊饮片炮制程度的指标

之一， 以便快速、 客观地评价炮制品质量。
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