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Abstract: Fallopia multiflora Thunb. is a precious remedy in traditional medicine of many
countries. In terms of chemical composition, emodin (EM) and 2,3,5,4'-tetrahydroxystilben-2-O-p-
D-glucoside (THSG) were identified as chemical markers of Fallopia multiflora Thunb. This study
was conducted to develop a preparing process that helps to minimize the THSG content while
increasing the ratio between EM and THSG. The HPLC-DAD method was used to quantify these
substances in the raw materials and samples after each processing stage to investigate the effects of
the different processing conditions. It is found that the process of preparing Fallopia multiflora
Thunb. can reduce at least 53% of THSG. The ratio of EM to THSG increased by more than 2.6
times after the processing. The process has many advantages, such as simplicity, no need of soaking
the herb in rice water, and short processing time. The standards with such criteria as description,
identification, loss on drying, extract, and assay for the prepared product were also proposed.
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Xay dung quy trinh ché bién ha tha 6 do
(Fallopia multilflora Thunb.) va dé xuat ti€u chuan
co s& cho san pham

Bui Thi Thuong!, Nguyén Thi Thanh Binh®", Pham Xuén Sinh?,
Nguyén Thanh Hai!, Nguyén Xuin Tung?!

YTrwong Dai hoc Y Duwoc, Dai hoc Quéc gia Ha N¢i, 144 Xudn Thuy, Cau Gicfy, Ha Noi, Viét Nam
2 Triwong Dai hoc Dwoc Ha Noi, 15 Lé Thanh Téng, Hoan Kiém, Ha Néi, Viét Nam

Nhan ngay 19 thang 4 ndm 2021
Chinh sira ngay 27 thadng 4 nam 2021; Chap nhan dang ngay 13 thang 5 nam 2021

Tom tat: Ha tha 6 do (HTOP) (Fallopia multiflora Thunb.) 1a mét vi thudc quy trong Duoc hoc ¢b
truyén ctia nhiéu nudc. Tuy vay, tai Viét Nam, ti€u chuén chét luong cia HTOD ché van chua duge
quy dinh trong Duoc dién hay bat ky vin ban phap quy niao. Xét vé thanh phan héa hoc, emodin
(EM) va 2,3,5,4'-tetrahydroxystilben-2-O-p-D-glucosid (THSG) dugc x4c dinh la chat danh dau hoa
hoc cia HTOD. Mot s6 bao cao gan day chi ra rang doc tinh cua HTOD khong phu thude vao ham
luong tuyét ddi cia EM hay THSG ma phu thudc vao ty 1é twong dbi giira hai chat nay. Nham kiém
soat tic dung va giam ddc tinh ctia cia HTOD, nghién clru dugc tién hanh v&i muc tiéu xay dung
quy trinh ché bién gitup lam giam t6i da ham lwong THSG, dong thoi gia tang ty 16 EM : THSG. Tir
thuc nghiém da xay dung dugc quy trinh ché bién HTOD cho phép lam giam t6i thiéu 53% THSG.
Sau ché bién, ty 1€ EM so v4i THSG tang hon 2,6 14n so v&i trude khi ché bién. Tiéu chudn co s&
cho san phém sau ché bién cling duoc dé xuét véi céc chi tiéu gém mod ta, dinh tinh, do 4m, chat

chiét duoc trong dugc liéu va dinh lugng.

Tir khéa: HTOP, ché bién, emodin, 2,3,5,4"-tetrahydroxystilben-2-0-8-D-glucosid.

1. Mé dau

HTOD (Fallopia multiflora Thunb.) 1a mdt
vi thudc quy trong Dugc hoc ¢d truyén cta nhiéu
nudc. Phuong phap ché bién dugc liéu nay dugc
md ta trong nhiéu tai liéu. Tuy vay, diéu kién ché
bién giita cac quy trinh khong nhat quan, nhiéu
thong s6 chua duge quy dinh rd rang, viée sir
dung mot $6 phu liéu nhu nudc vo gao kho ap
dung trong thuc tién san xut, cac tiéu chi dé xay
dung quy trinh ciing chua dugc dé cap [1-4]. Bén
canh do, tai Viét Nam, tiéu chuan chat lugng cua

* Téc gia lién hé.
bia chi email: binhnguyen.smp@gmail.com
https://doi.org/10.25073/2588-1132/vnumps.4305

HTOD ché van chua dugc quy dinh trong Dugc
dién hay van ban phap quy nao. Diéu nay giy
kho khan cho ca co quan quan 1y cling nhu cac
O S san xuat.

Xét vé thanh phan hoa hoc, emodin (EM)
va 2,3,5,4'-tetrahydroxystilben-2-O-$-D-glucosid
(THSG) duoc x4c dinh 1a chit danh ddu hoa hoc
ciia HTOD trong Duoc dién cac nude nhu Trung
Quéc [3], Hong Kong [4],... ciing nhu trong
nhiéu cong bd quéc t& [5]. Mot mat, EM va
THSG déu la nhitng hoat chét co6 nhiéu tac dung
dugc 1y di duoc chimg minh nhu chéng 130 hoéa,
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khang viém, chdng ung thu, bao vé gan, tim
mach, than kinh [5, 6]. Mit khéc, liéu cao cta hai
hop chat nay lai [a mot trong nhiing nguyén nhén
gdy doc cho co the Pang luru y, mét so bao cao
gan day da chi ra rang doc tinh cia HTOD khong
phu thudc vao ham lwong tuyét ddi cia EM hay
THSG ma phu thudc vao ty 18 twong ddi giita hai
chat nay [6]. Mat khac ham lugng EM trong
HTOD nho, khong gay doc tinh & liu sir dung
nén yéu t6 dang quan tdm 1a ham lugng cua
THSG va ty 1€ EM : THSG trong HTOD. Hudng
dén muc tiéu kiém soat tac dung va giam ddc tinh
ctia ciia HTOD, chiing t6i tién hanh xiy dung
quy trinh ché bién cho phép lam giam t6i da ham
lugng THSG, dong thoi gia ting ty 16 EM :
THSG it nhat 2,5 1an so véi trude khi ché bién.
San pham sau khi ché bién duoc tiéu chuin hoa
nham dam bao chét lugng cia dugc li¢u trong
qua trinh san xuat va sir dung.

2. P6i twong va phwong phap nghién ctru
2.1. Nguyén liéu

- Dugc lidu: ddi tuong nghién ctru 1a HTOD
dat tiéu chuan Dugc dién Viét Nam (DDVN) V
dugc cung cap boi Cong ty cd phan xuit nhap
khau Dugc liéu Duong Thu (Viét Nam). S 16:
DT/B-HTO.18 (HTOb.M1), HTO.200519
(HTODP.M2), HT0.20001 (HTOP.M3). Mau
dugc liéu c6 dang phién, duong kinh 3-5 cm, day
khoang 1-2 mm, bao quan trong tui PE kin.

- Chit chuan: THSG (Chengdu, Trung Quéc,
d6 tinh khiét 99,84%); EM (Chengdu, Trung
Qudc, d6 tinh khiét 98,98%);

- Dung méi sic ky 16ng hiéu nang cao (HPLC):
Methanol (MeOH) va acetonitril (ACN) (Merck
KGA, Dirc) dat tiéu chudn HPLC; nude (Hz0) khir
ion dat dién tro sudt 18,2 MQ.m;

- Céc dung mdi, phu liu s dung trong qua
trinh ché bién va chiét xuat HTOD: Nudc cit mot
lan; ethanol (EtOH) (Guangdong, Trung Qudc)
dat tiéu chuan tinh khiét phan tich; dau den
(Cong ty Trach nhiém Hiru Han ché bién Nong
san Puc Phuong, Viét Nam); gao té (Cong ty Co
phan San xuit Nong san Kim Sang, Viét Nam).

2.2. Thiét bi, dung cu

Hé théng HPLC Ultimate 3000 - Dionex
(Thermo Scientific, Hoa Ky), dau do diy diode
quang (DAD), khoang budc song do dugce 190 -
800 nm,; cot silica gel pha dao Eclipse XDB -
C18 (4,6 x 250 mm, 5 um, 120 A); may loc nudc
Thermo Scientific GenPure UV-TOC, My; tu
sdy WiseVen Ovn - N105, Han Qudc; mdy ct
nude Aquatron A4000D, Bibby, Anh; can phan
tich Shimadzu AUW220, Nhat Ban; bép dién tir
Media SVI19EH diéu chinh dugc nhiét d; noi
inox 3 day Sunhouse SH22120; pipetman Labnet
BioPettePLUS, My; cac dung cu thi nghiém thuy
tinh thong thuong.

2.3. Phuong phap nghién ciru

2.3.1. Phuong phdp dinh lwong dong thoi
EM va THSG

Pé xac dinh ham luong EM va THSG trong
cac mau dugc liéu, can tién hanh xay dung quy
trinh dinh luong cac chat nay. Trong nghién ciru,
phuong phap dugc str dung 1la HPLC - DAD.
Quy trinh phan tich dugc xay dung va thim dinh
theo hudng dan ciia Hoi nghi qudc t& vé hai hoa
cac thu tuc dang ky duoc phém st dung cho con
nguoi (ICH) [7]. Cac yéu to duoc tham dinh
gom: tinh dic hiéu, tinh tuyén tinh va mién gia
tri, xac dinh gidi han phat hién (LOD) va gidi
han dinh luong (LOQ), d6 diing va do chinh xac.

Céach chuan bi cac dung dich chuén:

- Dung dich chuan gbc: hoa tan riéng cac
chat chudn EM va THSG trong MeOH dé thu
duogc cac dung dich chuén gdc c6 nong do chinh
xac khoang 1000 pg/ml.

- Dung dich chuan khao sat: pha lodng cac
dung dich chuan géc EM 1000 pg/ml va THSG
1000 pg/ml trong MeOH dé thu dugc cac dung
dich chuan lam viéc EM 200 pg/ml va THSG
200 pg/ml. Pha loang dung dich EM 200 pg/ml
hodc dung dich THSG 200 pg/ml trong MeOH
dé thu duoc cac dung dung dich khao sat c6 ndng
do thich hop.

- Dy dung dich chuan: pha loang dong thoi
2 dung dich EM 200 pg/ml va THSG 200 pg/ml
trong MeOH dé thu dugc ddy 5 dung dich chuin
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chtra dong thoi EM va THSG véi nong d6 EM 1a
2 -200 pg/ml va nong ¢ THSG 1a § - 200 pg/ml.

Phuong phap xir Iy mau dinh lugng:

- Ly mau dugc lidu: theo phuong phap duoc
quy dinh tai phu lyc 12.1, Dugc dién Viét Nam
V (DbVN V) [1].

- X4c dinh d6 4m (d) cta dugc li¢u: theo
phuong phap quy dinh tai phu luc 9.6 (1 g,

105 °C, 5 gio), DDVN V.

- Chuan bi dung dich dinh luong: cac mau
dugc liéu chua qua ché bién (mau thd - MT) va
sau mdi cong doan ché bién (mau ché) duoc xay
nho dén kich thuéc khoang 1 mm, bao quan
trong tii PE kin. Can chinh xac 0,5 g mau thir
cho vao binh cau c¢6 nham dung tich 100 ml,
thém 50,00 ml dung méi EtOH 50% (tt/tt), can
va ghi lai khdi luong (my). Pé yén binh trong 10
phut ri chiét hoi luu trong 1 gio & 70 °C =5 °C.
Dé binh ngudi vé nhiét do phong rdi bd sung
EtOH 50% dén khéi lwong ban dau. Loc qua
mang celulose acetat tai sinh 0,45 um (Minisart
RC, Sartorius, Ptic) thu duwoc dung dich dé
sac ky [8].

Ham lugng THSG hoic EM trong mau thir
tinh theo duoc liéu kho tuyét dbi dugc tinh bang
cong thtrc:

Cx50xPx100

o =
X (%) 1000 x m x (100-d)

Trong do:

X (%): ham luong phan trim chét can xac
dinh trong duoc liéu;

C (ug/ml): néng d6 dung dich séc ky;

P (%): 0 tinh khiét ciia chat chuan;

m (mg): Khéi lwgng mau thi;

d (%): d6 Am ctia mau thr.

2.3.2. Phwong phdp xdy dung quy trinh ché

bién ha thii 6 do

Khao sat mot sb yéu tb trong cac giai doan
ngam va nau HTOP. Lugng mau cho moi lan thir
nghiém 1a 200 g. Sau mdi cong doan, HTOD
dugc rira sach bang nude va siy & 60 °C dén khi
dat d6 4m khong qua 12%; sau d6 dé ngudi, dong
trong tai PE. Pinh lugng EM va THSG bang
phuong phap duoc moé td & muc 2.3.1. Dya vao

ham lugng EM, THSG va ty 1¢ EM : THSG dé
lga chon cac thong sb cua qua trinh ché
bién HTOD.

Khao sat anh hudng cua giai doan ngam:

- Céc thong sb ban dau trong giai doan ngam
dugc xac dinh nhu sau [1, 9]: ty 1& dung mdi
ngam : HTOD 14 3 : 1 (tt/kl), ty 1& gao (néu c0):
nude dé vo 1a 1 : 3 (kI/kl). Dich nudc vo gao (néu
can) dugc chuin bi nhu sau: vo 200 g gao té sach
trong 600 ml nuée, gan lay dich rdi bo sung thém
nude cat vira di 600 ml.

- Céc yéu td can khao sat: dung mdi ngém 1a
nude hodc nude vo gao, thoi gian ngdm mém
hodc dén 24 gio.

Khao sat anh hudng cia giai doan niu:

- Cac mau HTOD sau khi ngam trong diéu
kién da xéac dinh & trén duoc nau trong cac diéu
kién khac nhau. Cac thong s6 ban dau trong giai
doan niu duoc xac dinh nhu sau [1, 9]: ty 1& dung
moéindu : HTOP 13 8 : 1 (tt/kl), ty 1& ddu den (néu
c0) : HTOD 1a 1 : 10 (kl/kl). Dich nudc dau den
(néu cﬁn) duoc chuin bi nhu sau: rira sach 20 g
dau den hai 1an bang nudc rdi cho vao ndi inox,
thém 800 ml nudc. Sau khi ngdm 2 gi¢ & nhiét
d6 phong, dun s6i hdn hop trong 1 gid, gan lay
dich, dé ngudi. Loc dich dau den, bd sung thém
nuéc vira da 1600 ml.

- Cac yéu t6 can khao sat: dung moi nu la
nude cit hodc nudc dau den; thoi gian niu.

2.3.3. Phuong phdp xdy dung tiéu chudn co
6 cho ha thii 6 do sau khi ché bién

Can ctr vao cac quy dinh cia DDVN V, phu
luc 12.2 vé kiém tra chét lugng duoc lidu [1] va
cac két qua thyc nghiém trén cic mau dugc
nghién ctru, d& xudt tiéu chuan co so (TCCS) cho
HTOD ché gom cac chi tiéu: mo ta, dinh tinh, do
am, chat chiét duoc trong dugc li€u va dinh
luong. Tién hanh nghién clru trén cic maiu
HTOD ché bién tir 3 16 khic nhau, mdi thir
nghiém lap lai 3 lan trong cung diéu kién.

2.3.4. Phuong phdp xir Iy s6 liéu

Céc phén tich thong ké, hdi quy duge thuc
hién bang phan mém Microsoft Excel 2016 bao

gdm: gia trj trung binh (X)), do 1éch chuin (S),
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phuong sai (SD), d6 léch chuin twong dbi
(RSD), d¢ thu hoéi, phuong trinh hoi quy, binh
phuong hé so twong quan R2,

3. Két qua nghién ciru

3.1. Xay dung quy trinh dinh lwong dong thoi
EM va THSG

3.1.1. Khado sat diéu kién sdc ky

Tién hanh sic ky cac dung dich chuin EM
100 pg/ml va THSG 100 pg/ml theo cac di€u
kién: cOt silica gel pha dao C18 (4,6 x 250 mm,

5 um, 120 A), téc 6 dong 1 ml/phit, thé tich
tiém mau 10 pl, thoi gian sac ky 45 phut. Cai dat
budc song phat hién ddi voi EM va THSG lan
luot 13 254 va 320 nm, dong thoi quét phd hip
thu trong khoang 190 — 800 nm dé tim budc song
hép thu cuc dai. Khao sat mot sb chuong trinh
gradient d6i voi hé pha dong ACN : H20 [8] dé
xac dinh chuong trinh cho céc pic EM va THSG
tinh khiét, can ximg, c6 do phan tach tot.

Bﬁng thuc nghiém da xac dinh dugc budc
song hép thu cuc dai d6i véi EM va THSG lan
lwot 14 290 va 322 nm. Hé pha dong t6i vu duge
trinh bay trong Bang 1. Thong sb céc pic tai diéu
kién téi wu dugc trinh bay trong Bang 2.

Bang 1. Chuong trinh pha dong sic ky dbi véi emodin va 2,3,5,4'-tetrahydroxystilben-2-O--D-glucosid

T (phat) 0-10 | 10-15 15-20 20-25 25-35 35-40 40-45 45
ACN (%) 20 20-70 70 70-100 100 100-20 20 o
H20 (%) 80 | 80-30 30 30-0 0 0-80 80 top
Béng 2. Théng sb céc pic tai didu kién téi wu
Tén pic A (nm) tr (phat) As Rs Do tinh khiét S dia ly thuyét
THSG 322 9,270 1,03 | 952 1000 6750
EM 290 20,830 127 | 6,04 1000 126886

3.1.2. Tham dinh quy trinh dinh leong

Tham dinh tinh dac hiéu

Tién hanh phan tich dung dich chuan chira
ddng thoi 50 pg/ml EM va 50 pg/ml THSG, mau
thir (dich chiét HTOD thd), mau thtr thém chuan
va mau tring (MeOH) trong cac diéu kién da xac
dinh duoc.

Két qua (Hinh 1) cho théy tai ca hai budc
song phat hién trén sic ky dd, mau tring khong
¢6 pic xudt hién tai thoi diém tuong Gmg véi thoi
gian luu cia EM va THSG trong mau chuén. Sic
ky d6 ctia mau thir xuat hién cac pic c6 thoi gian
luu tuong Ung voi thoi gian luu cia EM va
THSG trong mau chuén, céc pic deu dat dot tinh
khiét cao. Khi thém chuan vao mau thir thi chiéu
cao va dién tich pic cia EM va THSG tang lén,
d6 tinh khiét va do phan tach cia pic EM va pic
THSG trong mau thir thém chuan dat yéu cau.
Céc két qua trén cho phép khang dinh tinh dic
hiéu cua quy trinh phan tich.

Tham dinh tinh tuyén tinh va mién gia tri

Tién hanh sic ky 5 dung dich chuén chira
ddng thoi EM va THSG vé6i ndng d6 EM 1an luot
1a 2, 4, 8, 50, 200 pg/ml va nong d6 THSG lan
luot 12 8, 10, 40, 100, 200 ug/ml Phan tich mi
tuong quan gitta dién tich pic y (mAu.min) va
ndéng do dung dich (pg/ml). Két qua thu duoc
nhu sau:

- Phuong trinh hdi quy ddi véi EM:
y =0,6141x + 0,5758 (R*=1, S = 0,000789).

- Phuong trinh hoi quy ddi voi THSG:
y =0,407x + 0,4739 (R*=1, S = 0,000551).

Nhu véy, trong khoang ndng d6 dwoc khao
sat, ¢ sy tuong quan tuyén tinh chit ché giira
dién tich pic véi nong d6 EM va THSG.

Xac dinh gidi han phat hién va giéi han
dinh lugng

LOD va LOQ cta quy trinh dugc x4c dinh
bang phuong phap pha loang dung dich chuén.
LOD 14 nong d¢ thap nhit cho pic c6 chiéu cao
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gap 2-3 lan duong nén ¢ tat ca 3 lan sic ky. LOQ
la nong do cho pic co chiéu cao gip 10 1an duong
nén & tit ca 3 lan sic ky. ba xac dinh dugc LOD
va LOQ ctia THSG lan luot 1a 0,25 va 0,825
ng/ml; cac gia tri nay dbi véi EM lan luot 13 0,05
va 0,165 pg/ml.

Tham dinh d6 ding

Do dung cia quy trinh dugc thim dinh bang
cach danh gia ty 18 phuc hdi cua diy dung dich
chuan trong khoang tuyén tinh da phén tich. Ty
1¢ phuc héi duoc tinh bang ty 1& phan tram giira
néng d6 xac dinh duoc tur thuc nghiém so voi
nong do dung dich chuan. Két qua thu duoc
cho thay phuong phap dat yéu cau vé d6 ding
véi cac gia tri cia d§ phuc hdi déu nam trong
khoang 100 + 2%.

Tham dinh d6 1ap lai va d6 chinh xac

D6 lip lai: tién hanh phan tich 3 dung dich
chuan chtra dong thoi EM va THSG. Trong céc
dung dich nay, nong d¢6 EM lan luot 1a 200, 50,
2 pg/ml, ndng @6 THSG lan luot 14 200, 100, 8
pg/ml. Mdi mau dugc phan tich 3 1an trong ciing
mot ngay. Két qua cho thiy gid tri RSD giita cac
lan do ddi voi EM déu nho hon 1,74%; dbi voi
THSG déu nhé hon 1,37%.

Do chinh xac trung gian tién hanh phan tich
3 dung dich chuédn chira dong thoi EM va THSG
c6 nong do twong ty nhu trén. Mobi mau duoc
phan tich 3 lan trong 3 ngay khac nhau. Két qua
cho thay gia tri RSD d6i v6i EM déu nho hon
2,10%; ddi véi THSG déu nhd hon 2,04%.

2-20.80 78.0- i
g £
A L.
) R * azs
ﬂ ov—‘fT»'\\ — — - —_—
” A a A 12.8-
EHE S
e e -
200 Fie
z 3
B 8 oo H
% I U | WU e
-
u 220
Ere o
C § oo
P .
[ A —— A _ -
g . -
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D i i
H E |
50 N [
I - .2
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Hinh 1. Séc ky do mﬁg chuén (A), mau thir (B), mau thir thém chuan (C)
va mau trang (D) & diéu kién toi uwu tai budc song 290 nm (bén trai) va 322 nm (bén phai).
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Béng 3. Két qua phan tich cic mau HTOD trudc va sau khi ngdm

Mau MT NG.M1 NG.M2 NG.M3 NG.M4
HTOD (g) 200 200 200 200 200
Thanh phan Gao (g) - - - 200 200
Nudc cit (ml) - 600 600 vd 600 vd 600
Thoi gian ngdm (gio) - 3 24 3 24
Ham lugng so v6i mau | THSG 100,00 79,63 88,03 49,59 66,17
thd (%) EM 100,00 135,18 127,33 76,65 109,55
Ty 1é EM : THSG (%) 2,14 3,59 2,83 2,88 3,23

3.2. Xdy dung quy trinh ché bién ha thii 6 do

3.2.1. Khao sat giai doan ngam

Tién hanh khéo sat anh huong ctia dung moi
ngam va thoi gian ngdm theo phuong phap dugc
mo ta tai muc 2.3.2. Két qua phan tich mau tho
(MT) va cac miu sau khi ngdm véi nuéc hoic
nuéc vo gao dén mém (3 gid) hoic 24 gid
(NG.M1-4) dugc trinh bay trong Bang 3.

Két qua thyc nghiém cho thiy ngdm HTOD
trong nudc vo gao 3 gio (NG.M3) lam ham
lugng THSG giam nhiéu nhét (giam 50,41%),
ham lugng EM ciing giam nhiéu (giam 23,35%).
Trong khi d6 ngdm véi nude vo gao 24 gid
(NG.M4) lam ham lugng THSG giam 33,83%,
ham lugong EM tang 9,55%. Tuy nhién, viéc sir
dung nudc vo gao 1a khong kha thi & quy md
cong nghiép do kéo theo nhiéu bat tién nhu cin
phai chuan hoa cac dic tinh cua loai gao sir dung
va ¢6 phuong an xtr Iy dbi véi gao sau khi vo dé
tranh lang phi,...

P6i véi miu sau khi ngdm nudc 3 gio
(NG.M1), THSG giam nhiéu hon so voi ngam
nuoc 24 gio (giam 20,37% so voi giam 11,97%),
EM ciing nhu ty 16 EM : THSG déu ting trong
ca hai diéu kién ngam. Do dé, ngdm nudc cit
trong 3 gid dugc lua chon dé tién hanh cac
nghién ctru tiép theo.

3.2.2. Khao sat giai doan ndu

Thoi gian ndu va phy liéu nau c6 thé anh
huéng dén ham luvong EM va THSG. Do d6, can
ché bién HTOPD véi cac tac nhéan thich hop, trong
khoang thoi gian phu hop dé lugng THSG giam
dang ké dong thoi gia ting ty 1& EM : THSG.
Tién hanh cac nghién ctru tiép theo voi thoi gian
nau duoc thay doi tir 30 phut dén 120 phut, két
hop voi khao sat anh hudng cua viée ¢o sir dung
phu liéu hoic khong sir dung phu lidu. Két qua
phan tich cac miu HTOD trong giai doan nau
dugc trinh bay trong Bang 4 va Bang 5.

Bang 4. Ham lugng emodin va 2,3,5,4'-tetrahydroxystilben-2-O--D-glucosid trudc
va sau khi nau véi dau den theo thoi gian

Thoi gian néu (phut) 0 30 60 90 120
Ham luong so vai trude khi THSG 79,63 66,79 52,97 59,23 70,06
ché bién (%) EM 135,18 126,90 112,78 146,90 | 96,71
Ty 18 EM : THSG (%) 3,59 3,77 4,03 4,82 2,55
Béng 5. Ham lugng emodin va 2,3,5,4'-tetrahydroxystilben-2-O--D-glucosid truce
va sau khi nau v6i nude theo thoi gian
Thoi gian ndu (phut) 0 30 60 90 120
Ham luong so véi trude khi ché THSG 79,63 60,63 52,68 47,00 56,75
bién (%) EM 135,18 115,15 112,50 136,93 113,12
Ty 1€ EM : THSG (%) 3,59 4,12 4,05 6,06 3,77
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Bang 6. Tém tit quy trinh ché bién HTOD

Thanh phan Vai tro Ty 1€ so v&i dugce liéu Luong
Cong thic HTODb Duoc liéu - 200 g
ché bien . Dich ngam 31 600 ml
Nudc cat 7
Dich niu 8:1 1600 ml
Théng sb Ngam: 3 gio; Nu: 90 phut; Say: 60 °C; P9 4m: < 12%

Két qua thuc nghiém cho thidy ham lugng
THSG va EM ciing nhu ty 1é trong dbi gitta hai
chat nay thay doi theo thoi gian nau. Ty 18 EM :
THSG nhin chung ting theo thdi gian nau, dat
gi4 tri cao nhat & 90 phut sau d6 lai giam di. Ty
1& ndy & cac mau ndu voi nude ct cao hon so Vi
cdc miu niu véi dau den.

Tir céc két qua khao sat trén da lya chon thoi
gian niu 1a 90 phut cho phép lam giam 53%
THSG, dong thoi lam ting 36% EM, ty 16 EM :
THSG dat khoang 6% (ting hon 2,8 1an so véi

truée khi ché bién). Quy trinh ché bién duoc
trinh bay tom tit trong Bang 6.

3.2.3. Panh gia ham lwong EM va THSG
trén ba meé

Tién hanh ché bién HTOD & 3 16 khéac nhau
(HTOD.M1, HTOD.M2, HTOD.M3) theo quy
trinh & trén, mdi thu nghiém lap lai 3 lan trong
cung diéu kién. Dinh luong EM va THSG trong
céc mau trude va sau khi ché bién. Két qua duoc
trinh bay trong Bang 7.

Bang 7. Két qua phan tich cac mau HTOD ché

Ham luong EM Ham lugng THSG Ty 1¢ EM : THSG
Mau Trong mau| So v6i truée | Trong mau | Sovéitruée | Trongmau | So véi trude
(%) khi che (%) (%) khi ché (%) (%) khi ché (%)
HTODb.M1 0,06 100,00 2,80 100,00 2,14 100,00
HTOD.M1 ché 0,08+0,01 | 137,41+7,37 1,36+0,03 44,10%2,32 5,69%0,32 265,89+5,70
HTODb.M2 0,02 100,00 1,06 100,00 1,51 100,00
HTOD.M2 ché 0,02+0,02 | 112,49+8,64 0,49+0,04 38,63+£2,11 4,55%0,65 301,32+9,19
HTODb.M3 0,01 100,00 0,49 100,00 1,22 100,00
HTOD.M3 ché 0,01+0,01 | 137,32+6,30 0,22+0,01 45,01+3,71 3,57+0,30 295,32+8,42

Két qua cho thdy khi 4p dung quy trinh da
dugc xay dung dé ché bién HTOD thudc 3 16
khac nhau, ham lugng THSG déu giam dang ké
ddng thoi ty 16 EM : THSG déu tang dang ké so
v6i truée khi ché bién. HTOD ché chira < 1,36%
THSG, ty 1€ EM : THSG > 3,57%.

3.3. Xay dung tiéu chudn co sé cho ha thi 6 do
sau khi che bién

3.3.1. Mo ta

Tién hanh theo phuong phap mo ta dugc liéu
tai phu lgc 12.2, DBVN V. Tu két qua thuc
nghiém dé xuat chi tiéu md ta nhu sau: HTOD
ché c6 dang phién moéng, kho, cung, day

1-2 mm, dudng kinh 3-5 cm, bé ngoai c6 mau
nau hodc nau thim dic trung cia HTOD. Vi
ngot, hoi dang, se chat.

3.3.2. Dinh tinh

- Phan Gng hdéa hoc (dinh tinh nhém
anthranoid):

Tién hanh theo hai phan ing A va phan tng
B quy dinh tai chi tiéu dinh tinh trong chuyén
luan HTOD cua DDVN V [1]. Két qua thuc
nghiém cho thiy, phan mg A xuét hién mau do
sAm, phan tng B 16p amoniac c6 mau dd. Vi vay,
dé xuét chi tiéu dinh tinh bang phan tmg hoa hoc
nhu sau: dich chiét HTOD ché phai duong tinh véi
phéan tmg dinh tinh nhém hop chét anthranoid.
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- Pinh tinh bang phuong phap HPLC:

Tién hanh chuan bi dich chiét HTOD ché
theo phuong phép mé ta tai muc 2.3.1 va sic ky
theo diéu kién da xay dung & muc 3.1. Két qua
thue nghiém cho thdy sic ky do cua dich chiét
HTOD ché c6 pic c6 thoi gian luu tuong ing voi
pic cia THSG va pic EM trong mau chuan cac
pic tach rd rang; pic cia THSG va EM sic nhon,
cén d6i; cc pic déu dat do tinh khiét cao. Vi vay,
dé xudt chi tiéu dinh tinh HTOD ché bing
phuong phap HPLC nhu sau: sic ky dd cia dich
chiét HTOD ché 6 hai pic ¢6 thoi gian luu tuong
tmg v&i pic cia THSG va pic EM trong mau
chuin; hinh dang pic phai can déi; Rs > 1; 0,9 <
As < 1,2; pic phai tinh khiét trén phd UV - VIS.

3.3.3. D6 am

Tién hanh theo phwong phéap xac dinh d6 4m
quy dinh tai phu luc 9.6, DDVN V (1 g, 105 °C,
5 gio). Két qua thuc nghiém cho thiy d6 4m cta
3 mau HTOD ché khoang tir 9,39 dén 11,26%.
Vi vy, dé xuat chi tiéu d6 am ctia HTOD ché 1a
khong qué 12%.

3.3.4. Chdt chiét duoc trong duoc li¢u

Tién hanh theo phwong phap chiét lanh
(DBVN V, phu lyc 12.10), dung ethanol 30%
(TT) lam dung mo6i. Tur thuc nghiém da xac dinh
duge chit chiét duoc trong 3 mau HTOD ché
khoang tir 10,23 - 10,95%. Vi vay, dé xuét chi
tiéu chat chiét dugc trong HTOD ché 1a khong
duoc it hon 10% tinh theo dugc liéu kho kiét.

3.3.5. Dinh luong

Cin cir vao két qua dinh lugng cac miu
HTOD ché ¢ myc 3.2.3, d& xuat chi tiéu dinh
luong HTOD ché nhu sau: HTOD ché phai chira
< 1,36% THSG tinh theo dugc li¢u kho kiét, ty
16 EM : THSG khong thap hon 3,57%.

4. Ban luin
4.1. Xdy dung quy trinh ché bién ha thii 6 do

Nghién ctru di cho thay ham luong THSG va
EM thay doi trong cac diéu kién ché bién khac
nhau. Mot s co ché bién dbi héa hoc trong qua
trinh ché bién dan dén lam thay ddi ham luong

THSG va EM la quéa trinh dong phan hoa cis-
THSG thanh trans-THSG, qua trinh thuy phan
emodin-8-O-4-D-glucosid thanh EM, 2,3,5,4'-
tetrahydroxystilben-2,3-0-4-D-glucosid thity phan
thanh THSG [6]. Tt thuc nghiém da xay dung
dugc quy trinh ché bién HTOD c¢6 nhiéu vu diém
nhu don gian, khéng cin sir dung nudc vo gao
dé ngam dugc lidu, thoi gian ché bién ngin.

4.2. Xay dung tiéu chudn co sé cho ha thii 6 do
sau khi che bién

Tiéu chuén co sé cho san phdm sau ché bién
dugc d& xudt véi cac chi tiéu gdm mé ta, dinh
tinh, do am, chét chiét dugc trong duogc liéu va
dinh lugng. V& chi tiéu dinh lugng, Luo va cong
s (2019) dya trén két qua phan tich 66 miu
HTOD thé va 106 miu HTOD ché da dé xuat
phuong phép phan biét HTOD thé va HTOD ché
1a dwa vao ty 18 tuong dbi giita cac thanh phan
thay vi dya trén ham luong tuyét d6i ciia timg
thanh phén hoa hoc chu yéu 1a do c6 su khéc biét
10 rét vé ham lugng THSG va EM gitra cac ving
dia ly khac nhau, gitra cac mau c6 thoi gian trong
khac nhau [10]. Tir két qua thuc nghiém va qua
tham khao tai lidu, dé xuét chi tiéu dinh luong
HTOD ché phai chira < 1,36% THSG tinh theo
dugc liéu kho kiét, ty 16 EM : THSG khong thap
hon 3,57%.

5. Két luan

Nghién ciru di xay dung duoc quy trinh ché
bién HTOP. Qua nghién ctru da khao sat duoc
anh huong cia mot sé yéu tb trong qué trinh ché
bién dén ham lugng EM va THSG trong HTOD
gom: anh huong ciia dung mdi ngdm, anh huong
ctia dung moi nau, anh huong cua thoi gian nau.
Tir d6, da Iya chon dugc cAc thong sé quy trinh
nhu sau: dung mdi ngam 1a nudc cat, ty 1¢ dung
moi ngdm/HTOD Ia 3/1 (tt/kl), thoi gian ngam la
3 gio; dung moi nau 1a nude, ty 18 dung moi nau/
HTOD la 8/1 (tt/kl), thoi gian nau 1a 90 phut;
nhiét d6 sdy 1a 60 °C, thoi gian sdy 1a 14 gio. Sau
ché bién, ham lwong THSG giam tdi thiéu 53%
dong thoi ty 16 EM so voi THSG ting t6i thiéu
2,6 1an. Nghién ctru di dé xuét duoc tidu chuin
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co s& cho HTOP ché véi cac chi tiéu gom: dinh
tinh, mo ta, dd Am, chat chiét duoc trong duogc
lidu va dinh lugng. Két qua thu dugc tao co sé
ban dau cho viéc kiém soat chét lwong cua
HTOD trong qua trinh san xuét va str dung.

Lo1i cam on

Nghién ctru dugc tai trg boi Truong Pai hoc
Y Duoc, Pai hoc Quéc gia Ha N¢i, thdng qua dé
tai co s¢ “Xay dung quy trinh dinh luong dong
thoi emodin va 2,3,5,4'-tetrahydroxystilben-2-
O-$-D-glucosid trong ha thu 6 do (Fallopia
multilflora Thunb.) va danh gia anh huong cta
qua trinh ché bién dén ham luong cac chat nay”,
ma s6: CS.20.03.
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