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Цель данной работы – изучение возможности применения перфторорганических раствори-
телей для экстракции основных компонентов эфирного масла из плодов укропа пахучего. Для 
экстракции использовали измельченное сырье с фракцией частиц 0.1–0.5 мм. В исследовани-
ях использовали метод простой мацерации в течение 24 ч настаивания при соотношении 
сырье:экстрагент 1:10 (м/о) и температуре 24±1 ºС и метод циркуляционной экстракции 
в аппарате Сокслета при соотношении сырье:экстрагент 1:5 (м/о) в течение периода вре-
мени от 1 до 4 ч. Качественный анализ экстрактов проводили с помощью метода газовой 
хроматомасс-спектрометрии. Количественный анализ карвона проводили с помощью мето-
да обращенно-фазовой ВЭЖХ. Выход карвона во все виды растворителей с помощью метода 
простой мацерации составил для гексана – 95±4%, для Novec 7100 – 92±3%, для Novec 1230 
– 69±3%. Выход карвона в условиях циркуляционного метода экстракции за 60 мин циркуля-
ции растворителя Novec 1230 составил 93±4%, а для Novec 7100 – 92±4%. Отмечено, что экс-
тракт, полученный с помощью растворителя Novec 7100, загрязнен жирным маслом и тре-
бует дополнительной стадии очистки. Полученные результаты подтверждают высокую 
перспективность и целесообразность применения перфторорганических растворителей в 
фитотехнологии для выделения некоторых видов БАВ и эфирных масел из лекарственного 
растительного сырья.
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The aim of this work was to study the possibility of perfluoroorganic solvents use for extraction of 
main compounds of essential oil from Anethum graveolens L. fruits. We used Anethum graveolens 
L. fruits with particle size of 0.1–0.5 mm for extraction. We used the method of simple maceration 
for 24 hours, with raw material to solvent ratio of 1:10 w/v at 24±1°С. Besides, we used the 
method of circulation extraction in the Soxhlet extractor with raw material to solvent ratio of 
1:5 w/v for 1 to 4 hours. The qualitative analysis of extracts was carried out by the method of 
GC-MS. The quantitative analysis of carvone was carried out by the method of RP HPLC at 240 
nm analytical wavelength. The use of simple maceration method provided the following yields 
of carvone into all types of solvents: 95±4 % for n-hexane, 95±4 % for Novec 7100, and 69±3 % 
for Novec 1230. The use of the circulation method of extraction for 60 min of solvent circulation 
provided the following yields of carvone: 93±4 % for Novec 1230 and 92±4 % for Novec 7100. It 
was noted that the extract obtained with solvent Novec 7100 was contaminated by fatty oil and 
required an addition stage of purification. The results obtained suggest that perfluoro organic 
solvents have good prospects and applicability in the phytotechnology for the extraction of some 
types of biologically active compounds and essential oils from the plant raw material.

Keywords: Anethum graveolens L. fruits, essential oil, carvone, perfluoro organic solvents, 
Novec 1230, Novec 7100.

Введение

Одним из интересных растительных объектов 
в исследованиях является укроп пахучий Anethum 
graveolens L. Ценным сырьем этого растения явля-
ются его плоды. В данном виде сырья в значитель-
ных количествах содержатся: эфирное масло – до 4% 
(карвон до 60% и лимонен до 50%, фелландрен и др.), 
жирное масло – до 20%, белки – до 16%, углеводы 
– до 36%, обнаружены кумарины (эскулетин, скопо-
летин, умбеллиферон), фурокумарины (бергаптен), 
фенолкарбоновые кислоты (кофейная, хлорогеновая, 
феруловая), флавоноиды и некоторые другие груп-
пы веществ [1]. Биологически активные вещества 
из плодов укропа пахучего имеют широкий спектр 
фармакологического действия: инсектицидное, анти-
микробное, противовоспалительное, ранозаживляю-
щее, спазмолитическое, лактогонное, гиполипиди-
мическое, сосудорасширяющее и др. [1–3]. 

Таким образом, исследования в области техно-
логии выделения биологически активных веществ и 
в особенности эфирного масла из данного вида сы-
рья являются актуальными. 

В целом эфирные масла из растительного сырья 
получают с помощью следующих методов: прессо-
вания, гидродистилляции, экстракции, анфлеража, 
сорбции [4]. Каждый из этих методов применяется 
для определенного вида сырья и/или эфирного масла, 
классическим является метод гидродистилляции, он 
также входит во все фармакопеи мира как аналитиче-
ский метод определения содержания эфирного масла.

Следует отметить, что наиболее перспективный 
метод – это экстракция с помощью сжиженных газов 
и сверхкритических флюидов [5–7]. Данный метод 
имеет ряд преимуществ в сравнении с гидродистил-
ляцией: минимальное воздействие температуры на 
выделяемое эфирное масло, возможность организа-
ции последовательной комплексной переработки сы-

рья, умеренные энергозатраты. Однако ему присущ 
один существенный недостаток – необходимость 
применения дорогого специального оборудования, 
работающего под давлением. 

В результате информационно-патентного поис-
ка было обнаружено, что в качестве экстрагента для 
селективного выделения некоторых липофильных 
веществ можно использовать перфторорганические 
растворители. Данные растворители обладают ря-
дом уникальных физико-химических свойств: низ-
кой теплотой испарения, низкой температурой ки-
пения, низким поверхностным натяжением, низкой 
токсичностью, высокой инертностью, они пожаро- и 
взрыво безопасны [6, 8–10].

Данные свойства обусловлены присутствием в 
углеродном скелете молекулы растворителя большого 
количества атомов фтора, которые способствуют обра-
зованию слабых межмолекулярных связей [11]. Поэто-
му применение перфторорганических растворителей в 
качестве экстрагентов в фитотехнологии для выделе-
ния некоторых видов липофильных БАВ и в частности 
эфирных масел представляется весьма целесообразным. 
Однако на данный момент системных исследований в 
области практического применения данных растворите-
лей в фитотехнологии не проводилось. 

Цель данной работы – изучить возможность при-
менения перфторорганических растворителей для экс-
тракции эфирного масла из плодов укропа пахучего.

Экспериментальная часть

Для исследований использовали: «Плоды укропа 
пахучего», произведенные ООО Аптека «Лекарствен-
ные растения» (г. Харьков, Украина), № 981117, срок 
годности до IX/2020 года, сырье соответствовало 
требованиям ФС.2.5.0043.15 Укропа пахучего плоды. 
Для экстракции использовали измельченное сырье с 
фракцией частиц 0.1–0.5 мм. Измельчение плодов 
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укропа пахучего осуществляли с помощью высоко-
скоростного измельчителя HC-500Y (Китай), отбор 
нужной фракции частиц проводили с помощью лабо-
раторных сит с размером ячеек 0.1–0.5 мм.

В качестве растворителей использовали Novec 1230, 
Novec 7100 компании 3М и н-гексан квалификации «х.ч.».

Методы экстракции: 1) простая мацерация в тече-
ние 24 ч настаивания, при соотношении сырье:экстра-
гент 1:10 (м/о) и температуре 24±1 °С (точную навеску 
1.0 г измельченного ЛРС помещают в герметичный 
флакон, заливают 10.0 мл растворителя, укупорива-
ют и оставляют для настаивания); 2) циркуляционная 
экстракция в аппарате Сокслета при соотношении сы-
рье:экстрагент 1:5 (м/о) в течение времени от 1 до 4 ч 
(точную навеску 5.0 г измельченного ЛРС помещают 
в аппарат Сокслета, заливают 25.0 мл растворителя и 
проводят процесс экстракции в течение заданного про-
межутка времени). Растворитель отгоняли, экстракт 
растворяли в 10.0 мл этилацетата (точная навеска, около 
9.0 г) и анализировали на содержание эфирного масла 
и нелетучих липофильных веществ (жирного масла) с 
помощью гравиметрии, а также на содержание карво-
на. Содержание карвона анализировали с помощью об-
ращенно-фазовой ВЭЖХ (ОФ ВЭЖХ), приготовление 
образца осуществляли по следующей методике: 2.0 мл 
экстракта (точная навеска) этилацетатного раствора 
помещали в колбу на 10.0 мл, испаряли растворитель в 
токе воздуха в течение 10–15 мин и растворяли содер-
жимое в 96%-ном этаноле. Полученный этанольный 
раствор центрифугировали при 13 000 об./мин в течение 
5 мин для отделения масляной фазы.

Содержание эфирного масла в лекарственном 
растительном сырье (ЛРС) определяли по методу 1 
ОФС.1.5.3.0010.15 ГФ РФ XIV «Определение со-
держания эфирного масла в лекарственном расти-
тельном сырье и лекарственных растительных пре-
паратах» [12]. При этом полученное эфирное масло 
дополнительно взвешивали.

Содержание нелетучих липофильных веществ 
(жирного масла) в ЛРС определяли с использованием 
н-гексана по методу 1 ОФС.1.5.3.0006.15 ГФ РФ XIV 
«Определение содержания экстрактивных веществ в 
лекарственном растительном сырье и лекарственных 
растительных препаратах» [12].

Содержание эфирного масла в этилацетатном 
растворе определяли гравиметрическим методом по 
разности в потере массы при испарении растворите-
ля при комнатной температуре и после нагревания в 
сушильном шкафу до 100 °С. Методика определе-
ния эфирного масла: этилацетатный раствор объе-
мом 5.0 мл (точная навеска, около 4.5 г), помещали 
в бюкс, растворитель испаряли в токе воздуха в те-
чение 10–15 мин и взвешивали бюкс. Содержание 
нелетучих липофильных веществ (жирного масла) в 
экстракте определяли гравиметрическим методом по 

методике ОФС.1.2.1.0010.15 ГФ РФ XIV «Потеря в 
массе при высушивании» [12]. По полученной разно-
сти масс содержимого бюкса рассчитывали содержа-
ние эфирного масла.

Общее содержание нелетучих липофильных ве-
ществ (жирного масла) в ЛРС составляло 8.4±0.4% мас., 
карвона – 1.48±0.05% мас. (данное содержание карво-
на было принято за 100%), эфирного масла – 3.8±0.2% 
мас. Качественный анализ экстрактов осуществляли с 
помощью метода газовой хроматомасс-спектрометрии 
(ГХ-МС). Анализ проводили на хроматомасс-спек-
трометре модели GCMS-QP2010 Ultra (Shimadzu, 
Япония). Условия хроматографического анали-
за: колонка ZEBRON ZB-5MS 30 мл × 0.25 мм ID × 
0.25 мкм df; жидкая фаза – 5% polysilarylene-95% 
polydimethylsiloxane, температурный режим – 70 °С 
(изотерма 2 мин) – 200 °С (изотерма 5 мин), ско-
рость подъема температуры 5º/мин; температура 
испарителя 210 °С; температура ионного источника 
250 °С; температура интерфейса 250 °С; газ-носитель 
– гелий, скорость потока – 3.0 мл/мин; объем вводимой 
пробы – 1 мкл; режим детектирования – полный ионный 
ток (SCAN) в диапазоне m/z 30–500 Да, со скоростью ска-
нирования 1000 и результирующим временем 0.5 с.

Количественный анализ карвона осуществля-
ли с помощью метода ОФ ВЭЖХ с применением 
стандартного образца карвона от фирмы Sigma-
Aldrich с содержанием ≥98.0% (CAS 6485-4D-1). 
Анализ проводили на хроматографе фирмы Agilent 
Technologies, серии Agilent 1200 Infinity (США), ус-
ловия анализа [13]: колонка Supelco Ascentis express 
C18 2.7 мкм × 100 мм ×4.6 мм; подвижная фаза: 
А – 1% водный раствор муравьиной кислоты; Б – 
этанол; градиентное элюирование: 0 мин – 90% A; 
10 мин – 80% А; 20 мин – 70% А; 30 мин – 50% А; 
40 мин – 10% А; скорость потока 0.5 мл/мин; тем-
пература колонки 35 °С, объем пробы 5 мкл; анали-
тическая длина волны 240 нм. 

Основные параметры валидации метода анализа 
и пригодности ОФ ВЭЖХ-системы для определения 
карвона представлены в табл. 1.

Результаты и их обсуждение

Результаты исследования выхода карвона в различ-
ные растворители, которые были получены с помощью 
метода простой мацерации, представлены на рис. 1.

Как видно из данных, представленных на рис. 1, 
выход карвона во все виды растворителей очень высо-
кий: для гексана он составил 95±4%, для Novec 7100 
– 92±4% и для Novec 1230 – 69±3%. Эти предвари-
тельные результаты говорят о хорошей растворяющей 
способности перфторорганических растворителей по 
отношению к низкомолекулярной и малополярной мо-
лекуле карвона.
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Типичная хроматограмма ГХ-МС экстракта, по-
лученного при использовании перфторорганическо-
го растворителя Novec 1230, представлена на рис. 2.

Как видно из хроматограммы ГХ-МС (рис. 2), в 
экстракте на основе перфторорганического растворите-

ля Novec 1230 присутствует два доминирующих веще-
ства и несколько минорных компонентов. Идентичная 
хроматограмма наблюдалась и у экстракта на основе 
растворителя Novec 7100. Результаты ГХ-МС-анализа 
полученных экстрактов представлены в табл. 2.

Таблица 1. Основные параметры валидации метода анализа и пригодности 
ОФ ВЭЖХ-системы для определения карвона

Параметр Фармакопейное ограничение [12] Карвон*
Время удерживания, мин - 31.6±0.2
Фактор асимметрии 0.8–1.5 0.81
Разрешение между пиками ≥1.5 2.63
Относительное стандартное отклонение, RSD, % ≤2.0 1.2
LOD, г/мл - 2.2·10-5

LOQ, г/мл - 6.6·10-5

Коэффициент детерминации, r2 ≥0.98 0.9999
Линейное регрессионное уравнение, C(г/мл) = f(S(мПЕ·с)) - C = (1.86±0.03)·10-7·S

*Среднее значение и его ошибку (Х±ΔХ) вычисляли при числе повторов n = 3 и уровне значимости Р = 0.95.

Рис. 1. Выход карвона в различные растворители при мацерации. 
Соотношение ЛРС: экстрагент 1:10 (м/о), температура 24±1 °С, время настаивания 24 ч. 

Число повторов n = 3, уровень значимости Р = 0.95.

Рис. 2. Хроматограмма ГХ-МС экстракта, полученного с помощью Novec 1230 
(условия см. Эксперимент. часть). Ось Y – общий ионный ток (TIC), ×107; ось Х – время выхода вещества, мин.
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Таблица 2. Состав экстрактов, полученных с использованием растворителей 
Novec 1230/7100, определенный с помощью ГХ-МС-анализа

Название вещества Время удерживания, 
мин

Относительная площадь пика*, %
Структурная формула вещества

Novec 1230 Novec 7100

альфа-Фелландрен 4.1±0.2 0.71±0.04 0.96±0.05

Лимонен 4.6±0.2 48.8±2.5 45.6±2.3

Дигидрокарвон 9.0±0.4 1.79±0.09 1.70±0.09

Карвон 10.3±0.4 45.6±2.4 44.8±2.3

Анетол 11.3±0.5 0.45±0.02 3.94±0.2

Как видно из данных табл. 2, состав экстрактов, 
которые были получены с помощью перфторорганиче-
ских растворителей Novec 1230/7100, идентичен и пред-
ставлен в основном лимоненом и карвоном. При этом 
соотношение относительных площадей пиков, соответ-
ствующих этим веществам, находится на уровне 1:1.

Заключительным этапом наших исследований яв-
лялось изучение зависимости выхода карвона от време-
ни экстракции с помощью метода циркуляции экстра-
гента в аппарате Сокслета (давление 1 бар, температура 
25 °С) для обоих перфторорганических растворителей. 
Полученные результаты представлены на рис. 3.

Как видно из рис. 3, динамика выхода карвона 
в исследуемые растворители идентична, что хорошо 
согласуется с нашими результатами, приведенными 
выше. Для растворителя Novec 1230 выход карвона 
из ЛРС составил 93±4% (1.38±0.05% мас.), выход 
эфирного масла – 3.6±0.2% мас., с содержанием кар-
вона до 47.3% (время экстракции 60 мин). При этом 
в полученном экстракте жирное масло не было обна-
ружено. Для растворителя Novec 7100 выход карвона 
из ЛРС составил 92±4% (1.37±0.05% мас.), выход эфир-
ного масла – 3.6±0.2% мас., с содержанием карвона до 

45.1±2.3% (время экстракции – 60 мин). При этом 
в полученном экстракте было обнаружено жирное 
масло, выход которого достигал 2.4±0.2% мас. 

В целом результаты проведенных эксперимен-
тов показывают сопоставимые значения по выходу 
карвона и эфирного масла для двух видов исследуе-
мых перфторорганических растворителей. При этом 

Рис. 3. Зависимость выхода карвона от времени 
циркуляции растворителя Novec 1230/7100. 

Число повторов n = 3, уровень значимости Р = 0.95.
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за 60–75 мин циркуляции растворителя можно 
ожидать выход карвона на уровне 90–95%. Однако 
следует отметить, что при использовании раство-
рителя Novec 7100 получаемый продукт будет за-
грязнен жирным маслом приблизительно на 40%, 
что требует применения стадии дополнительной 
очистки, например, с использованием 96%-го эта-

нола. На данную технологию выделения эфирного 
масла из плодов укропа пахучего были поданы за-
явки на патенты РФ.

Полученные результаты сопоставимы с резуль-
татами выделения эфирного масла из данного вида 
ЛРС с помощью технологии сжиженных газов и 
сверхкритических флюидов (табл. 3). 

Таблица 3. Результаты выделения эфирного масла из плодов укропа пахучего 
с использованием различных экстрагентов

Zorca M. 
с соавт. [14]

Касьянов Г.И. 
с соавт. [5]

Nenov N. 
с соавт. [15]

Данное 
исследование

Данное 
исследование

Экстрагент Сверхкритический
диоксид углерода

Сжиженный 
диоксид углерода Хладон 134а Novec 1230 Novec 7100

Выход эфирного масла, % 4.77 3.0–4.5 0.65 3.6 1.37
Содержание карвона (в пересчете 
на относительную площадь 
пика хроматограммы  ГХ-МС)

до 53.7% до 19% до 53.12% до 47.3% до 45.1%

Давление, бар 120 57 5 1 1
Температура, °С 40 20 18 25 25
Время экстракции, мин 120 90 75 60 60

Из приведенного информационного материала 
(табл. 3) можно видеть, что с применением сжижен-
ного диоксида углерода и фреона 134а экстракция 
эфирного масла проходит за 75–120 мин, в то время 
как в наших условиях циркуляционного метода экс-
тракции за 60 мин выход карвона в растворитель, как 
было показано выше, составляет более 90%. Получен-
ные результаты позволяют заключить, что некоторые 
перфторорганические растворители могут использо-
ваться в фитотехнологии для экстракции некоторых 
липофильных БАВ и в частности эфирных масел.

Выводы

Изучена возможность применения перфтор-
органических растворителей Novec 1230/7100 для 
экстракции основных компонентов эфирного масла 
из плодов укропа пахучего. В условиях простой ма-
церации выход карвона в растворитель Novec 1230 

составил 69±3%, а для Novec 7100 – 92±4%, что со-
поставимо с выходом для н-гексана – 95±4%. В усло-
виях циркуляционного метода экстракции за 60 мин 
выход карвона в растворитель Novec 1230 составил 
93±4%, а для Novec 7100 – 92±4%. Экстракт, полу-
ченный с помощью растворителя Novec 7100, был за-
грязнен жирным маслом и требовал дополнительной 
стадии очитки. Полученные результаты подтвержда-
ют высокую перспективность и целесообразность 
применения перфторорганических растворителей в 
фитотехнологии выделения некоторых видов БАВ и 
эфирного масла. 
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