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1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho thuèc l¸ ®· chÕ biÕn vµ thuèc l¸ ch a chÕ biÕn. 

ChuÈn bÞ dÞch chiÕt cña thuèc l¸ b»ng axit axetic 5% (xem chó thÝch 1) vµ x¸c ®Þnh hµm l

khö trong dÞch chiÕt b»ng c¸ch cho ph¶n øng víi axit hidrazit p-hidroxibenzoic. Trong m«i tr

85oC, mµu vµng osazon ®

Chó thÝch 1   C¸c nghiªn cøu céng t¸c cho thÊy r»ng ®èi víi mét sè lo¹i thuèc l¸ khi chiÕt b»ng n

xÈy ra sù thuû ph©n sucroza.    

3   Thuèc thö 

TÊt c¶ c¸c thuèc thö ®

hiÖn hµnh. 

3.1   Dung dÞch Brij 35 (ete lauryl polyoxietylen)   

Cho 1 lÝt n

3.2   Dung dÞch natri hidroxit (NaOH, 0,5 M) 
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ChuÈn bÞ 1 lÝt natri hidroxit 0,5 M tõ c¸c ampun hoÆc hoµ tan 20,0 g natri hidroxit trong 800 ml n

Trén vµ ®Ó nguéi. Sau khi ®· tan hÕt, cho thªm 0,5 ml dung dÞch brij 35 (3.1) vµ pha lo·ng b»ng n

cÊt ®Õn 1 lÝt. 

3.3   Dung dÞch canxi clorua (CaCl2.6H2O, 0,008M) 

Hoµ tan trong n

dÞch brij 35 (3.1) vµ pha lo·ng b»ng n

Chó thÝch    NÕu xÈy ra kÕt tña th× läc dung dÞch qua giÊy läc Whatman sè 1 (hoÆc lo¹i t

3.4   Dung dÞch axit axetic, (CH3COOH, 5% V/V) 

ChuÈn bÞ dung dÞch axit axetic 5% (V/V) tõ axit axetic "b¨ng" (®

mÉu vµ ®Ó röa dung dÞch trªn m¸y ph©n tÝch dßng liªn tôc). 

3.5   Dung dÞch axit clohidric (HCl, 0,5 M) 

Cho 500 ml n

b»ng n

Cho 250 ml axit clohidric 0,5 M (3.5) vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 25 g axit hidrazit p-hidrobenzoic 

vµ ®Ó cho tan hÕt. Thªm 10,5 g axit xitric ngËm 1 ph©n tö n 2COOH)2COOH.H2O]. Pha 

lo·ng b»ng dung dÞch axit clohidric 0,5 M ®Õn v¹ch møc. B¶o qu¶n ë 5 oC vµ chØ lÊy mét l

ra khái tñ l¹nh ®Ó dïng trong ngµy. 

Chó thÝch 3  §é tinh khiÕt cña PAHBAH (>97% m/m) lµ rÊt quan träng v× cã thÓ t¹o chÊt kÕt tña trong dßng 

ph©n tÝch nÕu cã lÉn t¹p chÊt. PAHBAH cã thÓ kÕt tinh l¹i do n

tinh khiÕt khi thÊy c¸c cã biÓu hiÖn sau : 

a)   c¸c h¹t ®en lÉn trong tinh thÓ PAHBAH mµu tr¾ng; 

b)   mµu vµng trong dung dÞch PAHBAH 5% ®

c)   khã hoµ tan c¸c tinh thÓ PAHBAH trong dung dÞch natri hidroxit 0,5 M; 

d)   c¸c h¹t l¹ næi lªn trong thuèc thö; 

e)   ®
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Dung dÞch PAHBAH cã thÓ ®  sau : Cho 250 ml dung dÞch axit clohidric 0,5 M vµo cèc, lµm 

Êm ®Õn 45 oC vµ võa thªm PAHBAH võa khuÊy ®Òu vµ cho axit xitric ngËm 1 ph©n tö n

axit clohidric. §Ó nguéi dung dÞch, råi chuyÓn sang b×nh ®Þnh møc vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch. Thùc tÕ cho thÊy 

viÖc chuÈn bÞ dung dÞch PAHBAH theo qui tr×nh nµy tr¸nh ®

3.7   D-glucoza (C6H12O6, lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch) ®Ó chuÈn bÞ c¸c chuÈn 

B¶o qu¶n trong b×nh hót Èm. 

3.8.1   Dung dÞch gèc : C©n kho¶ng 10,0 g glucoza (3.7) chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g, hoµ tan trong 800 ml 

axit axetic 5% (3.4) vµ pha lo·ng b»ng axit axetic (3.4) ®Õn 1 lÝt trong b×nh ®Þnh møc. Dung dÞch nµy 

chøa kho¶ng 10 mg glucoza/ml. B¶o qu¶n trong tñ l¹nh. Hµng th¸ng chuÈn bÞ dung dÞch míi. 

3.8.2   ChuÈn lµm viÖc : Tõ dung dÞch gèc t¹o ra mét lo¹t gåm Ýt nhÊt n¨m dung dÞch hiÖu chuÈn (trong 

5% axit axetic) chøa c¸c nång ®é bao trïm d¶i nång ®é dù tÝnh trong mÉu, thÝ dô tõ 0,2 mg glucoza/ml 

®Õn 1,8 mg glucoza/ml. TÝnh nång ®é chÝnh x¸c cña tõng chÊt chuÈn. B¶o qu¶n trong tñ l¹nh. Cø hai 

tuÇn th× chuÈn bÞ c¸c dung dÞch míi. 

4   ThiÕt bÞ, dông cô  

4.1   C¸c dông cô, thiÕt bÞ phßng thÝ nghiÖm th«ng th

vµ thuèc thö. 

4.2   M¸y ph©n tÝch dßng liªn tôc (xem s¬ ®å 1) bao gåm: 

 Bé phËn lÊy mÉu; 

 B¬m ®Þnh l

 M¸y thÈm t¸ch; 

 èng xo¾n lµm chËm; 

 M¸y so mµu (hoÆc m¸y t

  M¸y ghi. 
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5   Ph©n tÝch mÉu thuèc l¸  

5.1   ChuÈn bÞ mÉu thuèc l¸ ®Ó ph©n tÝch b»ng c¸ch nghiÒn (tÊt c¶ mÉu ph¶i lät qua sµng kÝch th

1 mm) vµ x¸c ®Þnh ®é Èm. NÕu thuèc l¸ qu¸ Èm th× tr

qu¸ 400C.  

5.2   C©n kho¶ng 250 mg thuèc l¸ chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g cho vµo b×nh nãn kh«, dung tÝch 50 ml. Cho 

thªm 25 ml dung dÞch axit axetic 5% (3.4), ®Ëy n¾p b×nh vµ l¾c trong 30 phót. 

5.3   Läc phÇn chiÕt qua giÊy läc Whatman sè 40 (hoÆc lo¹i t

cña dÞch, sau ®ã thu dÞch läc vµo cèc ph©n tÝch.   

5.4   Cho ch¹y c¸c mÉu vµ c¸c chÊt chuÈn qua hÖ thèng theo c¸ch th«ng th

dÞch chiÕt cña thuèc l¸, c¸c chÊt chuÈn hiÖu chuÈn vµ c¸c mÉu, cø sau 6 mÉu ch¹y xen kÏ 1 dung dÞch 

hiÖu chuÈn). NÕu c¸c nång ®é cña mÉu n»m ngoµi d¶i nång ®é cña c¸c chuÈn th× ph¶i pha lo·ng c¸c 

mÉu vµ cho ch¹y l¹i. 

6   TÝnh to¸n 

6.1   Dùng ®å thÞ chiÒu cao pic theo c¸c nång ®é nitrat t

6.2   TÝnh phÇn tr¨m hµm l

thøc sau: 

M100
100

 m
   

trong ®ã 

c   lµ nång ®é ®

V   lµ thÓ tÝch cña dÞch chiÕt ®· chuÈn bÞ (5.2) (th

M   lµ ®é Èm cña thuèc l¸ (5.1), tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l

KÕt qu¶ thö ®

Chó thÝch 4   NÕu ph

TCVN 7101 : 2002 (CORESTA 36) th× cã thÓ chuÈn bÞ c¸c chuÈn kÕt hîp. 
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7   §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp 

Mét nghiªn cøu céng t¸c quèc tÕ ®· ®

gia thùc hiÖn trªn 3 mÉu cho thÊy r»ng khi c¸c cÊp thuèc l¸ ®¬n ®

th× thu ®

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ ®¬n t×m thÊy trªn c¸c dÞch chiÕt kh¸c nhau, do cïng mét ng

sö dông cïng thiÕt bÞ trong kho¶ng thêi gian ng¾n (thêi gian ph©n tÝch 40 cèc mÉu) vµ nÕu kh«ng hiÖu 

kh«ng qu¸ mét lÇn trong 20 tr

C¸c kÕt qu¶ ®¬n do hai phßng thö nghiÖm thùc hiÖn, chªnh lÖch qu¸ gi¸ trÞ t¸i lËp (R) trung b×nh kh«ng 

qu¸ mét trong 20 tr

C¸c sè liÖu ph©n tÝch cho ®¸nh gi¸ nh  tæng kÕt trong b¶ng 1. 

B¶ng 1  

Lo¹i thuèc l¸ Hµm l

khö  trung b×nh        

é lÆp l i          

r 

é t¸i l p          

R 

Burley  0,6 0,4 0,6 

Oriental 14,5 1,6 3,3 

Vµng sÊy 20,0 1,0 4,7 

§Ó tÝnh gi¸ trÞ r vµ R, mét kÕt qu¶ thö nghiÖm ®
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Phô lôc A 

(Tham kh¶o) 

 

 

 
 

§Ó tr¸nh kÕt tña PAHBAH, sö dông èng tiªm cã ® a dung dÞch 

PAHBAH vµo dßng ph©n tÝch. Ngoµi ra, nång ®é cña PAHBAH cã thÓ bÞ gi¶m khi biÕt ch¾c r»ng nång 

®é PAHBAH sÏ v

Tèt nhÊt lµ nªn sö dông c¸ch trén trùc tiÕp PAHBAH/NaOH (xem s¬ ®å 1). Tuy nhiªn, nÕu kÕt tña h×nh 

thµnh trùc tiÕp th× cã thÓ trén tr a thuèc thö hçn hîp 

vµo dßng ph©n tÝch. Thùc nghiÖm cho thÊy r»ng c¸c kÕt qu¶ t

u gi÷ qu¸ 8 giê. NÕu sö dông thuèc thö hçn hîp th× cã thÓ cÇn hiÖu chØnh ®

nÒn do tÝn hiÖu ®
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