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Резюме
Введение. Семена чернушки посевной – Nigella sativa L. широко известны как источник жирного масла с весьма редким компонентом – 
тимохиноном. Терапевтический потенциал биологически активных соединений семян растения охватывает положительное влияние 
на желудочно-кишечный тракт, сердечно-сосудистую и иммунную систему. Кроме того, у тимохинона обнаружены гипогликемическое, 
антиоксидантное, противоопухолевое, онкопротекторное, иммуномодулирующее действие. Помимо жирного масла и тимохинона в семенах 
присутствует ряд других значимых соединений, также составляющих собственный фармакологический актив. 
Цель. Разработка технологической схемы переработки и анализ липофильных и гидрофильных компонентов семян N. sativa L. 
Материалы и методы. В качестве аналитических методов использованы: газожидкостная хроматография с пламенно-ионизационным 
детектором – для анализа стеринов и тритерпенов; хромато-масс-спектрометрия (газожидкостная хроматография с масс-спектрометрическим 
детектированиям) – для исследования эфирного масла; хромато-масс-спектрометрия (высокоэффективная жидкостная хроматография 
с масс-спектрометрическим детектированием) – для изучения флавоноидов. Для получения отдельных фракций биологически активных 
соединений семян N. sativa L. использована дробная экстракция. 
Результаты и обсуждения. Была разработана схема выделения липофильных и гидрофильных компонентов, которая заключается в 
экстракции всего липидного комплекса семян н-гексаном, с последующим удалением экстрагента. Сгущенное гексановое извлечение 
обрабатывают спиртом этиловым, извлекающим неомыляемые соединения – терпены, хиноны, стерины и не растворяющим 
триацилглицериды. Шрот семян, оставшийся после гексановой экстракции, обрабатывают спиртом этиловым 70%-ым, в который переходят 
гидрофильные молекулы, а конкретно флавоноиды. 
Заключение. В липофильной фракции омыляемых липидов после переэтерификации идентифицировано 5 соединений, доминирующими 
являются линолевая и олеиновая кислоты. Характерной особенностью данной фракции является присутствие цис-11,14-эйкозадиеновой 
кислоты, которая может выступать в роли маркерного элемента жирного масла семян N. sativa L. В неомыляемой фракции обнаружены 
стерины и тритерпены. Мажорным компонентом данной фракции является β-ситостерин. Помимо указанного стерина присутствуют 
кампестерин и стигмастери. Тритерпены представлены циклоартенолом и его производными. В эфиромасличном комплексе найдены 
простые фенолы, хиноны и монотерпены, преобладают п-цимол, тимохинон и α-туйен. В состав гидрофильной фракции семян N. sativa L. 
входят флавоноиды метоксилированного ряда флавонов и гликозиды кемпферола.
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Abstract
Introduction. Seeds of Nigella sativa L. are widely known as a source of fatty oil with a very rare component-thymoquinone. The therapeutic 
potential of biologically active compounds of plant seeds covers a positive effect on the gastrointestinal tract, cardiovascular and immune systems. 
In addition, hypoglycemic, antioxidant, antitumor, oncoprotective, immunomodulating effects were found in thymoquinone. In addition to fatty 
oil and thymoquinone, a number of other significant compounds are present in the seeds, which also make up their own pharmacological asset. 
Aim. Study was to develop a processing flow chart and analyze the lipophilic and hydrophilic components of the seeds of N. sativa L. 
Materials and methods. The following methods were used as analytical methods: gas-liquid chromatography with a flame ionization detector – for 
the analysis of sterols and triterpenes; chromatography-mass spectrometry (gas-liquid chromatography with mass spectrometric detection) – for the 
study of essential oil; chromatography-mass spectrometry (high performance liquid chromatography with mass spectrometric detection) – to study 
flavonoids. To obtain individual fractions of biologically active compounds of seeds of N. sativa L., fractional extraction was used. 
Results and discussion. The principle of this approach in this case is to extract the entire lipid complex of seeds with n-hexane, followed by removal 
of the extractant. The thickened hexane extract is treated with ethyl alcohol, which extracts unsaponifiable compounds – terpenes, quinones, sterols 
and does not dissolve triacylglycerides. The seed meal remaining after hexane extraction is treated with ethyl alcohol 70 %, into which hydrophilic 
molecules, in particular flavonoids, pass. 
Conclusion. After transesterification, 5 compounds were identified in the lipophilic fraction of saponifiable lipids, the linoleic and oleic acids being 
dominant. A characteristic feature of this fraction is the presence of cis-11,14-eicosadiene acid, which can act as a marker element of the fatty oil of 
the seeds of N. sativa L. Sterols and triterpenes were found in the unsaponifiable fraction. The major component of this fraction is β-sitosterol. In 
addition to the indicated sterol, campesterol and stigmasteri are present. Triterpenes are represented by cycloartenol and its derivatives. Simple 
phenols, quinones and monoterpenes were found in the essential oil complex, p-cymol, thymoquinone and α-thuyen predominate. The hydrophilic 
fraction of the seeds of N. sativa L. includes flavonoids of the methoxylated series of flavones and kempferol glycosides.

Keywords: N. sativa L., thymoquinone chromatography, triacylglycerides, sterols, flavonoids.
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ВВЕДЕНИЕ
Чернушка посевная – Nigella sativa L. является цен-

ным растением, семена которого содержат ряд уни-
кальных соединений, перспективных в терапевти-
ческом плане [1, 2]. Принято считать, что наиболее 
репрезентативными компонентами указанного объек-
та являются составные липидного комплекса, включа-
ющие жирное масло, стерины [3], а также маркерный 
компонент – тимохинон [4, 5]. Однако в семенах, по-
мимо липофильных, содержатся и гидрофильные ком-
поненты, представленные флавоноидами. Такой раз-
ноплановый состав семян N. sativa L. может обладать 
перспективностью для получения компонентов с раз-
ной полярностью и, соответственно, имеющих поли-
валентный фармакологический потенциал [6–8].

Целью настоящего исследования явилась раз-
работка технологической схемы выделения и анализ 
липофильных и гидрофильных биологически актив-
ных компонентов семян N. sativa L.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ
Разделение метиловых эфиров высших жирных 

кислот проводили на хроматографе Agilent 7890A 
(Agilent Technologies, США): колонка капиллярная  

VF-23 ms (Agilent Technologies, США, длина 30 м, внут- 
ренний диаметр 0,32 мм, толщина фазы 0,25 мкм); 
газ-носитель  – гелий, скорость потока газа-носите-
ля 1,5 мл/мин; температура инжектора 280  °С. Ре-
жим программируемых температур –50  °С (изотер-
ма 2 мин), подъём температуры –10  °С/мин до 180  °С 
(выдержка 5 мин), затем до 240  °С со скоростью  
5 °С/мин. Общее время анализа – 32 мин. Пробу инжек-
тировали в Split режиме (деление потока 1:10). Детек-
тор – пламенно-ионизационный.

Неомыляемую составляющую масла N. sativa L. 
определяли на хроматографе Agilent 6890N (Agilent 
Technologies, США): колонка капиллярная VF-5MS 
(Agilent Technologies, США) (длина 30 м, внутренний 
диаметр 0,25 мм, толщина фазы 0,25 мкм); газ-носи-
тель – гелий, скорость газа-носителя 1,5 мл/мин. Тем-
пература инжектора 280  °С, начальная температура 
печи хроматографа – 60  °С, затем – изотерма в тече-
нии 3 мин, после чего нагрев со скоростью 10 °С/мин. 
до 290  °С, выдержка при 290  °С в течение 20 мин. 
Общее время анализа – 46 мин. Режим регистрации 
масс-спектров: магнитно-секторный масс-детектор 
JMS GC Mate II (JEOL, Япония), энергия ионизации 
70  эВ, температура источника 270  °С, сканирование 
в диапазоне 40–400 Да со скоростью 2 скан/с. Объем 
вводимой пробы – 1 мкл.
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Полифенольный комплекс анализирова-
ли методом ОФ ВЭЖХ с масс-спектрометрическим 
детектированием.

В работе использовали хроматограф Agilent 1290 
(Agilent Technologies). Детекторы: диодная матрица и 
тандемный квадрупольный масс-спектрометр Agilent 
6430 (Agilent Technologies, США). Использовали два 
варианта хроматографического разделения. Усло-
вия №  1: хроматографическая колонка Brownlee SPP 
C18 2,1 × 150 мм, 2,7 мкм, подвижная фаза – 0,1 % вод- 
ный раствор муравьиной кислоты (А) и ацетонитрил 
(B). Скорость подачи элюента – 0,25 мл/мин, в гра-
диентном режиме. Условия №  2: хроматографичес- 
кая колонка Brownlee SPP C18 2,1 × 150 мм, 2,7 мкм, 
подвижная фаза – 0,1 % водный раствор муравьи-
ной кислоты (А) и ацетонитрил (B). Скорость пода-
чи элюента  – 0,25  мл/мин, в градиентном режиме.  
Объем вводимой в инжектор пробы 10 мкл. Детек-
тирование проводили при длинах волн, характери-
стичных для большинства флавоноидов: λ = 290,0 и 
λ = 340,0 нм, а также в режиме ионизации электрорас-
пылением (регистрация отрицательных ионов); поток 
газа-осушителя – 10 л/мин; температура газа-осуши-
теля – 320 °C; напряжение на фрагменторе – 135 В, на 
капилляре – 4000 В.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Липидный комплекс из анализируемого сырья вы-

деляли с помощью циркуляционной экстракции в 
аппарате «Soxlet». В качестве экстрагента использо-
вался н-гексан. Гексановое извлечение сгущали на ро-

тационном испарителе ИР-1М3. Сгущенный остаток 
обрабатывали спиртом этиловым 96%-ым. При этом в 
спиртовой слой переходят эфирные масла, тритерпе-
ны и стерины, в остатке триацилглицериды.

Качественный состав жирных кислот в соста-
ве триглицеридов определялся методом хромато- 
масс-спектрометрии (ГХ/МС) после предварительной 
переэтерификации и полученные метиловые эфиры 
подвергали хроматографированию.

На рисунке 1 представлена хроматограмма мети-
ловых эфиров жирных кислот семян N. sativa L.

На хроматограмме видно, что в состав триглице-
ридов семян N. sativa L. входит 5 компонентов. Доми-
нирующим компонентом является линолевая кислота 
~60,0 %, в меньшем количестве – олеиновая ~23,0 %. 
Около 12,0% приходится на пальмитиновую кислоту, 
~3,0 % на стеариновую кислоту. Характерной особен-
ностью масла семян N. sativa L. является присутствие 
цис-11,14-эйкозадиеновой кислоты.

Спиртовое извлечение после обработки гексано-
вой фракции сгущали и тестировали на предмет на-
личия неомыляемых липофильных компонентов ме-
тодом ГХ/МС.

Результаты хроматографирования неомыляемой 
фракции липидного комплекса семян N. sativa L. мето-
дом ГХ/МС представлены на рисунке 2.

На представленной хроматограмме видно, что в 
составе неомыляемой фракции входит 14 компонен-
тов стериновой и тритерпеновой природы. Домини-
рующими соединениями является стерины, причём в 
наибольшем количестве обнаружен β-ситостерин (на 

Рисунок 1. Хроматограмма метиловых эфиров жирных кислот из липидного комплекса семян N. sativa L.

Figure 1. Chromatogram of methyl esters of fatty acids from the lipid complex of seeds of N. sativa L.
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хроматограмме обозначен под № 5), в меньших коли-
чествах – кампестерин и стигмастерин (на хроматог- 
рамме №  2 и 3 соответственно). Из тритерпенов пре-
обладают циклоартенол и 24-метиленциклоартанол 
(на хроматограмме № 10 и 11 соответственно).

Хроматограмма низкомолекулярной фракции не-
омыляемого комплекса семян N. sativa L. представлена 
на рисунке 3.

В низкомолекулярной фракции неомыляемых 
компонентов обнаружено 16 соединений, среди ко-
торых монотерпены, фенолы и хиноны, основными 
являются: п-цимол ~50,0 % (на хроматограмме №  6), 

тимохинон ~20,0 % (на хроматограмме № 13) и α-туйен 
~10,0 % (на хроматограмме № 1).

Далее определялся состав гидрофильной фрак-
ции семян N. sativa L. Для этого использовался шрот 
семян после экстракции н-гексаном, который высу-
шивали и экстрагировали методом мацерации спир-
том этиловым 70%-ым. Полученное спиртовое извле-
чение фильтровали и хроматографировали методом 
хромато-масс-спектрометрии (ОФ ВЭЖХ/МС).

Хроматограмма спиртового извлечения из шрота 
семян N. sativa L. представлена на рисунке 4.

Результаты хроматографирования показали, что 
основными компонентами гидрофильной фракции се-
мян N. sativa L. являются флавоноиды, среди которых 
метоксилированные формы флавонов, а именно: тет- 
раметоксифлавон (время удерживания на хроматог- 
рамме – 7,4 мин); мирицетин (время удерживания  – 
7,7  мин), однако доминирует монозид кемпферола 
(время удерживания – 8,1 мин).

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Предложена технология комплексной переработ-

ки семян N. sativa L., обеспечивающей фракционное 
получение липидных комплексов омыляемых и не- 
омыляемых компонентов, а также гидрофильно-
го комплекса. Разработан спектр методик иденти-
фикации биологически активных соединений семян 
N.  sativa L. с применением ряда современных хрома-
тографических методов анализа. В составе триацил-
глицеридов семян обнаружено 5 компонентов, сре-
ди которых линолевая и олеиновая кислоты – 80,4 
до 83,9 %. Важным компонентом является цис-11,14- 
эйкозадиеновая кислота, этот компонент можно рас-
сматривать как один из маркеров подлинности мас-
ла из семян N. sativa  L. Определён состав неомыляе-
мой липидной фракции, в которой доминирующим 
компонентом является β-ситостерин. В состав лёг-
кой фракции неомыляемых липидов входят монотер-
пены, фенолы и хиноны, три из которых – п-цимол, α- 
туйен и тимохинон доминируют. Состав гидро-
фильной фракции семян N. sativa L. формируют в ос-
новном флавоноиды, включающие метоксилиро-
ванные формы флавонов и гликозиды кемпферола. 
Следующим этапом исследований в русле комплекс-
ного изучения семян N. sativa L. является опреде-
ление фармакологической активности выделенных  
фракций.
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