
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。

燃料稀释率的检测标准有 ASTM D3524、ASTM D3525、
ASTM D7593等。ASTM D3525试验方法针对汽油检测。适用
于日本石油学会标准 JPI-5S-24。本文将依据 ASTM及 JPI标准
对机油中汽油稀释率进行检测

A. Miyamoto, R. Kubota, T. Wada

■试样的制备
在 1g含有汽油的机油试样中加入 20 μL内标物 n-C14

*1。
作为色谱柱分离度测定试样，在 n-C8

*2中分别加入 n-C14

和 n-C16
*3，各配制 1容量%的混合溶液。

各试样不通过溶剂稀释，直接用于分析。

■含汽油的机油色谱图

■分析条件
表 1为参考的分析条件。

表 1 分析条件

气相色谱法

依据 ASTM D3525、JPI-5S-24进行机油中
汽油稀释率试验
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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 

＊ 1：东京化成工业（株式会社）99.0 %以上
＊ 2：富士胶片和光纯药（株式会社）98.0 %以上
＊ 3：东京化成工业（株式会社）98.0 %以上

汽油分为在 n-C14前析出的成分。汽油稀释率（质量%）是通过加入 n-C14的
试样中的汽油分与 n-C14的面积比得出的。

图 1 含汽油的机油色谱图
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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 D3525はガソリンに対応
しています。石油学会規格ではJPI-5S-24に該当します。
本稿では、 ASTMおよびJPIに準じたエンジンオイル中ガ
ソリン希釈率の測定例について紹介します。

A. Miyamoto, R. Kubota, T. Wada

表 1    分析条件

Model :   NexisTM GC-2030 AF/AOC-20i
Column :   SH-RtxTM-1 (5 m 0.53 mm I.D.,  df = 1.00 μm)
Column Temp. :   50 ℃ (0 min) - 45 ℃/min- 290 ℃ (10 min)

total 15.33 min
Injection Temp. :   255 ℃
Carrier Gas :   N2, 15 mL/min
Purge Flow : 3 mL/min
Injection Method :   Split 1 : 5
Carrier Gas Controller :   constant linear velocity mode
Detector : FID
Detector Temp. : 300 ℃
Injection Volume : 0.1 μL試料の調製

ガソリンを含むエンジンオイルの試料１gに内部標準
物質のn-C14

＊1を20 μL添加しました。
カラム分離度測定試料として、n-C8

＊2にn-C14およびn-
C16

＊3を加え、それぞれ1容量％の混合溶液を調製しまし
た。

各試料は溶媒で希釈することなく分析に用いました。

＊1：東京化成工業㈱ 99.0 %以上
＊2：富士フイルム和光純薬㈱ 98.0 %以上
＊3：東京化成工業㈱ 98.0 %以上

ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラム

10.04 %ガソリン含有オイル
5.00 %ガソリン含有オイル
0.50 %ガソリン含有オイル

ガソリン分

n-C14

試
料

注
入

点

0.0                        2.5                   5.0                                 7.5                              10.0                               12.5              min

ガソリン分

n-
C 1

4

図 1 ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラム

分析条件
各規格を参考に設定した分析条件を表1に示しました。

ガソリン分はn-C14以前に溶出する成分です。ガソリン希釈率（質量%）は、
nC-14を添加した試料中のガソリン分とn-C14との面積比から求めます。

F：ガソリン希釈率 (質量％)
A1：n-C14以前のクロマトグラムのピーク面積
（n-C14を含めない）
A2：n-C14のピーク面積
W1：n-C14の採取量 (g)
W2：試料の採取量 (g)

ガソリン希釈率（質量%）の計算方法

F =  × 100
A1 × W1

A2 × W2
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分析条件
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ガソリン分はn-C14以前に溶出する成分です。ガソリン希釈率（質量%）は、
nC-14を添加した試料中のガソリン分とn-C14との面積比から求めます。

F：ガソリン希釈率 (質量％)
A1：n-C14以前のクロマトグラムのピーク面積
（n-C14を含めない）
A2：n-C14のピーク面積
W1：n-C14の採取量 (g)
W2：試料の採取量 (g)

ガソリン希釈率（質量%）の計算方法

F =  × 100
A1 × W1

A2 × W2

汽油稀释率（质量%）的计算方法

F：汽油稀释率（质量%）
A1：n-C14以前的色谱图的峰值面积（不包括 n-C14）
A2：n-C14的峰值面积
W1：n-C14取样量（g）
W2：试样的取样量（g）
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分析条件
各規格を参考に設定した分析条件を表1に示しました。
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（n-C14を含めない）
A2：n-C14のピーク面積
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ガソリン希釈率（質量%）の計算方法

F =  × 100
A1 × W1
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汽油分

10.04 %含汽油的机油
5.00 %含汽油的机油
0.50 %含汽油的机油

Application 
News

No. G312

ガスクロマトグラフィー

ASTM D3525, 石油学会規格JPI-5S-24に
準拠したエンジンオイル中の
ガソリン希釈率試験

LAAN-A-GC094

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 D3525はガソリンに対応
しています。石油学会規格ではJPI-5S-24に該当します。
本稿では、 ASTMおよびJPIに準じたエンジンオイル中ガ
ソリン希釈率の測定例について紹介します。

A. Miyamoto, R. Kubota, T. Wada

表 1    分析条件

Model :   NexisTM GC-2030 AF/AOC-20i
Column :   SH-RtxTM-1 (5 m 0.53 mm I.D.,  df = 1.00 μm)
Column Temp. :   50 ℃ (0 min) - 45 ℃/min- 290 ℃ (10 min)

total 15.33 min
Injection Temp. :   255 ℃
Carrier Gas :   N2, 15 mL/min
Purge Flow : 3 mL/min
Injection Method :   Split 1 : 5
Carrier Gas Controller :   constant linear velocity mode
Detector : FID
Detector Temp. : 300 ℃
Injection Volume : 0.1 μL試料の調製

ガソリンを含むエンジンオイルの試料１gに内部標準
物質のn-C14

＊1を20 μL添加しました。
カラム分離度測定試料として、n-C8

＊2にn-C14およびn-
C16

＊3を加え、それぞれ1容量％の混合溶液を調製しまし
た。

各試料は溶媒で希釈することなく分析に用いました。

＊1：東京化成工業㈱ 99.0 %以上
＊2：富士フイルム和光純薬㈱ 98.0 %以上
＊3：東京化成工業㈱ 98.0 %以上

ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラム

10.04 %ガソリン含有オイル
5.00 %ガソリン含有オイル
0.50 %ガソリン含有オイル

ガソリン分

n-C14

試
料

注
入

点

0.0                        2.5                   5.0                                 7.5                              10.0                               12.5              min

ガソリン分

n-
C 1

4

図 1 ガソリン含有エンジンオイルのクロマトグラム

分析条件
各規格を参考に設定した分析条件を表1に示しました。

ガソリン分はn-C14以前に溶出する成分です。ガソリン希釈率（質量%）は、
nC-14を添加した試料中のガソリン分とn-C14との面積比から求めます。

F：ガソリン希釈率 (質量％)
A1：n-C14以前のクロマトグラムのピーク面積
（n-C14を含めない）
A2：n-C14のピーク面積
W1：n-C14の採取量 (g)
W2：試料の採取量 (g)

ガソリン希釈率（質量%）の計算方法

F =  × 100
A1 × W1

A2 × W2
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■注入试样的注意点
本分析条件不需要通过 n-C16或二硫化碳（CS2）等溶剂进

行试样稀释等预处理。试验中会注入少量粘性高的试样，但通
过提高操作人员的进样重复性，也能确保足够的精度。试样注
入的条件汇总在表 2 中。

表 2 进样条件

进样针 ：0.5μL进样针（P/N 000445；图 2）*4

清洗溶剂 ：CS2

活塞芯杆吸入速度 ：低速
试样清洗 ：无
抽吸次数 ：0次
衬管 ：P/N 227-35007-01（图 3）

   石英绵距顶部 18mm

图 2 0.5μL进样针（P/N 000445）

图 3 经过惰性化处理的分流用衬管（P/N 227-35007-01）

■分离度确认

图 4 柱析分离度检测试剂的分离谱

柱析分离度检测试剂的分析结果如图 4所示。n-C14与 n-C16的分
离度为 7.3。ASTM标准要求的柱层析分离度试样的 n-C14与 n-C16的分
离度（USP）要求为：3≤USP≤8。

■结论
本分析不进行溶剂稀释等预处理，在使用氮气作载气的分析条件下，

满足 ASTM D3525与 JPI-5S-24标准中要求的精度。
在这些标准中，记载了有关使用反冲洗法去除残留成分的内容。使

用反冲洗进行汽油稀释率试验的高产出分析请参考 ASTM D7593应用新
闻 No.G313。

燃料稀释率的相关 APP新闻请参考表 3所示。

■汽油稀释率的重复性
汽油稀释率的重现性如表 3所示。重现性%RSD（n = 10）

良好。室内允许差均满足标准要求。
表 3 汽油稀释率（％）重现性％ RSD（n＝ 10）

图 3 标准曲线

No.  
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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 G313

D7593
汽油

G314
轻油、生物柴油

＜参考文献＞
ASTM D3525-04

JPI-5S-24-2017

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。

＊ 4：使用新品时，请反复抽吸、推出，使芯杆动作顺滑。
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ガソリン希釈率の再現性
ガソリン希釈率の再現性を表3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。

カラム分離度の確認

n-C14 n-C16n-C8

図 4 カラム分離度測定試料のクロマトグラム
0.0                        1.0                           2.0                        min

表 3 ガソリン希釈率（％）の再現性％RSD（n = 10）

カラム分離度測定試料の分析結果を図4に示しました。
n-C14とn-C16の分離度は7.3でした。ASTM規格が求める、
カラム分離度測定試料のn-C14とn-C16の分離度（USP）が3
以上8以下であることを確認しました。

Sample 1 Sample 2 Sample 3
1 0.66 4.91 9.91
2 0.66 4.87 9.89
3 0.66 4.86 9.97
4 0.65 4.89 9.90
5 0.65 4.87 9.80
6 0.65 4.84 9.76
7 0.65 4.82 9.76
8 0.65 4.88 9.73
9 0.65 4.86 9.71

10 0.65 4.85 9.64
Average 0.65 4.87 9.81

%RSD 0.74 0.52 1.08

試料注入の注意点

本分析条件はn-C16や二硫化炭素（CS2）などの溶媒によっ
て試料を希釈するなどの前処理が不要です。粘性の高い試料
を少量注入しますが、消耗品や注入動作を工夫することで、
十分な精度が得られることを確認しました。試料注入の条件
を表2にまとめました。

シリンジ ：0.5μL容量シリンジ(P/N 000445；図2)＊4

洗浄溶媒 ：CS2

プランジャ吸入速度 ：低速

試料洗浄 ：なし

ポンピング回数 ：0 回

インサート ：P/N 227-35007-01（図３）
ウールは上から18 mmの位置

表 2 試料注入の条件

図 2 0.5μL容量シリンジ（P/N 000445）

図 3 スプリット用不活性処理済みインサート（P/N 227-35007-01）

＊4：新品の場合は、吸引・吐出を繰り返し、プランジャの駆動を滑ら
かにしてご使用ください。

(参考文献)
ASTM D3525-04
JPI-5S-24-2017

まとめ
本分析では溶媒による希釈など前処理をすることなく、

窒素をキャリアガスに用いた分析条件でASTM D3525と
JPI-5S-24で要求される精度が得られました。

これらの規格にはバックフラッシュ法による残留成分
の除去について記載されています。バックフラッシュを
用いたガソリン希釈率試験のハイスループット分析につ
いてはASTM D7593のアプリケーションニュース No.G313
をご参照下さい。

燃料希釈率に関連するアプリケーションニュースは参
考表に記載しています。

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

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。
Rtx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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ガソリン希釈率の再現性を表3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。

カラム分離度の確認

n-C14 n-C16n-C8

図 4 カラム分離度測定試料のクロマトグラム
0.0                        1.0                           2.0                        min

表 3 ガソリン希釈率（％）の再現性％RSD（n = 10）

カラム分離度測定試料の分析結果を図4に示しました。
n-C14とn-C16の分離度は7.3でした。ASTM規格が求める、
カラム分離度測定試料のn-C14とn-C16の分離度（USP）が3
以上8以下であることを確認しました。

Sample 1 Sample 2 Sample 3
1 0.66 4.91 9.91
2 0.66 4.87 9.89
3 0.66 4.86 9.97
4 0.65 4.89 9.90
5 0.65 4.87 9.80
6 0.65 4.84 9.76
7 0.65 4.82 9.76
8 0.65 4.88 9.73
9 0.65 4.86 9.71

10 0.65 4.85 9.64
Average 0.65 4.87 9.81

%RSD 0.74 0.52 1.08

試料注入の注意点

本分析条件はn-C16や二硫化炭素（CS2）などの溶媒によっ
て試料を希釈するなどの前処理が不要です。粘性の高い試料
を少量注入しますが、消耗品や注入動作を工夫することで、
十分な精度が得られることを確認しました。試料注入の条件
を表2にまとめました。

シリンジ ：0.5μL容量シリンジ(P/N 000445；図2)＊4

洗浄溶媒 ：CS2

プランジャ吸入速度 ：低速

試料洗浄 ：なし

ポンピング回数 ：0 回

インサート ：P/N 227-35007-01（図３）
ウールは上から18 mmの位置

表 2 試料注入の条件

図 2 0.5μL容量シリンジ（P/N 000445）

図 3 スプリット用不活性処理済みインサート（P/N 227-35007-01）

＊4：新品の場合は、吸引・吐出を繰り返し、プランジャの駆動を滑ら
かにしてご使用ください。

(参考文献)
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JPI-5S-24-2017

まとめ
本分析では溶媒による希釈など前処理をすることなく、

窒素をキャリアガスに用いた分析条件でASTM D3525と
JPI-5S-24で要求される精度が得られました。

これらの規格にはバックフラッシュ法による残留成分
の除去について記載されています。バックフラッシュを
用いたガソリン希釈率試験のハイスループット分析につ
いてはASTM D7593のアプリケーションニュース No.G313
をご参照下さい。

燃料希釈率に関連するアプリケーションニュースは参
考表に記載しています。

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

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。
Rtx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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