TCVN TIEU CHUAN QUOC GIA

TCVN 11776-13:2017

Xuat ban 1an 1

DUOC LIEU SAU CHE BIEN
— PHAN 13: HOANG KY CHE

Herbal medicine processing — Part 13: Radix Astragali membranacei Preparata

HA NOI - 2017



TCVN 11776-13:2017

Muc luc

LOTMOT GAU. ...
1 N T RN ot A e S e S s 5
2 TAIHBU VIBN QAN L. 5
2 Thustngva dinh DGhIa oo e s snu e s 5
4 HORERAE MBCERTE i s R R s 6
B TN N O LIV GUI e tmesornstensessinsnss o i s is aieesinshci RAR RPE BB s i B 5
B YU CAUKY thUAL ... e, 6
T PN PRED I i i 0 o i i e g 2a ey 2 Euwsh e dnis s T S e 7
8 BA0 CAD LAY NGNIBM ..o et 9

9  Bao goi, ghinhan, b30 QUAN ..........cc.ooeiiieeeee e 10



L&i noi dau

TCVN 11776-13:2017

TCVN 11776-1:2017 do Cuc Quan Iy Y, Duoc cb truyén — Bo Y té

bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chat lwong dé nghi,

B& Khoa hoc va Cong nghé cong bé.

B& TCVN 11776:2017 Duwoc liéu sau ché bién, gébm céac tiéu
chuan sau:

TCVN 11776-1:2017, Phén 1: Ba kich ché;

TCVN 11776-2:2017, Phén 2: Bach b6 ché;

TCVN 11776-3:2017, Phén 3: Bach linh ché;

TCVN 11776-4:2017, Phén 4: Bach truét ché;

TCVN 11776-5:2017, Phén 5: Ban ha ché:

TCVN 11776-6:2017, Phén 6: Chi tr ché;

TCVN 11776-7:2017, Phén 7: Pai hoang ché;

TCVN 11776-8:2017, Phan 8: Dan s&m ché;

TCVN 11776-9:2017, Phén 9: Pang sam ché;

TCVN 11776-10:2017,
TCVN 11776-11:2017,
TCVN 11776-12:2017,
TCVN 11776-13:2017,
TCVN 11776-14:2017,
TCVN 11776-15:2017,
TCVN 11776-16:2017,
TCVN 11776-17:2017,
TCVN 11776-18:2017,
TCVN 11776-19:2017,
TCVN 11776-20:2017,
TCVN 11776-21:2017,
TCVN 11776-22:2017,
TCVN 11776-23:2017,
TCVN 11776-24:2017,
TCVN 11776-25:2017,

Phén 10: Buwong quy ché;
Phan 11: Ha thi 6 do ché;
Phén 12: Hoai son ché;
Phén 13: Hoang ky ché;
Phan 14: Hoang lién ché;
Phén 15: Hoe hoa ché;
Phén 16: Huong phu ché;
Phan 17: Ma hoang ché;
Phén 18: Phu ti ché;
Phén 19: Tdo nhén ché;
Phén 20: Théo quyét minh ché;
Phén 21: Tho ty td ché;
Phén 22: Sinh dia ché;
Phan 23: Trach té ché;
Phén 24: Tran bi ché;

Phéan 25: Vién chi ché.
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TIEUCHUANQUOCGIA TCVN 11776-13:2017

Dwerc liéu sau ché bién — Phan 13: Hoang ky ché

Herbal medicine processing — Part 13: Radix Astragali membranacei Preparata

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay ap dung cho Hoang ky la ré phoi hay sdy khé cla cay Hoang ky (Astragalus
membranaceus Bunge.), ho Bau (Fabaceae).

2 Tailiéu vién dan

Céc tai lieu vién dan sau day la can thiét dé ap dung tiéu chuan nay. Déi véi cac tai liéu vién dan

ghi nam cdng bé thi 4p dung ban dwoc néu. Béi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng bd

thi &p dung phién ban méi nhét, bac gém ca céc stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN Il : 2014, B tiéu chuén quéc gia vé thube — Phén 4: Duoc lidu

3 Thuat ngir va dinh nghia
Frong tiéu chuan nay ap dung céc thuat ngir va dinh nghfa sau:

3.1 Chich (prick)

Phuwong phap tdm dwoc liéu véi dich phu liéu, rdi sao.

4 Hoéa chét, thude thir

Theo TCVN IIl: 2014, phu luc 2.1

5 Thiét bi, dung cu

Thiét bi, dung cu thly tinh théng thwéng trong phong thtr nghiém va cac thiét bi, dung cu sau:
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5.1 Ta sdy, duoc thong gid cwdng birc, co kha nang duy tri & (125 + 2) °C. Ludng khdng khi phai
theo chiéu ngang.

CANH BAO: & nhiét dd si» dung, dung méi hiru co c6 thé tao thanh hén hop nd véi khong
khi. Do d6, diéu quan trong la néng dd bay hoi ciia dung méi trong ti sdy khéng dwoc virot
qua gia tri ma tai do cé thé xay ra né.

Péi voi cac thir nghiém trong tai, tAt ca cac bén phai st dung céc td sy cé cung thiét ké.

5.2 Can phan tich, c6 dé chinh xac dén 0,001 g.

6 Yéu cau ki thuat

6.1 Nguyén liéu
Hoang ky ché dwoc ché tir ré phoi hay say khd cla cay Hoang ky, bang phuong phap sau:
6.1.1 Hoang ky chich mat
Cong thie: Hoang ky phién 1,0 kg
Mat ong 1509

Hoang ky phién dwoc tm va trdn géu véi mat ong @a hoa loang khoang 100mi nudc sdi, U cho
t&i khi thAm déu, sao nhd Ilra, ddo déu tay cho dén khi mat ngoai c6 mau vang nau, s& khéng
dinh tay, 14y ra, dé nguéi, déng géi.

6.2 Yéu cau vé cam quan

Yéu cau cam quan dbi véi Hoang ki ché dwoc quy dinh trong Bang 1

Bang 1 - Yéu cau cam quan

Tén chi tiéu Yéu cau o
1, Mau sac Bé& ngoai cé mau vang nau
2. Trang thai ‘ Hoi bong
3 Muv | Cé mui thom va vi ngot. -

. ] S — i

6.3 Yéu cau vé dinh tinh

6.3.1 Yéu cau vé sic ky Iép mong
Séc ky db clia dung dich thir phai cho vét cling mau va cling gia tri R voi vét astragalosid IV trén séc ky do
ctia dung dich d6i chiéu hoac trén sic ky d6 ctia dung dich thir phai cho cac vét cing méau va clng gia tri R;

voi cac vét trén sac ky dd ctia dung dich déi chiéu chuan bi tir duoc liéu chuén..
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6.3.2 Yéu cdu vé chat chiét dwoc trong dwoc lidu

Khéng it hon 17,0% tinh theo dwoc liéu khé kiét.

6.4 Giéi han dé 4m, khong qua 10,0 %.

6.5 Gii han tro toan phan, khéng qua 5,0 %.

6.6 Gi¢i han ham lwong kim loai ndng, khéng qua 20 ppm.

6.7 Yéu céu vé dinh lweng

Ham lwgng Astragaloside 1V trong duoc liéu khdng dwéi 0,030%, tinh theo dwoc liéu kho kiét.

7 Phwong phap thor

7.1 Xac dinh chi tiéu cam guan
7.1.1 Xac dinh mau sac

Tién hanh xac dinh mau séc cla mau thiy trong diéu kién anh sang tw nhién hodc dwdi dén cé anh

sang twrong tw. DS mau thir vao khay dwng mau tdi mau rdi quan sat mau sac clia mau.
7.1.2 Xac dinh trang thai

T mau xac dinh mau sac (Piéu 7.1.1) tién hanh quan sat d& xac dinh trang thai cia mau thi

béng mét thwong.
7.1.3 Xac dinh mui, vi

T& mau xac dinh mau sac (Piéu 7.1.1) tién hanh ngli va ném dé xac dinh mui vi clia mau thie.

7.2 Phwong phap sac ky I&p moéng

a) Chuan bj

- Bédn mong: Silica gel GF s4.

- Hé dung méi khai trién: Cloroform - methanol - nuéc (65 : 35 : 10).
- Dung djch thdr.

Léy khoang 3 g bét dwoc liéu, them 20 ml methanol (TT) dun soi hdi lvu 1 h trén cach thiy, dé ngudi,
loc Dich loc cho chdy qua mét cét sdc ky da dwoe nhéi 5 g nhdém oxyd trung tinh, ¢é ¢ hat tir 100 pm
dén 120 pm, c6t co dwdng kinh trong 10 mm dén 15 mm. Phan hap phu bing 100 ml methanol 40 %
(TT); dich phan hap phu dwoc béc hoi trén cach thly dén khd. Can duoc hoa trong 30 ml nudce rdi
dwoc chiét bang n-butanol da bao hoa nuoc (TT) 2 1an, mdi 1an 20 ml. Gép cac dich chiét n-butanol,

6
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rira bang nwoc 2 1an, mdi 13n 20 ml, loai bd nwéc riva, béc hoi dich chiét n-butanol trén cach thiy dén
khd. Hoa cén trong 0,5 ml methanol (TT) , duoc dung dich thr.

- Dung djch déi chiéu:

Hoa tan chat déi chiéu astragalosid IV trong methanol (TT) d& dwoc dung dich déi chiéu cé néng
d6 1 mg/ml. Néu khdng c6 astragalosid IV thi Iy khoang 3 g bét Hoang ky (mu chuén), tién hanh
chiét gidng nhw dung dich thv.

b) Cach tién hanh:

Cham riéng biét lén ban méng 2 pl m&i dung dich trén. Sau khi trién khai séc ky |y ban méng ra, dé khé &
nhiét dd phong, phun thubc hién mau 1a dung dich acid sulfuric 10 % trong ethanol (TT). S&y ban méng &
105 °C trong 5 min.

7.3 Phwong phap ngam lanh, theo TCVN 11l : 2014, phu luc 12.10.

7.4 Xac dinh d6 4m, theo TCVN IIl: 2014, phu luc 9.6, 1 g, nhiét d6 sdy 105 . C, thoi gian say 4 h.
7.5 Xac dinh lwong tro toan phan, theo TCVN Ill: 2014, phu luc 9.8.

7.6 Xac dinh tro khéng tan trong acid, theo TCVN Ill: 2014, phu luc 9.7.

7.7 Xac dinh yéu cdu vé dinh lwong

a. Diéu kién sac ky:

Cot phan tich pha dao Inertsil RP18 (250 x 4,6mm; 5um).
Detector: Alltech ELSD 2000.

Nhiét do detector: 105°C.
Téc dd dong khi nite: 2 ml / min.

Chwong trinh pha déng:

Thai gian (min) Dung moi A (%) Dung méi B (%)
0> 10 0 100

10 > 45 0-> 60 100 > 40
45 > 860 60 40

Téc d6 dong: 0,8 mi/min.
Thé tich tiém: 20ul.
b) Chudn bj céc dung djch chuan va dung dich thir:

- Dung djch chudn: Dung dich Astragalosid 1V trong methanol c6 ndng dd chinh xac khoang 500
pg/ml va 250 pg/ml.
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- Dung dich thd: Nghién duoc liéu thanh bét, qua ray 0,71mm. Can chinh xac khoang 2g bét
duoc ligu vao mét dng ly tam thay tinh (15cm x 2cm ) day nap, thém 30ml methanol lac siéu am
trong 30 min, ly tam 2500 véng/min trong 5 min. Hat 14y dich trong. R&a can 3 1an, m&i lan véi 15
mi methanol. Tap trung cac dich chiét methanol, cé trén cach thly dén can. Hoa tan c¢én trong
10ml dung dich amoniac 10% (TT), lac siéu am 5 min. Chuyén dich amoniac sang binh gan, chiét
lan lwot véi 20 — 10 — 10 - 10ml n-butanol da bao hoa nwéc. Tap trung cac dich chiét butanol, cd
trén cach thiy dén can. Hoa c¢an trong methanol, chuyén hét vac binh dinh m&c 10ml bd sung

Methanol dén ngén, loc qua mang loc 0,45um duoc dung dich thiv.
c) Tién hanh:

Tiém riéng bigt 20l cac dung dich chuén vao hé théng séc ky, tién hanh sac ky theo diéu kién da

mb ta, ghi sac ky dd, th&i gian lwu va dién tich cla pic Astragalosid V.

Xay deng duong hdi quy tuyén tinh biéu dién sy phu thudc gitba logarid cla dién tich pic
Astragalosid IV (Sc) va logarid cta ndng dé dung dich chuan (Cc) (ug/ml) theo phwong trinh y =
ax + b,

Tiém riéng biét 20ul dung dich thir vao hé théng séc ky, tién hanh sac ky theo diéu kién d& mé t3,
ghi séc ky do, thoi gian lwu va dién tich cla pic Astragalosid IV.

Tl dwong hdi quy va dién tich pic Astragaloside IV (St) cla dung dich thi tinh dwoc néng do
dung dich thir

* Néng dé cua Astragalosid IV trong dung dich thi (ug/ml) duoc tinh theo cong thirc:
Cr=e(Ln(5f)Abea (”
Ham luvong % Astragalosid 1V trong méu (tinh theo dugc diéu khé kiét) duoc tinh theo céng thire:
1 10 100

X(%) = Cyx ---- X == x 5 (2)

1000 1000 my(1- A)
Trong do:

- 8y, S. la di&n tich pic Astragalosid IV trong séc ky d dung dich thir va dung dich chuén twong

¥ng.

- my 1a khéi lwgng duoc ligu 1dy dinh lvong ().

- Cc la néng dé dung dich chuan Astragalosid IV (pg/ml).

- Cila nbng d6 clia Astragalosid IV (pg/ml) tinh dwoc tir phwong trinh 1.

- A'la do dm clia mau thi.
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8 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai bao gom it nhat cac théng tin sau:

a)

tat ca céc chi tiét cn thiét d& nhan dang san pham dwoc thir nghiém;
vién dan tiéu chuan nay [TCVN 11776-13:2017];
dung méi hodc hén hop dung médi dwoc st dung;

két qua thlr nghiém nhw da néu tai Diéu 6, bao gbm cac gia tri riéng 1é va cac gia tri trung

moi sai khac so v&i phwong phap thi nghiém quy dinh;

ngay th nghiém;

9 Bao goi, ghi nhan, bao quan

9.1 Bao goi

Bao bi phai khd, sach, khéng théi nhiém chét doc hodc cdé mui dnh hwdng dén san phidm. Bao bi
phai lam tlr vat liéu dam bdo an toan va phu hop véi muc dich s dung.

9.2 Ghi nhan

Nhan phai deoc ghi day dd ndi dung bat budc sau day:

a) Tén tiéng viét, tén La tinh.

b) Quy cach dong goi.

c) Tiéu chudn chét lvong.

d) Ngay déng géi, han st dung.

e)  Diéu kién bao quan. =

f) Tén va dia chi cla td chirc, ca nhan chiu trach nhiém v& san pham.
9.3 Bao quan

D& noi khd mat, tranh méc, mot.
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