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ВЛИЯНИЕ СПОСОБА ЭКСТРАГИРОВАНИЯ  
И ТИПА ЭКСТРАГЕНТА НА ПОКАЗАТЕЛИ КАЧЕСТВА  
НАСТОЕК ИЗ ЦВЕТКОВ НОГОТКОВ

Е.П. Рогожникова1*, С.Г. Марданлы1, П.Г. Мизина2

Резюме. В работе рассмотрены возможности снижения концентрации этилового спирта при получении календулы настойки. 
Проведены исследования качества образцов в зависимости от концентрации использованного экстрагента. Установлено, что ис-
пользование в качестве экстрагента этилового спирта концентрацией 40% и 20% при приготовлении настойки обеспечило луч-
шие количественные результаты по количественным показателям в сравнении с официнальной настойкой календулы, изготов-
ленной на 70% этиловом спирте. Однако использование в качестве экстрагента этилового спирта с концентрацией менее 40% не 
гарантирует получения настоек с определенной микробиологической чистотой. Данные исследования могут быть использованы 
в фармацевтической промышленности при получении настоек с меньшим содержанием этилового спирта.
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Abstract. The paper discusses the possibility of reducing the concentration of ethanol in the preparation of calendula tincture. 
Sample quality research conducted depending on the concentration used extractant. It found that the use as the extractant ethanol 
concentration of 40% and 20% in the preparation of infusions showed better quantitative results in terms of quantity as compared with 
recognized calendula tincture made 70% ethanol, but use as ethyl alcohol extractant concentrations less than 40% doesn’t guarantee the 
receipt of tinctures with a certain microbiological purity. These studies can be used in the pharmaceutical industry to obtain infusions 
with lower alcohol content.
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ВВЕДЕНИЕ 
Жидкие формы лекарственных средств име-

ют ряд преимуществ перед твердыми формами, 
прежде всего это:

•	 время наступления терапевтического 
эффекта;

•	 отсутствие большого количества вспомо-
гательных веществ и наполнителей, дейст- 
вие которых на организм человека не- 
однозначно;

•	 простота и удобство применения [1].

Присутствие этилового спирта обуславли-
вает некоторые ограничения при приёме таких 
препаратов детьми, беременными и кормящими 
женщинами, пациентами с заболеваниями пече-
ни, алкогольной зависимостью, водителей авто-
транспорта и др.

Значительное снижение этилового спирта в 
настойке без потери содержащегося комплекса 
растворенных биологически активных веществ 
является актуальной проблемой для фармацев-
тической промышленности еще и в связи с требо-
ваниями по ограничению объема тары, комплект-
ности и упаковки лекарственных препаратов 
для медицинского применения, предназначен-
ных для приема внутрь (чем выше концентрация 
спирта в препарате, тем в меньший номинальный 
объем может быть расфасован препарат) [2].

В настоящее время сохраняется научный ин-
терес к лекарственному растительному сырью 
цветки ноготков в связи с перспективой созда-
ния фитопрепаратов  [3] как для лечения, так и 
для профилактики заболеваний, а также откры-
тия новых фармакологических свойств. В насто-
ящее время наблюдается новый виток активнос- 
ти исследований по изучению антимикробных 
свойств календулы лекарственной. 
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П.В. Афанасьевой с соавт. (2016 г.) проведены ис-
следования, подтверждающие антимикробную актив-
ность как настойки из цветков ноготков, так и экстрак-
тов на 40% и 70% этиловом спирте [4].

Поэтому изучение возможности получения на-
стойки календулы с низким содержанием спирта, ве-
роятно, позволит расширить область назначения ле-
карственного препарата. 

В связи с этим целью нашей работы явилось 
обоснование выбора оптимального экстрагента и ра-
ционального способа экстрагирования цветков ногот-
ков для получения лекарственного препарата «Кален-
дулы настойка».

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ 
ИССЛЕДОВАНИЯ

Объектами исследования служили образцы 
опытных серий настоек и настоев календулы, по-
лученные из сырья, отвечающего требованиям ЛСР-
003426/07-261007 производителя ОАО «Красногорск- 
лексредства» (Россия), «Цветки ноготков, цельные «анг- 
ро». В качестве веществ-свидетелей использовались 
стандартный образец рутина (регистрационный но-
мер Chemical Abstracts Service (CAS): 13239, серия 
А0355330, годен до 01.2020 г.), стандартный образец ко-
фейной кислоты (регистрационный номер CAS: 331-39-
5, серия 2, годен до 01.2018 г.) и стандартный образец 
хлорогеновой кислоты (регистрационный номер CAS: 
327-97-9, серия А0334316, годен до 05.2017 г.).

Испытания настоек проводили в соответствии с 
требованиями нормативной документации ЗАО «ЭКО-
лаб» [5] и ГФ ХIII, ОФС.1.4.1.0019.15 «Настойки» [6], 
по показателям: «Описание», «Сухой остаток», «Со-
держание этилового спирта», «Подлинность», «Сум-
ма флавоноидов», «Микробиологическая чистота». 
Определяли содержание сухого остатка по методи-
ке ГФ  ХIII, ОФС  1.2.1.0010.15 «Потеря в массе при вы-
сушивании»  [7], содержание спирта этилового – по 
методике ГФ ХIII, ОФС 1.2.1.0016.15 «Определение эти-
лового спирта в жидких фармацевтических препа-
ратах», метод дистилляции [8], подлинность (метод 
ТСХ) и содержание суммы флавоноидов в пересчете 
на рутин – с помощью спектрофотометра PortLab 511 
(Великобритания) по методике НД ЗАО «ЭКОлаб»  [5], 
микробиологическую чистоту – по методике ГФ ХIII, 
ОФС  1.2.4.0002.15 «Микробиологическая чистота», ка-
тегория 2 [9]. 

Испытания настоев проводили в соответствии с 
требованиями нормативной документации ЗАО «ЭКО-
лаб» [5] по показателям: «Описание», «Сухой оста-
ток» – по методике ГФ ХIII, ОФС 1.2.1.0010.15 «Потеря в 
массе при высушивании» [7], «Подлинность», «Сумма 
флавоноидов». 

Определение суммы флавоноидов

0,5 мл препарата помещали в мерную колбу вмес- 
тимостью 25 мл, прибавляли 5 мл 2% раствора алю-
миния хлорида в этиловом спирте, 0,1 мл кислоты ук-
сусной, объем раствора доводили этиловым спиртом 
95% до метки и перемешивали. Через 40 мин измеря-
ли оптическую плотность полученного раствора на 
спектрофотометре в максимуме поглощения при дли-
не волны 408+2 нм в кювете с толщиной слоя 10 мм. 
В качестве раствора сравнения использовали раствор, 
состоящий из 0,5 мл календулы настойки и 0,1 мл кис-
лоты уксусной, доведенный этиловым спиртом 95% до 
метки в мерной колбе вместимостью 25 мл [5]. 

Параллельно в тех же условиях измеряли опти-
ческую плотность раствора, содержащего 1 мл 0,05% 
раствора СО рутина, 5 мл раствора алюминия хлори-
да и 0,1 мл кислоты уксусной и доведённого этиловым 
спиртом 95% до метки в мерной колбе вместимостью 
25 мл.

В качестве раствора сравнения для измерения оп-
тической плотности раствора РСО рутина использова-
ли раствор, состоящий из 1 мл 0,05% раствора СО ру-
тина и 0,1 мл кислоты уксусной, доведенный этиловым 
спиртом 95% до метки в колбе вместимостью 25 мл.

Содержание суммы флавоноидов в пересчете на 
рутин (Х, %) в процентах вычисляли по формуле: 
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где А – оптическая плотность испытуемого раствора; 
А0 – оптическая плотность раствора СО рутина; а0  – 
масса навески СО рутина в граммах; Р – содержание 
основного вещества в стандартном образце в %.

Содержание суммы флавоноидов в календула 
настойке в пересчете на рутин должно быть не менее 
0,05%.

Подлинность. Метод ТСХ [5] 

На линию старта хроматографической пластинки 
«Сорбфил» наносили 20 мкл препарата, 10 мкл 0,05% 
раствора СО рутина (ФС 42-2508-87, ГФУ ФСО), 10 мкл 
0,05% раствора СО кофейной (Евр. Ф. CAS: 331-39-5, ГФУ 
ФСО) и хлорогеновой (Евр. Ф. CAS: 327-97-9, ГФУ ФСО) 
кислот (срок годности растворов стандартных образ-
цов – 1 сутки). Пластинку высушивали на воздухе, по-
мещали в камеру со смесью растворителей безвод- 
ная муравьиная кислота – вода – этилацетат (10:10:80) 
и хроматографировали восходящим способом. Затем 
пластинку опрыскивали последовательно 1% раство-
ром дифенилборной кислоты β-этиламинового эфи-

СЕКЦИЯ:   Лекарственные средства из природного сырья
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ра (срок годности раствора 1 месяц) и 5% раствором 
полиэтиленгликоля-400 (срок годности раствора 1 ме-
сяц), нагревали пластинку до 100 °С и просматривали в 
УФ-свете при длине волны 365 нм. 

На хроматограмме испытуемого препарата в УФ-
свете при 365 нм обнаруживаются: 

•	 зона адсорбции с Rf около 0,35, соответствующая 
зоне РСО рутина с флюоресценцией желтовато-
коричневого цвета;

•	 зона адсорбции с Rf около 0,92, соответствующая 
зоне СО кофейной кислоты с флюоресценцией 
светло-голубого цвета;

•	 зона адсорбции с Rf около 0,53, соответствующая 
зоне СО хлорогеновой кислоты с флюоресцен- 
цией светло-фиолетового цвета.

Допускается обнаружение дополнительных зон 
с Rf от 0,25 до 0,65 с флюоресценцией различного 
цвета.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Образцы настоек получали методом мацерации 

(МК), дробной мацерации (ДМК) и перколяции (ПК). В 
лаборатории было изготовлено по 5 образцов настоек 
с использованием этилового спирта 70%, 40% и 20% в 
соотношении сырья и готовой настойки 1:10.

Для сравнительной характеристики разных об-
разцов определяли следующие показатели: «Описа-
ние», «Сухой остаток», «Содержание этилового спирта», 
«Подлинность», «Сумма флавоноидов», «Микробиоло-
гическая чистота» [5, 9].

Результаты испытаний приведены в таблице 1. 

В таблице 1 приведены экспериментальные дан-
ные, где показатель «Сухой остаток» для дробной ма-
церации имеет значения от 3,24 до 4,48%, а при ис-
пользовании методов мацерации и перколяции были 
получены значения от 2,11 до 2,60%. 

Все полученные образцы настоек прозрачные, 
желтовато-коричневого цвета. При снижении кон-
центрации этилового спирта незначительно увеличи-
вается интенсивность цвета.

В образцах, полученных методом дробной маце-
рации, при снижении концентрации спирта наблюда-
ется увеличение показателя «Сухой остаток», однако 
содержание целевых веществ (показатель «Сумма фла-
воноидов») незначительно падает, но превышает ана-
логичный показатель в настойках, полученных двумя 
другими методами. При использовании метода ма-
церации и перколяции наблюдается незначительное 
снижение содержания целевых веществ (показатель 
«Сумма флавоноидов»), но при этом его значение со-

храняется на уровне выше нормы, в то время как пока-
затель «Сухой остаток» практически остается неизмен-
ным. Следовательно, рациональным является метод 
дробной мацерации.

По показателю «Подлинность» все образцы прош-
ли испытание, присутствуют зоны адсорбции желтова-
то-коричневого цвета, светло-голубого цвета, светло-
фиолетового цвета на уровне зон свидетелей (рутин, 
кофейная и хлорогеновая кислоты).

Изготовление настоек с использованием в качест- 
ве экстрагента 20% этилового спирта методами маце-
рации и перколяции не гарантирует соответствие тре-
бованию «Микробиологическая чистота». Достижение 
соответствия требованиям категории 2 по показателю 
«Микробиологическая чистота» возможно при исполь-
зовании дополнительной фильтрации через фильтры с 
удерживающей способностью не более 0,5 мкм.

Для сравнительного изучения экстрагируемого 
комплекса биологически активных веществ этиловым 
спиртом низкой концентрации и водой очищенной из 
этого же сырья были изготовлены настои. Настои бы-
ли изготовлены в соответствии с инструкцией [2]. По-
лученные результаты приведены в таблице 2. 

Результаты показали, что в настоях показатель 
«Сухой остаток» выше, чем в настойках, следователь-
но, в настоях присутствуют вещества, растворимые 
в воде и нерастворимые в этиловом спирте; показа-
тель «Сумма флавоноидов» значительно ниже, чем в 
настойках (с использованием этилового спирта 70%, 
40% концентрации): так, среднее значение суммы фла-
воноидов в настое 0,003%, а в настойках – от 0,048 до 
0,111%. Показатель «Подлинность» подтвердил нали-
чие в составе настоев веществ-свидетелей (рутин, хло-
рогеновая и кофейная кислоты).

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Сравнение показателей качественного и коли-

чественного содержания БАВ в настойках, изготовлен-
ных на этиловом спирте 40% и 70% и настоях, позво-
ляет сделать предположение об идентичности состава 
БАВ в полученных извлечениях.

Метод дробной мацерации при приготовле-
нии календулы настойки показал лучшие результа-
ты по показателю «Сухой остаток» по сравнению с 
настойками, полученными методом перколяции и 
мацерации. 

Использование в качестве экстрагента этилово-
го спирта с концентрацией менее 40% не гарантиру-
ет получение настоек, соответствующих требованиям 
ГФ XIII, ОФС.1.2.4.0002.15 «Микробиологическая чисто-
та», категория 2. 

РАЗДЕЛ:   Фармацевтическая технология и нанотехнологии
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Таблица 1.

Показатели качества экспериментальных образцов календулы настойки 

Номер 
образца

Описание  
(прозрачная жидкость  

желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 

запахом)

Сухой остаток 
(не менее 2,1%)

Содержание 
этилового 
спирта, %

Подлинность
Сумма флавоно-
идов (не менее 

0,05%)

Микро- 
биологическая 

чистота  
(категория 2)

01/70 МК*

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

2,47 67 Соотв. 0,069 Соотв.

02/70 М К 2,31 66 Соотв. 0,065 Соотв.

03/70 М К 2,44 67 Соотв. 0,063 Соотв.

04/70 М К 2,31 67 Соотв. 0,066 Соотв.

05/70 М К 2,22 65 Соотв. 0,061 Соотв.

01/40 МК

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

2,11 36 Соотв. 0,051 Соотв.

02/40 М К 2,31 37 Соотв. 0,049 Соотв.

03/40 М К 2,26 37 Соотв. 0,052 Соотв.

04/40 М К 2,27 38 Соотв. 0,052 Соотв.

05/40 М К 2,29 37 Соотв. 0,050 Соотв.

01/20 М К

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

2,22 18 Соотв. 0,050 Не соотв.

02/20 М К 2,24 18 Соотв. 0,051 Не соотв.

03/20 М К 2,11 17 Соотв. 0,049 Не соотв.

04/20 М К 2,23 17 Соотв. 0,048 Не соотв.

05/20 М К 2,22 17 Соотв. 0,049 Не соотв.

01/65 ДМК**

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

3,52 65 Соотв. 0,111 Соотв.

02/65 ДМК 3,24 67 Соотв. 0,104 Соотв.

03/65 ДМК 3,32 65 Соотв. 0,109 Соотв.

04/65 ДМК 3,28 65 Соотв. 0,099 Соотв.

05/65 ДМК 3,47 65 Соотв. 0,112 Соотв.

01/35 ДМК

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

4,48 38 Соотв. 0,093 Соотв.

02/35 ДМК 4,46 36 Соотв. 0,089 Соотв.

03/35 ДМК 4,44 38 Соотв. 0,098 Соотв.

04/35 ДМК 4,41 37 Соотв. 0,097 Соотв.

05/35 ДМК 4,47 36 Соотв. 0,094 Соотв.

01/70 ПК***

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

2,49 68 Соотв. 0,070 Соотв.

02/70 П К 2,44 67 Соотв. 0,066 Соотв.

03/70 П К 2,45 67 Соотв. 0,071 Соотв.

04/70 П К 2,51 66 Соотв. 0,073 Соотв.

05/70 П К 2,53 67 Соотв. 0,068 Соотв.

01/40 П К

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

2,41 37 Соотв. 0,067 Соотв.

02/40 П К 2,47 37 Соотв. 0,065 Соотв.

03/40 П К 2,51 38 Соотв. 0,066 Соотв.

04/40 П К 2,55 37 Соотв. 0,063 Соотв.

05/40 П К 2,39 37 Соотв. 0,059 Соотв.

01/20 П К

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 
запахом

2,51 18 Соотв. 0,060 Не соотв.

02/20 П К 2,60 18 Соотв. 0,061 Не соотв.

03/20 П К 2,59 17 Соотв. 0,057 Не соотв.

04/20 П К 2,57 18 Соотв. 0,051 Не соотв.

05/20 П К 2,54 18 Соотв. 0,053 Не соотв.

Примечаение: *образцы календулы настойки, полученные методом мацерации (МК).
**образцы календулы настойки, полученные методом дробной мацерации (ДМК).
***образцы календулы настойки, полученные методом перколяции (ПК).
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При снижении концентрации экстрагента на-
блюдается тенденция незначительного увеличения 
показателя «Сухой остаток» для метода дробной ма-
церации при переходе от 70% этилового спирта к 
20% этиловому спирту, показатель «Сумма флавоно-
идов» снижается, но остается выше минимального 
порога. 

По результатам проведенных исследований коли-
чественных и качественных показателей полученных 
образцов календулы настойки можно сделать вывод, 
что снижение концентрации этилового спирта в экс-
трагенте до 40% не влияет отрицательно на экстрак-
цию целевых веществ. Оптимальным методом полу-
чения настойки из цветков ноготков является метод 
дробной мацерации. 
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Таблица 2.

Показатели качества настоев из цветков ноготков

Растительное сырье
Номер 

образца
Описание Сухой остаток, % 

Подлин-
ность

Сумма  
фла-воноидов, %

Цветки ноготков

01 К

прозрачная жидкость 
желтовато-коричневого 
цвета со специфическим 

запахом

1,34 Соотв. 0,0017

02 К 1,30 Соотв. 0,0016

03 К 1,31 Соотв. 0,0015

04 К 1,24 Соотв. 0,0014

05 К 1,36 Соотв. 0,0015

Среднее значение 1,31 0,0015

Значение, приведенное к соотношению 1 массовая часть сырья : 10 
объемных частей настойки (1:10)*

2,62 0,003

Примечание: *Так как при получении настоев в соответствии с инструкцией соотношение сырье : полученный настой составляет 
1:20, а в настойках используется соотношение 1:10, то полученные количественные значения пересчитаны на соотношение 1:10.
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