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Оценка соответствия и контроль

Читайте и узнаете:
• как контролируется качество и безопасность алкогольной 

и спиртосодержащей продукции;
• какие методы применяются для определения массовых 

концентраций летучих компонентов в алкогольных 
и спиртосодержащих продуктах;

• какой метод внутреннего стандарта применяется для контроля 
качества и безопасности алкогольной продукции

Совершенствование контроля 
качества и безопасности алкогольной 
и спиртосодержащей продукции

Ключевые слова: 
алкогольная продукция, этанол, 
метанол, внутренний стандарт, 
газовая хроматография с пламенно-
ионизационным детектором

УДК 54.062 + 543.544 (33+7.087.9) + 543.613.3

В  государствах Евразийского 
экономического союза (ЕАЭС) 
качество алкогольной про-

дукции регулируется различными 
документами, в т. ч. стандартами, 
предназначенными для определе-
ния массовых концентраций лету-
чих компонентов в пищевой (алко-
гольной) и спиртосодержащей про-
дукции. Согласно требованиям нор-
мативно-правовых актов1 массовая 
концентрация определяемых лету-

чих компонентов должна быть вы-
ражена в размерности мг/л безво-
дного спирта (AA — Absolute Alcohol).

В действующих стандартах 
на  алкогольную и спиртосодержа-
щую продукцию установлено: мас-
совая концентрация летучих ком-
понентов определяется преимуще-
ственно газохроматографическим 
(ГХ) методом2, реже — титриметри-
ческим и фотометрическим мето-
дами. Они позволяют выявить 

в  продукции летучие компоненты, 
в т. ч.: ацетальдегид, метилацетат, 
этилацетат, метанол, пропан-1-ол, 
2-метилпропан-1-ол, 1-бутан-1-ол 
и 3-метилбутан-1-ол.

Во многих государствах, таких 
как США, Китай, Индия, странах 
Европейского союза3, для обеспе-
чения  контроля качества и без-
опасности алкогольной продук-
ции установлен один метод опре-
деления количественного содер-
жания летучих компонентов в 
алкогольной продукции. Он при-
нят в качестве международного 
на основе проведенных под эги-
дой Еврокомиссии межлабора-
торных испытаний [1]. При этом 
для анализа сложных газов ис-
пользуются газовые хроматогра-
фы с пламенно- ионизационным 
детектором ( ГХ– ПИД), оснащен-
ные капиллярной колонкой с 
полярной фазой. Количественный 
расчет выполняется с примене-
нием метода внутреннего стан-
дарта, при котором используют-
ся специальные вещества, не об-

1 См. ГОСТинг (№№ 1 – 11).
2  См. ГОСТинг (№№ 1 – 7).
3  См. ГОСТинг (№№ 8 – 11).
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разующиеся в процессе есте-
ственного ферментативного бро-
жения.

Анализ алкогольной продук-
ции — это консервативная область 
исследований, поскольку его ре-
зультаты тесно сопряжены не толь-
ко с экономическими рисками 
производителя, но и напрямую со 
здоровьем населения. В этой свя-
зи метод анализа алкогольной 
продукции должен обладать вы-
сокой точностью, воспроизводи-
мостью, быть экспрессным ввиду 
высокой загруженности предпри-
ятий-производителей, простым в 
применении. В  работах [2–7] в 
качестве «внутреннего стандарта» 
предложен инновационный метод, 
который удовлетворяет вышепе-
речисленным требованиям и ос-
нован на использовании этанола, 
содержащегося в алкогольных на-
питках.

Нами были исследованы образ-
цы алкогольных напитков — водки, 
джина, виски, бренди, бурбона, 
граппы, ракии, текилы, рома, каль-
вадоса и саке приобретенные в про-
дуктовых магазинах г. Минска, 
спирта этилового ректификован-
ного из пищевого сырья 96 % об. —  
в ОАО «Дятловский ликеро-водоч-
ный завод «Алгонь» (Республика Бе-
ларусь). Объемная доля этанола  EthC  
в исследованных образцах с соот-
ветствующим им пределом погреш-
ности EthC∆  устанавливались в со-
ответствии ГОСТ 3639–794. 

В работе использовались следу-
ющие методы: внешнего стандарта5, 
традиционного внутреннего стан-
дарта6, разработанного внутренне-
го стандарта [2–7].

Методика приготовления ка-
либровочных растворов, а также 
условия проведения ГХ–ПИД из-
мерений соответствовали указан-
ным в исследовании [6]. Измерения 
параметров всех растворов про-
изводились трижды в условиях 
повторяемости. Расчет массовых 
концентраций выполнялся для 
метода внешнего стандарта в со-
ответствии с алгоритмами расче-
тов стандартов7, традиционного 
внутреннего стандарта — согласно 
п. 9.2 Commission Regulation (EC) No 
2870/20008,  разработанного мето-
да внутреннего стандарта — по 
формуле (1) [6].

Результаты расчетов массовых 
концентраций летучих компонен-
тов в исследованных образцах пред-
ставлены в табл. 1. 

Однофакторный дисперсионный 
анализ (ANOVA), выполненный 
с   использованием программного 
обеспечения Microsoft Excel 2016, 
показал, что разница между резуль-
татами, полученными по разрабо-
танному методу и по двум офици-
альным методам анализа алкоголь-
ной и спиртосодержащей продук-
ции, статистически незначима при 
уровне значимости α = 0,05.

В результате эксперименталь-
ного сравнительного анализа ме-
тодов определения массовой кон-
центрации летучих компонентов 
в алкогольной и спиртосодержащей 
продукции сделаны выводы:

1. Относительная разность меж-
ду результатами, полученными 
по  методу внутреннего стандарта 
и разработанному методу, не пре-
вышает 1,5 %. Относительная раз-
ность между результатами, полу-

ченными по методу внешнего стан-
дарта и разработанному методу, 
не превышает 2,7 %. 

2. Разработанный метод позво-
ляет получать результаты в размер-
ности (мг/л безводного спирта), 
соответствующей требованиям зако-
нодательных документов, без про-
ведения процедуры определения 
объемного содержания этилового 
спирта в испытуемом образце.

3. Разработанный метод может 
быть валидирован на основе экс-
периментальных данных, получен-
ных при испытаниях алкогольной 
продукции в соответствии с дей-
ствующими нормативно-правовы-
ми актами, без использования ка-
ких-либо дополнительных матери-
альных, финансовых и трудовых 
затрат, дополнительных измерений.

Для апробации разработанного 
метода достаточно данных, полу-
ченных в ходе выполнения рутин-
ного анализа алкогольной продук-
ции по любому из официальных 
методов анализа с использованием 
газового хроматографа с пламен-
но-ионизационным детектором.

В основе расчетов, выполняемых 
в ходе анализа в рамках разработа-
нного метода, — формула для рас-
чета массовой концентрации лету-
чего компонента в испытуемом 
образце [2–7]:

(1)

где: Eth
iRRF  — относительный фак-

тор отклика детектора на i-ый ис-
следуемый летучий компонент от-
носительно этанола; 

Ethρ  — плотность безводного эта-
нола, Ethρ  = 789300 мг/л; 

4 ГОСТ 3639–79 «Растворы водно-спиртовые. Методы определения концентрации этилового спирта (с Изменением № 1)» Постановлением 
Госстандарта СССР № 4338 от 14.11.1979 г. введен в действие с 01.01.1982 г.
5  См. ГОСТинг (№№ 1–7).
6  См. ГОСТинг (№ 9).
7  См. ГОСТинг (№№ 1–7).
8  См. ГОСТинг (№ 9).
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Табл. 1. Массовая концентрация летучих компонентов мг/л безводного спирта

Метод 

Объемная доля этанола (согласно ГОСТ 3639–79),  Eth EthC C±∆ %
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Концентрация летучих компонентов, мг/л безводного спирта

ацетальдегид

Разработанный метод 1,89 0,75↓ 1,60 187,6 168,7 82,3 215,8 91,2 20,6 34,4 83,7 65,3

Внутренний стандарт 1,88↓ 0,75↓ 1,62↓ 187,2 169,2 82,0 212,9 91,2 20,7 34,5 83,6 65,9

Внешний стандарт 1,87 0,74↓ 1,61 187,8 167,5 81,6 217,2 91,4 20,6 34,4 83,6 65,5

этилацетат

Разработанный метод 0,00 0,00 2,24 192,3 272,4 644,0 299,0 1326 122,8 284,8 757,1 225,9

Внутренний стандарт 0,00 0,00 2,27↓ 191,8 273,1 641,3 294,9 1326↑ 123,4 285,1 756,1 227,7

Внешний стандарт 0,00 0,00 2,24 191,2 268,6 634,4 298,9 1320 121,8 282,6 751,3 224,8

метанол

Разработанный метод 9,37 3,18↓ 3,35↓ 52,1 327,2 103,5 417,0 11769↑ 1649 12,7 1032 21,5

Внутренний стандарт 9,29↓ 3,20↓ 3,40↓ 52,0 328,2 103,1 411,5 11772↑ 1656↑ 12,7 1031↑ 21,7

Внешний стандарт 9,24 3,16 3,38 52,1 325,0 102,6 419,7 11796↑ 1647 12,7 1031 21,6

пропан-2-ол

Разработанный метод 1,62 0,74↓ 3,86 3,27 5,31 2,48 4,28 12,2 6,62 8,14 5,37 0,00

Внутренний стандарт 1,61 0,75 3,92 3,26 5,33 2,47 4,22 12,2 6,65 8,15 5,36 0,00

Внешний стандарт 1,63 0,75↓ 3,97 3,33 5,38 2,51 4,39 12,5 6,74 8,29 5,47 0,00

пропан-1-ол

Разработанный метод 0,00 0,00 0,55↓ 412,5 271,4 183,8 213,1 4266 367,8 334,6 343,8 634,5

Внутренний стандарт 0,00 0,00 0,55↓ 411,6 272,2 183,1 210,3 4267↑ 369,4 335,0 343,4 639,8

Внешний стандарт 0,00 0,00 0,55↓ 412,1 269,0 181,9 214,1 4267 366,5 333,5 342,7 634,4

2-метилпропан-1-ол

Разработанный метод 0,00 0,00 0,24↓ 612,3 1244 767,5 344,3 482,9 551,6 54,0 582,4 212,6

Внутренний стандарт 0,00 0,00 0,25↓ 610,9 1247↑ 764,6 339,7 483,0 554,1 54,1 581,7 214,4

Внешний стандарт 0,00 0,00 0,25↓ 609,8 1229 757,2 344,7 481,5 548,0 53,7 578,8 211,9

бутан-1-ол

Разработанный метод 0,00 0,00 0,31↓ 5,65 3,53 8,56 6,31 42,5 10,2 5,75 166,1 19,2

Внутренний стандарт 0,00 0,00 0,32↓ 5,64↓ 3,54↓ 8,53↓ 6,22↓ 42,5 10,2 5,76↓ 165,9 19,4

Внешний стандарт 0,00 0,00 0,31↓ 5,61 3,48 8,42 6,30 42,3 10,1 5,70 164,6 19,1

3-метилбутан-1-ол

Разработанный метод 0,00 0,00 23,9 679,8 3347 3261 1122 1330 2112 235,4 2295 750,6

Внутренний стандарт 0,00 0,00 24,3 678,2 3356↑ 3250↑ 1107↑ 1330↑ 2108↑ 235,7 2293↓ 756,8

Внешний стандарт 0,00 0,00 24,1 678,2 3312 3224 1125 1329 2102 234,4 2285 749,5

↓, ↑  — полученное значение выходит за диапазон определяемых значений массовой концентрации (в случае внешнего стандарта оценка 
производится по ГОСТ 33834-2013, в случае внутреннего стандарта — согласно (EC) 2870/2000);
** пропан-2-ол не определяют по (EC) 2870/20009, поэтому информация о диапазоне определяемых значений массовой концентрации отсутствует.

9 См. ГОСТинг (№№ 3, 9).
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Sample
iA  и Sample

EthA  — значения отклика 
детектора на i-ый исследуемый ле-
тучий компонент и на этанол 
в  исследуемом образце, например, 
площадь пика, произвольные еди-
ницы измерения.

Значения относительных фак-
торов отклика рассчитываются 
с использованием данных хрома-
тограммы калибровочного раство-
ра по формуле:

(2)

где: Cal
iC  — массовая концентра-

ция i-го летучего компонента 
в  калибровочном растворе, мг/л 
безводного спирта; Cal

iA  и l
Eth
CaA  — 

значения отклика детектора 
на i-ый летучий компонент и на эта-
нол в калибровочном растворе, 
площадь пика, произвольные еди-
ницы измерения. 

В работе [8] отмечено, что зна-
чения относительных факторов 
отклика RRF для современных га-
зовых хроматографов с пламен-
но-ионизационным детектором 
обладают высокой воспроизводи-
мостью. Анализ результатов мно-
голетних экспериментальных ис-
следований метода [2–7, 9] показал, 
что относительное стандартное 
отклонение для значений RRFEth 
не превышает 10 %. Усредненные 
значения RRFEth [2–7, 9] представ-
лены в табл. 2. 

Таким образом, оценочные зна-
чения концентраций летучих сое-
динений в алкогольной продукции 
можно получить, используя данные 
хроматограммы, без предваритель-
ной традиционной калибровки 
прибора. 

Важно отметить, что при расче-
те концентраций летучих компо-

нентов в соответствии с формулой 
(1) не требуется учитывать значе-
ния: объема вводимой пробы; де-
ления потока на входе в капилляр-
ную колонку; потоков воздуха 
и  водорода в пламенно-ионизаци-
онный детектор [2–7, 9]. Значения 
массовой концентрации летучих 
компонентов в  образце имеют 
 размерность мг/л безводного спир-
та, что соответствует требованиям, 
установленным документами, ко-
торые регулируют оборот алкоголь-
ной продукции  [2–7, 9].

Испытательные и производ-
ственные лаборатории, выполня-
ющие работы по определению ко-
личественного содержания летучих 
компонентов в алкогольной про-
дукции в соответствии с требова-
ниями нормативно-правовых актов, 
могут провести валидацию пред-
ложенного метода без  каких-либо 

Табл. 2. Усредненные значения калибровочных коэффициентов, полученные для газовых хроматографов 
разных производителей

Летучий компонент
RRFEth 

Хроматэк Кристалл [7] Agilent [5] Shimadzu [9]

Ацетальдегид 1,312 1,425 2,022

Метилацетат 1,445 1,611 2,758

Этилацетат 1,074 1,121 1,584

Метанол 1,304 1,298 1,502

Пропан-2-ол 0,765 0,896 -

Этанол 1,000 1,000 1,000

Пропан-1-ол 0,665 0,753 0,840

2-метилпропан-1-ол 0,536 0,640 0,744

Бутан-1-ол 0,615 0,672 0,771

3-метилбутан-1-ол 0,560 0,613 0,735

,
Cal Cal

Eth i
i Cal

Eth i

EthC ARRF
Aρ

= 
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ГОСТинг

ПП Номер документа Название документа 

1 ГОСТ 31684–2012 «Спирт этиловый-сырец из пищевого сырья. Газохроматографический метод определения содержания 
летучих органических примесей» введен с 01.07.2013 г. приказом Росстандарта от 29.11.2012 г. 
№ 1689–ст 

2 ГОСТ 33833–2016 «Напитки спиртные. Газохроматографический метод определения объемной доли метилового спирта» 
введен с 01.012018 г. приказом Росстандарта от 30.08.2016 г. № 968–ст
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 дополнительных материальных, 
финансовых и трудовых затрат. 
Уточненные значения относитель-
ных факторов отклика детектора 
могут быть рассчитаны по форму-
ле  (2) с использованием данных 
хроматограмм приготовленных 
калибровочных растворов или стан-
дартных образцов. Проце дура вы-
полнения измерений по  предло-
женному методу представлена 
на страницах Интернет- ресурса10.
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Резюме
Высокая эффективность предложенного метода  может 
служить основанием для инициирования в установлен-
ном порядке межлабораторных испытаний под патрона-
жем Международной межправительственной организа-
ции по виноградарству и виноделию (OIV).
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ABSTRACT

The purpose of the study is to recognize the method as a reference for quality 
control and safety of alcoholic beverages at the interstate and international  levels.

KEYWORDS:

alcoholic products, ethanol, methanol, internal standard, gas chromatography 
with flame-ionization detection (GC/FID)

SUMMARY

The high efficiency of the proposed method can serve as a basis for initiating in-
terlaboratory tests under the patronage of the International Intergovernmental 
Organization for Viticulture and Winemaking (OIV) in accordance with the estab-
lished procedure.


