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Предложена методика одновременного определения функциональных присадок (ионол, В 15/41,
Д-157) в турбинном масле, включающая извлечение двухстадийной твердофазной экстракцией и
анализ экстракта методом обращено-фазовой ВЭЖХ. Предложенная методика одновременного
определения функциональных присадок апробирована при анализе промышленного образца отра-
ботанного турбинного масла ТП-22 С. Показано, что оперативный контроль содержаний присадок
в процессе эксплуатации компрессорных станций позволит своевременно отследить динамику де-
градации турбинного масла за период его использования и сформулировать рекомендации по ин-
тервалам его замены в системе.
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При транспортировке горючего природного
газа по магистральным газопроводам используют
газотурбинные установки, в которых для смазы-
вания и охлаждения подшипников нагнетателей
применяют турбинные масла, эксплуатационные
свойства которых зависят от основы масла и ком-
позиции функциональных присадок, улучшаю-
щих антиокислительные, антикоррозионные и
деэмульгирующие свойства смазочных масел.
Применение присадок является наиболее эффек-
тивным методом сохранения физико-химиче-
ских свойств масел в процессе длительной экс-
плуатации [1, 2]. Качество смазочного материала
и его остаточный ресурс находятся в прямой за-
висимости от состава функциональных приса-
док, его ухудшение часто связывают со снижени-
ем их концентраций и появлением новых соеди-
нений в результате термического воздействия.

В газотурбинных установках на компрессор-
ных станциях ПАО “Газпром” наиболее часто
применяют турбинное масло ТП-22 С, изготов-
ленное из смеси малосернистых и сернистых
нефтей. Свежее турбинное масло ТП-22 С соглас-

но ТУ 38.101.821-83 содержит антиокислитель-
ную, антикоррозионную и деэмульгирующую
присадки. В табл. 1 приведены основные методы
определения присадок, входящих в состав иссле-
дуемого турбинного масла и его аналогов, а также
их характеристики. Стандартизированные мето-
дики оценки эксплуатационных свойств масла
сводятся в основном к определению ряда обоб-
щенных показателей, устанавливаемых визуаль-
но, – стабильности против окисления (титрова-
ние, гравиметрия), противокоррозионной стой-
кости (смешивание с водой) и деэмульсации
(встряхивание пробы с дистиллированной водой
и отстаивание в градуированной делительной во-
ронке) − и характеризуются длительностью и
сложностью.

Механизм деградации турбинного масла на
практике оценивают методом ИК-спектромет-
рии по различиям в спектрах свежего и отрабо-
танного турбинного масла в спектральном диапа-
зоне 1690–1750 см–1, обусловленным образовани-
ем спиртов, кетонов, альдегидов и
карбоксильных групп [6–12]. Определение анти-
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ТЕМЕРДАШЕВ и др.

окислительных присадок в маслах наиболее ин-
формативно методом тонкослойной хроматогра-
фии (ТСХ) [15, 16], с помощью которого выпол-
няют разделение компонентов масла и
последующее сравнение хроматограмм испытуе-
мого масла и эталонных растворов. В некоторых
работах присадки определяют методами ТСХ, га-
зовой хроматографии и ВЭЖХ [18, 19]. При опре-
делении антикоррозионных присадок (напри-
мер, В 15/41) в энергетических маслах применяют
методы ИК-спектрометрии с Фурье преобразова-
нием [9–11] и ВЭЖХ [12, 19, 23, 24]. Описана [19]
методика совместного определения ионола и ан-
тикоррозионной присадки В 15/41 в энергетиче-
ских маслах методом обращено-фазовой (ОФ)
ВЭЖХ. Деэмульгирующие присадки определяют
также методами ВЭЖХ [29, 30] и масс-спектро-
метрии с ионизацией электрораспылением [31].
Для определения высокомолекулярных присадок
и продуктов их деградации в маслах находит при-
менение гель-проникающая хроматография с ре-
фрактометрическим детектированием [22, 23].

Описанные в литературе методы контроля каче-
ства работающего масла являются сложными, тре-
буют использования оборудования различного ти-
па, трудоемки и длительны. Одновременное опре-
деление всех типов функциональных присадок
турбинного масла в процессе его эксплуатации поз-
волило бы избежать указанных недостатков.

Цель данного исследования – изучение воз-
можности одновременного хроматографического
определения функциональных присадок в тур-
бинном масле.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ
Объекты исследования. Использовали образцы

свежего и отработанного турбинного масла ТП-22 С,
предоставленные ООО “Газпром трансгаз Крас-
нодар”, а также функциональные антиокисли-
тельную (ионол), антикоррозионную (В 15/41) и
деэмульгирующую (Д-157) присадки.

Материалы и методики исследований. Исполь-
зовали: гексан, сорт 2 (Криохром, Россия), аце-
тон х. ч. (Экос, Россия), ацетонитрил, сорт 5
(Криохром, Россия), изопропанол ос. ч. (Экос,

Россия), бензойную кислоту, ч. д. а. (Реахим, Рос-
сия), Na2HPO4 · 12Н2О ч. д. а. (Реахим, Россия),
КН2РО4 ч. д. а. (Реахим, Россия). Исследования
методом ТСХ проводили на пластинах Sorbfil
(ЗАО “Сорбполимер”, Россия).

Условия хроматографического исследования
образцов турбинного масла приведены в табл. 2.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Выбор метода исследования и оптимизация
условий пробоподготовки. Анализ литературы [1,
2, 6–12] позволяет предположить, что оценка экс-
плуатации турбинного масла путем контроля
процесса деградации функциональных присадок
возможна. Метод ОФ ВЭЖХ является оптималь-
ным методом определения присадок в турбинных
маслах с учетом необходимости анализа матриц
сложного состава, разнообразия определяемых
компонентов, в том числе нелетучих соединений,
возможностей одновременного разделения и де-
тектирования компонентов. Существующие на се-
годняшний день методики определения присадок в
смазочных маслах не позволяют одновременно
контролировать содержание функциональных при-
садок всех типов в турбинном масле. Так, хромато-
графическая методика определения антиокисли-
тельной и антикоррозионной присадок в энерге-
тических маслах [19], как показали наши
исследования, непригодна для установления со-
держания всех функциональных присадок тур-
бинного масла ТП-22 С (рис. 1), так как в этих
условиях практически не экстрагируется де-
эмульгирующая присадка Д-157.

Компоненты базового масла существенно
влияют на аналитические характеристики мето-
дики определения присадок с помощью ОФ
ВЭЖХ, поэтому на стадии пробоподготовки не-
обходимо их полное извлечение из базового мас-
ла. По данным [17–19, 23, 24, 29, 30] основным
способом экстракции присадок является жид-
костно-жидкостная экстракция (ЖЖЭ), но она
имеет ряд недостатков, связанных с температу-
рой, временем, стабильностью и степенью извле-
чения аналитов, кроме того экстракты в этих

Таблица 2. Условия хроматографирования экстрактов образцов турбинного масла

Прибор
Неподвижная 
фаза (диаметр 
частиц, мкм)

Длина колонки × 
× внутренний 
диаметр, мм

Элюент (расход, 
мкл/мин)

Температура 
термостата 

колонки, °С

Объем 
пробы, мкл Детектор

Милихром 4 Силасорб 600 
(5)

100 × 2 Гексан (150) 25 5 УФ

SHIMADZU 
LC-20AD/T 
LPGE KIT

Silasorb С18 (5) 120 × 2 Ацетонитрил–фосфат-
ный буферный раствор 
с рН 7.5 (150)

25 3 УФ
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условиях не в полной мере освобождены от ком-
понентов базового масла.

Для устранения перечисленных выше недо-
статков нами изучена возможность применения
метода твердофазной экстракции (ТФЭ) анали-
тов. В этом случае необходима оптимизация со-
става элюента, так как присадки обладают раз-
личной растворимостью в органических раство-
рителях. Изучена возможность ТФЭ присадок на
силикагеле методом ТСХ, причем на первом эта-
пе в качестве подвижной фазы использовали гек-
сан. Такой прием используют в криминалистике
при определении присадок в масле методом ТСХ
[16]. В этих условиях элюирование компонентов
базового масла максимально. Доказательством
данного факта, как показали и наши исследова-
ния, является отсутствие люминесцирующих зон
в УФ-области, соответствующих аренам базового
масла. На втором этапе ТФЭ извлекали из адсор-
бента все функциональные присадки. С этой це-
лью изучены различные подвижные фазы, обес-
печивающие приемлемую подвижность и хрома-
тографирование аналитов, например смеси
гексан–ацетон (9 : 1) и (1 : 1) (по объему). В каче-
стве оптимального растворителя выбрали ацетон,
который обеспечивает количественное элюиро-
вание и необходимые условия для хроматографи-
ческого определения всех присадок. Дальнейшие
исследования ТФЭ присадок заключались в оп-
тимизации условий их элюирования подвижны-
ми фазами с повышающейся полярностью.

Компоненты масла выделяли с использовани-
ем патрона для ТФЭ с силикагелем (0.17 г) – ана-
лога силикагеля, нанесенного на пластины для

ТСХ (зернение 5–17 мкм). Установлено, что
25 мкл турбинного масла в 100 мкл гексана коли-
чественно сорбируются на патроне. Для оптими-
зации условий элюирования компонентов базо-
вого масла применяли различные объемы гексана
на стадии ТФЭ. Наличие присадок в элюате уста-
навливали методом нормально-фазовой (НФ)
ВЭЖХ. Из хроматограммы (рис. 2а), полученной
путем анализа 500 мкл гексанового элюата, вид-
но, что происходит элюирование только компо-
нентов базового масла, тогда как при пропуска-
нии 600 мкл наблюдается частичный проскок
ионола (Д-57 и В 15/41 подвижностью в гексане
не обладают) (рис. 2б). Таким образом, 500 мкл
гексана достаточно для первой стадии ТФЭ, поз-
воляющей удалить основу из аликвоты гексано-
вого раствора турбинного масла объемом 125 мкл
без потери функциональных присадок с концен-
трирующего патрона, содержащего 0.17 г силика-
геля. Динамическую объемную емкость сорбента
устанавливали хроматографически с применени-
ем данных по объему “до проскока”. Для пере-
численных выше условий (масса сорбента 0.17 г,
объем элюента 500 мкл) она составила 191 мкл
турбинного масла на 1 г силикагеля.

Важной стадией методики определения приса-
док является максимальная десорбция функцио-
нальных присадок ацетоном. Установлен объем
элюента, обеспечивающий полноту извлечения
всех присадок с поверхности силикагеля. Ис-
пользовали модельные растворы образцов приса-
док в гексане, которые предварительно концен-
трировали на патроне для ТФЭ с последующим
их элюированием различными объемами ацетона
(400, 500, 600 мкл и т.д.). Содержание присадок в
экстрактах контролировали методом ОФ ВЭЖХ.
Для этого экстракты высушивали в токе азота до
полного удаления ацетона, полученный сухой
остаток растворяли в 1 мл ацетонитрила и прово-
дили хроматографирование. С учетом содержа-
ний присадок в турбинном масле и полученных
зависимостей площади пика каждой присадки от
объема ацетона, пошедшего на элюирование
(рис. 3), установлено, что максимальное извлече-
ние из патрона для ТФЭ (0.17 г силикагеля) всех
присадок, содержащихся в 125 мкл турбинного
масла, достигается при использовании 700 мкл
ацетона.

Проведена сравнительная оценка степени из-
влечения присадок с применением методов ТФЭ
на силикагеле и ЖЖЭ. Для установления полно-
ты извлечения присадок из патрона для ТФЭ го-
товили модельные растворы индивидуальных
присадок, которые наносили на отдельные па-
троны и выполняли процедуры их концентриро-
вания и элюирования. Полученные экстракты
упаривали в токе азота, растворяли в 1 мл ацето-
нитрила и проводили хроматографическое опре-
деление аналитов. Степень экстракции каждой

Рис. 1. Хроматограммы при разных длинах волн экс-
тракта турбинного масла, полученного жидкостно-
жидкостной экстракцией ацетонитрилом по методи-
ке [19]. Присадка I – В 15/41, присадка II – ионол.
Длина волны детектора 1 – 230, 2 – 254, 3 – 274 нм.
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присадки рассчитывали по отношению их кон-
центраций в исходном растворе и экстракте, по-
лученном с патрона для ТФЭ; она составила 98%.

В работе [19] антиокислительную и антикоррози-
онную присадки одновременно определяли с
применением предварительной ЖЖЭ аналитов
ацетонитрилом или метанолом. Для установле-
ния степени извлечения антиокислительной и
антикоррозионной присадок с использованием
ЖЖЭ из пробы турбинного масла аналиты извле-
кали ацетонитрилом и определяли по методике
[19]. Затем из остатка пробы после экстракции от-
бирали аликвоту (25 мкл) и проводили ТФЭ оста-
точных содержаний присадок. Концентраты хро-
матографировали на колонке С18 с использованием
в качестве подвижной фазы смеси ацетонитрил–
вода (70 : 30, по объему) [19] (рис. 4). Можно от-
метить, что после ЖЖЭ в турбинном масле ча-
стично остаются ионол и антикоррозионная при-
садка (20% от общего содержания в масле), а де-
эмульгирующая присадка Д-157 в данных
условиях вообще не экстрагируется. Полученные
результаты свидетельствуют о невозможности ис-
пользования методики [19] для одновременного
определения всех присадок в турбинном масле, в
то время как схема, включающая твердофазное
концентрирование, элюирование и последующее
хроматографическое определение аналитов ре-
шает эту задачу.

Хроматографическое разделение и определение
функциональных присадок. Выше отмечено, что
при использовании ацетонитрила в качестве экс-
трагента [19] не все функциональные присадки
извлекаются из турбинного масла; кроме того,
эффективность их разделения невысока. Для по-
вышения эффективности разделения компонен-
тов масла оптимизировали соотношение раство-
рителей в подвижной фазе, однако этот прием не
обеспечивает приемлемых результатов хромато-
графического разделения аналитов. Более высо-
кая эффективность разделения достигается при

Рис. 2. Хроматограммы элюатов турбинного масла,
извлеченного 500 (а) и 600 мкл (б) гексана с патрона
для твердофазной экстракции: 1 – базовое масло, 2 –
ионол. Длина волны детектора 230 нм.
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использовании смешанного модификатора, на-
пример ацетонитрил–алифатический спирт. Са-
мым распространенным модификатором при
определении присадок в маслах является изопро-
панол [18, 19], так как он хорошо растворяет все
определяемые компоненты, прозрачен в УФ-об-
ласти и имеет достаточную элюирующую силу.
Введение данного модификатора обеспечило су-
щественное повышение селективности и разре-
шение некоторых хроматографических пиков
присадок турбинного масла (рис. 5а), однако вос-
производимость времен удерживания компонен-
тов невысока. Замена изопропанола на бензой-
ную кислоту позволила значительно улучшить се-
лективность и разрешение хроматографических
пиков присадок турбинного масла (рис. 5б). Это,
по-видимому, обусловлено тем, что бензойная
кислота, связываясь с остаточными силанольны-
ми группами сорбента в колонке, меняет ее по-
лярность и сорбционные свойства. Данный под-
ход позволил получить более воспроизводимые
результаты с хорошим разрешением хроматогра-
фических пиков при предварительном модифи-
цировании колонки смесью ацетонитрил–бен-
зойная кислота (60 : 40, по объему) при расходе
150 мкл/мин в течение 30 мин.

Для идентификации аналитов на хромато-
граммах использовали растворы индивидуальных
функциональных присадок в масле. Антикорро-
зионная присадка имеет затянутый пик, одна из
причин его уширения может быть связана с суще-
ствованием цепей разной длины (С12–С16) в со-
ставе присадки (изомеров). С другой стороны,
уширение может являться следствием существо-
вания на поверхности адсорбента сложных рав-

новесных систем типа молекулярный ион–моле-
кула–молекулярный ассоциат–молекулярный
полиассоциат. Каждая из этих форм имеет свое
время удерживания и, как результат, на хромато-
грамме наблюдается уширение пика аналита.
Смещение равновесия в системе диссоциирован-
ная форма–молекулярная форма достигается пу-
тем подкисления или слабого подщелачивания
элюента. При варьировании рН элюента от 2 до 8
установлено, что в элюенте состава ацетонит-
рил–фосфатный буферный раствор (60 : 40, по
объему) при рН 7.5 не наблюдается уширения пи-
ка антикоррозионной присадки, что связано, по-
видимому, с ее возможным переходом в форму
соли. Использование в составе элюента фосфат-
ного буферного раствора позволило также увели-
чить время удерживания аналитов за счет эффек-
та высаливания (более подробно данный эффект
описан авторами работы [32]).

Таким образом, оптимальными условиями
определения функциональных присадок в экс-
тракте турбинного масла методом ОФ ВЭЖХ яв-
ляются применение элюента состава ацетонит-

Рис. 4. Хроматограммы экстрактов функциональных
присадок из турбинного масла, полученных метода-
ми жидкостно-жидкостной экстракции (а) и твердо-
фазной экстракции (б). I – присадка В 15/41, II –
ионол, III – присадка Д-157. Длина волны детектора
1 – 230, 2 – 254, 3 – 274 нм.
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рил–фосфатный буферный раствор (60 : 40, по
объему) с рН 7.5 и предварительная модификация
хроматографической колонки бензойной кисло-
той. В этих условиях возможно определение всех
функциональных присадок, входящих в состав
турбинного масла ТП-22 С (рис. 6а). В данных
условиях получены спектры поглощения приса-
док в УФ-области, установлены аналитические
длины волн для их определения методом
ОФ ВЭЖХ. Антиокислительная присадка
(ионол) имеет максимум поглощения при 230 нм,
антикоррозионная (В 15/41) – при 230–240 нм, а
деэмульгирующая (Д-157) – при 286 нм.

На рис. 6 представлены хроматограммы экс-
трактов присадок из свежего (а) и отработанного
(б) образцов турбинного масла. Как видно, про-
исходит существенное снижение концентраций
присадок в экстрактах отработанного образца
турбинного масла по сравнению со свежим. Опе-
ративный контроль содержаний присадок в про-
цессе эксплуатации компрессорных станций поз-
волит своевременно отследить динамику деграда-
ции турбинного масла во время его
использования и сформулировать рекомендации
по его замене в системе.

Исследования проводили в рамках проекта
№ 4.2612.2017/ПЧ Минобрнауки РФ с использова-
нием научного оборудования ЦКП “Эколого-анали-
тический центр” Кубанского госуниверситета.
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