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(57) Изобретение относится к способу определения газохроматографическим методом концентрации
летучих примесей в этанолсодержащей жидкости с использованием стандартного образца.
Изобретение может быть использовано для контроля качества спирта этилового при его
производстве и производстве содержащих его продуктов, в частности ликероводочной
продукции. Заявляемый способ отличается тем, что при приготовлении стандартного образца
концентрации внесенных определяемых соединений многократно превышают концентрации
примесей, содержащихся в исходном спирте этиловом, а также тем, что при установлении
концентраций соединений в приготовленном стандартном образце учитывают их содержание в
исходном спирте этиловом.
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Изобретение относится к производству этилового спирта и содержащих его продуктов, в частности 

к ликероводочной продукции, а именно к области контроля качества спирта этилового и изготовленной 

из него продукции. 

Для контроля безопасности и качества спирта этилового и спиртовой продукции, в частности, в 

пищевой промышленности применяются различные методы определения количественного содержания 

летучих примесей (токсичных микропримесей). Органолептический метод, например, предписывается 

межгосударственным стандартом [1]. Однако такие методы не могут обеспечить количественные оценки 

содержания примесей, более того, некоторые вещества, такие как метанол, не могут быть идентифициро-

ваны органолептическим способом. По этой причине используют аппаратные методы анализа. 

Наиболее высокую точность измерения содержания летучих примесей в спиртных напитках обес-

печивают газохроматографические методы [2-6]. Описаны газохроматографические способы определе-

ния конкретных примесей, в частности способ определения массовой концентрации метилового спирта в 

коньячных или плодовых спиртах, коньяках, бренди или коньячных напитках [7], способ определения 

массовой концентрации уксусного альдегида в коньячных или плодовых спиртах, коньяках бренди или 

коньячных напитках [8], способ определения массовой концентрации метилового и этилового эфиров 

уксусной кислоты в коньячных или плодовых спиртах, коньяках, бренди или коньячных напитках [9], 

способ определения массовой концентрации сивушного масла в коньячных или плодовых спиртах, конь-

яках, бренди или коньячных напитках [10], способ определения массовой концентрации сложных эфиров 

в коньячных спиртах, коньяках или бренди [11]. 

Недостатком вышеуказанных способов является низкая точность установления величин концентра-

ций исследуемых летучих примесей. Это обусловлено отсутствием процедуры учета величин концентра-

ций летучих примесей в исходном спирте этиловом, используемом для приготовления стандартных об-

разцов. Как следствие, способ определения концентраций летучих примесей в алкогольной продукции с 

использованием указанных стандартных образцов имеет низкую точность. 

Наиболее близким к настоящему изобретению является способ определения содержания примесей в 

водке и спирте этиловом, ректификованном по стандарту СТБ ГОСТ Р 51698-2001 [12]. Согласно [12], 

определение градуировочных характеристик газового хроматографа осуществляют путем анализа набора 

государственных стандартных образцов (ГСО) ГСО 8404-2003 [13] или ГСО 8405-2003 [14] количест-

венного содержания токсичных микропримесей в водно-спиртовых растворах. Данные ГСО готовят пу-

тем смешения воды, спирта этилового ректификованного и определяемых летучих примесей. Этиловый 

спирт, используемый для приготовления, удовлетворяет требованиям ГОСТ 5962-2013 [15] и содержит 

токсичные микропримеси в концентрациях, сопоставимых и даже превышающих концентрации приме-

сей, заявляемых в паспортах на стандартные образцы. При установлении аттестованных величин ГСО не 

учитывается содержание летучих примесей в исходном спирте этиловом, используемом в процессе при-

готовления и, как следствие, не обеспечивается достоверность заявляемых аттестованных параметров 

стандартного образца. Таким образом, величины градуировочных характеристик измерительного прибо-

ра, полученные по результатам анализа ГСО 8404-2003 или ГСО 8405-2003, могут принимать значения, 

существенно отличающиеся от истинных. 

Задачей, решаемой заявляемым изобретением, является повышение точности измерения содержа-

ния летучих примесей в этанолсодержащей продукции. 

Указанная задача решается заявляемым способом определения газохроматографическим методом в 

этанолсодержащей жидкости концентрации летучих примесей, выбранных из группы, включающей аце-

тальдегид, метилацетат, этилацетат, метанол, 2-пропанол, 1-пропанол, изобутанол, 1-бутанол, изоамилол, 

который заключается в том, что готовят исходный водно-этанольный раствор с содержанием этанола 

равным 40 об.% путем смешения воды и спирта этилового ректификованного с содержанием этанола 

96,2-96,3 об.%, при этом в нулевом приближении принимают, что концентрации летучих примесей в ис-

ходном водно-этанольном растворе равны нулю, в полученный раствор вносят весовым методом навески 

каждой из указанных определяемых летучих примесей для получения их концентраций в растворе стан-

дартного образца в количестве 200-300 мг/л в пересчете на безводный этанол, рассчитывают концентра-

цию каждой указанной определяемой летучей примеси в приготовленном растворе стандартного образца 

в нулевом приближении в размерности мг/л безводного этанола по следующей формуле: 

 

где  - плотность безводного этанола, мг/л; 

 - массовая концентрация указанной определяемой летучей примеси в навеске, мг/мг; 

 - масса навески указанной определяемой летучей примеси, мг; 

 - массовая концентрация этанола в приготовленном растворе стандартного образца, мг/мг; 

 - масса приготовленного раствора стандартного образца, мг, 
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регистрируют хроматограмму полученного раствора стандартного образца и определяют относи-

тельные коэффициенты отклика в нулевом приближении для каждой указанной определяемой летучей 

примеси относительно этанола по следующей формуле: 

 

где  - концентрация указанной определяемой летучей примеси в растворе стандартного об-

разца в нулевом приближении, мг/л безводного этанола; 

 и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на указанную оп-

ределяемую летучую примесь и этанол соответственно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л, 

газохроматографически устанавливают концентрацию указанной определяемой летучей примеси в 

исходном водно-этанольном растворе, использованном для приготовления раствора стандартного образ-

ца, и рассчитывают концентрацию в размерности мг/л безводного этанола указанной определяемой лету-

чей примеси в нем, используя установленные относительные коэффициенты отклика в нулевом прибли-

жении по следующей формуле: 

 

где  - относительный коэффициент отклика в нулевом приближении на указанную оп-

ределяемую летучую примесь относительно этанола; 

 и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на указан-

ную определяемую летучую примесь и этанол соответственно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л, 

пересчитывают концентрацию в размерности мг/л безводного этанола каждой указанной опреде-

ляемой летучей примеси в полученном растворе стандартного образца, принимая в расчет содержание 

указанной определяемой летучей примеси в исходном водно-этанольном растворе, используемом для 

приготовления раствора стандартного образца, по следующей формуле: 

 

где  - плотность безводного этанола, мг/л; 

 - массовая концентрация указанной определяемой летучей примеси в ее навеске; мг/мг; 

 - масса навески указанной определяемой летучей примеси, мг; 

 - концентрация указанной определяемой летучей примеси в исходном водно-этанольном 

растворе, мг/л безводного этанола; 

 - массовая концентрация этанола в исходном водно-этанольном растворе, мг/мг; 

 - масса исходного водно-этанольного раствора, внесенного в раствор стандартного  

образца, мг; 

 - массовая концентрация этанола в растворе стандартного образца, мг/мг; 

 - масса раствора стандартного образца, мг, 

регистрируют хроматограмму исследуемой этанолсодержащей жидкости и рассчитывают величины 

концентраций указанных определяемых летучих примесей в размерности мг/л безводного этанола по 

следующей формуле: 

 

где  и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на ука-

занную определяемую летучую примесь и этанол в исследуемой этанолсодержащей жидкости соответст-

венно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л; 

 - относительный коэффициент отклика на указанную определяемую летучую примесь от-
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носительно этанола, рассчитанный по формуле 

 

где  - концентрация указанной определяемой летучей примеси в растворе стандартного образца, 

мг/л безводного этанола; 

 и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на указанную 

определяемую летучую примесь и этанол в растворе стандартного образца соответственно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л. 

Определяемые соединения выбраны из группы, включающей ацетальдегид, метилацетат, этилаце-

тат, метанол, 2-пропанол, 1-пропанол, изобутанол, 1-бутанол, изоамилол. Указанные соединения подле-

жат количественному определению в подавляющем большинстве технико-нормативных правовых актов 

[16-22]. Данный метод может быть реализован и для других летучих компонентов. 

Заявляемый способ включает стадию приготовления стандартного образца, которая отличается от 

известной из уровня техники тем, что концентрации внесенных определяемых соединений многократно 

превышают концентрации примесей, содержащихся в исходном спирте этиловом, а также тем, что при 

установлении концентраций соединений в приготовленном стандартном образце учитывают их содержа-

ние в исходном спирте этиловом. 

Поставленная цель повышения точности измерения содержания летучих примесей в алкогольной и 

этанолсодержащей продукции достигается за счет корректного учета величин концентраций летучих 

компонентов в этиловом спирте ректификованном, используемом для приготовления стандартного об-

разца, используемого для калибровки газового хроматографа при определении летучих примесей в алко-

гольной и спиртосодержащей продукции. 

Изобретение подтверждается нижеприведенными примерами конкретного выполнения заявляемых 

способов, не ограничивающих объем изобретения. 

Пример 1. 

В качестве измерительного прибора использовали газовый хроматограф "Кристалл-5000", оснащен-

ный пламенно-ионизационным детектором (ПИД) и капиллярной колонкой с полярной фазой, обеспечи-

вающей полное разделение анализируемых компонентов. 

Гравиметрически были приготовлены водно-этанольные 40 об.% стандартные образцы С и QC с 

концентрациями летучих примесей порядка 250 и 1,5 мг/л безводного спирта соответственно, в соответ-

ствии с рекомендациями ASTM D 4307-99 [23] путем смешения воды, спирта этилового ректификован-

ного по [24] и индивидуальных химических соединений. Стандартный образец С (Calibration) предназна-

чен для установления калибровочной характеристики прибора, а именно величины относительных коэф-

фициентов отклика исследуемых летучих примесей относительно этанола в соответствии с формулой (6). 

Стандартный образец QC (Quality Control) представляет собой водно-этанольный 40 об.% раствор с низ-

кими концентрациями внесенных определяемых соединений и предназначен для контроля правильности 

получаемых результатов измерений. Предварительно были определены концентрации летучих примесей 

в спирте этиловом ректификованном по формулам (1)-(3) с использованием стандартного образца С в 

качестве калибровочного. Величины концентраций летучих примесей в стандартных образцах С и QC 

представлены в табл. 1 и 2 соответственно. Определение концентраций в стандартном образце QC было 

выполнено по предложенному способу в соответствии с формулой (4). Было учтено, что источниками 

примесей в стандартном образце QC являются не только гравиметрически внесенные соединения, но и 

соединения, внесенные со спиртом этиловым ректификованным при приготовлении. В табл. 2 указана 

относительная разность концентраций примесей, рассчитанных с учетом и без учета содержания приме-

сей в спирте этиловом, использованном при приготовлении стандартных образцов. 
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Таблица 1 

Характеристики приготовленного стандартного образца С 

 
1 В пересчете на безводный спирт (Absolute Alcohol). 

Таблица 2 

Характеристики приготовленного стандартного образца ОС 

 
* Разность величин концентраций летучих компонентов, рассчитанных без учета (Ci(0)) 

и с учетом (Ci) наличия примесей в этиловом спирте, использованном при приготовле-

нии стандартного образца. 

Отсутствие учета наличия примесей в спирте этиловом по [24], используемом для приготовления 

стандартного образца, приводит к существенному, более 40%, смещению рассчитанных величин концен-

траций относительно реального значения. Напротив, учет  содержания примесей в спирте этиловом по-

зволяет увеличить точность расчета величин концентрации соединений в стандартном образце. 
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Источники информации 

 

 

ФОРМУЛА ИЗОБРЕТЕНИЯ 

1. Способ определения в этанолсодержащей жидкости газохроматографическим методом концен-

трации летучих примесей, выбранных из группы, включающей ацетальдегид, метилацетат, этилацетат, 

метанол, 2-пропанол, 1-пропанол, изобутанол, 1-бутанол, изоамилол, заключающийся в том, что готовят 

исходный водно-этанольный раствор с содержанием этанола равным 40 об.% путем смешения воды и 

спирта этилового ректификованного с содержанием этанола 96,2-96,3 об.%, при этом в нулевом прибли-

жении принимают, что концентрации летучих примесей в исходном водно-этанольном растворе равны 

нулю, в полученный раствор вносят весовым методом навески каждой из указанных определяемых лету-

чих примесей для получения их концентраций в растворе стандартного образца в количестве  

200-300 мг/л в пересчете на безводный этанол, рассчитывают концентрацию каждой указанной опреде-

ляемой летучей примеси в приготовленном растворе стандартного образца в нулевом приближении в 
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размерности мг/л безводного этанола по следующей формуле: 

 

где  - плотность безводного этанола, мг/л; 

 - массовая концентрация указанной определяемой летучей примеси в навеске, мг/мг; 

 - масса навески указанной определяемой летучей примеси, мг; 

 - массовая концентрация этанола в приготовленном растворе стандартного образца, мг/мг; 

 - масса приготовленного раствора стандартного образца, мг; 

регистрируют хроматограмму полученного раствора стандартного образца и определяют относи-

тельные коэффициенты отклика в нулевом приближении для каждой указанной определяемой летучей 

примеси относительно этанола по следующей формуле: 

 

где  - концентрация указанной определяемой летучей примеси в приготовленном растворе 

стандартного образца, мг/л безводного этанола; 

 и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на указанную оп-

ределяемую летучую примесь и этанол соответственно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л; 

газохроматографически устанавливают концентрацию указанной определяемой летучей примеси в 

исходном водно-этанольном растворе, использованном для приготовления раствора стандартного  

образца; и 

рассчитывают концентрацию в размерности мг/л безводного этанола указанной определяемой лету-

чей примеси в нем, используя установленные относительные коэффициенты отклика в нулевом прибли-

жении по следующей формуле: 

 

где  - относительный коэффициент отклика в нулевом приближении на указанную опре-

деляемую летучую примесь относительно этанола; 

 и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на указан-

ную определяемую летучую примесь и этанол соответственно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л; 

пересчитывают концентрацию в размерности мг/л безводного этанола каждой указанной опреде-

ляемой летучей примеси в полученном растворе стандартного образца, принимая в расчет содержание 

указанной определяемой летучей примеси в исходном водно-этанольном растворе, используемом для 

приготовления раствора стандартного образца, по следующей формуле: 

 

где  - плотность безводного этанола, мг/л; 

 - массовая концентрация указанной определяемой летучей примеси в ее навеске; мг/мг; 

 - масса навески указанной определяемой летучей примеси, мг; 

 - концентрация указанной определяемой летучей примеси в исходном водно-этанольном 

растворе, мг/л безводного этанола; 

 - массовая концентрация этанола в исходном водно-этанольном растворе, мг/мг; 

 - масса исходного водно-этанольного раствора, внесенного в раствор стандартного  

образца, мг; 

 - массовая концентрация этанола в растворе стандартного образца, мг/мг; 

 - масса раствора стандартного образца, мг; 
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регистрируют хроматограмму исследуемой этанолсодержащей жидкости и рассчитывают величины 

концентраций указанных определяемых летучих примесей в размерности мг/л безводного этанола по 

следующей формуле: 

 

где и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на ука-

занную определяемую летучую примесь и этанол в исследуемой этанолсодержащей жидкости соответст-

венно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л; 

 - относительный коэффициент отклика на указанную определяемую летучую примесь от-

носительно этанола, рассчитанный по формуле 

 

где  - концентрация указанной определяемой летучей примеси в растворе стандартного образца, 

мг/л безводного этанола; 

 и  - величины отклика детектора хроматографа в произвольных единицах на указанную 

определяемую летучую примесь и этанол в растворе стандартного образца соответственно; 

 - плотность безводного этанола, мг/л. 
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