Dugc BIEN VIETNAM V

PHU LUC 12

121 LAY MAU DUOQC LIEU

L&y mau duoc liéu 1a viéc lya chon, thu thap cac mau duoc
liéu cho viéc kiém tra chat lugng.

Mirc d6 dai dién clia cac mau dwoc liéu dwoc 18y co anh
hutmg truc ti€ép dén do chinh xac va do ding cla viéc
kiém tra.

Céc yéu cau chung ve viéc ldy mau duoc liéu nhu sau:

Kiém tra trwde khi 1dy mau

Kiém tra déi chiéu tén va ngudn gdc nguyén liéu;

Kiém tra ddc diém va hinh dang bao goi;

Kiém tra sir nguyén ven, sach s& mic do nhiém méc va
tap chét la cta bao bi.

Céc bao g6i khong binh thuong can dugc kiém tra riéng
mét cach ky cang.

Ghi chép chi tiét két qua kiém tra.

Cach thirc 1dy mau

Cach thiic, 1ay mau

Téng s6 bao goi dudi 5: 7.8y mau tirng bao goi.

T& 5 dén dugi 100: Lay mau 5 bao goi.

T 100 dén 1000: Ly méu 5 % tdng s6 bao goi.

Trén 1000: Lay 50 bao gdi cong thém sb bao gdi bang 1%
clia téng s6 bao gdi vwrot qua so vai 1000 bao goi.

Duoc liéu quy: Ldy mau tirng bao goi, khong ké so lugng
céac bao goi.

Duogc liéu duoc ldy o trén, gitta va cudi cua mdi bao géi
béng cac phwong tién thich hop (d6i vai bao géi lon thi lay
sau 10 cm dudi bé mdt cua bao goi).

D6i voi thube co kich thudc I6n thi 18y mau dai dién
thich hop.

Khoi lvgng mau lay

Néu lvong dwoc liéu dudi 5 kg thi s6 lugng mau duoc ldy
khong it hon 3 14n so lugng dem thir nghiém. Néu luong dugc
liéu 16n hon 5 kg thi s6 lwgng mau 18y duoc xdc dinh nhw sau:
Thuéc thong thuong: 250 g dén 500 g;

Thuoc bot: 200 g;

Thudc quy: 5 g dén 10 g (tr® khi c6 chi dan khac trong
chuyén luén riéng).

Tao mau ddng nhat

Mau sau khi lay dwoc tron déu dé c6 mdt mau déng nhat
ding cho thir nghiém. Neu khéi lugng mau dong nhat
I6n hon vai lan so v&i mau thir nghiém thi 1am mot mau
trung binh.

Néu duoc liéu co kich thudc nhd thi 18y mot mau trung
binh bang phuong phép chia 4 nhy sau: San bang mau
thanh hinh vuéng, chia mau theo 2 duong chéo thanh 4
phan bang nhau. Ly 2 phan doi dién va tron déu. Lam lai
thao tac chia 4 cho den khi thu dugc s6 lvgng vira du dé
[am mau thtr va mau luu.
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Trong truong hop cac duogc liéu cé kich thudc 16n thi lay
mau trung binh bang phuong phap khac thich hgp.

Khéi lvgng clia mau ddng nhat hoic mau trung binh khong
it hon 3 1an s6 lvong clia mau dem thir nghiém. Lugng mau
nay duoc chia lam 3 phan, 1/3 dung d6 phan tich, 1/3 dé
kiém tra va so con lai lam mau lwu gitr lai it nhat 01 nam.

12.2 NHUNG QUY PINH CHUNG VE K1EM TRA
CHAT LUONG DUOQC LIEU

Duoc liéu trvée khi dwa vao st dung déu phai dira vao
kiém tra chat lvgng va phai dat yéu cau chat lugng theo
tiéu chuan da dang ky nlur liéu chuén dugc dién hodc tiéu
chuén co so.

Kiém tra chat lvong dugc liéu bao gdbm viéc mé ta, dinh
tinh, cac phép thr tinh khiét, xac dinh ham lugng chat
chiét duoc va dinh lwong hoat chat trong dugc liéu. Viéc
kiém tra dwoc liéu dwoc tién hanh theo quy dinh sau:

1 L&y méu kiém nghiém (Phu luc 12.1).

2. Slr dung cac md ta ctia chuyén luan, mot mau déi chiéu
(dwoc liéu hay chét tinh khiét) thich hop da dat yéu cau
chat lwong theo chuyén luan riéng de xac nhan két qua
kiém nghiém.

3. Neu duoc liéu duoc, kiOm tra da bi vun nét thi duoc liéu
d6 van phai dap (ng cac yéu ciu chung, trir yéu cau vé md
ta trong chuyén luan tvong tng.

4. Neu dugc liéu doi hoi phai dugc lam thanh bot trudc khi
dinh tinh, dinh lvgng thi phai tan dwgc liu dé thanh bot,
ray va tron déu nhu dwoc mo ta trong Phu luc 3.5 va trong
chuyén luén riéng.

5. Chi tiéu ""Mb ta” bao gobm nhirng md ta vé hinh thai, kich
thwdc, mau séc, mii vi, cac dac diém clia bé mat, vét bé hay
mit cit clia dwoc lidu hodc dic diém the chat cua duoc liéu.
a. “Hinh thai” I1a hinh dang cua dugc liéu khd. Thong
thuong dugc liéu duoc quan sat ma khong can x@ ly truéec.
Cac loai duoc liéu la 14 hav hoa bi nhan nheo, khé quan cé
the dugc lam am, lam mém va trdi phang truéc khi quan
sat. Dbi voi mot vai loai qua va hat néu can c6 thé dugc
[am mdm va loai bo vo hat db kiém tra dac diém bén trong.
b. “Kich thwdc” la chiéu dai, duon™ kinh va dé day cua
dwgc liéu. Tién hanh do trén mot s6 mau. Cho phcp mot
vai mau cd gia tri hoi cao hon hodc thap hon gia tri da xac
dinh. S dung thwéc do chia vach téi milimét. D6i véi hat
hav vat c6 kich thuéc nho. xép 10 hat gan nhau theo mot
hang trén mot t& gidy c6 chia vach t6i milimét. do va tinh
gid tri trung binh.

¢. “Mau sac” clia dugc liéu droc quan sat bang mét thuong
0 anh sang ban ngay. Mau c6 thé dugc mo ta bang cac sac
dd nhu “hoi”, “dam” hav “nhat” (vi du mau hifi vang, mau
vang dam, mau vang nhat). Néu mau dwgc mo ta la mau
phdi hop cuia hai mau thi mau chinh la mau ghi truée (vi
du trong mau nau vang thi mau nau la indu chinh).

d. Bac diém bén ngoai, bé mat vét bc hay cat ngang clia
duoc liéu thuvong duoc quan sat trén dwgc liéu chua su che.
NEu quan sét thay nhitng dudnti van khac nhau trén mat bc
thi cé thé cat phang rdi quan sat.
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e “Mui” cla duoc liéu dugc kiém tra bang cach ngli truc
ti€p hodc sau khi bo gay va vo nat. Ciling c6 thé ngli sau
khi lam am dugc liéu bang nwéc néng.

f “Vi” cla duoc liéu duoc kiOm tra bang cach ném truc
ti€p dwgc lieu hodc ném dich chicl nwéc. Nen can than khi
nem nhan" vi thudc cé doc.

6. Binh tinh la nhirng phrong phap ding dé nhan biét duoc
liéu, bao gom cac kinh nghiém truyén théng, phwong phéap
vi hoc va cac phuong phép Jy hoa.

a. Nhan biét duoc liéu dua theo kinh nghiém bang phuong
phap don gian va truyén théng nhu s chim hay ndi trong
nwac, tiéng nd, mau cla ngon lwa hav khéi va mui khi dét
chay duogc liéu v.v...

b. Binh tinh duoc liéu bang phuong phap vi hoc la viéc
quan sat dac diém cua cac t€ bao, cac mo cua lat cat, clia
bot hay (trong mot vai trwong hop) clia bd mat dwoc liéu
dwdi kinh hién vi. (Phu luc 12.18.)

c. Binh tinh ly hoc la viéc xac dinh cac chi sd ninr do tan,
ti trong, chiét xuét, nang sudt quav cuc v.v... cua cac dugc
liéu (Phu luc 6).

d. Binh tinh hoéa hoc la phép thir mét vai thanh phan trong
duoc liéu bane cac phan &ng hoéa hoc. Phuong phap tién
hanh dugc trinh bay & cac chuycn luan duoc liéu cu the.
e. DBinh tinh sic ky la viéc sir dung céc phwong phép sac
ky nhu sic ky 16p mong, sc ky khi, sic ky long hiéu nang
cao... dé phat hién mot s6 thanh phan cé trong duoc liéu;
so sanh vai chét chuan hay thanh phan trong duoc liéu
chuan. Phuong phap tién hanh dwgc trinh bay & Phu luc 5
va cac chuyén luan dwoc liéu cu thé.

f. Binh tinh huynh quang la quan sat sy phat huynh quang
clia bé mat hay mit cat dugc liéu hodc cla dich chiét duoc
liéu ¢ diéu kién thuong hay sau khi cho tac dung véi acid,
kiém hay thuéc thir. Trir khi co quy dinh riéng trong chuyén
luan, mau thir dugc quan sat dudi anh sang tir ngoai & budc
séng 366 nm, cach ngudn sang khoang 10 cm.

g. Trtr nhitng qui dinh trong chuycn luén riéng, dinh tinh
vi thang hoa thuong dugc tién hanh nhu sau: Dt mot vong
kim loai dwong kinh khoang 2 cm, cao khoang 8 Iiim Ién
mot tdm kim loai mong c6 kich thuéc hoi 16n hon. Trai
mot 16p moéng bot dugc liéu trong vong kim loai va day
kin bang mot phién kinh bén trén dat mgt miong bong tam
nwéc lanh. Dat tdm kim loai dd c6 duoc liéu nay Ién mot
luGi amiant c6 116 tron duong kinh khoang 2 cm sao cho
vong kim loai c6 dwoc liéu ndm tren 16 ndy. Bun néng nhe
phia dudi 16 cho dén khi bot dugc liéu bi chay xém. Nhéc
phién kinh ra va dé ngudi. Quan sat hinh dang va mau
s&c cla tinh thé chat dwoc thang hoa dong lai trén phién
kinh béang kinh hién vi va/hoc tién hanh phan Gng hoa hoc
thich hop doi véi chat da dugc thang hoa.

7. Thir tinh khiét 1a cach kiém tra do tinh khiét clia duoc
liéu. Tuy tlrng duoc liéu ma thir tinh khiét ¢ thé bao gbm
mot s6 hay 14t ca cac chi tiéu dubi day:

a. Mat khoi lvgng do lam kho (Phu luc 9.6 hay 12.13),

b. Tro loan phan va tro khong tan trong acid hydrocloric
(Phu luc 9.7 va 9.8).
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c. Cac tap chat hitu cu, cac bd phan khac cla dugc liéu, cac
duoc liéu bi bién mau, hv thoi (Phu luc )2.11).

d. Ti I& vun nat cta duoc liéu (Phu luc 12.12).

e. llam lwgng kim loai nang (Phu luc 9.4.11).

f. Du lugng céac chat bao vé thyc vat (Phu luc 12.17).

g. Xac dinh chat chiét dugc ia xac dinh ham lwgng cac chat
trong duoc liéu c6 thé chict dwoc bang dung méi (nwoc,
ethanol hay mét dung méi khac) (Phu luc 12.10).

8. DPinh lugng 13 viéc xéac dinh ham lwvgng ctia mdt hay mot
s0 chét co trong dugc liéu bang phuong phéap héa hoc, ly
hoc hodc sinh hoc. Dinh lugng bao gom ca viéc xac dinh
ham lugng chét bco (Phu luc 12.9), tinh dau (Phu luc 12.7)
va xéc dinh hoat lyc bang cac phép thi sinh hoc.

12.3 PHEPTIIU XACBINH CHIKT KIETALCALOID

Céac phép thir sau day dugc ding do xéac dinh alcaloid da
dugc 1y kiét hay chua.

Céc aicaloid duoc chiét bang nuwdc hodc dung moi la
ethanol - nwée

Sau khi chiét it nhat 3 Ian, lay 0,1 ml dén 0,2 ml cua dich
chiét tiép theo, acid hoa bang dung dich acid hydrocioric
2 M (719, thém 0,05 ml dung dich kaii tetraiodomercurat
(77) (thudc thtr Maver) hodc thém 0,05 ml dung dich kali
iodohismuthat (77) (thudc thir Dragendorff) doi véi cac
alealoid thudéc ho Ca. Khéng duwoc cé tla hay tao dung
dich duc. Trong triong hgp dung mdi chiét c6 do con Ién
hon 25 % tro 1én thi sau kill acid ho4, can bay hoi hét dung
moi (bang cach dat khay st chira dich chiét 1én ndi cach
thdy néng) roi méi thém thudc thi tao tda.

Céc alcaloid dwoc chiét bang dung méi hitu cu

Sau khi chiét it nhat 3 1an, idv 1 ml dén 2 ml dich chiét
ti€p theo, thém 1 ml dén 2 m! dung dich acid hvdtvcloric
0.i M (IT), bay hoi hét dung mdi hitu co, chuyén phan
dich long con lai vao mot 6ng nghiém va thém 0,05 ml
dung dich kaii tetraiodomcrcurat (77) (thudc thtr Mayer)
hoac thém 0,05 ml dung dich kali indobismuthat (77)
(thudc thtr DragendoriT) doi véi céc aicaloid thudc ho Ca
hodc thém 0.05 ml dung dich iod-kaii iodici (77) (thu6c thir
Bouchardat) doi véi emetin. Khong dwoc thav cé tua duc ré
tao thanh trong dung dich.

12.4 DINH LUONG ALDEHYD TRONG TINH DAU

Can chinh xac khoang i g tinh dau cén xac dinh aldehyd
vao mot dng thav tinh c6 nat mai (kich thuéc khodng
150 mm x 25 mm), thém 5 ml toiucn (Ti) va 15 ml dung
dich hydroxvlamin trong ethanol (77). 1& manh va dinh
lugng ngay véi dung dich kali hydroxvd 0,5 N trong
ethanol 60 % (CD) cho t6i khi mau do chuyén sang mau
vang. Tiép tuc lac va dinh lugng t6i khi I6p dwéi cd mau
vang bén vitng cua chi thi sau khi da lac manh 2 min va dé
yén cho tach I6p; phan rng x4y ra hoan toan trong khoang
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15 min. Két qua chuadn do cho mot gia tri twong déi vé ham
lvong aldchyd trong mau.

Lap lai quy trinh dinh hrgnu nhw trén, dung dung dich thir
so b6 o trén thém 0,5 ml dung dich kaii hydroxyci 0,5 N
irong ethanoi 60 % (CD) lam chuan mau cho diém két thic
dinh lwgng. Tinh ham lwgng aldehvd tir lan x&c dinh tha
hai. Dung dwong lugng d& cho trong chuyén luan riéng.

125 BINH LUQNG CINEOLTRONG TINH DAU

Can 3,00 g mau thr vira dwoc lam khan bang nairi suifat
khan (T7) vao mot éng nghiém kho, thcm 2,10 g o-cresoi
(TT) da chay léng. Bat 6ng nghiém vao trong thiét bi xac
dinh nhiét d6 dong dac (Phuy luc 6.6) va lam lanh, khudy
lién tuc. Khi su két tinh bt dau, nhiét do hoi tdng l1én mot
chat; ghi nhiét dd cao nhat dat dugc (t|).

Lam chay hon hup trén ndi cach thly nhung khdng duoc
dé nhiét d6 vuwot qua 5 cc so vai nhiét do 7). Dat lai ong
nghiém vao trons thiét bi da dugc duy tri & nhiét d6 duéi
t; 5<c.

Khi su két tinh lai xay ra hodc khi nhiét do cla hon hop
ha xubng 3 °c duéi t), khudy licn tuc; ghi nhiét do cao
nhat ma hon hop dong lai (ti). Lap lai qua trinh nay cho toi
khi 2 gia tri cao nhat thu duwoc (t2 chénh nhau khéng qua
0,2 °c. Neu xay ra qua trinh cham dong, thém 1tinh thé nho
clia hén hop gdm 3,00 g cineol (TT) va 2,10 g o-cresoi (T7)
da chay long, dé tao su két tinh. Ncu t2thap hon 27,4 °c, lap
lai thi nghiém sau khi thém 5,10 g hon hop nay.

Bcmg i25. 1
t2 % cineol t} % Uneol
(°C) (klI/KT) (°C) (Ki/kl)
24 455 40 67.0
25 47,0 41 68,5
26 48,5 42 70,0
27 49,5 43 72,5
28 50,5 44 74,0
29 52,0 45 76,0
30 535 46 78,0
31 54,5 47 80,0
32 56 0 48 82,0
33 57,0 49 8o
A 58,5 50 86,0
35 60,0 51 &8
36 61,0 52 91,0
37 62,5 53 93,5
38 63.5 54 96,0
39 65,0 %5 99,0

Xac dinh phan tram cineol (kI kl) twong (ng véi diém
dong (t?) Ir Bang 12.5.1 va ta ¢6 céc gid tri trung gian béng
phuong phap ndi Y. Néu cdé cho thém 5,10 e hon hop
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cincol va o-cresoi, tinh phan tram (kI/kl) cla cineol tir biéu
thiic 2 X(A - 50); trong do A la gia tri twong tng cho mot
diém dbng cua t2duoc lav tir Bang 12.5.1.

12.6 DINH LUQNG TAMNOID TRONG DUQC LIEU
Cé thé &p dung 1trong 2 phuong phap sau:

Phuong phap 1

Can chinh xac mot khdi lvong bot dwoc liéu da ray qua ray
s6 355 va chira khodng 1g taninoid, cho vao mot binh nén,
thém 150 ml nwéc va dun trén cach thly trong 30 min. B
ngudi, chuyén hdn hop vao hinh dinh mitc 250 ml. Thém
nuéc vira du toi vach, dé 1dng, loc phan dich 1ong qua giav
loc duong kinh 125 mm, bé 50 ml dich loc dau. Phan dich
loc thu duoc dung lam dung dich tht.

Xac dinh chat chiét dwoc trong nwéc toan phan

Ldy chinh xac 25 ml dung dich th& dem bdc hoi dén khé.
sdy can & 105 °c trong 3 h. De ngudi trong binh hat &m
chtra silica gel. Can, duoc khéi lvgng Ti (g).

Xéac dinh chat chiét duoc trong nuwéc khong lién két
voi bot da

Lay chinh xac 100 ml dung dich thtr, thém 6 g bot da kho.
Lac déu trong 15 min va loc. Ldy chinh xac 25 ml dich
loc dem béc hoi dén khé, sdy can & 105 °c trong 3 h. B3
ngudi trong binh hat dm chiva silica gel. Can, duoc khéi
lugng T2(g).

Xé&c dinh hét da tan trong nuéc
L&y chinh xac 100 ml nwéc cat, thém 6 g bot da khd. Lac
déu trong 15 min va loc. Lay chinh xé&c 25 ml dich loc bdc
hoi dén kho, sdy cén & 105 QC trong 3 h. Bé ngudi trong
binh hat am chita silica gel. Can, dwoc khéi lwemg TO(g).
Ham lwvgng phan tram (%) taninoid trong dwoc liéu dwoc
tinh theo cdng thic:

(Tj « T2+ T x 10

a

100

Trong do:
a lakhoi lvong dugc liéu (gi.

Phwong phap 2
Tién hanh thir nghiém trong diéu kién tranh anh sang.

Pung dich chuén: Can chinh xac khoang 50 ma acid
galic chuén vao mét binh dinh méc 100 ml mau nau, thém
nwéc dé hoa tan va vira du dén vach. TIat chinh xac 5 m!
dung dich trén vao hinh dinh m&c 50 mi mau nau, thém
nwdc vira dd, lac déu (dung dich c6 néng do acid gaiic
khoang 0,05 mg/ml).

Xav dyng duong clutan: Hat chinh xac lan lwot LO ml;
2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml: 5,0 ml dung dich chudn vao cac
binh dinh m&c 25 ml riéng hiét mau nau, thém vao moi
binh 1nil thudc thir phosphomoiybdotungstic (TT), sau d6
thém Ian lugt 11 ml. 10m1 0 ml, 8 ml. 7 ml nwéc vao cac
binh twong ¢ng, thém dung dich nairi carbonai 29 % dcii
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vach. l4c tiéu. Do dd hdp thu clra cac dung dich thu dugc &
760 nin (Phu luc 4.1), chudn bi song song mdt mau trang.
Xay dwng duwdng chudn voi do hap thu la truc tung va nong
d6 dung dich It truc hoanh.

Dung dich tht; Can chinh xac mét lugng bot duwc lidu
(theo qui dinh cua chuyén luan riéng) vao binh dinh mic
250 ml mau ndu, thém 150 ml nuwéc, do6 qua dém, sau do
l&c siéu &m trong 10 min, dé ngudi, thém nudc viva du, lac
déu, dé l1ang. Loc, bd 50 ml dich loc dau, huat chinh xac
20 ml dich loc vao binh dinh mrc 100 ml mau nau, thcm
nuéc vira du den vach, lac déu.

Tién hanh

Ham lwgng phenol toan phan: Hut chinh xac 2 ml dung
dich thv vao binh dinh mic 25 ml mau nau. Thém 1 ml
thudc thlr phosphomoiybdotungstic (77), tron déu, thém
10 ml nuwéc, thém dung dich natri carhonat 29 % den vach,
lac déu, do dd hap thu ctia dung dich thu dwgc nhw phrong
phép trén va tinh toan ham lugng phenol theo acid galic
trong dung dich thtr dwa wén dwong chudn da xav dung.
Ham lvgngpoiyphenoi khong lién két véi casein: HGt chinh
xé&c 25 mi dung dich thir vao binh nén nGt mai 100 ml da
¢6 0,6 g casein. dav kin. Dat binh trong céach thiy ¢ nhiét
d6 30 °c trong 1h, lac déu, dé& ngudi. Loc, loai b6 khoang
5 ml dich loc dau tién, hit chinh xac 2 ml dich loc sau cho
vao binh dinh m&c 25 ml mau nau. Thém 1 ml thuoc thi
phosphomoiybdotungstic (77), tron déu, thém 10 mt nuéc
va pha lodng bang dung dich natri carhonat 29 % dén
vach, idc déu, do dd hap thu cta dung dich thu dwoc nhw
phuong phéap trén va tinh toan ham luwgng phenol theo acid
galie trong dung dich dva trén duong chudn da xay dung.

Tinh két qua

Ham lwgng taninoid tinh theo acid galic trong dugc liéu
duoc tinh theo cdng thic:

Taninoid toan phan = (Ham lugng phenol toan phan) -
(Ham lugng polyphenol khong lién két véi casein).

12.7 BPINH LUONG TINH DAU TRONG DUQC LIEU

Tinh dau trong duwoc liéu dwoc dinh lvgng bang cach cét
kéo hoi nuwéc trong dung cu cit nhv md ta @ Hinh 12.7.
Dich cat dwgc hing vao mot éng chia dd, st dung xylcn
dé gitt lai linh dau, pha nwdc duge chay tw dong trd lai
binh cét.

Dung cu

Dung cu dinh lugng tinh dau bao gém céc bd phén sau:

a) Mot binh cau thay tinh day tron c6 ¢6 ngan voi dudng
kinh trong khodng 29 mm.

b) R6 phan ngung cit (xem hinh 12.7) ndi kin dugc voi
binh cét, duoc lam tir thiy tinh c6 hé s gidn né thap, bao
gbm céc bd phéan sau:

Khoa K’c6 mét 16 théng khi, nhanh K c6 mét 16 duong
kinh khoang 1 min tring khd'p véi i6 thong khi, bé mat
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cubi clia nhanh K la thay tinh mai c6 duong kinh trong
10 mni.

Bau hinh qud 18 J c6 thé tich 3 ml.

Ong JL chia vach dén 0.01 ml.

Bau tron L c6 thé tich khoang 2 ml.

M la mot voi 3 nhanh.

DPiém n6i B cao hon 20 mm so vé&i vach chia do trén cuing.
¢) B0 phan dét nong ¢ thé diéu chinh duoc nhiét do.

d) Gia do thdng ding v6i vong d& ndm ngang cé gén vat
liéu cach dién.

Tién hanh

Cho mot thé tich dung mbi cét theo quy dinh vao binh cit,
thém vai manh da bot va lap bd ngwng cat vao. Thém nuéc
qua phéu N téi mirc B. Mo khoa K\ dung pipet cho vao
i ml xvien (Ti) trir khi ct chi dan khac (twa dau pipct vao
phia cudi cta nhanh K). Béng khdéa K7 sao cho 16 thong
tring khép. Dun binh cho dén s6i, sau dé néu khong c6
chi dan gi khac thi diéu chinh tdc do cét sao cho cét duoc
2 ml/niin dén 3 ml/min.

Xéc dinh toc do cat nhw sau: Mo voi 3 nhanh M de ha mic
dich cét trong ong dén vach (a) cta bau (J), khéa voi M lai
va xac dinh thoi gian can thiét dé cét dwoc dén vach (b).

Hinh 72.7 - Dung cu cét tinh dau
(Kich thuéc tinh bang mm)
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M& voi M va tiép tlic cat, diéu chinh nhiét do dun d6 co toc
dd cét theo quy dinh, cai trong 30 min. Nglrng cat, doc thé
tich xylen trong dng hitng chia dd khi nhiét dé 6ng hing
trd ve nhiét dd phong.

Cho vao binh c&t mdt lvgng mau theo qui dinh va tiép tuc
cat voi thoi gian va t6c do cat nhw quy dinh ctia chuyén
luan riéng. Nglrng cét, doc thé tich hon hop tinh dau va
xylcn trong 6ng hirng chia d6 khi nhiét do 6ng hirng tre vé
nhiét do phong. Thé tich doc dwgc lan nay tru di thé tich
xylen s& cho thé tich tinh dau trong lvong mau dinh luong.
Tinh todn két Ciua thu dwoc biéu thi theo ml tinh dau co
trong mot kg mau thir hodc theo phan tram (s6 ml tinh dau
trong 100 g mau thi).

128 CAC PIIEP THU CUA TINH DAU

Dau béo va nhya trong tinh dau

Nhd 1giot tinh dau Ién gidy mdng, dé kho trong gi6 hay ho
nong nhe cho bay hét mui tinh dau. Khong dwgc xuat hién
vét bdng mo hodc vét dau m@.

Ester lién quan

Dun néng 1 ml tinh dau véi 3 ml dung dich kaii hydroxyd
10 % trong ethanol 96 % (‘'IT) méi pha trén céch thly
trong 2 min. Khéng dugc xudt hién tinh thé trong vong
30 min ké tir ldc bét dau dé ngudi.

Cén sau khi hay hoi
Can sau khi bay hoi la phan tram khéi lugng cla tinh dau
con lai sau khi bay hoi trén cach thiy ¢ diéu kién nhu sau:

Thiét bj

Nai cach thily c6 ndp day v6i nhiing 16 c6 dudng kinh 70 mm.
Cdc cb bang thay tinh chiu nhiét, trir vé mét hda hoc.
Binh hat am.

Céch tién hanh

Can 5,00 g tinh dau (tr&r khi cé chi dan khac trong chuvén
luan) vao mét cdc co da duoc can bi sau khi dun néng trén
cach thly trong | h va lam ngudi trong binh hat am. Dat

Hinh 12.8- Dung cu xéc dinh can tinh dau sau khi bay hui
(Kich thwéc tinh bang rum)
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coc cd Ién trén ndi cach thay tai vi tri 16 c6 duong kinh
70 mm va git cho myc nuéc cach dwdi mat ndi cach thiy
khodng 50 mill trong suét thoi gian ti€én hanh (xem Hinh
12.8). Bun s6i manh nuéc ¢ ndi cach thdy dudi ap suat
thuong. Co tinh dau trén ndi cach thidy s6i dén can trir khi
c6 chi dan khac trong chuyén luan riéng. Lam ngudi coc cd
trong binh hit 4m va can kh6i lugng.

bo tan trong ethanol

Hut chinh xac 1,0 ml tinh dau vao 6ng thiy tinh nat mai
25 ml hodc 30 ml va dat trong thiét bi on nhiét duy tri o
nhiét dd (20 X1.0,2) °c. Dung buret cé dung tich it nhat
20 ml. thém tlrng 0,1 ml ethanol ¢6 ndng dé nhw chi dan
cla chuyén luan cho dén khi tan thanh dung dich hoan
toan, sau do tiép tuc thém tirng 0,5 ml dén 20 ml, lac manh
thwong xuyén. Poc thd tich ethanol da dung dé tao thanh
dung dich trong va néu dung dich bi duc hodc c6 mau tréng
slta trude khi lvgng ethanol thém vao dat 20 ml thi doc thé
tich tai thoi diém xudt hién duc hodc mau tréng sita va doc
thé tich tai thoi diém hét duc hay hét mau trang sira.

Neu dung dich khong trong, khi da them 20 ml ethanol co
nong do nhu chi dan ctia chuvén luén, 13p lai phép thir voi
ethanol c¢6 ndng dd cao hon

Mot tinh dau dugc goi la “Tan trong v hodc hon thé tich
ethanol cl nong dd t’: cd nghia la khi ding V thé tich
ethanol d@ tao thanh dung dich trong, dung dich van trong
sau khi da thém ethanol cting ndng do dén 20 thé tich, so
sénh vai tinh dau chua pha loéng.

Mot tinh dau dwoc goi la “Tan trong Vthé tich ethanol co
nong dd |1, chuyén thanh duc khi pha lodng ” ¢é nghta la
khi dung dich trong v6i v thé tich ethanol chitvén thanh
duc véi vi thé tich (v, nho hon 20) va gilr nguyén tinh trang
khi them ti t&r ethanol cling ndng d6 dén 20 thé tich.

M6t tinh dau duoc goi la “Tan trong v thé tich ethanol,
chuyén thanh duc gitra khodng V; va M thé tich ethanol " c6
nghta la khi dung dich trong v&i Vthé tich ethanol chuyén
thanh duc véi \j thé tich (v, nhé hon 20) va gitt nguvén
tinh trang khi thém tlr tir ethanol cung néng do den v2the
tich va chuyén thanh dung dich trong (v?nho hom 20).
Mot tinh dau dwoc goi 14 “Tan thanh dang stta " c6 nghta
1a khi dung dich trong ethanol c6 mau hoi xanh nhe twong
tv nhu mau cta hon hgp chuan duc méi pha gom 0,5 ml
dung dich bac nitrat 1,7 % (kl/tt) tron véi 0,05 ml acid
nitric 777), them 50 ml dung dich natri cinrid 0.0012 %
(IT), lac déu va dé yén trone cho toi 5 min.

Nuwéc
Tron 10 giot tinh dau véi 1 ml carbon disuiyid (T7), dung
dich phai trong.

12.9 DAU BEO

Tap chat kiém

Tron 10 ml aceton (TT) va 0.3 ml nuéc trong 6ng nghiém,
thém 0,05 ml dung dich xanh bromophenoi 0,04 % trung
ethanol 96 % (TV), trung hoa duns dich (néu can) bang
dung dich acid hydrocloric 0,01 M (77i hoac dung dich
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nutri hydroxyd 0,01 Xi (77). Thém 10 ml dau vao hon
hop tron, 1ac va dé lang. Khong qua 0,1 ml dung dich acid
hvdrodoric 0,0i M (CD) can thém vao dé lam chuyén mau
I16p dung dich phia trén sang mau vang.

Pinh tinh dau béo bang phuwong phap séc ky 16p mong
Tién hanh theo Phrong phép sdc ky 16p méng (Phu luc 5.4).
Ban mong: Chat hap phu la octadecylsilyl silica gel cho
sac kv 16p méng hiéu nang cao (HPTLC silica gel RP-i8
1a phu hop).

Dung dich th(r: I-16a tan khoang 20 mg (1 giot) dau can kiém
tra trong 3 ml diclommethan (TT), trir khi cd chi dan khac.

Dung dich dbi chiéu: Hoa tan khodng 20 mg (1 giot) dau
ngd troné 3 mi dicioromethan (77).

Cham riéng biét 1én ban moéng 1 lil mdi dung dich
tren. Trien khai sac ky hai l1an, mdi lan 0,5 cm voi
dung moi khai trién 1a ether (77). Trién khai sic ky
hai lan nira, mdi 1an 8 cm v&i dung mdi khai trien
la hon hop dicioromethan - acid acetic bang - acetan
(20 : 40 : 50). Be khd badn mong ngoai khéng khi va phun
dung dich acidphosphomoiyhdic 10 % trong ethanol 96 %
(Vi"). Sdy ban mong & 120 °c trong khoang 3 min va quan
sét dudi anh sang tu nhién, sic ky dd xuét hién céac vét dic
tnmg nhu trén hinh du6i day.

i T 3 4 5 6 7 8 9 10 un
1 Daulac 6. Dau hat cai
2. Déau ving 7. Déau bat lanh
5 Déau ngo 8. Dauoliu
4. Dau hat cai 9. Dau huéng dwvong
(khong c6 acid erucie) 10. Dau hanh nhan
5. Dau dau tvong 11 Dau mam lda mi

Hinh 12.9 - Sc ky dd dinh tinh dau béo

Phcp thircac dau tap bang phuong phap séc ky 16p mong
Tién hanh theo Phurone phép sc ky lorp méng (Phu luc 5.4).
Ban méng: Chat hap phu la kieseiguhr G (77). Tam &m
ban méng khd bang céach dat trong binh cé 16p dung moi
day 5 mm la hon hop parafin long - ether dau hoa (50 cc
dén 70 °C) (10: 90). De dén khi dung moi khai trien duwoc
ft nhai 12 cm, lay btn méng ra va de kho ngoai khong khi
trong 5 min.

Pha dang: Nwéc - acid arctic bang (1 : 9).

Dung dich thir: Bun hdi lun 2 g ché phdm voi 30 nil duns
dich kali hydroxvd 0.5 A/irons ethanol (77) trong 45 min,
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pha loang v&i 50 m) inrdc, dé ngudi, chuyén sang binh gan,
lac vi ether ethyiic (77) 3 lan, m6i lan 50 ml, loai bo 16p
dich chiét ether. Acid héa 16p nuéc bang acid hydrodoric
(77) rdi chiét bang ether ethylic (77) ba lan, mdi lan
50 ml. Tap trung cac dich chiét ether, nra bang nutre ba
[an, moi 1an 10 ml, 1am khan dich chiét ether bang nutri
sidfat khan CIT) va loc. Co dich chiét ether trén céch thdy,
hoa tan 40 mg can trong 4 mi cloroform (IT). Céc acid béo
c6 thé thu duoc I dung dich dd xa phéng hoa trong qua
trinh xac dinh céac chai khéng xa phong hoéa.

Dung dich ddi chiéu: Chuén bi gidng nhv dung dich thir
nhwng ding 2 g hon hop gom 19 thé lich dau ngd va 1thé
tich dau hat céi thay cho mau tht.

Tién hanh: Cham riéng bi6t Ién ban mong 3 lilmdi dung dich
trén. Trién khai sac ky dén khi dung mdi di dwoc khoang
8 cm. Lav ban mong ra khéi binh, lam kh6é ban méng &
110 fiC trong 10 min trir khi c6 chi dan khéc trong chuyén
luan, dat bAn mong vao binh bao hoa hoi iod. Sau mot
thoi gian, xudt hién cac vét tr mau ndu dén nau vang.
Lay ban méng ra, do yén vai phat cho dén khi mau nau
trén nén ban mong bién mét. Phun lén ban méng dung
dich ho tinh bdt (77). Cac vét mau xanh xudt hién, cac
vét nay cd thé chuyén thanh mau nau khi dé kho va lai
chuyén thanh mau xanh sau khi phun nwéc. Quan sat
dudi anh sang thwong. Trén sic ky do cia dung dich
thir lubn xuat hién cac vét v6i cac gia tri Rf khodng
0,5 (acid oleic) va khodné 0,65 (acid linoieic), twong (ng
vGi cac vét trén sac ky do clia dung dich doi chiéu. Trén
séc ky dd cua dung dich thir co thé co vét v6i gia tri Rf
khoang 0,75 (acid linolenic) nhung khong duoc co vét cd
gia tri R, khoang 0,25 (acid crude), twong tng véi vét xuat
hién trén sac ky do cua dung dich déi chiéu.

Phép thir cac dau tap bang phuong phap sic ky khi
Phép thir cac dau tap duoc xac dinh bang phuong phap sac
ky khi (Phu luc 5.2), dwa trén cac methyl ester clia acid bco
6 trong dau béo.

PhuoTig phap A

Phuamg phap nay khéng ap dung véi cac dau béo c6 chira
acid béo dang giycerid véi cac nhom epoxy-, hydroepoxy-,
cydopropyi hoac nhém cvdopropenyi. hodc cac dau beo
c6 chira ty 1€ 16n iwgrig acid béo c6 chudi carbon nhé hon
8 hay dau héo c¢6 chi sb acid I6n hon 2,0.

Dung dich tht: Trir c&c qui dinh trong chuyén luén riéng,
lam khan dau bco thir trwéc giai doan methyl héa. Can
1,0 g che pham vao binh day tron 25 ml ¢6 c6 binh thly
tinh ndi dwoc vai one sinh han hoi lvu, cho vai vién da bot
vao trong binh. Thém 10 ml methanol khan (77) va 0,2 ml
dung dich kali hydroxyd 6 % trong methanol. Lap sinh han
hoi Iuu, cho khi nito chay qua hon hop voi toc do khoang
50 ml trong 1min, lac va dun s6i. Khi dung dich tr& nén
trong sudt (thwong sau khoang 10 min), tiép tuc dun troné
5 min. Lam ngudi binh dudi dong nwéc va chuyén dung
dich sang binh gan. R&ra binh bang 5 ml heptan (77) va
chuyén dich rtra vao binh gan, lac. Thém 10 ml dung dich
natri rlorid 20 % (77) va lac manh. Be vén cho tach 16p
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va chuyén 16p dung mdi sang iu cé chira natri Sulfat khau
(TT). D€ lang va loc.

Dung dich doi chiéu (a): Chuén bi 0,50 g hon hop chuédn
vGi thanh phan dwgc md td & mot trong cac Bang 12.9
nhu chi dan cda chuyén luan riéng (néu chuyén luan riéng
khong dé cap dén, sir dung thanh phan dwoc mo ta trong
Béang 12.9.1). Hoa tan trong heptan (TT) va pha loang dén
50,0 mi v6i cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (h): Pha lodng 1 ml dung dich doi
chiéu (a) thanh 10,0 ml bang heptan (TT).

Dung dich d6i chiéu (c): Chuén bi 0,50 g hén hop cac
methyl ester cla acid béo(l) cé thanh phan tuong ng voi
céc acid béo can xac dinh ctia mau thir theo qui dinh cla
chuyén luan riéng. Hoa tan trong heptan (TT) va pha loang
dén 50,0 ml véi cing dung mdi. ¢d thé st dung cac hon
hop methyl ester ban sén.

Diéu kién sic. ky:

Cop

Chat liéu: Silica nung chay, thay linh hoac thach anh.
Kich c: Dai 10m dén 30 rn, duong kinh 0,2 mm dén 0,8 mm.
Pha tinh: Poiy[(cyanopropyl)(methyl)][(phenyl)(methyl)]
siloxan hodc macroéoi 20 000 (I6p phim day 0,1 pm dén
0,5 pm) hoac mot s6 pha tinh thich hgp khac.

Khi mang; Khi hell ding cho sic ky hoic khi hydrogen
dung cho sac ky,

Téc dd dong: 1,3 ml/min (cho cdt c6 duong kinh 0,32 mm).
Ty Ié chia dong: 1: 100 hodc it hon, tuy thudc vao duong
kinh trong cua ct st dung (1 : 50 khi duong kinh cdt Ia
0,32 mm)T

Nhiét do:

Cot: 160 °C dén 200 °C, tuy thudc vao chidu dai va loai
cot sir dung (200 °c cho cot dai 30 m va bao bang iop
macrogol 20 000). Neu cin ho3c theo chi dan riéng, ting
nhiét do ctia cot véi toc do 3 °C/min tir 170 °Cdén 230 °C
(cho ¢t dung rnacrogoi 20 000).

Budng tiem: 220 CC,

Detector: 250 °c.

Phat hién: Dctector ion héa ngon Iia.

Tho tich tiém: ) jll.

£50 nhay: Chiéu cao cla pic chinh trong sic ky dd cla
dung dich ddi chiéu (a) tir 50 % dén 70 % toan thang do
khi ghi sic ky db.

Kiém tra tinh pha hop cda hé théng khi st dung hon
hop ch(tan trong cac Bang 12.9.1 hoac i2.9.3

Do phan gidi: Khong dwoi 1,8 gitra pic melhyl oleat va
methy! stearat trong s&c ky do ctia dung dich di chiéu (a).
Ty Ié tin hiéu trén nhiéu: Khong dudi 5 voi pic methyl
myristat trong sac ky d6 cta dung dich doi chiéu (b).

3 dTa iy thuyét: Khong dudi 30000 tinh theo pic methyl
stearat trong sac ky do ctia dung dich d6i chiéu (a).

Kiém tra tinh phu hop cla hé théng khi st dung hén
hop chuan trong Bang i2.9.2

D06 phan gidi: Khong dudi 4,0 gitta pic methyl caprylat va
methyl caprat trong sac kv do clia dung dich d6i chiéu (a).
Ty Ié tin hiéu trén nhidu: Khdng dudi 5 v6i pic inethyl
caproat trong séc ky do clia dung dich doi chiéu (b).
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So dia ly thuyét: Khéng dudi 15 000 tinh theo pic methyl
caprat trong séc ky dd ctia dung dich ddi chiéu (a).

DPanh gia sic do

Tranh diéu kién thir nghiém c6 chiéu hwéng lam che gidu
pic (sw c6 mat cla cac thanh phan khac nhau rét it vé thoi
gian lwu, vi du nhu acid linolenic va acid arachidic).

Phan tich dinh tinh

Xéc dinh céc pic trén sic ky do cla dung dich déi chiéu
(c), cac pic cd thé duoc xac dinh bang dwdng chuan voi sac
ky d6 cla dung dich d6i chiéu (a) va théng tin ghi ¢ cac
Bang 12.9.1, 12.9.2 va 12.9.3.

a) St dung diéu kién dang nhiét dé tinh logarit clia sw bién
ddi thoi gian lvu nhw mot ham cuda s6 nguyén tir carbon
trong acid béo; dinh tinh céc pic dua trén duong thang
lap duoc theo céch trén va gia tri "chiéu dai chudi carbon
twong (hng" cla cac pic khac nhau. Buong chuin clia cac
acid béo no 1a mot dwong thang. Logarit sw bién ddi thoi
gian Tiru clia cac acid béo khdng no ndm trén dudng théng
nay va co vi tri twong (ng voi gia tri khdng nguyén clia so
nguyén ti carbon dwoc biét tir gia tri tuxyng (ng voi chiéu
dai chudi.

b) Slr dung chwong trinh nhiét do tuyén tinh dé xac dinh thoi
gian luu duva trén s6 nguyén t& carbon cla acid béo, dinh
tinh bang céch so sanh voi dudng chuén ctia hdn hop chuan.
Phan tich dinh lwgng

Théng thuong, st dung phuong phéap tinh phan trdm ma
trong do téng dién tich cla tit ca cac pic trén sic ky dé
ngoai trr dung mdi dugc tinh la 100 %. Ham lwgng cla
moi thanh phan duoc tinh dya trén ty 1& clia dién tich pic
twong (rng so vGi tong dién tich cla tat ca cac pic thu duoc
tr mau dem thir. Loai bd cac pic c6 dién tich nhd hon
0,05 % so voi tdng dién tich pic.

Trong mot vai tivong hgp nhu sy c6 mat cla céac aeid béo
tlr 12 nguyén tlr carbon trd xuéng, hod s6 hiéu chinh co thé
dwoc st dung trong cac chuyén luan riéng dé chuyén doi
dién tich pic thanh ty 16 phan tram kI/Kl.

Phuvuwng phéap B

Phuwong phap nay khong ap dung véi cac dau béo cé chira
acid béo dang glycerid v&i cac nhém epoxy-, hydroepoxy-,
cyc.iopropyl, nhém cvciopropenyl, hodc cac dau béo co chi
s0 acid Ién hon 2,0.

Dung dich th:

Lay 0,100 g ché phdm cho vao 6ng ly tam 10 ml c6 nap
x0dy. Hoa tan trong i ml heptan (TT) va 1 mi dimethyi
corbonat (7T), dun néng nhe (50 °c dén 60 °C) va lic
manh. Thém 1 ml dung dich natri (Ti') 1,2 % trong
methanoi khan (TT) (dugc pha che hét stic cdn than) khi
dung dich con 4m, l&c manh trong 5 min. Thém 3 ml nwéc
va idc manh trong 30 s. Ly tm trong 15 min véi toc do
1500 r/min. Tiém 1jil pha hiu co.

Dung dich d6i chiéu va danh gia sac do: Trir khi c6 chi
dan khac trong chuyén luan liéng, tién hanh nhw mo ta &
phuong phap A,

PL-277



PIIU LUC 12

Cot:

Chét liéu: Silica nung chay.

Kich ctr: Dai 30 m, duéng kinh 0,25 mm.

Pha tinh: Macrogol 20 000 (I¢p phim day 0,25 pm).
Khi mang: Khi heli ding cho séc ky.

Téc dd dong: 0,9 ml/min

Ty ié chia dong: 1: 100.

Nhiét do:
Thoi gian Nhiét do
. (min) J°C)
; 0-15 " ~; >
Cot ' 15-36 ' 100 —+225
. ! 36 - 61 225
Bubng tiem 250
Detector 250

Phat hién: Detector ion héa ngon Iia.
Thé tich tiém: 7 pl.

Phuong phép ¢

Phuongphap nay khéng ap dung véi cac dau béo co chira
acid béo danggiycerid véi cAc nhém epoxy-, hydroepoxy-,
aidehyd’ keton, cyciopropyi, nhdm cycio-propenyi, va két
hop véi cac da acid béo khong no hay cac nhém acetyienic
do cac nhédm nay bipha hdy motphan hay toan bd.

Dung dich thir: Hoa tan 0,10 g ché phidm trong 2 ml dung
dich nairi Hydroxyd 2 % trong methanol trong binh nén
25 ml va dun s6i hoi lvu trong 30 min. Thém 2,0 ml dung
dich boron trifiuorid (TT) qua 6ng sinh han va tiép tuc dun
sOi trong 30 min. Thém 4 m) heptan (TT) qua 6ng sinh han
va tiép tuc dun s6i trong 5 min. Lam ngudi, thém 10 ml
dung dich natri clorid bao hoa (TT), lac trong 15 s va thém
ti€p dung dich notri ciorid bdo hoa (TT) cho dén khi pha
dung moi trén dang Ién dén co binh. Lay 2 ml pha dung
mai trén, rira bang nudc ba 1an, mdi 1an 2 ml va lam khan
béng natri sidfat khan (TT).

D m 2 dich doi chiéu va danh gid sac do: Trlr khi. cd chi
dan khac trong chuyén luan riéng, tién hanh nhv mo ta &
phuong phap A

Bang 12.9.1 - Hon hop chuan dé 1ap dudng chuin@
Ty lé thanh phan (phan tram ki/kl)

Thhzinh phan 'I}mn_g L,mg. Déng tr(i:r:]:m?ét
0on hop voi chiéu dai - a
chudiQy nhiét do :[uyen
tinh
'Methyl iaurat 72,0 5 16
"Methyl myristat 14,0 5 15
Methyl palmitat 16,0 10 15
Methyl stearat 18,0 20 20
Methyl arachidat 20,0 40 20
Methyl cleat 18,3 20 20
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Bang 12.9.2 - Hon hop chuédn dé 18p duvong chuin(
Ty & thanh phan (phan tram k|/kl)

Thanh phdn  Tuwong ting 2 Chuong trinh |
henhop  vichitu o0 nhietdo 1
dai chuoi ' tuyén tinh
Methyl caproat 6,0 5 10
Methyl caprylat 8,0 5 35
Methyl caprat 10,0 10 35 i
Methyl laurat 12,0 20 10 |
Methyl myristat 14,0 40 10

Bang i2.9.3 - HAn hop chuén dé 1ap dudng chudn@
Ty & thanh phan (phan tram kl/kl) j

TR pREn  TUQ NG pa o ol |
honhop i chiu dai i g uyen
chudi@® ' ' tinh |
Methyl myristat 14,0 5 15
;Methyl palmitat 16,0 10 15
| Methvl stearat 18,0 15 20
iMethyl arachidat 20,0 20 15
iMethyl oleat 183 20 15 i
Methyl cicosenoat 20,2 10 10 i
;Methyl behenat 22,0 10 5
IMethyl lignocerat 24,0 10 5

(1) : Methyl ester cta acid béo phai dat quy dinh vé chat
chuén cla Dwoc dién Viét Nam.

(2) :Ap dung cho hé théng sic ky khi vai cot mao quéan va
budng tiém chia dong, cac thanh phan c¢é mach dai nhat
clia hdn hop mau thtr can dwoc thém vao hdn hop chuén
khi tién hanh phan tich dinh lugng st dung dwong chuén.
(3) :Giatriduoc tinh dva trén dwdng chuén véi cot macrogol
20 000.

12.10 XAC BPINH CAC CHATCHIETDirOC TRONG
DUOQC LIEU

Phwong phap xac dinh cac chat chiét dwoc bang nudc
Phuong phap chiét fanh: Neu khdng c6 chi dan dic biét
trong chuyén luan riéng, can chinh xac khoang 4,000 g
bot dwoc liéu cd c& bot nira thd cho vao trong binh nén
250 ml dén 300 ml. Thém chinh xac 100,0 ml nuéc, day
kin, ngdm lanh, thinh thoang lac trong 6 h dau, sau d6 de
ycn 18 h. Loc qua phéu loc khd vao mot binh hing kho
thich hop. Lay chinh xac 20 mi dich loc cho vao mét coc
thay tinh da can bi tredce, co trong cach thdly dén cin khé.
sdv cén & 105 °c trong 3 h, ldy ra dé ngudi trong binh hut
dm 30 min, can nhanh dé xac dinh khéi lvgng can sau khi
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Sdy, tinh phan trdm lugng chéat chiét duoc bang nuéc theo
dwoc liéu kh.

Phuong phap chiét ndng: Neu khong co chi dan dic biét
trong chuyén luan riéng, can chinh xac khoang 2,000 g
dén 4,000 g bot dwgc liéu cd cd bot nira thd cho vao binh
nén 100 ml hoac 250 ml. Thém chinh xac 50,0 ml hodc
100,0 ml nudc, day kin, can xac dinh khdi lvgng, dé yén
1h, sau dé dun s6i nhe dudi héi lvu 1h, dé ngudi, lay binh
non ra, day kin, can dé xac dinh lai khdi lwgng, dung nwéc
dé b8 sung phan khéi lugng bi giam, loc qua phéu loc kho
vao mot binh hing khé thich hgp. Lay chinh xac 25 ml
dich loc vao c6c thdy tinh da can bi trwéc, cd trong céch
thly dén can kho, cén thu duoc sdy & 105 °c trong 3 h, ldy
ra dé ngudi trong binh hit &m 30 min, cin nhanh dé xac
dinh khoi lvgng can. Tinh phén tram luegng chat chiét dugc
bang nwdc theo duoc lidu kho.

Phutmg phap xac dinh cac chat chiét duoc bang
ethanol hoac methanol

Dung céc phucmg phép twong tw nhu phuong phap xac
dinh cac chét chiét dwoc bang nudc. Tuy theo chi dan
trong chuyén luén riéng ma dung ethanol hoac methanol
c6 ndng dd thich hgp dé thay nwéc ldm dung moi chiét.
V6i phuong phap chiét néng thi nén dun trong cach thiy
néu dung moi chiét cd do soi thap.

1211 XACBINH LAPCHAT LAN TRONG DUQC LTEU

Tap chét 1an trong duoc liéu bao gbm tét ca cac chat ngoai
quy dinh cla dwoc liéu d6 nhu: Dat, da, rom ra, cay co
khac, cac bd phan khac cta cay khéng quy dinh lam duwoc
liéu, x&c cbn trung...

Cach xac dinh

Can mot lvgng mau vira di theo chi dan trong chuyén luan
riéng hodc trong ghi chd duéi day, dan méng trén to gidy,
quan sat bang mét thuong hodc kinh Ip, khi can co thé
dung ray dé phan tach tap chét va duoc liéu.

Can phan tap chét va tinh phan trdm nhv sau:

X% = —x 100
p

Trong do:
alakhéi lwong tap chét tinh béng gam;
p la khéi lvong mau thir tinh bang gam.
Ghi chu:
1 Trong moi so truong bop néu tap chét rat gidng voi thudc, co
thé phéi lam céc phén (rng dinh tinh hod hoc, phwong phép vat ly
hodc duing kinh hién vi g€ phat hién tap chét. Ty Jé tap chét dugc
tinh bao gbm ca tap chét dugc phéat hién bang phuong phap nay.
2. Luong mau ldy dé thir néu chuy@n luan riéng khong quy dinh
thi 1dy nhu sau:
Hat va qua rat nhé (nhu hat Ma dgé): 10g.
Hat va qua nho: 20 g
Dugc liéu théi thanh 14t 50 g

PHU LUC 12
12.12 XACBINH TY LE VUN NAT CUADUQC LIEU

Cati mot lwvong duoc ligu nhat dinh (p gam) da duoc loai
tap chat. Ray bang ray c6 s ray quy dinh theo chuyén luan
riéng hodc chon bang tay nhiing phan vun déi véi cac b
phéan cay khdng thai nhd. Can toan by phan da lot qua ray
va phéan vun da chon (a gam). Tinh ty I& vun nat (X %) (tw
két qua trung binh cla ba lan thuc hién) theo cong thic:

x% =ax10
p
Ghi chu:
Luwong duoc ligu fdy dé thir (tly theo ban chét clia duoc liéu) tir
100 g dén 200 g.

D6 voi duoc lieu mong manh thi chi I nhe, tranh lam wun nét thém
Phan bui va bdt vun khdng phan biét dwoc bang mat thuong duoc
tinh vao muc tap chét.

12.13 XAC BINH 1AM LUONG NUOC BANG
PHUONG PHAP CAT VOI DUNG MOI

Dung cu

Dung cu xac dinh ham lwgng nwéc (Hinh 12.13) gém co
binh cau (A) néi qua 6ng (D) v&i 6ng hinh tru (B); dng nay
gan véi 6ng hing chia do (E) & phia du6i va lap véi 6ng
sinh han nguoc (C) ¢ phiatrén, dng hitng (E) duoc chia do
dén 0,1 ml dé cho sai s0 clia phép doc thé tich khdng vuot
gua 0,05 ml. Nguon nhiét thich hop la bép dién c6 bién tré
hodc dun cach dau.

Hinh 12.13 - Dung cu x&c dinh ham lwgng nudc bang
phwong phap cét véi dung moi.
(Kich thugc tinh hang min)
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Céach tién hanh

Rtra sach 6ng himg va dng sinh han véi nwéc roi lam kho.
Thém 200 mi toiuen (TT) va khoang 2 mi nwéc vao hinh
cau khd. Cét khoang 2 h, d& ngudi trong 30 min roi doc
thé tich nwoc cat dugec & 6ng hing (V[), chinh xac dén
0,05 ml.

Them vao binh cdu mdt lvgng méu thir d& can chinh xac
t¢i 0,01 g co6 chira khodng 2 ml dén 3 mi nugc. Thém vai
manh da bot. Bun néng nhe trong 15 min; khi toluen bat
dau s6i thi digu chinh ngudn cap nhiét dé cét voi tdc do
khoang 2 giot dich cét trong 1s. Khi da cat duvoc phan
Ién nudc sang ong hing thi nang téc do cat Ién 4 giot
dich cat trong 1s. Ti€p luc cdt cho dén khi muc nwéc cat
duoc trong 6ng hirng khong téng I1én nita, ding 5 ml dén
10 ml toluen (TT) rlra thanh trong 6ng sinh han rdi cét
thém 5 min nita. Sau do, tach bd cat khdi ngudn cép nhiét,
dd cho 8ng hing ngudi dcn nhiét dd phong. Nen cd nhiing
giot nwdc con dong trén thanh 6ng sinh han thi dung
5 ml toiuen (T7) de rira kco xudng. Khi Iép nuéc va I6p
toluen da dugc phan tach hoan toan, doc thé tich nwac
trong 6ng hitng (V2). Tinh ty Ié phan tram nwéc trong mau
thlr theo cong thic sau:

100 {V2~V{)

Trong do: m
Vi 1a s6 ml nudc cét dwoc sau lan cat dau;
v 21a s6 ml nudc cat duoc sau hai lan cét;
M ia s6 g mau d4 can dem thi.

12.15 CAN KHO CUA CAC CHAT CHIET BUOC
TRONG DUOC LIEU

Cho nhanh 2,00 g .hodc 2,0 ml mau thir vao mdt céc day
bang c6 duong kinh khoang 50 mm va chiéu cao khoang
30 mm da dwogc sdy kho va xac dinh khéi lvgng. Co den
kho can trén cach thly va sdy & 100 °c dén 105 °c trong
3 h. Ly ra d6 ngudi trong binh hit dm cé chét hit am
phosphor pentoxyd hodc silica gcl va can. Tinh két qua
theo phan trdm khdi lugng hodc theo ty 1€ gam trén Iit.

12.16 MAT KHOI LUONG DO LAM KHO CUA CAC
CHAT CHIET BUOC TRONG DUQC LIEU

Can nhanh 0,50 g mau thir da nghién thanh bdt min vao
mot c6c day bang cé dwong kinh khoang 50 mm va chiéu
cao khoang 30 mm mm da duoc sdy kho va xac dinh khdi
lvgng. Sdy & 100 °c dén 105 °c trong 3 h. LAy ra dé ngudi
trong binh hit &m c6 chat hat &m phosphor pentoxyd hoac
silica gel va can. Tinh todn két qua theo phan tram khoi
lvong.
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12.17 DU LUONG HOA CHAT BAO VE THUC VAT

Pinh nghia

Hoa chat bao vé thuc vat 1a nhitng chat hay hon hop nhiéu
chét dwoc st dung nham ngan can, tiéu diét hodc kiém soat
dich hai doi v6i cac loai cay hodc dong vat lam thu6c ma
nhitng chét nay c6 thé gay ton hai hodc anh hwong den qua
trinh san xuét, ché bién, bao quan, van chuyén hodc bubn
bau dwgc liéu. Khai niém nay bao gom ca céc chat diéu
hoa sinh trvong thwc vat, cac chat lam rung 1& hodc lam
khd, hodc bat ctr chat nao dwgc st dung truéc hodc sau thu
hoach dé bao quan duoc liéu khdi bi hong trong qua trinh
bdo quan hodc van chuyén.

Gioi han
Duoc liéu dugc kiém tra it nhat phai dap (ng yéu cau vé
gi¢i han ghi trong Bang 12.17.1 (trir nhitng chi dn trong
chuyén luén riéng).
Bai v6i hda chat bao vo thuc vat khong liét ké trong Bang
12.17.1, gi6i han (mg/kg) cla nd c6 thé duoc tinh theo
cdng thirc sau:

ADTxM

MDD x 100
Trong do:
ADI (mg/kg) la lidu cd thé dua vao co thé mbi ngay theo
quy dinh ctia Té chirc Lrong thuc Thégidi va To chirc Y t€
thé gidi (Codex Afimentarius, FAO —WHO);
M la thé trong clia nguoi, bang 60 kg;
MDD Ia liéu dung duoc liéu hang ngay, tinh bang kg.

L&y mau

Phuong phéap:

Bao bi it hon 1kg, tron déu va ldy d lvgng mau dé phan
tich. Bao bi tr i ke dén 5 kg, lay nhitng lugng twong
dwong va da dé phan tich & 3 vi tri: Phia trén, gilra va cudi
bao bi. Tron déu va ldy lvong mau di dé phan tich. Bao bi
Ién hon 5 kg, lay khong it hon 250 g & 3 vi tri: phia trén,
gilta va cubi bao bi, tron déu va ldy mét lugng mau da dé
phan tich.

66 mau:

NGu nhu s bao bi (n) it hon hodc bang 3, mbi bao bi ldy
mot lvong mau theo phrong phap néu trén. Néu s6 bao bi
I6n hon 3, s6 mau can lav se 1a un+1, 1am tron s& dén don
vi s6 nguyén gan nhat.

Mau can duoc phan tich ngay dé tranh hoa chét bao vé
thurc vat cd thé bi phan hlly. Néu nhu khong tién hanh phan
tich ngav duoc, mau phai duvoc bao quan kin trong bao bi
loai thich hop ding d& dyng thuwc pham, & nhiét d6 dudi
0 °c va tranh anh sang.

Thubc thir

T4t c& cac thudc thir va dung méi khong dugc nhiém hoa
chat bao vé thyc vat. Néu cé thé, thuong phai st dung cac
dung moi loai chat lvgng dac biét, néu khong, céc dung
mdi st dung can phai méi dwoc cét lai trong dung cu hoan
toan bang thly tinh. Trong bat ci¥ trwdng hop nao, cling
can phéi thuc hién kiém tra mau trang.
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Dung cu

RUra sach dung cu, dac biét doi voi dung cu thiy tinh dé
dam bao ching sach khdng cé héa chat bao vé thuc vat, vi
du ngam trong dung dich xa phong khéng cé phosphat it
nhat 16 h, rira bang nwéc cét nhiéu 1an dén sach, trang rira
bang aceton va hexan hodc heptan.

Bang i2.i7i
N GiGi han
Hop Ch%ﬁ (ma/ka)
Alaclor , 0,02
Tong aldrin va dicldrin 0,05
; Azinphos-meihyl 10
Bromopropylat 3,0
Tong ci-clordan, irattv-clordan va
oxvclordan
, Clorfenvinphos ! 0,5
! Cypermethrin va cac dong phan 10
Tong o,p*DDT, p,p “DDT, p.p -DDE 10 .
i vap,p -TDE j
! Deltamethrin ! 05
1Diazinon 1 0,5
Diclorvos 1,0
1Dithiocarbamat (tinh theo ¢ s 2) ; 2,0 [
' Téng a-endosulfan, R-endosulfan va h
i endosulfan Sulfat '
\ Endrin 0,05 1
Ethion 2,0 :
: Fenitrothion i 05 [
: Fenvalerat i 15 i
| Fonofos 1 0,05
Tong heptacior va heptaclor epoxid 0,05
mHexaclorobenzen 01
1Céc dong phan hexaclorocyclohexan, 03 1
| tr d6ng phan 'y i
mLindan (y-hexaclorocyclobexan) . 0,6
mMalathion 10
Methidathion 0,2
; Parathion 05
| Parathion-methyl 1 0,2
Permethrin 1 10
Phosalon 01
Piperonyl butoxid 3,0
mPirimiphos-methyl 4,0
Tong pyrethrin 30
Tong quintozen, peniacloroanalin va 10

methyi pentaclorophenyl suifid

PHU LUC 12

Phan tich dinh tinh va dinh lwvgng héa chat bao vé
thuc vat ton dw

Quy trinh phan tich ap dung phai dwoc kiém dinh va chuan
hoa theo quy che hién hanh, dac biét, n6 phai dap img cac
yéu cau dudi day:

(@) Phwong phéap lua chon, dac biét cac budc x&r Iv lam
sach chat phan tich phai thich hgp d6i vgi chdt can phan
tich va khong bi anh hwdng béi cac chat khac chiét cung;
giéi han phat hién va gi¢i han dinh lwgng dwoc xac dinh
d6i véi moi hda chat bao vé thuc vat va dua trén nén cla
mau phan tich.

(b) Ty Ié thu hdi d6i voi moi hoa chat bao vé thuc vat phai
nam trong khoang 70 % dén 110 %.

(c) Bo 1ap lai clia phuong phap khong dugc thap hon cac
gia tri ghi trong Bang 12.17.2.

(d) Do téi 13p cua phwong phap khdéng dugc thap hon cac
gia tri ghi trong Bang 12.17.2.

(e) Nong db cua cac dung dich thtr, dung dich déi chiéu va
cac thong sb phan tich cai dat trén may phai twong (ng véi
dap (rng tuyén tinh cla detector phan tich.

Bang 12.17.2
« Nong do chat phantich * Do laplai | DO tai lap
_ Inig/kg) " RSD(%)_[_(%)___!
1 0,001-0,010 30 ! 60
« >0,010- (MOO 20 60
| > (0,100 - 1,000 | 5" or 30 ~
>1)00_” A0 20
Ghi cha:

D0 13p lai (Repeatability): B chum trong diéu kién cac ket qua
thi nghiém ddc 1ap véi cing mét phrong phap, trén nhitng mau
giong hét nhau, trong cting phong thi nghiém, béi cling nguoi
thao tac, str dung cting mot thiét bi, trong khoang thoi gian ngén.
Do lai 13p (Reproducibility): ©9 chum trong diéu kién céac két
qua thir nghiém nhan duoc bdi cung mét phwong phap, trén cac
mau thir giéng hét nhau trong cac phong thi nghiém khac nhau,
voi nhitng nguoi thao tac khac nhau, st dung thiét bi khac nhau.

Phuong phap phan tich dwéi dav nham cung cép
théng tin dé tham khao

Xac dinh du lvgng héa chat bao vé thuc vat nhém clor
hiru co, nhém phosphor hitru co va nhém pyrethroid
Phuong phap duéi day cé thé duoc st dung. Tuy theo chat
can phan tich, néu can thiét c6 thé thay déi quy trinh phan
tich m6 ta dudi day. Trong moi truong hop, dcu co thé sk
dung bd sung mét loai cdt khac cé do phan cuwc khéac hodc
phuong phap phat hién khac (vi du detector khéi pho) hodc
phuong phap phén tich khac (vi du phirong phap hoa mién
dich) dé khang dinh két qua thu duoc.

1. Chiét

Thém 100 ml aceton (TT) vao 10 g mau thir da dwoc lam
thanh bot thdé va dé yén 20 min. Thém 1 ml dung dich c6
chtra carbophenothion 1,8 pg/ml trong toiuen (TT). Tam
dong nhat trong 3 min, st dune may khudy tron téc do
cao. Loc va rira cdc hai 1an, méi 1an vei 25 ml acetoit (Ti").
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GOp dich chiét va dich rtra, 1am bay hoi dung moi ¢ nhiét
dd khong qua 40 °c trong may cat quay cho téi khi dung
moi bi loai hau nhw hoan toan. Thém vao can vai mililit
toluen (TT), ti€p tuc lam bay hoi dén khi dung moi bi loai
b6 hau nhu hoan toan. Hoa tan can trong 8 ml toiuen (TT).
Loc qua mang loc 45 pm, rira binh, dung cu loc va lam vira
dd 10 ml bang toiuen (77) (dung dich A).

2. Lam sach

2.J. Hda chat ban vé thwc vat nhdm cior hiru co, nhéom
phosphor hi*tu co va nhém pyrethroid

Tién hanh phuong phap sac ky ray phan tir (Phu luc 5.5).
Diéu kién sac ky:

Cot thep khong gi (0,30 m x 7,8 mm), pha tinh copoivmer
styren - divinylbenzen (5 pm) (TT), s& dung toiuen (TT)
lam pha dong véi téc d6 dong 1 ml/min.

Hiéu nang cla c6t: Tiém 100 pl dung dich c6 chira do
methyl 0,05 % (77) va oracet lam 2 R 0,05 % (77) trong
toiuen (77) vao hé théng sac ky. Cot chi thich hop khi mau
clia dich rira giai thay d6i tr mau cam sang mau xanh da
troi & thé tich rira giai 10,3 ml, Neu can chuan hoa cét, cd
thé st dung dung dich pha trong toluen co chia chat phan
tich & ndng do thich hop la chét cé phan tir lwvong thap nhét
(vi du diclorvos) va chat cé phan ti luwng cao nhét (vi du
deltamethrin). Xac dinh doan dung moi ria giai cd chia
ca hai chat.

Lam sach dung dich thr: Tiém mét thé tich xac dinh dung
dich A (100 pl dén 500 pi) vao hé thong va tién hanh chay
séc ky. Thu doan duns méi rira gidi da xac dinh & trén
(dung dich B). Cac chat nhém phosphor hitu co thwong
dwoc rira giai ¢ doan tlr 8,8 ml dén 10,9 ml, Céc chat nhém
clor hitru co va nhém pyrethroid thuwong dwgc rira giai ¢
doan 8,5 mi dén 10,3 ml.

2.2. Hoa chat bao vé thuc vat nhom cior hiru co va nhom
pvrethroid

Cho mét it bong khdng c6 chdt béo vao cot sic ky
(0,10 m x 5 mm), sau d6 cho 0,5 u silica gel da dugc x&
Iy vao cot. X ly silica gel nhw sau: sdy silica gel dung
cho sac ky trong ti sdy & 150 °c trong 4 h, D& ngudi va
thém vao dé tirng giot mdt lwong nwdc twong tng Vvoi
1,5 % khdi luong silica gel dem sdy. Lac manh cho dén khi
khdng con céac cuc von, tiép tuc Iac trén may lac co hoc
trong 2 h. Luyén c6t bang 1,5 ml hexan (77). C6t loai nhoi
s&n c6 chira 500 mg silica gel loai thich hop c6 thé duoc
st dung, mién & loai cot nay da dwoc kiém tra va chuén
héa truéc.

Pudi dung méi trong dung dich B dudi ludng khi heli (TT)
hodc khi nitrogen khong c6 oxy (TT) t6i khi dung moi hau
nhu bi loai hoan toan, hoa tan can trong mét thé tich toluen
(TT) thich hop (tir 200 pl dén 1 ml tuy theo thé tich dung
dich A da tiém & giai doan thuc hién sic ky ray phan te).
Chuyén toan bd dung dich 1én c6t va tién hanh sic ky, st
dung 1,8 ml toiuen (TT) lam pha dong. Thu hdi dich rira
gidi (dung dich C).
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3. binh lwong

3.1. Hoa chat bao vé thuc vat nhém phosphor hitu co
Tién hanh phan tich sic ky khi (Phu luc 5.2), st dung
carbophenothion (TT) lam chuan ndi. Neu can thiét, co thé
str dung mot chat chuan ndi thir hai dé phan biét khi c6 anh
hwdng véi pic clia carbopbenothion.

Dung dich tht: Lam bay hoi dung dich B duéi ludng
khi heii (77) gan t6i khd hoan toan va hoa tan can trong
100 pl toiuen\(TT).'

Dung dich ddi chiéu: Pha it nhat 3 dung dich c6 chia cac
hoa chét bao vé thuc vat can xac dinh va carbophenothion
@ ndng dd thich hop dé thiét 1ap dwong chuan.

Diéu kién sac ky:

Cot: Cot silica nung chay (30 m X 0,32 mm) pha 16p pha
tinh poiy(dimethyi)siioxan (TT) day 0,25 pm.

Khi mang hydrogen (77), cac khi mang khac nhu hefi (TT)
hodc nitrogen (77) ciing c6 thé st dung dwoc, mién 1a hé
théng sac ky dugc chudn hda mot cach phu hop.

Detector ion héa ngon Ika phosphor - nitrogen hodc
detector quang ké ngon Itra.

Chuong trinh nhiét do budng cot: Duy tri nhiét do 80 °c
trong 1min, tang 30 °c/min t&i 150 °c, duy tri trong 3 min,
tang 4 °c/min t&i 280 °c va duy tri trong 1 min. Nhiét do
cong tiém 250 °c, nhiét do detector 275 °c.

Thé lich tiém: Tiém mot thé tich xéc dinh cac duné dich, séc
ky do thu dwoc voi diéu kién mo ta trén sé cho két qua thoi
gian iwu twong do6i xap xi cac gia tri liét ké & Bang 12.17.3.
Tinh két qua dwa vao dién tich pic v ndng do cla cac
dung dich.

3.2. Hoa chat bao vé thuc vat nhom cior hitu co va
pyrethroid

Tién hanh phan tich sic ky khi (Phu luc 5.2), st dung
carbophenothion (TT) Iam chuan ndi. Neu can thiét, c6 thé
str dung mot chat chudn ndi thiv hai dé phéan biét khi c6 anh
hwong véi pic cla carbophenothion.

Dung dich thtr: Lam bay hoi dung dich ¢ dwéi ludng khi
hell (77) hoéc khi nitrogen khong cé oxy (TT) gan t&i kho
hoan toan va hoa tan cén trong 500 gl toiuen (77).

Dung dich d6i chiéu: Pha it nhat 3 dung dich cé chira cac
héa chat bao vé thyc vat can xac dinh va carbophenothion
& ndng dd thich hop dé thiét 1ap duwong chudn.

Diéu kién sic ky:

Cot silica nung chay (30 m x 0,32 mm) phu l6p pha tinh
poly (dimethyl) (diphenyl) sifoxan fiT) day 0,25 pm.

Khi mang hydrogen (77), cac khi mang khac nhu heii (TT)
hodc nitrogen (77) cling c6 thé st dung dwgc mién la hé
théng séc ky dugc chudn héa mot cach phu hop,

Detector cong két dién t.

Chuwonc trinh nhiét d6 budng cot: Duy tri nhiét d6 80 °c
trong 1min, tang 30 °c/min t&i 150 °c, duy tri trong 3 min,
tang 4 °c/min téi 280 °c va duy tri trong 1 min. Nhiét do
cong tiém 250 °c, nhiét dd detector 275 °c,

Thé tich tiém: Tiém mot thé tich xac dinh cac dung dich.
Sac ky do thu dwoc voi dieu kién mo ta trén sé cho két
qua thoi gian luvu Prong doi xdp xi cac gia tri liét ké 6’
Bang 12.17.4.

Tinh két qua dya vao dién tich pic vandng do cac dung dich.



DUQC PIEN VIET NAM V

IR

Bang 12.17.3

STT Hop chét
1  Diciorvos
2  Fonofos
3  Diazinon
4 parathion-methyl
5  Ciorpyrifos-methyl
6  Pirimiphos-methy]
7  Malathion
8  Parathion
9  Clorpyrifos
10  Metbidathion
1 Ethion
12 Carbophenothion
13 Azinphos-methv]
14 ; Phosalon
Bang 12.17.4
i STT Hop chat
1  a-Hexaclorocylohexan
2 Hexaclorbenzen
3 B-Hexaclorocylohexan
4 Lindan
5 10-Hexaclorocylohexan
6 ; e-Hexaclorocylohexan
7 : Heptaclor
8 mAldrin
» 1 cri-Heptaclor epoxid
10~ o,p “DDE
1 a-Endosuifan
12 Dieldrin
13  p.p'-DDE
14 o.p>-DDD
15  Endrin
16 B- Endosulfan
17 *o0,p -DDT
18  Carbophenothion
19 p.p-DDT
20 e/s-Permetbrin
21 mms-Permethrin
22 Cypermethrin
23 Fenvalkrat
24 Deltamethrin

Thoi gian luu
twong doi
0,20
0,50
0,52
0,59
0,60
0,66
0,67
0,69
0,70
0,78
0.96
1,00
117
1,18

Thoi gian Um

twong doi
0,44
0,45
0,49
0,49
0,54
0,56
0,61
0,68
0,76
0,81
0,82
0,87
0,87
0,89
0,91
0,92
0,95
1,00
1,02
1,29
131
1,40
147, 149
154
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12.18 PINHTINHDuvoc LIEU VACAC CHE PHAM
BANG KIiNH HIEN VI

Dinh tinh bang kinh hién vi la phwrong phap st dung kinh
hién vi dé nhan biét cac dac diém cutia cac mo, té bao hodc
cac chdt chira trong té bao, & cac lat cat, bdt, cac mo da
duoc lam rara, hodc céc tiéu ban bé mat cla duoc liéu va
cac ché pham. Viéc chon mau dai dién dé dinh tinh va sy
chuén bi tiéu ban phai phu hgp véi nhitng yéu cau vé dinh
tinh clia mdi loai mau can kiém tra. Céc tiéu ban cla céac
ché phdm duogc chuén bi sau nhitng x& iy thich hop tly
theo cac dang ché pham khac nhau.

Tiéu ban dwoc liéu

Lat cat ngang ho&c doc

Chon ldy mot mau dugc liéu thich hgp sao cho cé du cac
dic diém thwc vat nhu sau:

Than va ré nhd: Lay mdt doan c6 di mat cét ngang.

Than, ré to va ré cu: L&y mot phan cd méit cit ngang hinh
quat (co cau tao tir biéu bi dén tam).

V6 than: L&y mdt phan cét ngang hinh chi¥ nhat (c6 cau tao
hr ban dén tang phat sinh libc-go).

La: L&y mot doan gan gitta cd dinh mi bén mét it phién 14,
Hoa: Boc biéu bi hay cat ngang tirng b phan.

Qua va hat nhd: Lay nguyén ca qua va hat.

Qua va hat to: L&y mét phan, chon vi tri ¢t co di cac
dic diém.

Dime ludi dao cao, 6ng cat vi phau cam tay hay may cat
vi phau cit mau dugc liéu thanh tirng lat méng 10 pm dén
20 pm. Ciing ¢ thé kep mau trong parahn ran, ci khoai
lang, cO dau v.v... dé cit. Trlr chi dan trong chuyén luan
riéng, lat cat co thé dwoc soi ngay hodc phai qua cac budc
Xt ly sau day trwéc khi dem soi kinh:

Ngam cac lat cat vao dung dich cloramin T 5 % (TT) dén
khi l4t cat trang ra thi rira sach cloramin bang nudc.
Ngam lat cat vao thudc thr ciorai hydrat (TT) khoang
10 min rdi rira sach bang nwéc cat.

Ngam lat cat trong dung dich acid acetic i % (TT) trong
khodng 2 min roi rira that ky lai bang nwéc cét.

Ngam lat cat trong dung dich luc iod (TT) hodac xanh
methyien (TT) trong khoang tir 1sdén 5's, rira nhanh bang
ethanoi 60 % (77) roi rira lai bang nwdc cat.

Ngam lat cat trong dung dich carmin 40 (TT) t&i khi thdy
mau bét rd thi rira bang nudc cat.

Tiéu ban bot

L4y mot lwong nho bot (qua ray s6 250), cho vao mét giot
dung dich soi (nhw nwéc, glycerin, cloral hydrat hay thudc
thtr khac tly thudc vao muc dich soi) da c6 san trén lam
kinh, dung kim mdii mac dan déu cho bt thdm dung dich,
day lam kinh, di nhe lam kinh r6i quan sat duéi kinh.

Tiéu ban bé mat

Lam am va lam mém mau (néu can thiét), cat lay 2 mau
nho khodng 4 mm2 (mot mau dé soi va mot mau dé doi
chiéu) hodc tudc ldy mdt doan biéu bi, dat 1én mot lam
kinh, thém thu6c thlr thich hop rdi soi kinh.
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Tiéu ban m6 da lam ra

N6u mau thir 1a mé mém hodc chi c6 it, Ic t& cac mé go
thi c6 the dune phuong phéap kali hydroxyd. Néu mau thir
clrng, ¢6 nhiéu md gd hodc cac md ed tu lai thanh bo 16n
thi dung phuemg phép acid cromic-nilric hay phuong phap
kali clorat. Mau thir can duoc cit thanh cac doan dai 5 mm,
dwong kinh 2 mm hodc nhitng mau nho day khoang 1 mill
truvdc khi lam ra.

n. Thwong phéap koii hvdroxyd: Cho mau thlr vao mot 6ng
nghiém, thém dung dich kali hydroxyd 5 % (TT) vira du,
dun néng nhe (hoac ngdm néng trong céach thiy) den khi
ép bang dfia thay tinh thi mau bi vd' ra. Gan bd dung dich
kiém, rira sach mau bang nudc roi dat mau Ien lam kinh.
1)uing kim phau thuat xé mau ra rdi quan sét trongglycerin (77).
h. Thwong phap acid cromic-nitric: Cho mau thir vao mot
ong nghiém, thém vira du thudc thr acid cromic-nitric
(T7), ngdm dén khi ép bang dda thly tinh thi mau bi v&
ra. Gan bé dung dich acid, rira bang nwéc réi lam tiép nhu
phuong phap a.

c. Thuofig phap kali clora!: Cho mau th* vao trong one
nehidin, thém dung dich acid nitric 50 % (TT) va mét it
bot kali doral (77), dun néng dén khi gidm sui bot. Thém
mot hrong nho kali clorat ding lic dé duy tri sui bot nhe
cho den khi mau bi vo ra khi ép bang diia thiy tinh. Gan
bo dung dich acid, rira sach mau banu nuwéc roi lam tiép
nhu phuong phap a.

Tiéu banphan hoa va bao t&

Nghién phan hoa, bao phén, hoa nho hodc tdi bao tir (dwoc
lam mém trong acid acetic bang (77) bang dia thay tinh
va loc vao mot dng ly tdm, Iv tam rdi bo phan nuéc. Them
vao can 1 ml d&n 3 ml hdn hop moi pha cta anhydrid
acetic - acid sulfuric (9 : 1), dun néng 2 min den 3 min
trén céach thdy, ly tm. Rira can bang nuéc 2 Ian, thém 3
giot dén 4 giot dung dich glycerin 50 % (77) va dung dich
phenol T % (77), lam tiéu ban trong tuchsin - glycerin -
gelatin va soi. C6 thé dung doral hydrat (77) thay cho
fuchsia - glycerin - gelatin dé soi.

Tiéu ban ctia ché pham dong diioc bao gom ca thudc bot
Pe dinh tinh cic ché phdm dong duoc bao gom ca thude
bot, chuén bi tiéu ban nhw d& mo ta 8 muc "Tiéu ban bot" &
phan trén. Luong mau ldy nhu dudi day dugc nghién thanh
bot va ldy mét lwong bot thich hop, them tirng giot thude
thir theo yéu cau, khudy k¥ do lam tach roi cac té bao hav
to chtrc bi dinh.

Thubc bot hodc bot clia vién nang: Lay mot lwgng bot
thich hgp, nghién nhé.

Vién nén: LAy 2 dén 3 vién.

Hoan ho-mréc, hoan ho, hoan méat ong (loai bd I6p vo
bao): LAy vai vién.

Thudc ngdm: LAy 1dén 2 vién.

V6i hoan mat ong c6 thé ct thanh Iat mong va 1av mot
lvgng mau thich hop hodc 18y mdt lwong cén nhé sau khi
loai bo mat ong va nwdc dé lam tiéu ban.
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Do té€ bao va cac thanh phan cla té bao

Pe do kich thwéc t€ bao va cac thanh phan clia te bao duéi
kinh hién vi, c6 thé diing trac vi thi kinh. Truéc hét, 1ap
trac vi thi kinh vao thi kinh, sau d6 dinh c& bang ban soi
tréc vi ké. P& dinh c&, xoay thi kinh va di chuyén ban soi
dé cho céc vach trén 2 thang chia do song song v6i nhitng
vach 0" bén trai cla chdng trung nhau, sau d6 tim nhitng
vach khéc & bén phai. Gia tri (pm) ctia mdt vach trac vi thi
kinh co thd duoc tinh toan trén co s& nhitng vach chia cla
2 thang chia do gitra nhitng dong tring nhau. D& do mau,
dem nhén s6 vach do dwoc cla tric vi thi kinh véi gia tri
(jim) cuia moi vach. NGi chung, phép do dugc thuc hién
dwdi moét vat kinh cé doé phdng dai Ién, tuy nhién, de do
nhitng kich thuéc 16n hon cla sgi, 1ong v.v... thi nén dung
vat kinh c¢6 d6 phong dai nhd. Ghi lai cac gia tri cuc dai
va cure tiéu (fim). Cho phép cdé mét vai gia tri cao hon hay
thdp hon chdt it so v&i yéu cau quy dinh trong chuyén luan
duoc dién.

Phat hién mang té bao

Mang té IO hoa gb: Thém 1 giot dén 2 giot thudc thir
phioroglucinoi (T1), d& yén mot ldc, thém 1 giot acid
hydrwdoric (77), vung héa go xuét hién mau dé tia.

Mang té bao hda han hay hoa cutin: Thém thudc thir
Sudan iii (77), d€ yén mdt lic hay 1am &m nhe, xuat hion
mau dé cam hav mau do.

Mang rehilése: Thém thudc thir kém ciorid-iod, hodc lic
dau them dung dich iod i % (TT) dé lam am, d€ yén 1min
roi thém dung dich acid sulfuric [33 ml acid sulfuric (TT)
pha véi nwéc cat vira dd 50 mi], sé xudt hién mau xanh lam
hay xanh tim.

Mang té hao silie: Khong ¢ su thay d6i gi khi them acid
sulfuric (77).

Phat hién cac thanh phan cla té bao

Tinh bét: Thém dung dich iod (77), s& xuat hién mau xanh
lam hay xanh tim.

Dat mau trong ditng dich glycerin-acid acetic, quan sét
duéi kinh hién vi phan cuc thay hién twong phan cuc chéo
cla cac hat tinh bot, hién lwgng nav mét di & nhirng hat
tinh bot bi hda hé.

Hat alearon: Them dung dich iod (TV), s& xuét hién mau
nau hay mau vang nau.

Thém dung dich thdy ngan (/) nitral (77), xuat hién mau
d6 gach. Neu duoc liéu c6 dau béo, phai loai ddu béo bang
ether (77) hav ether dau hoa (TV) trudc khi thi.

Dau béo, linh dau hay nhya:

Them dung d'di Sudan fii (77), sé xuét hién mau doé da
cam, mau do hodac do tia.

Trong ethanol 90 °o (Ti), dau béo khdong hoa tan (trir
dau thau dau va dau béng), trong khi d6 tinh dau thi hoa
tan duoc.

Imdin: Thém dung dich i-naphthoi 10 % trong ethanol
(T1), sau dé thém acid sulfuric (77), cac tinh thé inulin
chuyén sang mau dé tia va hoa tan nhanh.
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Tinh thé caici oxaiat:

Khoéng hoa tan trong dung dich acid acetic lodng (Ti),
tan trong dung dich acid hydrocioric. lodng (77), khéng
sti bot.

Hoa tan cham trong dung dich acid sulfuric 50 % (77),
nhung sau khi dé yén mot Itc thi tach ra nhitng tinh thé
calci sulfat.

Colei carbonat: Hoa tan trong dung dich acid hydrocioric
lodng (77) va c6 sti bot.

Silie: Khéng hoa tan trong acid sulfuric (TT).

Céc thudc thr diing cho phan tich vi thé

Dung dich s&t (Hi) clorid: Hoa tan 1g sat (iU) c.iorid (TT)
trong nwéc va thém nwée vira da 100 ml.

Thudc thir doral hydrat: Hoa tan 50 g clora! hydrat (TT)
trong 15 ml nuéc va 10 mi glycerin (TT).

Dung dich glycerin - acid acetic: I10a |an cac thé tich hang
nhau ctia glycerin (77), acid acetic bang (77) va nuéc.
Dung dich Sudan Hi: Hoa tan 0,01 g Sudan Hi (77) trong
5 mi ethanol 90 % (77), thém 5 ml glycerin (TT), lic ky.
Béo quan trong lo thdy tinh mau nau va str dung trong thoi
gian 2 thang.

Dung dich dé rutheni: Cho mét lugng vira du dé rutheni
(77) vao 1 mi dén 2 ml dung dich natri acetat 10 % (77)
dé tao thanh mau do vang. Dung dich chi pha khi dung.
Dung dich phlorogiuc.inol: Hoa tan 1 g phioroglucinoi
(77) trong 100 ml ethanol 90 % (77), loc. Bao quan trong
lo thdly tinh mau nu, tranh anh nang.

Thudc thir acid cromic - nitric:

Hoa tan 10 ml acid nitric (TT) trong 100 ml nuwéc.

Hoa tan 10 g acidcromic (77) trong 100 ml nuéc. Tron lan
c4c thé tich bang nhau ctia 2 dung dich trén truge khi dang.
Fuchsinglycerin-gelatin: Lay 1,0 g gelatin (77), thém
6 ml nuwéc, ngdm. Thém 7 ini glycerin (77), dun noéng
va khudy nhe dé dwoc hdn hop dong nhét. Loc qua gac
vao mot hop long, thém mot lwgng vira da fuchsin base
[lay 0,1 gfuchsin base (IT), thém 600 ml ethanol (77) va
80 ml dau long ndo dé hoa tan], tron déu va dé cho rén lai.
Dung dich i - naphthoi: 1Ay 10,5 nil dung dich i - naphthol
15 % trong ethanol (77), thém chdm 6,5 ml acid sulfuric
(77), tron déu, thém 40,5 ml ethanol (77) va 4 ml nuéc.
Tron déu.

Dung dich thdy ngan (77) nitrat: Lay 4,5 g thiy ngan (TT),
them 3 ml acid nitric béc khoi (77), tron déu. Rao quan
trong lo thly tinh mau nau, tranh anh sang.

Dung dich kém clorid - iod: Lay 8 g kali iodid (77), thém
8,5 mi nudc dé hoa tan. Sau dé thém 2,5 g kém ciorid khan
(77), hoa tan r6i thém iod (77) cho dén bdo hoa. Bo quan
trong lo thly tinh mau nau c6 nat mai.

Dung dich luc iod: Hoatan 0,3 g luciod (TT) trong 100 ml
nwéc, them 10 mi ethanol 90 % (77), tron déu.

Dung dich carmin 40: Hoa lan ] g carmin 40 (77), 5 g kali
sulfat (77) va 0,5 gphenol (77) trong 100 ml nuéc.

PHU LUC 12
12.19 XAC BINIT CHi SO TRUONG NO

Chi s6 trwong nd la thé tich (ml) chiém git cla 1 g dwoc
liéu, sau khi dé trwvong n& trong nwéc hoagc mot dung moi
khac theo quy dinh trong 4 b, gdm tat cd cac chat nhay
bam dinh.

Can chinh xac khodng 1 g duoc liéu, dé nguyén hodc
nghién nhé & mirc do thich hop theo chi dan trong chuyén
luan, cho vao 1 6ng nghiém thdy tinh 25 ml ¢6 nGt mai,
chiéu cao 120 ram dén 130 rnm va chia d6 0,5 ml. Tri
nhitng chi dan khéc, iam &m dugc liéu vai 1,0 ml ethanoi
96 % (77), thém 25 ml nudc, va day nat. Lac k§ 10 min mot
1an trong 1h dau, sau d6 dé yén 3 h. Sau khi bt dau ther
nghiém 1,5 h, loai bo nhitng thé tich tv do cla phan chat
I6ng con lai trong 16p duwoc liéu va nhitng phan dugc liéu
nBi lén bé mat cla chét long bang cach quay 6ng nghiém
theo truc thang ding.

Do thé tich chiém gilr cla duoc liéu bao gom toan bd
cac chat nhay bam dinh. Mdi mau tién hanh 3 lan thir
nghiém. Tinh chi s6 trvong 10t két qué trung binh cla
3 lan thr nghiém.

12.20 PHUONG PHAP CHE BIEN BPONG DUQC

Trong dong v, cac vi thubc dwrgc ding dé ubng thuvong qua
khau ché bién nhu sau:

So ché (Ché bién so bd): Nham loai bo cac bo phan khdng
dung lam thuéc (Ré con, 16i, géc, hach...) hodc dé &n dinh
dugc liéu ngay tir dau (phoi, sdy, xéng diém sinh...). Nhu
vay qua so che, ta ¢d nguyén liéu ban dau duoc goi la
“thudc s6ng”, tuy nhién phai dap (ng dwoc cac yéu cau
nhéat dinh ve chét lvong da dé ra.

Phtic ché (Ché bién hoan chinh): Qua trinh ché bidn phtic
tap hon, nham giam bat doc tinh, tac dung khdng mong
mudn hodc thay ddi tinh ndng, tdng sw quy kinh thudc,
nhiéu khi con anh hwong dén cau tric cua hoat chat va
tac dung clia vi thuéc dcm ché. Nhu vay qua phic ché ta
thu dwgc nguyén liéu mang y nghia dwoc dung va goi la
“thudc chin”, dap Ung duoc cac yéu cau trong diéu tri.

Phwong phap dung nuéc

Raa: Nham lam sach duoc lidu, loai bo tap chat hoic co
thé dé khir mui hoi tanh clia mét s6 duoc liéu (dunc nwéc
séc ctia mot s6 dwoc liéu co tinh dau). Nudc dung dé ria
phai dat tiéu chuén nwdc sach, thoi gian rira phu thudc vao
tinh chat cla céc dugc liéu. Dugc liéu cd cau tao mong
manh ho&c c6 thanh phan dé tan trong nwdc, hodc co cac
chat nhav can rua nhanh. Dugc liéu c6 cdu trdc ran chéc,
c6 mui vi khé chiu c6 thé rira k. Cac duoc liéu dé bi nat
thi khong rtra.

Ngam: Nham lam mém duoc liéu, gilp cho viéc bao thai
dé dang. Ngam dé loai mu6i bam vao duoc liéu. Ngam, dé
gidm tinh ddc, ngam dé loai nhot, ngra. Nwdc de ngadm
phdi dat liéu chuan nwéc sach, hodc cac dung dich mubi
v0 co nhw: Natri clorid, magnesi clorid, natri suifat, calci
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hydroxyd, magnesi Sulfat, phén chua; hoc nudc sic duoc
liéu nhu: Nuwéc bd két, nwéc cam thao, nuéc gao, nuwéc
glrng... Thoi gian ngdm phu thudc vao ban chét, kich thuwéc
dwgc liéu va nhiét do cla mua, mua hé ngdm nhanh hon
miia déng. Dung cu dé ngam dugc liéu 1a thap sanh, bé xi
mang, chau nhua, thing nhwa, khéng dung cac dung cu
bang kim loai nhw ton, sét... Qué trinh ngam phai thuong
xuyén qudy dao va thay nwéc nhiéu lan.

Tam: Pem mot phu liéu nao do tdm vao dwgc liéu, roi
phoi khd hodc phoi am can dén kho.

a: Nhdm 1am mém, gitp cho viéc bao théai dé dang; dé tao
dang ngay sau thu hai; dé tao diéu kién 1én men cho mét
so dwoc liéu khi ché bién, 0 d6 lam thom dwoc liéu, 0 dé
phu liéu ché ngdm vao dwoc liéu. Thoi gian 0 phu thudc
vao muc dich di voi tirng loai duoc liéu, néi chung ndm
trong khoadng 30 min dén 2 h hodc lau hon (12 h dén 24 1i).
Trong qua trinh 0, ¢ thé dung vai sach hodc bao tai sach
thdm am day 1én mat dung cu dung thudc.

Thuy phi; La phuong phap tan, nghién dwgc liéu trong
nwéc véi muc dich thu dwgc bot min, tranh nhiét tao ra
khi tan lam hong thudc, tranh lam dwoc liéu bi phan hay,
sinh chat doc khi nghién tan tryc tiép. Cho duwgc liéu vao
dung cu tan ia sanh, st..., khéng dung dung cu bang kim
loai nhu sat, dong, ton..., d® nudc ngap duoc liéu, thuong
lugng nwéc gap 10 lan lwgng thude. Sau khi tan k¥, hét bo
bui rac bén trén, gan lay 16p nudc bot huyén phu sang mot
dung cu khac, phan con lai tiép tuc lam nhw thd nhiéu lan.
Gop tat ca nwdc bot, dé 1ang, gan bo 16p nudc, 1dy can dem
phoi &m can hodc sdy nhe dén khd. Dugc liéu thuong ché
theo cach nay nhu Than sa, Chu sa, Thach quvét minh...

Phuwoiig phap dung Ira (Hoa ché)

Phuwongphap sao

Duoc liéu dem sao can c6é sy phan chia dén kich thuéc
thich hop. Neu la thudc phién thwong co kich thwéc dai
3.cm dén 5cm, day 1mm dén 3 inm, dong thoi phan ra to
nhd khac nhau dé khi sao dat dwoc sy dong déu cuia thudc
va tranh chay.

Sao khong qua chét trung gian, khéng cho thém phu
lieu (Thanh sao)

\Visao: Nham diét men, méc hoic lam khé va day mui thom
d6i véi dwoc liéu co cdu tao mong manh (hoa, l4...), hodc
duoc liéu chira cac chat thom, tinh dau... Nhiét d6 sao nam
trong khoang 50 °c dén 80 °c, sau khi lam néng chao, cho
duoc liéu vao, dao déu den kho hodc c6 mui thom.

Sao vang : Nhdm gidm bt tinh han, 1am cho thudc tro 1én
thom, lam tdng quy kinh ty. Sau khi lam néng chao, cho
dwoc Uéu vao ddo déu, dén khi mat ngoai cta dwgc liéu
chuyén mau vang, nhiét do sao khoang 100 °c dén 150 °c.
Sao vang ha thd: Nham giam bat tinh han cla thudc, déng
thoi giam bét “hoéa doc” cla thudce, mat khac lam giam mui
khé chiu ctia thudc. Sau khi sao thudc téi vang, nhan ldc
con néng lay ra d6 Gp thudc xubng nén dat dd quét sach.
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doi khi con dao mot h6 sau 10 cm, réng 30 cm. Dung cu
sao Up trén thudc. Thoi gian ha thd thwong tir 10 min dén
15 min.

Sao vang xém canh: Nham kh& cac mui vi kho chiu cla
thudc, tang tac dung tiéu thic cltia vi thude. Sau khi néng
chao, cho dwogc liéu vao, dao déu cho dén khi mat ngodi
xém canh la vira, mau rudt thuéc van gilr nguyén. Nhiét do
sao vao khoang 170 °c dén 200 °c. Thuong ti€n hanh véi
céc vi thube chua, chat hodc tanh lgm nhw Binh lang, Than
khic, Hoe giac....

Sao ton tinh (h&c sao)’. Nham tang tac dung tiéu thuc, chi
huyét clia vi thudc hodc lam thay doi tinh nang cla thudc.
Sau khi chao néng gia, cho thudc vao, dao déu cho don khi
toan bd mat ngoai bi den di, khi bd ra bén trong van con
mau vang. Nhiét do sao khoang 200 °c.

Sao chay (than sao): Nham tang tac dung chi huyét cla vi
thude. Sau khi chao néng gia, cho thudc vao, dao déu dén
khi toan bd mdt ngoai cua thudc chay den (c6 mui chay)
bén trong c6 mau nau. So v@i sao ton tinh thi mirc do chay
cao hon. Nhiét do sao khoang 200 °c dén 240 °c. Ko ca
sao ton tinh va sao chay, trivdc khi dé thudc ra thwdong phun
vao mot it nwde lanh dé trir hda doc.

Tam sao (Chich)

Sau khi tdm va@i phu liéu (nudc sic grng, gidm...) roi dem
sa0, nham tang s qui kinh, ting tac dung cla vi thudc.
Tam rugu sao: Dung strc néng, tinh thang dé clia ruegu dé
dan thudc Ién thugng tiéu (tac dung thing dé), dé giam bot
tinh lanh ctia vi thudc, gidm bét mui vi khé chiu, tang cuong
bd can than cho vi thuéc. Dung rugu trang duoc lam tir gao,
ngd, san... c6 ham lwvgng ethanol 35 % dén 40 %, voi lwong
10 % dén 15 % (it/kl). Sau khi tdm, 0 thudc 30 min dén i
h, dem sao ¢ nhiét do sao vang, khi ¢c6 mii thom cla rugu
boc 1én la dwoc.

Tam ddm sao (Tho ché): Nham tang dan thudc vao kinh
can dém, tdng cwong tac dung gidam dau, tiéu ¢ huyét,
gidm b6t mui tanh cta vi thudc, lam x6p gion vi thube gilp
cho viéc dé tan, dé chiét xuat. TAm duoc liéu véi 10 % dén
15 % dam an (tt/kl), u 30 min dén 2 h, rdi sao vang.

Tam nuéc mudi sao (Diém ché): Nham dan thuéc vao kinh
than va ha tiéu. Tdm dwoc liéu véi 10 % dén 15 % dung
dich mudi an 5 % (tt/kl). Sau khi tim déu, 0 30 min den
1h, roi sao vang.

Tam matsao (Mat ché): Dlng méat ong dé che thuéc. Nham
tdng tac dung dan thudc vao kinh tv, ting tac dung b6 khi,
nhuan phé va tdng tac dung hodn giai. Thwong dung mat
ong du6i dang mat luyén (mat ong dun sbi, loc bo tap,
sap...co dén thé tich nhat dinh), thém luvgng mat dwoc qui
dinh trong tung chuyén luan vao dwoc liéu, thdm nuéc
sach (bang khoang 30 % lwgng mat), tim déu vao duoc
liéu, 0 1h den 6 h. Tién hanh sao nho Ira, cho dén khi so
khoéng dinh tay; dwgc liéu cd mau vang, mui thom mat, vi
ngot. Cling c6 thc sao dugc liéu téi khi bén ngoai ¢ mau
van2, cho mat vao, dao déu, t6i khi khong dinh tay.

Tam nuée girngsao (Khuong ché.): Nhdm giam bot tinh han,
tang strc phat tan, tang kha nang tiéu thuc, 6n trung. Tam
dwoc liéu véi 10 % dén 15 % dich nwéc gung tuoi (ti/k!), G
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30mindén i h, dem sao vang. Glrng gia tvoi 100 g, rira sach,
gi& nho, thém nudc sach, vat Iy dich di 100 mi.

Tam hoang thé sao: Nham ting tac dung quy ty vi, giam
bt tinh hao cla thudc. Lay hoang tho {dat sét vang), dat
long bép (Phuc long can) hoac dat tong 10 gach, nghién
min, ci¢ 100 g dat thém 1L nuéc dun sbi, qudy déu, gan bo
I6p trén, bo can, 1ay 16p gilta. Clt 1 kg duoc ligu tim véi
4 L nwdc hoang thd, tron déu, U 2 h dén 3 h. Sao vang, cha
sat rav bo hoang thé.

Tam sita: Dung sira nguoi (Nh{ nhan ché), sira dé tuoi
(Duong nhii ché) hodc stta bo tuoi. Nhdm tang tinh duéng
huyét, b6 am va giatn bgt tinh hao cla thudc. Dung sita
tuoi voi ty 1é 10 % dén 15 % (tt/kl) dé tdm vao duogc liéu,
u 30 min. Vi sao I6i thom.

Tam nuwéc vo gao (Me cam ché): Nhé&m gidm tinh héo cta
thudc. Dung nuwéc vo gao dac, méi vo, voi ty 1é 10 % dén
15 % (tt/kl), tam déu, u 4 h dén 6 b, sao vang.

Tam dbng tién: Nham tang tac dung hoat huyét, tv am
giang hoa. Dung nuwéc tiéu tré em khoé manh, tir 5 dén 12
tudi, nudc tiéu moi di, bo doan dau doan cudi, voi luong
tlr 10 % dén 15 % (tt/kl). Sau khi tdm trgn déu, G 30 min
dén 1h. Sao vang.

Tam nwéc dau den, nudc cam thao: Nham gidm bét tinh
chat clia thudc (tdm véi nude dau den), tang kha nang giai
doc (tdm véi Cam thao). Ly nwdc sac dau den (100 g cho
1L dich sac), tdm vao duoc liéu véi ty 18 10 % dén 20 %
(tt/kl). Cam thao dem tan nho, sic ldy nwdc hodc ngdm
24 h, lay nwdc. Tam déu vao duoc liéu, G cho ngdm khoang
30 min. Sao khé.

Sao qua chattrung gian

Sao cam: Nham lam thom thudc, ting quy kinh ty (Hoai
son, Y di, Than khac, Bach trut); gidm bot tinh hao clia
thudc. Thuwong dung cdm gao, voi ty I gila cam va dugc
liéu la /10 (kl/kl). Bau tién cho cdm vao chao dad dun
néng gia, qudy déu, téi khi cdm boc khéi trang, cho dugc
liéu vao, dao déu; sao dén khi bé mat thuéc c6 mau vang
hodc tham; lav ra, cha xat, ray bé cam.

Sao cach cat: Do nhiét dd nang cao, pha v& céu tric ran
clia dwoc liéu, gidp cho viéc bao ché (nghién, s&c thudc...)
thuan lgi, dong thoi gidam mui khé chiu, hodc gidm bét
tinh doc cla dugc liéu. Nhiét do sao ndm trong khoang
250 °c dén 300 °c. Cat phai dwoc lam sach (da qua rira
nhiéu lan bang cach cho nudc sach vao, qudy nhiéu lan,
gan bd I6p nudc trén, do ra phoi kho, sy khd), dun ndéng
gia, cho dugc liéu vao dao déu, dén lic mat ngoai phong
nit; hodc phong thom, lay ra sang bo cat.

Sao cach bot hoat thach hav van cép (v6 hau): Nham khie
mui hoi tanh kho chiu ctia thudc nhét ia cac dwoc liéu cé
ngudn gdc ddng vit, ddng thoi gitp cho dé tan cac duoc
liéu c6 thé chét deo dinh. Bun néng gia bot trung gian, cho
dwoc liéu vao dao déu dén khi phong gion, xop, sang lay
duwoc libu,

Nu6Tig (Oi): Nham tang tinh &m va tang kha nang dan
thudc vao ty vi. Thwong ding cac phu liéu c6 tha chat déo
dinh nhu b6t gao ncp (them nuwéc lam 4o boc thudc) hodc

PHU LUC 12

gidy ban dm hodc dat sét boc thudc, vUi vao tro néng hay
nwéng trén bép than.

Pot

Nham lam sach céc 16ng, ré phu, sau khi phoi kho duoc
liéu, c6 thé dét truc tiép hodc cho dwoc liéu Ién cac dan sat
dé dét. Ciing cé thé dung nhiét clia mot dung cu nhw dui
s&t da ho nong do, roi dot cac long.

Dot regu
Nham lam thom vi thudc, dét chdy cac léng c6 trén vi
thudc. Thwong dung ethanol 90 % dé dét.

Nung

Lam cho vi thudc tré nén gion xop, co loi cho viéc nghién
tan bot; do & nhiét do cao tir 300 °c dén 700 °c co thd pha
vd cAu trdc ran chic, cla thudc, doi khi cd Lac dung gidm
doc tinh, hoac bién tinh cla dwgc liéu. Thuong tién hanh
vOi cac dugc lidu cd thé chat cing ran nhu Mau 18, Long
xi, Long cOt; hodc tang cwemg tinh thu sap clia cac vi thude
nhu Phén chua, Bang sa...

Nung tryc tiép: Dat dwoc liéu tiép xGc tryc tiép trong 10
(nhiét @6 800 °c dén 1000 °c ), nung cho do déu, lay ra
dé nguoi.

Nung gian tiép: Cho dwgc liéu vao noi nung sach, day
nap, trat kin bang dat sét &m. Nhiét dd nung thudng trong
khoang 150 °c dén 200 °c. C6 khi boc dugc liéu vao dat
sét, rbi nung.

Say

Nham l1am khé duoc lieu, de ché bién, bao quan trong
qué trinh phan phdi, st dung. Ty theo tinh chét cla dugc
liéu d€ diéu chinh nhiét d6 sdy va phwong phap sy cho
thich hop. V6i cac dugc liéu chira tinh dau thi nhiét do say
thuong & 50 °c, cac dugc liéu khac thuong sdy & 80 cc.
Céc phuong phéap sdy thuong dwoc st dung nhu sdy khd
trong i sdy & ap sudt thudng, sdy trén bép hodc 10 than,
sdy bang hong ngoai....

Phuong phap két hop nuéc-Itra

Chuwng

Nham thay doi tinh nang, giam bdt tac dung phu gitp cho
viéc diéu tri t6t hon. Chir duwgc liu vao dung cu chung
thich hap nhv &u sanh, inox..., co thé thém phu liéu (Sa
nhan, Girng ...), day kin, dat dung cu chung nay vao mot
dung cu Ién hon, thém nwéc vira di dé dun theo thoi gian
quy dinh cho mdi dwoc liéu. LAy duoc lidu ra phoi hay sdy
kho. Cé trueong hop phai chung, phoi nhiéu lan (ciru chung,
cirw sai), cho dén lic dugc liéu mém nhuan, dcn béng.

PN

20}

Nham diét men trong dugc liéu dé tranh thiy phan hoat
chéat, dé 1am mém cho db bao thai. Duoc liéu duwoc phan
loai to nhd va xép vao mot dung cu thich hop (chd), loai to
X€ép dudi, loai nho xép trén. Néu cd phu liéu thi xép xen ké
mat I6p thudc, mot 16p phu liéu, day chd. Bic chd 1én mot
ndi day, trat kin chd tiép xic bang dat sét hay bot nhio ciia
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cam va la khoai, roi do trong khoang thai gian qui dinh,
den lic dugc liéu chin mém.

Nau

Nham 1am mém duoc liéu, tdng tac dung cia thudc, giam
tac dung khéng mong mudn, nhiéu khi nau véi phu liéu
khac. Cho dugc liéu vao dung cu nau cé dung tich thich
hop, loai to xép dwdi, loai nho xép tren d6 dwoc liéu chin
d8u. Bav dung cu cd thé 16t vi db tranh tiép xuc dugc lieu
véi day ndi ndu. DO nudc sach hay dich phu liéu ngap
dwgc libu 5 em dén 10 em. Bun sbi va duy tri theo thoi
gian quy dinh. Trong qud trinh dun c6 thé gan nwéc va
thém nwéc méi nhiéu lan. Khi dwgc liéu chin déu, lay ra
thai mong, phoi hodc siy kho tdi d6 &m qui dinh.

Toi

Nham lam gion dwoc liéu, gidp cho viéc nghién, tan dé
dang, dong thoi khir cac mui khé chiu cua thube. Dugc
liéu dwgc rang cach cat hodc nung toi khi dat yéu cau,
khi d6 ra con dang néng thi nhiing ngap nhanh vao nuéc
hav vao mét dung dich phu liéu nhu nhr giam hodc nuwéc
Hoang lién... L4y ra phoi hodc sdy kho.

Ran dau

Nham ham gidm ddc tinh ctia duoc lidu (d6i véi Ma tién),
lam cho dugc lidu tro nén gion, dd tan nho (d6i vai Xuong
b&o). Thuong ran bang dau lac, dau virng. Bun sbi dau,
cho dugc liéu vao ran cho dén khi ¢ mau hoi vang, dwgc
liu nGi Ién, thé chat gion, x8p. Vot ra cho nhd hét dau.
Luong dau so voi duoc liéu thuong cé ty 1é khodng 20 %
dén 30 % (tt/kl).

12.21 XAC BINH HAM LUONG AFLATOXIN Bt
TRONG DUOQC LIEU

Liray: Céc aftatoxin ia nhitng chat rat doc va gay ung
thu. Can (huc hién cac thao tac trong ti hat hoi doc bat
clr khi nao co thé. Phai dac biét iml Vkhi cac doc to nav &
dang b6t khd vi chling c6 tinh chat hat tinh dién va khuynh
huéng phéat tAn vao méi tnréng lam viéc; trong trtcong hop
nay néu coé thé thi thao tac trong hdp kin c6 gang tay. can
tuan tild Ouy trinh khir nhiém aflatoxin cho cac chét thai
phong thi nghiém da dwgc Co quan nghién ciru ung thw
qudc té (IARC) xay dicng.

Céc aflatoxin la nhitng doc t6 vi ndm xuat hién trong
lv nhién, chd yéu do ndm mdc Aspergillus flavus va
Aspergillus parasiticus tao ra. Cac loai ndm nay kha pho
bién va phat tan trong tw nhién, rat hay dwoc tim thay khi
mot s6 loai hat nay mam va moc & nhitng diéu kién khac
nghiét nhw han han. Nam mdc xuét hien trong dat, trong
thyc vat dang phan hly, trong c6 kho va & nhitng hat dang
bi vi khuan pha hay, sé tac dong vao tat ca cac loai co
chat hitu co bat clr khi nao hoac & dau co6 diéu kién thuan
loi cho chling phat trion. Nhitng diéu kién thuan lgi dé )a
ham luvgng am cao va nhiét do cao. it nhat da cé 13 loai
aiiatoxin khac nhau dwoc tao ra trong thién nhién va phan
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I6n trong s6 do dugc biét 1a cé dbc tinh cao va gay ung thu.
Aflatoxin Bl duoc xac dinh la chat doc nhat. Cac duoc liéu
bi nhiém ailatoxin phéai dwoc xac dinh bang mét phuong
phap phan tich da duwc thdm dinh.

Trir khi c6 chi dan khac trong chuyén luan riéng, cac duoc
liéu chi duoc nhiém atiatoxin B] khdng qué 2 pg/kg. Co quan
quan ly duoc cling co the yéu cau mot gidi han cho phép la
4 pg/kg cho tong lwgng cac aflatoxin Bi, B2, Gj va G2
Phwrong phap mo tA dwdi day dwgc néu ra nhu mot vi
du, dd dwgc chirng minh 14 thich hop cho viéc xac dinh
aflatoxin trong girng, trong qud phan ta diép v.v... Khi ap
dung phuong phap nay cho céc dugc liéu khac, can phai
xé&c dinh tinh thich hop clia 11Q néu khong, phai ding mot
phuong phap dugc tham dinh khac.

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

Céc aflatoxin déu bi anh sdngphan hly. Can tién hanh dinh
lugng trong khu viee tranh anh sang ban ngay bang cach
dung 14 chan tia t& ngoai trén clra so két hgp véi anh sang
diu, hodc dung rém che két hop vai chiéu sang nhan tao (cl
thé bang dén tuyp huynh quang). Bao quan cac dung dich
chira afiatoxin trdnh anh sang ban ngav.

Trang rira dung cu thly tinh truée khi dung bang dung
dich acid sulfuric. JO % (theo thé tich) (77), sau do rira can
than bang nwéc cat cho dén khi khong con vét acid.

Dung dich thir: Dung cot sic ky ai luc mién dich chira
khang thé ddi véi aflatoxin B| cé dung lwgng khong it hon
100 ng aHatoxin Bi va kha nang thu hdi khéng thap hon
80 % khi cho mot dung dich 5 ng aflatoxin Bj trong hon
hep 125 ml methanol (TT) va 87,5 ml nuéc chdy qua.
Gilr cot sic ky ai lyc mien dich & nhiét dd phong. Liy
5.00 g dugc liéu dd tan bot (qua ray s6 500), thém
100.0 ml hén hop 30 thé lich nuwdc va 70 thé tich methanol
(TT); chiét bane siéu am trong 30 min. Loc dich chiét qua
gidy loc. HGt 10,0 ml dich loc trong cho vao mot binh nén c&
150 ml. Thém 70,0 ml nuéc, lac déu. Hat 40,0 ml dung
dich cho chay qua cot sic ky ai luc mién dich voi téc do
3 ml/min (khéng vuot qua 5 mi/min). Rira cdt bang nudc
2 1an, moi 1an 10 ml véi téc dd khong qua 5 ml/min roi lam
khé bang cach &p mot chan khong nhe trong 5 dén 10 s,
hodc bang cach dung bom tiém théi khong khi qua cot sic
ky trong 10s.

Cho 0,5 ml methanol OT) len c6t va dé chay qua cdt nho
trong lyc. Thu dich r&a gidi vao mot binh dinh mic c&
5ml. Sau 1 min, lai cho tiép 0,5 ml methanol (TT) va hitng
lay dich rira gidi 1an 2. Chtr 1 min sau lai thuc hién lan ria
gidi th» 3 ntra cling v&i 0,5 ml methanol (TT). Thu t6i da
dich rlra gidi bang cach nén khoéng khi hodc tao mot chan
khong nhe qua cét. Thém nuéc vao binh dinh mc cho du
5 ml, lac déu. Neu thu dwoc dung dich trong thi c6 thé
ding ngay dé phan tich. Neu dung dich khong trong suot
thi can loc trwdc khi tiém séc ky. Dung mang loc san ding
11an (mang loc polytetrafiuoroethylen c& 16 loc 0,45 pm)
da dwoc chirng minh la khéng gay mét aflatoxin do lwu gitk.
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Dung dich chuén géc 1 ayiatoxin Bi: Hoa tan aftatoxin Bi
(TT) trong hdn hop acetonitrii - tojuen (2 : 98) dé ¢ dung
dich chtra 10 pg/ml. Xac dinh ndng do chinh xac attatoxin Bi
trong dung dich nay bang cach do do hép thu (Phu. luc 4.1)
trong khodng buéc séng gitta 330 nm va 370 run trong céng
do thach anh.
Tinh ndng do aAatoxin Bi, biéu thi bang iig/ml, bang cong
thirc sau:
AXxMx 100

EXIT
Trong do:
A ladd hap thu do duoc tai cuc dai hap thu trong khoang
budc séng 330 nm dén 370 nm;
M la khéi lwgng phéan tir cta atratoxin B| (312 g/mol);
¢ la hé s6 hap thu phan tir gam cla atiatoxin Bi trong
hdn hop dung mai tolucn - acetonitril (1930 m2moi);
/ labé day quang hoc ctia céng do (1 cm).

Dung dich chudn goc 2 Gyiaidxin Bi: Chuin bi mot
dung dich chuan géc 2 chira 100 ng aAatoxin Bi trong 1 ml
bang cach pha lodng dung dich chudn gdc 1 atratoxin Bi
vGi hon hop acetontrrii - tofuen (2 : 98). Boc kin binh chira
trong gidy nhom va bao quan & nhiét do dui 4 °C. Truoc
khi duing, chi bd gidy boc nhdém khi dung dich chta trong
binh dat t&i nhiét d6 phong. Ncu can bao quan dung dich
trong mot thoi gian dai (khodng 1thang), can can xac dinh
khéi lvgng binh chira trvéc va sau moi lan st dung.

Cac dung dich chuan Gflatoxin B it LAy cac thé tich dung
dich chuén g6c 2 ahatoxin Bj nhu chi dan trong Bang 12.21.1
cho vao méi binh dinh mic 250 ml. Théi vao binh mét ludng
khi nitrogen & nhiét d6 phong cho dén khi vira bay hét hoi
dung méi. Thém vao mdi binh 75 ml methanoi (77), dé cho
ailatoxm hoa tan r6i pha loang véi nwéc da 250 ml.

Bcmg 12.21.7 - Cac dung dich chuan ailaloxin B[

Dung ! Thé tich dung Nong do cudi cung
dich dichchudn goc2 cua dung dich chuén
chuan - (pI) - (ng/mi)
2 250 ! 0,1
3 500 0,2
4 750 0,3
5 1000 ! 0,4

Thiét 16p dwong chuén

Dung céc dung dich chuan afiatoxin B| tir s6 1 dén so 5
dé xay dung dwomg chudn; dudng nay sé bao phi mot
khoang twong (ng tir 1 pg dén 8 gg ailatoxin Bj trong 1kg
duoc liéu. Kiém tra do tuyén tinh clia dudng chuan. Ncu
ham lwong aiiatoxin Bi trong mau can kiém tra ndm ngoai
khoang luycn tinh, dung dich tht can phai dwoc pha lodng
dén khi ham lwgng afi.ato.xm thich hgp véi dwong chuan
da thiét lap.
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Diéu kién s&c ky

Cot kich thuéc (25 cm X4,6 mm) dwgc nhoi pha tinh ¢
(5 gm). )

Pha dong A (dung khi dan xuét héa sau cot v&i phan (rng
quang hoéa hoac voi pyridinium broinid): acetoniirii -
methanoi - nuéc (2:3:6);

Pha dong B (dung khi dan xuat hoa sau cot bang brom do
qua trinh dién hoa tao ra); Thém 0.12 g kaii bromid (TT)
va 350 pi dung dich acid ifitric Tocmg (TT) vao 1L pha
dong A.

Toc do dong: 1 ml/min.

Detector huynh quang véi kinh ioc anh sang kich thich
360 nm va kinh loc tia phat xu 420 nm, hodc thiét bi khac
twong duong. DGi véi detector digu chinh dugc, ché do cai
dat duoc khuyén céo la budc séng kich thich 366 nm va
bwéc séng phat xa 435 nin.

Thé tich tiém: 500 lil.

Dan xuét hoa sau cdt bang pyridinium hydrohromid
perbromid (PBPB)

- bom khéng cé xung;

- b0 tron chir T c6 thé tich chét bang O;

- 6ng phan (ng bang polytetrafluoroethylen, 1= 0,45 m;
-0-0,5 mti;

- pha dong A;

- thudc thtr dan xudt hoa sau cot: Hoa tan 50 mgpyridiniam
hydrobromid perhromid (77) trong 1000 ml nuéc (bao
quan tranh anh sang va dung trong 4 ngay);

- tdc do dong thudc thir tao dan xuét: 0,4 ml/min.

Dan xudt hda sau cdt véiphan (rng quang héa (PHRED)
- 6ng phan (ng voi dén uv hoi thly ngan é&p suét thap
254 nm (t6i thi€u 8 W);

- guong hé tro;

“ cudbn phan tng: Ong poiytetraliuoroethyien bao chit
quanh béng uv, 1= 25 m; = 0,25 ram; thé tich trong
danh dinh 1,25 ml;

- thoi gian chiéu: 2 min;

- pha déng A.

Dan xuét hoa sau cdt bang brorn méi sinh ti¥’phan
rng dién héa (KOBRA)

- pin KOBRA: Pin dién héa sinh ra brom hoat tinh dé tao
dan xuét voi aflatoxin, 1am ting sy phat huynh quang; san
- ¢0 trén thi inrong;

ngudn dién 1 chiéu cung bd voi pin KOBRA, cung cép
mot dong khéng déi khodng 100 pA;

- 6ng phan img bang polytclraiiuorocthyicn, 1= 0,12 m;
0 =0,25 ram;

- pha déng B.

Thr ty rlra gidi: Aflatoxin G2 aflatoxin G|, aflatoxin B2,
ailatoxin B|.

Tinh két qua
Thiét iap phuong trinh dwdna chuén y — ax “mb véi ndng
d6 aflatoxin B) (ng/ml) trén truc Xva tin hiéu dap ¢ng (S)
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trcn truc y. None do ailatoxin Bi (C) trong dung dich do
duoc tinh bang biéu thic:
s-b
a
Tinh ham lwgng aiiatoxin Bi trong dugc liéu, bicu thi bang
ng/g, theo cbng thirc sau:

Vix V2 x C
mx M

Trong dé:

m la khéi lvgng dwoc ligu 1y dé phan tich (g).

v t 1a thé tich dung moi dwoc ding dé chiét (ml).

Vi la thé tich dich chiét dugc 1am sach bang cot sac ky &i
lyc mién dicli (mi).

v 2 la thé tich dung dich cudi cung sau khi rira giai t0' cot
s&c ky 4i lyc mién dich va pha lodng (ml).

¢ landng dd ahatoxin do duoc tir dung dich thtr (ng/ml).
Su c6 mét allatoxin B) c6 thé dugc khang dinh béng cach
ghi lai sic ky do dung dich thir khdng qua dan xuét hoa
sau cOt; tin hiéu dap (ng cla ailatoxin  trén sic do nay
bi giam di dang ké (hon 10 lan).

1222 XACBINHACID ARISTOLOCHICI TRONG
DUOQC LIEU

Acid aristolochic | la chat cé doc tinh cao, dwgc cho la co
khd ndng gav ra suy than va ung thu. acid aristolochic |
thwong duwoc tim thdy trong cac cdy thuéec ho Moc huong
(Aristolochiaceae). Do dd, cac dwoc liéu cd thé cd chira acid
aristolochic 1 can dwgc kiém tra phat hién acid aristolochic
I trwde khi st dung.

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

Pha dong: Dung dich dém phosphat 0,05 M - acetonitrii
(11:9).

Dung dich dém phosphoi 0,05 M: Hoa tan 7,8 g natri
dihydrophosphat (TT) va 2,0 ml acid phosphoric (TTy
trong nudc va pha lodng thanh 1000 ml bang nwoc.

Dung dich chuén: Hoa tan mot lwgng acid aristolochic chuén
twong dwong véi 10,0 rng acid aristolochic T trong hon hop
methanoi - nuéc (3 : 1) va pha lodng thanh 200,0 rnl v&i hdn
hop methanol - nuéc (3:1). Hat 2,0 ml dung dich nay, pha
lo&ng thanh 10,0 ml v6i hén hop methanoi - nuéc (3 : 1).
Dung dich th*: Can 2,0 g bot duoc liéu (qua ray s6 125)
vao mét binh nén niGt mai, thém 50,0 mi hdn hop gém
methanoi - nuwdc (3:1), lac ky trong 15 min, loc.

Diéu kién sic ky:

Cot kich thwéc (25 cm x 4,6 rnm) dugc nhoi pha tinh ¢
(5 pin).

Detector quang ph6 tr ngoai kha kién dat & budc séng 400 nm.
Toc do dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl

Céch tién hanh:

Tiém Ian lugt dung dich chuin va dung dich thir vao may
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sic ky, tién hanh sic ky theo digu kién dd mo ta, ghi lai
sac kv do.

Mau thir dugc chap nhan khi trén sic ky do clia dung dich
thir khdng xudt hién pic cé cling thoi gian luu véi pic cla
acid aristolochic 1trén sic ky do cia dung dich chuén.

12.23 HUONG DAN THIET LAP DAU VAN TAY HOA
HOC CUA DUQC LIEU BANG PHUONG PHAPSAC
KY LONG HOAC SAC KY KHI

Dau van tav hoa hoc (DVT) la cac thdng tin hoa hoc cla
duoc liéu duoc biéu thi dudi dang sic ky do, cac phd va
cac do thi... dugc ghi bang cac k¥ thuat phan tich (sau day
goi la sac ky dd ddu van tay. sic ky ddo DVT). Céc k¥ thuat
sic ky (bao gdm sac ky 1ong, sac ky khi) thudng dugc ap
dung khi thict 1ap dau van tay héa hoc cla duwgc liéu.

Dau van Lay hoa hoc clia duoc lieu dugc thiét Lip bang
phuong phap sic ky 16ng va sic ky khi c6 vu diém la do
chon loc, dd nhay va do phan giai cao, thoi gian phan tich
ngan, lvgng mau ding dé phan tich nhd. Trong sac ky do
DVT duwoc thiét 1ap, cé pic ciia mot hodc nhiéu chét danh
dau héa hoc hay céc chét dac trung.

Yéu cau thiét iap sic ky @6 DVT

Lua chon mau dugc lidu phai dam béo tinh dai dién va bao
quan dang quy dinh theo chuyén luan riéng.

Phwong phap chiét xudt va cac diéu kién sic ky phu hop
duoc lya chon va t6i wu hoa tiy thudc thanh phan hoa hoc
hodc cac chat danh ddu trong moi duoc liéu. Dich chiét
dwgc liéu st dung cho phéan tich la toan phan hay nhém
chét dai dién dwgc quy dinh trong tirng chuyén luan riéng.
Phuwong phap can dam bao tinh chinh xac, do 1ap lai va do
6n dinh. Sic ky do DVT can c6 day dd thong tin bao gdbm
thanh phan, chat dac trung va nhom hoat chét duoc thé
hién qua céc pic cd do phan gidi tot gilp dinh tinh dwoc
liéu mot cach chinh xac. Thoi gian phan tich khi tién hanh
thiét 1ap DVT béng phuong phéap séc ky 1ong, hodc sac ky
khi khéng nén qua 60 min.

Trong sic ky do DVT cla dugc liéu phan tich, pic tach
hoan toan véi céc pic khéac va tuong (ng voi pic cua chéat
déi chiéu héa hoc dwoc goi la pic danh dau dung dé xac
dinh thoi gian luu twong ddi chia cac pic khac trong sac ky
dd. C6 thé dung mot hodc nhiéu pic danh dau. Truong hop
khdng chon dwoc chét danh ddu cé san trong duoc liéu,
viéc slr dung chuan ndi phi hop ¢ thé dugc xem nhu chét
danh ddu. Pic dic trung trong sic ky d6 DVT la cac pic
tach hoan toan so v6i cac pic k& bén (do phan giai 16n hon
hodac bang 1,2), c6 dién tich du 16n dwoc quy dinh trong
tlrng chuyén luan riéng. Pic dac trung cd thoi gian lvu 6n
dinh va dién tich pic Iap lai trong qua trinh phan tich.
Tinh phu hop cta hé thong: Tiém dung dich chét danh
dau (hodc chat chudn noi) c6 ndng dd quy dinh theo tirng
chuyén luan riéng 5 lan. Yéu cau vé do léch chuén tvong
ddi cua dién tich va thoi gian luu cla pic danh dau (hoac
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chuan ndi) dugc quy dinh trong chuyén luan riéng. Hiéu
luc cOt dwgce danh gia duii trén s6 dia ly thuyét tinh theo
pic clia chat danh dau (hodc chudn ndi) ndm trong gidi han
quv dinh trong chuyén luén riéng. D6 phan gia’ gita hai
pic ké sat nhau trong sac ky do cta dung dich thw phai 16n
hon 1,0.
Xac dinh thoi gian ivu tvong doi (RRT) cla pic ddc trung
so vGi pic danh ddu (hodc pic chuan ndi) theo cdng thirc:

RRT- 'UL

hm

Trong do:
IR la thoi gian lvu cua pic dac trung.
tRnla thoi gian hnt cla pic danh déu (hodc pic chuan ndi).
Séc ky dd DVT déi chiéu, pic danh ddu, pic dic trung va
khoang thoi gian phan tich cia mét dwgc liéu dugc thiét
1ap dua trén két qua thu dwgc tir it nhat 5 16 riéng biét, moi
16 dwoc phan tich 2 1an (Iwemg tng thu dwoc 10 dir liéu).

Ung dung s&c ky dd dau van tay trong quan ly chat
lugng duoc liéu

S&c ky d6 DVT duwoc (*ng dung trong dinh tinh va danh gia
chat lvgng dwoc liéu.

S&c ky d6 DVT clia mot duoc liu can phan tich duoc thiét
lap theo dung quy trinh néu trén. Phép dinh tinh la ding
khi sic ky dd clia mau phan tich c6 day du céc pic dic
trung c6 thoi gian luu twong d6i nam trong gidi han cho
phcp twong (ng v6i cac pic trong sac ky dd DVT déi chiéu
da dugc quy dinh trong tirng chuyén luén riéng.

12.24 LO KHI VA CHIi SO LO KHI

Mot s6 trudng hop, 16 khi va chi s6 16 khi c6 y nghfa trong
kiém nghiém duoc liéu, s6 lwong 16 khi (s6 16 khi trcn
1em2biéu bi) va chi s6 16 khi (tv I8 16 khi va s te bao biéu
bi trén mot dién tich) thuong ia nhitng dai lvgng tvong doi
¢ dinh déi véi mét loai, trong nhiéu truong hop cho phép
phan biét céc loai trong cung mét chi.

Céc kiéu 16 khi

Hinh anh mot s6 kiéu 16 khi cw ban dwoc dwa trong Hinh
12.24, duwa vao hinh dang va Ccich sap x€p clia cac té bao
xung quanh 16 khi dé phan biét cac kiéu 16 khi, hay gap cac
kibu nhu sau:

(1) Kiéu hon bao (irregular-celled): L6 khi duoc bao boc
boi nhiéu té bao giéng nhu le bao biéu bi, khéng cd té bao
phu (cac té bao xung quanh 16 khi c6 s& lvong khdng xac
dinh, sdp xép 16n xon khong theo thir tu).

(2) Kiéu di bcdo (unequal-celled): L& khi duoc bao boc boi
3 té bao phu. trong dé c6 1t€ bao nho hon 2 t€ bao con lai.
(3) Kiéu truc bao (cross-celled): Lo khi dugc bao boc bi
2 t& bao phu nam thang goc v6i truc doc cla 16 khi (kite
16 khi).

(4) Kiéu song bao (parallel-celled): L6 khi dwoc bao hoc
boi 2 te bao phu nam song song véi truc doc cua 16 khi.

PHU LUC 12

Chi s8 16 khi

S dung mét trong cac phwrong phap sau day dé xac dinh
s6 16 khi trén mét dién tich biéu bi:

- Sao chép bé mat biéu bi bang nhya coiodion hodc bdc
biéu bl roi cat cac mau cé kich thude thich hop (hodc kich
thwdc 1cm2néu can xac dinh so lo khi trén 1cm2) d6 quan
sat dudi kinh hién vi. Bem s6 16 khi trong mét dién tich
hodac 1cm2

- Quan sat tryc ti€p dudi kinh hien vi phan xa cac mau I
duoc cét voi kich thudce thich hop.

- Chup anh mot dién tich bé mét biéu bi, dom so 16 khi va
cac loai té bao trén anh.

Xéc dinh chi s6 16 khi theo cong thirc sau:

Ehi s6 16 khi m-T X S_

Trong do:

s l1a sB 16 khi trén mot dién tich (thuvong tinh trén mot vi
truong).

E la 6 té bao biéu bi (bao gom ca céc loai hinh thai long)
trong cung mot dién tich (thwong tinh trén mot vi trudng).
Yéu cau: D6i véi mbi mau thir, chi s6 16 khi thu duoc 1a gia
tri trung binh cta it nhat 10 lan thwc hién.
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1 LOkhi kidu hén bao; 2. L6 khi kicu di bao; 3. Ld khi kiéu truc bao; 4. L6 khi kiéu song bao
Hinh 72.24 - Cac kiéu 16 khi
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