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HPLC 测定大风艾中 5 种二氢黄酮类成分的含量 
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摘要：目的  测定大风艾药材中 3,3’,5,7-四羟基-4’-甲氧基二氢黄酮、3’,5,5’,7-四羟基二氢黄酮、3,3’,4’,5-四羟基-7-甲氧

基二氢黄酮、3,3’,5-三羟基-4’,7-二甲氧基二氢黄酮、艾纳香素 5 种二氢黄酮类成分的含量。方法  采用高效液相色谱法

测定，色谱柱为 AKZONOBEL Kromasil 100-5C18(4.6 mm×250 mm，5 µm)；流动相为乙腈(A)-0.2%冰醋酸(B)，梯度洗脱

(0~10 min，20%A；10~15 min，20%→25%A；15~25 min，25%A；25~50 min，25%→65%A)；流速：1.0 mL·min−1；检

测波长：289 nm；柱温：35 ℃；进样量：10 μL。结果  5 种二氢黄酮类成分的线性关系良好，加样回收率为 98.73%~101.84%。

结论  该方法简便、准确，可用作大风艾药材质量控制的方法。 
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ABSTRACT: OBJECTIVE  To determine content of 5 flavanones of 3,3’,5,7- tetrahydroxy-4’-methoxyflavanone, 3’,5,5’,7- 
tetrahydroxy-flavanone, 3,3’,4’,5-tetrahydroxy-7-methoxyflavanone, 3,3’,5-trihydroxy-4’,7-dimethoxyflavanone, 5-blumeatin in 
Blumea balsamifera. METHODS  The chromatographic separation was achieved on AKZONOBEL Kromasil 100-5C18 

(4.6 mm×250 mm, 5 µm) column with the mobile phase consisting of acetonitrile(A)-0.2% HAc(B) by gradient elution 
program(0−10 min, 20%A; 10−15 min, 20%→25%A; 15−25 min, 25%A; 25−50 min, 25%→65%A) at the flow rate of 
1.0 mL·min−1, detection wavelength was set at 289 nm, and the column temperature was 35 ℃, and the injection volume was 
10 μL. RESULTS  Linearity relationships of 5 flavanones were good, and the average recoveries were from 98.73% to 101.84%. 
CONCLUSION  The method is simple, accurate and repeatable and it is suitable for quality control of Blumea balsamifera. 
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大风艾又名艾纳香、冰片艾、大黄草等，是

菊科植物艾纳香 Blumea balsamifera 的干燥叶或嫩

枝，主产于贵州、云南、广西、广东等地[1]，具有

温中活血、调经、祛风除湿的功效[2]。大风艾中含

有丰富的黄酮类成分，其中以二氢黄酮类成分为

主[3-6]，具有清除自由基[7]、保护肝损伤[8]及抑制肺

癌细胞增殖和转移[9]的作用。大风艾药材中不同成

分的含量测定已有部分报道[10-13]，但这些研究仅

限于 1~2 个化学成分，且这些成分在药材中的含

量较低，不具有代表性。为更好地评价大风艾药

材的质量，本研究在前期[4-6]对大风艾化学成分的

研究基础上，采用 HPLC 测定大风艾药材中 5 种

主要二氢黄酮类成分的含量，可以为大风艾药材

的质量控制及其药用开发提供参考。 
1  仪器和试药 

高 效 液 相 色 谱 仪 包 含 Waters e2695 
Seperations Module 系统，Waters 2998 二极管阵列

检测器(PDA)和 Empower 软件(美国 Waters 公司)。
BT25S 天平[赛多利斯(上海)有限公司]；DK-S24
型恒温水浴锅(广州市默菲仪器有限公司)。 

3,3’,5,7-四羟基-4’-甲氧基二氢黄酮、3’,5,5’,7-
四羟基二氢黄酮、3,3’,4’,5-四羟基-7-甲氧基二氢黄
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酮、3,3’,5-三羟基-4’,7-二甲氧基二氢黄酮、艾纳香

素对照品分离自大风艾药材[4-6]，经 NMR、HPLC
检测纯度>98%。乙腈为色谱纯，水为蒸馏水，其

他试剂为分析纯。 
大风艾药材(批号：1101，1102)于 2018 年 11

月分别采自贵州罗甸、望谟；大风艾药材(批号：

1001)于 2018 年 10 月采自广西玉林；大风艾药材

(批号：0819)于 2020 年 8 月采自贵州江口，经遵

义医科大学吴发明副教授鉴定为艾纳香 Blumea 
balsamifera 的干燥叶及嫩枝，样品标本保存于遵

义医科大学药学院药学实验中心。 
2  方法与结果 
2.1  色谱条件   

色谱柱：AKZONOBEL Kromasil 100-5C18 

(4.6 mm×250 mm，5 µm)；流动相为乙腈(A)-0.2%
冰醋酸(B)，梯度洗脱(0~10 min，20%A；10~15 min，

20%→25%A；15~25 min，25%A；25~50 min，25%
→65%A)；流速：1.0 mL·min−1；检测波长：289 nm；

柱温：35 ℃；进样量：10 μL。对照品及样品高效

液相色谱图见图 1。 

 
图 1  高效液相色谱图 
A− 对 照 品 ； B− 样 品 ； 1−3,3’,5,7- 四 羟 基 -4’- 甲 氧 基 二 氢 黄 酮 ；

2−3’,5,5’,7-四羟基二氢黄酮；3−3,3’,4’,5-四羟基-7-甲氧基二氢黄酮；

4−3,3’,5-三羟基-4’,7-二甲氧基二氢黄酮；5−艾纳香素。 
Fig. 1  HPLC chromatograms  
A−reference substance; B−sample; 1−3,3’,5,7-tetrahydroxy-4’- 
methoxyflavanone; 2−3’,5,5’,7-tetrahydroxy-flavanone; 3−3,3’,4’,5- 
tetrahydroxy-7-methoxyflavanone; 4−3,3’,5-trihydroxy-4’,7- 
dimethoxyflavanone; 5−blumeatin. 
 

2.2  检测波长选择 
经紫外吸收波长扫描，3,3’,5,7-四羟基-4’-甲氧

基二氢黄酮、3’,5,5’,7-四羟基二氢黄酮、3,3’,4’,5-

四羟基-7-甲氧基二氢黄酮、3,3’,5-三羟基-4’,7-二
甲氧基二氢黄酮、艾纳香素等 5 种二氢黄酮类化

合物在 289 nm 波长处均有 大吸收，因此将检测

波长设定为 289 nm。 
2.3  对照品溶液的制备   

精密称取 3,3’,5,7-四羟基-4’-甲氧基二氢黄

酮、3’,5,5’,7-四羟基二氢黄酮、3,3’,4’,5-四羟基-7-
甲氧基二氢黄酮、3,3’,5-三羟基-4’,7-二甲氧基二氢

黄酮、艾纳香素对照品适量，加 85%甲醇制成每

毫升分别约含 150，30，30，20，10 µg 的混合对

照品溶液，即得。 
2.4  供试品溶液的制备   

取大风艾药材，粉碎过 3 号筛，精密称定大风

艾药材粉末约 0.6 g，置圆底烧瓶中，精密加入 85%
甲醇 25 mL，称重，回流提取 60 min，放冷，再称

重，以 85%甲醇补足减失的质量，摇匀，滤过，取

续滤液，过 0.45 µm 微孔滤膜，即得。 
2.5  检测限与定量限   

分别以信噪比 3∶1(n=3)和 10∶1(n=3)计算各

成分的检测限和定量限分别为：3,3’,5,7-四羟基-4’-
甲氧基二氢黄酮 0.28，0.55  µg·mL−1；3’,5,5’,7-
四羟基二氢黄酮 0.12，0.24 µg·mL−1；3,3’,4’,5-
四羟基-7-甲氧基二氢黄酮 0.24，0.61 µg·mL−1；

3,3’,5- 三 羟 基 -4’,7- 二 甲 氧 基 二 氢 黄 酮 0.07 ，

0.14 µg·mL−1；艾纳香素 0.06，0.16 µg·mL−1。 
2.6  线性关系考察   

分别取上述 5 种二氢黄酮成分对照品适量，

精密称定，以 85%甲醇配置成梯度浓度的对照品

溶液，准确吸取对照品溶液 10 µL，按“2.1”项

下色谱条件进行测定，分别以对照品的含量(X)
为横坐标，峰面积积分值(Y)为纵坐标，绘制 5 种

二氢黄酮成分的线性方程为：3,3’,5,7-四羟基-4’-
甲氧基二氢黄酮 Y=7.18X−5.97(R2=0.999 8，2.76~ 
276.40 µg·mL−1) 、 3’,5,5’,7- 四 羟 基 二 氢 黄 酮

Y=8.29X−9.56(R2=0.999 8，2.94~58.82 µg·mL−1)、

3,3’,4’,5-四羟基-7-甲氧基二氢黄酮 Y=5.82X−4.66 
(R2=0.999 4，3.04~60.80 µg·mL−1)、3,3’,5-三羟基

-4’,7- 二 甲 氧 基 二 氢 黄 酮 Y=7.99X−1.24 
(R2=0.999 8 ， 0.96~34.50 µg·mL−1) 、 艾 纳 香 素

Y=8.26X−1.57(R2=0.999 7，0.81~16.29 µg·mL−1)。 
2.7  精密度试验   

准确吸取供试品溶液 10 µL, 连续进样 5 次，

测定 3,3’,5,7-四羟基-4’-甲氧基二氢黄酮、3’,5,5’,7-
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四羟基二氢黄酮、3,3’,4’,5-四羟基-7-甲氧基二氢黄

酮、3,3’,5-三羟基-4’,7-二甲氧基二氢黄酮、艾纳香

素的峰面积，计算日内精密度的 RSD 分别为

0.68%，0.73%，3.18%，1.96%和 1.52%。取上述

供试品溶液分别连续测定 3 d，每天测定 5 次，测

定上述 5 个成分的峰面积，计算日间精密度的 RSD
分别为 0.90%，0.96%，2.50%，0.83%和 1.56%，

表明方法精密度良好。 
2.8  稳定性试验   

取大风艾药材(批号：1101)粉末约 0.6 g，精密

称定，按“2.4”项下方法操作，按“2.1”项下色

谱条件分别于 0，1，2，4，8，12，24，36，48 h
测定，测得上述 5 种二氢黄酮成分的峰面积，计

算 RSD 分别为 0.87%，092%，2.69%，1.77%和

1.71%，表明供试品溶液在 48 h 内稳定。 

2.9  重复性试验   
取同一批大风艾药材(批号：1101)粉末 6 份，

精密称定，按“2.4”项下方法制备供试品溶液，

按“2.1”项下色谱条件进样测定，测得上述 5 种

二氢黄酮成分含量，计算其 RSD 分别为 1.12%，

1.40%，1.14%，1.33%和 2.06%，表明重复性良好。 
2.10  加样回收率试验   

取已知含量的大风艾药材(批号：1101)粉末 6
份，约 0.3 g，精密称定，分别按已知含量的 100%
加入 5 种二氢黄酮成分对照品，按“2.4”项下方

法制备供试品溶液，按“2.1”项下色谱条件进样

测 定 ， 平 均 加 样 回 收 率 分 别 为 98.73% 
(RSD=1.77%)，101.72% (RSD=1.37%)，100.73% 
(RSD=1.26%)，101.84% (RSD=1.18%)，99.74% 
(RSD=2.58%)，结果见表 1。 

表 1  大风艾药材中 5 中成分加样回收率 
Tab. 1  Recovery of 5 components in Blumea balsamifera 

化学成分 称样量/g 样品中含量/mg 加入量/mg 测得量/mg 回收率/% 平均回收率/% RSD/% 

3,3’,5,7- 四

羟 基 -4’-
甲氧基二

氢黄酮 

0.299 8 1.726 8 1.752 0 3.488 8 100.57 

98.73 1.77 

0.300 1 1.728 6 1.752 0 3.468 0 99.28 

0.299 5 1.725 1 1.752 0 3.396 1 95.38 

0.298 7 1.720 5 1.752 0 3.456 5 99.09 

0.301 2 1.734 9 1.752 0 3.471 6 99.13 

0.298 1 1.717 1 1.752 0 3.450 2 98.92 

3’,5,5’,7- 四

羟基二氢

黄酮 

0.299 8 0.368 8 0.404 0 0.782 6 102.44 

101.72 1.37 

0.300 1 0.369 1 0.404 0 0.776 5 100.84 

0.299 5 0.368 4 0.404 0 0.784 2 102.92 

0.298 7 0.367 4 0.404 0 0.779 6 102.03 

0.301 2 0.370 5 0.404 0 0.771 8 99.34 

0.298 1 0.366 7 0.404 0 0.781 9 102.78 

3,3’,4’,5- 四

羟 基 -7-
甲氧基二

氢黄酮 

0.299 8 0.380 7 0.405 0 0.788 6 100.70 

100.73 1.26 

0.300 1 0.381 1 0.405 0 0.780 1 98.51 

0.299 5 0.380 4 0.405 0 0.795 2 102.43 

0.298 7 0.379 3 0.405 0 0.789 4 101.25 

0.301 2 0.382 5 0.405 0 0.790 3 100.69 

0.298 1 0.378 6 0.405 0 0.786 8 100.79 

3,3’,5- 三 羟

基-4’,7-二
甲氧基二

氢黄酮 

0.299 8 0.422 7 0.411 0 0.846 2 103.04 

101.84 1.18 

0.300 1 0.423 1 0.411 0 0.842 8 102.11 

0.299 5 0.422 3 0.411 0 0.839 5 101.51 

0.298 7 0.421 2 0.411 0 0.830 7 99.64 

0.301 2 0.424 7 0.411 0 0.846 8 102.70 

0.298 1 0.420 3 0.411 0 0.839 7 102.04 

艾纳香素 

0.299 8 0.101 9 0.108 2 0.211 6 101.36 

99.74 2.58 

0.300 1 0.102 0 0.108 2 0.211 8 101.45 

0.299 5 0.101 8 0.108 2 0.208 6 98.68 

0.298 7 0.101 6 0.108 2 0.206 3 96.80 

0.301 2 0.102 4 0.108 2 0.213 9 103.04 

0.298 1 0.101 4 0.108 2 0.206 4 97.09 
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2.11  样品测定   
分别取不同批次大风艾药材粉末约 0.6 g，精

密称定，按“2.4”项下方法制备供试品溶液。分

别精密吸取对照品溶液及供试品溶液各 10 µL，注

入高效液相色谱仪测定，结果见表 2。 

表 2  大风艾药材中 5 种二氢黄酮成分的含量测定结果
(n=2) 
Tab. 2  Contents of five flavanones in Blumea balsamifera 
(n=2) 

化学成分 
平均含量/mg·g−1 

贵州罗甸(批
号：1101) 

广西玉林(批
号：1001) 

贵州望谟(批
号：1102) 

贵州江口(批
号：0819)

3,3’,5,7- 四 羟

基 -4’- 甲 氧

基二氢黄酮 
5.76 4.63 4.79 4.98 

3’,5,5’,7- 四 羟

基二氢黄酮 
1.23 0.98 1.15 0.64 

3,3’,4’,5- 四 羟

基-7-甲氧基

二氢黄酮 
1.27 0.13 0.99 0.43 

3,3’,5-三羟基- 
4’,7-二甲氧

基二氢黄酮 
1.41 0.24 0.85 0.11 

艾纳香素 0.34 0.19 0.37 0.09 

 

3  讨论 
大风艾是中国西南地区资源丰富的一种民族

药材，目前主要用于提取艾片。化学成分研究表

明，大风艾中含有丰富的黄酮类成分，尤以二氢

黄酮类成分为主，特别是大风艾中二氢黄酮类成

分被报道具有多种生物活性。本研究在前期[4-6]对

大风艾化学成分的研究基础上，对大风艾药材中 5
种主要的二氢黄酮类成分进行了含量测定方法研

究，可以为大风艾药材中二氢黄酮类成分的开发

利用提供参考。 
通过对提取溶剂、提取方法及提取时间等因

素的考察，确定 25 mL 85%甲醇，回流提取 1 h，

可完全提取 0.6 g 大风艾药材中的 5 种二氢黄酮类

成分。 
按含量测定色谱条件以及改变色谱条件后进

样分析，考察不同品牌色谱柱、流速、pH 值、柱

温、流动相比例对测定结果的影响，结果表明，

建立的大风艾药材中的 5 种二氢黄酮成分含量测

定方法具有较好的耐受性。本研究对大风艾药材

中的 5 种二氢黄酮成分的测定结果表明该方法准

确、简便，可以作为大风艾药材的质量控制方法，

并为大风艾药材资源的综合利用提供依据。 
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