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CAO PAC [CH MAU

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.
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Ham lugng stachydrin hydroclorid khong ft hon 1,2 %
(€51, \NO,.HCI) tinh theo ché phim kho kiét.

Bio qudn
Trong dd dymg kin, dé nai kho mat.

CAO KHO ACTISO
Cynarae scolymi Folii extractum siccum

Cao khé actisd duge bao ché tir 14 cdy Actisd (Cynara
scolymus L.) ho Ciic (Asteraceae) theo phuong phip thich
hop dé ché pham c6 ham lugng cynarin va acid chlorogenic
bn dinh.

Ché phdm phai dap tng cic yéu ciu trong chuyén ludn
“Cao thubc” (Phy lyc 1.1) va cac yéu cdu sau day:

Mo ti
Bot mau vang nau sang, d& hat 4m. Mui dgc biét. Vj hoi
min chat va hoi ding.

Djnh tinh

Phuong phap sic ky 16p mong (Phy lyc 5.4).

Ban mong: Silica gel Fs,.

Dung méi khai trién: Ethyl acetat - nude - acid formic
(8:0,5:0,5).

Dung djch thir. Can 0,1 g cao ché phim, thém 5 ml
methanol 40 % (TT) siéu Am 5 min, loc, thém vao dlch loc
5 ml nuéce cat, lic véi 5 ml ethyl acetat (TT) tach lay d1ch
chiét ethyl acetat va cé trén céch thiry dén cin. Hoa cin
trong | ml methanol 40 % (TT) lam dung dich thir.

Dung djch chat déi chiéu: Hoa tan riéng biét acid
chlorogenic va cynarin chuén trong methanol 40 % (TT)
dé thu duge céc dung dich chudn c6 ndng 4§ khoang
1 mg/ml.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban méng 15 pl
dung djch thir va 10 pl dung dich d6i chiéu. Trién khai
séc ky dén khi dung méi di dugc khoang 12 cm, ldy ban
mong ra, dé kho ¢ nhi¢t d¢ phong. Phun dung dich sat
(1l) clorid 5 % (TT), dé kho ngoai khong khi. Trén sic
ky d6 cua dung dich thir phai ¢6 vét ciing mau xanh réu
va tuong duong vé vi tri véi vét cynarin, acid chlorogenic
trén sic ky d6 cua dung dich chét déi chiéu.

Ciin khong tan trong nudc

Hoa tan 1,0 # ché pham trong 50 ml nudre cdt, loc, nra cﬁn
bing nurére car dén khi nude rira khdng mau, thu cén va say
khd & 100 - 105 °C dén khéi lugng khong d6i. Lugng cén
khéng dugc qué 5,8 % tinh theo ché phidm khé kiét.

pH

Dung djch cao kho actisoé 1 % (kl/tt) trong nuwde phai cé
pH tir 5,0 dén 6,0 (Phu lyc 6.2).

Mét khdi lwgng do 1am khd

Khéng qua 5,0 % (Phy lyc 12.16,ding 1 g ché pham)

Tro toan phin
Khéng qué 30,0 % (Phy luc 9.8, dung 1,0 g ché phim).

CAO KHO ACTISH

Dinh lugng

Phuong phép séc ky long (Phy lyc 5.3)

Pha djng: Acetonitril - dung djch acid formic 0,1 % (TT).
Dung dichchudn: Hoatan cynarin(acid |,3-dicaffeoylquinic)
chuéin va acid chlorogenic chuiin trong methanol 40 %
(TT) dé duge dung dich chudn ¢6 nbng dd cynarin va acid
chlorogenic chinh x4c khoang 25 - 50 pg/ml.

Dung djch thir: Can chinh xac khoang 20 mg dén 30 mg
cao ché phim, cho vao binh dinh mirc 25 ml. Thém 15 ml
methanol 40 % (TT), siéu 4m 10 min dé hoa tan. B6 sung
methanol 40 % (TT) d&én 25,0 ml. Tron déu, loc qua mang
loc 0,45 pm.

Diéu ki¢n sdc ky:

Cot kich thude (25 cm * 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm) (Cot SunFire C18 la phit hgp).

Detector quang phd tir ngoai & budc séng 323 nm.

Nhiét do ct: 25 °C.

Tbc 4 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung méi nhur sau:

Thoi gian  Acetonitril  Dung djch acid formic 0,1 %

(min) (% tt/tt) (% tt/tt)

0-20 8— 15 92 — 85

20 - 21 15 85

21-30 15— 30 85 — 70

30-35 30 70 l
- 35-36 30 — 95 70— 5 |

36 - 39 95 5

39 -40 95 — 8 592 ,
. 40-45 8 92 ’

Kiém tra tinh phii hgp hé théng: Trén sic ky db cua dung
dich chuan, hé sé dbi ximg ciia pic cynarin va pic acid
chlorogenic khong dugc nho hon 0,8 va khong dugc 16n
hon 2,0. D9 léch chuan trong déi cua dién tich pic cynarin
va pic acid chlorogenic thu dugc tir 6 lan tiém lap lai
khéng dugce 16n hon 2,0 %. Thir ty rira giai lan lugt 12 acid
chlorogenic, cynarin.

Tién hanh sic ky 1an luot dung dich chuin, dung djch thir.
Tinh ham lugng cynarin va acid chlorogenic trong ché
phdm dya vao dién tich pic thu duge trén sic ky do cua
dung dich thir, dung dich chudn va ham lugng cynarin
chudn, acid chlorogenic chuén.

Ham lugng cynarin (C,5H,40,,) khéng dugec it hon 0,60 %
va acid chlorogenic (C,qH 30y) khong dugc it hon 0,60 %
tinh theo ché phém kho kiét.

Bdo quén
Trong dd dyng kin, chéng 4m. Pé noi khd, mat.
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