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Экстракция целевых компонентов из растительного сырья является важной стадией пробоподготовки в химическом анализе, на котором возможна очистка экстрактов, а также концентрирование сесквитерпеновых лактонов. Василек шероховатый, обладающий противоописторхозной  и гиполипидемической активностью является перспективным растительным сырьем для создания лекарственных препаратов, однако выделение и концентрирование целевых компонентов для целей анализа остается малоизученным. Целью работы являлось изучение процессов сорбционного извлечения гроссгемина и цинаропикрина из матрицы экстрактов растительного сырья и разработка методики ТФЭ для последующего хроматографического определения.

Объектом исследования служили экстракты из надземной части василька шероховатого. В качестве концентрирующих материалов использовали патроны (l = 6 см, D = 1см), заполненные сорбентами на основе Силасорб 600 (Sil - 600), оксида алюминия нейтрального (PF-ALN), модифицированного силикагеля NH2 (PF-NH2) и С18 (PF-C18). Адсорбцию лактонов в динамическом режиме измеряли методом спектроскопии (λmax = 240±2 нм). Элюирование с патронов проводили хлороформом, гексаном, изопропиловым спиртом и ацетонитрилом в различных концентрациях. Идентификацию и определение гроссгемина проводили методом ВЭЖХ-УФ на хроматографе Ultimate 3000 с детектором на диодной матрице PDA-3000 фирмы (Dionex, США), с использованием колонки Luna C18(2), 100 Å, 250 x 4.6 мм. 

Получены выходные динамические кривые сорбции сигмоидальной формы для гроссгемина и цинаропикрина. На основании кривых сорбции определяли «объем до проскока» Vb, (Vb (гроссгемин) от 1,30 до 2,00 мл; Vb (цинаропикрин) от 1,7 до 2,50 мл) и динамическую емкость (ДЕ) сорбента (ДЕ (гроссгемин) от 1,85 до 2,30 ×103 моль/г; ДЕ (цинаропикрин) от 1,82 до 2,23 моль/г). Элюирование с патронов, заполненных   PF-C18, PF-NH2, проводили 6 и 3 мл раствора ацетонитрил / вода 3:7 и 7:3, соответственно. Элюирование с патронов, заполненных Sil – 600, PF-ALN осуществляли 3 мл хлороформа и 6 мл изопропилового спирта. 

Разработана методика ТФЭ гроссгемина и цинаропикрина из водного, хлороформнного и ацетонитрильного экстрактов для дальнейшего хроматографического определения. Результаты проделанной работы позволяют считать выбранные сорбенты (Sil – 600, PF-ALN, PF-C18, PF-NH2) и элюаты  пригодными для выделения гроссгемина и цинаропикрина из матрицы экстарктов василька шероховатого, что позволит снизить пределы детектирования аналитов.

