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Введение. Горлюха ястребинковая (Picris hieracioides L.) семейства астровых (Asteraceae) – широко распространена в сред-
ней полосе Европейской части России. Одной из групп действующих веществ горлюхи ястребинковой являются полисахариды, 
что требует разработки методики количественного определения полисахаридов для стандартизации сырья.

Цель исследования – разработка методики гравиметрического определения полисахаридов и проведение валидации 
методики. 

Материал и методы. Объект исследования – трава горлюхи ястребинковой, заготовленная в 2015–2017 гг. в фазу цветения 
растений в областях Центрального Черноземья. В основу метода количественного определения полисахаридов положен грави-
метрический метод. 

Результаты. Изучены оптимальные условия экстракции и осаждения полисахаридов: степень измельчения сырья – 2 мм, время 
экстрагирования – 120 мин (4 раза по 30 мин), соотношение водного извлечения и спирта этилового 96% – 1:3. Проведена валида-
ция разработанной методики. Суммарное содержание полисахаридов в исследуемых образцах колебалось от 7,81 до 10,77%.

Заключение. Разработана методика гравиметрического определения суммы полисахаридов в траве горлюхи ястребинко-
вой. Методика валидирована по показателям: линейность, повторяемость, воспроизводимость. 
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SUMMARY
Introduction. Hawkweed oxtongue (Picris hieracioides L.) in the Aster family (Asteraceae) is widespread in the middle belt of the 

European part of Russia. One of the groups of the active substances of hawkweed oxtongue is polysaccharides, which requires the 
development of a procedure for their quantification for the standardization of raw materials.

Objective: to develop a procedure for gravimetric determination of polysaccharides and to validate the procedure.
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Введение
Горлюха ястребинковая (Picris hieracioides L.) 

представляет собой двулетнее, иногда многолет-
нее травянистое растение семейства астровых 
(Asteraceae), широко распространенное в средней 
полосе Европейской части России. Горлюха ястре-
бинковая применяется в народной медицине в 
качестве слабительного, диуретического, желче-
гонного, обезболивающего, мягчительного сред-
ства. При фармакологическом изучении была 
установлена антиоксидантная активность спир-
тового экстракта из плодов и водно-спиртового 
экстракта из надземной части растения. Наряду с 
этим трава горлюхи ястребинковой проявляет ан-
тибактериальную, противовоспалительную и ци-
тотоксическую активность [1, 2].

Ранее нами были изучены полисахариды тра-
вы горлюхи ястребинковой. Оказалось, что рас-
тение может быть источником водораствори-
мых полисахаридов и пектиновых веществ [3]. 
Для полисахаридов характерно наличие отхар-
кивающих, противовоспалительных, обволаки-
вающих, мягчительных, антиоксидантных, ге-
патопротекторных свойств [4–7]. В литературе 
имеются данные о способности полисахаридов 
повышать работоспособность, а также об их им-
муномодулирующей и противоопухолевой ак-
тивности [8, 9]. Следовательно, полисахариды 
как одна из групп действующих веществ горлю-
хи ястребинковой могут оказывать противовос-
палительное, противоопухолевое, антиоксидант-
ное действие. 

Цель работы – разработка методики количе-
ственного определения полисахаридов для травы 
горлюхи ястребинковой с целью стандартизации 
ее сырья и проведения ее валидации.

Материал и методы 
Объект исследования – трава горлюхи ястре-

бинковой, заготовленная в фазу цветения в обла-
стях Центрального Черноземья в 2015–2017 гг. 

Для анализа полисахаридов в лекарственном 
растительном сырье (ЛРС) наиболее доступным и 
часто применяемым является гравиметрический 
метод, в основе которого лежит экстракция поли-
сахаридов из сырья водой очищенной, с дальней-
шим их осаждением спиртом этиловым 96% [10, 
11]. В процессе разработки методики были изуче-
ны стадия извлечения полисахаридов из сырья, а 
также условия их осаждения. Валидация методи-
ки проводилась по показателям: линейность, вос-
производимость, повторяемость [11, 12].

Статистическую обработку полученных ре-
зультатов проводили согласно требованиям Го-
сударственной Фармакопеи XIII издания (ГФ РФ 
XIII) с использованием t-критерия Стьюдента [11] 
и программы Microsoft Excel 2010.

Результаты и обсуждение
На 1-м этапе исследований изучали влияние 

дисперсности сырья и времени экстракции на 
полноту экстрагирования полисахаридов из тра-
вы горлюхи ястребинковой. Экстрагентом для 
выделения полисахаридов служила вода очищен-
ная. 

Для изучения влияния дисперсности сырья 
траву горлюхи ястребинковой с влажностью 13% 
измельчали до размера частиц 1, 2, 3 мм. Уста-
новлено, что наибольший переход полисахари-
дов в воду наблюдается при измельчении сырья 
до 2 мм (табл. 1). Для экстрагирования полисаха-
ридов из растительного сырья использовали мно-
гократную экстракцию до полного извлечения 
полисахаридов. Максимальное количество поли-
сахаридов извлекается при применении 4-крат-
кой экстракции сырья водой очищенной в тече-
ние 120 мин (4 раза по 30 мин) при соотношении 
сырье–экстрагент (1:10).

Дальнейшие исследования показали, что при 
соотношении водного извлечения и спирта этило-
вого 96% (1:3) наблюдается наиболее полное осаж-
дение полисахаридов (см. табл. 1). 

Material and methods. The investigation object was the herb of hawkweed oxtongue stored in its flowering period in the Central 
Black Earth regions in 2015–2017. The basis for quantification of polysaccharides is a gravimetric method.

Results. The optimal extraction and precipitation conditions for polysaccharides were studied: these were as follows: the fineness 
of raw material grinding was 2 mm; extraction time was 120 min (four times for 30 min for each step); the ratio of water extraction to 
96% ethyl alcohol was 1:3. The developed procedure was validated. The total content of polysaccharides in the examined samples ranged 
from 7.81 to 10.77%.

Conclusion. The procedure has been developed for gravimetric determination of the amount of polysaccharides in the hawkweed 
oxtongue herb and validated by the following parameters: linearity, repeatability, and reproducibility.

Key words: hawkweed oxtongue, Picris hieracioides L., herb, polysaccharides, gravimetry, validation.

For citation: Bubenchikova V.N., Stepnova I.V., Shkabunova M.S. Development of a procedure for quantification of polysaccharides in 
hawkweed oxtongue (Picris hieracioides) herb. Farmatsiya (Pharmacy), 67 (5): 19–23. https://doi.org/10.29296/25419218-2018-05-04.
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Полученные данные позволили разработать 
методику количественного определения полиса-
харидов в траве горлюхи ястребинковой.

Методика количественного определения поли-
сахаридов в траве горлюхи ястребинковой. Точную 
навеску (около 5,0 г) измельченного сырья, просе-
янного сквозь сито с отверстиями размером 2 мм, 
помещают в колбу объемом 250 мл, приливают 
100 мл воды очищенной, колбу вместе с содержи-
мым, соединенную с обратным холодильником, 
нагревают в течение 30 мин при периодическом 
перемешивании. Извлечение полисахаридов про-
водят еще 3 раза в тех же условиях, каждый раз 
приливая по 100 мл воды очищенной. Все полу-
ченные водные извлечения объединяли.

Объединенные извлечения в течение 10 мин 
центрифугируют с частотой вращения 5000 об/
мин. Затем извлечение фильтруют в мерную кол-
бу вместимостью 250 мл через 5 слоев, предва-
рительно смоченной водой очищенной марли, 
помещенной в стеклянную воронку. Фильтр про-
мывают водой очищенной и доводят объем извле-
чения водой до 500 мл (раствор А).

25 мл полученного извлечения (раствор А) по-
мещают в центрифужную пробирку и приливают 
к нему 75 мл спирта этилового 96% для осаждения 
полисахаридов. Полученную смесь перемешива-
ют и выдерживают 5 мин при температуре 60°С 
на водяной бане. Через 60 мин содержимое про-
бирки в течение 30 мин центрифугируют с часто-
той вращения 5000 об/мин.

Надосадочную жидкость 
вначале фильтруют при пони-
женном давлении (13–16 кПа) 
через стеклянный фильтр ПОР 
16 диаметром 40 мм, высушен-
ный в сушильном шкафу до по-
стоянной массы при температу-
ре 100–105°С. Затем на этот же 
фильтр количественно перено-
сят полученный после центри-
фугирования осадок и промы-
вают его 15 мл смеси спирта 
этилового 96% и воды очищен-
ной (4:1). Осадок на фильтре вы-
сушивают сначала на воздухе, 
затем – в сушильном шкафу при 
температуре 100–105°С до по-
стоянной массы.

Содержание полисахаридов 
(Х) в процентах в пересчете на 
абсолютно сухое сырье вычис-
лили по формуле: 

 (m1 – m2) • 250 • 100 • 100
X = –––––––––––––––––––––––––––––––––––––––––––– ,

 m • 25 • (100 – w)
где m1 – масса высушенного фильтра, г; m2 – мас-
са высушенного фильтра с осадком, г; m – наве-
ска сырья, г; w – потеря в массе при высушива-
нии сырья, %.

Разработанную методику количественного 
определения полисахаридов валидировали по 
следующим характеристикам: установление диа-
пазона использования методики, повторяемость 
и воспроизводимость.

Диапазон использования методики устанавли-
вали на извлечениях различной концентрации. 
С этой целью готовили извлечения из навесок сы-
рья горлюхи ястребинковой массой 2,0, 4,0, 6,0, 
8,0 и 10,0 г и определяли в них содержание по-
лисахаридов по разработанной методике. По по-
лученным результатам строили градуированный 
график, который показал, что содержание суммы 
полисахаридов в зависимости от массы навески 
сырья имеет линейный характер (см. рисунок, 
табл. 2). 

Повторяемости определяли на 6 параллель-
ных определениях, при этом вычисляли величи-
ну стандартного отклонения (S) и относительного 
стандартного отклонения (Еотн). Величина отно-
сительного стандартного отклонения составила 
2,69% (не более 10%), что говорит о прецизионно-
сти разработанной методики в условиях повторя-
емости (табл. 3). 

Таблица 1 

Условия экстрагирования и осаждения полисахаридов 
из травы горлюхи ястребинковой

Условия экстрагирования 
и осаждения

Содержание 
полисахаридов, %

Условия экстрагирования

Измельченность 
сырья, мм

1,0
2,0
3,0

6,04±0,17
8,97±0,37
5,67±0,25

Время 
экстрагирования, 
мин

30
60 (2×30)
90 (3×30)

120 (4×30)
150 (5×30)

2,62±0,10
6,05±0,13
8,06±0,17
8,94±0,20
8,58±0,23

Условия осаждения

Соотношение 
водного извлечения 
и спирта этилового 96%

1:1
1:2
1:3
1:4

5,01±0,14
7,12±0,21
8,61±0,32
8,77±0,35

Примечание. Экстрагент – вода очищенная.
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Воспроизводимость уста-
навливали 2 аналитиками, 
каждый исследовал 3 образ-
ца сырья, причем каждый 
образец в 3 повторностях. 
Величина относительного 
стандартного отклонения не 
превышала 6,51, что свиде-
тельствует о том, что методи-
ка является прецизионной в 
условиях воспроизводимо-
сти (табл. 4).

По разработанной мето-
дике было определено содер-
жание полисахаридов в тра-
ве горлюхи ястребинковой, 
заготовленной в различных 
местах произрастания в те-
чение 2015–2017 гг. (табл. 5). 
Оно колебалось от 7,81 до 
10,77%. На основании этих 
данных предложена норма 
содержания суммы полиса-
харидов в сырье – не менее 
7,0%. Ошибка метода количе-
ственного определения сум-
мы полисахаридов с 95% ве-
роятностью не превышает 
3,90%.

Заключение
Разработана методика 

гравиметрического опреде-
ления суммы полисахаридов 
в траве горлюхи ястребинко-
вой. Установлены оптималь-
ные параметры экстракции 
и осаждения полисахари-
дов: диаметр частиц сырья – 
2 мм, время экстракции – 
120 мин; соотношение водно-
го извлечения и спирта эти-
лового 96% – 1:3. Методика 
валидирована по показате-
лям: линейность, повторяе-
мость, воспроизводимость. 
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Зависимость содержания полисахаридов 

в траве горлюхи ястребинковой от навески сырья

m
, r

 

12
10
8
6
4
2
0

у=0,4929х+0,1430

0,1782 0,3512 0,5452 0,7216 0,887
Содержание, мг/мл

Таблица 2

Результаты расчета коэффициента корреляции

F x – v – B a R

4 0,53664 0,4075 0,49291942 0,14298 0,99788

Таблица 3 

Результаты определения повторяемости методики количественного 
определения полисахаридов в траве горлюхи ястребинковой

Повторяемость 
Содержание 

полисахаридов, %
Метрологические 
характеристики

1 9,01 Xср = 8,92

SX
2 = 0,00894

SXср = 0,094552

∆x = 0,24

Eотн = 2,69

Xcp + ∆xcp = 8,92±0,24

2 8,93

3 8,96

4 8,92

5 8,74

6 8,97

Таблица 4

Определение воспроизводимости методики количественного 
определения полисахаридов в траве горлюхи ястребинковой

Повторяемость Аналитик

Содержание суммы полисахаридов 
в траве горлюхи ястребинковой, %

образец 1 образец 2 образец 3

1

1

8,85 10,65 9,28

2 9,03 10,40 9,30

3 8,73 10,86 9,54

4

2

8,95 11,23 9,35

5 9,20 10,71 9,71

6 8,98 10,75 9,02

Среднее значение 8,96 10,77 9,37

Погрешность измерения (∆x) ±0,41 ±0,70 ±0,61

Относительное стандартное 
отклонение, (RSD)

4,58 6,50 6,51
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Таблица 5 

Содержание полисахаридов в траве горлюхи ястребинковой (n=5; р=95%)

Место и дата сбора сырья
Метрологическая характеристика методики

X, % S2 S ∆X Еотн, %

Курская область, Курский р-н, 2015 г. 8,96 0,01387 0,11777 0,33 3,68

Орловская область, Мценский р-н, 2016 г. 10,77 0,02265 0,1505 0,42 3,90

Белгородская область, Красногвардейский р-н, 2016 г. 9,37 0,01118 0,10574 0,29 3,09

Курская область, Курский р-н, 2017 г. 7,81 0,01075 0,10368 0,29 2,29

Белгородская область, Красногвардейский р-н, 2017 г. 8,72 0,0079 0,08888 0,25 2,87




