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金黄散洗剂的制备及质量标准研究
朱春红，李 园，刘 巧，林 景，周小圆，苏 羽

（海南省皮肤病医院药剂科，海南 海口 570206）

【摘要】 目的 制备金黄散洗剂并建立金黄散洗剂的质量标准。方法 将姜黄等中药超微粉碎后加混悬

剂制备成金黄散洗剂；采用薄层色谱法(TLC)对处方中黄柏、甘草和白芷进行定性鉴别；采用高效液相色谱法

(HPLC)同时测定金黄散洗剂中姜黄素、大黄素和厚朴酚的含量。结果 制备的金黄散洗剂微粒细腻均匀，沉降

缓慢，稳定性好；在选定的薄层色谱条件下色谱斑点清楚，分离效果较好；姜黄素、大黄素和厚朴酚的质量浓度分

别在17.98~179.82 µg·ml-1 (r=0.999 9)、11.40~114.00 µg·ml-1 (r=0.999 9)和7.08~70.80 µg·ml-1 (r=0. 999 9)内，与峰

面积呈良好的线性关系，平均回收率依次为 101.66%、102.27%和102.40%，RSD依次为0. 61%、0.87% 和0. 60%。

结论 本洗剂制备工艺简便，所建立的质量标准简单、准确，能有效地控制该制剂质量。
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【Abstract】 Objective To prepare Jinhuangsan lotion and to establish its quality standard. Methods Cur-

cumae longae rhizoma and other traditional Chinese medicines were ultrafine pulverized, and the suspension was used

to prepare Jinhuangsan lotion. TLC was used to identify Phellodendri Chinensis cortex, Glycyrrhiza uralensis and

Angelica dahurica in the prescription. HPLC was used to simultaneously determine the concentration of curcumin,

emodin and magnolol. Results Jinhuangsan lotion showed delicate uniform, slow subsidence and good stability.

The chromatographic spots were clear and had good separation effect in the selected TLC conditions. The concentra-

tion of curcumin, emodin and magnolol were 17.98~179.82 µg·ml-1 (r=0.9999), 11.40~114.00 µg·ml-1 (r=0.9999) and

7.08~70.80 µg·ml-1 (r=0.9999) respectively. They all showed a good linear relationship with the peak area. The av-

erage recovery rates were 101.66%, 102.27% and 102.40%, with RSD of 0.61%, 0.87% and 0.60%, respectively.

Conclusion It was easy to prepare Jinhuangsan lotion with a simple and accurate quality standard.
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·药物与临床·

“如意金黄散”为明代陈实功《外科正宗》所载的

疡科要方，由姜黄、大黄、黄柏等十味中药配伍组成，

主要用于治疗疮疡肿痛、跌打损伤、乳痈红肿等病症，

亦可用于湿疹样皮炎、脓疱疮、单纯疱疹等治疗，临床

使用时需临时调剂，使用极为不便，外敷时又易掉药，

影响临床应用与药效的发挥。为提高药物疗效和使

用方便，在如意金散剂基础上改变剂型制成金黄散洗

剂，并对其质量标准进行了研究，为有效控制该制剂

质量提供参考。

1 仪器与材料

1.1 仪 器 LC-20AD HPLC 液 相 色 谱 仪 、

SPD-20A 型紫外检测器 (日本岛津公司)；AL204

METTLER TOLEDO 电子天平(梅特勒-托利多仪器

上海有限公司)；HS6150D数控超声清洗仪(天津恒奥

仪器有限公司)。

1.2 材料 金黄散洗剂(自制，批号 20130520、

20130521、20130522)；姜黄素 (批号 110823~201004)、

大黄素 (批号 110756~200110)、厚朴酚 (批号 110729~

200412)、白芷对照药材(批号 120945~201008)、甘草对

照药材 (批号 120904~201117)、黄柏对照药材 (批号

12150-201105)，以上对照品均购自中国药品生物制品

检定所；黄原胶 (江苏神华药业有限公司，批号

130304)；色谱乙腈(Fisher 公司)，其余试剂均为分析

纯，水为自制纯化水。

doi:10.3969/j.issn.1003-6350.2014.17.0997
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2 方 法
2.1 处方与制备
2.1.1 处方 金黄散200 g (先将姜黄、大黄等10

味中药超微粉碎[1]，依《中国药典》2010年版一部“如
意金黄散”的处方制备散剂)、黄原胶5 g、乙醇200 g、
苯酚10 g、丙二醇50 g、纯化水适量，全量1 000 g。

2.1.2 制备 取黄原胶加适量纯化水制成黄原
胶液。取金黄散、乙醇、苯酚、丙二醇及剩余量的水共
研成糊状，然后加入黄原胶液，搅拌均匀，即得[2]。

2.2 定性鉴别
2.2.1 黄柏鉴别 取本品3 g，加甲醇10 ml，超声

处理15 min，滤过，滤液浓缩至约1 ml，作为供试品溶
液；按处方比例和制备工艺除去黄柏的阴性样品，同法
制成黄柏阴性对照溶液；另取黄柏对照药材0.1 g，加
甲醇 5 ml，同法制成对照药材溶液；再取盐酸小檗碱
对照品，用甲醇制得质量浓度为0.5 mg/ml的溶液，作
为对照品溶液。照薄层色谱法(《中国药典》2010年版
一部附录ⅤB)试验，吸取上述供试溶液各 1 μl，分别
点于同一硅胶G薄层板上，以苯-异丙醇-乙酸乙酯-

甲醇-水(12:3:6:4:0.6)为展开剂，展开，取出，晾干，置
紫外光灯(365 nm)下检视。供试品色谱中，在与对照
药材、对照品色谱相应的位置上显相同颜色的荧光斑
点。阴性样品无干扰。

2.2.2 甘草鉴别 取本品 20 g，加三氯甲烷
30 ml、盐酸 2 ml，加热回流 1 h，放冷，滤过，滤液蒸
干，残渣用 1 ml乙醇溶解，制成供试品溶液；按处方
比例和制备工艺除去甘草的阴性样品，同法制成甘草
阴性对照溶液；另取甘草次酸对照品，用无水乙醇得
质量浓度为 1.0 mg/ml的溶液，作为对照品溶液。照
薄层色谱法(《中国药典》2010 年版一部附录ⅤB)试
验，吸取上述供试溶液各 1 μl，分别点于同一硅胶G

薄层板上，以石油醚(30℃~60℃)-苯-乙酸乙酯-冰醋
酸(20:40:14:1)为展开剂，展开，取出，晾干，喷以 10%

磷钼酸乙醇溶液。在 105℃加热 5 min。供试品色谱
中，在与对照品色谱相应的位置上显相同颜色的斑
点。阴性样品无干扰。

2.2.3 白芷鉴别 取本品10 g，加乙醚20 ml，超
声处理30 min，滤过，滤液蒸干，残渣用1 ml乙酸乙酯
溶解，制成供试品溶液；按处方比例和制备工艺除
去白芷的阴性样品，按供试品溶液制备方法操作，
得白芷阴性对照溶液；另取白芷对照药材 0.5 g，加
乙醚 10 ml，浸渍1 h，时时振摇，滤过，滤液蒸干，残渣
加乙酸乙酯1 ml使溶解，作为对照药材溶液；再取欧
前胡素对照品、异欧前胡素对照品，加乙酸乙酯制成
每 1 ml各含 1 mg的混合溶液，作为对照品溶液。照
薄层色谱法(《中国药典》2010 年版一部附录ⅤB)试
验，吸取上述供试溶液各 3 μl，分别点于同一硅胶G

薄层板上，以石油醚(30℃~60℃)-乙醚(3：2)为展开

剂，展开，取出，晾干，置紫外光灯(365 nm)下检视。

供试品色谱中，在与对照药材、对照品色谱相应的位

置上，显相同颜色的荧光斑点。阴性样品无干扰。

2.3 含量测定 以高效液相色谱法同时测定该

洗剂中姜黄素、大黄素和厚朴酚的含量。

2.3.1 色谱条件 色谱柱：Wondasil TM C18柱

(4.6 mm×150 mm，5.0 µm)；流动相：乙腈-0.1%磷酸=

38：62；流速：1.0 ml/min；进样量：20 µl；检测波长：

254 nm。

2.3.2 溶液的制备

2.3.2.1 对照品溶液的制备 分别精密称取姜

黄素 9.10 mg (含量 98.8%)、大黄素 5.70 mg与厚朴酚

3.54 mg，置10 ml量瓶，用甲醇溶解并稀释至刻度，即

得各个对照品溶液；分别精密量取上述对照品溶液各

1 ml置于10 ml量瓶，用甲醇稀释至刻度，摇匀，即得。

2.3.2.2 供试品溶液的制备 取本品约5.0 g，精

密称定，置 50 ml量瓶中，加入甲醇适量，冷浸 1 h，超

声处理30 min，放至室温，加甲醇至刻度，摇匀，即得。

2.3.2.3 阴性对照溶液的制备 按处方比例称

取除去厚朴、姜黄及大黄外的其他中药，按金黄散洗

剂制备方法制成阴性对照样品，按“2.3.2.2”项的方法

操作，即得。

2.3.3 方法学验证

2.3.3.1 专属性试验 取上述混合对照品溶液、

供试品溶液和阴性对照溶液，分别按上述色谱条件进

样20 μl，记录色谱图。各组分峰分离度均符合要求，

阴性样品无干扰，色谱见图1。

2.3.3.2 线性关系考察 依次精密吸取以上配

好的标准品溶液 0.2 ml、0.5 ml、1.0 ml、1.5 ml、2.0 ml

置 10 ml的量瓶中，以甲醇稀释至刻度，取各浓度的

单个对照品溶液 20 µl注入色谱仪，以各对照品面积

(Y)对其质量浓度X (µg/ml)进行线性回归，得回归方

程，结果见表1。

图1 高效液相色谱图

注：A，阴性；B，混合对照品；C，样品；1，姜黄素；2，大黄素；3，厚朴酚。
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2.3.3.3 精密度试验 取“2.3.2.2”项供试品溶

液，20 µl进样测定峰面积，重复6次。姜黄素、大黄素

及厚朴酚峰面积的RSD分别为 0.85%、1.22%、1.31%

(n=6)，表明用本方法测定样品，精密度较好。

2.3.3.4 稳定性试验 取“2.3.2.2”项下供试品溶

液，分别在配制后0 h、2 h、4 h、6 h、8 h、12 h、24 h测定，

分别记录姜黄素、大黄素及厚朴酚的峰面积，计算RSD

分别为0.93%、1.01%、0.84%，在24 h内测定样品稳定。

2.3.3.5 重复性试验 取 6份供试品(20130522)

按“2.3.2.2”项下处理，依法测定，并计算结果。姜黄

素、大黄素及厚朴酚的含量分别为 0.7131 mg/g、

0.4182 mg/g、0.5984 mg/g，RSD 分别为 1.55%、0.89%

和0.95%(n=6)。说明重现性较好。

2.3.3.6 回收率试验 取批号为 20130522样品

6 份，各 2.5 g，精密称定，置 50 ml 量瓶中，并分别加

入姜黄素储备液 (0.5930 mg/ml)、大黄素储备液

(0.3510 mg/ml)和厚朴酚储备液(0.4980 mg/ml)各3 ml，

按“2.3.2.2”项下方法处理，计算各成分的平均加样回

收率，见表2。

表1 各对照品线性关系考察及回归方程

对照品

姜黄素

大黄素

厚朴酚

回归方程

Y=23778x-3614.2

Y=56404x-3696.0

Y=11766x-696.56

r值
0.9999

0.9999

0.9999

线性范围(µg/ml)

17.98~179.82

11.40~114.00

7.08~70.80

2.3.4 样品测定 取三批样品(批号为20130520，

2030521，20130522)，依法测定，记录峰面积，计算三

种有效成分含量，结果见表3。

3 讨 论

在金黄散洗剂处方筛选时，曾分别选用黄原胶、

卡波姆、羧甲基纤维素钠、硅皂土为助悬剂，以沉降

容积比和重新分散为评价指标对制得金黄散洗剂的

稳定性进行比较，对比结果显示以黄原胶为助悬剂制

得的金黄散洗剂沉降缓慢，不结块，易于分散，稳定性

好，易于涂布。

在黄柏定性鉴别中，笔者曾对比了《中国药典》[3]

过柱和超声这两种供试品处理方式，结果差异不明

显，鉴于超声处理方式较简单，所以采用了后者。采

用《中国药典》方法以苯-异丙醇-乙酸乙酯-甲醇-浓

氨试液(12:3:6:3:1)为展开剂时，分离效果不好，后改

用苯-异丙醇-乙酸乙酯-甲醇-水(12:3:6:4:0.6)做展开

剂，取得较满意分离效果。

如意金黄散具有清热解毒、消肿止痛之功效，历

版《中华人民共和国药典》均予收载。现代药理研究表

明[4]，姜黄中的姜黄素、大黄中的大黄素、大黄素甲醚、

厚朴中的厚朴酚等为如意金黄散中的主要活性成分。

2010年版《中国药典》仅规定了其中姜黄素的含量限

度。为了全面的评价金黄散洗剂的质量，笔者建立了

同时测定金黄散洗剂中姜黄素、大黄素和厚朴酚含量

的方法，目前未见文献报道。对于要同时测定的姜黄

素、大黄素和厚朴酚，因其最大吸收波长相差较大[5]，

利用全波长扫描最后确定在254 nm处三者的响应值

相对较好，因此选择254 nm波长作为检测波长。
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表3 样品测定结果(n=3)

批号

20130520

20130521

20130522

含量 (mg/g)

姜黄素

0.7015

0.7125

0.7131

大黄素

0.4059

0.4218

0.4182

厚朴酚

0.5872

0.5889

0.5984

夫西地酸钠乳膏的处方筛选及稳定性考察
杨丽珍 1，杨 柳 2，余邦良 2

(1.海南省人民医院药学部，海南 海口 571102；

2.海南医学院药学院，海南 海口 571119)

【摘要】 目的 筛选夫西地酸钠乳膏的最佳处方。方法 采用L9(34)正交试验优选处方，以白凡士林用量

(A)、液状石蜡用量(B)、羊毛脂用量(C)、十六醇用量(D)为考察因素，以外观性状、离心结果、耐寒、耐热四状态总

评分和含量为质量评价指标。结果 按评价指标确定最优处方组合为A1B3C1D3，用此处方制备3批夫西地酸

钠乳膏样品，符合其质量标准和《中国药典》(2010年版)乳膏剂项下的各项规定，其稳定性考察的各项指标均符合

要求。结论 该处方设计方案合理，结果可靠。

【关键词】 夫西地酸钠；乳膏剂；正交试验；稳定性
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Study on stability and prescription screening of sodium fusidate cream. YANG Li-zhen 1, YANG Liu 2, YU
Bang-liang 2. 1. Department of Pharmacy, People's Hospital of Hainan Province , Haikou 571102, Hainan, CHINA;
2. Department of Pharmacy, Hainan Medical College, Haikou 571119, Hainan, CHINA

【Abstract】 Objective To screen the best prescription of sodium fusidate cream. Methods The optimal pre-

scription combination was determined by orthogonal experimental design L9(34) with the dosage of white Vaseline prod-

uct (A), Liquid Paraffin (B), t lanolin (C) and hexadecanol (D) as consideration factors. The appearance and characteris-

tics, centrifugation result, cold-resistant and thermotolreance were taken as quality evaluation indexes. Results The op-

timal prescription combination was A1B3C3D3. Three batchs of sodium fusidate cream were prepared with

A1B3C3D3 prescription. The indexes were all corresponded with the quality standard and examination of Ch.P 2010,

and the stability was good. Conclusion The prescription is reasonable and the result is reliable.

【Key words】 Sodium fusidate ; Cream; Orthogonal experiment; Stability

表2 回收率试验结果(n=6)

序号

1

2

3

4

5

6

取样量(g)

2.5012

2.5008

2.5005

2.5015

2.5010

2.5021

样品含量(mg)

姜黄素

1.7836

1.7833

1.7831

1.7838

1.7835

1.7842

大黄素

1.0460

1.0458

1.0457

1.0461

1.0459

1.0464

测得量(mg)

姜黄素

3.5818

3.6012

3.5976

3.6028

3.5933

3.5765

厚朴酚

1.4967

1.4965

1.4963

1.4969

1.4966

1.4973

大黄素

2.1203

2.1315

2.1098

2.1169

2.1231

2.1358

厚朴酚

3.0218

3.0305

3.0106

3.0377

3.0276

3.0313

姜黄素

101.08

102.19

102.00

102.25

101.73

100.74

大黄素

102.02

103.10

101.05

101.69

102.30

103.46

回收率 (%)

厚朴酚

102.08

102.68

101.36

103.13

102.48

102.68

注：姜黄素、大黄素与厚朴酚的平均回收率分别为101.66%，102.27%，102.40%；姜黄素、大黄素与厚朴酚的RSD分别为0.61%，0.87%，0.60%。
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