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СРАВНИТЕЛЬНЫЙ АНАЛИЗ ЖИДКОСТНОЙ И СВЕРХКРИТИЧЕСКОЙ  

ФЛЮИДНОЙ ЭКСТРАКЦИИ ФЕРУЛОВОЙ КИСЛОТЫ  
ИЗ СВЕКЛОВИЧНОГО ЖОМА 

В данной работе осуществлен сравнительный анализ эффективности жидкостной экстракции 
биологически активной феруловой кислоты из отходов переработки сахарной свеклы и выделения 
ее с помощью сверхкритической флюидной экстракции. Общий процесс выделения феруловой 
кислоты включал в себя стадии высушивания, измельчения свекловичного жома, его щелочного и 
последующего кислотного гидролиза, нейтрализации, экстракции, концентрирования на роторном 
испарителе. При проведении жидкостной экстракции соотношение растительного сырья, водной 
фазы и этилацетата составляло 1 : 13,5 : 13,5. Сверхкритическую флиюдную экстракцию проводи-
ли диоксидом углерода с добавлением 0,5% водного раствора этанола в качестве сорастворителя 
при температуре 47°С и давлении 165–350 атм. Качественную и количественную оценку содержа-
ния феруловой кислоты в получаемых экстрактах контролировали методом тонкослойной и высо-
коэффективной жидкостной хроматографии соответственно. В результате было выявлено, что 
сверхкритическая флюидная экстракция является более селективной в сравнении с жидкостной и 
позволяет получать экстракт с чистотой 10,025 мас. %, что выше, чем при использовании жид-
костной экстракции 8,92 мас. %. Однако сверхкритическая флюидная экстракция феруловой кис-
лоты из свекловичного жома обеспечивает ее выход в 66,5 раза ниже выхода экстракта, получен-
ного традиционным жидкостным способом извлечения, и поэтому является неэффективной. 
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THE COMPARATIVE ANALYSIS OF LIQUID AND SUPERCRITICAL FLUID  

EXTRACTION OF FERULIC ACID FROM SUGAR BEET PULP  
The effectiveness of liquid extraction of biologically active ferulic acid from sugar beet pulp in 

comparison with supercritical fluid extraction has been studied in this work. The general proсess of 
isolation of ferulic acid included the stages of drying, grinding of sugar beet pulp, its alkaline and 
following acid hydrolysis, neutralization, extraction of ferulic acid and its concentration at rotary 
evaporator. The proportion of plаnt material, water phase and ethyl acetate has been 1 : 13.5 : 13.5. 
Supercritical fluid extraction has been held by carbon dioxide with addition of 0.5% water ethanol at 
temperature 47°С and pressure 165–350 atm. The qualitative and quantitative amount of ferulic acid 
has been estimated by the methods of thin-layer and high performance liquid chromatography in the 
received extracts. As a result, supercritical fluid extraction is more selective than liquid mode of 
extraction because it gives the purity of received fraction 10.025 wt %. In comparison, the liquid 
extraction gives only purity 8.92 wt %. Though, the supercritical fluid extraction gives the yield of 
ferulic acid less than liquid extraction in 66,5 times, that is why it is not effective.  

Key words: ferulic acid, sugar beet pulp, liquid extraction, hydrolysis, supercritical fluid 
extraction, carbon dioxide, thin-layer chromatography, high performance liquid chromatography, mass-
detection, the modes of isolation. 

Введение. Фенилпропаниоды – это природ-
ные соединения, содержащие в своей структуре 
одну или более фенилпропановых единицы, 
которые обладают широким спектром биологи-
ческой активности, в том числе антиоксидант-
ной и противоопухолевой. Фенилпропаноиды 
подразделяются на простые (коричные кислоты 

и спирты) и сложные (лигнаны, флаволигнаны), 
в основном эти соединения содержатся в рас-
тительном сырье (лекарственные травы, зерно-
вые культуры, овощи, отходы переработки 
сельскохозяйственного сырья). Особый интерес 
представляет собой феруловая кислота (ФК), 
ранее нами было показано, что она содержится 
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в отходах переработки сахарной свеклы в кон-
центрации 0,2 мас. % [1].  

Таким образом, выделение данного биоло-
гически активного вещества (БАВ) из свекло-
вичного жома является актуальной задачей, так 
как на ее основе возможно создание профилак-
тических и косметических средств, такой спо-
соб является альтернативным вариантом пере-
работки свекловичного жома. 

Наиболее часто для извлечения БАВ из рас-
тений применяют экстракционные технологии с 
использованием жидкого растворителя. Особый 
интерес для выделения БАВ представляет собой 
сверхкритическая флюидная экстракция (СФЭ), 
которая осуществляется, как правило, диоксидом 
углерода в сверхкритическом (в виде флюида) 
состоянии с или без добавления растворителя, 
увеличивающего полярность экстрагирующего 
флюида. Такой тип экстракции дает возможность 
осуществлять селективную экстракцию целевых 
БАВ, и таким образом получать экстракты из 
растительного сырья определенного состава. 

Основная часть. Целью работы является 
сравнительный анализ жидкостной и сверхкри-
тической флюидной экстракции феруловой 
кислоты из свекловичного жома. 

Объектом исследования являлись образцы 
свекловичного жома, предоставленные ОАО «Го-
родейский сахарный комбинат». 

Процесс выделения феруловой кислоты из 
растительного сырья в общем включает в себя 
следующие стадии [2, 3]: 

1) высушивание растительного сырья при 
температуре, не превышающей 50°С; 

2) измельчение сырья; 
3) проведение щелочного гидролиза расти-

тельного сырья в течение 24 ч (4 н. NaOH); 
4) проведение кислотного гидролиза полу-

ченной суспензии растительного сырья в тече-
ние 3 ч (концентрированная HCl, pH = 2); 

5) нейтрализация полученной суспензии 
растительного сырья (NaOH, pH = 7); 

6) экстракция феруловой кислоты из полу-
ченной суспензии растительного сырья; 

7) упаривание органической фазы на ротор-
ном испарителе при пониженном давлении при 
температуре, не превышающей 50°С. 

Как видно, перед экстракцией осуществля-
ли стадии измельчения и гидролиза раститель-
ного сырья. Известно, что измельчение расти-
тельного материала значительно повышает эф-
фективность экстракции за счет увеличения 
границы раздела фаз между твердым материа-
лом и жидкостью. Комбинирование двух видов 
гидролиза обеспечивает полное высвобождение 
феруловой кислоты из соолигомерного состоя-
ния, в котором она присутствует в растении, 
связанная с полисахаридами, в основном араби-

нозой и лигнинами. Щелочная обработка по су-
ществу обеспечивает гидролитическое расщеп-
ление сложноэфирных связей, а кислотная – 
расщепление простых эфирных связей. 

Выделение феруловой кислоты из гидроли-
зованного сырья при проведении жидкостной 
экстракции (ЖЭ) осуществляли этилацетатом. 

Ранее нами было показано, что наиболее 
эффективные и экономически целесообразные 
условия жидкостной экстракции феруловой 
кислоты из свекловичного жома предусматри-
вают частичную декантацию водной фазы по-
сле гидролиза и последующую экстракцию 
суспензии этилацетатом, при этом соотношение 
растительного сырья, водной фазы и этилацета-
та должно составлять 1 : 13,5 : 13,5. Данный 
эффективный способ жидкостной экстракции 
позволяет снизить расход этилацетата и повы-
сить содержание феруловой кислоты в выделя-
емой фракции до 8,92 мас. % по сравнению  
с экстрактом, который получали в соответствии 
со способом, описанным в литературе [3]. 

Однако известно, что жидкостные методы 
обладают низкой селективностью по отношению 
к конкретным компонентам. В связи с этим на 
кафедре биологии ФГБОУ ВО «Череповецкий 
государственный университет» (Российская Фе-
дерация) было проведено исследование примене-
ния метода СФЭ для выделения феруловой кис-
лоты из отходов переработки сахарной свеклы на 
установке Rexo S-Series Reactor System. Подго-
товку сырья осуществляли путем применения 
щелочного и кислотного гидролиза, соотношение 
сырья и гидролизующего агента было таким же, 
как для ЖЭ (1 : 13,5). Также СФЭ подвергали и 
негидролизованное сырье, так как имелись сведе-
ния о возможности извлечения ФК без предвари-
тельного гидролиза [4]. Экстракцию проводили 
при давлении 165–170 атм, в качестве флюида ис-
пользовали СО2, в роли сорастворителя выступал  
5%-и̮ водный этанол (соотношение сырье : сорас-
творитель = 1 : 13,5) [4], температура и скорость 
потока составляли 46°С и 24 см3/мин соответ-
ственно. После проведения экстракции при 165–
170 атм повышали давление в системе до 350 атм 
(предел для данного оборудования 400 атм). 
Cобирали экстракт из приемника, а также остав-
шуюся жидкую фракцию в реакторе.  

Из одного и того же сырья параллельно была 
проведена жидкостная экстракция ФК, условия 
которой описаны выше. Качественную иденти-
фикацию в полученных экстрактах осуществля-
ли с помощью тонкослойной хроматографии 
(ТСХ) на пластинах для ТСХ Kiselgel 60 F254 
(Merck, США) в системе растворителей: вода : 
пропанол-2 : 25%-й водный раствор аммиака 
(1 : 8 : 1). Проявление пластин проводили в  
УФ-свете при длине волны 254 нм, а также в 
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парах йода. Идентификацию соединений осу-
ществляли путем сравнения окраски пятна и по-
казателя Rf в с окраской и показателем Rf = 0,5 
стандартного образца ФК (Sigma, США).  

Количественный анализ полученных экс-
трактов проводили на хроматографе Waters с 
масс-спектрометрическим детектором на колон-
ке с обращенно-фазным силикагелем С18 Sym-
merty 250 × 4,6 мм. Элюирование осуществляли 
смесью ацетонитрила и бидистиллированной 
воды (20 : 80), подкисленной муравьиной кисло-
той до рН = 2,45, в изократическом режиме со 
скоростью потока элюента 0,5 см3/мин.  

Идентификацию ФК осуществляли по вре-
мени удерживания tR = 21,1 мин, которое сов-
падало со временем удерживания стандартного 
образца феруловой кислоты, а также по УФ и 
масс-спектру в области положительных ионов, 
в котором наблюдался сигнал с m/z = 195,55, 
соответствующий молекулярному иону [M + H]+, 
то есть феруловой кислоте. Количественное 
определение ФК осуществляли методом абсо-
лютной калибровки при помощи графика, по-
строенного по стандартным растворам ФК  
с концентрациями 0, 150, 550, 750, 1000 мкг/см3. 
Уравнение прямой при этом имело вид y =  
= 2316,372x + 253022,2, коэффициент корреля-
ции (R2) равнялся 0,951. 

Результаты количественного анализа феру-
ловой кислоты в полученных экстрактах с при-
менением СФЭ представлены в табл. 1. 

Из табл. 1 видно, что проведение СФЭ без 
предварительного гидролиза исходного сырья 
не эффективно, феруловая кислота в получен-
ных экстрактах не была обнаружена. Также 
было выявлено, что основное количество фе-
руловой кислоты извлекается при давлении 
165–170 атм, при его повышении до 350 атм 
наблюдается дальнейшее выделение ФК, ос-
новная часть ФК извлекается в приемник. Да-
лее было проанализировано остаточное содер-
жание ФК в сырье после проведения СФЭ.  
Для этого прогидролизованное сырье подверга-
ли экстракции водной фазой и этилацетатом в 
соотношении 1 : 13,5 : 13,5, а непрогидролизо-
ванное сырье перед экстракцией предваритель-

но подвергали гидролизу. Результаты количе-
ственного определения, а также качественного 
анализа экстрактов по компонентному составу 
методом ТСХ представлены в табл. 2. 

 
Таблица 1 

Условия и количественные характеристики 
сверхкритической флюидной экстракции ФК 

Давление  
при СФЭ и место 
сбора экстракта 

Содержание ФК 
в экстракте, мас. %

с гидролизом 
сырья 

без гидролиза
сырья

165–170 атм, реактор 0,054 Не обнаружена
350 атм, реактор 0,046 
165–170 атм, приемник 13,002 
350 атм, приемник 8,460 
Итого в приемнике 
(165–350 атм) 

10,025 

 
Как видно из табл. 2, сверхкритическая флю-

идная экстракция является более селективным 
методом по сравнению с методом традиционной 
жидкостной экстракции и позволяет извлекать 
ФК только с четырьмя сопутствующими компо-
нентами, в то время как жидкостная экстракция 
осуществляет извлечение не менее 10 компо-
нентов, включая ФК. Таким образом, метод СФЭ 
позволяет получать фракцию феруловой кисло-
ты с чистотой 10,025 мас. %, что выше чем при 
использовании ЖЭ (8,92 мас. %). Однако, как 
видно из табл. 2, сверхкритическая флюидная 
экстракция феруловой кислоты из свекловично-
го жома обеспечивает ее выход в 66,5 раз ниже 
выхода экстракта, полученного традиционным 
жидкостным способом извлечения, и поэтому 
является неэффективной. 

Заключение. Таким образом, на основании 
полученных данных можно сделать вывод о том, 
что наиболее эффективно и экономически целе-
сообразно получать феруловую кислоту с приме-
нением способа жидкостной экстракции, преду-
сматривающего частичную декантацию водной 
фазы после гидролиза и последующую экстрак-
цию суспензии этилацетатом, при этом соотно-
шение растительного сырья, водной фазы и эти-
лацетата должно составлять 1 : 13,5 : 13,5.  

 
Таблица 2  

Сравнительная характеристика результатов сверхкритической флюидной и жидкостной  
экстракций феруловой кислоты из свекловичного жома 

Критерий оценки 

Используемый метод 

ЖЭ 
СФЭ

без гидролиза остаток 
в сырье с гидролизом остаток 

в сырье
Выход ФК по отношению к сухому сы-
рью, мас. % 

0,266 ФК 
не обнаружено

0,209 0,004 0,049

Количество выделенных компонентов 10 – – 4 –
Чистота получаемого экстракта, мас. % 8,92 10,025 
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Данный способ экстракции позволяет по-
лучить экстракт с содержанием в нем ФК  
8,92 мас. % и выходом 0,266 мас. % по отноше-
нию к сухому сырью. Несмотря на то, что селек-
тивность сверхкритической флюидной экстрак-
ции выше, было установлено, что она является 
неэффективной при выделении ФК из свеклович-

ного жома по с равнению с жидкостной экстрак-
цией, так как выход ФК уменьшился в 66,5 раз. 
Полученные результаты могут быть использова-
ны сахарными комбинатами Республики Бела-
русь и Российской Федерации в качестве основы 
для разработки технологий альтернативной ути-
лизации отходов переработки сахарной свеклы.  
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