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Tom tit

Muc tiéu: Bao ché cao 1ong chira echinacoside (ECH) tir Nhuc thung dung.
Phwong phdp nghién ciru: Stir dung ham lugng ECH va hiéu suat chiét dé khao
sat lwa chon phuwong phap va cac thong sb cho quy trinh chiét xuét cao long chira
ECH tir Nhuc thung dung quy mé 1kg duoc liéu/mé. Két qud: Phuong phap chiét
siéu Am gia nhiét di duoc lua chon va tdi vu cac thong sé bao gdm dung mai chiét
1a ethanol (40%), ty 18 dung mdi/duoc liéu (DM/DL) 14 20/1, nhiét d6 chiét xuat 1a
60°C va 2 lan chiét xuat véi thoi gian chiét xuat 1a 60 phat/lan. Két lugn: Xay dung
thanh cong quy trinh bao ché cao 16ng chita ECH tir Nhyc thung dung quy mé 1kg
duoc liéu/mé.

Tw khéa: Nhuc thung dung; Echinacoside; Cao 1dng.

PREPARATION OF LIQUID EXTRACT CONTAINING ECHINACOSIDE
FROM CISTANCHE DESERTICOLA

Abstract

Objectives: To prepare a liquid extract containing echinacoside (ECH) from
Cistanche deserticola. Methods: Using ECH level and extraction efficiency to
determine methods and parameters for the liquid extract process containing the
ECH from Cistanche deserticola at a 1 kg/batch scale. Results: The ultrasonic
heating extraction method was selected, and the parameters were optimized,
including the extraction solvent being ethanol 40%, the solvent/medicinal material
ratio being 20/1, the extraction temperature being 60°C with two extraction times,
60 minutes each time. Conclusion: A liquid extract containing ECH processed
from Cistanche deserticola at 1 kg/batch scales was successfully established.

Keywords: Cistanche deserticola; Echinacoside; Liquid extract.
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PAT VAN DE

Nhuc thung dung la loai dugc li¢u

quy duoc vi nhu “Nhan sam cua sa mac”

vo1 cac tac dung bo than, kién duong,
ich tinh... [1]. Theo y hoc hién dai,
Nhuc thung dung cé cac tac dung ndi
bat bao gdm chdng 10 hoa, ting cudng
thé lyc, ting cuong mién dich... [1].
Ngoai ra, cac nghién ctu dugc ly hoc
hién dai da ching minh Nhuyc thung
dung con c6 cac tac dung dic biét hi¢u
qua trong diéu tiét hormone, chéng mét
moi va thic day hinh thanh xwong. .. [1]

ECH, mot glycosid phenylethanoid
tu nhién, dugc cong nhan la mot trong
nhing thanh phan hoat chat chinh cua
Nhyc thung dung [2].
thung dung, ECH ¢6 nong d6 cao nhat

Trong Nhuc

va la nguén thuc vat tu nhién chinh dé
diéu ché ECH [2]. ECH d3 dugc chimg
minh la phat huy cac tac dung duoc ly
ndi bat nhu chéng oxy hoa, bao vé than
kinh, cai thién tinh trang suy giam nhan
thirc, bao vé gan va chong ung thur...[2].
Do vay, Nhuc thung dung ciling nhu
ECH c6 tiém nang rat 16n dé nghién ctru
bao ché cac san pham hién dai gitp bao
vé va ting cuong stc khoe. Dé lam co
s& nghién ctru va bao ché cac san pham,
chung toi tién hanh nghién ctru nham:
Bado ché cao long chira ECH tir Nhuc
thung dung.
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Hinh 1. C4u trtic hoa hoc cua ECH [2].

POI TUQONG VA PHUONG PHAP
NGHIEN CUU

1. Nguyén li¢u

Nhuc thung dung (Cistanche deserticola)
dugc mua tir Cong ty C6 phan Pong y
Duogc Thang Long, dat céac tiéu chuin
ciia DDVN V. Chuan ECH ham luong
99,6% dugc mua tir hang Merke (Puc).
Céc dung moi chiét xuat va dung moi
pha dong dat tiéu chuan sic ky long
hi¢u nang cao (HPLC) dugc mua tu
cong ty Sigma Aldrich (Hoa Ky).

2. Thiét bi

Thiét bi chiét siéu &m SM30 cua Han
Quéc, hé théng HPLC Waters 1525
Binary HPLC pump, Waters 2489
detector UV/Vis vé1 cot Waters Cis
(250 x 4,6mm; Sum) ctia Hoa Ky, thiét
bi cit quay chan khong EYELA,
N1200B (Nhat)...

2. Phuwong phap nghién ctru

* Phuong phap dinh lwong ECH:

Ham lugng ECH trong dugc li€éu va

cao chiét dugc dinh luong bang phuong
phap HPLC theo DDVN V [3].
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Mau chuin: Hoa tan ECH chuéan
trong methanol 50% dé duoc dung dich
chuén c6 ndng d6 0,2 mg/mL.

Mau duoc liéu: Can chinh xac 1g bot
duoc liéu vao binh dinh mac 100mL,
thém chinh xac 50mL methanol 50%,
day binh, lic déu, can va ngdm 30 phit.
Léc siéu am 30 pht, dé ngudi, can lai.
B6 sung khbi luong mat di bang
methanol 50%, lic déu, dé yén, loc
dung dich phia trén duoc mau dugc lidu.

Mau cao: Hut chinh xac 1,0mL cao
1ong cho vao binh dinh mitc 100mL, bo
sung methanol vira du, lic déu. Hut
chinh xac 1,0mL dung dich nay, loc qua
mang 0,45um duge mau cao 1:1.

Diéu kién sic ky: Pha dong 1a dung
dich methanol (A) va dung dich acid
formic 0,1% (B), chay theo chuong
trinh gradient (0 - 17 phut: 26,5% A;
17 - 20 phut: 26,5 - 29,5% A; 20 - 30
phat: 29,5% A). Detector UV, budc
song 330nm, toc do dong 1 mL/phut,
thé tich tiém 10pL.

Tién hanh sic ky 1an lugt mau chuan
va mau cao. Ham luong ctia ECH duoc
tinh theo cong thurc:

CxnxV
m x 10
Trong d6, E: Ham luong ECH
(mg/g); C: Nong do ECH trong dich
chuan (pg/mL); V: Thé tich dung moi

E (mg/g) =

chiét (mL); m: Khdi luong duoc liéu
can (g); n : Hé sb pha lodng.

* Phuong phadp nghién ciru xdy dung
quy trinh bao ché cao long chira ECH
trr Nhuc thung dung:

Nhuc thung dung dugc siy kho, xay
nho va ray qua rdy lmm. Chiét nong voi
nudce: Can chinh x4dc 10g Nhuc thung
dung cho vao binh chiét. Thém 100mL
nude, dun soi co khudy tron trong 2 gid
(chiét 2 1an). Thu dich chiét va ép ba
duogc liéu. Gop dich chiét, dé lang
24 ¢10, loc thu dugc dich loc.

Chiét ngdm kiét voi con: Céan chinh
xéac 10g Nhuc thung dung, 1am 4m duogc
liéu bang 20mL ethanol 50%, dé mot
thoi gian cho duogc liéu trrong nd hoan
toan (khoang 2 gio) sau d6 cho vao thiét
bi chiét ngdm kiét. Thém 80mL ethanol
50%, ngdm trong thoi gian 1 ngay. Sau
do, rat dich chiét va ép ba duoc liéu,
gop cac dich chiét, dé ling 24 gio, gan
va loc thu duoc dich loc.

Chiét siéu am gia nhiét: Can chinh
xéac 10g Nhuc thung dung, cho vao thiét
bi chiét siéu am. Thém khoang 100mL
ethanol 50%, bat thiét bi va cai dat cac
thong s6. Khi thiét bi da dat duoc thong
s0, tién hanh chiét siéu am trong khoang
1 gio & 60°C (chiét 2 1an). Ep ba duoc
liéu, gop dich chiét, dé lang 24 gio, loc
thu duoc dich loc.
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St dung hi¢u sudt va ham luong
ECH dé khao sat lya chon diéu kién
chiét xuat bao gdm: Phuong phap chiét
xuét: Chiét nong, chiét ngam kiét, chiét
siéu am gia nhié¢t. Loai dung moi: Nudc
va ethanol c6 nong d6 khac nhau. Ty 18
DM/DL: 10/1, 20/1, 30/1, 40/1. Nhiét
d6 chiét xuat: 50°C, 60°C, 70°C, 80°C.
Thoi gian chiét xuat: 30, 60, 90, 120
phut. S6 1an chiét: 1, 2, 3 lan.

Hiéu suat chiét xuat duoc tinh theo
cong thirc sau:

SECH trong dich chiét
> ECH trong duogc li¢u

Heniée (%) = x 100

* Xir Iy 56 lieu: Két qua duge trinh
bay dudi dang X + SD. Cac két qua

duoc xtr 1y trén phidn mém Microsoft
excel 2010, SPSS 17.0.

3. Pao dirc nghién ciru

Nghién ctru thude dé tai “Nghién ctiru
tao phytosome nhom hoat chat chiét tir
Nhuc thung dung dé bao ché vién nang
mém Hoan lyuc khang dung cho bo doi
trong moi trudng khac nghiét”, ma so:
KCB-CT12. Nghién ctru duoc tién hanh
theo Quyét dinh phé duyét s6 1924/QD-
BQP ngay 27/5/2022 cua B Qudc
phong. S6 liéu nghién ctu duoc Vién
Nghién ctru Y Duoc hoc Quan su, Hoc
vién Quan y cho phép stir dung va cong
bd. Nhom tac gia cam két khong co

xung dot loi ich trong nghién ctru

KET QUA NGHIEN CUU VA BAN LUAN

1. Két qua dinh lwong ECH trong dugc liéu

Tién hanh dinh lvong ECH trong Nhuc thung dung két qua nhu sau:

Bang 1. Két qua xac dinh ham luong ECH trong Nhuyc thung dung.

Miu Khéi lwgng dugc liéu (g) Khoi lwgng hoat chit (mg) Ham lugng (%)
1 1,0021 9,116 0,91
2 1,0182 9,181 0,90
3 1,0014 9,267 0,93
X+ SD 9,19+ 0,08 0,91 + 0,02

Két qua dinh luong 3 miu Nhuc thung dung cho thdy ham lugng ECH la
9,19+ 0,08 (0,91 + 0,02%) tinh theo dugc liéu kho kiét.
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2. Két qua khio sat cac phwong phap chiét
Sau khi tién hanh thuc nghi¢m chiét xuét theo 3 quy trinh, thu dugc hi¢u suét
va ham luong ECH trong dich chiét duoc trinh bay & bang 2:

Bang 2. Két qua khao sat cac phuong phép chiét (n = 3).

Chi tiéu nghién ciru ~ Chiét néng Chiét ngdm kiét Chiét siéu Am gia nhiét
Ham luong ECH (mg/g)  4,17+022  7,51+0,35 8,14+ 0,20
Hiéu suit chiét (%) 4537+1,81 81,70 +3,22 88,62 + 1,71

ECH dé tan trong methanol, ethanol va aceton, it tan trong nu¢c va chloroform.
Do vy, ching t6i tién hanh so sanh chiét nong bang nudc, chiét ngam kiét va chiét
siéu 4m gia nhiét bang ethanol 50%. Két qua cho thidy ham lugng ECH va hiéu
sudt chiét thap nhat khi chiét nong va cao nhat khi chiét siéu am gia nhiét. Két qua
nhu vay do ECH d@ tan trong ethanol, dong thoi, chiét siéu am gitp pha v& cau
trac t& bao duoc liéu va ting kha ning hoa tan va khuéch tan cua duoc chét trong
dung méi, mit khac, chiét siéu 4m ciing tiét kiém thoi gian va dung moi hon so véi
chiét ngam kiét. Do vay, chiing t6i lira chon phuong phap chiét siéu 4m gia nhiét
v6i dung méi 1a ethanol dé tiép tuc khao sat.

3. Anh huéng ctia nong dd ethanol

C6 dinh cac diéu kién: Nhiét d6 60°C, thoi gian 1 gio, sb lan chiét 1a 2, ty 18
DM/DL 1a 10/1, tién hanh khao sat chiét bang ethanol c6 ndong do khac nhau, két
qua thu dugc nhu sau:

Bang 3. Anh huéng ctia nong do ethanol.

Dung méi ECH chiét dwoc (mg/g) Hiéu suit chiét (%)
EtOH 30% 7,96 + 0,39 86,62 + 3,97
EtOH 40% 8,52+0,36 92,76 + 3,19
EtOH 50% 8,14 +£ 0,20 88,62 + 1,71
EtOH 60% 8,01+ 0,29 87,13 £ 3,54
EtOH 70% 7,85 +0,37 85,48 £4,38

Két qua cho thay khi ting dian ndng d6 ethanol 1am ting dan ham lwong va hiéu
suat chiét, dat cao nhat & nong d6 ethanol 40%. Tuy nhién, khi tiép tuc ting nong
do ethanol 1én > 40% lai lam giam dan ca ham luong va hi¢u suat chiét. ECH la
chét c6 d6 phan cuc cao va d6 hoa tan cao hon trong ethanol ndng d6 thap. Khi
ndng do ethanol ting, d6 phan cuc ctia dung moi giam, 1am giam d6 hoa tan cua

33



TAP CHI Y DUQC HQC QUAN SU SO 6 - 2025

ECH, do d6 lam giam ham lugng va hiéu suat chiét ECH. Két qua nay ciing tuong
tu cac nghién ctru trude day cho thdy ECH thu dugc ham luong va hiéu suét cao
khi chiét xuit & ethanol né)ng do thﬁp [4, 5]. Do vay, ethanol 40% duoc lya chon
lam dung méi chiét xuat.

4. Anh hwéng cia ty 1¢ DM/DL

Tién hanh khao sat anh hudng cua ty 16 DM/DL véi cac diéu kién chiét xut
duoc ¢d dinh gdm nhiét d6 60°C, thoi gian 1 gid, sé 1an chiét 1a 2, dung mai ethanol
40% thu dugc két qua nhu sau:

Bang 4. Anh hudng cua ty 16 DM/DL.

Ty 1¢ DM/DL ECH chiét dwoc (mg/g) Hiéu suit chiét ECH (%)
10/1 8,52+ 0,36 92,76 + 3,19
20/1 8,88 + 0,35 96,65 + 3,07
30/1 8,84 + 0,30 96,22 + 2,54
40/1 8,86 + 0,49 96,35 + 4,63

Két qua cho thay, khi ting dan ty 16 DM/DL tir 10/1 dén 20/1 lam ting dan ham
luong va hiéu suat chiét ECH. Tuy nhién, ham lugng va hiéu suat chiét ECH khi
chiét voi ty 16 DM/DL 1a 20/1, 30/1 va 40/1 gan tuong dwong. Diéu nay la do khi
& cung diéu kién chiét thi ¢ ty 16 DM/DL 13 20/1, ECH gan nhu dugc hoa tan tdi
da trong dung moi. Do d6, khi tang ty 16 DM/DL ciing khong lam ting dang ké
ham luong va hi¢u suét chiét, nhung lai ton dung méi. Do do, ty 1¢ DM/DL thich
hop nhét 14 20/1, nén dugc lya chon dé tiép tuc khao sat.

5. Anh huwéng ciia nhiét @ chiét xuat

Tién hanh chiét xuat véi cing diéu kién 1a dung méi ethanol 40%, ty 1é DM/DL
20/1, thoi gian 1 gio, sb 1an chiét 1a 2 nhung & cac nhiét d§ khac nhau, két qua
nhu sau:

Bang 5. Anh hudng cia nhiét do chiét.

Nhiét do (°C) ECH chiét dwoc (mg/g) Hiéu suit chiét ECH (%)
40 7,99 + 0,48 86,92 + 4,61
50 8,52 0,50 92,65 + 4,63
60 8,88 + 0,35 96,65 + 3,07
70 8,67 £0,52 94,31 + 4,91
80 8,61 + 0,46 93,66 + 4,31
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Két qua cho thay trong khoang 40 - 60°C, khi ting nhiét do chiét lam ting ca
ham lugng va hi¢u suit chiét, dat cao nhat & 60°C . Khi nhiét d6 > 60°C, ham luong
va hiéu suét chiét c6 xu hudng giam. Khi nhiét d6 ting 1am ting kha nang hoa tan
ECH trong ethanol, tuy nhién & nhiét dg cao, tinh on dinh cua ECH giam dan. Cac
nghién ciru trude day cling thudng chiét xuat trong khoang 50 - 60°C do ECH kém
on dinh & nhiét do cao [6]. Trong nghién ctru nay, chi khao sat nhiét o dén 80°C,
& nhiét do nay, ethanol bay hoi manh, sau d6 ngung tu va quay tré lai binh chiét.
Do do, chung t6i khong tang thém nhiét do dé dam bao an toan. Nhu vay, nhiét do
thich hop nhét dé chiét xuat 1a 60°C.

6. Anh huéng ciia thoi gian chiét xuat

C6 dinh cac diéu kién chiét: Dung méi ethanol 40%, ty 16 DM/DL 1a 20/1, nhiét
d6 chiét 60°C, s6 1an chiét 13 2, sau d6 tién hanh chiét v6i thoi gian khac nhau, thu

duoc két qua nhu sau:

Bang 6. Anh hudng cta thoi gian chiét.

Thoi gian (phut)  ECH chiét dwoe (mg/g)  Hiéu suit chiét ECH (%)

30 7,78 0,51 84,61 + 4,90
60 8,88 + 0,35 96,65 + 3,07
90 8,92 + 0,37 97,06 + 3,35
120 8,85 + 0,40 96,35 + 3,71

Két qua cho thay trong khoang 30 - 60 phut, khi tang thoi gian chiét 1am ting
manh ca ham luong va hi¢u sudt chiét. Khi chiét xuat siéu am, hang tri¢u bong
bong khi nho duogc tao ra va v& dudi chu ky ap suat thip va cao ctia song siéu am,
tao ra luc cit manh, gitp pha v& mang té bao va giai phong rat nhanh cac hoat chat
vao dung moéi [4]. Do vy, thoi gian chiét cang ting thi lugng hoat chat dugc giai
phong cang nhiéu. Tuy nhién, khi cdc mang té bao bi pha v& hoan toan va giai
phong toan bd hoat chat, thoi gian ting khong 1am ting ham lugng va hiéu suét.
Do d6, khi tang thoi gian tir 60 phut 1én 120 phut thi ham lugng va hiéu suat chiét
khong thay d6i nhiéu nhung sé& ton thém thoi gian va niang luong. Tir két qua trén
chung t6i lua chon thoi gian chiét 13 60 phut.
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7. Anh huéng cia so6 1an chiét xuat

Dé khao sat anh huong cua s6 1an chiét xuét, cac diéu kién chiét duoc cb dinh
gém dung moi ethanol 40%, ty 1¢ DM/DL la 20/1, nhiét d§ 60°C, thoi gian 1a 60
phut nhung sb 1an chiét 1an luot 13 1, 2 va 3 1an, két qua thu duoc nhu sau:

Bang 7. Anh hudng cua sb 1an chiét.

S6 1an chiét ECH chiét dwoc (mg/g)  Hiéu suit chiét ECH (%)
1 5,83+ 0,50 63,53 + 4,98
2 8,88 £ 0,35 96,65 + 3,07
3 9,02 + 0,28 98,11 £ 2,40

Két qua cho thay chiét 13p lai 2 1an 1am ting dang ké ca ham luong va hiéu suat
chiét so voi chiét 1 lan. Tuy nhién, chiét lap lai 3 lan lai lam tang rat it ca ham
luong va hiéu suat chiét so vi chiét Iap lai 2 1an, nhung lai ting dang ké ca thoi
gian va dung mdi chiét. Do vAy, chiing t6i lya chon s6 1an chiét 1a 2 lan.

8. Két qua bao ché cao l6ng

Tir cac két qua trén, chung toi di xay dung duoc quy trinh chiét xuat cao long
chtra ECH tir Nhuc thung dung bang phuong phap chiét siéu 4m gia nhiét véi cac
thong s6 duoc trinh bay duéi day:

Bang 8. Thong s6 chiét xuat cao long chira ECH tir Nhyc thung dung.

Tén thong s6 Théng s6 chiét
Dung moi chiét xuat EtOH 40%
Ty 16 DM/DL 20/1
Nhiét do chiét xuat 60°C
S lan chiét 2 lan
Thoi gian chiét 60 pht

So v6i cac phuong phap truyén théng, chiét siéu 4m gia nhiét ¢ hiéu suat cao,
tiét kiém thoi gian, dung méi va ning luong, tir 6 ting hiéu qua kinh té va ting
cuong tinh linh hoat. Dong thoi, ddy ciing 1a phuong phap chiét xuat an toan, than
thién v6i moi truong va dé kiém soat. Tién hanh chiét xuét theo cac thong s trén
& quy mo 1kg duoc lidu/mé, véi 3 mé lién tuc. Gop cac dich chiét, dé lang 24 gio,
gan, loc, sau d6 ¢ dic dén ty 18 cao long 1:1 va danh gid cac chi tiéu chat luong.

36



TAP CHI Y DUQC HQC QUAN SU SO 6 - 2025

EtOH 40% B6t duoc liéu NTD
. .. -
DM/DL 20/1 ————
»| Chiét ziéudm lan 1
60°C, 60 phit |
' 3
B4 duoc lidu Dich chiét 1
DM/DL 20/1 v
»| Chiét siéu dm 1an 2
60°C, 60 phit |
+ i
EtOH thu B4 duoc liéu Dich chiét 2
+

[ — Dichchiétlin1+2 | ————
C6 thu héi dung méi | D

é ldng, gan, loc

Hinh 1. So dd quy trinh bao ché cao 16ng chira ECH tir Nhuc thung dung.

Bang 9. Két qua chiét xuat 3 mé lién tuc.

Dwoc liju DM chiét Hamam  ECH chiét dwoe  Hiéu suat chiét

(8 (L) (%) (g/g) (%)
1022,5 20,45 86,14 47,51 94,77
1031,7 20,63 85,74 49,06 95,43
1043,3 20,87 84,86 52,25 98,91
RSD (%) 0,77 4,87 2,31
X+ SD 85,58 +0,65 49,61 +241 96,37 + 2,23

Két qua cho thay khi chiét xuit 3 mé lién tuc cho hiéu suét trung binh 1a
96,37 £ 2,23% va ham lugng ECH 14 49,61 + 2,41 mg/g. Diéu nay ching to quy
trinh chiét 1a lap lai va on dinh. Tur cac két qua trén, quy trinh bao ché cao long
chtra ECH tur Nhuc thung dung quy moé 1kg duoc li¢u/mé dugc dua ra nhu hinh 1.

KET LUAN chiét siéu am gia nhiét v6i dung moi

ethanol 40%, ty 1¢ DM/DL 1a 20/1, nhiét

Nghién clru da xay dung thanh cong 45 chiét 60°C, thoi gian chiét 12 60 phat

quy trinh chié€t xuat cao long chira ECH 3 ¢4 14n chiét 12 2 13n. Quy trinh nay ¢6

voi ham luong 49,61 + 2,41 mg/g tr 6 6n dinh va lap lai tot v6i quy mo lkg
Nhuc thung dung bﬁng phuong phap  duoc liéu/mé.
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