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Разработан способ получения экстракта падуба парагвайского сухого методом 
противоточной экстракции с делением сырья на неравные части. Установлено, что 
наибольшей извлекающей способностью для получения экстракта обладает спирт эти-
ловый 25 %. Определен выход экстрактивных веществ на каждой стадии технологиче-
ского процесса. Методом ТСХ в экстракте идентифицированы теобромин, теофиллин 
и кофеин. Для контроля содержания кофеина по ходу технологического процесса было 
проанализировано его содержание в сырье, полупродуктах и готовом экстракте. Изуче-
ны технологические характеристики экстракта падуба парагвайского сухого с целью 
дальнейшего его использования в качестве исходного сырья для получения готовых ле-
карственных форм.
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ВВЕДЕНИЕ

Падуб парагвайский (Ilex Paraguarien-
sis) (сем. Падубовые – Aquifoliaceae) явля-
ется одним из видов падуба. Произрастает 
в субтропической части Южной Америки –  
в Аргентине, Восточном Парагвае, Уруг-
вае, Западной и Южной Бразилии. Весной 
и летом заготавливают молодые побеги и 
листья [1]. Затем сырье сушат в течение 24 
часов при температуре 80–100 °С, измель-
чают и отсеивают от пыли [2]. Содержание 
биологически активных веществ в сырье 
«Листья и черешки падуба парагвайского», 
как и во всех растениях, зависит от места 
произрастания, времени сбора урожая, воз-
раста растения, способа сушки и др. [2]. Па-
дуб парагвайский включен в Фармацевти-
ческий кодекс Германии (монографии «Жа-
реные листья Мате (DAC-065)» и «Зеленые 
листья Мате (DAC-066)») и Французскую 
фармакопею XI издания [3, 4]. По различ-
ным литературным источникам, терапев-
тическая доза варьируется от 2,5 до 5 г/сут 
лекарственного растительного сырья [3, 4].

Падуб парагвайский содержит ал-
калоиды кофеин (0,5–2,5 %), теобромин 
(0,12–0,7 %) и теофиллин (0,1–0,4 %) [1]. 
В соответствии с Кодексом лекарственных 
средств Германии минимальное содержа-
ние кофеина в сухих листьях должно быть 

не менее 0,6 % [3]. В сырье также содер-
жатся фенольные соединения: хлороге-
новая кислота (2,8 %), кофейная кислота 
(0,023 %), моно- и дикофеилхинная кис-
лота (10–20 %); флавоноиды: кверцетин 
(0,003 %), рутин (0,06 %) и кемпферол 
(0,0012 %); содержание сапонинов (урсо-
ловая кислота и карофиллин) варьируется 
от 5 до 10 %; каротин (0,0004–0,0023 %); 
аскорбиновая кислота (0,02–0,2 %); микро-
элементы: Mg, Al, Si, P, S, Cl, K, Ca, Ti, Mn, 
Fe, Cu, Zn, и Rb [1]. Падуб парагвайский 
обладает мочегонным, антиоксидантным, 
антидиабетическим, кардиопротективным 
действием и применяется для лечения 
простуды, лихорадочных состояний, каш-
ля, хронических заболеваний, угнетенного 
иммунитета, а также при умственной и фи-
зической усталости [5–7].

Некоторые исследования показали по-
тенциальное использование падуба параг-
вайского в разработке препаратов с целью 
защиты биологических систем от оксида-
тивного стресса [8–10].

При производстве лекарственных 
средств на основе лекарственного расти-
тельного сырья для максимального извле-
чения действующих веществ и обеспечения 
комплексного фармакологического эффекта 
в качестве фармацевтической субстанции 
используют экстракционные препараты.
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Целью настоящего исследования было 
разработать оптимальную технологию по-
лучения сухого экстракта листьев и череш-
ков падуба парагвайского и определить его 
технологические характеристики.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

Объектом исследований явились ли-
стья и черешки падуба парагвайского 
(Cooperativa Yerbatera Andresito Ltda, Арген-
тина, серия AC14097, годен до 10.2018 г.).

Для подбора оптимального экстра-
гента проводили оценку экстрагирующей 
способности спирта этилового различных 
концентраций (15–70 %) и воды очищен-
ной в соответствии с ОФС.1.5.3.0006.15 
«Определение содержания экстрактивных 
веществ в лекарственном растительном 
сырье и лекарственных растительных пре-
паратах» методом ВЭЖХ [11, Т. 2, С. 2356–
2360; 12]. 

В эксперименте оценивали коэффици-
ент спиртопоглощения сырья в соответ-
ствии с ОФС.1.5.3.0012.15 «Определение 
коэффициента водопоглощения и расход-
ного коэффициента лекарственного расти-
тельного сырья» [11, Т. 2, С. 2401–2403]. 

Для извлечения биологически актив-
ных соединений из сырья использовали 
метод противоточной экстракции с деле-
нием сырья на неравные части в батарее 
экстракторов при температуре 75 °С [13]. 
Данный метод привлекателен обеспече-
нием получения концентрированных вы-
тяжек, гибкой аппаратурно-технологиче-
ской схемой и невысоким потреблением 
электроэнергии.

Для экстракции использовали сырье – 
10,0 кг измельченных листьев и черешков 
падуба парагвайского и экстрагент – 25 % 
раствор спирта этилового (в соотношении 
сырье : экстрагент – 1 : 1,2) [6, 14].

Сырье загружали в установку, которая 
представляет собой батарею из 4-х экстрак-
торов. Соотношение сырья в экстракторах – 
4 : 3 : 2 : 1 (масс). Первую часть сырья (4 кг) 
взвешивали на весах, помещали в экстрак-
тор № 1 и заливали экстрагентом до «зерка-
ла». Настаивание происходило в течение 24 
часов [13]. На 2-й день вторую часть сырья 
(3 кг) взвешивали на весах, помещали в экс-
трактор № 2 и заливали полученной вытяж-
кой из экстрактора № 1. В экстрактор № 1 
добавляли вторую порцию экстрагента до 
«зеркала». Настаивали сырье в обоих экс-

тракторах в течение 24 часов. На 3-й день 
третью часть сырья (2 кг) взвешивали на ве-
сах, помещали в экстрактор № 3 и заливали 
вытяжкой из экстрактора № 2, а экстрак-
тор № 2 заливали вытяжкой из экстрактора  
№ 1. В экстрактор № 1 добавляли остав-
шийся экстрагент. Настаивали сырье в экс-
тракторах в течение 24 часов. На 4-й день 
четвертую часть сырья (1 кг) взвешивали на 
весах, помещали в экстрактор № 4 и залива-
ли вытяжкой из экстрактора № 3, экстрак-
тор № 3 заливали вытяжкой из экстрактора 
№ 2, а экстрактор № 2 заливали вытяжкой 
из экстрактора № 1. Отключали экстрактор 
№ 1. Настаивали сырье в экстракторах № 2, 
3 и 4 в течение 24 часов. На 5-й день из экс-
трактора № 4 вытяжку сливали в емкость и 
направляли в сборник. В экстрактор № 4 за-
ливали вытяжку из экстрактора № 3, а в экс-
трактор № 3 заливали вытяжку экстрактора 
№ 2. Отключали экстрактор № 2. Настаива-
ли сырье в экстракторах № 3 и 4 в течение 
24 часов. На 6-й день сливали вытяжку из 
экстрактора № 4 в емкость и направляли в 
сборник. В экстрактор № 4 заливали вы-
тяжку из экстрактора № 3. Отключали экс-
трактор № 3. Настаивали сырье в экстрак-
торе № 4 в течение 24 часов. На 7-й день 
сливали вытяжку из экстрактора № 4 в ем-
кость и направляли в сборник. Отключали 
экстрактор № 4.

Очистку извлечений проводили отста-
иванием в течение 48 часов при температу-
ре 7 ± 1 °С до получения прозрачной надо-
садочной жидкости. Затем надосадочную 
жидкость сливали и фильтровали через 
бумажный фильтр [15].

Далее профильтрованное водно-спир-
товое извлечение из падуба парагвайского 
упаривали на вакуум-выпарной установке 
(Heidolph Laborota 4010 digital, Германия) 
при температуре 50–60 °С и разряжении 
600–650 мм рт. ст. в течение 8 ч до умень-
шения объема в 2 раза. Высушивание 
проводили в сублимационной сушилке 
(HetoDrywinner, Дания). Сгущенное из-
влечение разливали по одноразовым кон-
тейнерам для замораживания Celsius-Pak 
(Sartorius Stedim Biotech, Германия). Кон-
тейнеры замораживали при температуре 
–20 °С в морозильной камере и помещали 
в сублимационную камеру на 24 часа, где 
создавали глубокий вакуум (0,01 мбар). 
Температура тепловой сушки 20–30 °С. На 
основных стадиях технологического про-
цесса оценивали полученные полупродук-
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ты по содержанию экстрактивных веществ 
и кофеина [16].

Качественный состав основных дей-
ствующих веществ (кофеин, теобромин, 
теофиллин) из полученных извлечений 
определяли методом ТСХ. В качестве 
стандартных образцов использовали хло-
роформные растворы фармацевтических 
субстанций: теофиллина  (содержание те-
офиллина ≥ 99,0 %, Sigma-Aldrich®, Герма-
ния, серия 125K0661, годен до 05.2016 г.),  
теобромина (содержание теобромина ≥ 
99,0 %, Sigma-Aldrich®, Германия, серия 
BCBH4839V, годен до 09.2018 г.) и кофеи-
на (содержание кофеина ≥ 98,0 %, Sigma-
Aldrich®, Германия, серия SLBC8045V, го-
ден до 09.2018 г.). Хроматографирование 
проводили в круглых камерах в системе 
растворителей эфир – ацетон – 25 % рас-
твор аммиака (40 : 20 : 1). Время насыще-
ния камеры – 40 минут. Для проведения 
ТСХ использовали силикагель (пластинки 
фирмы «Merck» DC-Alufolien Kieselgel 60 
F254, Германия). По завершении хромато-
графического разделения пластинку обра-
батывали 0,1 н раствором йода, а затем че-
рез несколько минут – смесью равных объ-
емов спирта этилового 96 %-го и раствора 
кислоты хлороводородной 25 %-го [17].

Сухой экстракт оценивали в соответ-
ствии с ОФС.1.4.1.0021.15 «Экстракты» по 
параметрам: описание, потеря в массе при 
высушивании, степень сыпучести (сыпу-
честь, угол естественного откоса, насып-
ной объем), тяжелые металлы, остаточ-
ные органические растворители [11, Т. 2,  
С. 1980–1986].

Потерю в массе при высушивании су-
хого экстракта определяли на анализаторе 
влажности OHAUS MB-35.

Для оценки степени сыпучести в со-
ответствии с ОФС.1.4.2.0016.15 «Степень 
сыпучести порошков» проводили опреде-
ление угла естественного откоса и сыпу-
чести сухого экстракта на приборе Erweka 
GTB, Германия. Насыпной объем сухого 
экстракта определяли на приборе SVM 
121 Erweka, Германия при 10, 500 и 2500 
соскоках цилиндра (V

10
, V

500
, V

2500 
соответ-

ственно) [11, Т. 2, С. 2188–2194].
Индекс Carr (IC) рассчитывали по фор-

муле IC = 100 * (Dc – Da) / Dc, а коэффици-
ент Hausner (IH) рассчитывали по формуле 
IH = Dc / Da, где Dc – насыпная плотность 
после уплотнения, Da – насыпная плот-
ность до уплотнения [18].

Микроскопическое исследование су-
хого экстракта проводили в соответствии 
с ОФС.1.2.1.0009.15 «Оптическая микро-
скопия» с помощью микроскопов Hirox 
Nuerique КН-7700 и Celestron Deluxe с 
LCD при 200× и 400× кратном увеличени-
ях [11, Т. 1, С. 561–566].

Содержание тяжелых металлов в го-
товом сухом экстракте определяли в соот-
ветствии с ОФС.1.2.2.2.0012.15 «Тяжелые 
металлы» [11, Т. 1, С. 977–980]; остаточ-
ных органических растворителей – в соот-
ветствии с ОФС.1.1.0008.15 «Остаточные 
органические растворители» [11, Т. 1, С. 
203–207]. 

Статистическую обработку резуль-
татов осуществляли в соответствии с 
ОФС.1.1.0013.15 «Статистическая обра-
ботка результатов химического экспери-
мента» [11, Т. 1, С. 289–318].

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Выбор экстрагента
Результаты исследования влияния кон-

центрации экстрагента на выход экстрак-
тивных веществ и кофеина из листьев и че-
решков падуба парагвайского представле-
ны в таблице 1. Установлено, что наиболь-
шей извлекающей способностью обладает 
спирт этиловый в концентрации 25 %,  
который и выбран нами в качестве экстра-
гента для получения экстракта падуба па-
рагвайского сухого (таблица 1).

Для лекарственного растительного сы-
рья падуба парагвайского – листьев и че-
решков – определен коэффициент погло-
щения экстрагента спирта этилового 25 %, 
который равен 1,89 см3/г.

На протяжении всего технологическо-
го процесса получения экстракта падуба 
парагвайского сухого было исследовано 
содержание экстрактивных веществ и ко-
феина в полупродуктах (таблица 2). 

Для экстракции было использовано 12 л  
экстрагента спирта этилового 25 %. Общее 
количество вытяжки после стадии экстра-
гирования сырья, полученной из 10,0 кг 
листьев и черешков падуба парагвайско-
го, с учетом потерь составило 9,8 л. После 
очистки, сгущения и сушки полученного 
экстракта суммарный выход готового про-
дукта составил 3,69 кг. Выход готового 
экстракта (η) рассчитывали по формуле  
η = 3,69 кг (масса готового экстракта) / 10 кг 
(масса исходного сырья) * 100. Таким обра-
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Таблица 1. – Содержание суммы экстрактивных веществ и кофеина (%), извлекаемых из 
листьев и черешков падуба парагвайского в зависимости от концентрации экстрагента 

(М ± m) (n = 6) 

Таблица 2. – Результаты исследования содержания экстрактивных веществ и кофеина 
в полупродуктах на стадиях технологического процесса

Экстрагент Содержание экстрактивных 
веществ, М ± m, %

Содержание кофеина, 
М ± m, %

Вода очищенная (t 27 ± 2 °C) 37,01 ± 0,05 1,791 ± 0,012

Спирт 15 % 37,31 ± 0,07 1,809 ± 0,016
Спирт 20 % 37,65 ± 0,09 1,821 ± 0,011
Спирт 25 % 38,63 ± 0,06 1,868 ± 0,012
Спирт 30 % 38,01 ± 0,08 1,836 ± 0,010
Спирт 40 % 37,53 ± 0,07 1,812 ± 0,016
Спирт 50 % 36,89 ± 0,08 1,783 ± 0,013
Спирт 60 % 35,94 ± 0,07 1,736 ± 0,015
Спирт 70 % 35,14 ± 0,03 1,672 ± 0,019

Стадия процесса
Содержание 

экстрактивных веществ, 
М ± m, %

Содержание 
кофеина, 
М ± m, %

После экстрагирования сырья 37,98 ± 0,07 2,054 ± 0,05

После очистки отстаиванием и фильтрования 38,55 ± 0,09 2,047 ± 0,06
После сгущения полученной вытяжки 72,84 ± 0,04 2,045 ± 0,05

После сушки экстракта 98,54 ± 0,02 2,021 ± 0,06

зом, суммарный выход готового продукта 
(сухого экстракта) составил 36,9 %.

Исследование содержания кофеина не 
показало значительного его уменьшения 
на протяжении всего процесса получения 
сухого экстракта (снижение значения ко-
феина составило 1,61 %).

Описание внешнего вида и иденти-
фикация действующих веществ

Сухой экстракт из измельченных сухих 
листьев и черешков падуба парагвайского 
представляет собой сухой, мелкодисперс-
ный, сыпучий порошок коричневато-беже-
вого цвета с зеленым оттенком, с характер-
ным терпким запахом и горьким вкусом 
(рисунок 1, см. обложку журнала). 

Методом ТСХ установлены основные 
действующие вещества в сухом экстракте 
падуба парагвайского. При анализе хрома-
тограммы экстракта обнаружены зоны с 
Rf 0,22; 0,60; 0,47 (все – фиолетовое окра-
шивание). По сравнению с Rf стандартных 
образцов на хроматограмме идентифици-
рованы теофиллин, теобромин и кофеин.

Микроскопическое исследование су-
хого экстракта

Поскольку форма и размер частиц в 
сухих экстрактах обусловливают их техно-
логические характеристики, такие как сы-
пучесть, насыпной объем, прессуемость, 

удельная поверхность и ряд других, было 
проведено микроскопическое исследова-
ние сухого экстракта падуба парагвайско-
го при 200× и 400× кратном увеличениях 
(рисунки 2 и 3, см. обложку журнала).

При 200× увеличении порошка сухого 
экстракта падуба парагвайского видны агре-
гаты из частиц с различными размерами 
(рисунок 2, см. обложку журнала). При 400× 
увеличении наблюдались частицы колонно-
образной формы с гладкой поверхностью, 
в некоторых местах слипшиеся (рисунок 3, 
см. обложку журнала). Микроскопическое 
исследование полученного сухого экстрак-
та позволяет предположить низкую степень 
его сыпучести.

Исследование технологических ха-
рактеристик сухого экстракта

Результаты исследования технологи-
ческих параметров сухого экстракта па-
дуба парагвайского, полученного методом 
противоточной экстракции с делением сы-
рья на неравные части, представлены в та-
блице 3.

Экстракт падуба парагвайского сухой, 
полученный методом противоточной экс-
тракции с делением сырья на неравные 
части, представлял собой сухой мелкоди-
сперсный порошок коричневато-бежевого 
цвета, иногда с зеленым оттенком, с харак-
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терным терпким запахом и горьким вкусом. 
По результатам исследования пока-

зателей «Насыпной объем» и «Насыпная 
плотность» выявлено, что экстракт паду-
ба парагвайского сухой обладает плохой 
сыпучестью (индекс Carr = 41 %, индекс 
Hausner = 1,69). Оценить сыпучесть по-
рошка по скорости истечения из воронки 
не представлялось возможным из-за за-
висания экстракта в воронке тестера. Угол 
естественного откоса составлял 37,5 ± 1,8º.

Таким образом, видно, что по техно-
логическим показателям экстракт паду-
ба парагвайского сухого не соответствует 
нормам ГФ XIV. В связи с этим, в дальней-
шем при разработке состава и технологии 
лекарственных форм с экстрактом падуба 
парагвайского сухим необходимо будет 
улучшать технологические параметры 
данной субстанции.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Исследование по подбору экстрагента 
показало, что наилучшей экстрагирующей 
способностью для извлечения экстрак-
тивных веществ и кофеина из листьев и 
черешков падуба парагвайского обладает 
25 % раствор спирта этилового. Исполь-
зован способ получения экстракта падуба 
парагвайского сухого методом противоточ-
ной экстракции с делением сырья на не-

равные части. Исследовано количествен-
ное содержание экстрактивных веществ 
и кофеина на каждой стадии технологи-
ческого процесса. Методом ТСХ в сухом 
экстракте идентифицированы теобромин, 
теофиллин и кофеин.

Проведенные исследования по изуче-
нию технологических свойств экстракта 
падуба парагвайского сухого позволяют 
сделать заключение о том, что в соответ-
ствии с ОФС.1.4.2.0016.15 «Степень сыпу-
чести порошков» он не обладает удовлет-
ворительными технологическими характе-
ристиками, что потребует улучшения тех-
нологических параметров при создании 
лекарственной формы.

SUMMARY

M. N. Bobok, I. I. Krasnyuk, I. I. Krasnyuk 
(jun.), V. V. Kuhach, Zh. M. Kozlova
TECHNOLOGY FOR PRODUCING 

YERBA MATE (ILEX PARAGUARIENSIS) 
DRY EXTRACT

The method for producing yerba mate dry 
extract by countercurrent extraction with the 
division of raw materials into unequal parts 
has been developed. It was found that 25% 
ethyl alcohol has the highest extracting abil-
ity for producing dry extract. The yield of 
extractives at each stage of the process was 
determined. Theobromine, theophylline and 

Таблица 3. –Технологические характеристики сухого экстракта падуба парагвайского 
(М ± m, n = 6)

Показатель Результат определения

Внешний вид
Сухой мелкодисперсный порошок 

коричневато-бежевого цвета, иногда 
с зеленым оттенком, с характерным 
терпким запахом и горьким вкусом

Потеря в массе при высушивании, % 3,31 ± 0,1

Насыпной объем:
насыпной объем до уплотнения (V0), мл 160 ± 1,9
насыпной объем после уплотнения (V2500), мл 96 ± 1,7
Способность порошка к уплотнению (V10–V500), мл 20 ± 1,6
Насыпная плотность:
насыпная плотность до уплотнения (m/V0), г/мл 0,36 ± 1,7
насыпная плотность после уплотнения (m/V2500), г/мл 0,61 ± 1,3
Сыпучесть (d = 10, 15, 25 мм), г/с Отсутствует
Угол естественного откоса, º 37,5 ± 1,8
Индекс Carr, % 41

Коэффициент Hausner 1,69

Тяжелые металлы Испытуемый раствор соответствует 
эталонному образцу

Остаточные органические растворители, % 0,16 ± 0,03
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caffeine were identified in the dry extract by 
TLC. In order to control the caffeine content 
during the technological process its content in 
raw material, intermediate products and the 
finished extract was analyzed. Technological 
characteristics of yerba mate dry extract for 
its further use as feedstock for preparing fin-
ished dosage forms have been studied.

Keywords: yerba mate, Ilex Paraguar-
iensis, dry extract, countercurrent extraction, 
production process map, caffeine.
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парагвайского при 400× увеличении


