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ВВЕДЕНИЕ

Якорцы стелющиеся – Tribulus terrestris L. – од-

нолетнее, полиморфное, экологически пла-

стичное растение семейства парнолистниковых – 

Zygophyllaceae, произрастающее во всем мире, широко 

распространено в субтропической зоне, встречается в 

сухих степях на юге Европейской части России, а также 

в полупустынях Средней Азии и Восточной Сибири. На 

неполивных землях оно отмечено на стойбищах и как 

рудеральное растение [1, 2]. Трава якорцев стелющихся 

содержит стероидные сапонины (протодиосцин, про-

тотрибестин, псевдопротодиосцин, кикубасапонин, 

протограциллин; диосгенин, диосцин, трибестин, три-

булозин, триллин, грациллин, гитогенин, хлорогенин, 

рускогенин, трибуспонин), найдены также флавоно-

иды – рутин, кверцетин, изокверцитрин, кемпферол, 

кемпферол-3-глюкозид, астрагалин [2–9]. 

Трава якорцев стелющихся используется для по-

лучения противосклеротических лекарственных пре-

паратов, применяется в гомеопатической практике и 

народной медицине [11, 13, 14]. Для совершенствова-

ния стандартизации сырья и препаратов якорцев ак-

туальны исследования химического состава лекар-

ственного растительного сырья [12].

Цель настоящей работы – углубленное изучение 

состава флавоноидов травы якорцев стелющихся.

МАТЕРИАЛ И МЕТОДЫ
Объектом исследования служила высушенная 

трава якорцев стелющихся, заготовленная в 2015 г. 

в Крыму. Трава представляла собой смесь бороздча-

тых стеблей с продолговатыми отдельными листоч-

ками сложного парноперистого листа с беловатым 

опушением, плодов пятизвездчатой формы, с мор-

щинистой оболочкой и острыми твердыми шипами; 

реже встречались отдельные сложные плоды с 2 и 4 

шипами, стебли – зеленовато-желтого цвета, плоды 

– светло-зеленые, листья – зеленые, запах сырья – 

слабый [10].

Флавоноиды в траве якорцев стелющихся опре-

деляли методом высокоэффективной жидкост-

ной хроматографии (ВЭЖХ) на хроматографе 

Waters Acquility с тандемным квадрупольным MC-

детектором TQD (Waters) [15]. Условия определения: 

подвижная фаза А (ПФ А): смесь вода – ацетони-

трил (95:5) с муравьиной кислотой; подвижная фаза 

В (ПФ В): ацетонитрил с муравьиной кислотой. Ис-

пытуемый раствор и растворы стандартов хромато-

графировали в следующих условиях: объем пробы – 

5 мкл; колонка – 0,21×15,0 см Acuility UPLCBEHC18 

(1,7 мкм); температура колонки –35°С; скорость по-

тока – 0,3 мл/мин; УФ-детекция – 220–500 нм. Гра-

диентный режим хроматографирования формиро-

вался путем смешивания подвижных фаз А и В по 

следующей схеме:
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МС-детекция проводилась в режиме позитив-

ных и негативных ионов. Параметры детектора при 

режиме позитивных ионов: напряжение на капил-

ляре – +3 кВ; напряжение на конусе – 50 В; темпе-

ратура капилляра – 450°С; температура источника – 

120°С; скорость потока осушающего газа – 800 л/ч; 

скорость потока газа в конусе – 50 л/ч; сканирова-

ние в диапазоне масс – от 100 до 1500 ед. Параме-

тры детектора в режиме негативных ионов: напря-

жение на капилляре – -3 кВ; напряжение на конусе 

– -30 В; температура капилляра – 350°С; температу-

ра источника – 120°С; скорость потока осушающе-

го газа – 500 л/ч; скорость потока газа в конусе – 50 

л/ч; сканирование в диапазоне масс – от 100 до 1500 

ед. В качестве стандартов использовали рутин, лю-

теолин и диосмин.

Извлечение из травы якорцев стелющихся го-

товили по следующей методике: около 2 г сырья 

(точная навеска), измельченного до размера ча-

стиц, проходящих сквозь сито с диаметром отвер-

стий 2 мм, помещали в круглодонную колбу вме-

стимостью 250 мл, прибавляли 60 мл 70% этилового 

спирта и нагревали на кипящей водяной бане с об-

ратным холодильником в течение 45 мин. После 

охлаждения извлечение фильтровали через бумаж-

ный фильтр в мерную колбу вместимостью 100 мл, 

фильтр промывали 10 мл 70% этилового спирта и 

доводили объем раствора в колбе 70% этиловым 

спиртом до метки.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ
Результаты анализа флавоноидов в смеси стан-

дартов и извлечений из травы якорцев стелющихся в 

режимах позитивных и негативных ионов представ-

лены на рис. 1, 2, 3.

При длине волны 360 нм на хроматограмме на-

блюдались только 3 достаточно интенсивных пика 

с массами молекулярных ионов в режиме регистра-

ции позитивных ионов, равные 611, 595 и 625; в ре-

жиме регистрации негативных ионов – 609, 593 и 

623 и с временами удерживания 7,4; 8,8 и 9,1 мин. 

Пик с временем удерживания 7,4 мин массой 610 

соответствовал рутину, так как совпадал по спек-

трам и времени удерживания со стандартом (см. 

рис. 2). Пик с временем удерживания 8,8 мин в ре-
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Рис. 1. Хроматограммы и спектры смеси стандартов в режиме регистрации позитивных ионов
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Рис. 2. Хроматограммы и спектры экстракта якорцев стелющихся в режиме регистрации позитивных ионов
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Рис. 3. Хроматограммы и спектры экстракта якорцев в режиме регистрации негативных ионов
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жиме регистрации позитивных ионов имел фраг-

менты с 287 (кемпферол) и 449, с потерей масс 148 и 

162 аналогичных фрагментации рутина (611 до 303 

и 465). Пик с временем удерживания 9,1 мин мо-

жет иметь одну из предлагаемых структур (рис.4), 

так как его молекулярный ион 625 фрагментирует-

ся на 479 и 317 (кверцетин, метилированный в одно 

из 4 положений: рамнетин, изорамнетин, тамарак-

сетин или азалеатин), что также аналогично фраг-

ментации рутина.

Таким образом, в траве якорцев стелющих-

ся установлено присутствие флавоноидов: рутина, 

кемпферол-3-рутинозида, рамнетин-3-рутинозида, 

изорамнетин-3-рутинозида, тамараксетин-3-рутино-

зида, азалеатин-3-рутинозида.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
С помощью метода ВЭЖХ-МС уточнен состав 

флавоноидов травы якорцев стелющихся. Иденти-

фицировано 6 соединений: рутин, кемпферол-3-

рутинозид, рамнетин-3-рутинозид, изорамнетин-

3-рутинозид, тамараксетин-3-рутинозид, азале-

атин-3-рутинозид.
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HPLC DETERMINATION OF FLAVONOIDS IN GROUND BURNUT (TRIBULUS TERRESTRIS) HERB 
P.E. Khudenko; N.S. Tereshina, PhD; S.L. Morokhina, PhD 
I.M. Sechenov First Moscow State Medical University; 8, Trubetskaya St., Build. 2, Moscow 199991, Russian Federation

SUMMARY
Introduction. Ground burnut (Tribulus terrestris) herb is used to manufacture antisclerotic drugs for homeopathic and folk medicine. It contains 

steroid saponins and flavonoids. Investigations of the chemical composition of raw medical plant materials are needed to improve the standardiza-
tion of raw materials and preparations of ground burnut.

Objective. To conduct an in-depth study of the composition of flavonoids in ground burnut herb.
Material and methods. The study was concerned with the dried ground burnut herb stored in Crimea in 2015. Raw material flavonoids were deter-

mined by high performance liquid chromatography (HPLC) using a Waters Acquity chromatograph with tandem quadrupole mass spectrometry 
(HPLC-MS) detector (Waters).

Results and discussion. The isolation and identification of flavonoids in the ground burnut herb were investigated. HPLC-MC established that the lat-
ter contained rutin, kaempferol-3-rutinoside, rhamnetin-3-rutinoside, isorhamnetin-3-rutinoside, tamaraxetin-3-rutinoside, and azaleatin-3-rutinoside. 

Conclusion. The composition of flavonoids in the ground burnut herb was specified. Six compounds were identified.
Key words: ground burnut (Tribulus terrestris L.), herb, high performance liquid chromatography, flavonoids. 
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ВВЕДЕНИЕ

Расстройство спектра аутизма – мультифактор-

ное заболевание, обусловленное генетически-

ми, эпигенетическими и внешними причинами. Ис-

пользование фармакологической терапии во время 

беременности тоже может влиять на развитие и функ-

цию коры головного мозга, а также на процессы взрос-

ления потомства. Согласно мнению Р. Бромли и соавт. 

[1], при внутриутробном влиянии вальпроевой кис-

лоты (ВПК) – антиконвульсанта широкого спектра 

действия – проявления аутизма наблюдаются у детей 

в 7 раз чаще. Помимо использования ВПК при эпи-

лепсии, ВПК включают также в терапию психических 

нарушений. Однако отношение концентраций мозг/

сыворотка крови может варьировать у пациентов до 

4 раз [2], с этим и связывают различную чувствитель-

ность больных к лекарству. ВПК проникает в организм 

беременной женщины через плацентарный барьер. 

К сожалению, многие пациентки не могут отказать-

ся от приема ВПК для купирования судорог или за-

менить лекарство на другое: некоторые типы эпилеп-

сии контролируются исключительно вальпроатом, а 

Введение. Вальпроевая кислота (ВПК) – антиконвульсант широкого спектра действия с высокой токсичностью. Перспективно создание 
новых лекарственных форм препарата – наночастиц (НЧ), сохраняющих противосудорожную функцию и уменьшающих общую 
концентрацию ВПК в организме.

Цель работы. Разработка методики газохроматографического определения вальпроата натрия в готовых лекарственных формах 
препаратов, полученных на основе полибутилцианоакрилатных наночастиц.

Материал и методы. Вальпроат натрия в готовых лекарственных формах препаратов, полученных на основе 
полибутилцианоакрилатных наночастиц, анализировали методом газовой хроматографии с пламенно-ионизационным детектором 
(GC/FID) после дериватизации смесью пентафторпропионового ангидрида и 2,2,3,3,3-пентафтор-1-пропанола. Количественное 
определение содержания вальпроата натрия осуществляется по методу внутреннего стандарта, в качестве которого был выбран 
3-n-пентилфосфат (ТПФ).

Результаты. Разработан газохроматографический метод определения содержания вальпроата натрия в препаратах, полученных на 
основе полибутилцианоакрилатных наночастиц. Проведена валидация методики по следующим характеристикам: специфичность, 
линейность, правильность и прецизионность, предел количественного определения.

Заключение. Разработан и валидирован быстрый и надежный газохроматографический метод определения содержания вальпроата 
натрия в готовых лекарственных формах препаратов.

Ключевые слова: газовая хроматография, вальпроат натрия, полибутилцианоакрилатные наночастицы.
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