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Summary
Houttuynia cordata Thunb. is a medicinal plant in Vietnam, has many biological activities
including anti-inflammatory, anti-oxidant, anti-microbial and immunological effects. The active
components in Houttuynia cordata are flavonoids, specially including quercitrin and hyperoside. In
this study, Houttuynia cordata extracts was obtained by ethanol 70%. Then, spray-dried extract
powder was made by spray-drying process. The results showed that quercitrin and hyperoside
content in extract powder were 1.9 mg/g and 4.0 mg/g, respectively. The result of study will help to

check up material and enhance the quality of herbal products.
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Dit van dé

Diép ca (Houttuynia cordata) hay con goi la
dap c4, ngw tinh thdo - 1a dwoc lieu da duoc
tréng tir 1au tai Viét Nam. Cay dé trong va phan
bd réong khap cd nuwdc, dwoc xem la ngudn
nguyén liéu I&n dé phat trién cac sadn pham
cham séc strc khde theo hwéng di hién dai hoa;
nhé vao diép ca cé tinh han, tac dung khang
khuan, khang viém, ha sét, diéu tri loét da day,
cac ching ho, viém phé quan, bénh tri va tang
cwong mién dich. Hién nay da cé mat cac ché
phdm chira diép ca trén thi trwong nhw tra tai
loc, vién nang, vién nén,... Vi vay, viéc kiém
soat chéat Iu0’ng dwoc I|eu hay nguédn nguyen
I|eu dau vao nham xay dwng quy trinh san xuét
4n dinh 1a hét strc can thiét. Dé tai nghién ctu
bao ché cao dinh chuan diép ca gép phan nang
cao tiéu chuan cho dwoc liéu ban dau va la co
s& cho danh gia chat lwong cta cac san pham
c6 ngudn gbc duoc liéu nay vé sau .
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Nguyén liéu

Diép céa dwoc trong va thu hai tai khu vuc Ha
Noi thang 02-03/2018, dat tiéu chuan chét lwong
theo Dwoc dién Viet Nam V va Dwoc dién
Hong Kong (HKCMMS).

Hoéa chét, thuéc thir

Quercitrin (98,48%), s6 16: 4-AZP-18-1 va
hyperosid (99,16%), s6 16: 6-CAL-37-1, TRC -
Canada. Cac héa chét, thudc thir dat tiéu chuén
tinh khiét phan tich.

Dung cu, trang thiét bi

Dung cu thay tinh cac loai. Can phan tich
Mettler Toledo AT — 200, d = 0,1 mg, Mettler
Toledo XP86, d = 0,002 mg. Bé siéu am gia
nhiét Elma Sonic (Pwc). Bép cach thay
Memmert WMB 40 (Buwc). B& diéu nhiét
Thermostate Jeio Tech (Han Quéc). Tu say
Heraeus VT 6025 (Buc). May do ham am -
Ohaus (M). Kinh hién vi dién t&. Hé théng chiét
xuét - c6 cao cla Céng ty TNHH May Duoc
phdm T&T (Viét Nam). May phun sdy - tao hat
tAng s6i cda Cong ty TNHH Co khi Minh Tri
(Viét Nam),...

Phwong phap nghién ctru

Tién hanh kiém tra chat lwong nguyén liéu
diép céa cac tieu chuan DBVN V va HKCMMS.

Tién hanh khao sat lan lwot cac dung moi:
Ethanol tuyét déi, ethanol 96%, ethanol 70%,
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ethanol 50%, ethanol 30% va nwéc voi 1 g
dwoc lieu diép ca, mbi dung méi tién hanh chiét
2 lan, méi 1an chiét véi 20 ml dung méi, siéu am,
30 phut. Gom céc dich chiét, cho vao cbc da can
bi, c6 trén cach thuay dén kho. Panh gia chon
dung méi dwa trén: Cam quan, khéi lwong can
chiét dwoc, séc ky dd TLC theo HKCMMS.

Sau d9, tién hanh chiét xuét trén 10 kg duoc
liéu diép ca v&i dung méi da khao sat. Co thu
hdi 4p suét giam dén ti trong phu hop. St dung
dich chiét nay dé khao sat t4 dwoc sdy phun
theo cac ty lé:

1. Syloidoyrp : lactose = 1:2.

2. Aerosil : syloidagsrp : maltodextrin = 1:1:2.

3. Aerosil : maltodextrin = 1:2.

4. Aerosil : florite : lactose = 1:1:2.

Sau khi phun sy, chon hé ta dwoc it hat Am
nhét, thé chat kho toi, d& chay. Tién hanh khao
sat diéu kién sdy phun: Nhiét dd phun séy: 55 -
65 °C, tbc d6 bom 35 - 45 vong/phut, téc do
quat 500 - 1.400 vong/phut, thdi gian chd phun
3 phut - 5 phut , thoi gian phun 0,1 - 0,2 phut.
Sau khi phun sdy, danh gia dwa trén hiéu suét
thu héi, ti trong...

Sau khi ¢6 céc diéu kién phun sdy phu hop,
tién hanh bao ché cao tir 30 kg dwoc liéu diép
céa theo cac diéu kién da khao sat. Panh gia so
bd cao diép ca thu dwoc qua cac thong sb gom:
Tinh chét, ham &m, ty trong biéu kién, hiéu suat
thu hdi va dinh tinh bang s&c ky I&p méng.

Dwa theo DDVN V va Duoc dién Hong Kong
HKCMMS, thyc hién danh gia trén 3 16 cao
thanh pham, tr d6 dé xuat mic chét lwong cho
tiéu chun co s& cho cao diép ca bao gdbm céac
chi tieu: Mé t&, dinh tinh, mat khdi lwong lam
khé, d6 min, kim loai nang, dinh Ilwgng
(quercitrin, hyperosid), gi¢i han nhiém khuan.

Quy trinh dinh lwgng quercitrin, hyperosid
trong cao diép ca bang HPLC da thdm dinh:

Diéu kién sac ky:

May sac ky ldng HPLC - dau do PDA.

Cot sac ky: C18 (250 mm x 4,6 um x 5 ym)
hoac twong dwong.

Buéc séng: 254 nm.

Tbc d6 dong: 0,8 ml/phut.

Thé tich tiém: 10 Ml

Pha dong:

Thoi gian Acid acetic —
(phat) 0,2% (%, t/tt) Acetonitrile
0-20 95 — 81 519
20 - 40 81 19
40 - 50 81— 60 19 — 40
50 - 52 60 — 95 405
52 - 60 95 5

Quy trinh xc¥ ly mau

- Dung dich chuadn gbc quercitrin: Can
chinh xac lwong 1,0 mg chuén quercitrin vao
binh dinh mic 10 ml, thém 5 ml methanol 70%,
l4c siéu am 5 phat. D& ngudi va dinh mirc dén
vach bang methanol 70%, |ac déu.

- Dung dich chuan gbéc hyperosid: Can
chinh xac lwgng 1,0 mg chuan hyperosid vao
binh dinh mic 10 ml, thém 5 ml methanol
70%, lac siéu am 5 phat. D& ngudi va dinh
méc dén vach bang methanol 70%, lac déu.
Hat chinh xac 5 ml dung dich trén vao binh
dinh m&rc 20 ml, dinh m&c dén vach bang
methanol 70%, l&c déu.

- Dung dich chuén lam viéc: Hat 3 ml dung
dich chuan gbc quercitrin va 2 ml dung dich
chuan géc hyperosid vao binh dinh m&c 10 ml,
l&c déu, loc qua mang loc 0,45 um.

- Dung dich thtr: Can chinh xac khoang
0,250 g cao khd vao binh dinh mic 50 ml, thém
30 ml methanol 70%, I&c siéu am 30 phat. Dé
ngudi va dinh m&c dén vach bang methanol
70%, l&c déu, loc qua mang loc 0,45 pm.

Sw phu hop cia hé théng séc ky

Tiém 13p lai 6 1an dung dung dich chuan vao
hé thdng séc ky. Phép thir dat yéu cau khi do
l&p lai twong dbéi (thdi gian lwu, dién tich pic)
tiém 13p lai 6 1an dung dich chudn c6 RSD nhd
hon 2,0%. Hé s6 kéo dudi khoéng Ién hon 2,0.
Sé dia ly thuyét khong nhé hon 2000.

Tién hanh tiém dung dich chuén va dung dich
thtr vao hé thdng séc ky va ghi lai dap (ng pic.

Ham lwgng % quercitrin (C,1H20041)/ hyperosid
(C24H29042) trong cao, tinh theo céng thirc:

RE X CS

X (%) = x D
Rs x mx (100% - D)

Trong do:
Re: Dign tich pic quercitrin  (C21H29041)/
hyperosid (C21H20012) trong séc dé dung dich thi.

56

TAP CHI Y DUQC HQC SO 15 - THANG 02/2021



Rs: Dién tich pic quercitrin (C21H20011)/
hyperosid ~ (CxHx0q,) trong sdc  db
dung dich chuén.

Cs: Néng do quercitrin (C,1H20011)/ hyperosid
(C21H2012) trong dung dich chuén (mg/mi).

D: D6 4m cao dwoc liéu.

my: Khéi long cao méu thir (g).

D: Bé pha lodng méu thir (D = 50).

Két qua nghién clru

Kiém tra chat lwong nguyén liéu

Két qud danh gia dwoc lieu diép ca theo
bang 1.

Bang 1. Két qué danh gia chét lrong duoc liéu

Chi tiéu Két qua
DBDVN VvV

Mo ta Dat
Vi phau Pat
Bot Dat
Dinh tinh Pung
D6 &m Dat (11,9%)
Tro toan phan Dat (10,3%)
Tap chét Pat
Ty lé vun nat Dat (0%)
Chét chiét dwoc trong Pat (20.3%)
ethanol
Binh lwong tinh dau Dat (0,22%)

HKCMMS
Dinh tinh bang TLC

bung

Dwoc liéu danh gia dat yéu cau chat lwong,
da didu kién dé tién hanh chiét xuat cao
dinh chuan.

Xay dwng phwong phap diéu ché cao
dinh chuén diép ca

Khéo sét dung méi chiét cao toan phan

.. s Hiéu suat
Dung méi Mé ta chiét cao
Ethanol tuyét Cao khé, mau vang 11,93%
déi nau, it bam dinh
Ethanol 96%  Cao khd, mau vang 19,28%
nau, it bam dinh
Ethanol 70% Cao hoi khd, mauvang  34,79%
nau, it bam dinh
Ethanol 50%  Cao it khd, mau nau 30,24%
den dam, hoi dinh, déo
Ethanol 30% Cao wét, mau den 33,15%
dam, dinh, déo
Nuée Cao wét, mau den 26,74%

dam, dinh, déo

Rf=0,42 Rf=0,42

100 96 70

[¢2o} 50 30 H0

Hinh 1. Két qud khéo sat dung méi chiét xuét
Ghi chu:
CHC: Chuén dbi chiéu Quercitrin.
100, 96, 70, 50, 30, H,0: Lan Iwot cac dich
chiét ethanol tuyét doi, ethanol 96%, ethanol
70%, ethanol 50%, ethanol 30%, nwéc

T cdm quan, hiéu suat chiét dén vét trén
TLC nhém nghién ctu chon ethanol 70% dé
chiét xuét vi ndng d6 coén khéng qua cao nén
gidm chi phi, ham lwgng hoat chét kha Ion va
ddng thoi véi ndng do ethanol 70% c6 thé loai
hau hét cac nhwa nhay, gitp dé dang hon trong
viéc phun séy.

Khao sat diéu kién say phun

Dich chiét ethanol 70% thu dwoc co dén fi
trong d = 1,16 (& ~ 70 °C) dwoc phun say véi
cac hé ta dwoc. Nhan thay hé Syloid : lactose =
1:2 cho cao c6 cdm quan bét kho toi, mau xanh
nau, mui thom dwoc liéu, dé chay, it dinh tay.
Chon hé ta dwoc nay dé khao sat diéu kién sy
phun. Hiéu suét thu hdi tai cac diéu kién khao
sat 1an lwot 1a 70,27%; 71,73%; 72,04%. Diéu
kién khéo sat tai nhiét dd phun sdy 55 - 65 °C,
tbc d6 bom 35 - 45 vong/phut, tbc d6 quat 500 -
1.400 vong/phdt, thdi gian chd phun 3 - 5 phut,
th&i gian phun 0,1 - 0,2 phut, ta thu dwgc cao
kho diép ca c6 hiéu suét thu hoi ti wu.

Xay dwng TCCS cho cao diép ca

Diéu ché cao diép ca

T 30 kg dwoc liéu diép ca, véi quy trinh
dwoc trinh bay bén duwéi, nhém nghién ctru thu
duwoc 6,15 kg cao kho diép ca.
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— Duge li¢u durge xay
30kgDugehéuDiepcd | | thanh bot variy qua
1ay 355 pm
Chiét 1in 1
(ty161:16)

Nhigt dd du: 170 °C o+ 100°C | Rt dich chidt 1, c @
}'l'hiél d9 n1 chiét: 65-75 °C T° 281 06 65 75 °C

Ap sudt chan khong: -50 dén -60 cmHg, | p 20 Khéng: -50 >

dun séi trong 3 gier -60 crnmHg

{ Chiét 1in 2

ty161:11)

Nhiét dé ddu: 120 °C

Nhiét d6 ndi chidt: 65-75 °C

Ap sudt chin khéng: -50 dén -60 cmHg,
dun séi trong 2 gio

Rit dich chiét 2, c6 @

T ndi ¢ 65-75 °C
P chan khéng: -50 2>
l -60 cmmHg

1+2: Cao (ty trong 1,16)

T°: 55-65°C
Tée d6 bom: 35-45 vong/phitt

Danh gia so bd nhan thay cao thu dwoc dang
bt mau xanh khd toi, kich thwéc ddng nhét, co
mui thom dwoc liéu, cé dd dm: 6,5 %, ty trong
biéu kién: 0,46 g/ml v&i hiéu sudt thu hdi:
71,35% va cé vét clia quercitrin va hyperosid.

Xay dwng tiéu chuan cho cao diép cd

Thuc hién danh gia trén 6 mau cao thanh
pham, thu dwoc két qua nhw sau:

STT Chi tiéu Khoang két qud
ghi nhan
1 Mat khdi lwgng lam khd 6,4 %-6,7%
PO min
- Quaray 710 95,3 % - 96,8 %
- Qua ray 250 33,6 %-352%

w

Kim loai nang

Khéng qua 20 ppm

4 Ham lwong

. Tée 4 quat: 500-1,400 vong/phit - QuerC|tr|n 3:9975 - 41 1264
+TD phun sdy | Thoi gian ch phun 3-5 phit (mg/g)
Thési gian phun 0,1-0,2 phiit - Hyperosid 1,8965 — 1,9951
(ng'9)
Chuan - 1.lcd
mAU 20 3 E T PDA Mult: 1 254nm,4nm]
g g
5 = =
1o
<
N
T ¥ T T T T T T T T T T T T T T T ¥ LS ¥
o 10 20 30 ‘0 50 b0

min

Hinh 2. S&c ky dé dung dich chuén dinh luong cao diép cé

Thu-1.led

30+

10

Hyperoside

Quercitnn

I PDA Multi 1 254nm,4nm

T T
o 10 20

50 Hl

min

Hinh 3. S&c ky db dung dich mau thi dinh luong cao diép cé

Tw két qua trén, nhém nghién ctru xay dwng
tiéu chuan co sé& cho cao diép ca véi cac chi

tiéu va mare chét lwong nhu sau:

STT Chi tiéu Yéu cau
] Mo ta B&t mau nau déng nhét{, dé hat érp, c6 mui
thom dac trwng ctia Diép cé. Vi dang nhe
Pinh tinh
2 - Quercitrin Dwong tinh
- Hyperosid
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3 Mét khéi lwong do lam kho

Khoéng qua 7,0%

4 D6 min Khoéng it hon 95,0% qua réy’sé 710
Khéng qua 40,0% qua ray so 250

5 Kim loai nang Khéng qua 20 ppm
Binh lvgng

6 - Quercitrin Khéng it hon 2,0 mg/g ché pham
- Hyperosid Khéng it hon 1,0 mg/g ché pham
Gi¢i han nhiém khuén
Dém téng sb vi khuan hiéu khi Khéng I&n hon 10000 cfu/g hodc mi
Dém téng s nAm men va nAm méc Khéng I&n hon 100 cfu/g hodc ml
I;]rchnterobacter/a va cac vi khuan Gram am Khéng I6n hon 500 cfu/g hosc mi

7 Tim vi khuén gay bénh
Tim E. coli Khéng c6 trong 1 g hoac 1 mi

Tim Salmonella spp
Tim Pseudomonas aeruginosa
Tim Staphyllococcus aureus

Khéng c6 trong 10 g hoac 10 ml
Khéng co6 trong 1 g hoac 1 ml
Khéng co6 trong 1 g hoac 1 ml

So v&i cac tieu chudn DDVN V hién hanh thi
nhédm nghién clru da nang cap tiéu chuan cho
diép ca khi kiém soat thém quercitrin va
hyperosid, day la nhirng flavonoid hd tro' viéc
tang cwdng hé tim mach, bén thanh mach.

Nghién clru nay da dwa quy mé chiét xuat
cao tlr phong thi nghiém dén quy mé san xuét
va sir dung hé ta dwoc cé do tron chay tét, hé
s6 thu héi cao thu dwoc cao khd co til1é 1 : 5.

Nghién ctru da kiém soat dwoc 2 flavonoid
chinh trong cao dinh chuan diép ca la quercitrin
va hyperosid v&i yéu cu ham lwong tr 0,1 %
tr& 1&én. Nghién ctu diéu ché cao dinh chuan
diép ca 1a co s& cho viéc san xuét thubc én dinh
vi ngudn nguyén liéu dau vao duwoc kiém soat
chét lwong moét cach chat ché, han ché cac anh
hwéng 1&n qua trinh bao ché thuéc, gép phan
nang cao chét lwong cac san pham cé ngudn
gbc tir dwoc liéu.

Két luan

Nhém dé tai da nghién clu khao sat chiét
xuét duoc liéu diép ca bang dung mdi ethanol
70% va &ng dung phuwong phap sdy phun
dé bao ché cao diép ca cho hiéu suét thu hoi
dat 71,35%.

Da xac dinh dwoc ham lwong hoat chét trong
cao diép ca thu duoc la quercitrin (4,1 mg/g) va
hyperosid (1,9 mg/g).

Qua d6, da xay dwng dwoc tiéu chuan co s&
cho cao diép ca thu dwoc véi cac chi tiéu bao
gdm: Mb ta, dinh tinh, mét khéi lwong do lam
kho, d& min, kim loai nang, dinh lwgng va gidi
han nhiém khuén.
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