
ИЗВЕСТИЯ ВУЗОВ. ПРИКЛАДНАЯ ХИМИЯ И БИОТЕХНОЛОГИЯ  2021  Том 11  N 4 
PROCEEDINGS OF UNIVERSITIES. APPLIED CHEMISTRY AND BIOTECHNOLOGY 2021  Vol. 11  No. 4  

 

 

https://vuzbiochemi.elpub.ru/jour 
 

673 
 

 

ХИМИЧЕСКАЯ ТЕХНОЛОГИЯ  
Научная статья 

 
УДК 66.061 
DOI: https://doi.org/10.21285/2227-2925-2021-11-4-673-680 

 

Использование метода ИК-спектроскопии 
при анализе эффективности селективной очистки  

масляных экстрактов 
 

Вероника Игоревна Жолнеркевич, Евгения Ивановна Грушова1 
Белорусский государственный технологический университет, г. Минск, Беларусь  
Автор, ответственный за переписку: Жолнеркевич Вероника Игоревна, zholnerkevichv@mail.ru 
 

Аннотация. Одним из способов очистки от канцерогенных углеводородов масляных экстрактов, 
применяемых в качестве масел-пластификаторов для резинотехнических изделий, является жид-
костная экстракция. Эффективность этого метода во многом определяется селективными и 
растворяющими свойствами разделяющего агента. Однако при осуществлении сравнительного 
анализа перспективных методов экстрагирования важно также использовать оперативные ме-
тоды исследования состава получаемых продуктов. Рассмотрено влияние природы селективных 
растворителей на эффективность очистки масляных экстрактов от полициклических аромати-
ческих компонентов, включающих канцерогенные углеводороды (бенз(а)пирен, бенз(е)пирен, 
бенз(а)антрацен, хризен, бенз(b)флуорантен и т.д.). Используя метод ИК-Фурье спектроскопии, ис-
следован структурно-групповой состав образцов очищенного масляного экстракта и экстрактов 
второй ступени очистки. Установлено, что по эффективности экстрагирования полициклических 
ароматических углеводородов из масляных экстрактов исследуемые растворители можно располо-
жить в следующий возрастающий ряд: диметилсульфоксид < N-метилпирролидон + 10% масс. эти-
ленгликоля < N-метилпирролидон + 50% масс. триэтиленгликоля. При использовании растворителя 
N-метилпирролидон + 50% масс. триэтиленгликоля снижается доля полиалкилзамещенных и кон-
денсированных ароматических структур в очищенном масляном экстракте на 16,8%, выход мас-
ляного экстракта возрастает более чем на 25% масс. в сравнении с экстракционной очисткой 
растворителем N-метилпирролидон + этиленгликоль, который обеспечивает очистку масляных 
экстрактов согласно требованиям Евросоюза (Директива № 2005/69/ЕС). Следовательно, рас-
творитель N-метилпирролидон + 50% масс. триэтиленгликоля целесообразно использовать для 
очистки масляных экстрактов от компонентов, оказывающих техногенное воздействие на окру-
жающую среду и здоровье человека, а метод ИК-спектроскопии – при анализе эффективности се-
лективной очистки масляных экстрактов. 
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Abstract. Solvent extraction is a method for purifying oil extracts, which are used as oil-plasticisers for indus-
trial rubber goods, from cancerogenic hydrocarbons. The efficiency of this method is mainly determined by 
the selectivity and solvent properties of a separating agent. However, when carrying out a comparative anal-
ysis of promising extraction methods, it is necessary to use real-time methods for studying the composition of 
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the resulting products. The purification efficiency of oil extracts from polycyclic aromatic components, includ-
ing carcinogenic hydrocarbons (benzo[a]pyrene, benzo[e]pyrene, benzo[a]anthracene, chrysene, ben-
zo[b]fluoranthene, etc.), was evaluated depending upon the nature of selective solvents. The structure-group 
composition of the purified oil extracts and those at the second-stage of purification was determined by FTIR spec-
troscopy. It was found that the extraction efficiency of the studied solvents towards polycyclic aromatic hydrocarbons 
from oil extracts increases in the following order: dimethyl sulfoxide < N-methylpyrrolidone + 10 wt% ethylene glycol 
<N-methylpyrrolidone +50 wt% triethylene glycol. When using a solvent comprising N-methylpyrrolidone + 50 wt% 
triethylene glycol, the proportion of polyalkyl-substituted and condensed aromatic structures in the purified oil 
extract decreases by 16.8%; the oil extract yield increases by over 25 wt% in contrast to extraction with  
N-methylpyrrolidone + ethylene glycol mixture, which meets the requirements of the European Union for oil 
extract purification (Directive No. 2005/69/EC). Therefore, we recommend the solvent comprising  
N-methylpyrrolidone + 50 wt% triethylene glycol for purifying oil extracts from components having a techno-
genic impact on the environment and human health and IR spectroscopy for efficiency assessment of sol-
vent extraction of oil extracts. 
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ВВЕДЕНИЕ 
Производство смазочных материалов из 

нефтяного сырья – это сложный многостадийный 
процесс, включающий ряд этапов экстракцион-
ной очистки дистиллятных и остаточных нефте-
продуктов от различных нежелательных компо-
нентов. При этом получаемый на каждой стадии 
экстракционного разделения побочный продукт 
(экстракт, получаемый в процессе селективной 
очистки масляного сырья, концентрат парафино-
вых углеводородов – в процессе депарафиниза-
ции рафинатов селективной очистки, асфальт – 
в процессе деасфальтизации остатка вакуумной 
перегонки мазута) также находит свое примене-
ние в различных областях народного хозяйства. 
Однако постоянное повышение экологических 
требований при использовании опасных веществ 
и препаратов обусловливает необходимость 
разработки мероприятий, обеспечивающих сни-
жение техногенных воздействий продуктов 
нефтепереработки на окружающую среду и здо-
ровье человека. Особое место по объемам про-
изводства и использования в шинной промыш-
ленности занимают масляные экстракты [1–7], 
представляющие собой концентрат полицикли-
ческих ароматических углеводородов, в том чис-
ле и канцерогенных ароматических углеводоро-
дов (например, бенз(а)-пирен, бенз(е)пирен, 
бенз(а)антрацен, хризен, бенз(b)флуорантен и 
т.д.), от которых необходимо очищать масляные 
фракции нефти.  

На сегодняшний день предложены разные 
подходы для решения данной проблемы: ком-
паундирование очищенных от канцерогенных 
компонентов ароматических и парафиновых уг-
леводородов [1]; методы алкилирования опас-
ных конденсированных ароматических углеводо-
родов, ответственных за мутацию ДНК в альфа-
положение с целью снижения вероятности уча-

стия «вау»-протона в реакциях электрофильного 
замещения [2]; очистка экстрактов селективной 
очистки масел сжиженным пропаном с последую-
щим разделением являющегося нефтяным пла-
стификатором деасфальтизата, освобожденного 
от асфальтенов и смол при нагреве до 80–90 ºС, 
на две фракции: с повышенным содержанием 
парафино-нафтеновых углеводородов (верхний 
слой) и повышенным содержанием ароматиче-
ских углеводородов (нижний слой), [3], и др. При 
этом наибольшее внимание уделяется экстрак-
ционным процессам очистки масел-пласти-
фикаторов от нежелательных компонентов [1–5]. 
В то же время актуальной задачей является раз-
работка не только способов получения канцеро-
генно-безопасных масел-пластификаторов для 
шин, каучуков, но и методов оперативного кон-
троля над их эффективностью, в том числе и при 
применении процессов экстракции с использова-
нием различных разделяющих агентов на основе 
тщательного анализа получаемых продуктов. 

Целью настоящей работы являлась оценка 
эффективности очистки полученного в процессе 
экстракции нефтяного масляного дистиллята 
экстракта селективным растворителем на основе 
анализа результатов ИК-спектрометрии струк-
турно-группового состава полученных экстрактов 
и рафинатов. В качестве селективных раствори-
телей для экстракционной очистки использовали 
известные разделяющие агенты: диметилсуль-
фоксид (ДМСО) [4]; N-метилпирролидон (N-МП) 
+ 10% масс. этиленгликоля (ЭГ) [6] и новый рас-
творитель состава 50% масс. N-метилпирроли-
дона и 50% масс. триэтиленгликоля (ТЭГ). 

Как известно [6], в процессе экстракционной 
очистки растворитель N-МП + 10% масс. ЭГ поз-
воляет получить масло, удовлетворяющее эко-
логическим требованиям Евросоюза (Директива 
№ 2005/69/EЕC) по содержанию бензо(α)пирена 
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(<1 мг/кг), восьми канцерогенных полициклоаре-
нов (<10 мг/кг). ДМСО, используемый для селек-
тивной очистки масла, не позволяет выполнить 
эти требования. Однако анализ содержания по-
лициклических ароматических углеводородов 
(ПАУ) методом, изложенным в стандарте DIN EN 
16143-2013 (Нефтепродукты. Определение со-
держания бензо(а)пирена и выбранных полицик-
лических ароматических углеводородов в напол-
нительных маслах), включающим жидкостную 
хроматографию для двойной предварительной 
очистки и хромато-масс-спектрометрию (ГХ/МС), 
достаточно сложен и требует применения весь-
ма дорогостоящей аппаратуры, что вносит опре-
деленные сложности в разработку новых экс-
тракционных растворителей.  

 
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ 
Образцы очищенного ароматического масла 

получали в результате реализации жидкостной 
экстракции в две стадии, схема которой пред-
ставлена на рис. 1.  

Жидкостную экстракцию осуществляли в 
термостатированной делительной воронке, обо-
греваемой водой из термостата. Рафинатный 
раствор промывали дистиллированной водой 
для удаления растворителя. Полученный рафи-
нат осушали цеолитом NaA. Для выделения 
масляного экстракта из экстрактного раствора 
использовали вакуумную перегонку. 

На первой стадии масляный экстракт (МЭ1) 
выделяли по промышленной технологии [8] пу-
тем селективной очистки вакуумного дистиллята 
ВД-3, полученного в процессе вакуумной пере-

гонки мазута в ОАО «Нафтан», промышленным 
экстрагентом N-метилпирролидон при 50 ºС и 
кратности растворитель : сырье, 2:1 мас. ч. Да-
лее масляный экстракт (МЭ1) первой ступени 
подвергали очистке от ПАУ методом экстракции 
диметилсульфоксидом или N-МП, содержащим 
10% масс. ЭГ, или растворителем состава 
50% масс. N-МП + 50% масс. триэтиленгликоля 
при 50 ºС и кратности растворитель : сырье, 
равной 2:1 мас. ч. Получали рафинат, то есть 
очищенный масляный экстракт (ОМЭ), и масля-
ный экстракт второй ступени очистки (МЭ2). 

Определение спектральных характеристик, 
структурно-группового и группового химического 
составов ароматических масел до и после экс-
тракционной очистки осуществляли методом  
ИК-спектроскопии. ИК-спектры анализируемых 
образцов масляных экстрактов регистрировали с 
помощью ИК-Фурье спектрометра ФСМ 1202 
(ООО «Инфраспек», Россия) в интервале волно-
вых чисел 1800–400 см

-1
. Испытуемый образец 

наносили в виде тонкого слоя на кристалл KBr. 
Отнесение полос поглощения в ИК-спектрах 
проводилось в соответствии с литературными 
данными

1
 [9–13]. На ИК-спектрах рафинатов 

(очищенные масляные экстракты) и экстрактов 
второй ступени очистки фиксировали широкий 
набор полос поглощения, соответствующих: 
ароматическим структурам разного строения – 
1600–1603, 865–867, 811–812, 746–747 см

-1
; наф-

теновым структурам – 940–953 и 1027–1033 см
-1
, ал-

кановым структурам – 720–726, 1376–1378 и 
1458–1463 см

-1
.  

 
 

Рис. 1. Блок-схема получения и очистки масляного экстракта 
 

Fig. 1. Block diagram of obtaining and purifying oil extract 
   

1
Тарасевич Б. Н. Основы ИК-спектроскопии с преобразованием Фурье. Подготовка проб в ИК-спектроскопии: 

пособие к спецпрактикуму по физико-химическим методам для студентов-дипломников кафедры органической 
химии. М.: Изд-во МГУ, 2012. 22 с. 
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 
Результаты очистки указанными растворите-

лями масляного экстракта (МЭ1), выделенного в 
процессе селективной очистки вакуумного ди-
стиллята ВД-3 c помощью N-метилпирролидона, 
представлены в табл. 1. 

При анализе эффективности выбранного 
способа «облагораживания» масляного экстрак-
та необходимо исследовать его структурно-
групповой состав. 

Охарактеризовать усредненную структуру мо-
лекулы нефтяного масла можно с помощью отно-
шения интенсивностей полос поглощения, а также 
отношения оптических плотностей полос поглоще-
ния на соответствующих частотах [12–16]. 

На основании ИК-спектров (рис. 2) оценивали 
условное содержание и соотношение аромати-
ческих и парафиновых структур в очищенном 
масляном экстракте (D – оптическая плотность): 

С1=D1600/(D720+D1380) – условное отношение 
общего содержания ароматических структур к 
содержанию парафиновых структур; 

C2=(D780+D810+D860)/D1600 – условное отноше-
ние содержания полиалкилзамещенных моно-, 
би- и трициклических ароматических структур к 
общему содержанию ароматических структур; 

C3=(D810+D860)/D1600 – условное отношение 
полиалкилзамещенных би- и трициклических 
структур к общему содержанию ароматических 
структур; 

 

C4=(D780+D810+D860)/(D720+D1380) – условное от-
ношение содержания полиалкилзамещенных 
моно-, би- и трициклических ароматических 
структур к содержанию парафиновых структур; 

C5=D1600/D1460 – условное содержание арома-
тических структур; 

C6=(D810+D860)/D1460 – условное содержание 
полиалкилзамещенных моно- и конденсирован-
ных ароматических структур; 

C7=D780/D1460 – условное содержание биза-
мещенных структур бензола; 

С8=(D720+D1380)/D1460 – условное содержание 
парафиновых структур нормального и изострое-
ния. 

Результаты анализа данных ИК-спектров 
представлены в табл. 2 и на рис. 3.  

Анализ группового состава масляных продук-
тов осуществляли на основе следующих показа-
телей [12]: 

 

%Ал =(D720 + D1450 + D1380) 100/ (D720 +  
+ D1450+ D1380+ D1030 + D970 +D1600 +  

+ D870+ D810+ D750); 
%Н=(D970  + D1030) ∙ 100/(D720+D1450+D1380+  

+D1030 + D970 +D1600 + D870+D810+D750); 
%Ар=(D1600 + D870 + D810 + D750) ∙ 100/ (D720+  

+ D1450+ D1380+ D1030 + D970 +D1600 +  
+ D870 + D810 + D750), 

 

где, %Ал – содержание алифатический структур; 
%Н – содержание нафтеновых структур; %Ар – со-
держание ароматических структур. 

 

Таблица 1. Показатели экстракции очищенного масляного экстракта (nD
50

 = 1,5470)  
 

Table 1. Indicators of extraction purification of oil extract (nD
50

 = 1.5470)  
 

Показатель 
Растворитель 

ДМСО N-МП + 10% ЭГ N-МП + 50% ТЭГ 

Выход ОМЭ, % масс. 91,4 60,3 87,1 
Показатель преломления ОМЭ, nD

50 1,5445 1,5170 1,5390 
Анилиновая точка для ОМЭ, ºС 75,0 78,0 76,7 
Показатель преломления МЭ2, nD

50 1,5938 1,5550 1,5867 
 

 
 

Рис. 2. ИК-спектры масляных экстрактов, очищенных растворителями: 
N-метилпирролидон + 50% масс. триэтиленгликоля (1); диметилсульфоксид (2);  

N- метилпирролидон + 10% масс. этиленгликоль (3) 
 

Fig. 2. IR spectra of solvent purified aromatic oil: 
N-MP + 50 wt% TEG (1); DMSO (2); N-MP + 10 wt% EG (3) 
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Таблица 2. Структурно-групповой состав очищенных масляных экстрактов по данным ИК-спектрометрии 
 

Table 2. Structural and group composition of purified oil extracts according to IR spectrometry data 
 

Показатель 
Экстракт первой ступени 

(сырье) 

Растворитель 

ДМСО N-МП +10%ЭГ N-МП+50%ТЭГ 

С1 0,66 0,65 0,62 0,63 
С2 2,74 3,87 3,66 3,04 
С3 1,93 2,37 2,61 2,17 
С4 1,77 2,31 2,26 1,90 

 

 
а – ДМСО; б – N-МП + 10 % ЭГ; в – N-МП+50%ТЭГ 

 

Рис. 3. Влияние природы экстрагента на относительное содержание ароматических структур  
в очищенном масляном экстракте;  

1, 2, 3 – относительное содержание ароматических структур (C5
ОМЭ/ C5

МЭ1);  
биалкилзамещенных структур бензола (C7

ОМЭ/ C7
МЭ1);  

полиалкизамещенных би- и трициклических ароматических структур (C6
ОМЭ/ C6

МЭ1) соответственно 
 

Fig. 3. Influence of the extractant nature on the conditional relative content of aromatic structures  
in the purified oil extract; 

1, 2, 3 – relative content of aromatic structures (C5
ОМЭ/ C5

МЭ1) bialkyl substituted benzene (C7
ОМЭ/ C7

МЭ1);  
polyalkyl substituted bi- and tricyclic structures (C6

ОМЭ/ C6
МЭ1) respectively 

 

Сопоставительный анализ результатов  
ИК-спектрометрии позволил установить следу-
ющее. Очистка масляного экстракта растворите-
лем N-МП + 50% масс. ТЭГ обеспечивает 
наименьший переход ароматических структур в 
целевой продукт – ОМЭ. Наибольшее содержание 
ароматических структур в ОМЭ наблюдается при 
селективной очистке масляного экстракта ДМСО. 
Однако ДМСО и растворитель N-МП + 50% масс. 
ТЭГ позволяют лучше сохранить в составе ОМЭ 
замещенные ароматические структуры, которые не 
относятся к группе канцерогенных соединений. 

Согласно данным, представленным в табл. 2, 
обработка экстракта селективной очистки масля-
ных дистиллятов растворителями мало влияет на 
величину С1. Однако (ОМЭ) увеличение показате-
лей С2 и С3 свидетельствуют о том, что в целевом 
продукте увеличивается содержание замещенных 
ароматических структур по отношению к аромати-
ческим структурам. При этом в наибольшей степе-
ни этот процесс наблюдается при очистке сырья 

ДМСО и смесью N-МП + 10% масс. ЭГ. В резуль-
тате наименьшее значение отношения замещен-
ных ароматических структур к парафиновым струк-
турам наблюдается для масла, полученного при 
очистке сырья смесью N-МП + 50% масс. ТЭГ. 

Анализ экстрактов второй ступени селективной 
очистки (табл. 3), показывает, что наибольшее со-
держание ароматических структур (С5) наблюдается 
в МЭ2 при очистке сырья смесью N-МП + 50% масс. 
ТЭГ и, соответственно, в МЭ2 переходит меньше 
парафиновых структур нормального и изостроения: 
С8 для системы растворителей N-МП + 10% масс. 
ЭГ равно 5,23, а для системы растворителей N-МП + 
+ 50% масс. ТЭГ – 4,85. 

Очистка экстрактов селективными растворителя-
ми ДМСО, N-МП + 10% масс. ЭГ, N-МП + 50% масс. 
ТЭГ (табл. 4) позволяет практически в 2 раза сни-
зить содержание ароматических углеводородов в 
очищенном масляном экстракте и повысить содер-
жание парафино-нафтеновых углеводородов. 

Поскольку основу масляных фракций нефти 
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составляют гибридные молекулы углеводородов 
и гетероорганических соединений [19, 20], то 
есть они содержат парафиновые, нафтеновые и 
ароматические структуры, то, согласно данным 
ИК-спектрометрии, голоядерные полицикличе-

ские ароматические структуры при селективной 
очистке масляного экстракта (МЭ1) концентри-
руются в масляном экстракте второй ступени 
очистки (МЭ2). 

 

Таблица 3. Структурно-групповой состав экстрактов второй ступени (МЭ2) 
 

Table 3. Structural and group composition of extracts of the second stage 
 

Растворитель С5 С6 С7 С8 

N-МП + 10% масс. ЭГ 2,73 6,18 2,52 5,23 
N-МП + 50% масс. ТЭГ 3,70 6,18 2,24 4,85 
Исходное сырье (МЭ1) 4,01 7,73 3,15 6,21 

 

Таблица 4. Групповой состав очищенных масляных экстрактов  
 

Table 4. Group composition of purified oil extract 
 

Показатель Сырье (МЭ1) 
ОМЭ 

ДМСО N-МП + 10% ЭГ N-МП + 50% ТЭГ 

%Ал 31,83 18,77 29,85 29,71 
%Н 36,31 62,45 51,73 51,76 
%Ар 31,86 18,78 18,42 18,53 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
Таким образом, сопоставительный анализ 

структурно-группового и группового химического 
составов исходных масляных экстрактов, очи-
щенных масляных экстрактов и экстрактов вто-
рой ступени селективной очистки методом  
ИК-спектрометрии позволил установить, что се-
лективная очистка масляного экстракта первой 
ступени селективными растворителями позволя-
ет снизить содержание ароматических структур в 
ОМЭ. Эффективность очистки с целью «облаго-
раживания» масляного экстракта зависит от при-

роды используемого экстрагента. Растворитель 
N-метилпирролидон + 50% масс. триэтиленгли-
коля обеспечивает более высокий выход рафи-
ната за счет его более высокой избирательной 
способности при отделении ПАУ от замещенных 
ПАУ в сравнении с растворителями ДМСО и  
N-МП + ЭГ. При этом необходимо отметить, что 
метод ИК-спектроскопии при осуществлении со-
поставительного анализа даже малых количеств 
исследуемых веществ позволяет получить их 
качественную характеристику. 
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