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Предложена методика одновременного определения методом гель-проникающей хроматографии
вязкостной и моющей присадок в синтетических маслах, включающая предварительную жидкост-
ную экстракцию полярных присадок, твердофазную экстракцию полимерных присадок на моди-
фицированном оксидом магния силикагеле из масляного рафината и последующее определение
аналитов. Методика позволяет определять вязкостные и моющие присадки в свежих и отработан-
ных синтетических моторных маслах, проводить контроль качества масел на разных стадиях экс-
плуатации, а также степени очистки масел при их регенерации. Оперативный контроль содержания
присадок в процессе эксплуатации автомобильной техники позволит своевременно отследить ди-
намику деградации моторного масла за период его использования и сформулировать рекомендации
по его замене в системе. Методика апробирована при анализе свежих и отработанных всесезонных
синтетических моторных масел Shell Helix Ultra 5W-30 и ТР МАХ Total 10W-40 и свежего всесезон-
ного синтетического моторного масла Shell Rimula R5M 10W-40.
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Смазочные материалы на синтетической ос-
нове обладают приемлемой экологической без-
опасностью и высокими эксплуатационными ха-
рактеристиками [1, 2]. В состав этих масел в каче-
стве основы чаще всего входят полиальфаолефины,
сложные эфиры полиолов, карбоновых и дикарбо-
новых кислот, а также функциональные присадки,
предназначенные для придания смазочному мате-
риалу новых свойств, способствующих улучшению
технологических характеристик. Одними из важ-
ных эксплуатационных характеристик моторного
масла являются вязкость и моющая способность,
которые обусловлены составом и свойствами
функциональных присадок. Сложность установ-
ления качества (деградации) моющих и вязкост-
ных присадок заключается в том, что они являют-
ся высокомолекулярными соединениями, что
усложняет процедуру их выявления [3–5].

Существующие методики определения мою-
щих и вязкостных присадок в моторных маслах
являются косвенными и характеризуются невы-
сокой чувствительностью. Так, например, о на-
личии моющих присадок судят по величине “ще-

лочного числа” [6] или концентрации металлов
(барий, кальций, цинк) в масле [7], а о вязкост-
ных присадках − по величине кинетической или
динамической вязкости [8]. При этом наличие в
масле металлов, особенно в отработанных образ-
цах, может быть обусловлено не только составом
функциональных присадок, но и различными
физико-химическими превращениями компо-
нентов масла, происходящими в двигателе внут-
реннего сгорания.

Наиболее перспективными методами опреде-
ления функциональных присадок данного типа
являются спектрометрические и хроматографи-
ческие методы. ТСХ-определение функциональ-
ных присадок позволяет проводить лишь каче-
ственный анализ масел [9], возможности методик
ГХ-определения присадок ограничены высокими
молекулярными массами аналитов [10], а также
их термической неустойчивостью. Для определе-
ния структуры и концентрации вязкостных и мою-
щих присадок часто применяют метод ИК-спектро-
метрии [11–13, 14–18], основным преимуществом
которой является отсутствие пробоподготовки и
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прямое детектирование аналитов в ячейке [13,
16, 17] или после их предварительного растворе-
ния в растворителе [18]. ИК-спектрометрическое
детектирование моющих присадок в масле прово-
дят в области 1400−1600 см–1 [11–13], а вязкост-
ных – 1650–1800 см–1 [16–18].

Особенности строения моющих и вязкостных
присадок требуют, чтобы метод их определения
позволял наряду с концентрацией аналитов кон-
тролировать их молекулярно-массовые характери-
стики. Более полно этим критериям на сегодняшний
день отвечает гель-проникающая хроматография
(ГПХ) [16–18]. Основной сложностью проведения
такого анализа является подготовка пробы, так как в
состав пакета функциональных присадок, применя-
емого в синтетическом моторном масле, помимо
вязкостной и моющей могут входить антиокисли-
тельная, противоизносная и другие типы приса-
док. Эти компоненты масла являются низкомо-
лекулярными, полярными и слабополярными ве-
ществами и могут затруднить проведение
анализа. Извлечение низкомолекулярных приса-
док из смазочных материалов, как правило, про-
водят предварительной жидкостно-жидкостной
экстракцией (ЖЖЭ) [19–21].

Целью настоящей работы являлась разработка
аналитической схемы одновременного определе-
ния вязкостных и моющих присадок в синтетиче-
ских моторных маслах методом ГПХ с рефракто-
метрическим детектированием.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

Объекты исследования. Использовали образцы
свежих и отработанных всесезонных синтетиче-
ских моторных масел Shell Helix Ultra 5W-30 и ТР
МАХ Total 10W-40, свежее всесезонное синтети-
ческое моторное масло Shell Rimula R5M 10W-40,
товарные вязкостные присадки полиметилмета-
крилат “Д” (ПМА “Д”) и Максойл В, моющую
присадку Детерсол-140 (Д-140), предоставленные
ПАО “Средневолжский научно-исследователь-
ский институт по нефтепереработке” (Самара).

Материалы и реактивы. Использовали гексан
сорт 2 (Криохром, Россия); ацетон х. ч. (Экос,
Россия); ацетонитрил сорт 5 (Криохром, Россия);
трихлорметан х. ч. (Экос, Россия); метанол ос. ч
(Экос, Россия); четыреххлористый углерод ос. ч.
(Экос, Россия); аналитические стандарты поли-
стирола для ГПХ (1000, 2000, 4000, 10000, 30000,
50000, 70000 и 100000 Да) (Sigma-Aldrich, Герма-
ния).

Твердофазную экстракцию аналитов проводи-
ли на концентрирующих патронах Диапак сили-
кагель (ЗАО “БиоХимМак СТ”, Россия), гидрок-
силированном силикагеле Silica Gel 60 (Merck,
Германия) и модифицированном оксидом маг-

ния сорбенте на основе силикагеля Florisil 60-100
(Carlo Erba, Франция).

Для ТСХ-исследования масел использовали
пластины Sorbfil (ЗАО “Сорбполимер”, Россия),
2%-ный раствор формальдегида в H2SO4 (форма-
лин-серная кислота, ФСК), 0.05%-ный раствор
дитизона в хлороформе.

Научное и вспомогательное оборудование. Хро-
матографические исследования и определение
высокомолекулярных функциональных приса-
док в моторных маслах проводили на хроматогра-
фе LC 20 Prominence (Shimadzu, Япония) с дегаза-
тором DGU20A5, насосом LC20AD, автоматиче-
ским дозатором SIL-20A, термостатом колонок
CTO-20AC и рефрактометрическим детектером
RID-20A.

Идентификацию аналитов в испытуемых об-
разцах проводили на ИК-Фурье-спектрометре
IR-Prestige-21 (Shimadzu, Япония).

В качестве вспомогательного оборудования
использовали генератор азота LCMS30-1 (Dom-
nick Hunter, США) и настольную центрифугу Ep-
pendorf AG.

Методики исследований. Жидкостно-жид-
костная экстракция низкомолекулярных функцио-
нальных присадок из моторного масла. В делитель-
ную воронку с притертой пробкой емк. 50 мл по-
мещали 10 мл моторного масла и 5 мл
ацетонитрила. Смесь энергично встряхивали в
течение 30 мин, после расслаивания отделяли
ацетонитрильный слой с полярными низкомоле-
кулярными присадками от масляной фазы, со-
стоящей из компонентов основы и неполярных
или слабополярных полимерных присадок. Далее
масляную фазу (рафинат) подвергали твердофаз-
ной экстракции для извлечения вязкостной при-
садки.

Твердофазная экстракция высокомолекулярных
функциональных присадок. Концентрирующий па-
трон с 0.5 г сорбента Florisil 60-100 предваритель-
но кондиционировали 1 мл гексана, далее в си-
стему вводили 0.2 мл рафината и проводили элю-
ирование высокомолекулярных присадок
различными объемами смеси гексан−трихлорме-
тан (7 : 3, по объему) от 0.3 до 3 мл с шагом 0.3 мл.
Элюаты высушивали в токе азота до полного уда-
ления растворителя, затем сухой остаток раство-
ряли в 1 мл смеси гексан−трихлорметан (7 : 3, по
объему) и анализировали по методике ГПХ. По-
дробная информация по условиям хроматогра-
фирования аналитов представлена в работе [18].

ГПХ-анализ высокомолекулярных функциональ-
ных присадок. Анализ функциональных присадок,
извлеченных из исследуемого образца моторного
масла, калибровку хроматографической системы
и определение товарных вязкостных присадок
проводили методом гель-проникающей хромато-
графии с рефрактометрическим детектировани-
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ем. Условия анализа: колонка Phenogel (Phe-
nomenex, США), диаметр частиц сорбента 5 мкм
(300 × 7.8 мм), элюент – гексан−трихлорметан
(7 : 3, по объему), скорость потока 1 мл/мин, тем-
пература термостата колонки и детектора 30°С,
объем вводимой пробы 10 мкл.

Определение молекулярно-массовых характери-
стик исследуемых образцов. Для построения граду-
ировочной кривой хроматографической системы
навеску стандартного образца полистирола
0.100 г растворяли в 10 мл смеси гексан−трихлор-
метан (7 : 3, по объему) и анализировали методом
гель-проникающей хроматографии. Для построе-
ния градуировочной кривой использовали стан-
дартные образцы полистирола для ГПХ с молеку-
лярными массами 1000, 2000, 4000, 10000, 30000,
50000, 70000 и 100000 Да. По полученным хрома-
тограммам и градуировочной зависимости опре-
деляли значения молекулярных масс Мi и интен-
сивности сигналов Ni, соответствующие парамет-
рам удерживания i-го пика. Далее рассчитывали
значения среднечисленной (Mn) и среднемассо-
вой (Mw) молекулярных масс, а также индекс по-
лидисперсности (Mn/Mw). Для каждого стандарт-
ного образца полистирола регистрировался один
пик. Из хроматограмм определяли время удержи-
вания стандарта полистирола в вершине пика и
строили градуировочную зависимость в коорди-
натах логарифм молекулярной массы (lgМр) –
время удерживания аналита (tR).

ИК-спектрометрическая идентификация высо-
комолекулярных функциональных присадок в мотор-
ном масле. Образцы исследовали после предвари-
тельного растворения 1 мл фракции масла в
3 мл четыреххлористого углерода в диапазоне
400−4000 см–1 с разрешающей способностью 1 см–1

и погрешностью фотометрирования не более 1% с
использованием абсорбционной кюветы с тол-
щиной поглощающего слоя 0.1 мм и окнами из
бромида калия [18].

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Для определения концентрации и молекуляр-

но-массовых характеристик полимерных соеди-
нений вязкостных и моющих присадок методом
гель-проникающей хроматографии извлекали
аналиты из масляной композиции. Предварительно
проводили ЖЖЭ низкомолекулярных полярных и
слабополярных функциональных присадок наиболее
часто применяемыми для этих целей растворителями
(ацетонитрил, вода, метанол) и смесями на их основе
[22, 23]. Степень экстракции аналитов контролирова-
ли ТСХ-анализом рафината после ЖЖЭ. Для этого
аликвоты исследуемых рафинатов наносили на
пластину Sorbfil без УФ-индикатора, после чего
проводили разделение компонентов масла с ис-
пользованием гексана в качестве элюента. После

высушивания пластины обрабатывали различны-
ми проявителями согласно методике [9]. При об-
работке пластины реактивом ФСК наблюдали
пятна красного цвета в области Rf = 0.03, соответ-
ствующие антиокислительным беззольным при-
садкам, представленным пространственно за-
трудненными фенолами [9]. Кроме того, после
обработки ФСК на старте пластины наблюдали
гидрофобный след, указывающий на присутствие
вязкостной присадки полимерной природы. По-
сле обработки 0.05%-ным раствором дитизона в
хлороформе на старте пластины получили пятна
розового цвета, соответствующие дитиофосфа-
там цинка [24]. Критерием ЖЖЭ вязкостной
присадки полимерной природы являлось отсут-
ствие дитиофосфата цинка в рафинатах в услови-
ях извлечения аналита. Наличие/отсутствие ди-
тиофосфата цинка в рафинатах контролировали
методом ТСХ. Из всех изученных для этих целей
экстрагентов (ацетонитрил, вода, метанол и сме-
си на их основе) оптимальным оказался ацето-
нитрил в объемном соотношении с маслом 1 : 2.
Жидкостно-жидкостную экстракцию проводили
в делительной воронке при непрерывном встря-
хивании в течение 30 мин. ТСХ-анализ показал,
что в этих условиях ряд фенольных присадок
остается в рафинатах моторных масел, что затруд-
няет дальнейшее определение вязкостной и мою-
щей присадок. Полученные данные позволили
заключить, что с помощью ЖЖЭ полярные при-
садки извлекаются неполностью, а получаемые
рафинаты не отвечают требованиям для последу-
ющего анализа методом ГПХ.

Привлекательным методом представляется
твердофазная экстракция (ТФЭ), позволяющая
сорбировать аналиты, тем самым отделяя их от
матрицы. Для твердофазного извлечения поли-
мерных функциональных присадок изучили воз-
можность использования сорбентов на основе
модифицированного силикагеля, так как степень
извлечения аналитов с немодифицированного
сорбента (гидроксилиованного силикагеля,
Диапак-силикагеля) невысока [25]. С учетом ре-
зультатов исследования [26] изучили сорбцион-
ные характеристики сорбента на основе моди-
фицированного оксидом магния силикагеля
(Florisil 60-100) для определения вязкостных при-
садок по отношению к полимерным функцио-
нальным присадкам с высокой молекулярной
массой и сравнили их с характеристиками наибо-
лее часто применяемого для этих целей гидрокси-
лированного силикагеля [25]. Применение этих
сорбентов в сочетании с неполярным или слабо-
полярным элюентом позволило сорбировать со-
держащиеся в рафинате более полярные молеку-
лы, отделяя их от определяемых компонентов.
Сорбционные характеристики сорбентов изучи-
ли относительно вязкостных присадок на основе
полиалкилметакрилата, обладающих более высо-



234

ЖУРНАЛ АНАЛИТИЧЕСКОЙ ХИМИИ  том 78  № 3  2023

ТЕМЕРДАШЕВ и др.

кой молекулярной массой по сравнению с мою-
щими присадками.

Особенности определения полимерных функ-
циональных присадок в маслах методом гель-
проникающей хроматографии, выбор сорбцион-
ных материалов для твердофазной экстракции
вязкостных присадок на основе полиалкилмета-
крилата из смазочных материалов обсуждены в
работах [18, 25]. Изучены условия сорбции вяз-
костных присадок на основе полиалкилметакри-
лата с учетом их растворимости в различных рас-
творителях и смесях на их основе [18]. Прямой
анализ элюата после ТФЭ методом ГПХ без ста-
дии повторного растворения в растворителе, сов-
местимом с материалом сорбента колонки, воз-
можен при использовании элюента состава гек-
сан−трихлорметан (7 : 3, по объему) [25].

Для сорбента на основе модифицированного
оксидом магния силикагеля (Florisil 60-100) полу-
чили выходные динамические кривые сорбции
вязкостных присадок на основе полиалкилмета-
крилата с использованием в качестве растворите-
лей смеси гексан−трихлорметан и гексана
(рис. 1). Навеску товарной вязкостной присадки
массой 0.100 г растворяли в 10 мл растворителя,
пропускали через подготовленный сорбент со
скоростью 1 мл/мин и отбирали элюаты порция-
ми от 0.1 до 4 мл с шагом 0.3 или 0.5 мл. Элюаты
сушили в токе азота до полного удаления раство-

рителя, сухой остаток растворяли в 1 мл смеси
гексан−трихлорметан (7 : 3, по объему) и опреде-
ляли содержание присадки в соответствующих
фракциях методом ГПХ. Для расчета концентра-
ции аналита в качестве внешнего стандарта ис-
пользовали модельный раствор соответствующей
функциональной присадки.

По полученным данным строили динамиче-
ские кривые сорбции вязкостных присадок, по
которым графически определяли сорбционные
характеристики сорбента (рис. 1). По предложен-
ным авторами работ [25, 27] формулам рассчита-
ли динамические характеристики – число теоре-
тических тарелок (ЧТТ) сорбентов (N) и динами-
ческую емкость:

(1)

(2)

где  – стандартное отклонение на выходной ди-
намической кривой сорбции; с – концентрация
аналита, г/мл3; m – масса сорбента, г; VR – объем
удерживания; VB – “объем до проскока”

“Объемы до проскока” для Максойл В и
ПМА “Д” с использованием сорбента Florisil 60-100
составили 0.8 и 0.7 мл для смеси гексана и три-
хлорметана, 0.8 и 0.9 мл для гексана соответствен-
но. При использовании в качестве сорбента гид-
роксилированного силикагеля для присадки
ПМА “Д” “объемы до проскока” составили 1.5 мл
для смеси гексан−трихлорметан (7 : 3, по объему)
и 1.7 мл для гексана; для присадки Максойл В –
1.9  и 2.25 мл соответственно [25]. Более низкие
значения ЧТТ и “объемов до проскока” сорбента
на основе модифицированного оксидом магния
силикагеля по сравнению с гидроксилированным
силикагелем свидетельствуют о его умеренной
сорбционной активности по отношению к вяз-
костным присадкам на основе полиалкилмета-
крилата (табл. 1).

Сорбционные параметры сорбента Florisil 60-100
по отношению к вязкостным присадкам на осно-
ве полиалкилметакрилата показали, что сорбци-
онная емкость и ЧТТ при растворении обоих ти-
пов товарных присадок в н-гексане выше, чем
при использовании более полярной смеси гек-
сан−трихлорметан (7 : 3, по объему). Это, по-ви-
димому, обусловлено неполярной природой
н-гексана и его низкой способностью к десорб-
ции слабополярных макромолекул на основе по-
лиалкилметакрилата с поверхности полярного
сорбента. Механизм сорбции слабополярных
макромолекул на основе полиалкилметакрилата
в большей степени определяется водородными и
ионными связями и в меньшей степени силами
Ван-дер-Ваальса. Можно предположить, что

( )
2

  σ
N ,

σ
R RV V −= v

v

ДЕ ,BV с
m

=

σ
v

Рис. 1. Выходные динамические кривые сорбции вяз-
костных присадок на основе полиалкилметакрилата
на сорбенте Florisil 60-100 с использованием смеси
гексан−трихлорметан (7 : 3, по объему) (а) и
гексана (б).
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сорбция на модифицированном оксидом магния
силикагеле регулируется донорно-акцепторным
взаимодействием кислотных активных центров
сорбента в виде силанольных групп и Mg2+ с про-
тонодонорными группировками в молекулах ана-
лита.

Процесс десорбции вязкостных присадок на
основе полиалкилметакрилата с гидроксилиро-
ванного силикагеля и сорбента Florisil 60-100
(рис. 2) изучали по кривым их десорбции с ис-
пользованием ацетона и смеси гексан−трихлор-
метан (7 : 3, по объему). Чистоту полученных экс-
трактов контролировали ИК-спектрометриче-
ски. Наибольшей элюирующей силой обладает
смесь гексан−трихлорметан (7 : 3, по объему), ее
использование позволило достичь более высоких
значений степени извлечения аналитов (рис. 2).

Важным параметром при определении анали-
тов является степень их извлечения с сорбента.
Степень извлечения вязкостных присадок Мак-
сойл В и ПМА “Д” с сорбента Florisil 60-100 опре-
деляли по кривым их десорбции. Степень извле-
чения товарных вязкостных присадок Максойл В
и ПМА “Д” при оптимальном объеме ацетона
(3.5 мл) составила 64 ± 2% и 68 ± 3% соответ-
ственно, при использовании менее полярного
элюента – смеси гексан−трихлорметан (7 : 3, по
объему) – 83 ± 2% и 98 ± 1% (табл. 2). Высокая
степень извлечения аналитов с использованием в
качестве элюента менее полярной смеси раство-
рителей (гексана и трихлорметана) можно объяс-
нить слабополярным характером макромолекул
полиалкилметакрилата и, как следствие, их высо-
ким сродством к данному элюенту. При этом сте-
пень извлечения товарных вязкостных присадок
Максойл В и ПМА “Д” с гидроксилированного
силикагеля при оптимальном объеме ацетона
(1.5 мл) составила 45 ± 3% и 103 ± 4% соответ-
ственно, а с использованием смеси гексан–
трихлорметан (7 : 3, по объему) при объеме элю-
ента 2.5 мл – 35 ± 2% и 86 ± 3%. Погрешность из-
мерения представленных данных рассчитана для
пяти параллельных измерений при доверитель-
ной вероятности 0.95. Меньшая сорбционная

способность модифицированного оксидом маг-
ния силикагеля и увеличенная десорбция по
сравнению с гидроксилированным силикагелем
объясняются меньшим числом сорбционных
центров у сорбента Florisil 60-100, что обусловле-
но наличием оксида магния в его составе. Нема-
ловажным фактором также является размер ча-
стиц сорбента Florisil, который чаще других сор-
бентов используют для работы с высоковязкими
веществами [27].

С учетом полученных данных можно заклю-
чить, что схема извлечения вязкостных и моющих
присадок из синтетических моторных масел
должна включать ЖЖЭ ацетонитрилом и после-
дующую ТФЭ функциональных присадок смесью
гексан−трихлорметан (7 : 3, по объему) из полу-
ченного рафината на сорбенте Florisil.

Таблица 1. Основные сорбционные параметры сорбента Florisil 60-100 по отношению к вязкостным присадкам
на основе полиалкилметакрилата (n = 5, P = 0.95)

Примечание: VR – объем удерживания; VB – “объем до проскока”; VE – равновесный объем; σV – стандартное отклонение на
выходной динамической кривой сорбции, N – число теоретических тарелок.

Растворитель Присадка VR, мл VB, мл VE, мл N σ
v
, мл ДЕ, г на 1 г 

сорбента

Смесь гексан–
хлороформ
(7 : 3, по объему)

Максойл В 1.52 ± 0.12 0.80 ± 0.05 2.81 ± 0.19 2 0.72 0.0115 ± 0.0019
ПМА “Д” 1.34 ± 0.10 0.73 ± 0.08 2.74 ± 0.21 3 0.61 0.0104 ± 0.0015

Гексан Максойл В 1.65 ± 0.17 0.85 ± 0.06 3.02 ± 0.25 3 0.8 0.0120 ± 0.0023
ПМА “Д” 1.49 ± 0.10 0.92 ± 0.03 3.9 ± 0.3 4 0.57 0.0110 ± 0.0017

Рис. 2. Кривые десорбции вязкостных присадок
на основе полиалкилметакрилата с сорбента Florisil
60-100 ацетоном (а) и смесью гексан−трихлорметан
(7 : 3, по объему) (б).
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Вязкостные и моющие присадки в реальных
образцах моторных масел определяли путем
предварительного извлечения аналитов по опи-
санной выше схеме и последующего анализа экс-
трактов методом ГПХ с рефрактометрическим де-
тектированием. На полученных хроматограммах
регистрировали два пика полимерных веществ с
временами удерживания 5.9 и 11.4 мин (рис. 3).
Анализ хроматограмм с использованием градуи-
ровочной кривой позволил рассчитать молеку-
лярно-массовые характеристики присадок, из-
влеченных из образцов синтетических масел
(табл. 3).

Для идентификации функциональных групп
вязкостной и моющей присадок провели ИК-
спектрометрический анализ фракций моторного
масла Shell Helix Ultra 5W-30, собранных на 5–6 и
11–12 минутах хроматографирования. Для этого
экстракт пропускали через хроматогафическую
колонку при расходе элюента (смесь гексан−три-
хлорметан (7 : 3) по объему) 1 мл/мин, обеспечи-
вавшем высокую эффективность разделения и
экспрессный анализ без потери селективности,
детектировали полимерное вещество и на выходе
в отдельные колбы в течение 2 мин собирали

фракции аналитов, после чего их высушивали в
токе азота и повторно растворяли в 3 мл четырех-
хлористого углерода.

В ИК-спектре фракции, собранной на 5–6 ми-
нуте, присутствует характеристический пик с
максимумом при 1725 см–1, соответствующий ва-
лентным колебаниям карбонильных связей
(С=О) в сложноэфирных группах [18, 29, 30]. Это
свидетельствует о том, что вязкостная присадка
содержит сложные эфиры метакриловой или ак-
риловой кислот (рис. 4). В ИК-спектре отобран-
ной на 11–12 минуте фракции хроматографирова-
ния наблюдали абсорбцию при 1450–1550 см–1,
соответствующую салицилатам [12], используе-
мым в качестве моющих присадок. Исходя из по-
лученных результатов, можно заключить, что
данная присадка является моющей, содержащей
салицилатные группы (рис. 5).

Представляла несомненный интерес оценка
влияния качества моторного масла на динамику
снижения его эксплуатационных характеристик.
Для этого изучили возможность применения раз-
работанной методики одновременного определе-
ния моющих и вязкостных присадок для оценки
эксплуатационных характеристик отработанных
синтетических масел. Механические примеси в
составе отработанных синтетических масел пред-
варительно удаляли центрифугированием полу-
ченного десорбата в течение 10 мин. После ЖЖЭ
и ТФЭ полученные экстракты анализировали ме-
тодом ГПХ (рис. 6). Далее с использованием то-
варных присадок ПМА “Д” и Д-140 в качестве
внешнего стандарта рассчитали содержания
функциональных присадок в свежих и отработан-
ных маслах (табл. 4). Видно, что в период эксплу-
атации снижаются концентрации моющей и вяз-
костной присадок в моторном масле. По-видимо-
му, это связано с тем, что моющие присадки
расходуются на нейтрализацию кислотных со-

Таблица 2. Параметры десорбции вязкостных приса-
док с сорбента Florisil 60-100 (n = 5, P = 0.95)

Примечание: V – оптимальный объем элюента для десорб-
ции, R – степень извлечения аналита.

Растворитель Присадка V, см3 R, %

Ацетон Максойл В 3.0 64 ± 2
ПМА “Д” 3.5 68 ± 3

Гексан−
трихлорметан
(7 : 3, по объему)

Максойл В 3.0 83 ± 2
ПМА “Д” 3.5 98 ± 1

Рис. 3. Хроматограммы экстрактов свежих синтетических моторных масел TP MAX Total 10W-40 (1), Shell Helix Ultra
5W-30 (2), Shell Rimula R5M 10W-40 (3); I – вязкостная присадка, II – моющая присадка.
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единений, а вязкостные разлагаются при высоких
темпeратурах. При этом обе присадки присут-
ствуют в достаточном количестве в отработанных
маслах. Степень изменения концентрации при-

садок для различных масел неодинакова, она за-
висит от пробега автомобиля и режима его рабо-
ты. Моторное масло Shell Helix Ultra 5W-30 ис-
пользуют для автомобильной техники, а TP MAX

Таблица 3. Молекулярно-массовые характеристики вязкостной и моющей присадок, эквивалентные полисти-
ролу (n = 5, P = 0.95)

Примечание: Mn, Mw – среднечисловая и среднемассовая молекулярные массы соответственно, Mw/Mn – индекс полидис-
персности.

Масло Mn, Да Мw, Да Mw/Mn

Вязкостная присадка
Shell Helix Ultra 5W-30 91400 ± 400 92200 ± 500 1.0087 ± 0.019
Shell Rimula R5M 10W-40 92600 ± 500 94000 ± 500 1.0151 ± 0.018
TP MAX Total 10W-40 93900 ± 500 95200 ± 500 1.0138 ± 0.015

Моющая присадка
Shell Helix Ultra 5W-30 1560 ± 10 1795 ± 15 1.1506 ± 0.017
Shell Rimula R5M 10W-40 1455 ± 10 1645 ± 15 1.1305 ± 0.020
TP MAX Total 10W-40 1515 ± 10 1725 ± 10 1.1386 ± 0.023

Рис. 4. ИК-спектр фракции моторного масла Shell Helix Ultra 5W-30, собранной на 5–6 минуте хроматографирования.
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Таблица 4. Концентрация присадок в различных образцах свежих и отработанных всесезонных синтетических
масел (n = 5, Р = 0.95)

Образец масла
Содержание присадки, мас. %

вязкостная моющая

Shell Helix Ultra 5W-30 (свежее) 1.64 ± 0.08 3.44 ± 0.17

Shell Helix Ultra 5W-30 (пробег 10 тыс. км) 1.45 ± 0.07 2.64 ± 0.13

TP MAX Total 10W-40 (свежее) 1.50 ± 0.07 3.67 ± 0.18

TP MAX Total 10W-40 (пробег 20 тыс. км) 1.14 ± 0.05 3.40 ± 0.17
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Total 10W-40 – для грузоподъемной, поэтому сте-
пень отработанности присадок для них отличает-
ся даже при одинаковом пробеге автомобиля.

* * *

Разработанная методика одновременного
определения вязкостной и моющей присадок в
синтетических маслах методом гель-проникаю-
щей хроматографии включает жидкостную экс-
тракцию полярных присадок, твердофазную экс-
тракцию полимерных присадок на модифициро-
ванном оксидом магния силикагеле из масляного
рафината и последующее определение аналитов.
Методика позволяет определять вязкостные и

моющие присадки в свежих и отработанных син-
тетических моторных маслах, использовать ее для
контроля качества масел на разных стадиях его
эксплуатации, а также для выявления степени
очистки масел при их регенерации. Оперативный
контроль содержаний присадок в процессе экс-
плуатации автомобильной техники позволит
своевременно отследить динамику деградации
моторного масла за период его использования и
сформулировать рекомендации по его замене в
системе.

Данная работа выполнена с использованием науч-
ного оборудования ЦКП “Эколого-аналитический
центр” Кубанского государственного университета.

Рис. 5. ИК-спектр фракции моторного масла Shell Helix Ultra 5W-30, собранной на 11–12 минуте хроматографирова-
ния.
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Рис. 6. Хроматограммы экстрактов отработанных синтетических моторных масел Shell Helix Ultra 5W-30 (1) и TP MAX
Total 10W-40 (2); I – вязкостная присадка, II – моющая присадка.
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