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Recently, lubricating oil preparations including poly－α－olefins are increasing. Lubricating oil 

preparations including lubricating oil more than 70% are classified into chapter 27, other 
preparations are classified into chapter 34. So it is necessary for customs to determine the contents of 
lubricating oil in the preparations. Usually, separation of lubricating oil and its additives is 
conducted by customs laboratory method No.301. But by using this method, we can not separate 
lubricating oil and poly－α－olefins. And even if we use gas chromatography for separating 
lubricating oil and poly－α－olefin, we can not separate them because they have almost the same 
molecular weight. 

In this time, we studied determination of lubricating oil by gas chromatography using least 
square method and multivariate analysis method. 

 

 
 

１．緒  言 

 石油が基礎的な成分を成す調製潤滑剤は，石油又は歴青油の

含有量（以下石油分）により関税率表上の分類が決定され，石

油分の含有量が 70％以上のものは第 27.10項に，石油分の含有
量が 70％未満のものは第 34.03項に分類される。 
 さらには，第 27.10 項に分類されるものは石油税が課される
ため，石油分の含有量を正確に定量することが重要な問題とな

り，これまで幾多の報告がなされてきた１），２），３），４）。 
 従来，調製潤滑剤には主たる潤滑成分である石油とその目的

に応じた添加剤が含有されていたが，近年，石油成分に類似し

た物理的特性を有するポリアルファオレフィン（以下 PAO）が
開発され，潤滑成分の一部又はすべてが PAO である調製潤滑
剤が増加してきた。 
 PAO はデセンを重合させたものであり，その重合度によって
PAO2（デセンの 2量体を主としたもの），PAO4（デセンの 3
量体を主としたもの），PAO6（デセンの 3～5 量体からなるも
の）等が製造されている。これらの PAO については，関税率
表第 27類注 2に記載されている分留性状によりその分類が決定さ
れる。すなわち，関税率表第27類注2に記載されている減圧蒸留 
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 試験の結果，留出量 60％のものは第 27類に，留出量が 60％未
満のものは第 39 類に分類される。現在までの研究において， 
3 量体以上の高分子量の PAO，すなわち PAO4，PAO6 等は，
39類に分類されることが明らかにされている 5)。 
 ところで,現行の関税分類では関税率表に記載されている石油
分とは第 27 類に分類される脂肪族炭化水素を主としたものを
いい，39類の PAOについては石油分とみなされない。また,調
製潤滑油中の石油分の定量は税関分析法 No.301 により行うこ
ととなっているが，この分析法を用いた場合，石油分である潤

滑油と 39類に分類される PAOが混合された調製潤滑剤につい
ては，潤滑油と PAO が合算して算出され,正確な石油分の定量
ができない。また，ガスクロマトグラフを使用した場合,潤滑油
及び PAO は，その保持時間がほとんど一緒であり，ピークが
分離しないため従来の面積比による定量を行うことができな

い。 
 現在，このようなガスクロマトグラフで分離できないものの

定量方法として最小二乗法が使われており，すでに最小二乗法

を用いた潤滑油と PAO の混合物における石油分の定量が研究
報告されている６）。 
今回，我々はこの方法に再度着目して種々の潤滑油と PAO の
混合物における石油分の定量について再度検討するとともに， 
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統計的手法であり近年鑑識化学や調製油脂の分析などで報告さ

れている多変量解析７），８） を用いて，当該調製潤滑剤の原料で

ある潤滑油及び PAO の入手の必要性について論じることとし
た。 

２．実  験 

2．1 試  料 

 潤滑油：SAE10相当のもの 3種（A社，B社，C社） 
SAE20相当のもの 2種（A社，B社） 
SAE30相当のもの 2種（A社，B社） 
SAE50相当のもの 1種（A社） 

 PAO：  PAO4（D社） 
他社製造のPAO4相当のもの 2種（E社，F社） 
PAO6（D社） 
他社製造のPAO6相当のもの 2種（E社，F社） 

 現行の関税分類において，石油分の含有量が 70％付近のもの
が分析上問題となってくる。 
 従って，最小二乗法及び多変量解析に用いる試料として，入

手した潤滑油及び PAOのほか，潤滑油及び PAOを 9：1，8：
2，7：3，6：4，5：5に混合したものを使用した。 
2．2 分析機器 

 ガスクロマトグラフ：HP6890（Hewlett Packard） 
 カラム：DB－1HT  30m×0.25mm 膜厚 0.1μm 
 オーブン温度：100℃（0min）－380℃（15min）昇温速度 

10℃／min 
 注入口温度：400℃ 
 検出器：FID，400℃ 

  キャリアーガス：He 流量 1ml／min 
 注入モード：スプリット（20：1） 
2．3 定量計算 

 最小二乗法及び多変量解析の計算は市販のソフトを用いた。 
 最小二乗法及び多変量解析の計算に用いるガスクロマトグラ

ムの処理は，以下の手順で行った。 
 2．3．1 最小二乗法 

 標準の潤滑油，PAO 及び潤滑油と PAO の混合物のガスクロ
マトグラムをそれぞれ 1分単位でピーク分割する（Fig.1）。標
準の潤滑油，PAO 及び潤滑油と PAO の混合物の各分割ピーク
（15～20個程度）の面積から，各分割ピークについて 
   Yi＝aX1i+bx2i+C 
    Yi：潤滑油とPAOの混合物のピーク（i本目） 
       X1i：潤滑油のピーク（i本目） 
       X2i：PAOのピーク（i本目） 
 が成り立ち，15～20個程度のピークについて誤差が最も小さ
くなる a，b を最小二乗法で求め，潤滑油の含有率(a／(a＋b))
とPAOの含有率(b／(a＋b))を算出した。 
 2．3．2 多変量解析 

  ①データベースの作成 
 Fig.1 で分割したピーク（潤滑油，PAO 及び潤滑油と PAO
の混合物）をそれぞれ他のピークで割り，マトリックスを作成

する（Table 1） 
  ②各ピークの評価 
 マトリックスのなかで最も標準偏差の小さいピークを選択す

る。 
  ③市販ソフトによる計算 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.1 Treatment of chromatogram of mineral oil, PAO and these mixture 
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Table 1 Matrix data 
PAO4：SAE10＝ 5：5 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

選択したピークにつき偏差値を算出し，その偏差値を用いて

市販ソフトにより定量計算を行う。 

3．結  果 

3．1 最小二乗法 

 まず，調製潤滑剤の原料である潤滑油及び PAO が入手でき
た場合，最小二乗法を用いて分析ができるか否か検討した。 
最小二乗法による計算結果と実際の配合割合との相関関係を

Fig.2 及び Table2 に示す。PAO4，PAO6 と潤滑油の混合物に
ついていずれも相関係数が約0.999の良好な直線が得られた。す 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Fig.2  Relationship between calculation result and mixture rate 

PAO4＋SAE10 
X-axis : mixture rate (%) Y-axis : calculation results (%) 

 

 Table 2 Relationship between calculation result and mixture 
rate by least square method 
X＝mixture rate, Y＝calculation result 

 
 
 
 
 
 
なわち，この検量線を用いることで計算結果から実際の配合割

合を算出できる。このことから，原料である潤滑油及びPAOの
入手が可能な場合，定量分析は可能である。 
3．2 多変量解析 

 実際に輸入される調製潤滑剤について，原料の入手が困難な

場合が多い。よって，原料が入手できない場合を想定して多変

量解析による定量分析が可能か否か検討した。 
 多変量解析による計算結果を Table 3～4 に示す。原料であ
る潤滑油が入手でき，PAO が入手できなかった場合，定量結
果と実際の配合割合との差は 3％以内という結果となった
（Table 3）。今回入手したPAOについてガスクロマトグラムを
比較してみると（Fig.3～4），PAO4，PAO6 ともにメーカーの
違いによるクロマトパターンの違いはほとんどみられないため，

多変量解析による定量分析では計算結果と実際の配合割合との間

に3％以内の差が生じる結果となったものと考えられる。 
 次に，原料である PAO は入手でき，潤滑油が入手できなかっ
た場合の結果をTable 4に示す。SAE10相当の潤滑油が入手でき
なかった場合，定量結果と実際の配合割合の間に 5％程度の差
が生じる結果となった。今回入手したSAE10相当の潤滑油につ 
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いてガスクロマトグラムを比較してみると(Fig.5)，各メーカー
から入手した SAE10 相当の潤滑油では，ピーク形状が異なっ
ていることがわかる。多変量解析はピークを分割し最も寄与率

の高い成分を抽出して計算する方法であるが，SAE10相当のも 

 のではピークの形状がかなり異なっているため，定量結果に影
響を及ぼすものと思われる。 
一方，SAE20 相当の潤滑油，SAE30 相当の潤滑油について
は，原料である潤滑油が入手できなかった場合，定量結果と実際の 

 
Table 3 Calculation results of lubricating oil contents by multivariate analysis method 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Table 4 Calculation results of lubricating oil contents by multivariate analysis method 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



41 
関税中央分析所報 第 40 号 2000 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.3 Gas－chromatogram of Poly－α－olefins (PAO4) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.4 Gas－chromatogram of Poly－α－olefins (PAO6) 
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Fig.5 Gas－chromatogram of lubricating oil (SAE10) 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
Fig.6 Gas－chromatogram of lubricating oil (SAE20) 

 
 



43 
関税中央分析所報 第 40 号 2000 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fig.7 Gas－chromatogram of lubricating oil (SAE30) 
 
 

配合割合との差は 2％程度であった。今回入手した潤滑油のガ
スクロマトグラム（Fig.6～7）ではピーク形状が類似している
ため，定量分析への影響が少ないものと考えられる。 

４．要  約 

PAO を含む調製潤滑剤中の石油分の定量分析結果は以下のと
おりである。 

1) 原料である潤滑油及びPAOの入手が可能な場合，最小
二乗法を用いて定量分析は可能である。 

2) 原料である潤滑油を入手し，他社製のPAOを使用した
場合，多変量解析を用いて 3％程度の差を生じる場合
がある。 

 3) 原料であるPAOを入手し，他社製の潤滑油を使用した
場合，多変量解析を用いて 5％程度の差を生じる場合
がある。 

以上これらの結果をまとめてみると，PAO を含有する調製潤
滑剤の石油分を定量する場合，当該調製潤滑剤の原料である潤

滑油及びPAOの入手が必要であると考えられる。 
 
 最後に，本研究を遂行するにあたり，多変量解析の手法につ

いて適切な助言を下さった愛知県警察刑事部科学捜査研究所三

井利幸氏及び潤滑油及び PAO を提供していただいた横浜税関
業務部分析部門の方々に深く感謝の意を申し上げます。 
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