
机油中一旦混入汽油或轻油等燃料，就会导致其粘度下降，
无法恢复其本来的性能。通过检测燃料稀释率，可以判断机油
的劣化状态，因此燃料稀释率被认为是换油的一个指标。

针对燃油稀释率的测定，美国 ASTM 标准提供了 ASTM 

D3524、ASTM D3525、ASTM D7593 等 试 验 方 法。ASTM 

D7593试验方法针对的是汽油、轻油、生物柴油。在本文中将
依据 ASTM D7593的反冲洗系统迅速分析汽油中汽油稀释率。

A. Miyamoto, R. Kubota, T. Wada

■标准试验的配制
使用 75 mm2/s（cSt）*1基础油作为调制标准试样的稀释

溶剂。
为测定汽油稀释率，在 0-5%浓度范围内包括基础油坯料

在内配制了 4份标准试样。
反冲洗开始的时间，汽油以 n-C12

*2、轻油以 n-C20
*3、生物

柴油以 n-C21
*4的析出时间作为参考进行设定。为确认析出时间，

使用 75 cSt基础油稀释制成 0.1% n-C12溶液，进行了分析。
根据分析得出的析出时间，将反冲洗的时间设定为 0.74min。
分析条件见表 1。
＊ 1：CONOSTAN公司
＊ 2：富士胶片和光纯药（株式会社）和光特级
＊ 3：东京化成工业（株式会社）99.5 %以上
＊ 4：东京化成工业（株式会社）99.0 %以上
＊ 5：使用 OCI用进样针（P/N 227-35002-01）。
清洗溶剂使用 CS2，没有用试样进行冲洗。
柱塞吸入速度调至低速。
液体抽出次数为 0。
从顶部插入 18毫米羊毛。

■标准试样的色谱图

■仪器配置
反冲洗系统是将色谱柱出口与专用元件相连，使用电子流

量控制（APC）控制色谱柱出口压力。进行反冲洗时，目标组
分流出后，增大 APC压力，同时降低进样口压力，使载气倒流，
将不需要的高沸点成分通过分流不分流进样口放空（图 1）。

气相色谱法
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In the automotive industry, improvement of automobile fuel 
economy as a countermeasure for global warming has become 
a critical issue in recent years. Although various measures such 
as reducing the air resistance of the auto body and reducing the 
rolling resistance of the tires are conceivable, one of the most 
effective measures is reduction of auto body weight. Reducing 
the thickness of members can be considered as an approach for 
reducing auto body weight, but on the other hand, safety 
requirements must also be satisfied. High-strength materials are 
being developed from this viewpoint. As examples, CFRP 
(carbon fiber reinforced plastic) and high tensile strength steel 
may be mentioned.  
CFRP is a resin material which is reinforced with carbon fiber, and 
has particularly high specific strength and specific rigidity, even 
among composite materials. CFRP in which thermosetting resin 
is used as the matrix resin is already used in racecars and luxury 
vehicles, and in recent years, CFRTP (carbon fiber reinforced 
thermoplastic composite) has also been developed by using a 
high formability thermoplastic resin as the matrix resin. On the 
other hand, high tensile strength steel is a class of materials with 
higher strength than general structural steel, and materials with 
strength of 1,000 MPa or more have also been developed. 
In this research, hat-shaped specimens of CFRTP and high tensile 
strength steel were prepared as hollow frames, which are used 
in large numbers in automobile bodies, and were subjected to 
an axial compression test. In addition to measuring the 
compressive strength of the respective materials, video 
recording synchronized to the test results was also performed in 
order to identify the fracture point. 

F. Yano 
 

Measurement System 
A Shimadzu AGX™-V Series precision universal testing machine 
was used in these tests. Because analog input equivalent to 20 
channels is possible with the AGX-V Series, the hat-shaped 
specimens were divided into 10 sections in the height direction, 
a total of 20 strain gauges were attached to the front and back 
sides, and their signals were captured. Video recording was also 
performed using a USB camera, and the results were compared 
with the output from the strain gauges. Table 1 shows the 
specification of the test system used here. Fig. 1 shows the 
condition of the test, and Fig. 2 shows a test specimen after the 
strain gauges were attached. 
 

Table 1  Specification of Test System 
Instrument : AGX-300 kNV 
Test jig : Fixed compression plate 
Software : TRAPEZIUM X-V 
USB camera : LifeCam Studio® 
Dynamic strain gauge : DPM-952A 

Measurement Results 
The compression tests were conducted with the test speed set 
to 20 mm/min. Table 2 shows the test conditions. Fig. 3 shows 
the test force-displacement curves. The maximum test force of 
the hat-shaped specimens was 58.3 kN for the CFRTP and 
132.6 kN for the high tensile strength steel. The earliest damage 
of the CFRTP occurred at approximately 50 kN, and after that 
point, the test force trended at around 40 kN in spite of increases 
and decreases. On the other hand, with the high tensile strength 
steel, the test force decreased greatly after achieving the 
maximum test force. However, as in the case of the CFRTP, the 
behavior of the test force after this point trended at around 
40 kN with some variations. 

 
Fig. 1  Condition of Test (High Tensile Strength Steel) 

 

 
Fig. 2  Test Specimen after Attaching Strain Gauges 

(High Tensile Strength Steel) 

 
Table 2  Test Conditions 

Test speed : 20 mm/min 
Specimen height : 400 mm 
Specimen materials : CFRTP, high tensile strength 

steel 
Number of tests : n = 1 

  

USB camera 

Dynamic strain gauge 

Test specimen 

表 1 分析条件

图 1 反冲洗系统概要

图 2 标准试样的色谱图
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装置構成
バックフラッシュシステムは、専用素子にカラム出口を

接続し、電子式フローコントローラ（APC）を用いてカラ
ム出口圧を制御します。バックフラッシュを行う際は、対
象成分が検出された後にAPC圧力を上げ、同時に注入口圧
力を下げることでキャリアガスの流れを逆流させて、不要
な高沸点成分を注入口のスプリットベントから排出します
（図1）。
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LAAN-A-GC095

エンジンオイルにガソリンや軽油などの燃料が混入する
と粘度が低下し、潤滑油本来の性能が得られなくなります。
燃料希釈率を測定することにより、エンジンオイルの劣化
状態を判断できるため、燃料希釈率はオイル交換の一つの
指標とされています。

燃料希釈率の測定については、アメリカのASTM規格に
ASTM D3524，ASTM D3525，ASTM D7593などの試験方法
が定められています。ASTM D7593はガソリン、軽油、バイ
オディーゼルに対応しています。本稿では、 ASTM D7593
に準じたバックフラッシュシステムによるエンジンオイル
中ガソリン希釈率の迅速分析例についてご紹介します。

A. Miyamoto, R. Kubota, T. Wada

表 1    ガソリン分析条件
Model :   NexisTM GC-2030 AF/AOC-20i
Column :   SH-RxiTM-1ms (15 m 0.25 mm I.D.,  df = 0.25 μm)

抵抗管 ( 500 mm 0.15 mm I.D.)
Column Temp. :   225 ℃ (2 min) 
Injection Temp. :   350 ℃
Carrier Gas :   N2, 2.3 mL/min
Total Flow : 105.3 mL/min
Purge Flow : 3 mL/min
Injection Method :   Split -1.0 (Split Flow 100 mL/min)
Carrier Gas Controller :   constant pressure mode
Injection Pressure : 285.7 kPa(0.74 min) ‒ 20.0 kPa
APC Pressure : 210.0 kPa(0.74 min) ‒ 250.0 kPa
Detector : FID
Detector Temp. : 350 ℃
Injection Volume : 0.1 μL ＊5

標準試料の調製
標準試料の調製に用いる希釈溶媒には、75 mm2/s

（cSt) ＊1ベースオイルを使用しました。
ガソリン希釈率には0 ‒ 5 %の範囲でベースオイルブラ

ンクも含めて、4点の標準試料を用意しました。
バックフラッシュを開始する時間は、ガソリンはn-C12

＊2、 軽油はn-C20
＊3、バイオディーゼルはn-C21

＊4の溶出
時間を目安に設定します。溶出時間を確認するための試
料として75 cSt ベースオイルで希釈した0.1 %n-C12溶液
を調製し、分析しました。分析から得られた溶出時間よ
り、バックフラッシュの時間を0.74分に設定しました。
分析条件を表1に示しました。

＊1：CONOSTAN社
＊2：富士フイルム和光純薬㈱ 和光特級
＊3：東京化成工業㈱ 99.5 %以上
＊4：東京化成工業㈱ 99.0 %以上
＊5： OCI用シリンジ（P/N 227-35002-01）を使用しました。

洗浄溶媒はCS2を使用し、試料による洗浄を行いませんでした。
プランジャ吸入速度は低速にしました。
ポンピング回数は0回にしました。
インサートのウールは上から18 mmの位置にしました。

図 2 標準試料のクロマトグラム
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図 1    バックフラッシュシステムの概要

高沸点成分 低沸点燃料油成分

バックフラッシュ 1.26 分間

バックフラッシュ
開始点 0.74 分

（n-C12溶出終了点）

ガソリン分

0.00                0.25                 0.50                0.75                1.00                1.25                 1.50  1.75            min
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＊4：東京化成工業㈱ 99.0 %以上
＊5： OCI用シリンジ（P/N 227-35002-01）を使用しました。

洗浄溶媒はCS2を使用し、試料による洗浄を行いませんでした。
プランジャ吸入速度は低速にしました。
ポンピング回数は0回にしました。
インサートのウールは上から18 mmの位置にしました。
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装置構成
バックフラッシュシステムは、専用素子にカラム出口を

接続し、電子式フローコントローラ（APC）を用いてカラ
ム出口圧を制御します。バックフラッシュを行う際は、対
象成分が検出された後にAPC圧力を上げ、同時に注入口圧
力を下げることでキャリアガスの流れを逆流させて、不要
な高沸点成分を注入口のスプリットベントから排出します
（図1）。

No. G313

ガスクロマトグラフィー

ASTM D7593に準拠した
エンジンオイル中のガソリン希釈率試験
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■含汽油的机油色谱图
含汽油的机油色谱图如图 3所示。通过用反冲洗将高沸点成分的油分放空的方法，分析时间仅 2分钟，大幅缩短了分析时间。另

外，使用反冲洗后的二硫化碳（CS2）对坯料进行分析，未检出机油组分的峰。可见通过反冲洗，有效地去除了不需要的高沸点成分。

■校正曲线的线性
根据表 1条件分析出的标准试样结果的制作如图 5所示。
汽油在 0-5% 浓度范围内制作了标准曲线。得到了相关系数

R2=0.999以上的良好线性。

图 5 标准曲线及相关系数

■结论
使用反冲洗法实现了作业周期时间在 3分钟以内的高产出分析。

Nexis GC-2030可以搭载 2个反冲洗分析线，因此 1台 GC可以处理 2

倍的试样。而且在分析条件下不进行溶剂稀释等预处理，利用氮气载气
获得了标准要求的精度。通过减少作业工时和使用成本更低的载气为降
低实验室成本做出来贡献。

燃料稀释率，相关应用新闻请参考表 3。■稀释率的重复性
通过图 5的标准曲线计算出的机油中汽油的稀释率的重复性如表 2

所示。重复性%RSD（n = 10）良好。室内允许差均满足标准中的要求。
本系统的长期稳定性的相关内容在应用新闻No.G314中有所记载，

请参考。

No.  

 

 

岛津企业管理（中国）有限公司 
岛津（香港）有限公司 

http://www.shimadzu.com.cn 

用户服务热线电话: 800-810-0439 
                  400-650-0439 

免责声明: 
＊本资料未经许可不得擅自修改、转载、销售； 
＊本资料中的所有信息仅供参考，不予任何保证。 
如有变动，恕不另行通知。 

第一版发行日：2017 年 月 99

表 3

规格标准 分析对象 APP新闻
D3524 轻油 G310

JPI-5S-23 轻油 G311

D3525 汽油 G312

JPI-5S-24 汽油 G312

D7593
汽油 G313

轻油、生物柴油 G314

＜参考文献＞
ASTM D7593-14

Nexis是岛津制作所株式会社在日本及其他国家的商标。
Rtx是 Restek Corporation在美国及其他国家的商标或注册商标。

图 3 含汽油的机油色谱图 图 4 放大色谱图（0-2 min)
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検量線の直線性
表1の条件で分析した標準試料の結果より作成した検量線

を図5に示します。
ガソリンは0 ‒ 5 %の範囲で検量線を作成しました。寄与

率 R2 = 0.999 以上と良好な直線性が得られました。

図 5 検量線の直線性

表 2 ガソリン希釈率（%）の再現性 %RSD （n = 10 )

希釈率の再現性
図5の検量線より算出したエンジンオイル中のガソリン

希釈率の再現性を表2に示しました。再現性%RSD（n = 10)
において良好な結果が得られました。室内併行許容差はい
ずれも規格で要求される許容差を満たしていることを確認
しました。

また，本システムの長期安定性についてはアプリケー
ションニュース No.G314に記載していますのでご参照下さ
い。

ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラム
ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラムを図3に示しました。バックフラッシュを使用して高沸点成分であるオイル

分を追い出すことにより、分析時間が2分となり、大幅な分析時間の短縮が可能でした。また、バックフラッシュ後の二硫化
炭素（CS2）によるブランク分析の結果、エンジンオイル分のピークは検出されませんでした。バックフラッシュをすること
により、不要な高沸点成分を効率よく除去できたことが分かります。

Sample1 Sample2 Sample3 Sample4 Sample5
1 2.58 2.97 4.95 1.14 4.08 
2 2.52 3.01 4.97 1.16 4.10 
3 2.50 3.01 5.11 1.16 4.11 
4 2.54 2.97 4.98 1.15 4.13 
5 2.51 2.98 5.01 1.13 4.18 
6 2.52 2.94 4.99 1.17 4.04 
7 2.55 2.97 4.97 1.14 4.08 
8 2.53 2.95 4.94 1.12 4.16 
9 2.49 3.01 4.98 1.14 4.11 

10 2.57 2.92 4.92 1.12 4.07 
Average 2.53 2.97 4.98 1.14 4.11

%RSD 1.15 1.04 1.04 1.49 1.03 

通常分析（分析時間 20 分以上）

バックフラッシュ使用（分析時間 2分）

試料をバックフラッシュにて分析後のCS2

エンジンオイル分

0.0                        2.5              5.0                          7.5                       10.0                        12.5                       15.0   17.5           min

図 3 ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラム
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図 4 拡大クロマトグラム （0 ‒ 2 min)
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まとめ
バックフラッシュ法を用いることで，サイクルタイム

が3分以内のハイスループットな分析を実現しました。
Nexis GC-2030はバックフラッシュの分析ラインを2つ搭載
することができるため，1台のGCで2倍の試料を処理する
ことが可能です。また，本分析条件では溶媒による希釈な
どの前処理をすることなく，窒素キャリアガスを用いて規
格で要求される精度が得られました。作業工数の低減や安
価なキャリアガスの使用により，ラボのコスト削減に寄与
することができます。

燃料希釈率に関連するアプリケーションニュースを参考
表に記載します。

Nexis は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国に
おける商標です。
Rxiは、Restek Corporationの米国およびその他の国におけ
る商標または登録商標です。

(参考文献)
ASTM D7593-14

規格 分析対象 アプリケーションニュース
D3524 軽油 G310

JPI-5S-23 軽油 G311
D3525 ガソリン G312

JPI-5S-24 ガソリン G312

D7593 ガソリン G313
軽油、バイオディーゼル G314

参考表

表 2 汽油稀释率（％）的重复性%RSD（n = 10）
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まとめ
バックフラッシュ法を用いることで，サイクルタイム

が3分以内のハイスループットな分析を実現しました。
Nexis GC-2030はバックフラッシュの分析ラインを2つ搭載
することができるため，1台のGCで2倍の試料を処理する
ことが可能です。また，本分析条件では溶媒による希釈な
どの前処理をすることなく，窒素キャリアガスを用いて規
格で要求される精度が得られました。作業工数の低減や安
価なキャリアガスの使用により，ラボのコスト削減に寄与
することができます。

燃料希釈率に関連するアプリケーションニュースを参考
表に記載します。

Nexis は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国に
おける商標です。
Rxiは、Restek Corporationの米国およびその他の国におけ
る商標または登録商標です。
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検量線の直線性
表1の条件で分析した標準試料の結果より作成した検量線

を図5に示します。
ガソリンは0 ‒ 5 %の範囲で検量線を作成しました。寄与

率 R2 = 0.999 以上と良好な直線性が得られました。

図 5 検量線の直線性

表 2 ガソリン希釈率（%）の再現性 %RSD （n = 10 )

希釈率の再現性
図5の検量線より算出したエンジンオイル中のガソリン

希釈率の再現性を表2に示しました。再現性%RSD（n = 10)
において良好な結果が得られました。室内併行許容差はい
ずれも規格で要求される許容差を満たしていることを確認
しました。

また，本システムの長期安定性についてはアプリケー
ションニュース No.G314に記載していますのでご参照下さ
い。

ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラム
ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラムを図3に示しました。バックフラッシュを使用して高沸点成分であるオイル

分を追い出すことにより、分析時間が2分となり、大幅な分析時間の短縮が可能でした。また、バックフラッシュ後の二硫化
炭素（CS2）によるブランク分析の結果、エンジンオイル分のピークは検出されませんでした。バックフラッシュをすること
により、不要な高沸点成分を効率よく除去できたことが分かります。

Sample1 Sample2 Sample3 Sample4 Sample5
1 2.58 2.97 4.95 1.14 4.08 
2 2.52 3.01 4.97 1.16 4.10 
3 2.50 3.01 5.11 1.16 4.11 
4 2.54 2.97 4.98 1.15 4.13 
5 2.51 2.98 5.01 1.13 4.18 
6 2.52 2.94 4.99 1.17 4.04 
7 2.55 2.97 4.97 1.14 4.08 
8 2.53 2.95 4.94 1.12 4.16 
9 2.49 3.01 4.98 1.14 4.11 

10 2.57 2.92 4.92 1.12 4.07 
Average 2.53 2.97 4.98 1.14 4.11

%RSD 1.15 1.04 1.04 1.49 1.03 
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まとめ
バックフラッシュ法を用いることで，サイクルタイム

が3分以内のハイスループットな分析を実現しました。
Nexis GC-2030はバックフラッシュの分析ラインを2つ搭載
することができるため，1台のGCで2倍の試料を処理する
ことが可能です。また，本分析条件では溶媒による希釈な
どの前処理をすることなく，窒素キャリアガスを用いて規
格で要求される精度が得られました。作業工数の低減や安
価なキャリアガスの使用により，ラボのコスト削減に寄与
することができます。

燃料希釈率に関連するアプリケーションニュースを参考
表に記載します。

Nexis は、株式会社 島津製作所の日本およびその他の国に
おける商標です。
Rxiは、Restek Corporationの米国およびその他の国におけ
る商標または登録商標です。
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机油分
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油
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汽油分
通常分析（分析时间 20分钟以上）

使用反冲洗（分析时间 2分钟）

试样反冲洗分析后的 CS2


