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摘  要：目的  比较川木香煨制前后代谢物轮廓（metabolic profiling）差异，筛选出导致差异的特征性化学成分。方法  经
HPLC-UV 分析获得川木香生品、煨品的色谱图数据集；采用主成分分析（principal component analysis，PCA）、偏最小二乘

法-判别分析（partial least square-discriminant analysis，PLS-DA）、聚类分析（hierarchical cluster analysis，HCA）等多变量统

计分析方法比较川木香生品、煨品的代谢物轮廓差异及筛选导致差异的特征性化学成分。结果  川木香生品和煨品代谢物轮

廓明显不同，导致差异的特征性化学成分有 7 个（包含木香烃内酯和去氢木香内酯）。结论  从代谢物轮廓角度，川木香煨

制前后具有显著差异。 
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Study on the differentiates of metabolic profiling of Vladimiriae Radix before and 
after processing using HPLC-UV 
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Abstract: Objective  Comparing the metabolic profiling differences of Vladimiriae Radix before and after processing, screen out the 
discrepant constituents. Methods  Acquiring the chromatogram information from the processed and unprocessed Vladimiriae Radix 
by UV-HPLC analysis. Then comparing the metabolic profiling differences of Vladimiriae Radix before and after processing by PCA, 
PLS-DA, HCA, and screen out the discrepant constituents which lead up to these differences. Results  The metabolic profilings 
between processed and unprocessed Vladimiriae Radix are apparent different, data showed 7 peaks of them mainly make the quality 
difference, include active constituents costunolide and dehydrocostus lactone. Conclusion  Based on the metabolic profiling can be 
used to study the processing mechanism of Vladimiriae Radix. 
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川木香 Vladimiriae Radix 是中医、藏医、羌医、

蒙医等临床常用药材之一，为四川道地药材，主要

用于消化道疾病的临床治疗。《中国药典》2010 年

版一部川木香饮片的炮制项下将其分列为“川木

香”和“煨川木香”两种[1]。课题组从有效成分角

度，开展了川木香煨制工艺、煨制前后化学成分（木

香烃内酯、去氢木香内酯）变化与药理作用差异的

相关性初步研究[2-3]。前期研究从有效成分角度阐述

川木香煨制机制是不全面的，存在局限性[4]。鉴于

中医药整体观与代谢组学系统性的相通属性，代谢

组学技术已广泛应用于中药配伍规律、质量评价、

炮制机制、药效学与作用机制、安全性和毒性评价 
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等研究领域[5-6]。从代谢物轮廓角度，学者已开展了

不同产地人参[7]、人参属不同药材[8]、三七的不同药

用部位[9]及其不同炮制品[10-11]的对比分析研究。然

而上述研究，大多依赖 NMR、UPLC-MS、LC-MS
等昂贵仪器，在一定程度上限制了其应用。鉴于此，

课题组前期尝试采用常规 HPLC-UV 技术进行中药

“全成分”质量评价研究，如：醋柳黄酮[12-13]、银杏

叶片[14]、红景天提取物[15]等的质量控制研究。结合

代谢组学理念，拟采用 HPLC-UV 技术进行川木香

煨制前后代谢物轮廓差异比较研究，期望从代谢物

轮廓差异角度，为川木香煨制机制、煨制前后产品

的质量评价提供数据。 
1  仪器与材料 

Agilent 1100 高效液相色谱仪包括四元梯度泵

单元、自动脱气单元、自动控温进样单元、VWD
可变波长检测器单元和 Chem Station 色谱工作站等

（Agilent Techologies，USA）；CP225D 和 BS210S
电子天平（Sartorius，Germany）；KH—300DB 型数

控超声仪（昆山禾创超声仪器有限公司，中国）；

TGL—16C 台式高速离心机（上海市安亭科技仪器

厂，中国）；WSD—UP—III—10 精密型纯水机（成

都威思达智能科技有限公司，中国）。 
木香烃内酯（批号 111524-201107）、去氢木香

内酯（批号 111525-201105）对照品购于中国药品生

物制品检定所；甲醇为色谱纯（美国 Fisher 公司）；

其他试剂均为分析纯。 
川木香样品采集于四川省阿坝州茂县雅都乡，

经成都中医药大学中药鉴定教研室卫莹芳教授鉴定

为菊科川木香属植物灰毛川木香 Vladimiria souliei 
(Franch.) Ling var. cinerea Ling 的干燥根。根据采集

地点和时间的不同，样品被分成 9 个批次（表 1）。 
表 1  川木香采集信息 

Table 1 Collection information of Vladimiriae Radix 

批次 采集地点 采集时间 

1 阿坝州茂县雅都乡雅都村 2010.10.10 

2 阿坝州茂县雅都乡雅都村 2010.10.11 

3 阿坝州茂县雅都乡雅都村 2010.10.13 

4 阿坝州茂县雅都乡雅都村 2010.10.14 

5 阿坝州茂县雅都乡雅都村 2010.10.15 

6 阿坝州茂县雅都乡俄俄村 2011.11.03 

7 阿坝州茂县雅都乡俄俄村 2011.11.05 

8 阿坝州茂县雅都乡俄俄村 2011.11.06 

9 阿坝州茂县雅都乡俄俄村 2011.11.08 

2  方法与结果 
2.1  样品制备 

川木香生品供试液的制备：分别称取 9 批川木

香生品药材粉末（过四号筛）约 0.2 g，精密称定，

置具塞锥形瓶中，精密加入甲醇 50 mL，密塞，称

定质量，放置过夜，超声处理（功率 250 W，频率

50 kHz）30 min，放冷后，再称定质量，分别用甲

醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取续滤液，即得

川木香生品供试液（S1～S9）。 
川木香煨品供试液的制备：按《中国药典》2010

年版一部“煨川木香”项下规定，结合课题组前期

工作基础[16]，取 9 个批次的川木香生品药材，加适

量的水浸泡，闷润 6 h 后，切成 10 cm 左右的薄片，

低温干燥后，一层草纸一层川木香，间隔平铺 3～4
层，120 ℃煨制 2 h，取出，放凉，得川木香 9 批煨

品药材。按“川木香生品供试液的制备”项同法制

备，即得川木香煨品供试液（W1～W9）。 
质量控制（quality control，QC）样品供试液的

制备：分别精密量取上述供试液（S1～S9、W1～
W9）各 1 mL，合并，混匀，滤过，取续滤液作为

QC 样品，用于评价仪器和方法的漂移程度[17-20]。 
2.2  色谱条件 

色谱柱为Amethyst C18柱（250 mm×4.6 mm，5 
μm）；流动相为乙腈-水，采用二元梯度洗脱，洗脱

程序：0～12 min，20%乙腈；12～15 min，20%～

40%乙腈；15～30 min，40%～60%乙腈；30～45 
min，60%乙腈；45～50 min，60%～80%乙腈；50～
60 min，80%～90%乙腈；60～70 min，90%乙腈；

柱温为30 ℃；体积流量为1.0 mL/min；检测波长为

238 nm；进样量为20 μL。 
为评价仪器和方法的漂移程度，样品分析前，

连续进样 QC 样品 3 次，并与分析批次间每 3～4
测试样品进样 QC 样品 1 次。川木香生品、煨品供

试液及质量控制样品供试液的典型色谱图见图 1。 
2.3  数据采集与数据处理 

选择峰 4（未知成分）和峰 47（木香烃内酯）

为参照对齐样品中各色谱峰的保留时间，样品积分

保留时间范围为 2～70 min，斜率灵敏度为 1，最小

积分峰面积为 5，最小积分峰高分别为 0.3，共检测

到 59 个色谱峰（Agilent Chem Station），形成样品

数据集（包括样品编号、色谱峰编号、保留时间与

峰面积）。参考文献 [12-15] 方法，将数据导入

SIMPCA-P 12.0 软件（Umetrics，Umeå，Sweden） 



 
 
 

4-未知成分  47-木香烃内酯  48-去氢木香内酯 
4-unknown composition  47-costunolide  48-dehydrocostus lactone 

 
图 1  川木香生品 (S1)、煨品 (W1) 及质量控制样品 

(QC1) 供试液 HPLC-UV 色谱图 
Fig. 1  HPLC-UV chromatograms of Vladimiriae Radix (S1), 

its processed sample (W1), and QC sample (QC1) 
 
中进行包括主成分分析（ principal component 
anlysis，PCA），偏最小二乘法-判别分析（partial least 
squares-discriminant anlysis，PLS-DA）和聚类分析

（hierarchical clustering analysis，HCA）等多变量数

据分析。 
2.4  HPLC 分析方法的验证 

为保障川木香 9 批生品和煨品数据的可靠性，

参考文献[17-20]方法，采用 QC 样品对仪器和方法的

漂移程度进行了评价。所有分析样品包括 QC 样品

的 PCA 结果见图 2。结果表明，整个分析过程中的

所有 QC 样品（QC1～QC9）均较好地聚成 1 类，

显示仪器和分析方法学的重现性和精密度均较好，

试验中 9 批川木香生品和煨品数据是可靠的，可纳

入后期的数据处理。 
 

 
 
 

1. 图 2  样品包括 QC 样品的 PCA 图 
Fig. 2  PCA plot of data of samples including QC sample 

 
2.5  川木香煨制前后代谢物轮廓差异分析 
2.5.1  川木香煨制前后代谢物轮廓差异  样品数据

集中扣除 QC 样品的 PCA 打分图见图 3，图中 10
批次川木香样品被清晰地分为 3 大类，说明样品间

存在质量差异。 
为评价样品批间质量差异的程度，采用 HCA

对 PCA 进行聚类分析柱状绘图，结果见图 4。在权 

 
 
 

图 3  川木香样品的 PCA 打分图  
Fig. 3  PCA scores plot of Vladimiriae Radix samples 

 

 
 

图 4  川木香样品的 PCA 打分图的 HCA 分析柱状图 
Fig. 4  HCA of PCA scores plot of Vladimiriae Radix samples 
 
重为 50 的条件下，10 批次川木香样品被清晰地聚

集为 2 类，其中生品被聚成 1 类（组 1：S1～S9），
煨品被聚成另 1 类（组 2：W1～W9）。然而，在权

重为 25 时，煨品再被分为 A 组（W1、W2、W5、
W8）和 B 组（W3、W4、W6、W7）两组。结果显

示，从化学成分组的角度，该实验可以将川木香生

品与煨品分开，且不同煨品批次之间存在差异。 
2.5.2  反映川木香煨制前后质量差异的化学成分分

析  为确认导致质量差异的显著性化学成分，在

PCA 和 HCA 分析的基础上，经 PLS-DA 分析，其

PLS-DA 分类情况与 PCA 结果非常吻合。通过对

PLS-DA 打分图的载荷图（loading score）进行分析，

结果见图 5。从图中，选择权重 W*C [1]（−0.20～
0.20），W*C [2]（−0.20～0.20）画出阴影区域见图

5，在此区域之外的化学成分信息被定为影响质量差

异的化学成分，包括 7 个成分即：峰 4、峰 5、峰 6、
峰 13、峰 18、峰 47、峰 48。 
 

 
 
 

图 5  川木香样品的 PLS-DA 载荷图  

Fig. 5  PLS-DA plot of radix vladimiriae samples 
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通过对样品煨制前后 7 种成分峰面积进行统计

分析，结果见表 2，其中峰 6、峰 18、峰 4、峰 5、
峰 13 对应成分的量在炮制前后出现显著性差异（P
＜0.01），且呈现下降趋势；峰 47、峰 48 分别为川

木香的主要成分木香烃内酯和去氢木香内酯，二者

的峰面积之和占其所有成分峰面积总量的 25%，分

析结果亦将二者选作影响药材质量差异的化学成

分。由此可知，川木香经煨制后并没出现新的化学

成分，不存在质的变化，存在显著地量的变化。 
 

表 2  显著影响川木香生品及煨品质量差异成分的 
相对量比较 

Table 2  Relative quantification of compounds in Vladimiriae 
Radix before and after processing 

峰面积 
成分 

生 品 煨 品 
变化趋势

peak4 534.4± 3.4 498.5±18.2** ↓ 

peak5 230.5± 9.4 192.6±14.1** ↓ 

peak6 713.1±14.2 655.7±11.2** ↓ 

peak13 537.3±18.1 498.7±34.4* ↓ 

peak18  48.1± 8.6 21.3± 8.7** ↓ 

peak47 494.9± 8.6 481.6±35.0 ↓ 

peak48 777.0±12.4 777.1±35.9 － 

与生品相比：*P＜0.05  **P＜0.01 
*P＜0.05  **P＜0.01 vs comparing with raw Vladimiriae Radix 

 

3  讨论 
3.1  从代谢物轮廓角度进行川木香煨制前后化学

成分变化研究符合中药的系统属性要求 
课题组前期研究表明川木香煨制前后抗炎、镇

痛、解痉、止泻等作用发生了改变[3,21-22]，猜测与两

种指标性成分即木香烃内酯、去氢木香内酯的变化

有关，然而研究表明煨制前后二者量的变化并不显

著。鉴于此，本实验通过比较川木香煨制前后代谢

物轮廓差异，筛选出了导致差异的 7 个特征性化学

成分，由此可从化学成分和药效的相关性角度猜测，

此 7 个特征性成分可能与川木香“生用理气、煨熟

止泻”的炮制机制有关。同时，纵观整个实验研究

思路和方法，不难发现从代谢物轮廓角度进行川木

香煨制前后化学成分变化研究符合中药的系统属性

要求。 
3.2  基于 HPLC-UV 技术从代谢物轮廓差异性角

度可对中药炮制机制进行初步研究 
本研究提供了一种基于 HPLC-UV 技术从代谢

物轮廓差异性角度对中药炮制机制进行初步研究的

方法。此方法有别于依赖 NMR、LC-MS 等先进仪

器的常规代谢物轮廓差异性研究方法，而是利用简

单的 HPLC-UV 技术对不同中药炮制品进行综合质

量差异的区分，并自动地筛选出对此综合差异贡献

较大的中药成分，进而为不同炮制品的中药炮制机

制的化学成分初步研究或质量评价提供综合指标，

可作为一种较为初步的、相对经济的研究方法，具

有操作简便、仪器设备需求低与数据处理自动化等

明显优点。 
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