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ノート 
 
 

ポリアルファーオレフィンを含有する潤滑油中の石油分の定量 
 

長 井 哲 也，藤 村   徹＊ 
 

Analysis of Lubricating Oil Containing Poly Alpha Olefin 
 

Tetsuya NAGAI, Toru FUJIMURA＊ 
＊Kobe Customs Laboratory 

12－1 Shinko－cho, Chuo－ku, Kobe－shi, 650 Japan 
 

The method to separate and determine petroleum oil in lubricating oil including poly alpha 
olefin（decene oligomer）were investigated by gas chromatograhy. 

It was found that the digital convert method by PCM were more effective than other known 
methods for determination of petroleum oil in lubricating base oil. 

 

１ 緒  言 

輸入される調製潤滑油は，石油分の含有量により関税率表上

の所属が異なるため，石油を主成分とする潤滑油中の石油分の定

量は税関分析における重要な問題の一つである。 
従来の潤滑油はベースオイルと呼ばれる高沸点の石油を基油

とし，用途に応じて少量の添加物を加えたものが主流であった

が，最近の欧米産のモーターオイルの中には，物理的特性が石油

に類似したデセンオリゴマー（単一では関税率表上は液状高分子

に所属するタイプのもの）等の合成ポリオレフィンを基油とする

ものが見受けられるようになった。 
筆者らは本誌第 31号において，ガスクロマトグラフィーによ
る石油系潤滑油基油とデセンオリゴマーの簡易識別法，並びに，

それらの分離定量について報告した。しかしその時点では，分析

検体数が少ないこと及びガスクロマトグラムのピーク分離が著

しく悪いことなどの理由から，ガスクロマトグラフィーでの効果

的な定量法を確立するには至らなかった。 
ところで，最近のパソコン及び分析用ワークステーションに

よるデータ処理技術の進歩は著しく，それに伴い，これまでは分

析関係の論文ではあまり見受けられなかった多変量解析による

未知試料の同定及び定量が分析化学等の専門誌に掲載されるよ

うになった。それらのなかでも名古屋科捜研の三井氏らのグルー

プによる論文（１～３）は，税関分析と類似したサンプルをガスクロ

マトグラフ等の一般的な分析機器で測定し，そのデータをもとに

処理するもので極めて興味深いものである。 
それにヒントを得た筆者らは，ガスクロマトグラフィーでの

潤滑油中の石油分の定量に関し，従来の方法（相対面積百分率， 
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 内部標準法等）とは異なる方法で種々検討を行った。 
その結果，石油とデセンオリゴマーからなる潤滑油基油中

の石油分の定量には，ガスクロマトグラムのアナログ波形を

Pulse Code Modulation(PCM)で数量化し，それを標準化し
たのち最小二乗法で石油分を求めるという方法（仮称…デジ

タル変換法）が比較的良好な方法であることが判明したので

報告する。 
 

２ 実  験 

２．１ 試料 

石油系潤滑油基油 
日鉱／水島：D－2＊, D－3＊ 
三菱／水島：10H＊, 20H＊, 80N他2点 
輸入潤滑油：2点（石油分95％以上のもの） 
デセンオリゴマー 

C社製（USA） ：PAO－4CST＊，PAO－6CST＊，（2タイ
プ） 

G社製（USA） ：G－1（4CST），G－2（6CST），G－3
（8CST） 
輸入調製潤滑油 
現品にSynthetic表示がある小売用最終製品…数点 
（注）＊印のものは第27回の研究発表時に使用したもの 

 
２．２ 装置及び測定条件等 

２．２．１ ガスクロマトグラフィー 

装置：GC－9A，GC－12A，GC－15A（島津） 
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カラム：DEXSIL 300 GC（2％）－50cm 
温度：140～350℃，7℃／min，Inj－380℃ 
その他：Chart speed＝2 or 8，注入液＝約25％キシレン溶液 
 
２．２．２ データ処理装置 

CR－4A（島津製インテグレーター） 
＊ GC の一般測定及び CR－4A に付属の拡張ベーシックでの
FID信号電圧の数量化に使用 
Panasonic／A1－GT（松下製16bitパソコン） 
＊ 標準化計算及びグラフ化による再解析に使用 
FXN－860 PVC（カシオ製プログラム電卓） 
＊ 情報量が50以上の最小二乗法の計算に使用 
（注）データ処理に使用する機種に関しては，ガスクロマトグラ

フに標準装備されたCR－4A以外は特に限定しない。 
 
２．３ 測定及びデータ処理 

石油系潤滑油基油及びデセンオリゴマーについては直接，輸

入調製潤滑油については潤滑油中の石油分の分離定量法（参考分

析法No.12）に基づき試料中の石油分を定量した後，得られた石
油分の約 25％キシレン溶液でガスクロマトグラフィーを実施し
た。 
また，PCMを応用したデジタル変換法によるデータ処理につ
いては 2 とおりの方法（ハンドプロット，FID 信号電圧）で実
施した。Table. 1にその処理方法の概略を示す。 
 

３ 結果及び考察 

３．１ 定量法の検討 

Fig. 1 にモーターオイルの基油に使用される代表的なデセン
オリゴマー（6 CST タイプ），国内産石油系潤滑油基油及 
びフランス産の調製潤滑油（Semi synthetic oil）のガスクロマ
トグラムを示す。 
筆者らは本誌第 31号において，石油系潤滑油基油とデセンオ
リゴマーの特性確認及び判別にはガスクロマトグラフィーが 
 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig. 1 Gas chromatograms of lubricating base oils 
 

Table 1 Outline of digital convert method 
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有効であることを報告したが，実際の輸入モーターオイルに含ま

れる基油の多くは Fig. 1の下段のような極めて分離の悪いピー
クパターンを示すため，その後の研究においては，(1)ピーク分
離及び再現性をより向上さす最適 GC 条件の検索，(2)ピーク分
離が不明瞭な多成分系ガスクロマトグラム中の主要成分のより

効果的な定量法の確立について検討した。 
その結果，(1)についてはクロマトグラムの再現性を幾分向上
さすことができたものの，最適条件を見つけるには至らず現在も

検討中であるが，(2)については PCM を応用したデジタル変換
法が，内部標準法等の一般的な分析法と比較してより効果的であ

ることが判明した。 
 
３．２ PCM処理及び標準化 

PCM（Pulse Code Modulation）は一般に音声波形等の不規
則でかつ不連続なアナログデータの数量化（デジタル変換）に用

いられる技法の一つである。 
ガスクロマトグラフィーでの一般的な定量法としては，相対

面積百分率法や内部標準法等があるが，これらはガスクロマト 
 

 グラムに出現した個々のピーク面積（又はピーク強度）をもとに
各成分の含有量を求めるため，ピーク分離の良否が測定精度に著

しい影響をあたえる。それに引き換え，PCMはピークという概
念を全く無視し，ガスクロマトグラムに描かれた波形（パターン）

の一部を一定の間隔に縦切りにして，その高さを個々の情報とす

るものである。 
Fig. 2にPCM（ハンドプロット）の概略図を示す。この図で
は分割数を 25としているが，実際の測定は分割数を 50とし，
必要に応じ 75～100 まで分割した。なお，ハンドプロットによ
る PCM においては分割数を増加さすほど測定精度は上昇する
が，その反面，データ処理がより複雑かつ時間を要するようにな

る。研究開始当初，筆者らは上記のハンドプロットで数量化をし

ていたが，この方法では著しく時間がかかり熟練を要するため，

より簡易でかつ正確な方法について検討した。その結果，CR－
4A（ガスクロマトグラフに標準装備されたインテグレーター）
の拡張ベーシックで FID信号電圧をプリントアウトし，その数
値をもとに標準化するという方法が迅速かつ正確であることが

判明した。 
 

Fig. 2 Chart of PCM（Pulse Code Modulation）by hand plot 
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Table. 2に CR－4A（FID 信号電圧）での PCM の概略を 
示す。この図にプリントされている多数の数値は CR－4A で5
秒間隔（左上がスタート）にサンプリングした FID 信号電 
圧である。この数値を全量使用して標準化した場合，情報量は約

360で理論精度はより向上するが，その後のデータ処理が困 
難なため，実際の測定では A のブロック（情報量－50，30秒 
 

 間隔），または，Bのブロック（情報量－80，15秒間隔）を使用
した。なお，一見したところ A と B では数値にかなりの差 
異が見受けられるが，デジタル変換法ではこの数値をもとに標準

化し，さらに最小二乗法で算出するため，最終結果（石油分 
の定量値）の変動は極僅しか認められなかった。 

Table 2 Sampling data of FID voltage by CR－4A 
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３．３ 混合物の定量 

Table. 3 に石油系潤滑油基油とデセンオリゴマーの混合物の
デジタル変換法での定量結果を，また，Fig. 3 に Mix－A, 
 

 Mix－B及びMix－Cのガスクロマトグラムを示す。なお，これ
らの混合物は国内産潤滑油基油と代表的なデセンオリゴマー 
（輸入品）を実験室で配合したもので，石油分の含有量は重量 

Table 3 Determination of petroleum in compound base oil 
（by digital convert method） 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
比である。 
今回測定した混合物のガスクロマトグラムのピークパターン

は，そのいずれもが石油系潤滑油基油のブロードな山型ピークの

上にデセンオリゴマーの比較的鋭敏なピークがオンされた極め

て分離が不明瞭なものである。また，Fig. 3で示したMix－A，
B，C は石油分が 57～60％とほぼ同一であるにもかかわらず，
それらのガスクロマトグラムは全く異なったピークパターンを

示した。そのため内部標準法等の従来法では定量そのものが極め

て困難であったが，デジタル変換法での定量結果は誤差率 0～
5％と比較的良好な値が得られた。 
 
３．４ 再解析 

Fig. 4に混合物（Mix－A，B，C）及びその原料をパソコンで
再解析したグラフを示す。 
この棒グラフはガスクロマトグラムのアナログ波形を PCM 

 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
でデジタル変換したのち，全体を100として標準化して得た数値
を再度グラフ化したものである。これらのグラフの全体の形は，

当然なことながら，もとのガスクロマトグラムのピークパ 
ターンに近似するが，個々の情報がすでにデジタル標準化されて

いるため，もとのガスクロマトグラムとは本質的には異なっ 
たものである。 
なお，この棒グラフで再解析をすることの利点は，グラフの

情報量のトータルを完全に一致させているため，石油系潤滑油基

油とデセンオリゴマーの混合物のように，原料のガスクロマトグ

ラムのピーク強度比が著しく異なる場合には原料の同定及び特

性確認がより明確にできることである。 
 
３．５ 輸入品の定量 

上記 3．1～3．4 で得た知見をもとに，デジタル変換法で 
輸入調製潤滑油数点（現品に Semi synthetic 表示のある小売 
 

Fig. 3 Gas chromatograms of compound oils（Mix：A，Mix：B and Mix：C） 
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容器入のモーターオイル）の石油分の定量を実施した。 
Fig. 5に輸入品Aの分析事例を再解析グラフで示す。 

 

 輸入品 A は実験室で配合した混合物とは異なり，基油に含ま
れる石油とデセンオリゴマーの特性が全くわからず，石油分 
 

Fig. 4 Digital bar graphs of compound oils 
（Mix：A，Mix：B，Mix：C） 
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Fig. 5 Digital bar graphs of Import goods (A) and the standard 

 
の含有量も不明確なものである。そのため，定量にあたっては試

料のガスクロマトグラフィーを実施した直後に一度再解析グラ

フを作成して原料の特性を検討したのち，税関分析室所有の 
石油系潤滑基油とデセンオリゴマーの中から最も近似するもの

を選択し，それを標準として再度ガスクロマトグラフィーを実施

してデジタル変換法で石油分を求めた。 
その結果，輸入品Aの基油中の石油分は約 69％（全重量の 
約48％）となり，添付資料に記載された値（45％）に近似し 
た。 
なお，上記の輸入品 A の場合はその原料である石油系潤滑油
基油及びデセンオリゴマーが税関所有の標準品と近似していた

ため比較的良好な結果が得られたが，輸入品に使用されてい 

  
る石油系潤滑油基油は製造会社ごとにその特性が異なり，また，

6 CST タイプのデセンオリゴマーにも数種類のバリエーション
が見受けられることから，輸入品の分析にあたっては原料の特性

確認が極めて重要であると考えられる。 
 

４ 要  約 

デセンオリゴマーを含有する潤滑油基油中の石油分の分離定

量についてガスクロマトグラフィーで検討した。 
その結果，PCM を応用したデジタル変換法が従来の方法
（相対面積百分率法，内部標準法等）に比較してより効果的

であることが判明した。 
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