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Linh vire ki thuit dwoe dé cap

Giai phép hitu ich thudc linh vuc chiét xuét hoat chit ngudn gbc thuc vat c6 tac dung
sinh hoc. Cu thé, giai phéap hiru ich d& cip dén quy trinh chiét xuit emodin tir & cy cbt khi
Polygonum cuspidatum nhim thu dugc emodin c6 ham lugng cao nhd qua trinh trich ly

rin-1ng va long-long.

Tinh trang ki thuat cia giai phap hiru ich

Cay c6t khi, c6 tén khoa hoc 13 Polygonum cuspidatum, thudc loai cay nhé 1au nim, moc
hoang & @i ndi hodc ven duong & nhiéu tinh phia Bic nudc ta, dic biét moc nhidu & Sapa.
Trong y hoc, r& ciy cdt khi thubng duogc sit dung nhu mdt vi thudc chira t& thip, hoat
huyét, tiéu viém, thong kinh giam dau, giam ddc, kinh nguyét bé tic, dau do bi thwong,
bung truéng, kho tidu. RE cdy chira emodin, physcion, emodin 8-O--glucosid,S-sitosterol
glucosid, 3,4,5-trihydroxystilben 3-O-f-O-glucosid, polygonin, rheochrysin, polydatin,
resveratol, cuspidatin... Trong d6, emodin dugc biét dén 12 hoat chét c6 tac dung kich thich
rudt, khang sinh, giam dau, khang khudn, khang vi rat, chéng oxi héa, bao vé t& bao gan,
gidm céc biéu hién bénh Iy ctia gan, chdng ung thw gan, ung thu phéi, chéng lodng xuwong.

Emodin c6 tén khoa hoc 1a 1,3,8-trihydroxy-6-metyl-9,10-anthracenedion (cong thirc I),
c6 cong thirc phan tir C1sH100s. Emodin ¢ dang tinh thé két tinh mau vang cam, néng chay
i .khoéng 256-257°C. Emodin khong tan trong nudc nhung tan trong cac dung moéi hiru co
(ete, ete diu hoa, cloroform, benzen, axeton, axit axetic), cac dung dich kiém, dung dich
amoniac, dung dich natri cacbonat.

OH O OH
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Trén thé gi6i di c6 mot s6 sang ché v& cac quy trinh tach chiét emodin nhu:

CN 102875351 A: Chiét xuit emodin trong Polygonum cuspidatum bing phuong phap
chiét 16i cubn hoi nudc, sau d6 hoi nuée duge ngung tu & 40~90°C, emodin dugc két tinh
lai trong thiét bj két tinh.

CN 102080108 A: Chiét xuit emodin trong Polygonum cuspidatum bing cach st dung
cong nghé enzym héa chin khéng, bao gdm cac budc: nghién miu, ngdm miu trong dung
dich enzym, tao vao duy tri méi truong chan khong, phd bé mdi trudng chin khong va duy
tri nhiét d9, chiét mAu, diéu chinh pH dich chiét, két tinh san pham, loc rira thu san phim.

US 7977516 B2: Chiét xudt emodin trong Polygonum cuspidatum bing phuong phap
trich ly chqin loc dung méi: chiét mau 1dn luot véi dung méi thom, dung méi hydrocacbon
mach hd / ete, dung mdi phan cyc.

CN 103073409 A: Phan lap emodin trong Polygoni cuspidati, qua trinh bao gdm céc
budc: sdy kho, nghién mAu, chiét véi etanol, loc, c6 14y cao chiét, tich phan doan bing
nhyra thd, rira giai biang nuéc va gradient nwde-etanol, gom phan doan va thu hdi dung méi,
sir dung sic ky cot silica gel, rira giai bing hén hop clofofom:metanol 7:3, gom phén rira
giai, két tinh bing axeton thu duoc emodin.

'CN 102329209 A: Chiét xuét emodin tir knotweed rhizome, quy trinh bao gdm céc budc:
nghién mau, ngdm mAu, chiét miu, diéu chinh pH, hép phu mau trén cot nhya thd, rira giai
béng cac n(_‘")ng d6 etanol khac nhau, c6 dic cic phin rira giai rdi hoa trong natricacbonat,
chiét trong butanol, diéu chinh pH, két tia, loc 14y két ta, hoa tan két tua 1an luot trong
axeton va etanol thu dugc san phim.

So v&i céc sang ché trén, sing ché ndy ciing bao gdm céc budc co ban cta qua trinh xir
1y miu ban ddu va chiét miu, tuy nhién phuong phép niy ding metanol lam dung méi
chiét, khong ap dung qué trinh didu chinh pH ma st dung phuong phap chiét phan bd thu
léy ph?m cao etyl axetat, sau d6 tiép tuc st dung sdc ky cot silica gel véi hé dung moéi n-
hexan:etyl axetat aé phén tach cac phan doan nhim I1am gidu ham lugng chét, sau d6 két

tinh thu dugc emodin.
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Ban chat ki thuit ciia giai phap hiru ich
Muc dich cta giai phap hitu ich 1a d& xuét quy trinh chiét xuit emodin tir r& cay cbt khi
Polygonum cuspidatum. Trong giai phdp ndy, cac tac gia @& xuit quy trinh chiét xuét
emodin v&i quy trinh don gian, d& thuc hién, dung méi c6 thé thu hdi nén an toan véi méi
truedng, san phim thu dwoc c6 db tinh khiét cao, luong san phim thu dwgc gin nhu tdi da.
Quy trinh chiét xuit emodin tir r& cay cbt khi Polygonum cuspidatum theo giai phap hitu
ich gdm céc budc sau:
(i) Chiét hdi luu néng thu cao chiét thé:
- so ché 1am sach va sy kho ré cdy cbt khi, nghién nhé r& cdy cbt khi Polygonum
cuspidatum thu ré cay ¢t khi nghién nho;
- chiét hdi lwu néng r& cdy cbt khi nghién nho bang dung mdi metanol, loc thu dich chiét r&
cdy;
- ¢6 quay chan khong dich chiét 1& ciy thu cao chiét r& cay;
(ii) Chiét phan b6 1am giau cao chiét:
- hoa tan cao chiét ré cay trong hdn hop metanol:nude 8:2;
- chiét phan bd hdn hop cao chiét r& cay d hoa tan trong metanol:nude 8:2 véi dung mdi n-
hexan;
- thdo riéng hai phin 16p 13 phan 16p dung méi (dich chiét n-hexan) va phan 16p
metanol:nudc;
- ¢b quay chén khong phan 16p metanol:nudc nhim loai bé dung méi metanol trong phan
16p ndy va bd sung nude dé thu hdn hop chira nudc va cac chat con lai cia cao chiét 18 cay
sau khi d3 trich ly bing n-hexan (hdn hop A);
- chiét phan b hdn hop A véi etyl axetat, thao riéng pha dung méi 14 dich chiét etyl axetat;
- ¢d quay chin khong dich chiét etyl axetat thu cao chiét etyl axetat; va
(iii) Séc ki ¢t thu emodin:
- cao chidt etyl axetat dugc chay séc ki bang phwong phap séc ki cot silica gel thu duge cac

phan doan nhé; két tinh so bd cac phan doan nay dé thu emodin.
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M0 ta chi tiét giai phap hitu ich

Thuat ngit “nguyén liéu” dugc sir dung trong giai phap hitu ich niy cé nghia 1a ré cay
cdt khi (Polygonum cuspidatum) cia cdy da trudng thanh, duge siy kho t6i do Am bing
10%, nghién nhé dén kich thude 3 dén 4 mm.

Thuat ngit “chiét hdi luvu néng” dwoc sir dyng trong giai phap hitu ich nay c6 nghia 1a
qué trinh trich ly cac chét trong r& ciy cbt khi ra khoi r& cay cét khi bing dung mdi & nhiét
do chiét trong khoang tir 45 dén 64 °C.

- Thuat ngit “cao chiét thd” duwoc sir dung trong giai phap hitu ich nay c6 nghia la cao
chiét thu dwgc tir qué trinh chiét hdi lwu néng béi dung moi metanol .

Thuat ngit “chiét phan b§” dugc sit dung trong giai phap hitu ich ndy'co nghia la qua
trinh trich ly cac chét phin bb n-hexan va etyl axetat ra khoi cao chiét tho trong didu kién
Iic hodc khudy manh & nhiét d6 20 dén 35°C va thoi gian tir 1 dén 2 gio.

Thuét ngit “cao chiét etyl axetat” duoc sir dyng trong giai phép hiru ich ndy c6 nghia cao
chiét c6 chira cac chét thu dugc tir qué trinh trich ly cao chiét thé, 1an luot vé6i cac dung
mdi n-hexan va etyl axetat dé loai bd cac chit phan bd trong dung mdi n-hexan va thu céc
chit phan bd trong dung méi etyl axetat.

Quy trinh chiét xuit emodin tir r& cdy ¢t khi Polygonum cuspidatum gbm céc budce:

(i) Chiét héi luu néng thu cao chiét thé;

RE cay cbt khi sau khi thu hai dugc mang vé so ché 1am sach loai bo dit cat, sau dé cét
mong va dem siy kho & nhiét d6 t6t hon tir 40 dén 50°C cho t&i khi @6 4m béng 10%.
Nghién nhé nguyén lidu t&i kich thudc 2 dén 4 mm trude khi tién hanh ngam chiét voi
metanol dé qué trinh chiét t6t hon. P4 nguyén liéu vao thiét bi chiét hdi lvu va chiét voi
metanol & ti 16 nguyén liéu:dung méi 1a tir 1:3 dén 1:5 (khdi lwong:thé tich), chiét hdi Iuu &
nhiét d¢ t5t hon tir 55 dén 64°C, trong thoi gian t6t hon tir 6 dén 10 gid. Sau d6, ngimg gia
nhiét va @& ngudi t6i nhiét do phong, thao dich chiét metanol tir r& cdy cbt khi sang binh
chira, qua trinh chiét lap lai 3 l4n. Dich chiét metanol tir r& cay bt khi sau 3 1an chiét hoi
luu duge gop lai va ¢6 quay chan khong loai bo dung mdi metanol trong thiét bi ¢ quay
chén khong & nhiét do t6t hon tir 50 dén 60°C va ap suit trong khoang tir 0,1 dén 0,5 atm
(10,1 dén 50,5KPa) cho t6i khi loai hét dung méi metanol va thu dwgc cao chiét thd. Chiét
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& céc khoang thong sb cong nghé nhu ti 16 nguyén liéu:dung moéi tir 1:4 dén 1:5 (khéi
lugng:thé tich), nhiét dd chiét hdi luu tir 60 dén 64°C, thoi gian chiét tir 8 dén 10 gidr 1a cc
khoang thong s t8i wu, & céc khoang ndy qué trinh chiét dat hidu qua cao. Néu cac thong
s6 nay thip hon thi hiéu qua cia qua trinh c_hiét giam, néu c4c théng s6 ndy cao hon thi tiéu
tén nguyén lidu, hoa chit, nang lwgng va hiéu qua qué trinh chiét ciing giam.

(ii) Chiét phan b 1am gidu cao chiét:

Cao chiét thé dugc tinh ché lai biang cach chiét 14n luot trong dung moi n-hexan va etyl
axetat & nhiét d6 25 dén 35 °C trong khoang 1-2 gid. Cao chiét thd dugc chibt phan bb véi
dung méi n-hexan bing cach hoa tan hoan toan cao chiét thd trong hén hop metanol:nude
8:2, ti 1& cao chiét th6:hdn hop dung mdi metanol:nuge 1a tir 1:5 dén 1:8 (khdi hrong:thé
tich) thu duoc hdn hop cao chiét thd trong metanol:nude 8:2. P4 hén hop trén vao thiét b
chiét, tiép theo nap thém mdt don vi thé tich dung mdi n-hexan bing véi thé tich hdn hop
metanol:nuGe 8:2 ding hoa tan cao chiét tho. Sau d6 chiét phan bd & nhiét d6 25 dén 35 °C
trong khoang thoi gian t6t hon tir 1 dén 2 gid. Hon hop trén s& phan thanh hai pha 1a pha
metanol:nuwde va pha dung mdi. Théo riéng va loai bé pha dung mdi 13 dich chiét n-hexan.
Pha metanol:nuéc dugc thio ra, c6 quay chin khong & nhigt do 50 dén 60 °C nhim loai
hoan toan dung méi metanol, saﬁ d6 bd sung thém nudc dé thu duoc phan 16p nude chira
céc chét con lai cta cao chiét tho sau khi trich ly v6i n-hexan (hén hop A).

Tién hanh chiét phan bd hdn hop A véi dung mdi etyl axetat bing cach @6 hdn hop A va
mot don vi thé tich dung méi etyl axetat trong dwong véi thé tich hén hop A vao thiét bi
chit. Tién hanh chiét phan bé & nhiét d6 25 dén 35 °C trong khodng thoi gian t6t nhét tir 1
q‘én 2 gio. Hon hop trén s& phan thanh hai pha 13 pha nuéc va pha dung méi. Théo riéng
pha dung méi 13 dich chiét etyl axetat vao binh hitng. Sau d6 tién hanh c¢é quay hat chan
khong loai dung mdi etyl axetat trong dich chiét etyl axetat. Qua trinh hit chan khong loai
dung mdi duge tién hanh & nhiét d6 t6t nhét tir 55 dén 65°C va ép'suét chén khéng trong
khoang tir 0,1 dén 0,5 atm (10,1 dén 50,5KPa) cho t6i khi loai hét dung méi va thu dugc
cao chiét efyl axetat. Cao chiét etyl axetat 14 cao chiét chira ham ludng 16n emodin so v&i
cao chiét tho. Cao chiét etyl axetat dugc str dung dé chay sic ki cot silica gel nhim thu

emodin c6 d6 tinh khiét cao.
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(iii) Séc ki cot thu emodin:

Tién hanh 1am gidu emodin bing phuong phép séc ki cot. Cao chibt etyl axetat dugc hoa
tan hoan toan trong dung méi metanol v&i ti 1& cao chiét etyl axetat:metanol 14 1:10 (khdi
lwong:thé tich), bd sung thém mot lwong silica gel (40-63um) véi ti 18 silica gel : cao chiét
etyl axetat 13 2:1 (khdi lwong: khéi luvong) va lic ddu, sau d6 cb quay loai hét dung méi dé
thu duge hdn hop cao chiét etyl axetat tron trong silica gel.

Chuén bi c6t sdc ki v&i chét hip phu 14 silica gel ¢6 kich thudc hat 40 dén 63 pum, leong
silica gel nhdi trén cot ti 18 véi lugng silica gel tron vé6i cao chiét etyl axetat theo ti 1€ tur
20:1 dén 40:1 (khéi luqng:khéi lugng), dn dinh cot séc ki bang cach cho mot luong dung
méi n-hexan:etyl axetat 80:20 (thé tich: thé tich) chay qua cdt véi ti 16 dung mdi n-
hexan:etyl axetat (80:20): silica gel nhdi cot 13 6:1 (thé tich:khéi lwong) chay qua cot.

Hon hop cao chiét etyl axetat tron trong silica gel dwgce dwa 1én trén cot sic ki silica gel
v6i chit hip phy 12 silica gel c6 kich thudc hat 40 d&n 63 pm. Cho Ian luot cac hé dung
mdi rira gidi c6 o phan cyc ting dan 13 n-hexan:etyl axetat tir 80:20 dén 30:70 (thé tich:
thé tich) va himg dung méi chay ra khoéi c6t vao cac dng nghiém. Sic ki 1dp mong cac éng
nghiém thu dugc, tién hanh gdp cac dng nghiém thanh cic phin doan khac nhau dua trén
su gidng nhau khi séc ki 16p méng cia cac 6ng nghiém. Két tinh so bd cac phan doan, thu
duoc chét két tinh mau do, gan rira két tinh thu dugc céc tinh thé hinh kim, mau do. Cau
trtic hoa hoc cia tinh thé nay duoc x4c dinh bang cac phwong phap phd khdi va phd cong

hudng tir hat nhan, két qua chét thu duogc 12 emodin.

Vi du thue hién giai phap hitu ich
Duéi day 13 mot s& vi du minh hoa v& quy trinh chiét xudt emodin tir r& cdy cbt khi
Polygonum cuspidatum. Nhitng vi du nay chi ¢6 muc dich minh hoa ma khong lam gidi
han pham vi bao hg.
Vi du 1: Chiét xuit emodin tir r& cay cdt khi
" RE cay c6t khi sau khi thu hai dugc mang v& so ché 1am sach loai bo dat cat, sau d6 cit
moéng va dem sdy kho & nhiét 6 45 °C cho téi khi 6 4m bang 10%. Nghién nho nguyén

liéu t6i kich thude 2 dén 4 mm trude khi tién hanh ngdm chiét v6i metanol d& qué trinh
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chiét tt hon. D4 nguyén lidu vao thiét bi chiét hdi luu va chiét véi metanol & ti 1¢ nguyén
ligu:dung moi 1a 1:4 (khéi Tugng:thé tich), chiét hdi luu & nhiét d6 64°C, trong thoi gian 8
gid. Sau d6, ngiing gia nhiét va d& ngudi t6i nhiét d6 35 °C, thao dich chiét metanol tir ré
cly cbt khi sang binh chita, qué trinh chiét lap lai 3 14n. Dich chiét metanol tir ré cay cét khi
sau 3 1an chiét hdi Iuu duge gdp lai va cb loai bo dung méi metanol trong thiét bj c6 hat
chan khong & nhiét d6 60 °C va &p suét trong khoang tir 0,1 dn 0,5 atm (10,1 dén
50,5KPa) cho t&i khi loai hét dung mdi metanol va thu duge cao chiét tho.

Cao chiét tho dwoc tinh ché lai bing cach chiét lin lugt trong dung moi n-hexan va etyl
axetat & nhiét d6 35 °C trong khoang 2 gid. Cao chiét thé duge chiét phan bb véﬁ dung moi
n-hexan bang cach phén tan hoan toan cao chiét thé trong hdn hop metanol:nuéc 8:2, ti 18
cao chiét tho:hdn hop dung moéi metanol:nude 14 1:5 (khéi lwong:thé tich) va d6 hén hop
vao thiét bi chiét. BS sung thém mot don vi thé tich dung méi n-hexan biang v6i thé tich
hdn hgp dung méi metanol:nudc ding dé hoa tan cao chiét thd. Sau d6 chiét phan bé &
nhiét do 35 °C trong thdi gian 2 gid. Hon hop trén s& phan thanh hai pha 13 pha
metanol:nuéc va pha dung méi. Théo riéng va loai bo pha dung moéi 13 dich chiét n-hexan
sang binh chira, qua trinh chiét duogc lap lai 3 14n. Dich chiét n-heXan cta 3 1an chiét duoc
g06p lai va tién hanh c6 quay hut chan khong tai nhiét d§ 55°C va ép. suit trong khoang tir
0,1 dén 0,5 atm (0,98 dén 49KPa) nhim loai hét dung méi, thu cao chiét n-hexan da tinh
ché. Pha metanol:nuéc con lai dugc thao ra, c6 quay chan khong & nhiét d6 60 °C nhim
loai dung méi metanol, sau d6 bd sung thém nude dé thu duge hdn hop chira cac chit con
lai ctia cao chiét tho sau khi trich ly v6i n-hexan (hdn hop A).

Tién hanh chiét phan bb hdn hop A véi dung moi etyl axetat bing cich db hdn hop A va
mdt don vi thé tich dung méi etyl axetat twong dwong véi thé tich hdn hop A vao thiét bi
chiét. Tién hanh chiét phan b & nhiét d6 35 °C trong thdi gian 2 gio. Hdn hop trén s& phin
thanh hai pha la pha nu6c va pha dung méi. Théo riéng pha dung méi la dich chiét etyl
axetat vao binh himng, qua trinh chiét dugc lip lai 3 1dn. Dich chiét etyl axetat ciia 3 lan
chiét dwoc gop lai va tién hanh c6 quay hiat chan khong loai dung méi dich chiét etyl

axetat. Qua trinh hut chan khong loai dung méi duogc tién hanh & nhiét do 60 °C va ap suit
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chén khéng trong khoang tir 0,1 dn 0,5 atm (10,1 dén 50,5KPa) cho t&i khi loai hét dung
mdi va thu dugc cao etyl axetat da tinh ché.

Tién hanh 1am giiu emodin bing phwong phap sic ki cot. Cao chiét etyl axetat G g
dugc phén tan hoan toan trong 50 ml dung méi metanol, bd sung thém 10 g silica gel (40-
63um) va lic déu, sau d6 co quay loai hét dung méi dé thu dwgc hdn hop cao chiét etyl
axetat tron trong silica gel. Chuén bi cot sic ki v6i chit hip phu 1a silica gel ¢6 kich thuéc
hat 40 dén 63 pum, hrgng silica gel nhdi trén cot ti 18 voi lugng silica gel tron véi cao chiét
etyl axetat theo ti 1§ tir 20:1 (khdi lwong:khdi lugng), 6n dinh ct séc ki bing céch cho mot
lugng dung m6i n—hexan:etyl axetat 80:20 (thé tich: thé tich) chay Qua cot V(')’i‘ ti 1& dung
moi n-hexan:etyl axetat (80:20): silica gel nhdi cot 13 6:1 (thé tich:khéi lwong) chay qua

A

cot.

Hbn hop cao chiét etyl axetat tron tfong silica gel dwgc dua 1én trén cot séc ki silica gel
v6i chit hap phu 12 silica gel c6 kich thudc hat 40 dén 63 pm, kich thude cot 1a 3,2x25¢m).
Cho lan lucjt cac hé dung moi rra gidi ¢ 4§ phan cyuc tang dan 12‘1 n-hexan:etyl axetat voi ti
1€ 80:20, 70:30, 60:40, 50:50, 40:60 va 30:70 (thé tich: thé tich) chay qua ct va hitng dung
mdi chay ra khoi cot vio cac 6ng nghiém. Sic ki 16p méng cic dng nghiém thu dwoc, tién
hanh gdp céc 6ng nghiém thanh c4c phén doan khac nhau dwa trén su‘ gidng nhau khi séc ki
16p méng cda cac 6ng nghiém. Két tinh so bd céac phan doan, thu dugc chét két tinh mau
dd, gan rira két tinh thu dwoc két tinh hinh kim, mau do.

Xéc dinh céu tric hoa hoc cua tinh thé bang phuomg phap phd khéi va phd cong hudng
tir hat nhan. Trén ph6 khoi ciia finh thé ndy cho pic ion phan tir [M+H]" véi sb khdi m/z=
271,16; [M-H]* véi s6 khdi m/z= 268,96. Vay M=270 phii hgp v6i cong thirc phan tir tinh
thé nay va hop chét C1sHioOs. Phd 'H-NMR cta tinh thé niy do trong dung mdi metanol
tai tAn s6 500Hz xudt hién c4c nhom tin higu 7,12 (1H, brd, J=0,5Hz, H-2), 7,60 (1H, d,
J=1,5Hz, H-4), 7,21 (1H, d, J=2,5H2, H-5), 6,59 (1H, d, J=3,0, H-7), 2,462 (3H, s, 3-CH3).
Phé 1*C-NMR ciia tinh thé nay trong dung méi metanol tai tdn s§ 500Hz xuét hién cac ti
hiéu 165,2 (C-1), 121,8 (C-Z), 149,7 (C-3), 125,2 (C-4), 110,3 (C-5), 161,6 (C-6), 109,1
(C-7), 167,5 (C-8), 190,4 (9-C=0), 183,36 (10-C=0), 134,6 (C-4a), 110,9 (C-8a), 114,8
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(C-9a), 134,6 (C-10a), 22,0 (3-CHs). Tir céc dit liéu phd khdi va phd cong hudng tir hat
nhén, két luén tinh thé hinh kim mau d6 nay 12 emodin.
Loi ich dat dwgc ctia gidi phap hiru ich
Nhém tac gid di st dung quy trinh chiét xuit emodin tir r& céy cbt khi Polygonum
cuspidatum véi diéu kién chiét don gian, d& thuc hién, dung mbi c6 thé thu hdi nén an toan
vOi moi trudng, san phém thu dugc c6 dang tinh thé, c6 do tinh khiét cao c6 dd 6n dinh cao
va da dang bao quan, lugng san phim thu dwoc gin nhu t6i da. Hop chit emodin thu dugc

tir quy trinh niy c6 nhidu Gng dung trong thuc té.
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2518
YEU CAU BAO HQ

1. Quy trinh chiét xuét emodin tir r& cdy c6t khi Polygonum cuspidatum bao gém
cac budc:

(i) Chiét hdi luu néng thu cao chiét tho:

- 5o ché 1am sach va sy kho ré cay cdt khi tai nhiét do tir 40 dén 50°C, nghién nho
18 cay cbt khi Polygonum cuspidatum dén kich thudc 3 dén 4 mm, thu ré céy
nghién nhé;

- chiét hdi luu nong r& cay cdt khi nghién nho bing dung mdi metanol voi ti 18
nguyén liéu:dung méi 1a 1:3-1:5 (khdi lvong/thé tich), tai nhiét do chiét 1a 60 dén
64°C, thoi gian chiét 8 dén 10 gi0, thu dich chiét metanol;

- ¢d quay chan khong dich chiét ré cay & nhiét d6 50 dén 60°C, ap suit trong
khoang tir 0,1 dén 0,5 atm (10,1 dén 50,5KPa), thu cao chiét tho;

(i) Chiét phan bd 1am giau cao chiét:

- hoa tan cao chiét tho trong hdn hop metanol:nude 8:2 vdi ti 18 cao chiét:hdn hop
dung méi 14 1:5 dén 1:8 (khéi lwong:thé tich);

- chiét phan bd hén hop cao chiét tho trong hdn hop metanol:nuée 8:2 véi dung
mdi n-hexan vdi ti 18 hdn hop cao chiét hoa tan:n-hexan 1a 1:1 (thé tich:thé tich),
nhiét d6 25 dén 35°C, thoi gian 2 gio, loai bo dich chiét n-hexan va thu hén hop
metanol:nudc;

- ¢d quay chan khong hdn hop metanol:nuée con lai tai nhiét do 60°C, ap sudt
trong khoang ttr 0,1 dén 0,5 atm (10,1 dén 50,5KPa), dé loai hét dung moi metanol
trong hdn hop va bd sung nude dé thu hdn hop A;

- chiét phan bd hdn hop A vdi etyl axetat v6i ti 1& hdn hgp A:dung moi etyl axetat
1a 1:1 (thé tich:thé tich), nhiét do 20 dén 35°C, thoi gian 1 dén 2 gio, thao riéng
nhidm thu dich chiét etyl axetat; c6 quay chan khong dich chiét etyl axetat tai nhiét
do tir 50 dén 60°C, 4p suét trong khoang tir 0,1 dén 0,5 atm (10,1 dén 50,5KPa),
thu cao chiét etyl axetat; va

(iii) Séc ki cot thu emodin:
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- hoa tan hoan toan cao chiét etyl axetat trong dung mdi metanol vdi ti 1§ cao chiét etyl
axetat:metanol 1 1:10 dn 1:20 (khdi lwong:thé tich);

- b6 sung thém mét luong silica gel (40-63pm) véi ti 1€ cao chiét etyl axetat: silica gel
tron 1 1:1,5 dén 1:2,5 (khéi lwong: khéi lugng) va lic ddu;

- ¢0 quay loai hét dung mdi metanol tai nhiét 6 tir 50 dén 60 °C, &p suét trong khoang
tir 0,1 dén 0,5 atm (10,1 dén 50,5KPa), dé thu duogc hdn hop cao chiét etyl axetat tron
trong silica gel,

- chudn bj cot sic ki v6i chét hip phu 14 silica gel ¢6 kich thuéc hat 40 dén 63 um, lugng
silica gel nhdi trén cft ti 18 véi lugng cao chiét etyl axetat theo ti 16 tir 20:1 dén 40:1
(khdi hrong:khdi lugng);

- bn dinh cot séc ki dugc bﬁng cach cho mét lwgng dung méi n-hexan:etyl axetat 80:20
(thé tich: thé tich) chay qua cot v6i ti 1& dung méi n-hexan:etyl axetat (80:20): silica gel
nhdi cot 1 6:1 (thé tich:khéi lugng);

- dwa hén hop cao chiét etyl axetat tron trong silica gel 1&n trén cot séc ki silica gel, cho
1an luot cic hé dung moi rira giai c6 d§ phan cuc ting dan 1a n-hexan:etyl axetat tir
80:20 dén 30:70 (th tich: thé tich) chay qua va hing dung méi chay ra khoi ¢t vao cac
6ng nghiém;

- sdc ki 16p méng cac éng nghiém thu duge, tién hanh g0p cic dng nghiém thanh céc
phén doan khac nhau dva trén sy gi(")ng nhau khi séc ki 16p mdng cua céc 6ng nghiém;

- két tinh so b6 cac phan doan, thu dugc chit két tinh mau dd, gan rira két tinh thu duoc

cac tinh thé hinh kim mau d6 14 emodin.
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