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Dugc PIEN VIET NAM V

CAO DAC ACTISO
Extraction Cynarae spissum

Cao dac actisd dwoc bao ché tir l1a cdy Actisdé (Cynara
scoiymus L.) ho Cuc (Asteraceae) theo phwong phap thich
hop d€ ché pham c6 ham lveng cynarin on dinh.
Ché phdm phai dap lrng cac yéu cau trong chuyén luan
"Cao thudc" (Phu luc 1.1) va céc yéu cau sau day:

Mo ta
Cao déac actisd cd thé chat mém, dong nhat. Mau nau sam.
Mui dac biét. Vi hoi mdn chat va hoi dang.

Pinh tinh

A Hoa tan 0,5 g ché phdm trong khoang 20 ml ethanol
96 % (TT), loc. Dugc dich loc A.

Lay 1ml dich loc A cho vao éng nghiém, thém 0,1 g bot
magnesi (TT) va 2 ml acidhydrocloric (TT), dé vén, xuat
hién mau hong dén doé.

Lay | ml dich loc Acho vao mét 6ng nghiém, thém 0,5 ml
dung dich acid hvdrocioric I N /77) va 0,5 ml dung dich
tiotri nitrit 10 % (77). Bé lanh & 10 °c trong khoang 20 min.
Thém 2 ml dung dich natri hydroxyd 10 % (77), sé xuat
hién mau hdng bén virng.

B. Phuong phap séc ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silicagel G.

Dung mdi khai trién: Acidformic khan - acid acetic khan
- nwgc - ethyl acetat (5:5:10: 100).

Dung dich tht: Dich loc A dugc cd toi cdn, hda can trong
10 ml ethanol 60 % (TT), lac v6i 5 ml ethyl acetat (TT),
tach 14y dich chiét ethyl acetat lam dung dich tht.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan cynarin trong methanol (TT)
dé dwoc dung dich c6 ndng d6 1 mg/ml.

Céch tién hanh: Cham riéng biét l1én ban méng 15 pl dung
dich thir va 10 pl dung dich ddi chiéu. Trién khai sic ky dén
khi dung méi di dugc khoang 12 cm, Idy ban méng ra, dé
khé 6 nhiét dd phong. Phun dung dich natri nitrit 10% (TT)
sau d6 vai phat phun dung dich natri hydroxvd 10 % (TT).
Quan sét dudi anh sang thuéng. Trén séc ky do thu duoc
cla dung dich thu phai c6 moét vét mau vang (flavonoid)
co gia tri Rf khoang 0.30 va mot vét mau hong (gia tri Rr
khoang 0,55) tvong dwong véi vét cynarin chudn trong sac
ky d6 thu dugc cuia dung dich di chiéu.

Can khong tan trong nuéc

Hoa tan 1.0 g ché phdm trong 50 ml nwdc cat, loc, rva can
bang nuéc cat dén khi nudc rita khong mau, thu can va sdy
khd ¢ 100 °c dén 105 QC dén khoi lugng khdng doi. Lugng
can khong dugc qua 3,0 % tinh theo ché pbam khd kiét.

pH
Dung dich cao dac actisd | % (kl/tt) trong nwéc phai ¢ pH
tr 5,0 dén 6,0 (Phu luc 6.2).

Mat khéi lvgng do lani kho
Khong qua 20.0 %. Dung 1,0 g chd phdm sdy & 70 cc dén
khoi lvong khong déi (Phu luc 9.6).

CAO DAC DIEP HA CHAU PANG

Tro toan phan
Khéng qua 35,0 %. Dung 1,0 g ché phdm (Phu luc 9.8).

Dinh luvgng

Can khoang 0,800 g cao, cho vao dng ly tam va thém 10 ml
nwéc cat, tron that déu. Thém 20 ml dung dich chi acetat
10 % (77), lac deu va ly tdm voi toc dé 3000 r/min, trong
15 min. Gan bo nuéc, trén déu can voi 5 ml dung dich acid
acetic 10 % (TT) r6i thém 25 ml dung dich acid sulfuric
1N /77). Chuyén hét dung dich vao binh dinh mic mau
nau 100 ml, l&c déu trong 60 min, sau d6 thém nuwoc cét
dén vach. Lay 20 ml dung dich nay cho vao éng ly Limva
ly tdm véi toc d6 3000 r/min, trong 15 min. Lay chinh xéc
2 ml dich trong ¢ phia trén, cho vao hinh dinh mtc 50 ml.
Thém methanol (77) dén vach. Bo dd hap thu & budc séng
325 nm (Phu luc 3.1). dung methanol (TT) lam mau trang.
Tinh ham lwgng cynarin theo A (1 %, 1cm), lay 616 la gia
tri A (1 %, 1cm) cla cynarin & buéc séng 325 nm.

Ham lugng cynarin (CitH~Op) khong dwgc nhd hon 2,5 %
tinh theo ché pham kho kiét.

B&o quan
Trong bao bi kin, chdng dm. Be noi khd, mat.

CAO DAC DIEP HA CHAU DANG
Extraction Phyiianthi amari spissum

Cao dic diép ha chau déng dwoc bao ché tir 1a cay Diép
ha chau dang (Phviianthus amanis Schum, et Thonn.) ho
Thau dau (Euphorbiaceae) bang phwong phap thich hup dé
ché pham c6 ham luvgng phyllanthin én dinh.

Ché phdm phai dap (ng cac yéu cau trong chuvén luan
“Cao thu6c” (Phu luc 1.1) va céc yéu cau sau day:

MO t&
Thé chat mem, déo, dong nhat. Mau nau sim dén den. Mui
hang dic biét. Vi rat dang.

BPinh tinh

A. Ldy 05 g ché pham, thém 50 ml ethanol 90 % (TT), lic
déu, dun hoi lvu trong céach thdy 30 min. Loc, bay hoi dich
loc trén cach thdy den con khoang 10 ml, chuyén vao 2 éng
nghiém, mbi 6ng 2 ml dich chiét dé 1am cac phan (ing sau day:
Ong |: Thém 4-5 giot acidhydrocioric /77), r6i thém mét
it bot magnesi (TT). xuat hién mau dé.

Ong 2: Thém 3-4 giot dung dich st i11i) ciorici 9% (TT),
xuat hién mau xanh tim.

B. Lay 0,1 g ché pham, thém 5 ml nwéc, dun s6i trong vai
phat réi loc. D& ngudi, lay 2 ml dich loc thém 2-3 giot
dung dich gelatin i % (77), xuat hién tla béng trang.

¢. Phwong phap sac ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel 60F2i4.

Dung moi khai trién: Cloroform - methanol (7 : 3).

Dung dich thu: Lay 0,5 g ché pham, hoa tan trong 20 ml
nurrc néng, dé ngudi, kiém héa bing amoniac (77) dén pH
9-10, lac dung dich thu dwoc véi cloroform (TT) 2 lan,
moi lan 20 ml. Gop cac dich chiét cloroibrm, bay hoi trén
cach thay dén con khoang 2 ml, dung 1&m dung dich tht.
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Dung dich doi chién: Lay 5 g Diép ha chau dang (mau
chuan), them 100 ml mréc. dun s6i nhe trong 30 min, dé
ngudi, loc. C6 dich loc tren cach thly don con 20 ml, dé
ngudi, kiém héa bang amoniac (TTj dén pH 9 - 10, lac
dung dich thu dugc véi cioro/orm (TT) 2 lan, mdi lan
20 ml. Gop céc dich chiét cloroibrm, bay hoi trén cach
thly dén con khoana 2 ml, ding lam dung dich ddi chiéu.
Céch lién hanh: Cham riéng biét I&n cting bAn méng 20 pl
moi dung dich trén. Sau khi trién khai, 1dy badn méng ra, (le
kho ngoai khdng khi roi phun thudc thirDragenebrff(77°).
Quan séat du6i anh sang thuong. Tren sac ky do thu dugc
clia dung dich thir phai c6 vét cing mau sic va gia tri Rf
Vi cac Vét trén sic ky dd cla dung dich doi chiéu.

D. Phuong phap séac ky 1¢p mong (Phu luc 5.4).

Bern méng: Silica gcd 60F2U

Dung mdi khai trien: n-Hexan - ethyl acetat (2 : 1).

Dung dich tht: Lay 0,4 g che pham, hoa tan troné
20 ml nwéc nong, d6 ngudi, lac ky dung dich thu dwoc voi
cloroform (TT) 2 lan, mdi lan 20 ml. Gop cac dich chiét
cloroloma, bay hoi trén céach thly den cén, hoa tan can
trong 1 ml ethanol (77), dung lam dung dich tht.

Dung dich ddi chiéu (ly. Liy 4 g Diép ha chau ddng da cét
nho (mau chuén), them 100 ml nwéc, dun sdi nhe trong
30 min, dé ngudi, loc. Co dich loc trén cach thly den con
20 ml, dé ngudi, lac dich thu duoc véi chroform (77)
2 1an, mdi 1&n 20 ml. Gop céc dich chiét cloroforma, bay hoi
trén cach thiy dén can, hoa tan can trong 1 ml ethanol (77).
Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan phyllanthin chuén trong
ethanol (TT) dé dwoc dung dich c6 néng dd khoang 2 mg'vnl.
Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én cting ban mong 10 pl
moi dung dich trén. Sau khi trién khai, lay ban mong ra, dé
khd ngoai khone khi roi phun dung dich acid sulfuric 70 %
(iT). Séy ban méng & 120 °c dén khi hién rd vét. Quan sét
ban moéng dwdi anh sang thwdng hodc &nh sang tir ngoai tai
bwéc song 366 nna. Trén sac ky dob thu dugc cua dung dich
thir phai c6 vét cuing mau sic va gia tri Rf vi cac vét trén
sic kv do clia dung dich déi chiéu (1) va (2).

Mat khoi luwng do lam kho
Khéng duoc qua 20,0 % (Phu luc 9.6, 1g. 85 °c, 5h).

Tro toan phan
Khéng duoc qua 10,0 % (Phu luc 9.8).

Tro khéng tan trong acid hydrocloric
Khéng duwc qué 0,15 % (Phu luc 9.7).

Can khdng tan trong nu¢c

Hoa tan 1,0 g ché phatn trong 50 ml nuéc cat néng, loc
qua gidy loc da can bi, rira can va gidy loc bang nudc cat
cho 16i khi nwéc rira khong mau, sdy can va gidy loc ¢
100 °c dén 105 fIC trong 3 h, Iy ra dé ngudi trong binh hut
am 30 min, can nhanh de xac dinh khéi lvong can. Lwgng
can khéng dugc qua 1,0 % tinh theo che pham kho kiét.

pH

Dung dich ché pham 1,0 % trong nu¢c phai co pH t& 6,0
dén 7,0 (Phu luc 6.2).
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Kim loai nang

Khong dugc qua 20 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Ly 1g ché pham, tién hanh theo phwong phap 3. Duing 2 ml
dung dich chi mau 10phan triéu Ph (T1) dé chuan bi mau
doi chiéu.

binh luveng

Phrong phap sac ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha dong:

Pha dong A: Methanol (T7).

Pha ddng ti: Dung dich acidphosphoric <97 % (77).
Dung dich chucin: Hoa tan phyllanthin chuan trong
methanol (77) dé dwoc dung dich cé nbng do chinh xac
khoang 30 pe/rnl.

Dung dich thi: Can chinh xac khoang 0,2 g ché pham
da xac dinh dd am vao binh dinh m&c dung tich 50 ml,
thém 5 ml nudc, lac ky dé phan tan mau déu. Thém
30 tnl methanol (77), lac siéu am trong 30 min. De ngudi,
b& sung methanoi (77) vira du dcn vach, lac déu, loc qua
mang loc 0,45 pm.

Didu kién sac ky:

Cot kich thugc (25 cm X 4,6 mm) dugc nhoi pha tinh ¢
(5 pm). ]

Detector quang phd tlr ngoai dat & bwéc séng 230 nm.
Toc do dong: 1,3 ml/min.

Theé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh:

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

Thoi gian Pha déng A Pha dong B
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
0-25 65 35

25- 26 65 -> 80 35 —20
26-34 80 20
34- 35 80 -> 65 20 —35
35-45 65 35

Tiém Ian luot dung dich chuén, dung dich thir. Ghi sic ky
dd. Tinh ham lugng phyllanthin trong ché pham dua vao
dién tich pic trén sac ky do thu duoc tu dung dich tht. dung
dich chuan va ham luvgng C24HM 6trong phylialhin chuan.
Ham lwgng phyllanthin (C24H340D khdéng dugc it hon
0.5 % tinh theo ché pham kho kiét.

Bao quan
Bao quan trong bao bi hat chan khéng, chéng am. Dé noi
kho, mét.

CAO PAC PINH LANG
Extractum Poiysciacis/ruticosae spissum

Cao ddc dinh lang dugc diéu ché tir ré cay Dinh lang
(Poiyscias /niticosa Harms), ho Nhan sam (Araliaceae)
bang phwong phap thich hgp dé ché phdm c6 ham lwgng
acid oleanolic 6n dinh.
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Ché phdm phai dap Ung cic yéu cdu trong chuyén luan
“Cao thudc” (Phu luc 1.1) va céc ycu cau sau day:

Mo ta
The chat mém déo, dong nhat, mau nau den, mai thom.

Pinh tinh

A. Hoa tan 1e ché pham trong 20 ml methanol (77) bang
cach dung dua thly tinh khudy k¥, lac siéu am trong
15 min, loc. Buwoc dich loc A

Cho 5 ml dich loc A vao dng nghiém, c6 can, thém 10 mi
nudc cat, bit miéng one nghiém, Iac trong 15 s. Xuat hién
Ot bot bén it nhat trong vong 10 min.

Cho 1ml dich loc A vao dng nghiém sach, ¢ can, hoa tan
cén bang 1 mi doroform (77). Thém i ml anhydrid acetic
(IT), thém tlr tir theo thanh 6ng 1 ml acid sulfuric (77).
Xuét hién vong c¢6 mau tir hong dén tim dam gitra 2 16p
dung dich.

B. Phuong phap séc ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Berm méng: Silica gel 60GF2%4 da hoat hod & 100 °C trong
30 min.

Dung moi khai trién: n-Butanol - acid acetic - nuéc (4 : 1:5),
lac hon hop trong 5 min, dé yén, 1y I6p trén.

Dung dich thi: Ldy 10 ml dich loc A ¢6 dén can, hoa cén
vot 10 ml nwée cat. Lac dung dich thu duoc véi diethvl
ether (TT) cho dén khi I6p ether khdng mau hodc mau
rét nhat. Tiép tuc 1&c 16p nuéc hai lan, moi lan véi 10 ml
n-butanoi bdo hoa nuéc (77), gdp dich chiét n-butano!,
bdc hoi trén cach thay den can. Hoa cin vai 1 ml methanol
(TT) duoc dich chdm sac ky.

Dung dich d6i chiéu: L&y 10 g ré Binh lang (mau chuén) da
cat nhd, dun hoi lwu trén cach thiy séi véi 30 mi methanol
(TT) trong 2 h, loc. Lay dich methanol cét thu héi dung
moi va cd trén cach thlly dén can. Tiép luc tién hanh chiét
nhuw mé ta tai phan Dung dich thi, bt dau tir “hoa can véi
10 ml nwéc cat... ",

Céch tién hanh: Cham riéng biét Ién ban mong 5 |il moi
dung dich trén. Sau khi trién khai sic ky, ldy ban mong
ra, dc khé & nhiét dd phong, phun dung dich acid sulfuric
{0 % trung ethanol (77), sdy ban mong & 105 °C cho toi
khi hién rd vét. Quan sat dudi anh sang thwdng va dwéi anh
séng tlr ngoai bwdc séng 366 nr. Trén sac ky dd cla dung
dich thir phai cd cac vét co cling mau sic va gia tri Rf voi
céc Vét tren sic ky do cua dung dich ddi chiéu,

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

Ban mong: Silica gel 60GF24 (A hoat hoa & 100 °C trong
30 min.

Dung moi khai trién: Toiuen - ethyl acetat (7 : 3).

Dung dich tht: Ldy 0,1 g ché pham, thém 10 ml dung
dich acid hydrocloric. 4 M (77), dun hoi luu trong 4 h. D6
ngudi, loc, Iac dich loc 3 1an, méi lan véi 10 ml C-lorofonn
(77). Rtra dich cloroibrm véi nuéc cat dén pH trung tinh.
Téap trung dich chiét clorofonn va boc hoi trén cach thay
dén con khoang 1 mi.

Dung dich déi chiéu: Dung dich acid oleanolic chuén
0,1 % trong doroform (77).

CAO PAC BINH LANG

Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én ban monuy 5 fil moi
dune dich tron. Sau khi trién khai sic ky, 1y ban mong ra,
dé khd & nhiét do phong, phun dung dich acid sulfuric 10 %
treng ethanol (77), say ban mong ¢ 105 °c cho t6i khi hién
rd vét. Quan sat dwdi anh sang thwong va dudi anh sang tir
neoai budc séng 366 nm. Trén sic ky dod clia dung dich tht
phai cho vét ¢ cling mau va gia tri Rj véi vét tren sac ky do
cta dung dich d6i chiéu.

Mat khoi lvomg do lam kho
Khong dwoc qué 20,0 % (Phu luc 9.6. 1g, 105 °c dén khGi
lvgng khong doi).

Kjfn loai nang

Khoéng dugc quéa 20 phan triéu.

Tién hanh phép thir gi¢i han kim loai ndng (Phu luc
9.4.8, phuvong phap 3), st dung 1 g ché phdm va
2 ml dung dich chi mau 0phan triéu Pb (TT).

binh lwoiig acid olcanoiic

Phwong phép séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Acetonuril - nudc (80 : 20).

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 5 g che phdm vao
binh nén nat mai 100 ml, thém 40 ml dung dich acid
hydrocioric 4 M (77), lic sicu &m 10 min. Bun sbi hdi
lvu trong 3 h, dé ngudi, loc dich thiv phan 14y cin. Dung
30 ml nuéc (chia lam 3 1an) trang binh thiy phan va gop
nwdc rira va loc qua gidy loc trén. DUing nuéc dé riva gidy
loc va can dén khi nwdc rira trung tinh (thir bang gidy quy).
Say cén va gidy loc & 60 °c dén khd (khoang 2 h). Thém
vao can 30 ml cloroform (TT), dun s6i nhe trén cach thay
5 min, loc. Chiét lai can nhw trén 2 Ian nita, tap trung cac
dich chiét cloroform, c6 trén céach thly dén can. Hoa tan
can vira du trong 5 ml methanol (77), tron déu, loc qua
mang loc 0,45 |im.

Dung dich chuén: Can chinh xac khoang 10 mg acid oleanolic
chuan vao binh dinh mic 10 ml, thém 8 ml methanol (77),
lac ki dé hoa tan, bd sung methanol (77) vira di dén vach,
tron déu. Loc qua mang loc 0,45 |im.

Digu kién sac ky :

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) dwgc nhdi pha tinh c
(5 fim) hodc twong duong (cot Inertsil C18 la thich hop).
Detector quang phd ttr ngoai dat ¢ bwdc song 205 nm.
Toc d6 dong: 1,3 ml/min.

Thé tich tiern: 10 fii

Cach tién hanh:

Tién hanh sac ky 1an luot véi dung dich thir va dung dich
chuan. Tinh ham lwong acid oleanolic dwa vao dién tich
pic thu duoc trén sic ky dd ctia dung dich thr, dung dich
chuan va nbng do cua dung dich acid oleanolic chuan.
Ham lwgng acid oleanolic (C'30H480j) trong ché pham
khéng duoc it hon 0,04 % tinh theo ché pham khé kiét.

Bao quén
Trong bao bi kin, chdne am. De noi khd réo, mat.
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CAO PAC iCH MAU
Exiractum Leomiri/aponici spissmn

Cao dac ich mau dugc bao ché tir phdn trén mat dat cla
cdy ich mau (Leomirns japonicits Houtt.). ho Bac ha
(Lamiaceae) bang phwong phap thich hop dé ché pham co
ham lwong stachydrin én dinh.

Ché phdm phai dap (ng yéu cau trong chuyén luan “Cao
thudc” (Phu luc 1.1) va cac yéu cau sau dav:

Mo ta
Khoi donc nhat, mau dcn, thé chat mém, déo. Mui hang
dac biét. Vi dang.

Binh tinh

Phuong phap sic ky I6p mong (Phu luc 5.4).

Ban méng: Siiica gei G,

Dung méi khai trién: n-Butonoi - acid hvclrocloric - eihvi
acetai (8:2: 0,5).

Dung dich thtr: Ldv 3 ml dung dich thir thu duogc trong
phan Binh lvgng, cd trén cich thady den can. Hoa can trong
0,5 ml ethanoi (77) duwoc dung dich tht.

Dung dich doi chiéu (/): Can chinh xac khoang 1 g bot
thd ich mau (mau chudn), chuyén vao tui gidy loc, dal vao
binh Soxhlet va tién hanh chiét bang ethanol (77) trong
khoang 4 h. Lay dich chiét ethanol, cd du6i ap sudt gidm
dén con khoang 5 ml, chuyén vao c6t chlra nhdm oxyd
trung tinh (77) da dugc chuén bi trvéc {lay 10 g nhom
oxyd trung tinh (77), nhdi w6t bang ethanoi 95 % (77)
vao cdt thuy tinh c6 khéa dwong kinh trong khodng 15 -
1.8 cm d€ co chiéu cao khoang 4 cm trong coti. Ra giai
bang 200 ml cthanol (77), tap trung dich rira giai vao binh
cau 250 ml, ¢d can dudi 4p sudt giam. Hoa tan can trong
3 ml ethanol (77), duoc dung dich chdm séc ky.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan stachydrin hydroclorid
chuén trong ethanoi (77) dé dugc dung dich c6 nong do
khodng 1mg/ml.

Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 10 pl moi
dung dich trén. Sau khi trién khai sac ky, lay ban mong
ra, dé€ kho & nhiét do phong, phun thudc thir Dragendoryy
(77) dén khi hién rd vét. Quan sat ban mong duéi anh sang
thong. Trén sac ky do cla dung dich thir phai cd cac vét
cling gia tri Rf va mau sic vai cac vét trén sic ky do cla
dung dich ddi chiéu (1) va (2).

Mat khoi lvgng do lam khd
Khéng dwgc qué 20,0 % (Phu luc 9.6, 1g. 85 °c, 5h).

Tro toan phan
Khéng duwgc qué 30,0 % (Phu luc 9.8).

Tro khéng tan trong acid
Khéng dwgc qué 3,0 % (Phu luc 9.7).

Can khong tan trong nuwéc

Khong dugc qua 10,0 % tinh theo ché pham kho kiét.
Hoa tan 1,0 g ché pham trong 50 ml nuéc cat nong, loc qua
gidy loc da can bi trudc, riva gidy loc va cén bang nudc cat
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nong dén khi mréc rra khong mau, sdy cén va gidy loc &
100 - 150 cc trong 3 h. dé ngudi trong binh hat &m 30 min,
can nhanh dé xéac dinh khéi lugng.

pll
5,0 dén 7,0 (Phu luc 6.2).

Dung dung dich ché phain 1,0 % trong nuéc dé do.

binh lvong

Phuong phap sac ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Acetonitrii - nuwéc (91 : 9).

Dung dich chitan: Hoa tan stachydrin hydroclorid trong
Cihanoi (T1) dé thu dugc dung dich cé ndng do chinh xac
khoang 0,6 mg/ml.

Dung dich thi: Can chinh xéac khoang 1,0 g ché pham vao
binh nén nit mai dung tich 100 ml, thém 3 ml nwéc, lac
siéu &m dé mau phan tan déu, thcm 60 ml cthanoi (77),
lac siéu &m trong 5 min, dun sdi hdi fwu trong cach thly
2 Ii. de ngudi, loc ldy dich loc. Trang rua binh va gidy
loc bang 150 ml ethanoi (77), gop dich r&ra vao dich loc
tren, co duwdi ap sudt gidm dén con khoang 5 ml, chuyén
vao cot chira nhém oxyd trung tinh (77) da dwoc chuén bi
tivdc 1lav 10 g nhém oxyd trung tinh (77), nhoi wot bang
ethanoi 95 % (77) vao trong c6t thav tinh c6 khoa, duong
kinh 1,5 cm dén 1,8 cm dc c6 chiéu cao khoang 4 cm trong
cotl. Rita giai bang 200 ml ethanoi (77), tap trung dich
rlira gidi vao binh cau 250 ml, c6 can dwéi 4p suat giam.
Hoa tan can vira dd trong 20 ml hon hop acetonitrii - dung
dich acid acetic 0,i % (8 : 2), loc qua mang loc 0,45 pm.

Dicu kién sac ky:

Cot kich thuéc (15 cm x 4,6 mm) dwgc nhdi pha tinh
aminopropy! lién két silica gel (5 pm).

Detector quang phd tv ngoai & bwdc séng 203 nm.

Toc do dong: 1,0 ml/min.

Tho tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh: Tiém riéng biét dung dich chuan, dung
dich thlr vao hé thong sac ky. Dua vao dién tich pic thu
dwoc tlr dung dich chuén, dung dich thtr va ham lwong
C7HijiNO->.HC1 trong stachydrin bydroclorid chuén, tinh
ham lwgng stachydrin hydroclorid trong ché pham.

Ham luwong stachydrin hydroclorid khéng it hon 1,2 %
(CTIIBNCT.HCI) tinh theo ché pham kho kiét.

B&o quén
Trong bao bi kin, dé noi khd mat.

CAO KHO CHE DAY
Extractum Ampeiopsis siccus

Cao khd ché day duoc diéu ché tir 14 cua cdy Che day
(Ampeiopsis cantoniensis Planch.), ho Nho (Vitaceae)
bang phwong phép thich hop dé ché phdm cé téng ham
lvgng mvricetin va dihydromvricetin 6n dinh.

Ché pham phai dap (ng cac yéu cau trong chuyén luan
“Cao thu6c” (Phu luc 1.1) va c&c vecu cau sau day:
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Mo ta
B6i mau vang nau, vi dang hoi chét.

Pinh tinh

A* Lay khodng 1,0 g bdt ché phdm cho vao mot 6ng
nghiém thém ]0 ml ethanol 90 % (77), lac k¥, dat trén
céach thav khodn« 1 min cho tan, loc. Lay 1 ml dich chiél
cho vao 6ng nghiém nho, thém mét it bot magnesi (77) va
1 giot acid hydrocioric (TO, dung dich xuat hién mau do.
B. Phuong phép sac ky long (Phu luc 5.3).

Diéu kién sac ky, Dung dich thir: Chudn bi nhu muc Binh
lugng.

Dung dich chitan (i))\ Hoa tan dihydromyricetin chuan
trong methanol (TT) dé thu duoc dung dich c6 nbng dé
chinh xac khoang 0,2 mg/ml.

Dung dich chitan (2): Hoa tan myricctin chuén trong
methanol (77) dc thu dugc dung dich c6 ndng d6 chinh
xac khoadng 0.0i mg/ml.

Tiém lan luot dung dich thr va cac dung dich chuan (1)
va (2) vao hé thong sac ky theo cac diéu kién da neu, ghi
sac ky db.

séc ky dd cla dune dich thir phai cho 2 pic ¢6 thoi gian
lvu twong tw voi thoi gian lvu cla pic dihydromvricctin
va mvricetin trén sac kv do cua cac dung dich chuan (1)
va (2).

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

Ban mong: Silica gel GF2u trang san (77), hoat héa ban
mong & 105 °c trong 30 min.

Dung méi khai trién: Toluen - ethyl acetat - acetan - acid
formic (5:2:2: 1)

Dung dich thi: Lay 0,1 g ché pham, thém 10 mi ethanol
(77), lac siéu &m trong 10 min, loc. Cd dich loc trén céch
thily dén can. Hoa tan cén trong 1 till ethanol (77) duoc
dung dich chdm sac ky.

Dung dich doi chiéu: Ldy 1g bot la Ché day (méu chuén),
thém 50 mi ethanol 70 % (TT), dun hoi lwu trén cach thay
30 min, loc, chict lai ba nbw trén 11an nita. Tap trung dich
chiét ethanol, c6 trén cach thly dén can. Khudy ky can
voi n-buianol (77) 3 1an, mdi lan 10 ml, loc, gdp dich loc
butanol, cdt thu hdi dung m6i dén can, co trén céch thiy
dén cin. Hoa tan can trong 1 ml ethanol (77) dugc dung
dich cham sac ky.

Céch tién hanh: Cham riéng biét 1&n ban mong 10 pi mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duoc
12 cm dén 14 cm, lay ban méng ra, d6 khd & nhiét do phong.
Phun hén hop dung dich acid boric (77) 10 % va dung dich
acid oxalic (77) 10 % (2 ; 1) va sdy ban méng & 100 °C dbn
khi xuét hién cac vct. Quan sat ducri &nh san« thuong.
Tron sac ky do clia dung dich thir phai c6 cac vét cling mau
va clng gia tri Rfvai cac vét thu dwoc trén sic ky do cla
dung dich doi chiéu.

Mat khéi lwvong do lam kho
Khoéng qua 5,0 % (Phu luc 9.6, | g. 100 cc. clén khéi lvong
khong doi).

CAO KHO CHE DAY

Kim loai nang

Khon« qua 25 phan triéu (Phu luc 9.4.8, phuong phéap 3).
Dung 1,0 g ché pham va 2,5 ml dung dich chi mau i Ophan
triéu Pb (77).

Tro suliat
Khéng quéa 10,0 % (Phu luc 9.9).

Gi6i han nhiém khuén

Pép tng yéu cau vé Gi¢i han nhiem khuan ddi véi thude
dong duwoc cd ngudn gdc tir dong, thuc vat (Phu luc 13.6,
phuong phap dia thach).

Tong s0 vi sinh vt hiéu khi: Khéng qua 104 CFU/g.
Téng s6 ndm: Khéng qua 10“CFU/g.

Khong dwgc cé vi khuan gav bénh Escherichia coii,
Salmonella, Pseudomonas aentgino.sa, Staphylococcus
aureus.

Can chinh xac khoang 5 g ché pham vao binh nén ndt mai
200 ml da duoc liét trung va da can bi. Thém mot luon2
dung dich natri clorid 0,9 % V& triing vira du dé thu dwoc
dung dich c6 ndng do 10v l4c déu. Tir dung dich trén pha
lodng thanh céc dung dich c6 néng do 107 107.. rdi tién
hanh thtr theo Phu luc 13.6.

binh luvgng

Phuong phap séc ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha dong: Aceionitril - dung dich acidphosphoric 0,01 M
(25 : 75).

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 0,1 g che pham cho
vao mét binh dinh mtc 50 ml, thcm khoang 30 ml methanoi
(77). lac siéu d&m 15 min, dé ngudi, thém methanol (77) dén
vach, l&c déu. Ly tam ldy dich trong, hat chinh xac 2 ml
dich trong & phia trén cho vao binh dinh mic 25 mi, thém
methanoi (77) dén vach, lac déu, loc qua mang loc 0,45 pm.
Dung dich chuén: Hoa tan dihydromvricetin va myricetin
chuan trong methanol (77) dé thu dwgc dung dich cé
nong dd khoang 0,04 mg dihydromyricetin trong 1 ml va
0,025 mg myricetin trong i ml, loc qua mang luc 0,45 pm.
Diéu kién s&c ky:

Cot kich thwéc (250 mm x 4 mm), nhdi pha tinh ¢
(5 pm). Cét Lichrosorb Rp 18 la thich hop.

Detector quang pho tlr ngoai dat & bwdc song 260 nm.
Tée do dong: | ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Nhiét do phan tich: Nhiét d6 phong.

Tién hanh sic ky theo diéu kién d& néu. Dua vao dién tich
pic clia dihydromvricetin va myricetin trén sic ky do clia
dung dich chuan, dung dich thlr, nébng dd cac dung dich
chuan dé tinh ham lugng dihydromyricetin va myricetin
trong che pham.

Téng ham luegng dinydromyricetin (CiUwiOii) va myricetin
(CisH|00x) khong dugi 30,0 % (theo khdi lwgng) tinh theo
ché pham kho kiét.

Bao quan
Bao quan trong bao bi kin. dé noi khé rdo thoang mat.
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CAO KHO HUYET GIAC
Extraction Dracaenae siccus

Cao kho Huyét giac dugc dieu ché t phan gb co chira
nhiya cla cdy Huyét giac Dracaena cambodiana Pierre
ex Gagnep hodc Dracaena cochinchincnsis (Lour.)
S.C.Chen, ho Huyét gidc (Dracaenaceae) bang céch chiét
bang ethanol 96 % hay bang dung rndi thich hgp khac.
Chc pham phai dap (ng cac yéu cau trong chuyén luan
“Cao thudc” (Phu luc 1.1) va cac yéu cau sau day:

Mb ta

BO6t mau nau do, mui thom nhe dac trung, vi hoi chat.
Khong tan trong nwéc, ether va cac dung dich acid long;
tan trong methanol, ethanol va cac dung dich kiém loang.

Pinh tinh

A. Phuong phép sac ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Bern ména: Silica gc/ HF-S4 chita 0,3 % natri carboxv-
methviceiulose. hoat héa & 105 °c trong 30 min.

Dung méi khai trién: ¢ loroform - methanol (99 : 1).

Dung dich thir: Lay khoang 0,5 g ché phim, thém 25 ml
ether dau hoa (40 °c dén 60 °C) (Ti) l&c siéu &m trong
15 min. D& ngudi, loc, gitr lai can cho phép thr B. C6 dich
loc trén cach thly dén can. hoa can trong 1 ml doroform
(7T) dwoc dung dich cham sac ky.

Dung dich doi chiéu: Lay 3 g bt Huyét giac (mau chuén)
cho vao binh nén, them 20 ml ethanol 96 % (77), lac siéu
am trong 15 min, loc. C6 dich loc trén cach thiy dén can.
Thém vao can 25 ml ether dau hda (40 °c dén 60 °Cy ITT)
lac siéu am trong 15 min. Bé ngudi, loc, gilr lai can cho
phép thir B. CO dich loc trén céch thly dén can, hoa cén
trong 1 ml cloroform (77) duoc dung dich chdm sac ky.
Céch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 10 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sac ky den khi dung méi di duoc
dwoc khoang 12 cm, ldy ban mdng ra, dé kho ¢ nhiét do
phong, phun dung dich acid sulfuric 0 % trong ethanol.
Sdy ban mong & 110 °c dén khi hién rd vét. Quan sat ban
mong dudi dén tir ngoai & bwdc song 366 nm. Trén sac ky
dd cuia dung dich thir phai c6 cac vét cd cing mau sac va
gia tri RF vdi cac vét trén sic ky db clia dung dich d6i chiéu.
B. Phuong phap sac ky I6p mong (Phu luc 5.4).

Ban méng: Silica gel HFJU chira 0,3 % natri carboxy-
methyiceiuiose, hoat héa & 105 °c trong 30 min.

Dung moi khai trién: Ether dew hoa (40 °c dén 60 °C) -
ethyl acetat (10: 1).

Dung dich thir: Ly cén thu duoc & phan dung dich thi
trong phép thir A, dé trén cach thiy cho bay hoi het ether
dau hoa, thém 25 ml ethyl acetat (77), l&c siéu &m trong
15 min, dé ngudi, loc. C6 dich loc trén cach thly dén
khi con khoang 5 ml, dé ngudi rdi chuyén lén c6t thiy
tinh dwong kinh khoang 10 mm cé chira 1 g chat nhoi
polyamid da dugc x& ly, kich thuéc hat 14 - 20 pm, duoc
nhdi wot. Rira giadi bang 100 ml ethanol 50 % (IT) voi
toc dd6 1,5 ml/min, loai bd dich ra gidi. Tiép tuc ria
gidi bang 50 ml ethanol (77) voi toe dd 1,5 ml/min, gdp
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dich rua giai, co trén cach thiy dén can, hoa can trong
i ml cioro/orm (77) dugc dung dich chdm séc ky.

Dung dich déi chiéu: Lay can thu duoc ¢ phan dung dich
ddi chiéu trong phcp thir A, tién hanh chiét nhy mé ta ¢
phan Dung dich tht.

Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 10 Lil moi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duoc
khoang 12 cm. lay ban mong ra, dé khd ¢ nhiét do phong

phun dung dich acid sulfuric 10 % trong ethanol (77). say
ban mong o 110 °c don khi hién rd vét. Quan sat ban méng
dudi dén ti ngoai ¢ budc séng 366 nm. Tren séc ky dd cia
dung dich thu phai c6 cac vét c6 cling mau sic va gia tri Rf
VGi cac Vet tren séc ky do clia dung dich d6i chiéu.

X ly polyamid: Lay polyamid vao céc c6 md, thém
ethanol 96 % (77) ngap bé mat, khudy déu, sau khi hét bot
khi thi chuyén toan bd hén hop vao cbt thly tinh c6 khoa,
duwong kinh thich hgp (h'r 10 mm tr& Ién), dung ethanol
90 - 95 % (77) d€ rira cho d6n khi dich rira trong suét. Rira
tiép bang hon hop dung dich natri hydroxvd 5 % - nwéc
cét (2,5 : 1) co chira 2,5 % acid acetic (77), cudi cung rira
bang nwoc cat den khi nudc rira trung tinh, 18y poiyamid
da rira ra dé kho o nhiét dé phong,

¢. Phuong phap séac ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban méng: Silica gel 60F214, hoat hda o 105 °c wong 30 min.
Dung moi khoi trién: Toiuen - ethyl acetal (9 : 1).

Dung dich thi: Hoa tan 0,15 g ché phdm trong 10 ml
ethanol 96 % (TT) dugc dung dich chdm sac ky.

Dung dich d&i chiéu: Ldy 1g bt Huyét giac (mau chuin)
cho vao binh nén, thém 10 ml ethanol 96 % (77), lc siéu
am trong 10 min, loc, dung dich loc lam dung dich cham
sac ky.

Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én ban méng 5 pl moi
dune dich trén. Trién khai sac ky dén khi dung mai di duoc
khoang 12 cm, lav ban mong ra, dé khé & nhiét do phong,
phun dung dich acid sulfuric 10 % trong ethanol (Ti). Say
ban mong & 110 cc dén khi hién r6 vét. Quan séat ban mong
6 anh sang thwong va duéi anh sang tr ngoai 0 buéc séng
366 nm. Trén séc ky d6 cia dung dich thir phai cd cac vet
¢6 cling mau sac va gié tri Rf vai cac vét trén sc ky do cla
dung dich doi chiéu.

D. Trong phan dinh luoTig, sic ky dd clia dung dich thir
phai cho pic c6 cung thoi gian lwu voi thoi gian lwu cua pic
loureirin B trén sic ky do cua dung dich chuan.

Do hép thu

Can chinh xac khoang 20 mg ché pham vao binh dinh mirc
50 ml, thém 30 ml ethanol (77), lac k¥ dé hoa tan. thém
ethanol (77) vlra da dén vach, lac déu, loc. Loai bé 10 ml
dich loc dau, hat chinh xac 5,0 ml dich loc sau vao binh
dinh mr¢ 100 ml. them ethanol (77) vira du dén vach, lac
déu. Do do hap thu ctia dung dich thu dvgc (Phu luc 4.1) &
bwdc song 284 nm, mau trang la ethanol (TT).

D6 hép thu do dugc khdng dwoc dudi 0,40.

Cén khong tan trong ethanol
Khoéng duoc qua 1,5 % tinh theo ché phdm kho kiét.
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Céan chinh xac khoang 1,0 g ché phdm vao binh nén nat
mai 100 m| thém 50 ml ethunoi (TT), ngadm trong 30 min,
tiép tuc l& manh dé hoa tan trong 20 min. Loc qua gidy
loc (da duogc sdy & 105 °c trong 3 h va can trudc), rira can
bang ethanoi 677) dén khi dich loc khong mau. sdy gidy
loc va can & 105 °c trong 3 h. Dé lieudi trong binh hit &m
30 min va cén nhanh.

Tro toan phan
Khong dugc qua 1,0 % (Phu luc 9.8, phucmg phap 1).

Kim loai nang

Khéng qua 20 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Lay 1g che phim, tién hanh thir theo phwong phéap 3. Dling
2 ml dwng dich chi mau 10 phan triéu Pb (T1) dé chuan bi
dung dich d6i chiéu.

Mat khoi lvong do lam kho
Khong dugc qua 7,0 % (Phu luc 9.6).
(1 g; 100 °C; 5h).

Binh luoTig

Phuong phéap sac ky long (Phu luc 5.3).

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

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 3,5 g ché phdm vao
binh dinh mtc 50 ml, thém 40 mi methanoi (77), l&c siéu
am trong 15 min, dé& ngudi, thém methanoi (77) vlra du
den vach, lac déu, Loc, loai bo 10 ml dich loc dau, hat
chinh xac 5,0 ml dich loc sau vao binh dinh méc 50 ml,
thém pha dong vira du dén vach, lac déu, loc qua mang loc
0,45 pm.

Dung dich chuan: Hoa tan Loureirin B chuén trong
methanoi (77) dé dugc dung dich c6 ndng d6 chinh xac
khodng 0,45 mg/ml. Hat chinh x&c 5,0 ml dung dich trén
vao binh dinh mrc 50 mi, thém pha dong vira di dén vach,
loc qua mang loc 0,45 ftm.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thuéc (250 mm X 4,6 mm), nhdi pha tinh ¢
(5 pm) hodc twong dwong. Cot Inertsil ODS-3 la thich hop.
To6c dd dong: 1,0 ml/min.

Detector quang phé hr ngoai dat & bwdc séng 276 nm.
Thé tich tiém: 20 ui.

Cach tién hanh:

Ticm riéng biét dung dich chuén va dung dich thr. Tién
hanh séc ky theo diéu kién da néu, ghi lai thoi gian luu,
dién tich cta pic loureirin B. Dya vao dién tich pic cla
lourcirin B trén sic ky dd cta dung dich th, dung dich
chuan va ham lugng ClgH205trong loureirin B chuin dé
tinh ham lwong loureirin B trong ché pham.

Ham lugng loureirin B (C|SH2005) trong ché pham khong
it hon 0,45 % tinh theo ché pham kho kiét.

B&o quan
Trong bao bi kin, dé noi kho rao, thoang mét, tranh anh sang.

CAO KHO LA BACH QUA

CAO KHO LA BACH QLA
Extraction Fold Ginkgo siccus

Cao kho 14 bach qua dugc bao ehe tir 1a cay Bach qua
(Ginkgo hilaba L.), ho Bach qué (Ginkgoaceae) theo
phwong phap thich hop dé ché phdm co ham lwgng flavonol
elycosid va terpen lacton 6n dinh.

Ché pham phai dap (ng cac yéu cau trong chuyén luan
“Cao thu6c” (Phu luc 1.1) va cc yéu cau sau day:

Mota )
B0t c6 mau nau vang nhat hodc nau dam. Vi hoi dang.

Binh tinh

A. Phuong phap sac ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G60FTy4.

Dung méi khai trien: Ethyl acetat - butan-2-on - acid
formic - nuwoc (5:3: 1:1).

Dung dich thir: L4y 0,2 g ché pham, thém 15 ml n-butanol
(77), ngam trong cach thdy dm 15 min, thinh thoang lac
deéu, dé ngudi, loc, bay hoi dich loc t6i can khd. Hoa tan
can trong 6 ml ethanol 95 % (Vf) dwoc dung dich thir.
Dung dich ddi chiéu: Ly 0,2 g cao khd Bach qua (mau
chudn), chiét bang cach twong tw nhw dung dich thir, dwoc
dung dich doi chiéu.

Céch tién hanh: Cham riéng biét 10 pi mdi dung dich trén
Ién ban mong. Sau khi trién khai sic ky, 18y ban mong ra
dé khd trong khdng khi, phun dung dich nhém ciorid 3 %
trong ethanol 677), sy ban méng ¢ 120 °C’ trong 10 min.
Quan sat dudi anh sang tlr ngoai & buéc séng 366 nm. Cac
vét phat huynh quang thu dugc trén sac ky do cla dung
dich thir phai ¢ ciing mau sc va gia tri Rfvéi cac vét thu
duogc trén sic kv dd ctia dung dich ddi chiéu.

B. Phwong phap séc ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Berm mong: Silica gci 60 F2l4trang san nhing khoang 2 s
trong dung dich gdbm 8 g natri aceiat 677) hoa trong 200 ml
methanol (TT7), sau dé sdy & 70 °c trong 10 min.

Dung moi khai trién: Tobten - ethyl acetai - acetan -
methanol (10 ;5:5 : 0,6).

Céch tién hanh: Cham riéng biét 15 pl moi dung dich
thir va dung dich chuan troim muc Terpen lacton ién ban
moéng. Sau khi trién khai sac ky, 18y ban mong ra dé kho &
nhiét do phong, phun anhydrid acetic 677), sdy ban mong
o 160 °c trong 10 min. dé ngudi. Quan sat dwdi anh sang
tlr ngoai & bwéc song 254 nm.

Cac vét thu duuc trén sic ky do clia dung dich thir phai c6
cling mau s&c va gié tri Rrvoi cac vét thu duoc trén séc ky
dd ctia dung dich chuén.

c. Trong phan Binh lwgng ilavonol glycosid toan phan:
Thoi gian lvu cla cac pic quercetin, isorhamnetin va
kaempferol trén sic ky do cla dung dich thir phai tuvong
(ng voi thoi gian luu cla cac chat do trén sic ky do
cua dung dich chuan. Ty Ié dién tich pic clia quercetin
va kaemplerol la 0,8 dén 1,2 va ty Ié dién tich pic cua
isorhamnetm va quercetin phai 1¢n hon 0,15.
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Mat khéi lwgng do lam kho
Khéng duoc qua 5,0 % (Phu luc 12.16, ding 1g ché pham
dé tién hanh thi).

Cén sau khi nung

Khéng dwgc qua 0,8 %.

Ldy mot chén st hodc chén platin nung t6i do trong
30 min. Pe ngudi trong binh hat d&m rdi can. Ldy chinh
xac 1g che phdm rai déu vao chén nung, dét nhe dé than
hoa hoan toan, dé ngudi, lam dm can bang 0,5 m! dén 1 ml
acid sui/uric (77). D6t nhe cho dén khi khéng con khoi
trang bay 1én, roi dem nung trong 10 nung & 500 °c dén
600 °C cho dén khi vo co héa hoan toan (cin mau tring hay
xam nhat). B¢ ngudi trong binh hit &m va céan, nung lai &
500 °C dén 600 °c dén khéi luong khong doi.

Kim loai nang

Khong dwgc qua 20 phan triéu.

Tién hanh phép thtr gigi han kim loai nang (Phu luc 9.4.8,
phwong phap 3), str dung 1g ché pham va 2 ml dung dich chi
mau 70 phan triéu Ph (77) d& chuén bi dung dich d6i chiéu.

Acid ginkgolic toan phan

Khong dugc qua 10 phan triéu tinh theo ché pham kho kiét.
Phrong phap séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Methanoi - dung dich acid acetic bang i %
(90: 10).

Dung dich thk: Can chinh xac khoadng 10 g ché
phdm vao binh nén nat mai, thém chinh xac 50 ml
ether dau héa (60 {C dén 90 °Q (77) va can. Bun hdi luu
trong 2 h, dé ngudi, can lai, bu khoi lvong bi mét bang
ether dau hoa (60 °c dén 90 °C) (77), lac k¥, loc. Ly
chinh x&c 25 ml dich loc, thu héi dung moi t6i khod trong
chan khéng, thém chinh xac 2 mi methanoi (77), day kin
va lac déu.

Dung dich chuén: Hoa tan mdt lwgng acid ginkgoneolic
chuén trong methanoi (77) dé c6 dung dich c6 ndng do
chinh xac khoang 5 iig/ml.

l16a tan mot lvgng acid ginkgolic toan phan trong methanoi
(77) d@é duoc dung dich c6 nong dd khoang 100 pg/ml de
lam dung dich chuén cho viéc nhan dang cac pic.

Diéu kién sac kv:

Cot kich thudc (25 cm X4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(20 um) hodc twong dwong (cot RP 18 la thich hop).
Detector quang pho tlr ngoai dat & budc song 310 nm.
Téc do dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Céch tién hanh:

Tién hanh séc ky véi dung dich chuén. Tinh s& dia ly
thuyét cla c6t. s6 dia ly thuyét clia ¢t khéng duoc it hun
4000 tinh theo pic acid ginkgoneolic.

Tién hanh sic ky Ian luot voi dung dich thir va dung dich
chudn. Xac dinh tdng dién tich pic clia cac acid ginkgolic
trong dung dich thir, x4c dinh nhitng pic nay bang cach ddi
chiéu voi nhitng pic twong (rng thu dwoc trén sic ky do cla
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dung dich chuan chira acid ginkgolic toan phan, tinh ham
lwvong acid ginkgolic toan phan theo acid ginkgoneolic.

binh lugng flavonol glycosid toan phan

Phwong phap sac ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha dong: Methanol - dung dich acid phosphoric 0,4 %
(55 : 45)

Dung dich th&: Can chinh xac khoang 35 mg ché pham,
thém 25 ml hon hup methanol (77) va dung dich acid
hydrocioric 25 % (TT) (4 : 1). Bun hdi lvu trén cach thay
trong 30 min, lam ngudi dén nhiét dd phong ngay lap tc,
chuyén toan bd hon hop vao binh dinh mic 50 ml, pha
lodng bang methanol (77) t6i vach, Iac déu, loc, dung dich
loc lam dung dich tht.

Dung dich chuadn: Hoa tan lan lwgt quercetin chuén,
kaempferol chuan va isorhamnetin chuén trong methanol
(77) d6 c6 dung dich c6 néng dd chinh xac 1an lvot khodng
30 pg, 30 pg va 20 pg/mi moi chét trén. Hodc can chinh
xac 35 mg cao kho Bach qua chudn dd biét ham lwong
quercetin, kaempferol va isorhamnetin, tién hanh theo nhu
mo ta & muc Dung dich thtr dé chuén bi dung dich chuan.
Diéu kién sac ki":

Cot kich thuéc (25 cm X 4,6 thm) dugc nhoi pha tinh ¢
(5 L.im) hoac twong dwong (cot RP 18 la thich hop).
Detector quang phd tir ngoai dat & bwdc séng 360 nm.
Toc do dong: 1,2 mi/min.

Thé tich tiém: 10 pl

Céch tién hanh:

Tién hanh sic ky voi dune dich chudn. Tinh s6 dia Iv
thuyét clia cot. So dia Iv thuyét ctia cot khong dwogc it hon
2500 tinh theo pic quercetin.

Tién hanh séc ky 1an hrot dung dich thir va dung dich chuan.
Tinh ham lugng quercetin, kaempferol va isorhamnetin
dwa vao dién tich cac pic thu dwogc trén sac ky do cua dung
dich thir va dung dich chuan, sau dé chuyén doi thanh ham
lwgng fiavonol glycosid toan phan (X %) theo cong thiic
(1) sau day:

X(%)N (Xq+Xk+XKE* 25\ x — 100_
(100-b)

Trong do:

XJ  laham lugng quercetin (%).

x k la ham lvgng kaempferol (%).

Xio ia ham lwgng isorhamnetin (%).

2,51 la hé s6 chuyén doi.

b lado am cla ché pham thir (%).

Ham lwong flavonoid toan phan tinh theo flavonol glycosid
(P.t.i = 756,7) khong dwoc it hon 24,0 % tinh theo ché
pham kho kiét.

Terpen lacton

Phuong phap sic kv 16ng (Phu luc 5.3).

Pha déng: Mcthanol - nwéc theo chwong trinh dung mbi.
Cac dung dich chuan: Hoa tan lan lugt bilobalid chuan,
ginkgolid A, B, ¢ chuan (can chinh xac) trong methanoi
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(TT) dé duoc cac dung dich chuén hon hop c6 ndng do lan
lvot nhu sau dé xay duwng dudng chuan:

Duno dich chitan i: Dung dich c6 chita bilobalid
10 mg/ml, ginkgolid A 0,5 mg/ml, ginkgolic! U 0,5 mg/ml,
einkgolid ¢ 0,5 mg/ml.

Dun® dich chudn 2: Dung dich c6 chita bilobalid 0,5 mg/ml,
cinkgolid A 0,25 mg/ml, ginkgolid B 0,25 mg/ml, ginkgolid
C 0,25 nig/ml.

Dung dich chuén 3: Dung dich ¢d chia bilobalid 0,25 mg/ml,
oinkgolidA0,125 mu/ml, ginkgolid B 0,125 mg/mi, ginkgolid
C 0,125 mg/ml.

Dung dich thir: Can chinh xac 0,15 g ché phdm, them
10 ml nwéc, lam ré trong cach thdv dm, thém 2 giot dung
dich acidhvdrocioric 2 % (TT), chiét 4 Ian voéi ethyl acetat
(77'), 1an thi nhat veri 15 ml, ba Ian tiép theo mdi 1an véi
10 ml, gop cac dich chiét ethyl acetat va rtra v&i 20 ml
dung dich natri acetat 5 % (77), rira 16p dung dich natri
acetat ban« 10 ml ethyl acetal (TI). Gop céac dich chiét va
dich lira ethyl acetat, riva 2 lan, moi Ian bane 20 mi nuéc,
tach 16p nuéc va rira bang 10 ml ethyl acetat (IT). Gop tét
ca céc dich ethyl acetat, cdt thu hdi dung mdi t6i can kho
hodc c6 trén cach thiV dén can. Dime methanol (TT) d6
hda tan va chuyén toan bd can vao binh dinh mic 5 ml va
thém methanol (Ti) den vach.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thwéc (0,25 m x 4,6 min), nhdi pha tinh ¢ (5 pm)
dung cho séc ky.

Detector tan xa bay hoi: 105 °c, khi nitrogen 2 L/min.
Toc dd done: 1,0 mI"min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh'.

Tién hanh sac ky theo chwong trinh dung méi nhuv sau:

Thoi gian Nuéc Methanol

(min) (90 tt/tt) (9 tt/tt)

o - B 52 25 -> 48

45 - 451 52 -+ 75 48 w5
45 —50 75 25

Kiém tra si thich hop clia hé théng: Tién hanh sic ky véi
dung dich chuan bilobalid. Tinh s6 dia ly thuyét cla cot.
S6 dia ly thuyét ctia cot khdn« it hom 2500 tinh theo pic
bilobalid.

Tién hanh sac ky lan lugt véi cac dung dich chuén o trén,
ghi sac ky do, tinh dién tich pic. V& do thi tvong quan gilta
logarit (In) cGia néng dd va logarit (In) cda dién tich pic cua
tirng chat.

Tiém dung dich thr vao hé théng séc ky, tién hanh sic ky
theo diéu kién d& mo ta, ghi sic ky db, thoi gian lum va
dién tich pic tlrng chat.

Ham lwong mdi terpen [acton dugc tinh duwa trén dién tich
pic trong dung dich thir va dwong chuén tuvong tng, cu thé
nhw sau :

Nong d6 (mgdnl) cla terpen lacton trong dung dich thir
dugc tinh theo cong thiic (2) sau day:

DAU GAC

<nAbj
Cimg/mi) —c

Trong do:
c landng dod terpen lacton (mg/ml) trong dung dich tht,
A ladién tich pic cla tcrpen lacton,
a, b la céc gia tri tim duoc tlr phwong trinh hoi qui tuyén
tinh (y = ax + b) cua terpen lacton twong (*ng thu dugc tir
dwong chuén sau khi da chuycn doi sang In.
Ham lwgng phan trdm ctia mdi terpen lacton dugc tinh
theo cong thirc (3) sau day:

X 10 * 100 x 100
m x (100 b)

c
(0) - —

POY 1000

Trong do:

p la ham lugng phan tram (kI/kl) ctia moi terpen laclon,

¢ la ndng do terpen lacton (mg/ml) trong dung dich thtr

duoc tinh tir dudng chuén nhuw trén,

tn la khoi lvgng can (g) clla mau thtr,

b 1a dd 4m clia mau thir (%).

Ham luwong tcrpen lacton toan phan bang tone ham lwong

moi terpen lacton dugc tinh & trén.

Ham luong terpen lacton toan phan trong ché pham

khong dwgc it hon 6,0 % tinh theo tong ham lwgng cla

bilobalid (C18H18 8, ginkgolid A (CioH"O9), ginkgolid B

(QolH"io), ginkgolid ¢ (CAol~0ii), tinh theo ché phdm

kho kiét.

Bad quan
Trong bao bi kin, trdnh anh sang.

DAU GAC

Oleum Momordicae

Dau ép tlr mang do phoi hay sdy khd cla hat cdy Gac
(Momordica cochinchinemis (Lour.) Spreng), ho Bi
(Cucurbitaceae),

Tinh chat

Chét 16ng séanh, trong, mau dé, mui thom ngot ddc biét,
vi béo khong khé cb. Co thd co can carotenoid khi de lau
hoéc khi dé & nhiét do6 0 cc dén 5 °c.

Ty trong
O 20 QC: 0,916 dén 0,925 (Phu luc 6.5, phong phéap ding
picnomct).

Chi s6 khuc xa
O 20 °C: 1,470 dén 1,472 (Phu luc 6.1).

Chi sb iod
72 dén 88 (Phu luc 7.5, phuwemg phéap iod bromid).

D6 nhiém khuén
Dép (ing yéu cau doi véi thude udng cé ngudn goc tw nhién
(Phu luc 13.6). Cu thé nhv sau:
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Tong s6 vi sinh vat hiéu khi: Khong dwoc qua 10; CFU/m.
Tong s6 ndm: Khong dugc qua 102 CFLYmI.

Khone dwoc qua 10-CPU vi khuan Gram am dung nap
mat trong T ml.

Khéng dwgc c6 Saimoneiiu trong 10 tnl.

Khéng dugc ¢6 E. coH. S aurcus trong 1 ml.

Pinh tinh

A. Binh tinh P-caroten va lvcopen: Trone phép thtr dinh
lvong P-caroten va lycopen, trén sic ky do ctia dung dich
thir phdi cho cac pic co thoi gian lvu twong Gng véi thoi
gian luu cla pic p-caroten va lycopen trén sac ky do cua
dung dich cliuan.

B. Binh tinh acid linoleic va acid oleic: Trong phép thw
dinh lvong acid béo khong no, trén sic ky dd cla dung
dich thlr phdi cho céc pic c6 thoi gian lvu twong tng véi
thoi gian lvu cla pic acid oleic va acid linoleic trén sic ky
do cta dung dich chuan.

binh lwvong

binh lwvgng fi-caroien va lycopen

Phrong phap séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Hon hop dung mdi acetonitrii - methanoi -
dicloromethan dwoc siv dung theo chuwong trinh dung moi.
Dung dich chuén: Hoa tan lycopen va p-caroten chuan trong
dicioromethan (T") d6 dugc dung dich chira lycopen va
[3-caroten c6 ndng dd lIan luwot chinh xac khodng 10 iig/ml
va 5 pg/ml.

Dung dich thtr: Can chinh xac khoang 1 g ché pham
vao binh dinh mic 25 ml. thém 10 ml ether dau hoa
(40 °c dén 60 °C) (77),. lac k¥ cho tan, thém ethcr dau hoa
(40 °c dén 60 °C) (TT) dén vach, lac déu. Hut chinh xac
2,0 ml dung dich thu dwgc chuyén vao mdt cot thly tinh
(dai khoang 20 cm, dwong kinh trong khodng 1,2 cm, phia
dudi cd voi khoa dé diéu chinh téc d6 dong) co chiva 1g bt
nhém oxyd trung tinh (c& hat 63 - 200 pm va da dugc sdy ¢
120 °c trong 3 h dé hoat hda). Cho 20 ml clher dau hoa
(40 GC dén 60 °C) (TT) chdy qua cdt véi toc do khoang
30 giot/phit. Hirng 14y dich chiét elher dau hda, tiép tuc
cho 30 ml didoromethan (TT) chay qua c6t véi toc dd nhu
trén. Gop dich chiét dicloromethan va dich chiét cthcr dau
héa, 1am bay hoi dung méi dén gan khdé bang dong khi
nitrogen. Dirng dicloromethan (77) dé hoa tan va chuyén
toan bd cén vao binh dinh mic thay tinh mau nau 20 ml,
thém dicioromethan (77) dén vach, lic déu, loc qua mang
loc 0,45 1L, thu dwoc dung dich thi.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thugc (25 em x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh ¢
(10 pm).

Nhiét do cot: 30 °c.

Detector quang phé tlr ngoai dat & bwdc song 476 nm.
Toc d6 dong: 1 ml/min.

Tho tich ticm: 20 lil.

Céch tién himh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung méi nhu sau:
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Thoi gian  Acctonitril Methanol  Diclomethan
(min) (% tl/tt) (% tt/tt) (%%ttAL)
0-15 100-20 0-10 0- 70
16 - 25 20 10 70

Kiém tra tinh phu hop clia hé thong. Tiém 6 Ian 13p lai hon
hop dung dich hai chuan lycopen va |3-caroten c6 nong do
lan luot 1a 10 lig/ml va 5 Lie/ml, dd léch chun tuong doi
cua céc dién tich pic lycopen va p-caroten khéng dwgc 16n
hon 2,0 %.

Tiém dung dich th& va dung dich chuén, ghi thoi gian luu
va dién tich pic clia lycopen va p-caroten trong moi dung
dich. Tinh ham lwgng lycopen va P-caroten trong ché pham
dva vao dién tich pic trén sic ky dd clia dung dich chuén,
dung dich thuv va ndng do lycopen va p-caroten trong dung
dich chuén.

Ham lugng lycopen (CAH'6) khdng dwgc dudi 0,05 %,
p-caroten (C4AH5) trong ché pham khong dugc dudi 0,1 %
dau Géc.

Dinh hroitg acid béo khong Tio

Phuong phéap séc ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich chudn ndi: Hoa tan acid pentadecanoic trong
n-hexan (77) dé duoc dung dich c6 ndng dd chinh xac
khoang 100 lig/ml.

Dung dich chudn: Can chinh xac khoang 50 mg moi chat
chuan acid linoleic, acid oleic cho vao binh dinh mutc
100 ml, hoa tan trong n-hexon (77) va thém n-hexan (77)
dén vach, l&c déu, thu dwoc dung dich hdn hop acid linoleic,
acid oleic c6 nbng dd moi chat khoang 500 pg/ml. L&y
100 pl dung dich trén cho vao 6ng nghiém 20 ml ¢6 n(it xody,
dém cao su, thém 1tnl dung dich chuan néi. Loai dung moi
n-hexan bang khi nitrogen. Thém vao dng nghiém 2 ml dung
dich natri hvdivxyd 0,5 N trong methanoi (77), day kin nap,
dun trong cach thiy & 70 °c trong 20 min, cho tiép 2 ml dung
dich horon tri/liiorid 20 % trung methanoi, suc khi niUogen,
dun trong céach thiy & 70 °c trong 30 min. Chiét bang
n-hcxan (TY) 3 lan, moi lan 5 ml. Gop dich chiét n-hexan,
lam bay hoi dung méi béng dong khi nitrogen cé gia nhiét &
60 °c dén can, hoa tan cin bang 1 ml n-hexan (77).

Dung dich thir: Can chinh xac 500 mg ché phdm cho vao
binh dinh mic c6 thé tich 100 ml, hda lan bang n-hexan
(Ti") va thém n-hexan (77) den vach, lic déu, Iy chinh
xac 0,1 ml cho vao 6ng nghiém 20 ml cé nit xody, them
1ml dung dich chat chuin ndi. Loai dung méi bang khi
nitrogen. Sau dé tién hanh tuong tu nhi mé ta & phan Dung
dich chudn bét dau tir cAu “Thém vao &ne nghiém 2 ml...
héa tan c&n bang ] ml n-hexan (77) ™,

Diéu kién sac ky’khi:

Cot sic ky khi mao quan HP-1 kich thuéc (30 m X0,32 mm
x 0,25 pm) hodc tuong duong.

Detector ion hoa ngon lwa, nhiét dé: 290 °c.

Téc dd dong khi dctector: Hydrogen la 35 ml/min, khong
khi 1a 400 ml/min.

Nhiét d6 budng tiém mau 250 °c.

Nhiét do cot: Nhiét do ban dau loo CQC gilt trong 2 min.
tang den 200 °C v6i téc do 10 °c/min, gilr trong 3 min;
tang dén 250 °c véi 16c do 5 °c/min, gilr trong 5 min.
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Khi mang nitrogen voéi téc tid dong 1 ml/inin.

Bom mau theo kiéu chia dong voity 18 5: 1

Thé tich tiém: 1 [li.

Céch tién hanh:

Kiém tra tinh phli hop cua hé thong. Tiém 6 lan 13p lai
dung dich chuan. D6 léch chuan tuong doi clia cac ty Ié
dién tich pic gilra acid linoleic va acid oleic véi dién tich
pic clia chuan ndi khong duoc I6n hon 1,5 %.

Tién hanh sé&c kv 1an luot véi dung dich chuén va dung dich
thtr. Ghi thoi gian luu va dién tich pic acid linoleic, acid
olcic, chudn ndi trong mdi dung dich. B9 phan giai gilra pic
methyl linoleat va pic methyl oleat khong duéi 1,5.

Tinh ham lwgng cua acid linolcic, acid oleic theo ty Ié dién
tich gitra pic acid lwong im2 so vGi pic chuan ndi thu dugc
trén sic ky do cua dung dich thw. dung dich chuén va ndng
do acid linoleic va acid olcic trong dung dich chuan.

Ham lugng acid linoieic (CjH::02 khdéng dwgc dudi
10 %, acid oleic khong dwgc duwdi 30 %.

Bao quan
Trong bao bi kin, d& noi khd mét, tranh anh sang.

DAL MU u
Oleum Caiophyiii inophyUi
Dau ép tir hat clia cdy MU u (Caiophyiium inophyllum L.).

ho Bia (Clusiaceae) da dwoc tinh ché loai bd phan “nhya”.

Mo ta
Dau long sanh, mau vang téi vang dam. mui thom hac
dac trung.

Ti trong twolig doi
0,9135 dén 0,9275 (Phu lyc 6.5, phwong phap ding
picnomet).

Cht s acid
| dén 45 (Phu lyc 7.2).

Chi s xa phong
171 dén 228 (Phu luc 7.7).

BPinh tinh

A Lay 0,5 ml ché phdm, thém vao 2 mi ether ethyiic (77),
I&c déu cho tan. Thém 2 ml ethanol 95 % (TT) lac déu cho
tan. Chia déu dung dich vao 2 6ng nghiém.

Ong 1: Thém 2 giot dén 3 giot chim' dich sat (IH) clorid
5 % trong ethanol (TT), lac déu, dung dich c6 mau xanh
dwone dam.

Ong 2: Thém 0,5 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N trong
ethanol (T1), lac déu, them vai giot thudc thir diazo (TI).
Dung dich ¢ mau dé cam.

B. Phwong phap sac ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ran mong: Silica gel F2~.

Dung mai khai trién. Tollien - ethyl acetat (8:2)

Dung dich thir: Hoa tan 0,1 e ché phdm trong 5 ml ether
ethylic (TT).

DAU MI: i

Dung dich ddi chiéu: Hoa tan 0,1 g dau MU u (mau chuéti)
trong 5 ml ether ethylic (TT). Néu khén2 c6 dau MU u mau
chuan thi hoa tan calophyllolid chuén trong ether ethylic
(TT) dé duoc dung dich ¢é néng dd khoang 0,06 mg/ml.
Céch tien hanh: Cham riéng biét lén ban méng khoang
10 Il mdi dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung
moi di dugc khodng 12 cm, lay ban mong ra, do kho ¢
nhiét do phong.

N6u dung dung dich caiophyllolid Iam dung dich déi chiéu
thi quan sat ban méng dudi anh siing tir ngoai ¢ buéc séng
366 lim, trén sic ky do cta dung dich thir phai co vét co
cung mau va gia tri R| véi vét clia calophyllolid trén sac ky
do cua dung dich doi chiéu.

Ncu dung dime dich dau mu u lam dung dich doi chiéu:
Phun [én ban méng dung dich vcuthn - acid sulfuric (TT).
Sy bdn méng & 100 °c dén 105 °c trong khoang 5 min.
Trén sac ky do clia dung dich thir phai c6 cac vét cing mau
va cling gia tri RfvGi céc vét trén sic ky dd ctia dung dich
ddi chiéu.

binh lvgng

Phrong phap séc ky 16ng (Phu luc 5.3). Tién hanh trong
diéu kién trdnh anh sang.

Pha dong A : Acetonitrii.

Pha dbng li: Dung dich acid acetic 2,5 %.

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 0,24 g ché pham
cho vao binh dinh mic 20 ml, lam @m & 60 cc trong
10 min rdi thém 12 ml hdn hop methanol - nudc (9 : 1),
siéu am trong 15 min. BO sung hon hop methanol - nwéc
(9 : 1) dén vira di 20,0 ml. Loc dung dich thu dwgc qua
mang loc 0,45 pm.

Dung dich chuan: Pha cac dung dich caiophyllolid chuén trong
methanol (IT) c6 néng do khoang 175; 87,5 va 35 [ig/ml. Loc
céc dung dich thu dwgc qua mang loc 0,45 pm.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thwéc (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh c
(5 um) (c6t y.orbax SB-C18 la phu hop).

Téc do dong: | ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Nhiét dd cot: 40 °c.

Detector quang phd tlr ngoai dat ¢ budc sén2 270 nm.
Céch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chwong trinh dung méi nhw sau:

Thoi gian Pha dong A Pha dong B
(min) (% tt/tt) (9 tt/tt)
0 20 80
30 80 20
35 20 80
40 20 80

Kiém tra tinh phu hop cla hé théng: li€n hanh sic ky
v6i dung dich calophvllolid chudn 87,5 (pg/ml). Hé s6
ddi xtng thu dugc rir pic calophyllolid phai nam trong
khoang 0,8 - 15, d6 léch chuan twong d6i cua dién tich
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pic calophyllolid trong 6 Ian tiém I3p lai khéng duoc qua
2,0 %, s dia ly thuyét tinh theo pic calophyllolid phai
khong dwgc dwgi 200000.

Tiém lan lugt cac dung dich chuan va dung dich thir. Ghi
cac sic kv do va dién tich pic.

Vé do thi biéu dién sy twong quan gilra dién tich pic
calophyllolid va néng do6 cua calophyllolid trong cac dung
dich chudn va xac 1ap phwong trinh hdi quy tuyén tinh,
dva vao do tinh néng do calophyllolid trong dung dich thi
(I-ig/mt).

Tinh ham lvgng phan tram (ki/kl) calophyllolid, G!6Tj0 5
trong ché pham theo cong thirc:

X% (g/100 g) =2CVmt
Trong do:
C) landng do calophvllolid trong dung dich thtr (pg.\Vnl).
m( lakh6i lugng dau (mg).
Ché pham phai chira khong dudi 0,36 % (ki/kl) calophyllolid
(C2BH20<).

Bao quéan ]
Gilr trong chai day, day nap kin. Bdo quan noi mat, tranh
anh sang.

TINH DAU BAC HA
Aetheroieum Menthae arvensis

Puogc lay tir cac bd phan trén mat dat cua cdy Bac ha
(Mentha atvensis L.), ho Bac ha (Lamiaceae), bang
phuong phap cat kéo hoi nwéc va da dugc lam khan nuwéc.

Tinh chat

Chat 1éng, trong, khdng mau hodc vang nhat, mai thom
dac biét, vi cav mat.

R4t dé tan trong ethanol, cloroibrm va ether, tan trong 2
ddn 3 thé tich ethanol 70 %.

Ty trong
0*20 °C: Tl 0,890 dén 0,922 (Phu luc 6.5).

th’ s0 khuc xa
O 20 °C: Tlr 1,455 dén 1,465 (Phu luc 6.]).

Go6c quay cuc riéng
O' 20 °C: Tir *-40° dén -20° (Phu luc 6.4).

Pinh tinh

Nhé 1giot tinh dau Ién 16 khav sir. thém 3 giot den 5 giot
acidsuiyuric (77) va vai tinh thc vaniiin (77), sé xuat hién
mau do cam, them 1giot nwdc sé chuyén sang mau tim.

Kiém tra cac chat pha tron trong tinh dau

A. Ethanol: Lay 5ml tinh dau cho vao 6ng nghiém. Thém
tir tlr tirng giot nudc cat (khong 1ac). Phan tinh dau & tron
phai trong su6t, khong dugc duc.

B. Nhya va dau béo: Nho vai giot tinh dau Ién gidy loc. hw
néng gidy loc trén bép dién, gidy phai khong cé vét dau loang.
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c. Dau hoa, dau mazut: Trong mét 6ng dong dwng khoang
80 ml cthanoi so % (77), nho tirng giot (khdng l4c) cho
den hét 10 ml tinh dau, dung dich phai trong, khéng cé
phan khéng tan ndi ¢ trén.

binh lwgng

A. Binh lvgng menthol estc héa

Can chinh xac khoang 3 g tinh dau, thém 6 ml ethanoi
96 °r, (IT) va trung hoa bang dung dich kaii hydroxyd
0,5Ntrong ethanoi (CD), chi thi ladung dichphenoiphtciiein
(77). Thém chinh xac 20 ml dung dich kaii hydroxvd
0,5 ,v trong ethonoi (CD) va dun néng 60 min trong cach
thly ¢ I&p 6ng sinh han ngugc. 6 ngudi, pha lodng voi
50 m! nwdc cat méi dun s6i dé ngudi, réi chuin do bang
dwng dich acidhydrocionc 0.5 N (CD) cho dén khi mat mau.
Song song tién hanh mdt mau trang trong ciing diéu kién.

1 ml dung dich kaii hydroxyd 0,5 N (Cti) twong ting voi
0.09915 g menthyl acetat (Q 2H2202). Ham lwgng phan
tram menthol esle cta tinh dau dwoc tinh theo cong thic:

(V, - V2)x9,915
G

Trong dé:
V, la s6 ml dung dich kaii hydroxyd 0,5 N (CD) ding dé xa
phong héa tinh dau ding trong mau thi;
v 21as6 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N (CB) dung trong
mau trang;
G la khdi lvgng tinh dau ldy dé thir (g).
B. Binh lvgng menthol toan phan.
Lav chinh xac 5 ml tinh dau cho vao mét binh acetyl hoa,
thém 5 e anhvdrid acetic (77) va 1g natri acetat khan
(77), dun s6i 60 min. Sau khi ngudi, thém 20 ml nuéc cét,
vlra dun vira lac 15 min trén cach thiy. D& ngudi, chuycn
vao binh gan, loai bo 16p nwéc, riva 16p tinh dau 2 1an, moi
[an 20 ml dung dich natri clorid 10 % (77). Sau do, rta lai
nhiéu 1an bang nudc cat, méi 1an 10 ml, cho dén khi nirdc
rira c6 phan (rng trung tinh véi gidy quy. Lam khan tinh
dau bang natri sulfat khan (77). Loc.
Can chinh xac khoang 1,5 g tinh dau da acetyl hoa, hoa tan
trong 3 ml ethanol 96 % (77) va trung hoa bang dung dich
kali hydvoxvti 0,5 N trong ethanol (CD), véi chi thi mau
la dung dich phenoiphiaiein (77). Sau d6 them chinh xac
20 ml dung dich kali hvdroxyd 0,5 N trong ethanol (CD).
Bun trong cach thdy 60 min véi dng sinh han ngugc. Bé
ngudi, thém 50 ml nuéc cat méi dun sbi dé ngudi, roi
chudn d6 bang dung dic.h acid hvdrocioric 0,5 N (C-D) cho
dén khi mat mau.
1 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N (CD) twong (*ng véi
0,07814 g menthol (C10H220). Ham luwgng phan trdm
menthol toan phan trong tinh dau dugc tinh theo cong thirc:

v*7,814
G - (0,021xV)
Trong do:
V 1d 56 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N (CD) dung dé xa
phons héa tinh dau d& acetyl héa;
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G la khdi lwgng tinh dau da acetyl hoa (g).

Tinh dau Bac ha phai chira it nhat 55,0 % menthol toan
phan va tir 3,0 % dén 9.0 % menthol cstc hda, biéu thi bang
menthy lacetat.

Bao quan
Trong bao bi kin, tranh 4nh sam!, dé & noi mat.

tinh dau bach dan
Aetheroieum Eucalypti

Lay tir lactia nhiéu loai Bach dan {Eucalyptus camalduiensis
Dehnh. Eucalyptus exserta F. Muell.) va mét s6 loai Bach
dan khéc, ho Sim (Myrtaceae), bang cach cat kéo hoi mréc,
sau d6 tinh che bang phuong phap cét lai.

Tinh chat
Chat 1&ng trong, khdng mau hay mau vang nhat, mai dac
biét, vi cay sau mét. Dé tan trong ethanol 70 %.

Ty trong
& 20 °C: Tu 0.900 dén 0,925 (Phu luc 6.5).

Chi s0 khuc xa
O 20 °C: T 1,454 dén 1,470 (Phu luc 6.1).

Goc quay cuc
0 20 °C: Tl b ° dén +10 ° (Phu luc 6.4).

Aldehyd

Cho 10 ml tinh dau vao binh nén nGt mai dung tich
100 ml. Thém vao d6 5 ml toluen (TT) va 4 ml dung dich
hydroxyiamin hydrociorid trong ethanol 60 % (TT). Lic
manh va chudn do ngay bang dung dich kali hvdroxyd
0,5 Artrong ethanol 60 % (CD) dén khi mau dé chuyén
sang mau vang. Tiép tuc Iac va chudn do tGi khi 16p dudi
¢6 mau vang bén virng sau khi da lac manh 2 min va de
yén cho tach 16p; phan tng xay ra hoan toan trong khoang
15 min. Lap lai quy trinh dinh lvgng nhw trén véi 10 mi
tinh dau khac, dung dung dich da chudn do so bd o trén
thém 0,5 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 Nrtrong ethanol
60 % (CD) lam chuan mau cho diém két thic dinh lwong.
Lwong dung dich kali hydroxyd 0,5 N trong ethanol 60 %
(CD) dung cho chuén d6 khong dugc qua 2,0 mi.

Pinh lugng

Dung binh Cassia c6 dung tich 100 ml, ¢ ¢6 c6 khic ngén
4 ml va chia do tirng 0,1 ml. Cho vao binh 3,0 ml tinh dau va
75 ml dung dich resorcin (77). Lac hon hgp trong 15 min.
Dé yen cho téch thanh 2 Ip, cho thém dung dich resorcin
(Ti) vao binh sao cho Iép tinh dau nam vao khoang chia
dd & ¢6 binh. Sau 1h, doc the tich tinh dau khong két hop
VGi resorcin. Nhiét do cla tinh dau lay dé thir va nhiét do
cua phén tinh dau kiiéne két hop voi resorcin (TT) lic doc
két qua phai giong nhau.

Ham lwgng phan tram cineol trong tinh dau (X%) tinh theo
cbng thtc:

TINH DAU GUNG

(3-al* 100
b
Trone do:
a la thé tich tinh dau doc dwgc (ml);
b 1a thé tich mau thir (ml).
Tinh dau Bach dan phai c6 it nhat 60 % (tt/tt) cineol
(CicHir0).

Bao quan
Trénh &nh sang, dyng day lo, day nuat kin, dé noi, mat.

TINII DAU GUNG
Aetheroleum Zingiberis

Tinh dau thu duoc tir thean re cdy Glrne (Zingiber officinale
Rose.), ho Girng (Zingiberaceae) bane phuong phéap cat
kéo hoi nuéc.

Tinh chat

Chét 16ng trong, mau vang nhat den vang, mui thom girng
dic trung, vi hoi cay nong, dé tan trong ether, cloroform,
tan trong ethanol 96 %.

Ty trong
& 20 °C: Twr 0,865 dén 0,885 (Phu luc 6.5).

Chi s6 khuc xa
O 20 °C: Tir 1,484 dén 1,494 (Phu luc 6.1).

Goc quay cuc riéng
O 20 °C: Tir-15° dén -48° (Phu luc 6.4).

Pinh tinh

Phuong phap séc ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung moi khai trién: n-Hexan - ether (3 : 7).

Dung dich thtr: Dung dich tinh dau 1% wong doroform (77).
Dung dich doi chiéu: Dung dich tinh dau gling (mau
chudn) 1% trong cloroform (TT).

Cach tién hanh: Cham riéng biét Ién ban mong 5 |il mbi
dung dich trén. Trién khai sic ky cho téi khi dung moéi
di dwoc khoang 10 cm. Lay ban mong ra, dé kho & nhiét
dd phong. Phun dung dich vanilin i % trong acid sulfuric
(TT). SAy ban mong & nhiét do 105 °c trong 5 min. Quan
sat dudi anh sang thuong. Trén sac ky do cua dung dich
thir phai c6 céc vét chinh cling mau sac va gia tri Ri-vdi cac
vet trén sac ky do cta dung dich d6i chiéu.

Can sau khi bay hoi

Khéng qua 5 g/1 (Phu luc 12.8).

B&o quén

Dong day, dung trong chai nut kin, dé noi khd mat, tranh
anh sang.
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TINH DAU HOI

Aetheroleum Anisi steiiatl

Lay tir qua chin da phoi kho cla cay Hoi {iliiaum verum
Hook.f.), ho Hbi (lllieiaeeae), bang cach cat kéo hoi nuéc.

Tinh chat

Chat Iong khdng mau hay mau vang nhat, mui hoi dac biét,
vi ngot, Két tinh khi dé lanh.

Tan trong 1dén 3 thé tich ethanol 90 % (dung dich trong
sudt hodc hoi duc), tan trong ether, ether dau hoa.

Ty trung
O 20 >C Tir 0,978 dén 0,988 (Phu luc 6.5).

Chi s0 khuc xa
O 20 °C: Tir 1,552 dén 1,560 (Phu luc 6.1).

Gdc quay cuc ricng
020 X: Tl -2° dén Ic(Phu luc 6.4).

Binh tinh

A. Phrong phép sac kv 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gei c.

Dungdich thir. Dung dich tinh dau 0,1 % trong cloiv/onn (77).
Dung dich doi chiéu: Dung dich anethoi 0,1 % trong
clomform (77) ho&c dung dich tinh dau Hbi (mau chuén)
0.1 % trong chroydrm (77).

Dung mdi khai trién: Ether dau hoéa (30 °c dén 60 °C) -
ether (95 :5).

Céch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban maéng 20 jil moi
dung dich trén. Trién khai séc ky dén khi dung mai di duoc
khoadng 10 cm. L&y ban mong ra, dé khé & nhiét d6 phong.
Phun dung dich méi pha vaniiin T % trong acid sulfuric
(TT). Say ban mong & 105 °c trong 5 min. Quan sat duGi
anh sang thuong. Tron sic ky do cua dung dich thir s& xuét
hién mot vét Ién nhat mau do, sau chuyén sang mau tim
(v6i Rfkhoang 0,49 dén 0,50) cling mau sac va gia tri R-
VGi vet clia ancthol trén sac kv dd clia dung dich ddi chiéu.
NEu dung tinh dau Hoi mé&i cat dé chuén bi dung dich d6i
chiéu thi trén sic ky db clia dung dich thw phai c6 cac vét
cling mau va gia tri Rf vai cac vét trén sic ky do cua dung
dich ddi chiéu.

B. Diém dong dac: Tinh dau phai cd dicm dong dac khong
duéi 15 °c (Phu luc 6.6) twong tng v&i ham lwong twr
85 % dén 95 % anethol (CIOH 120).

Bao quan

Pung trong binh dong day, nat kin. Dé chd mat, tranh anh
sang.

Chuy

Neu bi duc hodc két tinh, dun ndéng trén cach thdy va lac
trieéc khi dung.
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TINH PAU HUNG CHANH
Aetheroleum Piectranthi amboinici
Tinh dau Tan day la

Tinh dau thu duwoc t 14 tuwoi cua cady Hung chanh
[fleetranthus amboinicus (Lour.) spreng.], ho Bac ha
(Lamiaecae), bang cach cat kéo hoi nuéc.

Tinh chat

Chat Iéng trong sudt, cd mau vang dén mau vang sam, doi
khi c6 &nh xanh nhat, mdi dac hiét, vi cay néng. D0 tan
trong cloroform, ether dau héa, ethanol 96 %.

Tv trong
0 20 °C: T 0,890 dén 0,920 (Phu luc 6.5).

Chi so khuc xa
G20 GC: Tir 1.480 dén 1,510 (Phu luc 6.1).

Goc quay cuc riéng
O 20 CC: Tir -25° dén -3° (Phu luc 6.4).

Pinh tinh

A. Hoa tan 2 giot tinh dau trong 5 ml ethanol 90 % (TT),
thém 2 giot dung dich sat (iU) clorid 3 %, dung dich phai
¢6 mau xanh réu dam.

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

Ban méng: Silica gel G.

Dung moi khai then: Ether dau héa - ethvl acetat (80 : 20).
Dung dich th&r: Dung dich tinh dau 0,1 % wong clorofonn (77).
Dung dich doi chiéu: Duns dich tinh dau Hang chanh
(mau chuén) 0,1 % trong cloroform (77).

Céch tién hanh: Cham 20 pl méi dung dich trén 1én ban
mong. Trien khai s&c ky dén khi dung mai di duoc khodng
10 cm, lay ban mong ra, dé khd ¢ nhiét d6 phong, phun
dung dich van'llin 7 % trong acid sulfuric (TT) méi pha.
Say ban mong & 105 cc trong 5 min. Quan sat dugi anh
sanc thuong. Trén sac ky do clia dung dich thir Cxudt hién
céc vét: 2 vét mau tim cé Rfkhoang 0,55 dén 0,70; mot vét
mau hdng dé c6 Rf khoang 0,45 va mot vét mau xanh dam
¢6 Ri khoang 0,33 cling mau sic va gia tri Rf voi cac vét
trén s&c ky dd cua dung dich déi chiéu.

Cén sau khi bay hoi

Khéng qua 0,5 % (theo khéi lwvgng) (Phu luc 12.8).

Can 2 g ché pham, thém 5 mi nwéc. Boc hgi trén cach thly
dén kho, sy chén & nhiét do 100 °C dén 105 °c trong 1h.
Lugng can con lai khéng dugc qua 1,0 mg.

B&o quan
Trong binh nit kin, dé chd mat, tranh anh sang.

TINH DAU HUONG NHU TRANG

Aetheroleum Ocimi gratissimi

Lav tlr canh mang I3, hoa, qua ctia cdy Huong nhu tréng
(Ocimum gratissimum L.), ho Bac ha (Lamiaceae), bang
céch cét kéo hoi nuéc.
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Tinh chat

Chét long trong, mau vami nhat. Mui thom dac trung, vi
cay néng, ném co cam giac té ludi.

De tan trong ethanol, ether hodc acid acetic bang. Thuc to
khong tan trong nuéc.

Ty trong
¢ 20 °C: Tlr 1,030 dén 1.050 (Phu luc 6.5).

Chi s khuc xa
¢ 20°C. Tir 1,530 dan 1,540 (Phu luc 6.1).

GOc quay cuc riéng
& 20 °C: Tw-15,6° dén 20,2° (Phu luc 6.4).

Pinh tinh

A. Hoa tan 2 giot tinh dau trong 5 ml ethanol 90 % (77).
thém 2 giot dung dich sat (H7) clorid (TT) 3 %, dung dich
phai c6 mau xanh réu tham.

B. Phuong phap sac kv 16p moéng (Phu luc 5.4).

Ban méng: Siiica gel G.

Bung mbi khai trién: Toiuen - ethyi acetat (9 : 1).

Dung dich thtr: Dung dich tinh dau 0,1 % trong cloro/orm
(D).

Dung dich doi chiéu: Duing eugcnol chuan hodc tinh dau
Huong nhu trang (mau chuén) 1am dung dich d6i chiéu voi
nong do twong dwong dung dich thi.

Céch tién hanh: Chadm ricng biét 1&n ban mong 20 pl mdi
dung dich trén, trién khai sic ky dén khi dung ini di duoc
khodng 10 cm. lav ban mong ra, dé kho & nhiét do phong,
phun dung dich st (H) ciorid (TT) 3 %. Quan sat dudi
anh sang thuong. Trén sic ky dd, dung dich thir xudt hién
vét mau nau sam voi gia tri Rf khoang 0,81 - 0,82 twong
(rng vGi vét cugenol, hodc dung dich thr va dung dich doi
chiéu xuat hién cac vét co cling mau sac va gia tri Rr.

Cac phenol tan trong nuéc

Lay 1 ml tinh dau, them 20 ml nwéc nong, lac déu. d6
ngudi. Loc qua giav loc &m. Thém | Lkt dung dich sat
(Hi) clorid 10,5 % (TT) vao dich loc, khéng dwoc c6 mau
xanh lam hodc do tia ngoai trir mét mau xanh luc xam
khong ben.

Kim loai nang

Khong dugc qua 10 phan triéu.

Lay 1 g tinh dau dé chuin bi dung dich thir. Ding
1,0 ml dung dich chi mau iOphan triéu d& chuén bi dung
dich ddi chiéu. Céch tién hanh: Xem chuyén ludn “Tinh
dau qué”.

Binh lugng

Lay chinh xac 5,0 ml tinh dau vao mot binh Cassia 100 ml.
Thém 75 ml dung dich kaii hydroxyd 5 % (77), lac trong
5 min. Bun ndng trén cach thly trong 10 min, thinh thoang
1ac. D& ngudi dén khi 2 Itp chat 1éng tacli ra, thém tr tir
dung dich kaii hvdroxvd 5 % (TT) dén khi l6p tinh dau
khong phan (ng dang 1én 16i phan chia do i ¢d binh. Quay

TINH DAU LONG NAO

tron va v nhe binh dé céc giot linh dau bam vao thanh
binh nBi 1én. Sau khi dé ycn tlr 12 h dén 24 h, xac dinh thé
lich tinh dau khoéng phan &ng [a (ml)].

ITam lugng phan trdm eugenol toan phan trong tinh dau
(X%) dugc tinh theo cdng thic:

(5 - a) X100
5

Tinh dau phai chira it nhat 60 % (tt/tt) eugenol (C|0I11202)
toan phan.

X(%0)=-

Bao quan
Dung trong binh nit kin, ddng dav. DE noi khd, mat, tranh
anh sang.

TINH DAU LONG NAO
Aetheroleum Cinnamomi camphorae

Lay tr gd va la cia cady Long ndo [Cinnamomum
camphora (L.) Presl. = Laurus camphora L.], ho Long ndo
(Lauraceae), bang cach cét kéo hoi nuéc.

Tinh chat
Chat long khéng mau hay mau vang nhat, mui thom dac
biét clia lone nao.

Ty trong
0*20 °C: Tir 0,923 dan 0,930 (Phu luc 6.5).

Chi s0 khuc xa
o 20 °C: Tl 1,461 dén 1,470 (Phu luc 6.1).

Go6c quay cuc riéng
& 20 °C: T -11T dén -22° (Phu luc 6.4).

Kiém tra cac chat pha trén trong tinh dau

A. Ethanol: Lay 1 ml tinh dau cho vao 6ng nghiém, day
bang nit bong xdp, & gitta bong cé tinh thé fuchsia (TT),
rdi dun nong tinh dau, néu cé ethanol s& lam bdng chuyén
sang mau do.

B. Dau béo: Nho vai giot tinh dau l1én gidy loc, ho néng
gidy loc, gidy phai khong c6 vét dau loang.

C. Daumo: Lay 1ml tinh dau cho vao 6ng dong 10ml chia
vach, cho tiép 9 ml ethanol 80 % (TT). Dung dich phai
trong sudt, khdng van duc.

Pinhlvwng

Trong mot binh cau 300 ml c¢6 nGt mai, can chinh xéc
khoang 0,45 g tinh dau va hoa tan trong 15 ml ethanol
khong cé aidehyd (77). Thém tir tir 80 mi dung dich 2,4-
dinitrophenylhvdrazin trong acid hydrocioric (77). Lap
ong sinh han nguwoc, dun trén cach thiy 4 h. Bé ngudi,
thém 100 ml dung dich acid sulfuric 2 % (TT). Dé yén
24 h ¢ cho tdi. Loc ldy tda trén mot pheu thiy tinh xdp da
can truge. Trang binh cau 2 1an (moi 1an vor 10 ml dich
loc) de lay hét tda. Rira tlia va binh 6 Ian, mdi lan véi
10 ml nuéc, sdy phéu thly tinh x0p chira tha trong tu sdy
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TiNH DAU NGHE

@ 80 °c trong mot gio. 6 ngudi trong hinh hat am. roi can
tla 2,4-dinitrophenylhydrazon thu duoc.

1g tha lwong (ng véi 0,458 g camphor (CI10I1160).

liam lwgng phan trdm camphor trong tinh dau (X%) duoc
tinh béng céng thirc:

trong do:

a la khoi luvgng tda thu dugc (g);

b 1a khéi lwgng tinh dau ldy dé thtr ig).
Tinh dau phai chta it nhat 35,0 % camphor.

Bao quan
Trong lo thay tinh ndt kin. Be chd méat, tranh anh séne.

TINH DAU NGHE
Actheroieum Curcumae

Tinh dau thu duoc tir than ré cdy Nghé (Curcuma fonga
L.), ho Ging (Zingiberaceae) bang phuong phap cat kéo
hoi nuac.

Tinh chat

Chat Iéng trong, mau vang nhat den vang cam, mui nghé
dic trwng, dé tan trong ether, cloroionn, ethyl acetat, aceton,
methanol, ethanol.

Ty trong
020 “C. Tir 0,925 dén 0,935 (Phu luc 6.5).

Chi s6 khuc xa
020 C: Tl 1,4850 dén 1,5250 (Phu luc 6.1).

Goc quay cuc riéng
O 20 °C: Tir -27° dén -24c¢ (Phu luc 6.4).

Pinh tinh

Phuong phap sic kv I6p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Siiica gci G.

Dung dich thir: Dung dich tinh dau 1% trong cbroform ni'i.
Dung dich doi chiéu: Dung dich tinh dau Nghé (mau
chuén) 1% trong cloroform (777.

Dung m6i khai trién: Toluen - ethyi acetat (97 : 3).

Céch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 pl moi
dung dich trén thanh vach dai 3 ram. Trién khai sac ky cho
t6i khi dung moi di duwoc khodng 10 cm. Lay ban moéng
ra, dé khé & nhiét do phong va phun dung dich vaniiin -
acid sui/uric (77). sdy ban méng ¢ nhiét d6 105 CC trong
5 min. Quan sat du¢i anh sang thuong, sac ky do cta dung
dich thr phai c6 céac vét chinh cling mau sic va gia tri R|
vOi cac vét trén sac ky do cua dung dich doi chiéu.

Can sau khi bay hoi

Khéng qua 5 g/i (Phu luc 12.8).

Bao quén

Dong day, dwng trong chai nat kin, dé noi khd mat, tranh
anh sang.
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TINH DAU QUE
Aetheroieum Ciniuimomi

Lay tlr vO than hoac vo canh Qué (Chmamomum cassia
Prcsl. - Cumamomum aromaticum Ne) hodac mot s6 loai
Qué khac {Cumamomum spp.), ho Long néo (Lauraceae),
bang cach cat kéo hoi nuéc.

Tinh chat

Chét 16ng trong, mau vang dén nau doé (chuyén mau dan
theo thoi gian). Mui thom, vi cay néng rat dac trung. Dé
tan trong ethanol 70 % va acid acetic khan.

Ty trong
020 “C Tir 1,040 dén 1,072 (Phu luc 6.5).

Chi sd khuc xa
0’20 QC: T 1,590 dén 1,610 (Phu luc 6.1).

Goc quay cuc riéng
¢ 20 °C: Tir -1odén +1o (Phu luc 6.4).

Pinh tinh

A. Lay 4 giot tinh dau trdn véi 4 giot acid nitric (TT) &
nhiét do dudi 5 cc, xudt hién tinh the trdng hodc vang sang.
B. Phuong phap sac ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Bln mong: Silica gci G.

Dung mai khai trien: Cyclohexan «ethyl acetat (9 : 1).
Dungdich thr: Dung dich tinh dau 0,1 % (rong cloroform (77).
Dung dich d8i chiéu: Dung dich tinh dau Qué (mau chuén)
0,1 % trong cloroform (77).

Céch tién hanh: Cham riéng biét Ién ban méng 10 pl moi
dung dich trén. Trien khai sac ky dén khi dung mai di duoc
khoang 10 cm, ldy ban mong ra, dé khd ngoai khéng khi,
phun dung dich 2,4-dinitrophcnylhvdrazin (77). Quan sat
dudi anh sang thudng. Tron sic ky do clia dung dich thir
phéi c6 cac vét co cling mau sic (mau da cam) va cling gia
tri Rf v@i cac vét tron sdc ky do clia dung dich ddi chiéu.

Rosin

Tron LO ml tinh dau qué voéi 5 ml ethanol 95 % (TT), sau
d6 thém 3 ml dung dich chi acetat bdo hoa ethanol méi
pha ché. Khong dugc c6 tua xuat hién.

Kim loai nang

Khong dugc qua 40 phan triéu.

Dung dich th: Ly 1,0 mi che pham vao 1 chén bang sir
hodc thach anh, cd nap day, carbon hda bang cach nung
nhe. Be ngudi, thém 2 ml acid nitric (77) va 5 giot acid
sulfuric (TT). d6t néng cén than cho dén khi hét khoi tréng
bay ra, than héa bang cach nung 0’500 °C dén 600 °C. Dé
ngudi, thém 2 ml acid hydrocioric (77). boc hoi t6i kho
trén cach thdy. Lam dm can bang 3 giot acid hvdrocloric
(77), thém 10 ml nwéc none va lam dm trong 2 min. Sau
do thém 1 giot dung dich phenoiphtalein (77), thém tung
giot amoniac dam dac (77) cho dén khi dung dich xuét
hién mau hong nhat, thém 2 mi acid acetic loang (77), loc
néu can, rita phéu va can bang 10 tnl nude. Chuyén dich loc
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va dich rira vao 6ng thir Nessler, thém mrér vira du 50 ml.
Dung dich ddi chiéu: B&c hoi hon hop 2 ml acid nitric (TT),
5 giot acid sulfuric (77) va 2 ml acid hydrocioric (IT) trén
cach thav, 1am 4m can bang 3 giot acid hydrocioric (77).
Sau do tién hanh nhu chi dan véi dung dich thi, sau do6
thém 4,0 ml dung dich chi mau 10 phan triéu Pb (77) va
thém mrirc vira di 50 ml.

Céch tién hanh: Thém 1 giot dung dich natri suiyid (77))
vao duns dich thw va dung dich déi cliicu, I manh, dd
yén 5 min. So sanh mau clia 2 6ng nghiém béng cach nhin
doc 6ng hodc quan sat tren nén trang. Dung dich thir khdng
dugc ddm mau hon dung dich d6i chiéu.

Dinh lvong

Lay chinh xac 10,0 ml tinh dau, cho vao binh Cassia
100 ml, thém 50 ml dung dich rmUri suiyit béo hoa (77) méi
pha da trims tinh [thém tirng giot dung dich nairi bisulfit
30 % (77) vao dung dich natrisulyu cho dén khi trung tinh,
chi thi la dung dich phcnoiphtaiein (77)], tron déu. Thém
2 giot dung dich phcnoiphfaiein (77) va dun néng ngay
trong cach thav, iac lién tuc. Thém tlrng giot dung dich
iKitri bisui/it 30 % (77) dé lam mat mau dung dich dang
dun, thém vai giot phenniphtaiein (77) nira va tiép tuc dun
trong 15 min. Khi dung dich dun mat mau hoan toan, lay
binh ra, d& ngudi o nhiét dd phong; hodc thém tirng giot
dung dich natri bisulfit 30 % (77) dé lam méat mau do tao
thanh khi dun néng. Lam lai qué trinh tren cho dén khi
khdng c6 mau do trong dung dich dun, 18y hinh ra dé nguoi
va dé yén cho tach Iép. Thém dung dich natri sulfit trung
tinh bdo hoa cho d6n khi Iép tinh dau ndi 1én phan chia
vach & c6 binh. De yén 18 h cho dén khi phan I6p r6. Doc
thé tich ctia 16p tinh dau da tach ra (a mi). Ham lwgng phan
tram cla aldehyd cinnamic (X%) trong tinh dau tinh theo
cbng thtrc sau:

X (%)-(T0-a) X10
Tinh dau Qué phai chita it nhat 85,0% (tt/tt) aldehyd cinnamic.
Bao quan
Bung trong binh nit kin, déng day. De noi khd, mat, nhiét
dd khéng qué 25 °c. Tranh anh sang.

tinh dau tram
Aetheroleum Cajuputi

Tinh dau lay tir 14 tuoi cua cdy Tram gid. con goi lacav Cheé
dong (Melaleuca cajuputi Powell), hg Sim (Myrtaceae),
bang cach cét kco hoi nuoc.

Tinh chéat
Chat long trong, khéng mau hay mau luc nhat dén vang
nhat. MUi dac biét. Tan irons i dén 2 thé tich ethanol 80 %.

Ty trong
¢ 20 QC: Twr 0.900 den 0.925 (Phu luc 6.5).

TINH DAU TRAM

Chi sd khuc xa
() 20 aC: Tir 1,466 dén 1,472 (Phu luc 6.1).

GoOc quay cuwc riéng
() 20 °C: Tir -3° dén -1o(Phu luc 6.4).

Gi6i han aldehyd

Cho 10 ml tinh dau vao binh nén ndt mai dung tich
100 ml. Thém vao d6 5 ml toiuen (77) va 4 ml dung dich
hydroxyiamin hydrociorid trong ethanol 60 % (77). Lac
manh va chuan do ngay bang dung dich kali hydroxyd
0,5 N trong ethanol 60 % (CD) dén khi mau do chuyén
sang mau vang. Tiép tuc lac va chuan do toi khi 16p duéi
€6 mau vang bén virng sau khi dd lac manh 2 min va dc
yén cho tach 16p; phan (tng xav ra hoan toan trong khoang
15 min. L&p lai quy trinh dinh lvgng nhu trén véi 10 ml
tinh dau khéc, dung dung dich d& chuan dd so bd o trén
thém 0,5 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N/trong ethanoi
60 % (Cti) lam chudn mau cho diém két thic dinh luvgng.
Luwgng dung dich kali hydroxvd 0,5 N trong ethanol 60 %
(CD) dting cho chuén d6 khong dwoc qua 2,0 ml.

Dinh tinh

A. Cho vao 16ng nghiém kho 1ml tinh dau (d& lam khan
trudc bang tiatri siilfat khan (77)) va 1 ml acidphosphoric
(77). Bat 6ng nghiém vao mot coc nudc da va khudy ky
trons vai phut, sé thdy mét hop chét cong duoc tao thanh
c6 thé chat nhi kem, mau tir trAng nga den do cam tdy theo
dd tinh khiét cta tinh dau.

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

Ban mong: Silica gel GF-U .

Dung mai khai trien: Benzen - ethyl acetar (9 : 1).

Dung dich th: Tinh dau pha lodng trong dicioromcthan
@7y veityle 1:i.

Dungdich d6i chiéu: Cineol pha lodng trong dtcioromeihan
(77) voi tyle 1: 1

Cach tién hanh: Cham riéng biét 1én ciing mgt ban mong
10 pl mdi dung dich trén. Sau khi trién khai s&c ky, 18y ban
mong ra dé khd & nhiét dé phong, phun thuéc thi vanilin
- sulfuric (77). Sdy ban mong ¢ 105 °c trong 5 min dén
10 min. Quan sat duGi anh sang thuong. Trén sac kv dd
clia dung dich thlr phdi c6 vét chinh c6 cung mau va cung
gid tri Ri-v6i vét cineol clia dung dich doi chiéu.

Dinh lirgTig

Dinh lwrgng theo phwong phap do diém dong déc cta hop
chét cong gitra cineol va O-cresol (Phu luc 12.5).

Ham lugng cineol (CIOHtfcO) trong tinh dau tram phai
khoéng it hon 40.0 %.

Bao quan
Trong binh nit kin. d& chd mat. tranh anh sang.
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