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P hip thy

Cén chinh xac khoang 20 mg ché pham vao binh djnh mirc
50 ml, thém 30 ml ethanol (TT), lic ky dé hoa tan, thém
ethanol (TT) vira du dén vach, lic déu, loc. Loai bo 10 ml
dich loc ddu, hut chinh xac 5,0 ml dich lgc sau vao binh
dinh mirc 100 ml, thém ethanol (TT) vira du dén vach, lic
déu. Do do hip thu ctia dung dich thu dugc (Phu luc 4.1) &
bude séng 284 nm, méu tring 1a erhanol (TT).

Do hép thu do dugc khdng duge dudi 0,40.

Ciin khéng tan trong ethanol

Khéng duge qué 1,5 % tinh theo ché pham kho kiét.

Can chinh xac khoang 1,0 g ché pham vao binh non nat
mal 100 ml, thém 50 ml ethanol (TT), ngam trong 30 mm
uep tuc lic manh dé hoa tan trong 20 min. Loc qua glay
loc (da duoc say & 105 °C trong 3 h va céin trudc), rira can
bAng ethanol (TT) dén khi dich loc khong mau. Say glay
loc va cén & 105 °C trong 3 h. Dé nguéi trong binh hit 4m
30 min va can nhanh.

Tro toan phén
Khdng duoc qua 1,0 % (Phu luc 9.8, phuong phap 1).

Kim loai ning

Khéng qua 20 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Ly 1 g ché pham, tién hanh thir theo phuong phép 3. Diing
2 ml dung dich chi mau 10 phcf:: triéu Pb (TT) dé chuén bi
dung dich dbi chiéu.

Mét khéi lrgng do lam khé
Khong duoc qua 7,0 % (Phu luc 9.6).
(1 g 100 °C; 5 h).

Pinh lrgng

Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3).

Pha dong: Dung dich acid acetic 1 % - acetonitril
(61 : 39), diéu chinh ty 1& néu can.

Dung dich thir: Cén chinh xac khoang 3,5 g ché pham vao
binh dinh mic 50 ml, thém 40 ml methanol (TT), lic siéu
am trong 15 min, dé ngudi, thém methanol (TT) vira du
dén vach, lic déu. Loc, loai bo 10 ml dich loc dau, hut
chinh xac 5,0 ml dich loc sau vao binh dinh mirc 50 ml,
thém pha dong vira dii dén vach, lic déu, loc qua mang lgc
0,45 pm.

Dung dich chudn: Hoa tan Loureirin B chudn trong
methanol (TT) dé dugc dung dich ¢6 néng d¢ chinh xéc
khoang 0,45 mg/ml. Hat chinh xac 5,0 ml dung dich trén
vao binh dinh mirc 50 ml, thém pha dgng vira di dén vach,
loc qua mang loc 0,45 pm.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (250 mm x 4,6 mm), nhdi pha tinh C
(5 pm) hodic trong duong. Cét Inertsil ODS-3 la thich hop.
Téc 46 dong: 1,0 ml/min.

Detector quang phé tir ngoai dat & budc song 276 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.
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Cdich tién hanh:

Kiém tra tinh phti hgp cia hé thng: D9 léch chuin trong
dbi caa dign tich pic loureirin B trén sic ky dd cua 6 lin
tiém I3p lai dung djch chuan khong dugce 16n hon 2.0 %.
Tiém riéng bi¢t dung dich chuin va dung dich thir. Tién
hanh sic ky theo diéu kién da néu, ghi lai thoi gian luu,
dién tich cua pic loureirin B. Dya vao dién tich pic cua
loureirin B trén sic ky d6 cua dung dich thir, dung dich
chuan va ham lugng C,3H,00s trong loureirin B chuén dé
tinh ham lugng loureirin B trong ché pham.

Ham lugng loureirin B (Cy5H2005) trong ché pham khong
it hon 0,45 % tinh theo ché pham khé kiét.

Bido quén ‘
Trong do dung kin, dé noi kho rao, thoang mat, tranh anh
sang.

CAO KHO LA BACH QUA
Ginkgonis Folii extractum siccum

Cao khd 14 bach qua dugc bao ché tir 1d cdy Bach qua
(Ginkgo biloba L.), ho Bach qua (Ginkgoaceae) theo
phuong phép thich hgp dé cao kho cé ham lugng hoat chat
6n dinh.

Cao kho phai dap ung céc yéu cau trong chuyén luan “Cao
thudc” (Phu luc 1.1) va cac yéu cau sau day:

Mo ta
B6t hodc khdi bar d& vun nét, c6 mau ndu vang nhat hodc
nau dam. Vi hoi dang.

Pinh tinh

A. Phuong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel Fys4 (5 - 10 pm).

Dung moi khai trién: Ethyl acetat - nuoc - acid acetic
bang - acid formic (67,5 :17,5:7,5:7.5).

Dung dich doi chiéu: Hoa tan lan lugt cac chat ddi chiéu
trong methanol (TT) dé duge dung dich c6 chira 0,15 mg/ml
rutin, 0,05 mg/ml acid chlorogenic.

Dung dich thie: Hoa tan cao khé trong hdn hgp methanol -
neéie (41 1) dé c6 dung dich chira 2 mg cao khé trong | ml.
Thuéc thir 1: Dung dich 2-aminoethyl diphenylborinat
(TT) trong methanol (TT) c¢6 nong do S mg/ml.

Thuéc thir 2: Dung dich polyethylen glycol 400 (TT) trong
ethanol 96 % (TT) c6 nong 4§ 50 mg/ml.

Cdch tién hanh:

Chim riéng bigt 20 ul mdi dung dich trén thanh vach
1én ban mong, dé kho vach chim. Trién khai sic ky dén
khi dung méi di dugc khoang 17 cm, ldy ban mong ra,
sy kho & 105 °C trong 5 min. Ngay sau khi lay ban
moéng con nong ra, phun thubc thir 1, tiép tuc phun
thude thir 2. Dé khé trong khéng khi khoang 30 min va
quan sat dudi dnh sdng tr ngoai ¢ budc séng 366 nm.
Trén sic ky d6 cua dung dich thir pha| ch vét cung mau
sic va tuong duong vé vj tri véi vét rutin trén sic ky db
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ca dung dich déi chiéu. Ngoai ra, trén sic ky d6 cua dung
dich thir phai cho céc vét nhur sau:

- Vai vét bén dudi vét caa rutin ¢6 huynh quang mau niu
vang va xanh l4.

- Mot hodic hai vét cé huynh quang mau xanh 14 ndm
gilra vét cua rutin va vj tri trong img voi vi tri vét acid
chlorogenic trén sic ky d6 ca dung dich déi chiéu.

- Cac vét nam trén vj tri cua vét tuong (mg vai vi tri vét
acid chlorogenic trong sic ky do cua dung dich dbi chiéu
ldn lugt tir dudi 1én trén nhu sau: 01 vét phat huynh quang
manh mau xanh duong nhat hodc doi khi vét nay bj chong
phu bai vet ¢6 huynh quang mau nau luc nim ngay gan
vi tri cua vét acid chlorogemc 01 vét phat huynh quang
mau xanh I, 01 vét phat huynh quang mau nau, vai vét
c6 mau yéu.

B. Trong phan Dinh Iugng flavonol glycosid toan phan,
trén sic ky d6 cua dung dich thir, thoi gian luu cia cac pic
quercetin, isorhamnetin va kaempferol phai tuong img voi
thi gian lwu cua céc chét do trén sic ky d6 cia dung dich
chuan. Trén sic ky do cua dung dich tha, ty 1é dién tich
pic cua kaempferol va quercetin khéng nho hon 0,7 va ty
1¢ dién tich pic cua isorhamnetin va quercetin khong nho
hon 0,1.

Pj am

Khong duoc qua 5,0 % (Phu luc 9.6, 1,0 g, 105 °C, 2 h).
Gi6i han nhiém vi sinh vt (Phu luc 13.6)

Téng s6 vi khuan hiéu khi: Khong qué 10* CFU/g;

Tong s6 nam: Khong qua 103 CFU/g;

Khong duoc c6 Salmonella va Escherichia coli trong 10 g.

Gid¢i han rutin va quercetin

Khéng dugc qua 4 % dbi voi rutin va 0,5 % dbi vaéi
quercetin.

Phuong phép sic ky long (Phu lyc 5.3).

Pha dong A: Dung dich acid formic (TT) 0,1 % trong nurdc.
Pha dong B: Acetonitril (TT).

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 0,1 g cao kho vao
binh dinh mirc dung tich 10 ml, thém 7 ml methanol (TT),
lc siéu 4m trong 15 min dé hoa tan. D& ngudi, bd sung
methanol (TT) vira du dén vach, lic déu, loc qua mang loc
0,45 pm.

Dung dich chudn: Hoa tan rutin chuin va quercetin chuin
trong methanol (TT) dé duoc dung dich co n6ng dg chinh
xéc khoang 0,4 mg/ml d6i véi rutin va 0,05 mg/ml déi véi
quercetin.

Diéu kién sédc ky: )

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) dugce nhéi pha tinh C
(5 pm). )

Detector quang pho tir ngoai dat & budc séng 254 nm.
Toc do dong: 1,0 mI/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Nhiét d cot: 30 °C.

Cach tién hanh:

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

CAO KHO LA BACH QUA

Thi gian Pha dfng A Pha djng B
(min) (% wt) (% t/tt)
0-40 90 — 64 10 — 36
40 - 45 64 — 0 36 — 100
45-50 0 100
50- 51 0 — 90 100 — 10
51-60 90 10

Kiém tra tinh phit hgp cua hé théng: Tién hanh sic ky dung
dich chuén (thi gian luu twong doi cua rutin la 1,0 va
cua quercetin khoang 1.8). S dia ly thuyét cua cot khong
dugc it hon 15.000 tinh theo pic rutin va khong dugc it hon
20.000 tinh theo pic quercetin. Hé s6 ddi ximg cta pic rutin
phai tir 0,8 - 2,0. D léch chuén twong d6i cua dién tich pic
rutin thu duge tir 6 lan tiém lap lai khong dugc quéa 2,0 %

Ghi chi: Néu hinh dang pic trén sic ky dé khong dat yéu
cdu vé hé sb ddi ximg thi rira cot bing hén hop acetonitril -
nwoe (9 : 1) vai toc do dong 1,0 mI/min trong 30 min hodc
sir dung cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha
tinh C (5 pm) loai end-capped.

Tién hanh séc ky lan lugt dung dich chuan va dung dich
thir. Sir dung sic ky do cia dung dich chuan dé xac dinh
pic cta rutin va quercetin trén sic ky dé cua dung dich thur,
Tinh ham lugng rutin va quercetin trong cao kho dua vao
dién tich pic rutin va quercetin thu dugc trén sic ky do cia
dung dich thir, dung dich chudn va ham lugng C,;H;00,4
trong rutin chuan, ham leong C,sH,,0, trong quercetin
chudn.

Gidi han acid ginkgolic toan phin

Khéng dugc qua 5 phan triéu.

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong A: Pha loang 0,1 ml acid trifluoroacetic (TT)
thanh 1000,0 ml bang nurée.

Pha dong B: Pha loang 0,1 ml acid trifluoroacetic (TT)
thanh 1000,0 ml bang acertonitril (TT).

Dung dich thir: Céan chinh xac khoang 0,5 g cao khé vao
binh dinh mirc dung tich 10 ml, thém & ml methanol (TT),
lic sidu 4m trong 15 min. Dé ngudi, bd sung methanol
(TT) vira du dén vach, lic déu, loc qua mang loc 0,45 pum.
Dung dich chudn: Hoa tan acid ginkgolic toan phan chuan
trong methanol (TT) dé dugc dung dich chuan c6 ndng do
chinh xac khoang 0,2 mg/ml.

Diéu kign sdc ky:

Cot kich thuée (25 cm x 4,6 mm) duge nhoi pha tinh B
(5 pm) (c6 thé dung loai end-capped néu khong dat yéu
cdu hé so ddi xu’ng cua cac pic).

Detector quang phé tir ngoai dat & bude song 210 nm.
Tée do dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Nhiét dd cit: 35 °C.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung méi nhur sau:
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Thoi gian Pha djng A Pha djng B
(min) (% wWitt) (% /i)
0-30 25— 10 75 — 90

30-35 10 90
35-36 10— 25 90 — 75
36-45 25 75

Dua vio sic ky db duge cung cap kém theo acid ginkgolic
toan phén chuan va sic ky d6 thu duge cia dung dich thir
xdc dinh cdc pic acid ginkgolic C13, Cl15va Cl7.
Kiém tra tinh phu hgp cua h¢ théng: Tién hanh sic ky véi
dung dich chuan. B¢ phan giai cua hai pic acid ginkgolic
Cl13 va C15 khong dugc dudi 2,0. Hé s6 dbi ximg dbi voi
modi pic acid ginkgolic C13, C15 va C17 phai tir 0,8 - 2,0.
Tién hanh sic ky lan lugt dung dich chuin va dung dich
thur.
Tinh ham lugng acid ginkgolic toan phan theo phén trigu
X (ppm) trong cao kho theo acid ginkgolic C17 theo cong
thirc sau day:

X (ppm)
Trong do:
A, la tong dién tich pic ctia cac acid ginkgolic C13, C15 va
C17 trén sic ky db cia dung dich thur.
A, la dién tich pic acid ginkgolic C17 trén sic ky do cua
dung dich chuén.
m la khéi lurgng cua cao khé ding dé chuin bi dung dich
thit (g).
C la nong do cua acid ginkgolic C17 trong dung dich
chuan (pg/ml).

Pinh lrong

Flavonol glycosid toan phin

Phuong phap sic ky 1ong (Phu luc 5.3).

Pha dong: Methanol - nudc - acid phosphoric (100 : 100 : 1).
Dung mdi chiét: Ethanol 96 % - mric - acid hydrocloric
(25:10:4).

Dung dich chuan A: Dung dich quercetin chuin trong
methanol (TT) c¢6 ndng d6 chinh xdc khoang 0,125 mg/ml.
Dung dich chudn B: Dung dich kaempferol chuan trong
methanol (TT) c6 nong do chinh xac khoang 0,125 mg/ml.
Dung djch chudn C: Dung dich isorhamnetin chuan trong
methanol (TT) c6 nong do chinh xac khoang 0,03 mg/ml.

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 0,3 g cao khé cho
vao binh dung tich 250 ml lip dwgc véi ong sinh han, thém
78 ml dung méi chiét. Pun hoi luu trong cach thiy trong
135 min (dung dich chuyén thanh mau do ddm. Mau cua
dung dich khéng phai la chi thi cho phan (g xay ra hoan
toan). Dé ngudi dén nhiét do phong. Chuyén toan bd hdn
hop vao binh dinh mirc 100 ml, pha lodng bing nudc (oi
vach, lc déu, loc, ding dich loc 1am dung dich thir.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm). .

Detector quang pho tir ngoai dat ¢ bude song 370 nm.

=(A1 x C x IO)/(AZ X m)
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Tée do dong: 1,5 ml/min.
Thé tich tiém: 20 pl.
Cdch tién hanh:
Kiém tra tinh phi hgp cua hé théng: Tién hanh sic ky véi
dung dich chuin A, B va C. Thoi gian lwu trong déi cia
chc pic quercetin, kaempferol, isorhamnetin lin luot 14
1,0, 1,8 va 2,0.
Trén sic ky d6 cua dung dich chuin A, d9 Iéch chuin
twong ddi ciia dién tich pic quercetin ctia 5 1an tiém 13p lai
khéng duge 16m hon 2.0 %.
Tién hanh séc ky lan lugt cac dung dich chudn va dung
dich thr.
Tinh ham lugng ctia mdi flavonol glucosid trong cao khé
(X %) theo cong thirc sau day:

X (%) = (Ru/Rs) x (Cs/W) x F x 10
Trong do:
Ru la dién tich pic cua quercetin hodic kaempferol hodc
isorhamnetin trén sic ky db cua dung dich thu.
Rs la dién tich pic cua quercetin hodc kaempferol hoic
isorhamnetin trén sic ky db cua cac dung dich chuan
tirong (mg.
Cs la nong do cia quercetin hoic kaempferol hoic
isorhamnetin trong cac dung dich chuan (mg/ml).
W la lugng cin cao khé diing dé chuan bi dung dich thir (g).
F 1a hé sb chuyén déi thanh flavonol glucosid tinh theo
khéi lugng phén tir trung binh 14 756,7: dbi v&i quercetin 1a
2.504; ddi vai kaempferol 1a 2,588 va d6i voi isorhamnetin
la 2,437.
Tinh ham lugng flavonoid toan phan theo tong céc flavonol
glycosid.
Ham lugng flavonoid toan phan tinh theo flavonol glycosid
(P.t.1=756,7) phai tir 22,0 % dén 27,0 % tinh theo cao kho
kiét.
Cidc terpen lacton
Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).
Dung méi pha lodng: Methanol - nieée (1 : 1).
Dung dich dém: Hoa tan 1,19 g dinatri hvdrophosphat
dihydrat (TT) va 8,25 g kali dihydrophosphat (TT) trong
1000 ml nueore, diéu chinh dén pH 5,8 bing acid phosphoric
(TT).
Pha dong: Methanol va nuorc.
Cdc dung dich chuan: Chuin bi 5 dung dich chuan c6
ndng d6 mdi terpen lacton tir 5 - 500 pg/ml bing cach hoa
tan ginkgo terpen l'lcton chuin trong dung méi pha lodng
va tinh ndng d6 mdi terpen lacton theo ham lugng ghi trén
nhan, lic siéu &m dé hoa tan néu can. Loc qua mang loc
0,45 pm.
Dung dijch thir: Can chinh xac khoang 120 mg cao khé,
chuyén vao cdc c6 mo dung tich 25 ml, thém 10 ml dung
dich dém, siéu am trong 5 min. Chuyén toan b$ dung dich
thu duge vao mot cot thuy tinh dung cho sic ky da dugc
nhéi ddy dt silic (Kieselguhr dung cho sic ky) cé kha
nang gilr dugce khoang 20 ml pha long. Rira céc ¢6 mo hai
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lén, mdi 1dn vai 5 ml dung dich dém va chuyén dijch rira
viio cOt thuy tinh (téng lugng dich cho vao cot thiy tinh
khong vurgt quéa kha nang lwu gitr 20 ml cua cot). Dé dich
thim vao pha tinh trong 15 min, rira giai bing 100 ml ethy!
acetat (TT). thu lay dich rira giai va bay hoi trong cach
thity & nhiét do 50 °C dén kho. Hoa tan cin trong 20,0 ml
dung méi pha lodng.

Diéu kién sdc kvi:

Cot kich thude (25 ecm x 4,6 mm) duge nhoi pha tinh C
(5 pm).

Nhigt d§ cot: 25°C = [ °C.

Detector tin xa anh sang bay hoi. Diéu chinh detector dé
dat dugc ty sb tin hiéu trén nhidu 1a 8t nhdt theo khuyén
c4o cua nha san xuét.

Téc d6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 15 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung moéi nhu sau:

Thoi gian Nude Methanol
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
0—23 75— 52 25— 48

23 - 28 52 48

28 — 30 52— 25 48 — 75

30— 35 2510 75—90
3540 10— 75 90 — 25

40 — 50 75 25

Tién hanh sic ky lan lu0't V@i céc dung dich chudn. Xac
dinh cac pic trén sic ky db cia dung dich chuén bing cach
so sanh vai sic ky dd cung cip kém theo ginkgo terpen
lacton chuén. V& d6 thi tuong quan giira logarit ciia ndng
d6 (mg/ml) va logarit cua dién tich pic cua tirng chat.
Kiém tra tinh phii hop cua hé thong: Tiém dung dich chuén
c6 nong do terpen lacton chinh xac khoang 400 pg/ml (ndng
do bilobalid khoang 200 pg/ml). Sic ky dé thu dwoc tir
dung dich chuén phai tuong tir sic ky dd cung cép kém
theo ginkgo terpen lacton chuin. P§ léch chudn tuong dbi
cia logarit cta dién tich pic bilobalid cia 6 ln tiém l3p lai
khong dugce 16n hon 2,0 %. Hé sé tuong quan cia dudng
héi qui dugc lap tir két qua phén tich cac dung dich chudn
khong duoc nho hon 0,995.
Tir dé thi thu dugc, xac dinh ndng do (C) cua mdi terpen
lacton trong dung dich thir, Tinh ham lurgng phan tram (X %)
ciia mbi terpen lacton la bilobalid (C,sH,505), ginkgolid
A (C:[]H:4OQ). glﬂkg0|]d B (ClﬂH:‘;Om), gll’lkg()lld C
(CyH240,)) trong cao khé theo cong thirc sau:

X (%) = (C/W) = 2000
Trong do:
C la nong do cua mdi terpen lacton trong dung dich thir
(mg/ml).
W la lugng can cao kho da dung dé chuan bj dung djch
thir (mg).

DAU GAC

Tinh ham lugng terpen lacton toan phén bang téng ham
lwgng mdi terpen lacton dugc tinh ¢ trén, tinh theo cao
kho kiét.

Ham lugng terpen lacton toan phén trong cao khé: 5.4 %
- 12,0 %.

Ham lugng bilobalid: 2,6 % - 5.8 %.

Tong ham lugng ginkgolid A (CyH,40), ginkgolid B
(CaoH240,0), ginkgolid C (Cy,H,40,,): 2,8 % - 6,2 %.

Béo quin
Trong d6 dung kin, tranh 4nh sing, chéng dm, ¢ nhiét d¢
phong.

DAU GAC
Momordicae oleum

Déu ép tir mang do phoi hay sy khé cua hat ciy Gé
(Momordica cochinchinensis (Lour.) Spreng), ho Bi
(Cucurbitaceae).

Tinh chét

Chét long sanh, trong, mau do, mui thom ngot dac biét,
vi béo khong khé ¢d. C6 thé c6 cin carotenoid khi dé lau
hodc khi dé & nhiét d¢ 0 °C dén 5 °C.

Ty trong

020 °C: 0,916 dén 0,925 (Phu luc 6.5, phwong phap dung
picnomet).

Chi sb khiic xa

320 °C: 1,470 dén 1,472 (Phu luc 6.1).

Chi sb iod

72 dén 88 (Phu lyc 7.5, phuong phép iod bromid).

Gi6i han nhiém vi sinh vat

Dép img yéu ciu ddi voi thude udng c6 ngudn gde tw nhién
(Phu luc 13.6). Cu thé nhu sau:

Téng s6 vi sinh vt hiéu khi: Khong dwoc qua 10* CFU/ml.
Tbng s6 ndm: Khéng duoe qua 102 CFU/ml.

Khong duge qua 102 CFU vi khuin Gram dm dung nap
mat trong 1 ml.

Khéng dugc cé Salmonella trong 10 ml.
Khong dugc co E. coli, S. aureus trong 1 ml.

Pinh tinh

A. DPinh tinh B-caroten va lycopen: Trong phép thir dinh
lugng B-caroten va lycopen, trén sic ky d6 cua dung dich
thir phai cho céc pic c6 thoi gian luu tuong g voi thai
gian luu cua p1c B-caroten va lycopen trén sic ky dd cua
dung dich chuan.

B. Dijnh tinh acid linoleic va acid oleic: Trong phép thur
dinh lugng acid béo khong no, trén sic ky dé cua dung
dich thir phai cho céc pic ¢6 thoi gian luu tuong (mg véi
thoi gian luu cta pic acid oleic va acid linoleic trén sic ky
dé caa dung djch chuén.
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