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Аннотация.
Мировая тенденция в производстве продуктов питания – использование натуральных консервантов, в частности расти- 
тельных, в виде пряностей. Для ингибирования микробной активности весьма значимы флавоноиды, эффективное применение  
которых возможно при равномерном распределении в пищевой матрице, что достигается за счет повышения их раство- 
римости, в том числе – микронизацией. Цель настоящего исследования – оценка целесообразности и эффективности 
микронизации растительного консерванта на примере очищенной флавоноидной фракции, полученной из обезжиренного 
облепихового шрота. 
Объектами исследования являлись образцы очищенной флавоноидной фракции облепихового шрота разной дисперсности. 
Для микронизации облепихового шрота применяли криогенное измельчение и ультразвуковое воздействие. Провели 
оценку растворимости, антиоксидантной, антимикробной и фунгицидной активности исследуемых образцов стандарт- 
ными методами.
Показали, что микронизация в условиях ультразвукового воздействия и криогенное измельчение повышают растворимость 
компонентов образцов в воде, этиловом спирте и растительном масле. Доказали эффективность и преимущества уль- 
тразвуковой технологии микронизации для получения частиц с размером 1400 нм при рациональных режимах: мощ- 
ность ультразвуковых колебаний 50 Вт в течение 10 мин. в 0,5 % суспензии. Полученный таким способом образец 
увеличивает скорость каталазной реакции на 19 % по отношению к контрольному образцу при постоянстве скорости 
глутатионредуктазной реакции, что способствует увеличению антиоксидантной активности опытного образца в четыре 
раза. Установлено, что образцы обладают бактериостатической активностью в отношении Escherichia coli, Pseudomonas 
aeruginosa и Staphylococcus aureus и фунгистатической – в отношении дрожжеподобных грибов Candida albicans. 
Полученный микронизацией в условиях ультразвукового воздействия образец очищенной флавоноидной фракции 
облепихового шрота может быть рекомендован для использования в качестве природного консерванта в различных 
пищевых системах.

Ключевые слова. Природный консервант, флавоноиды, микронизация, биодоступность, дисперсность, антиоксидантная 
активность, антимикробная активность 
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Abstract.
Natural preservatives are a global trend in the food industry. As a rule, they are traditional herbs or spices. Flavonoids inhibit 
microbial activity. However, they are effective only when their distribution in the food matrix is uniform. This uniformity 
is achieved by increasing their solubility, e.g., by micronization. The research assessed the feasibility and effectiveness of 
micronization of a plant preservative using a purified flavonoid fraction obtained from defatted sea-buckthorn meal.
The study featured samples of purified flavonoid fraction of sea-buckthorn meal with different dispersions. Their solubility, 
antioxidant properties, antimicrobial activity, and fungicidal effect were assessed by standard methods.
Micronization under ultrasonic conditions and cryogenic grinding increased the solubility in water, ethyl, and oil. Ultrasonic 
micronization proved efficient as it produced particles of 1,400 nm under rational conditions, i.e., 50 W ultrasonic vibration 
in a 0.5% suspension for 10 min. The sample obtained in this way increased the rate of catalase reaction by 19% relative to 
the control sample while maintaining a constant rate of glutathione reduction. Its antioxidant activity increased fourfold. The 
samples demonstrated bacteriostatic activity against Escherichia coli, Pseudomonas aeruginosa, and Staphylococcus aureus,  
as well as fungistatic activity against Candida albicans.
Purified flavonoid fraction of sea-buckthorn meal micronized under ultrasonic conditions can be recommended as a natural 
preservative in various food systems.

Keywords. Vegetable preservative, flavonoid fraction, micronization, bioavailability, dispersion, antioxidant activity, antimi- 
crobial activity
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Введение
Качество и безопасность сырья и пищевых продук-

тов, от которых зависят здоровье, трудовая активность 
населения и, в конечном счете, темпы экономического 
развития страны, оценивают по химико-технологи-
ческим, органолептическим и микробиологическим 
показателям [1].

Установили, что вспышки болезней пищевого про-
исхождения находятся на подъеме даже в развитых 
странах, что обусловлено несколькими причинами, в  
том числе ростом потребления свежих продуктов с  
коротким сроком годности ввиду их минимальной об 
работки (например, готовые к употреблению фрукты и  

овощи, мясо и морепродукты), появлением новых рис-
ков микробной контаминации в связи с изменениями 
методов производства пищевых продуктов, модифи-
кацией генетических характеристик соответствующих 
патогенных микроорганизмов и т. д. Большинство про-
дуктов питания имеют длительные сроки годности, что 
обеспечивается за счет использования соответствующих 
технологий консервирования и/или использования 
специальных пищевых добавок – консервантов [2].

В ГОСТ Р 54956 дано понятие термина «консер- 
вант пищевого продукта» – пищевая добавка, предна-
значенная для защиты пищевых продуктов от микро-
биологической порчи и увеличения сроков хранения 
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или годности (Е200-299). ТР ТС 029/2012 определяет 
«консервант» как пищевую добавку, предназначенную 
для продления (увеличения) сроков годности пищевой 
продукции путем защиты от микробной порчи и/или 
роста патогенных микроорганизмов. Вместе с тем, 
согласно данному нормативному документу к консер-
вантам относят и категорию пищевых добавок анти- 
оксидантов / антиокислителей (Е301–399): «антио- 
кислитель» – пищевая добавка, предназначенная для  
замедления процесса окисления и увеличения сроков 
годности пищевой продукции (пищевого сырья), что 
согласуется с мировой практикой [3]. 

В последние несколько лет наблюдается устойчивый 
потребительский спрос на максимально натуральные и  
безопасные продукты питания, в том числе с натураль-
ными и легко узнаваемыми пищевыми добавками, в том 
числе консервирующего действия. Сложившаяся тен-
денция побуждает производителей продуктов питания 
вести поиск безопасных и эффективных заменителей 
искусственных консервантов [4].

На сегодняшний день большинство используемых 
консервантов являются искусственными – нитраты, 
нитриты, сульфиты, бензоат натрия, сорбат калия и др.  
При этом некоторые из них обладают потенциально  
опасными для жизни побочными эффектами, что пока-
зано в ряде исследований: методом биотестирования 
на лабораторной культуре инфузорий Tetrahymena 
pyriformis изучена токсикологическая безопасность 
сорбата калия (Е202) и бензоата натрия (Е211) [5]. До- 
казали дозозависимость воздействия Е202 при употре-
блении человеком в дозировке > 0,015 % как нетоксич-
ное, употребление же Е211 является нежелательным 
даже в минимальных концентрациях. В более поздних 
работах приведены сведения по отрицательному вли-
янию искусственных консервантов на здоровье чело- 
века, провоцирующих гиперчувствительность, аллер-
гию, астму, гиперактивность и другие неврологичес- 
кие нарушения [6–8]. 

По мнению ряда исследователей, потребители осве- 
домлены о негативных последствиях использования 
искусственных консервантов в употребляемых ими 
продуктах. В связи с этим в последние годы значи-
тельный интерес у производителей продуктов питания 
во всем мире вызывают натуральные консерванты – 
продукты переработки сырья животного происхожде-
ния (хитозан, лизоцим, лактоферрин и др.), продукты 
жизнедеятельности микроорганизмов (бактериоцины, 
вырабатываемые грамположительными и грамотрица-
тельными бактериями – низин, натамицин, органиче-
ские кислоты и др.) и вторичные метаболиты растений 
(фенольные вещества, терпены, в т. ч. в составе эфир- 
ных масел, алкалоиды, органические кислоты и др.) [9]. 

Весьма широк и разнообразен перечень вторичных 
метаболитов растений и их источников: овощи, фрукты 
и травянистые растения – лекарственно-технические и  
пряно-ароматические. В этой связи можно говорить об  
их доступности и возможности использования в рецеп- 

турах пищевых продуктов в качестве консервантов за  
счет проявления антибактериальной активности в отно- 
шении вызывающих порчу продуктов патогенных и ус- 
ловно патогенных микроорганизмов и антиоксидантного 
действия [10]. Наиболее полно эффективность и меха- 
низм антимикробного действия в различных пище- 
вых системах изучены для эфирных масел, в том числе 
в составе растительных экстрактов (табл. 1) [10, 11].

Эфирные масла растений обладают наибольшей 
активностью в отношении родов Escherichia, Proteus, 
Salmonella, Clostridium. Установлено, что эфирное масло 
из листьев мяты перечной Méntha piperíta L., семян  
аниса обыкновенного Pimpinella anisum L. предотвра- 
щает рост как условно патогенных бактерий Escherichia 
coli, Vibrio parahaemolyticus, так и патогенных – Salmo- 
nella enteritidis, Salmonella typhimurium, Staphylococcus 
aureus.Эфирные масла коры корицы китайской Cinna- 
mon cassia L. и почек гвоздики Syzygium aromaticum L.  
уменьшают рост дрожжей и плесени и продлевают срок 
годности сушеной рыбы, а эфирные масла из кожуры 
цитрусовых, распыленные на хлеб, ингибируют пле- 
сень и снижают общую обсемененность [10].

В исследовании M. Corpuz приведены сведения по  
антибактериальной активности сапонинов и флавоно- 
идов берсамы английской (Melianthaceae) в отношении 
грамотрицательных бактерий [11].

Воздействие натуральных консервантов на микро-
организмы имеет различный механизм, зависящий 
как от их вида и строения, так и от ряда факторов –  
температура, концентрация консерванта, фазовое 
состояние системы, рН среды и т. д. Нарушение жиз-
ненных функций клеток микроорганизма и их гибель 
является наилучшим результатом (бактерицидное 
действие); однако наиболее часто происходит инги-
бирование функций клеточных стенок / мембран мик- 
роорганизмов, репликации и транскрипции ДНК, 
синтеза белка и метаболизма (бактериостатическое  
действие) [12]. 

Ряд исследователей отмечают преимущества исполь- 
зования консервантов растительного происхождения,  
основные из которых: доступность и невысокая сто-
имость сырьевой базы, наряду с консервирующим 
действием БАВ растительного сырья, многосторон- 
нее и щадящее воздействие на организм человека, 
отсутствие или незначительность проявления побочных 
эффектов и др. [13, 14]. Натуральные консерванты 
растительного происхождения употребляются чело-
веком давно в виде экстрактов трав и пряностей (мята, 
гвоздика и т. д.).

С точки зрения ингибирования микробной активно-
сти весьма значимы такие вторичные метаболиты рас-
тений, как фенольные вещества: флавоноиды, хиноны, 
кумарины, фенольные кислоты, дубильные вещества, 
фенолы, флавоны и флавонолсодержащие соединения, 
количество и взаимное расположение гидроксильных 
групп, в которых связаны с их антибактериальной 
активностью: чем больше количество гидроксильных 
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групп, тем выше токсичность в отношении микроор-
ганизмов. На сегодняшний день более 1340 растений 
обладают противомикробными свойствами, из кото- 
рых выделено более 30 000 соединений с противомик- 
робной активностью [12].

Важным условием эффективного использования 
натурального консерванта / антиоксиданта является 
его равномерное распределение в продукте / пищевой  
системе, что достигается за счет повышения их раство-
римости, в том числе за счет микронизации. Уменьше- 

Таблица 1. Антимикробное действие эфирных масел

Table 1. Antimicrobial effect of essential oils

Источник эфирного 
масла

Микроорганизм-
мишень

Концентрация Антимикробное действие Пищевой продукт/
сырье

Чабер зимний  
(лат. Satureja horvatii)

Listeria monocytogenes 10–20 мг/мл полное ингибирование мясо свинины

Тимьян ползучий  
(лат. Thymus serpyllum)

Listeria monocytogenes 0,8–1,2 % снижение количества 
жизнеспособных клеток 

в 100 раз, начиная с 
шестого дня до окончания 

хранения

рыбный фарш

Душица обыкновенная  
(лат. Origanum vulgare)  
и китайской корицы  
(лат. Cinnamon cassia)

Listeria monocytogenes 0,5 мг/г замедление темпов роста 
колоний микроорганизмов 

при использовании 
душицы и кассии на 19 % 

и 10 % соответственно

ветчина

Лавр благородный  
(лат. Folium lauri)

Колиформы (БГКП, 
бактерии группы 

кишечной палочки)

1,0 мг/г снижение общего 
количества колиформных 
бактерий на 2,8 порядка  

на 12-й день

колбаса тосканская 
свежеприготовленная

Вербена лекарственная  
(лат. Verbéna officinalis)

Monilinia laxa,  
Monilinia fructigena

1,0 мг/г уменьшение диаметра 
поражений бурой гнилью

персики свежие

Агератум (лат. Ageratum 
conyzoides)

Penicillum roqueforti 1,0 мг/г подавляет развитие 
голубой плесени

мандарины свежие

Тимьян ползучий  
(лат. Thymus serpyllum) +  
листья лимона (лат. 
Citrus limon)

Escherichia coli (шига-
токсинпродуцирующий  

штамм О157:H7)

75 мкл/л снижение количества 
жизнеспособных 

клеток на 5 порядков 
от первоначальной 

популяции

сок яблочный

Лимон (лат. Citrus limon) Escherichia coli (шига-
токсинпродуцирующий 

штамм О157:H7)

0,1 мл/100 г снижение количества 
жизнеспособных 

клеток на 1,7 порядка 
от первоначальной 

популяции

шоколад

Семейство Яснотковые  
(лат. Lamiáceae) (тимьян, 
котовник, шандра, мята)

Aspergillus niger 0,25–0,50 мг/мл ингибирование плоды и овощи

Полынь (лат. Artemísia),  
багульник (лат. Lédum), 
сосна (лат. Pinus),  
базилик (лат. Ócimum)

Microsporum canis, 
Trichophyton rubrum, 

Trichophyton 
mentagrophytes

31,2–62,5 мкг/мл ингибирование плоды и овощи

Экстракт листьев оливы 
культурной (лат. Olea 
europaea)

Общее количество 
жизнеспособных 

бактерий

2 % снижение количества 
жизнеспособных клеток  

на 2 порядка

креветки сырые 
очищенные

Экстракт внутренней 
скорлупы конского 
каштана обыкновенного 
(лат. Aesculus 
hippocastanum)

Campylobacter Jejuni 2 мг/г полное ингибирование мясо курицы

Экстракт кожуры граната 
(лат. Punicaceae)

Staphylococcus aureus, 
Bacillus cereus

0,01 % увеличение срока 
хранения на 2–3 недели 
за счет ингибирования 

микроорганизмов

мясо курицы

https://www.google.com/search?sca_esv=602153148&sxsrf=ACQVn0_ACZJYTMI15hztzhSXGF_fZiDucQ:1706450885734&q=%D0%B3%D1%80%D0%B0%D0%BD%D0%B0%D1%82+punicaceae&si=AKbGX_qWtsfHufXsq_1jeDkJp50FstNngDxsch3EVTUjn7imcGfVMexm5HyrIXnOIYBL6avC0SFtTH7yr-Mlz7S_Ir1UcNeukJ-Eq-9U4rVCq5LNh5okEJqBquBYQ8lr5ry4MH45YkqLvWTMuE_UNJd-h2KRihrDjd8Os4obYpEaPa_ivRl6uXYlymBRoG63RsTNylLC1PKo6LI3B4wJf1a46oKwdn-JKg%3D%3D&sa=X&ved=2ahUKEwiNrvv2oICEAxXnGxAIHRTJBNMQmxMoAXoECFoQAw
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ние размера до микронного и наноразмерного диа-
пазона, влекущее значительное улучшение физико- 
химических и функциональных характеристик пище-
вого сырья и ингредиентов, и, как следствие, качество 
пищевых продуктов, является быстро развивающейся 
технологией в индустрии питания [15]. 

Вышесказанное обусловило цель настоящего ис- 
следования: оценка целесообразности и эффективности 
микронизации растительного консерванта на примере 
очищенной флавоноидной фракции, полученной из  
обезжиренного облепихового шрота.

Объекты и методы исследования
В качестве объектов исследования были определены:

– очищенная флавоноидная фракция, выделенная из  
обезжиренного облепихового шрота (далее по тексту 
флавоноидная фракция) по [16], с последующим выде-
лением флавонолов методом препаративной хромато-
графии (образец 1, контроль);
– микронизированная очищенная флавоноидная фрак-
ция облепихового шрота (МОФФ ОШ), полученная 
при криогенном измельчении (образец 2). Криогенное 
измельчение при помощи удара и трения проводилось 
в вибрационной шаровой мельнице с автоматической 
криогенной системой в комплекте Retsch CryoMill 
(Германия) с частотой до 30 Гц, при непрерывном 
охлаждении жидким азотом в объёме, необходимом 
для поддержания температуры –196 °C;
– МОФФ ОШ, полученная микронизацией в условиях 
ультразвукового воздействия (образец 3) аппаратом 
«ВОЛНА» (модель УЗТА-0,4/22-ОМ), работающим 
на частоте 22 ± 1,65 кГц с выходной мощностью 180– 
400 Вт. 

Органолептические показатели образцов флавоно-
идной фракции определяли аналогично флавоноиду 
дигидрокверцетину по ГОСТ 33504.

Массовую долю влаги в образцах флавоноидной  
фракции определяли титрованием по методу Фишера  
(полумикрометод) в соответствии с ОФС.1.2.3.0002.15  
с использованием автоматического титратора Mettler  
Toledo V20S (Швейцария) с электродом DM143-SC  
в составе.

Анализ качественного и количественного состава 
образцов до и после микронизации осуществлялся 
методом ВЭЖХ с фотометрическим детектированием 
на приборе Shimadzu «LC-20 Prominence» (Япония) 
с последующей компьютерной обработкой получен- 
ных результатов по [16].

Растворимость компонентов образцов флавоноид-
ной фракции в различных пищевых средах / раство-
рителях (вода, масло подсолнечное рафинированное 
дезодорированное, спирт этиловый 96 % об.) опре-
деляли до и после микронизации методом ВЭЖХ по  
концентрации каждого из компонентов флавоноид-
ной фракции в испытуемых растворах. Итоговым 
результатом являлась сумма растворимостей всех  
компонентов.

Исследование морфологии частиц образцов флаво-
ноидной фракции и их содержание (%) проводилось 
в проходящем свете при освещении по методу светлого 
поля с использованием медицинского микроскопа 
МИКМЕД-5 (Россия) с бинокулярной насадкой.

Дисперсный анализ образцов флавоноидной фрак- 
ции проводился с использованием микроскопа OLYM- 
PUS OMEC DC130 (Япония), полученные данные 
проанализированы с помощью программного обеспече- 
ния OLYMPUS Particle Image Processor (PIP 9.0).

Консервирующую способность образцов флавоно- 
идной фракции определяли по антиоксидантной актив-
ности и их способности подавлять рост бактерий: 
– антиоксидантную активность: амперометрическим 
методом с использованием жидкостного хроматографа 
«ЦВЕТ ЯУЗА-01-АА» в соответствии с ГОСТ Р 54037,  
стандарт кверцетин; в опытах in vitro с применением  
специфических ферментных биотест-систем – глутати- 
онредутазы и каталазы. Скорость глутатионредуктазной 
и каталазной реакций определяли спектрофотомет- 
рически, с использованием полуавтоматического био-
химического анализатора Clima МС-15 (Италия) [17]; 
– антибактериальную активность определяли общепри-
нятыми микробиологическими методами в отношении 
Staphylococcus aureus АТСС 6538 (209-P), Escherichia 
coli ATCC 25922, Pseudomonas aeruginosa АТСС 9027, 
а также дрожжеподобных грибов Candida albicans 
АТСС 10231, содержание которых в пищевых продук- 
тах регламентируется ТР ТС 021/2011 [18].

Для объективной и достоверной оценки влияния 
условий и параметров микронизации на размер частиц 
и растворимость МОФФ ОШ в различных средах ис- 
пользовали методы математической статистики обра-
работки экспериментальных данных с применением 
программы Microsoft Office Excel 2019, что позволило 
прогнозировать результаты дальнейших исследований.

Экспериментальные исследования проводились 
в трехкратных повторностях для каждого из вариан-
тов опыта и контроля с доверительной вероятностью 
0,95. Обработка результатов исследований in vitro 
проведена с использованием пакета программ ста-
тистического анализа Statistica 10,0 (StatSoft, США). 
Для оценки значимости отличий между выборками 
с распределением, приближающимся к нормальному, 
использовался t-критерий Стьюдента. Критический 
уровень значимости P при проверке статистических 
гипотез принимался равным 0,05.

Результаты и их обсуждение
Флавоноидная фракция облепихового шрота пред-

ставляет собой смесь рутина, кверцетина, нарциссина, 
мирицетина, кемпферола и изорманетина, некоторые 
физико-химические показатели которых представ- 
лены в таблице 2.

Данные таблицы 2 свидетельствуют о том, что 
флавоноиды отличаются относительно высокими для  
органических соединений температурами плавления 



513

Аверьянова Е. В. [и др.] Техника и технология пищевых производств. 2024. Т. 54. № 3. С. 508–521

и крайне низкой растворимостью в воде и этиловом 
спирте, что существенно ограничивает их применение 
в составе пищевых продуктов. Для повышения раство-
римости и равномерного распределения флавоноидов 
в пищевых матрицах рассмотрена их микронизация 
физическими методами. При ультразвуковом воздейс- 
твии возникает эффект кавитации и происходит сверх-
тонкое диспергирование твердых частиц в жидкой 
системе, сопровождающееся быстрым увеличением 
температуры. Для предотвращения деградации фла-
воноидов температура процесса ограничена 60 °С [19].

Для преодоления барьерных факторов обеспечения  
эффективности микронизации флавоноидной фракции 
ранее проведены исследования при следующих режи- 
мах ультразвукового воздействия: частота 22 ± 1,65 кГц; 
интенсивность не менее 10 Вт/см²; мощность (номи- 
нальная) 15, 25, 38 и 50 Вт, продолжительность 3,  
5, 10 и 15 мин. и показано, что между мощностью 
и содержанием твердых частиц флавоноидов суще-
ствует прямая зависимость – с увеличением мощности 
ультразвукового воздействия увеличивается содержа- 
ние мелких частиц в суспензии. Продолжительность 
ультразвукового воздействия в меньшей степени влияет 

на процесс микронизации флавоноидов: при увели-
чении продолжительности в два раза, общее коли-
чество частиц увеличивается в среднем на 15–20 %, 
а при увеличении мощности в два раза – на 100 % 
и более, при прочих равных условиях [20]. С учетом 
технической возможности ультразвукового реактора, 
а также физического смысла исследуемых величин 
был определен рациональный режим микронизации 
в условиях ультразвукового воздействия: обработка 
в течение 10 мин. при мощности 50 Вт.

Одним из основных свойств микронутриента явля-
ется растворимость в пищевых системах, которая 
зависит от его концентрации. В связи с этим для выяв-
ления оптимальной концентрации флавоноидов при 
рациональном режиме ультразвукового воздействия 
осуществлен процесс микронизации в водной суспен- 
зии концентрацией 0,1 и 0,5 % в объеме 200 см3. В ре- 
зультате серии экспериментов для рассматриваемых 
концентраций получены данные, которые обработаны 
методами математической статистики и представлены 
в виде графиков поверхности отклика (рис. 1). 

В процессе ультразвукового воздействия микро-
низации, эффективность которой максимально выра-

Таблица 2. Физико-химические показатели флавоноидов облепихового шрота

Table 2. Physical and chemical parameters of flavonoids in sea-buckthorn meal

Соединение Температура плавления, °С Растворимость в воде, г/л Растворимость в этиловом спирте, г/л
Рутин 195,0 12,5 10,0 (горячий)
Кверцетин 316,0 менее 0,1 0,35 (при 21 °С) 

10,0 (горячий)
Кемпферол 276,0 не растворим 10,0 (горячий)
Изорамнетин 306,0 не растворим 10,0 (горячий)
Нарциссин 181,0 растворим плохо растворим 
Мирицетин > 300 °C не растворим 10,0

Рисунок 1. Графики поверхности отклика, показывающие влияние продолжительности ультразвукового 
воздействия при мощности 50 Вт на размер частиц флавоноидной фракции и их содержание в водной суспензии: 

a – концентрация 0,1 %; b – концентрация 0,5 %

Figure 1. Effect of ultrasonic treatment at 50W on flavonoid particle size and their content in aqueous suspension: a – 0.1%; b – 0.5%
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жена в суспензии с концентрацией флавоноидов 0,5 %, 
наблюдается выравнивание размера частиц по всему 
объему. Диапазон размера частиц флавоноидов меня-
ется от 6300 нм (контроль) до 1400 нм (ультразвуковое 
воздействие при мощности 50 Вт, 10 мин.), что отра- 
жают данные микроскопии (рис. 2).

На микрофотографиях рисунка 2 видно, что частицы 
флавоноидов представляют собой структуру изометри-
ческой формы (сфера, правильные многогранники), кото- 
рая улучшает диспергируемость, увеличивает раствори- 
мость, физиологическую активность и другие свойства 
микронизированных частиц БАВ в водных средах.

Оценка влияния технологических параметров (тем- 
пературы, мощности и продолжительности ультразву-
кового воздействия) на характеристики образующихся 
в результате микронизации частиц флавоноидов пока-
зала, что увеличение продолжительности воздействия 
от 3 до 15 мин. способствует уменьшению среднего 
диаметра частиц в 2,5 раза от 4000 нм до 1400 нм; 
повышение температуры воздействия в пределах одного 
временного интервала не оказывало значимого влияния 
на диаметр образующихся частиц, при этом минималь-
ный размер был у частиц, полученных в результате 
УЗВ мощностью 50 Вт в течение 15 мин.

При выявлении оптимальных условий ультразву-
ковой обработки суспензий флавоноидной фракции 
для достижения значений параметров, дающих макси-
мальное содержание частиц диаметром 1400 нм, спла-
нирован и реализован полный факторный эксперимент. 
В качестве факторов варьирования приняты: Х1 – мощ-
ность, Вт; Х2 – концентрация, %; Х3 – продолжитель-
ность ультразвукового воздействия, мин. Критерий 
оптимизации Y – размер частиц диаметром 1400 нм. 

Для данных факторов выбраны основные уровни 
и интервалы варьирования (табл. 3).

Для проверки гипотезы адекватности использован 
критерий Фишера:

                            
2

2  ад
p

y

SF
S

=                                         (1)

где Fp – расчетное значение критерия Фишера.
Табличное значение критерия Фишера (Fm) для за- 

данного уровня значимости α = 0,05. Так как Fp < Fm  
(2,732 < 3,010), то гипотеза об адекватности модели 
принимается, т. е. модель адекватна.

Согласно проведенным расчетам выявлена зави-
симость содержания частиц диаметром 1400 нм (Y) 
от мощности, Вт (X1); концентрации, % (X2) и продол-
жительности микронизации в условиях ультразвукового 
воздействия, мин (X3), которая описывается следующим 
уравнением регрессии:

   Y = 15,48 + 5,9Х1 – 0,8Х2 + 2,7Х3 + 0,3Х13 + Х123     (2)

На основе уравнения регрессии были построены 
поверхности отклика величины рассеивания частиц 
флавоноидной фракции размером 1400 нм и показано, 
что максимальное содержание частиц этого размера 
(21,3 %) наблюдается при продолжительности ульт-
развукового воздействия 10 мин. и мощности 50 Вт.

При криогенном измельчении в жидком азоте раз-
мольный стакан криомельницы осуществляет радиаль-
ные колебания в горизонтальной плоскости. Благодаря 
инерции движения размольные шары совершают удары  
с высокой кинетической энергией по твердым частицам 
вещества и измельчают его. Размольный стакан непре- 

Рисунок 2. Динамика микроструктуры флавоноидной фракции в 0,5 % суспензии в зависимости от мощности 
ультразвукового воздействия продолжительностью 10 мин. (×40)

Figure 2. Microstructure of flavonoid fraction in 0.5% suspension: effect of different ultrasonic treatments, 10 min (×40)
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Таблица 3. Значения уровней факторов и интервалов варьирования

Table 3. Values of factor levels and variation intervals

Натуральные значения Кодированные значения
Мощность, Вт Концентрация, % Продолжительность 

обработки, мин
X1 X2 X3

Основной уровень 32,5 0,3 9 0 0 0
Интервал варьирования 17,5 0,2 6
Нижний уровень 15 0,1 3 –1 –1 –1
Верхний уровень 50 0,5 15 +1 +1 +1
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рывно охлаждается жидким азотом при помощи встро- 
енной системы охлаждения, благодаря чему образец  
вещества охрупчивается с сохранением химической  
структуры и биологической активности. Продолжи- 
тельность криогенного воздействия составила 3, 5, 10 и  
15 мин. при концентрации водной суспензии флаво-
ноидов 0,1 и 0,5 %.

Полученные экспериментальные данные обрабо- 
таны методами математической статистики и представ- 
лены в виде поверхностей отклика на рисунке 3.

В процессе криогенного измельчения наблюдается 
выравнивание размера частиц флавоноидной фракций, 
а эффективность микронизации максимально выражена 
при криогенном измельчении в водной суспензии кон-
центрацией 0,1 % продолжительностью воздействия 
15 мин., что отражают данные микроскопии (рис. 4).

Согласно полученным данным, максимальное коли-
чество частиц диаметром 1200 нм и менее образуется  
при криогенном измельчении продолжительностью 
15 мин. Несмотря на получение более мелких частиц, 
метод криогенного измельчения имеет ограничения 

при реализации в производственных условиях (низкая 
производительность, сложность оборудования и высо-
кая стоимость расходных материалов). На рисунке 5  
показана диаграмма распределения частиц МОФФ ОШ  
по размерам при рациональных режимах ультразвуко-
вого воздействия и криогенного измельчения.

В экспериментальных образцах флавоноидной фрак-
ции определен химический состав, морфология, размер 
частиц и их распределение по размерам. Внешний вид 
и микрофотографии 0,5 % водных суспензий образцов 
приведены на рисунке 6.

Электронно-микроскопическое исследование пока-
зало, что в результате микронизации размер частиц 
фракции флавоноидов уменьшается с 6300 нм (кон-
троль) до 1200 нм (образец 2) и 1400 нм (образец 3); 
частицы контрольного образца крупные, неправильной 
формы, собраны в ансамбли, в то время как частицы 
МОФФ ОШ имеют форму близкую к сферической 
и равномерно распределены по объему, что улучшает 
технологические свойства, а также консервирующую 
способность в составе различных пищевых систем. 

             Контроль                    3 минуты                        5 минут                        10 минут                       15 минут

              6300 нм                         5000 нм                          3100 нм                        2500 нм                        1200 нм

Рисунок 4. Динамика микроструктуры флавоноидной фракции в 0,1 % суспензии в зависимости  
от продолжительности криогенного измельчения (×40)

Figure 4. Microstructure of flavonoid fraction in 0.1% suspension: effect of different cryogenic grinding times (×40)
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Рисунок 3. Графики поверхности отклика, показывающие влияние продолжительности криогенного измельчения на 
размер частиц флавоноидной фракции и их содержание в водной суспензии: a – концентрация 0,1 %;  

b – концентрация 0,5 %

Figure 3. Effect of cryogenic grinding time on flavonoid fraction particle size and content in aqueous suspension: a – 0.1%; b – 0.5%
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Дисперсный состав и распределение частиц по разме- 
рам в суспензиях образцов флавоноидной фракции 
приведены на рисунке 7.

Из гистограмм рисунка 7 следует, что наиболее 
узким диапазоном распределения частиц по размерам 
характеризуется образец 3, что свидетельствует о мень-
шем размерном «разбросе» частиц и эффективности 
микронизации в условиях ультразвукового воздействия 
в сравнении с криогенным измельчением.

Методом ВЭЖХ в составе образцов флавоноидной 
фракции обнаружены рутин, нарциссин, мирицетин, 

кемпферол, кверцетин и изорамнетин в соотношениях, 
представленных в таблице 4.

Согласно данным таблицы 4 состав флавоноидной  
фракции в результате микронизации, независимо от  
способа, изменяется для мажорных соединений фла-
воноидной фракции – кверцетина и изорамнетина –  
несущественно.

По внешнему виду образцы флавоноидной фракции 
до и после микронизации представляют собой тонко-
дисперсный однородный порошок желто-коричневого 
цвета, полученный центрифугированием суспензии 

Рисунок 6. Внешний вид и микрофотографии водных суспензий образцов флавоноидной фракции 
концентрацией 0,5 % (×40)

Figure 6. Appearance and microphotographs of aqueous suspensions of 0.5% flavonoid fraction (×40)
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Рисунок 5. Диаграмма распределения частиц МОФФ ОШ по размерам при рациональных режимах микронизации

Figure 5. Purified flavonoid fraction of sea-buckthorn meal particles under rational micronization modes: size distribution
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при 15 000 об/мин. в течение 15 мин. с последующим 
высушиванием в сушильном шкафу при температуре  
50 ± 5 °С до влажности порядка 3,5 %, при этом в  
результате микронизации в условиях ультразвуко-
вого воздействия порошок приобретает ярко выра-

женный желтый оттенок и менее выраженный цвет с  
сероватым оттенком в результате криоизмельчения. 
Образцы не имеют вкуса, запах слабовыраженный, 
свойственный плодам облепихи, посторонние примеси 
не обнаружены. Образцы, полученные в результате 
микронизации, характеризуются высоким содержанием 
основного вещества (суммы флавоноидов) – 96 %, 
зольность – 0,04 %, токсичные элементы и посторон-
няя микрофлора не обнаружены, что свидетельствует 
об их высоком качестве и безопасности.

Несмотря на близкие размерные характеристики 
получаемых частиц флавоноидной фракции и их ком-
понентный состав, преимуществом ультразвуковой 
технологии микронизации является относительно прос- 
тая конструкция излучателя ультразвуковых волн, 
простота обслуживания оборудования, отсутствие 
необходимости поддержания экстремально низких 
температур до –197 °С, что облегчает масштабирование 
процесса. В связи с этим дальнейшие исследования 
по растворимости и консервирующей способности 

Таблица 4. Содержание индивидуальных соединений  
в составе образцов флавоноидной фракции  

(M ± m, n = 3), %

Table 4. Individual compounds in flavonoid fraction samples  
(M ± m, n = 3), %

Соединение Образец 1 Образец 2 Образец 3
Рутин 0,14 ± 0,01 0,07 ± 0,01 0,10 ± 0,01
Кверцетин 35,11 ± 0,02 34,33 ± 0,02 34,30 ± 0,02
Кемпферол 1,72 ± 0,01 0,85 ± 0,01 0,80 ± 0,01
Изорамнетин 62,12 ± 0,02 64,14 ± 0,02 64,20 ± 0,02
Нарциссин 0,30 ± 0,01 0,30 ± 0,01 0,30 ± 0,01
Мирицетин 0,61 ± 0,01 0,31 ± 0,01 0,30 ± 0,01

Рисунок 7. Дисперсный состав и распределение частиц по размерам суспензии образцов флавоноидной фракции, 
полученные методом электронной микроскопии

Figure 7. Disperse composition and particle size distribution of suspensions of flavonoid fraction samples: electron microscopy
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флавоноидной фракции проводились с образцом 3,  
полученным в результате микронизации в условиях 
ультразвукового воздействия. 

Для достижения максимальной растворимости  
компонентов флавоноидной фракции рассмотрены 
зависимости растворимости от температуры и про-
должительности растворения.

Наибольшая растворимость компонентов флавоно-
идной фракции в воде составляет: до микронизации –  

74,52 мг/л, после микронизации – 77,62 мг/л и дости- 
гается при температуре растворения – 100 °С, продол-
жительности – 35 мин. Процесс микронизации позво-
ляет увеличить растворимость в воде на 4,16 % (рис. 8).

Компоненты флавоноидной фракции плохо рас- 
творимы в подсолнечном масле: максимальная раство- 
римость достигается при растворении МОФФ ОШ при 
температуре 100 °С в течение 35 мин. и составляет 
1,38 мг/л (рис. 9).

Рисунок 8. Графики поверхности отклика, показывающие влияние температуры и продолжительности растворения 
на растворимость компонентов флавоноидной фракции в воде

Figure 8. Effect of temperature and dissolution time on water solubility of flavonoid fraction components: a – Sample 1; b) – Sample 3

                                               a                                                                                                    b

78
74
70
66
62
40

35 30 25 20 15 10 5 0

Ра
ст

во
ри

мо
ст

ь,
 

мг
/л

Температура, °С

Продолжительность 

обработки, мин.
1109070503010

R = 59,0328 – 0,0142x + 0,0746y + 0,0011x2 +  
+ 0,0018xy – 0,0023y2

R = 57,6524 + 0,099x + 0,0936y + 0,0002x2 +  
+ 0,0026xy – 0,0027y2

82
78
74
70
66
62
40

35 30 25 20 15 10 5 0

Ра
ст

во
ри

мо
ст

ь,
 

мг
/л

Температура, °С

Продолжительность 

обработки, мин.

1109070503010

< 71< 75< 79> 80 < 67
< 63 < 59

< 72< 74< 76> 76
< 68

< 70
< 66 < 64 < 62 < 60

         
 

  

Рисунок 9. Графики поверхности отклика, показывающие влияние температуры и продолжительности растворения 
на растворимость компонентов флавоноидной фракции в подсолнечном масле: a – образец 1; b – образец 3

Figure 9. Effect of temperature and dissolution time on sunflower oil solubility of flavonoid fraction components: a – Sample 1; b – Sample 3
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Наибольшая растворимость компонентов флавоно-
идной фракции наблюдается в спирте этиловом 96 % об. 
и составляет: до микронизации – 97,71 мг/л (темпера-
тура растворения – 78 °С, продолжительность – 35 мин.), 
после микронизации – 100,43 мг/л (температура раство-
рения – 40 °С, продолжительность – 30 мин.); процесс 
микронизации позволяет увеличить растворимость 
на 3 % (рис. 10); при этом растворимость компонентов 
флавоноидной фракции в спирте этиловом не зависит 
от температуры, но проявляет сильную зависимость 
от продолжительности растворения.

Таким образом, МОФФ ОШ имеет достаточно хоро- 
шую растворимость для минорных компонентов в  
пищевых растворителях, что позволяет рекомендо-
вать ее в качестве пищевой добавки для использо- 
вания в различных пищевых матрицах. Варьируя 
соотношение сред и другие условия, можно добиться 
максимальной растворимости компонентов в задан- 

ных условиях. Микронизация положительно влияет на  
растворимость компонентов флавоноидной фракции 
как в полярных растворителях (вода, этиловый спирт), 
так и в неполярных (растительное масло), поэтому 
является одним важнейших этапов ее получения.

Доказательством эффективности микронизации 
являются результаты исследования антиоксидантной 
активности образцов флавоноидной фракции (табл. 5).

В результате микронизации образец МОФФ ОШ  
(образец 3) увеличивает скорость каталазной реак-
ции – на 19 % по отношению к немикронизированному 
образцу (образец 1) при постоянстве скорости глутати-
онредуктозной реакции, что способствует увеличению  
антиоксидантной активности образца МОФФ ОШ  
в четыре раза. 

При микробиологическом исследовании установ- 
лено, что образцы флавоноидной фракции обладают 
антимикробной (бактериостатической) активностью 

Таблица 5. Антиоксидантная активность образцов флавоноидной фракции (M ± m, р ≤ 0,05)

Table 5. Antioxidant activity of flavonoid fraction samples (M±m, p ≤ 0.05)

Наименование показателя Без флавоноидов Образец 1 Образец 3
Антиоксидантная активность, мг/г 0 0,125 0,500
Скорость глутатионредуктазной реакции: 
– мкмоль/(мин на мг белка) 
– %

 
2,92 ± 0,06 

100 

 
4,41 ± 0,10 

151*

 
4,35 ± 0,21 

144*
Скорость каталазной реакции 
– мкмоль/(мин на мг белка) 
– %

 
1,50 ± 0,02 

100

 
1,56 ± 0,02 

104

 
1,85 ± 0,09 

123*

* Значения достоверны при р < 0,05

R = 59,7882 + 0,0156x +  
+ 2,8168y – 0,0001x2 – 0,0002xy – 0,0484y2
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Рисунок 10. Графики поверхности отклика, показывающие влияние температуры и продолжительности растворения 
на растворимость компонентов флавоноидной фракции в этиловом спирте 96 % об.

Figure 10. Effect of temperature and dissolution time on 96%-ethyl solubility of flavonoid fraction components, a – Sample 1; b – Sample 3 
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в отношении грамотрицательных Escherichia coli  
ATCC 25922, Pseudomonasa aeruginosa АТСС 9027  
и грамположительных Staphylococcus aureus АТСС 
6538 (209-P) бактерий, а также фунгистатической 
активностью в отношении дрожжеподобных гри-
бов Candida albicans АТСС 10231 в концентрациях 
1000–3000 мкг/см3 (табл. 6). 

Согласно данным таблицы 6 микронизация не ока-
зывает существенного влияния на антимикробную ак- 
тивность флавоноидов облепихи в отношении условно- 
патогенной микрофлоры, за исключением синегнойной 
палочки (P. aeruginosa), необходимая концентрация фла-
воноидной фракции для проявления бактериостатичес- 
кого действия которой снизилась в 1,5 раза, что свиде- 
тельствует об увеличении эффективности МОФФ ОШ  
(образец 3) в отношении этого вида микроорганизмов.

Совокупность полученных результатов доказывает 
возможность использования МОФФ ОШ в различ- 
ных пищевых системах в качестве натуральной пище- 
вой добавки, выполняющей технологическую функ- 
цию консерванта. 

Выводы
В результате экспериментальных исследований по- 

добраны рациональные режимы микронизации очи- 
щенной флавоноидной фракции для дальнейшего ис- 
пользования в производственных процессах: при микро-
низации в условиях ультразвукового воздействия для  
получения частиц диаметром 1400 нм необходима обра-
ботка 0,5 % суспензии при наложении ультразвуковых 
колебаний мощностью 50 Вт в течение 10 мин.; при 
измельчении в шаровой криомельнице 0,1 % суспен-
зии достижение размера частиц 1200 нм происходит 
за 15 мин. Несмотря на близкие размерные характе-
ристики получаемых частиц, показаны эффективность 
и преимущества ультразвуковой технологии микрони-
зации: относительно простая конструкция излучателя 
ультразвуковых волн, простота обслуживания обо-
рудования, возможность масштабирования процесса, 
отсутствие необходимости поддержания экстремально 
низких температур (до –197 °С) и получение суспензии 
с более высокой концентрацией флавоноидов 0,5 %. 

Установили, что микронизация в условиях ульт-
развукового воздействия положительно влияет на рас-
творимость компонентов флавоноидной фракции как  
в полярных растворителях (вода, этиловый спирт), 
так и в неполярных (растительное масло), поэтому 
является одним из важнейших этапов ее получения.

Доказали, что образцы очищенной флавоноидной 
фракции облепихового шрота обладают антимикроб-
ной (бактериостатической) активностью в отношении 
грамотрицательных Escherichia coli ATCC 25922, Pseu- 
domonas aeruginosa АТСС 9027 и грамположительных 
Staphylococcus aureus АТСС 6538 (209-P) бактерий, 
фунгистатической активностью в отношении дрожжепо-
добных грибов Candida albicans АТСС 10231 в концен-
трациях 1000–3000 мкг/см3. Микронизация не оказывает 
влияние на антимикробную активность флавоноидов об- 
лепихи в отношении условно-патогенной микрофлоры, 
за исключением синегнойной палочки (P. aeruginosa), не- 
обходимая концентрация очищенной флавоноидной 
фракции для проявления бактериостатического дейст- 
вия которой снизилась в 1,5 раза, что свидетельствует 
об увеличении эффективности микронизированного 
образца в отношении этого вида бактерий. В условиях 
ультразвукового воздействия образец флавоноидной 
фракции (образец 3) увеличивает скорость каталазной 
реакции на 19 % по отношению к немикронизирован-
ному образцу (образец 1), при постоянстве скорости 
глутатионредуктазной реакции, что способствует уве-
личению антиоксидантной активности микронизиро-
ванного образца в четыре раза. 

Таким образом, образец очищенной флавоноидной 
фракции облепихового шрота, полученный микрониза-
цией в условиях ультразвукового воздействия, может 
быть рекомендован для использования в качестве при-
родного консерванта в различных пищевых матрицах.
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