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Цель данной работы – исследование влияния параметров сверхкритической флюидной экстракции и качества 

исходного сырья на выходы пигментов из багульника болотного. В качестве метода извлечения целевых компонентов 
применялась сверхкритическая флюидная экстракция. Для количественного определения целевых компонентов при-
менялись спектрофотометрический и хроматографический методы, антиоксидантная активность определялась на ана-
лизаторе антиоксидантной активности «Близар». Проведено сопоставление условий выделения хлорофиллов 
и каротиноидов багульника болотного (Lédum palústre) при применении в качестве экстрагентов сверхкритического 
диоксида углерода и этилового спирта. Определены параметры сверхкритической флюидной экстракции для 
получения экстрактов, обогащенных одним или обоими пигментами. Установлено, что варьирование давления 
и температуры флюида, продолжительности обработки и влажности сырья позволяет получать экстракты, обогащен-
ные одним или обоими извлекаемыми пигментами. Оптимальное количество этанола, используемого в качестве сорас-
творителя, составляет 5 объемн.% и является необходимым и достаточным для эффективной экстракции пигментов 
сверхкритическим СО2. Полученные данные значимы для фармацевтической, пищевой и парфюмерно-косметической 
промышленности, где требуются натуральные красители и антиоксиданты. В работе решается задача разработки их 
получения и выделения. Разрабатываются технологии получения пигментов из растений, которые ранее широко 
применялись для изготовления лекарственных препаратов.  

Ключевые слова: биологически активные вещества, багульник болотный, сверхкритическая флюидная экстрак-
ция, диоксид углерода, хлорофиллы, каротиноиды.  

Введение 

Багульник болотный – это небольшой вечнозеленый кустарник семейства вересковых, образующий 
темно-бурые плоды. Растение является дикорастущим, особый интерес представляют его побеги. Ареал 
произрастания – зона тундры и лесов европейской части России, на Дальнем Востоке и в Сибири.  

В медицине применяют настои или порошки багульника болотного, которые способствуют зажив-
ляющему, антиспазматическому и обезболивающему действию. Одними из наиболее важных действующих 
компонентов являются антиоксиданты, к которым относятся каротиноиды и хлорофиллы. Данные соеди-
нения могут оказывать как суммарное положительное действие (заживляющее, очищающее, укрепляю-
щее), так и вызывать противоположно действующие эффекты (каротиноиды защищают фотосинтезирую-
щие организмы от летального действия их собственного хлорофилла, являющегося сенсибилизатором фо-
тоокисления). В литературе практически не встречаются публикации о исследованиях применения багуль-

ника как источника природных красителей: хлоро-
филлов и каротиноидов.  

Основным способом извлечения природных 
красителей является экстракция этиловым спиртом. 
В качестве альтернативы традиционным методам 
жидкостной экстракции рассматривается сверхкри-
тическая флюидная экстракция. Данный метод спо-
собствует более полному извлечению целевых ве-
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ществ без разрушения нестабильных природных комплексов; также является одним из способов концен-
трирования небольших количеств биологически активных веществ. Растворители в сверхкритическом со-
стоянии легче удаляются из полученных экстрактов, не загрязняя целевого продукта. Применение углекис-
лого газа позволяет избежать использования в качестве сорастворителя токсичных веществ, таких как пре-
дельные и хлорированные углеводороды. Некоторые растворители достаточно дешевы, экологичны 
и имеют невысокие критические параметры, что способствует разработке новых технологий для лабора-
торного синтеза и промышленности [1–3]. Одним из таких растворителей является сверхкритический ди-
оксид углерода, имеющий высокую экстрагирующую способность в отношении компонентов раститель-
ных материалов, в частности, пигментов и масел [4–16, 21]. Экстракты, полученные с помощью сверхкри-
тической флюидной экстракции, безопасны для окружающей среды, а также здоровья человека. 

Цель данной работы – исследование возможности выделения хлорофиллов и каротиноидов багуль-
ника болотного при применении различных условий экстракции. 

Экспериментальная часть 

В качестве объекта исследования выбран багульник болотный, собранный в Вельском районе Ар-
хангельской области. Исходная влажность сырья составила 43,02 ± 1,43%. Содержание пигментов в исход-
ном сырье (β-каротина (84 ± 10) мг/кг а.с.с., хлорофилла (16 ± 3) г/кг а.с.с.) было определено путем исчер-
пывающей экстракции ацетоном в аппарате Сокслета. 

Пробоподготовка сырья для изучения влияния параметров экстракции (давления, температуры 
и продолжительности экстракции) и качества сырья (влажности) на выход хлорофиллов и β-каротина при 
СКЭ проводилась посредством измельчения сырья в сыром виде. Для исследования влияния влажности 
сырье высушивалось в сушильном шкафу при комнатной температуре. 

Сверхкритическую флюидную экстракцию проводили на установке MV-10ASFE производства Wa-
ters Corporation. Диапазон параметров работы прибора: максимальное давление 350 атм., максимальная 
температура 80 °С. Мелкоизмельченную навеску сырья (1  г)  определенной влажности помещали в авто-
клав объемом 10 мл и обрабатывали диоксидом углерода при заданных температурах (от 30 до 70 °С), дав-
лениях (100–350 атм.) в течение определенного времени (от 20 до 80 мин). Автоклав прогревался при тре-
буемой температуре в течение процесса экстракции. Скорость подачи диоксида углерода составляла 
2,85 мл/мин, скорость подачи сорастворителя 0,15 мл/мин, таким образом доля сорастворителя в потоке 
составляет 5 объемн.%. При варьировании количества сорастворителя (от 5 до 25 объемн.%) скорости по-
дачи СО2 и этанола изменяли таким образом, чтобы суммарная скорость составляла 3 мл/мин. 

Содержание хлорофиллов в экстрактах определяли фотометрическим методом в видимой области 
спектра на спектрофотометре Specord 250 Plus. Суммарное содержание хлорофиллов рассчитывали по оп-
тической плотности при длине волны λ=664 нм при коэффициенте молярного поглощения ε=82,6. 

Количественное определение β-каротина проводили методом ВЭЖХ с использованием хроматогра-
фа LC-30 «Nexera» (Shimadzu, Япония), оснащенного диодно-матричным детектором. Разделение осу-
ществлялось на колонке Luna-С18(2) (250 × 4,6 мм, 5 мкм), в качестве элюента использовалась смесь аце-
тонитрила с изопропиловым спиртом, в соотношении 80 : 20, содержащим ацетат аммония концентрацией 
50 ммоль/л. Температура термостата – 35 °C, объем инжекции составлял 20 µл при скорости потока 
1,0 мл/мин. Разделение проводилось в изократическом режиме. Запись хроматограмм вели по поглощению 
450 нм, при снятии спектра в диапазоне 350–800 нм, с шагом 1 нм. Время анализа составляло 35 мин. 

Количество β-каротина определяли по площади соответствующего пика на хроматограмме. 
Степень извлечения пигментов рассчитывали в процентах от содержания их в исходном сырье. 
Суммарное содержание антиоксидантов (АО) определяли на анализаторе антиоксидантной активно-

сти Близар, используемом для суммарного определения водо- и жирорастворимых антиоксидантов в пище-
вых продуктах, напитках, биологически активных добавках, лекарственных препаратах [17–20]. Принцип 
работы прибора основан на проточно-инжекционном методе с последующим амперометрическим детекти-
рованием суммарного содержания антиоксидантов. В качестве элюента применяли ортофосфорную кисло-
ту. Скорость подачи элюента 1,2 мл/мин. Время анализа составляет 2 мин. Калибровку прибора осуществ-
ляли по галловой кислоте, концентрацию АО выражали в мг галловой кислоты/литр. 
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Результаты и обсуждение 

Анализ результатов экстракции пигментов сверхкритическим СО2 показал (рис.  1),  что максималь-
ная степень извлечения хлорофилла достигается при 300 атм и 60 – 70 °С при добавке в реакционную сре-
ду 5 объем.% этанола. Максимальная степень извлечения β-каротина может быть достигнута при анало-
гичных условиях (рис. 2). 

Увеличение продолжительности обработки сырья позволяет достичь высоких выходов обоих пиг-
ментов при меньших температурах и давлениях (табл. 1 и 2).   

Поскольку свежее сырье имеет достаточно высокую влажность (43%), провели изучение влияния 
влажности багульника болотного на процесс экстракции пигментов при давлении 300 атм, температуре 
70 °C и доле этанола 5 объемн.%, варьируя влажность исходного сырья от 43% до 15% путем высушива-
ния. Продолжительность экстракции составила 20 мин. Результаты представлены на рисунке 3. 

  

Рис. 1. Зависимость степени извлечения 
хлорофиллов от давления при различных 

температурах 

Рис. 2. Зависимость степени извлечения β-каротина 
от давления при различных температурах 

Таблица 1. Степень извлечения хлорофилла в зависимости от продолжительности экстракции 

T, °C P, атм 
τ, мин 

5 10 15 20 40 60 80 

30 
200 – – – 48,5 58,2 77,6 87,3 
300 – – – 66,3 68,9 73,3 77,6 
350 – – – 56,9 70,6 78,8 81,5 

40 
200 – – – 49,6 51,0 52,4 97,1 
300 – – – 48,5 87,3 97,0 100,0 
350 – – – 67,9 77,6 77,6 100,0 

60 
300 48,5 58,2 67,9 77,6 – – – 
350 48,5 58,2 67,9 100,0 – – – 

70 
300 58,2 59,2 77,6 87,3 – – – 
350 48,5 67,9 87,3 88,3 – – – 

Таблица 2. Степень извлечения  β-каротина в зависимости от продолжительности экстракции 

T, °C P, атм 
τ, мин 

5 10 15 20 40 60 80 

30 
200 – – – 25,0 50,0 50,0 75,0 
300 – – – 25,0 50,0 50,0 75,0 
350 – – – 25,0 75,0 75,0 75,0 

40 
200 – – – 50,0 50,0 50,0 50,0 
300 – – – 50,0 75,0 100,0 100,0 
350 – – – 50,0 75,0 75,0 75,0 

60 300 50,0 50,0 50,0 50,0 – – – 
350 25,0 25,0 50,0 100,0 – – – 

70 300 25,0 50,0 75,0 75,0 – – – 
350 25,0 75,0 100,0 100,0 – – – 

 



А.С. ПОПОВА, А.Д. ИВАХНОВ, Т.Э. СКРЕБЕЦ, К.Г. БОГОЛИЦЫН 64

Из рисунка следует,  что с уменьшением влажности багульника болотного от 43% до 15% выход β-
каротина увеличивается от 60 до 83%. Резкое увеличение выхода наблюдается при наименьшей влажности 
сырья. Выход хлорофиллов увеличивается от 51 до 69% при увеличении влажности от 15 до 43%. Таким 
образом, из высушенного исходного сырья можно получать экстракты, обогащенные каротином, в то вре-
мя как использование для экстракции свежего материала позволяет получить экстракты, обогащенные 
обоими пигментами. Анализ данных по суммарной концентрации антиоксидантов в экстракте показал 
(рис. 4), что при высокой влажности общая концентрация веществ, обладающих антиоксидантной активно-
стью, снижается за счет разбавления экстракта водой, присутствующей в растительном материале. 

  

Рис. 3. Зависимость степени извлечения пигментов 
от влажности сырья 

Рис. 4. Зависимость концентрации 
антиоксидантов в экстракте от влажности сырья 

При исследовании влияния доли сорастворителя на выход пигментов был применен этиловый спирт, 
так как он малотоксичен, экологичен, летуч (легко удаляется из раствора и не загрязняет продукт). Изуче-
ние влияния доли сорастворителя в составе экстрагента на процесс экстракции пигментов проводили при 
давлении 300 атм и температуре 70 °C при продолжительности экстракции 20 мин, варьируя долю сорас-
творителя от 5 до 25%. Предварительно было установлено, что степень извлечения обоих пигментов со-
ставляет менее 10% в отсутствие сорастворителя в реакционной среде, а уже 5%-ная добавка этанола су-
щественно интенсифицирует процесс. Увеличение доли сорастворителя до 25% снижает степень извлече-
ния каротина почти вдвое и не оказывает влияния на процесс экстракции хлорофилла сверхкритическим 
диоксидом углерода. Таким образом, доля этанола 5% является необходимой и достаточной для эффектив-
ной экстракции пигментов.  

Выводы 

1. Установлена возможность извлечения хлорофиллов и каротиноидов багульника болотного (LE-
DUM PALUSTRE) методом сверхкритической флюидной экстракции при применении в качестве раствори-
теля сверхкритического диоксида углерода и сорастворителя этилового спирта. 

2. Варьируя давление и температуру флюида, продолжительность обработки и влажность сырья 
можно получать экстракты, обогащенные одним или обоими извлекаемыми пигментами. 

3. Количество этанола, используемого в качестве сорастворителя,  составляет 5 объемн.% и является 
необходимым и достаточным для эффективной экстракции пигментов сверхкритическим СО2.  

Экспериментальная часть работы выполнена на оборудовании ЦКП НО «Арктика» (Северный 
(Арктический) федеральный университет имени М.В. Ломоносова). 
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The purpose of this work is to investigate the influence of supercritical fluid extraction parameters and the quality of the 

feedstock on the yields of pigments from the Led Flyweed. As a method of extracting the target components, supercritical fluid 
extraction was used. To quantify the target components, spectrophotometric and chromatographic methods were used, antioxi-
dant activity was determined on the anti-oxidant activity analyzer «Blizar». Comparison of the conditions for the isolation of 
chlorophylls and carotenoids of Ledum palustre (Ledum palustre) when using supercritical carbon dioxide and ethyl alcohol as 
extractants is compared. The parameters of supercritical fluid extraction for obtaining extracts enriched with one or both pig-
ments are determined. It is established that the variation of the pressure and temperature of the fluid, the duration of processing 
and the moisture content of the raw material allows one to extract extracts enriched with one or both extractable pigments. The 
optimum amount of ethanol used as cosolvent is 5 volume% and is necessary and sufficient for efficient extraction of pigments 
by supercritical CO2. The data obtained are significant for the pharmaceutical, food and perfume and cosmetic industries, where 
natural dyes and antioxidants are required. The problem of developing their production and isolation is solved. Technologies 
are being developed for obtaining pigments from plants, which were previously widely used for the manufacture of medicines. 

Keywords: biologically active agents, Labrador tea marsh, supercritical fluid extraction, carbon dioxide, chlorophyll, 
carotinoids. 
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