Y,

Xay dung phuong phap dinh lugng
va theo doi do on dinh ctia oxostephanin trong
than la cay cu dom (Stephania Dielsiana Y. C. Wu)
trong thoi gian bao quan
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TOM TAT

Phuiong phdp dinh luigng oxostephanin trong than ld cii dom (Stephania dielsiana Y.C.Wu) bing phuong
phdp do quang UV-Vis tai budc séng hdp thy cuc dai 414nm. Phuong phdp xdy dung da dugc thdm dinh, cdc chi
tiéu dat yéu cdu, dam bdo phuong phdp c6 thé dp dung dinh lugng oxostephanin trong thdan Id cit dom.

Da dp dung phuong phdp dinh ligng dé theo doi do 6n dinh ciia oxostephanin trong qud trinh bdo quan, so
ché. Ham lugng oxostephanin cd sy thay doi khi tién hanh sdy & cdc nhiét do sdy khdc nhau va trong thoi gian bdo
qudn khdc nhau. Két qud cho thdy nhiét d¢ sdy t6i da khuyén cdo la 60°C va dugc liéu sau khi thu hdi nén duoc
chiét ngay hodc t6i da khodng 4 tudn bdo qudn.

Tii khéa: Do on dinh, Stephania dielsiana Y.C. Wu, UV-Vis.

SUMMARY

Quantitative method of oxostephanin in the stems and leaves of S.dielsiana by UV-Vis photometric method
at the maximum absorption wavelength of 414 nm. The method has been validated, the criteria are satisfactory,
ensuring that the method can be quantitatively applied to oxostephanin in the stems and leaves.

Quantitative method has been applied to monitor the stability of oxostephanin during storage and preliminary
processing. The oxostephanin content changed when drying at different drying temperatures and during different
storage times. The results show that the maximum recommended drying temperature is 60°C and the medicinal
herbs should be extracted immediately or stored for up to 4 weeks
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DAT VAN DE

Cu dom (Stephania dielsiana Y. C. Wu) ho Tiét
dé (Menispermaceae) dugc thu hdi lam thuéc
chita dau lung, nhitc moéi chén tay, dau bung, dau
da day va s6t rét. Cac nghién cttu dugc Iy cho thdy
cao toan phdan, phan doan dich chiét va hoat chit
clia cdy 6 tac dung an than, giam dau, khiang viém
trén mo hinh dong vat [1], [3]. Nghién ctiu thanh
phan hoa hoc cho thdy & than 14 va trong ct ctia
cdy ci dom déu chita hoat chét oxostephanin véi
dic tinh chéng ung thu trén 05 dong té€ bao ung
thu gém té bao ung thu budng triing (OVCAR -
8), t& bao ung thu cd ti cung (HeLa), té bao ung
thu biéu mo cuéng phéi (HepG2), té bao ung thu
vt (MDA - MB - 231), té bao ung thu phé nang
(H358); ham lugng trong thin va 4 cao hon trong
ct [2], [4]. Diéu nay dic biét c6 y nghia khi cay ca
dom thudc nhém quy hiém trong ty nhién, trong
khi ct1 ctia cay dugc trong tai vuon thudce can thoi
gian dai mdi thu hoach. Khi d6, bo phén thusng
xuyén phai don dep va cit tia la 1a va than sé la
nguén nguyén liéu ly tudng ré tién, sinh khéilén dé
chiét tich oxostephanin. Tuy nhién cic hoat chét
trong phan thén 14 ctia ciy lai dé bi thay déi trong
qué trinh bao quan.

Phuong phép do quang UV-Vis la mét phuong
phép dinh lugng don gian, khong yéu cdu mdy moc
qué phtc tap va dé dang trién khai dinh lugng véi
s0 luong mau 16n trong thai gian ngan. Bai bao nay
thong bao két qua xay dung quy trinh dinh lugng
oxostephanin trong than 14 cay ctt dom bang phuong
phip do quang UV-Vis va dp dung theo doi d6 6n
dinh cua oxostephanin trong qua trinh bao quan.

NGUYEN LIEU VA PHUONG PHAP NGHIEN COU
Nguyén liéu

Nguyén liéu nghién cttu la than 14 ciy ca dom
dugc thu hdi tai xa Tan Linh - huyén Ba Vi - Ha Noi

vao thang 11, 12 nam 2018. Loai nghién ctu da
dugc gidm dinh tén khoa hoc la Stephania dielsiana
YC. Wu, ho Tiét dé¢ (Menispermaceae). Mau
nghién ctu dugc luu tr tai khoa Bao ché - Ché
bién, Vién Dugc liéu.

Phuong phap nghién ciu

Xay dyng va thadm dinh phuong phdp dinh lugng
oxostephanin bang do quang UV-Vis

Dung dich thu: 1g dugc liéu (d6 4m 3,769%)/
50ml methanol.

Dung dich chudn géc: 1mg oxostephanin/ Iml
dung dich methanol.

Khéo sit budc song cuc dai hdp thy: Pha loang
dung dich chudn géc thanh cic nong do khac
nhau, sau d6 tién hanh quét phé cic dung dich trén
trong viing tir 190nm dén 800nm véi mau tring la
methanol.

Thim dinh phuong phép dinh lugng: xac dinh
khoéng tuyén tinh, giéi han phét hién (LOD), giéi
han dinh lugng (LOQ), d6 chinh x4c, d¢ ding.
Theo doi d¢ 6n dinh ciia oxostephanin trong thdn,
ld cii dom trong qud trinh bdo qudn, so ché

Khéo sat sy thay d6i ham lugng oxostephanin
trong than, 1d ci dom qua qud trinh sdy & cdc nhiét
d¢ sdy khéc nhau: 40, 50, 60, 70°C bang tu sdy.

Khéo sat sy thay d6i ham lugng oxostephanin
trong thén, 14 ca dom trong thdi gian bdo quan: su
dung mau dugc liéu kho, tiép tuc bao quan trong
thoi gian 1,2, 4, 6, 8 va 16 tudn & diéu kién thudng.

DPinh lugng oxostephanin bing phuong phap
quang phé UV-Vis. Ham lugng oxostephanin trong
ctt dom dugc tinh theo cong thic:

Ham lugng oxostephanin (%) = [ (Cyye X V x k
x10°)/(m x (100 - H))] x 100

KET QUA NGHIEN CUU
Xay dung va thim dinh phuong phap dinh lugng
oxostephanin bang phuong phap do quang UV-Vis

54 | TAP CHIY DUOC CO TRUYEN VIET NAM



+ Buidc séng cuc dai phd hdp thy: tién hanh can
1,0001 mg chat chudn oxostephanin va hoa tan
bang 1 ml dung méi MeOH. Pha loang dung dich
chuin trén thanh day nong d¢, sau d6 lay 1 ml cac
dung dich da pha loang dem quét budc séng bang
mdy do quang ph6 v6i mau tring la dung dich
MeOH.
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Hinh 1. Phé hdp thy UV-Vis cia chdt chudn
oxostephanin

Oxostephanin hdp thu cyc dai tai budc séng
254 nm, 357 nm va 414 nm. Tuy nhién nhan thdy
tai budc song 414 nm dic trung cho oxostephanin
hon 2 buéc séng con lai do nhiéu hgp chit tynhién
cang c6 phd hédp thu cuc dai tai buéc song 254 nm
va 357 nm. Tt d6 dé tailya chon budc songA =414
nm cho céc budc nghién ctiu tiép theo.

+ Xdc dinh khodng tuyén tinh

Pha day néng d¢ dung dich chudn:

Cén 1,0000 mg chit chudn oxostephanin va
hoa tan bang 1 ml dung mo6i MeOH. Lic déu va
dem siéu 4m cho chét chuén tan hét. Tt dung dich
chudn trén, tién hanh phaloang thanh cdc day néng

Y,

dé tuong tng: 200, 100, 50, 25, 12,5 ug/mL bing
phuong phap pha loang gip doi. Thuc hién do do
hidp thu UV-Vis cta cic dung dich trén tai budc
song 414 nm, két qua dugc thé hién & bang 1 va
hinh 2.

Bdng 1. B¢ hdp thy UV-Vis ciia cdc dung dich chudn

tai cdc nong do

STT C (ug/ml) A
1 12,5 0,079
2 25 0,235
3 S0 0436
4 100 1,085
S 200 2,299
Phuong trinh hoi quy tuyén tinh: y=0,0119x - 0,0951
R2=0,998
2.5
y=0,0119x - 0,0951
2 R?=0,998
o LS
T
g 1
o 08
R
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Hinh 2. D6 thj biéu dién sy phuy thudc ciia do hdp thu
UV-Vis vao nong do oxostephanin tai budc song 414 nm

Nhén xét: Do hip thy UV-Vis va néng do
oxostephanin c6 mdi tuong quan chit ché, dat yéu
cau ICH v6i hé s6 tuong quan R = 0,998 > 0,995.
Phuong trinh héi quy tuyén tinh y = 0,0119x -
0,0951 hay Abs = 0,0119C - 0,0951. Dua vao
phuong trinh da xay dung dugc dé xdc dinh nong
d6 oxostephanin thong qua d6 hap thu A.
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+ Gidi han phdt hi¢gn (LOD) va giéi han dinh
lugng (LOQ)

Chudn bi méau: Tién hanh pha loang gip doi
dung dich chudn oxostephanin thanh cic nong d¢
khac nhau. Sau d6 quét phé UV-Vis. Xéc dinh dugc
néng d6 0,0008 pg/ml la nong do thap nhat ma tai
d6 con c6 thé phat hién dugc oxostephanin, d6 doc
a=0,0119

- Gi6i han phét hién: LOD = (2 x C,,,)/a =
0,2017 pg/ml

- Gidi han dinh lugng: LOQ = (10x C,,,)/a =
0,6723 pg/ml

+ D¢ chinh xdc ciia phuiong phdp

- D¢ ldp lgi: Tién hanh chiét 6 mau dugc liéu
v6i S0 ml dung méi methanol trong ciing diéu kién.
Sau d6 m6i mau ldy 1 mL dung dich dem do UV-
Vis 3 lan tai bu6c song 414 nm va ldy gia tri trung
binh. Két qua dugc thé hién 6 bang 2.

Bdng 2. Két qud khdo sdt do ldp lai ciia phuong phdp

Khoi . . | Dohiapthu | Nongdo
STT' | lugng Ha1:1 am Atrung C(ng/
can (g) (%) binh ml)
1 1,001 3,769 0438 44,79
2 1,0017 3,769 0478 48,16
3 1,0018 3,769 0484 48,66
4 1,0013 3,769 0,452 4597
S 1,0012 3,769 0,448 45,64
6 1,0012 3,769 0,440 4497
Trung binh 46,37
RSD (%) 1,51

- D§ chinh xdc trung gian

D¢ lap lai trong ngay (n=3)

Tién hanh chiét 3 mau dugc liéu trong 50 ml
dung mo6i MeOH trong cting diéu kién. Sau d6 méi
mau ldy 1 mL dung dich dem do UV-Vis 3 lan tai
buéc song 414 nm va ldy gid tri trung binh. Két qua
dugc thé hién 6 bang 3.

Bdng 3. Két qud khdo sdt do lap lai trong ngay ciia

phuong phdp
Khéi . Nong do
Hamam | Dohdp
STT' | lugng can C (pg/
(%) thuA

(2) ml)

1| 10017 | 3769 0477 | 4808
2 1,0015 3,769 0,469 47,40
3 1,0019 3,769 0479 48,24
Trung binh 47,90

RSD (%) 0,36

D¢ lap lai khac ngay (n=3)

Tién hanh chiét doc lap 3 mau dugc liéu trong S0
ml dung méi MeOH trong cting diéu kién. Sau do6
moéimauldy 1 mL dung dich dem do UV-Vis 3 1an tai
budc song 414 nm va ldy gid tri trung binh, do trong 3
ngay lién tiép. Két qua dugc thé hién & bang 4.

Bdng 4. Két qua khdo sdt d6 lap lai khdc ngay cia

phuong phdp
Khdiluong | Himdm | Dohdp | Nongdo
Ngay | |

can (g) (%) | thuA | C(ug/ml)

1 1,001 3,769 0438 44,79

2 1,001 3,769 0,445 45,39

3 1,001 3,769 0,449 45,72

Trung binh 45,30

RSD (%) 0,38

Nhdn xét: Tl két qua nhin thdy RSD trong
ngay va khac ngay déu < 2 %. Nhu véy, phuong
phap c6 d6 chinh xdc cao va dat yéu cau phén tich.

+ D¢ diing ciia phuong phdp

Tién hanh chiét 9 mau dugc liéu c6 khéi lugng
can chinh xac khoang 1 g trong 50 ml MeOH trong
cung diéu kién chiét xuit. Thém lan lugt 1,0 ml
dung dich chuén c6 néng d¢ 1a 35, 45, 5SS (pg/ml)
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vao cdc 6ng nghiém chita 1 ml dung dich thi. Méi
miic ndng do thém vao lam 3 mau. Sau d6 dem do
UV-Vis tai bu6c séng 414 nm va dya vao phuong
trinh duong chudn, tinh dugc ham luong chuidn
tim lai. TUt d6, xdc dinh dugc phan trim tim lai
chudn. Két qua dugc thé hién ¢ bang S.

Bdng S. Két qud khdo sdt d¢ diing ciia phuiong phdp

sitt Lugngthém | Luongtim | Tyl¢ phan tram
vao (ug/ml) | lai (pg/ml) tim lai (%)

1 35 35,05 100,14
2 35 35,07 100,20
3 35 35,07 100,20
4 45 45,56 101,24
S 45 45,59 101,31
6 45 45,58 101,29
7 SS 54,88 99,78
8 SS 54,90 99,82
9 S5 54,86 99,75

Trung binh 100,41

RSD (%) 0,63

Nhdn xét: D6 thu hoéi cta phuong phdp nim
trong khoang 99,75% dén 101,31%, trung binh
100,41%, RSD = 0,63% < 2%. Vay phuong phap
phan tich da dat yéu cau.

- Theo doi dé 6n dinh cia oxostephanin
trong thén, 14 ct dom trong qua trinh bao quan,
so ché

+ Khdo sdt sy thay doi ham lugng oxostephanin
trong thdn, ld cii dom qua qud trinh sdy

Dugc liéu sau khi thu hai, dugc rita sach va dem
sy tai cc nhiét d¢ sdy khac nhau: 40, 50, 60, 70°C
bang tt sdy trong thoi gian 24 gi6. Sau d6 tién hanh
chiét khoang 1 g dugc liéu trong 50 ml dung dich
MeOH trong 60 phut bang phuong phdp chiét

Y,

siéu 4m, & cting diéu kién chiét xudt. Ldy 1 ml dich
chiét, dem do UV-Vis tai bu6c song 414 nm. Két
qué dugc thé hién ¢ bang 6.

Béng 6. Két qud khdo sdt sy thay doi ham ligng
oxostephanin trong than, 1 ctt dom qua qua trinh sdy

Nhiét Khai Nong
Ham Do Ham
do ) lugng ) do
B dm X hap (ug lugng
sdy can ug
(%) thu A (%)
(O () ml)
40 7492 | 1,0013 | 049S | 49,588 | 0,054
S0 5528 | 1,0019 | 0497 | 49,756 | 0,052
60 4609 | 1,0015 | 0367 | 38832 | 0,041
70 3,778 | 10018 | 0,345 | 36983 | 0,038

Sau khi thu héi thén, 14 ca dom va dem sdy &
céc nhiét d¢ sdy khic nhau bang ta sdy, nhan thdy
ham lugng oxostephanin cé sy thay déi. Két qua
ciing cho thdy khi nhiét do sy cao (70°C) ham
lugng oxostephanin thu dugc it hon so vé6i khi sdy &
khoang nhiét 6 thdp hon. Do véy, khuyén cdo can
kiém sodt nhiét d¢ sdy cho pht hop d€ ham lugng
dugc chat thu dugc 1a nhiéu nhat. Nhiét d6 t6i da
khuyén cdo la 60°C.

+ Khdo sdt sy thay d6i ham lugng oxostephanin
trong than, ld cit dom trong thoi gian bdo qudn

St dung mau dugc liéu kho véi ham 4m do
dugc ban dau dat 3,769%, tiép tuc bdo quan trong
thoi gian 1, 2, 4, 6, 8 va 16 tudn & diéu kién thuong,
Sau méi khoang thdi gian bao quan d¢, ldy khoang
1 g dugc liéu chiét v6i SO ml MeOH trong 60 phut
bang phuong phap chiét siéu 4m. Sau d6, ldy 1 mL
dich chiét dem do UV-Vis. Két quéa dugc thé hién
&bang7.
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Bdng 7. Két qud khdo sdt sy thay doi ham ligng oxostephanintrong than, ld cit dom trong thoi gian bdo qudn

Thoigian | Ham dm Khoi bo hip Nong do Ham lugng Tylé giam ham
bao quan (%) lugng cin thuA (ug/ml) oxostephanin (%) | lugng oxostephanin
(tudn) (2) (%)

1 3,769 1,0013 0,498 49,840 0,052 0

2 3,768 1,0015 0,490 49,168 0,051 1,92

4 3,669 1,0015 0475 47907 0,050 3,84

6 3,665 1,0018 0419 43,204 0,045 1346

8 3,650 1,0016 0315 34,463 0,036 30,77

16 3,558 1,0012 0,159 21,354 0,022 57,69

Trong qua trinh bao quan dugc liéu ca dom &
diéu kién thuong trong khoang thai gian 16 tudn,
nhan thdy ham lugng oxostephanin do dugc c6 gia
tri gidm dan. Do véy, dugc liéu sau khi thu hai nén

dugc chiét ngay hoic t6i dakhoang 4 tuin bao quéan.

KET LUAN
Phuong phép dinh lugng bing phuong phéap
dp quang UV-Vis da dugc xdy dung dé dinh lugng
ham lugng oxostephanin trong than, I4 cdy ca dom.
Phuong phap xay dung da dugc thim dinh, cic
chi tiéu dat yéu cau, dam bao phuong phap c6 thé &p
dung dinh lugng oxostephanin trong thén, 14 ci dom.

ba ap dung phuong phap dinh lugng dé theo
doi do on dinh ctia oxostephanin trong qua trinh
bao quén, so ché. Ham lugng oxostephanin c6 su
thay doi khi tién hanh sdy & cc nhiét d¢ sdy khéc
nhau va trong thoi gian bdo quan khdc nhau. Két
qua cho thdy nhiét d¢ sdy t6i da khuyén cdo 1a 60°C
va dugc liéu sau khi thu hdi nén dugc chiét ngay
hodc t6i da khoang 4 tuan bao quan.
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