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CAO DAC DPINH LANG
Polysciacis fruticosae Radicis extractum spissum

Cao dic dinh lang duge diéu ché ur ré cdy Dinh lang
(Polyscias fruticosa Harms), ho Nhin sim (Araliaceae)
bing phwong phap thich hgp dé ché pham c6 ham lugng
acid oleanolic 6n djnh.

Ché pham phai dap (mg cac yéu cau trong chuyén ludn
“Cao thuée” (Phu luc 1.1) va cdc yéu cau sau day:

Mo ta
Thé chat mém déo, dong nhat, mau nau den, mui thom.

Dinh tinh

A. Hoa tan 1 g ché pham trong 20 ml methanol (TT) bing
cach dung dia thiy tinh khudy ky, lic siéu 4m trong
15 min, lgc. Pugce dich loc A.

Cho 5 ml dich lgc A viao émg nghiém, cb can, thém 10 ml
nwac ccfr, bit miéng Sng nghiém, lic trong 15 s. Xuét hién
ot bot bén it nhat trong vong 10 min.

Cho 1 ml dich loc A vao 6ng nghiém sach, ¢ can, hoa tan
cin bang 1 ml cloroform (TT). Thém | ml anhydrid acetic
(TT), thém tir tir theo thanh éng I ml acid sulfuric (TT).
Xuét hién vong c6 mau tir hong dén tim dam giiva 2 16p
dung dich.

B. Phuong phap sic ky lép mong (Phu lyc 5.4).

Ban mong: Silica gel 60GF s, da hoat hoa ¢ 100 °C trong
30 min.

Dung méi khai trién: n-Butanol - acid acetic - nuée (4: 1:5),
lic hdn hop trong 5 min, dé yén, lay 16p trén.

Dung dich thir: Lay 10 ml dich loc A ¢6 dén ciin, hoa can
v&i 10 ml nude car. Lic dung dich thu dwoc véi diethyl
ether (TT) cho dén khi 16p ether khéng mau hodc mau
rat nhat. Tiép tuc lic 16p nudc hai lin, mdi lan véi 10 ml
n-butanol bdo hoa nwéc (TT), g0p dlCh chiét n-butanol,
bée hoi trén cich thay den cin. Hoa cén véi 1 ml methanol
(TT) duge dich chdm sic ky.

Dung djch déi chiéu: Liy 10 g r& Dinh ling (miu chuan) da
¢t nhd, dun hdi luu trén céch thiy séi véi 30 ml methanol
(TT) trong 2 h, loc. Lay dich methanol cat thu héi dung
méi va cb trén cach thuy dén cin. Tiép tuc tién hanh chiét
nhur mé ta tai phan Dung dich thir, bt dau tir “hoa can vai
10 ml nuée cat... ",

Céch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén. Sau khi trién khai sic ky, liy ban mong
ra, dé khd & nhiét d6 phong, phun dung djch acid sulfuric
10 % trong ethanol (TT), sdy ban mong & 105 °C cho t6i
khi hién rd vét. Quan st dudi anh sang lhuémg va duoi anh
sdng tir ngoai budc séng 366 nm. Trén sac ky do cuia dung
dich thir phai c6 cac vét tuong duong vé vi tri va cing mau
véi cac vét trén sic ky db cua dung dich dbi chiéu.

C. Phuong phép sic ky 16p mong (Phu lyc 5.4).

Ban mong: Silica gel 60GF,s, dd hoat ho4 ¢ 100 °C trong
30 min.

Dung méi khai trién: Toluen - ethyl acetat (7 : 3).

CAO PAC PINH LANG

Dung djch thir: Ding dung dich thir thu duge & myc Dinh
lrgng.

Dung dich déi chiéu: Dung dich acid oleanolic chuén
0,1 % trong cloroform (TT).

Cach tién hanh: Cham riéng biét Ién ban mong 5 pl moi
dung dich trén. Sau khi trién khai sic ky, liy ban mong ra,
dé khé & nhiét dd phong, phun dung dich acid sulfuric 10 %
trong ethanol (TT), say ban mong & 105 °C cho t&i khi hién
ro vét. Quan sat dudi anh sang thuong va dudi anh sang tir
ngoai bude song 366 nm. Trén sic ky d6 ciia dung dich thir
ph'u c6 vét tuong duong vé vi tri va cling mau vai vét trén
siic ky do cia dung dich di chiéu.

Mt khoi lrong do 1am kho
Khéng durge qua 20,0 % (Phu luc 9.6, 1 g, 105 °C dén khéi
lugng khong doéi).

Kim loai ning

Khéng duge qua 20 phan triéu.

Tién hanh phép thir gioi han kim loai ning (Phu luc
9.4.8, phuong phap 3), su dung | g ché pham va
2 ml dung dich chi mau 10 phan triéu Pb ( TT).

Pinh lugng acid oleanolic

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Acetonitril - nuoc (80 : 20).

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 5 g ché pham vio
binh nén nit mai 100 ml, thém 40 ml dung dich acid
hydrocloric 4 M (TT), lac siéu 4m 10 min. Pun séi hdi
luu trong 3 h, d& nguéi, loc dich thiy phan ldy can. Dung
30 ml nugce (chia lam 3 lan) trang binh thity phan va ggp
nudc rira va loc qua gidy loc trén. Ding nieoc dé ria gidy
loc va cin dén khi nude rira trung tinh (thor béng glay quy).
Sy cin va gidy loc & 60 °C dén khé (khoang 2 h). Thém
vao cin 30 ml cloroform (TT), dun sbi nhe trén cach thay
5 min, lgc. Chiét lai cin nhu trén 2 ldn nira, tp trung cac
dich chiét cloroform, ¢4 trén cach thiy dén can. Hoa tan
can vira du trong 5 ml methanol (TT), tron déu, loc qua
mang loc 0,45 um.

Dung dich chuan: Cén chinh xac khoang 10 mg acid oleanolic
chudn vao binh dinh mirc 10 ml, thém 8 ml methanol (TT),
lac ky. dé hoa tan, bd sung methanol (TT) vira du dén vach,
tron déu. Loc qua mang lgc 0,45 pm.

Diéu kién sdc ky :

Cot kich thude (25 ecm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm) hodc turong duong (cot Inertsil C18 la thich hop).
Detector quang phd tir ngoai dit & budce séng 205 nm.
Tde do dong: 1,3 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop cua hé thong: Do léch chuin
trong dbi cua dién tich pic acid oleanolic trén sic ky
dd ciia 6 lan tiém 1ap lai dung dich chuin khong dugc
Ién hon 2,0 %. Tién hanh sic ky lan lugt véi dung dich
chudn va dung djch thir. Tinh ham lugng acid oleanolic
dya vao dién tich pic thu dugc trén sic ky d6 cua dung
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dich thir, dung dich chuén va ndng d cta dung djch acid
oleanolic chuin.

Ham lugng acid oleanolic (lelq,‘Oﬂ trong ché pham
khong dugc it hon 0,04 % tinh theo ché phiam kho kiét.

Bio quéin o ‘
Trong d6 dung kin, chéng 4m. Dé noi khé rao, mat.

CAO DAC iCH MAU
Leonuri japonici Herbae extractum spissum

Cao dic ich miu dugce bao ché tir phin trén mjt dit cua
ciy ich mau (Leonurus Japonicus Houtt.), ho Bac ha
(Lamiaceae) bing phuong phap thich hgp dé ché phim c6
ham lugng stachydrin 6n dinh.

Ché pham phai dap img yéu ciu trong chuyén ludn “Cao
thude” (Phu luc 1.1) va cic yéu cau sau day:

Mé ta
Khéi dong nhél, mau den, thé chat mém, déo. Mui hdng
dic biét. Vi dang.

Pinh tinh

Phuong phap sic ky l6p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: n-Butanol - acid hydrocloric - ethyl
acetat (8 : 2 : 0,5) hodc Aceton - ethanol - acid hydrocloric
(10:6:1).

Dung dich thir: Léy 3 ml dung dich thir thu dugc trong
phz‘“m Dinh lugng, ¢d trén cach thuy dén can. Hoa cén trong
0,5 ml ethanol (TT) dugc dung dich thur,

Dung dich déi chiéu (1): Can chinh xac khoang 1 g bt
thd ich mau (mAu chuén), chuyén vao tdi gidy loc, dat vao
binh Soxhlet va tién hanh chiét bang ethanol (TT) trong
khoang 4 h. Ly dich chiét ethanol, c6 dudi dp sudt giam
dén con khoang 5 ml, chuyén vao cft chita nhém oxyd
trung tinh (TT) dé dugc chuén bj trude {lay 10 g nhém oxyd
trung tinh (TT), nhdi u6t bang ethanol 95 % (TT) vao cit
thay tinh c6 khoa duong kinh trong khoang 1,5 - 1,8 cm
dé c6 chiéu cao khoang 4 cm trong cot}. Rira giai bing
200 ml ethanol (TT), tap trung dich rira gidi vao binh
cau 250 ml, cb can dudi dp sudt glam Hoa tan cin trong
3 ml ethanol (TT), dugc dung dich chim siic ky.

Dung djch doi chiéu (2): Hoa tan stachydrin hydroclorid
chuan trong ethanol (TT) dé dugce dung dich c6 néng d
khoang 1 mg/ml.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 10 pl mdi
dung dich trén. Sau khi trién khai sic ky, liy ban mong

ra, dé kho & nhiét dd phong, phun rhuée thie Dragendorff

(TT) dén khi hién rd vét. Quan sat ban méng dudi 4nh sang
thuémg. Trén sic ky d6 cia dung dich thir phai c6 céc vét
twong duong vé vj tri va cling mau véi cdc vét trén sic ky
48 cua dung djch déi chiéu (1) va phai c6 vét tuong duong
vé vi tri va cling mau véi vét trén sdc ky 46 coa dung dich
déi chiéu (2).
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Miit khbi lugng do lam khd
Khéng duge qua 20,0 % (Phu luc 9.6, 1 g, 85 °C, 5 h).

Tro toan phin
Khéng dugce qua 30,0 % (Phu luc 9.8).

Tro khing tan trong acid
Khoéng duge qua 3,0 % (Phu luc 9.7).

Ciin khéng tan trong nuwéc

Khong duge qua 10,0 % tinh theo ché phém kho kiét.
Hoatan 1,0 g ché pham trong 50 ml mecc cat nong, lgc qua
gidy loc da can bi trude, rira gidy loc va can b{lng nieoc cat
nong dén khi nuéce rira khong mau, say cin va glay loc &
100 °C dén 150 °C trong 3 h, dé ngudi trong binh hat im
30 min, can nhanh dé xac dinh khéi lrgng.

pH
5,0 dén 7,0 (Phy luc 6.2). )
Dung dung dich ché pham 1,0 % trong nwoc dé do.

Pinh lugng

Phuong phéap sac ky 1ong (Phu luc 5.3).

Pha dong: Acetonitril - medc (91 : 9).

Dung dich chudn: Hoéa tan stachydrin hydroclorid trong
ethanol (TT) dé thu dugc dung dich c6 nbng d chinh xac
khoang 0,6 mg/ml.

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 1,0 g ché pham vao
binh nén nut mai dung tich 100 ml, thém 3 ml murde, lic
51eu am dé méu phan tan déu, thém 60 ml ethanol (TT),

lic siéu am trong 5 min, dun soi hoi luu trong cach thuy
2 h, dé ngudi, loc liy dich loc. Trang rira binh va gidy
loc bang 150 ml ethanol (TT), gdp dich nra vao dich loc
trén, ¢6 duéi &p sudt giam dén con khoang 5 ml, chuyen
vao cdt chira nhom oxyd trung tinh (TT) da dugc chuén bi
trwde {lay 10 g nhom oxyd trung tinh (TT), nhdi wét bing
ethanol 95 % (TT) vao trong cét thuy tinh co khoa, dudng
kinh 1,5 cm dén 1,8 cm dé c6 chiéu cao khoang 4 ¢m trong
cft}. Rira giai bfmg 200 ml ethanol (TT), tap trung dich
rira gidi vao binh cau 250 ml, ¢6 can durdi ap sudt giam.
Héa tan cin vira du trong 20 ml hon hep acetonitril - dung
dich acid acetic 0,1 % (8 : 2), loc qua mang loc 0,45 pm.

Diéu kién sac kyp:

Cét kich thwoe (15 em x 4,6 mm) dugce nhoi pha tinh
aminopropyl lién két silica gel (5 pm).

Detector quang phd tir ngoai & budc song 203 nm.

Toe do dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh: Kiém tra tinh phi hgp cta hé théng:
P léch chuin tuong déi cua dién tich pic stachydrin
hydroclorid trén sic ky do cia 6 lan tiém lap lai dung dich
chudn khéng duge 16n hon 2,0 %.

Tiém riéng biét dung dich chuan, dung dich thu vao hé
théng sdc ky. Dya vao dién tich pic thu dugce tir dung dich
chudn, dung dich thir va ham lugng C,H,;;NO,.HCI trong
stachydrin hydroclorid chuén, tinh ham lugng stachydrin
hydroclorid trong ché phdm.



