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气相色谱法测定酒醅中的乙醇

李竹贇，王 莉，骆雨龙

（贵州茅台酒股份有限公司技术中心，贵州 仁杯 ?@7?69）

摘 要： 通过实验确定出一种只需少量酒醅样品、外标定量气相色谱测定乙醇含量的方法。该方法检测酒醅中的乙

醇含量平均回收率为 ==;67 A，相对标准偏差为 6;9< A，具有良好的准确性、简便性和实用性。
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在固态法白酒酿造工艺分析、研究中，通常需要对酒醅或微生

物发酵液中的乙醇进行测定。据蔡定域提供的酒醅中乙醇的测定

方法有两种［9］。其一，蒸馏’乙醇计法。当酒醅中的乙醇含量超过
96 A时，用这种方法定量较为准确，但对于固态法白酒特别是酱
香型白酒酿造工艺而言，酒醅中的乙醇含量通常低于 > A，对此，
其测量结果并不精确，并且无法测出某些轮次酒醅中低含量的乙

醇（低于 9 A）。其二，该手册给出重铬酸钾比色法测定微量乙醇，
此法仍然使用与前者相同的样品预处理方法，即仍需要蒸馏 966 ,
酒醅，再通过化学反应采用分光光度比色法定量乙醇，测定过程比

较繁琐。并且这两种方法均需要将较大量的酒醅装入烧瓶中进行

蒸馏，通常会因酒醅烧结在底部而很难清洗蒸馏烧瓶。

现在多数固态白酒酿造企业均拥有气相色谱仪，且无论是工

艺还是科研本身均可能需要精确测量酒精度。通过实验确定了只

需处理少量酒醅样品，以气相色谱法为分析手段的酒醅中乙醇含

量的测定方法，并证明该方法具有良好的精确性和实用性。

9 试验部分

9;9 仪器与试剂
气相色谱仪LG,"3/+N @>=6X3$WT]电子天平（B2)$W/ -MBJ1!）]

微量取液器（56^566 "3）LQ/NN3/&T]普通蒸馏设备一套]无水乙醇L分
析纯，遵义高等师专化学试剂厂T。
9;5 试验方法
9;5;9 标准溶液的准备
用微量取液器分别吸取重蒸无水乙醇 96 "3，966 "3，866 "3，

?66 "3，<66 "3，=66 "3，依次加入到 @ 只 966 (3 容量瓶中，加蒸馏
水定容，盖塞摇匀，得到乙醇浓度（V _ V）为 6;69 A，6;9 A，6;8 A，6;?
A，6;< A，6;= A的系列浓度，供气相色谱外标法制作标准曲线用。
9;5;5 样品溶液的制备
快速准确称取待测酒醅样品 96;6 ,，装于蒸馏瓶内，加入 966

(3 蒸馏水置于电炉上加热蒸馏，收集 ?6 (3 馏出液，定容至 966
(3，加塞摇匀待测。
9;5;8 色谱定量

G,"3/+N @>=6X3$W 气相色谱仪 （配 G,"3/+N<@>8 自动进样器）；
‘D\ 检测器；色谱柱 ab’‘‘GbL86 (c6;5? ((c6;5? "(T；升温程
序：从 7? d开始以 ? d _("+ 的速度升至 ?6 d保持 9 ("+，后以 56
d _("+ 的速度升至 566 d；洗针溶剂：蒸馏水；汽化室温度 566
d；检测器温度 5?6d，氢气流量 76;6 (3 _ ("+R空气 7?6 (3 _ ("+R尾
吹（氮气）5= (3 _ ("+。在此条件下用外标法作出标准曲线（乙醇峰
面积———乙醇体积浓度百分比），在 96 ("+ 内便可对处理好的样
品作出乙醇定量分析。

5 结果与讨论［5，8］

5;9 色谱条件的选择
由于馏出液中乙醇占微量成分的 =6 A以上，且与相邻峰之间

的分离度很高。色谱条件应以乙醇定量的准确、快速为主R因此着
重作以下讨论：

5;9;9 进样器设置：洗针溶剂为蒸馏水，自动进样器为进样前后各
洗针 8 次，以减小误差。
5;9;5 汽化室：乙醇的沸点为 <> d，出峰快，进样口温度对其出峰
影响很大。根据试验，为使峰形具有良好的锐度和对称性，选择汽

化室温度为 566 d。
5;9;8 升温程序：除乙醇外，酒醅馏出液中还含有少量高沸点的有
机物，为实现乙醇的快速定量，并保证在其后快速赶出柱中其他高

沸点物质，确定柱箱升温程序为：起始温度 7? d ，以 ? d _("+ 的
速度升至 ?6 d保持 9 ("+，再以 56 d _("+ 的速度升至 566 d。
5;5 分析方法的相关性
将标准溶液系列按照上述色谱条件进样分析，进行线性回归，

所得标准曲线 （乙醇积分的峰面积 K’浓度 e）回归方程为：Kf

>?
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5<=;<>? ’ =7;=8，@A6;<<<7= B 表明乙醇在 6;69 CD6;< C范围内线
性良好。

5;8 方法的回收率与精确度试验
与标准溶液配制方法相同，配制浓度依次为 6;9>6 C，6;8>6

C，6;>>6 C的乙醇溶液。在上述色谱条件下测定，外标法定量，结
果见表 9。数据说明该方法可靠、精确。

5;7 酒醅中微量乙醇的测定
5;7;9 取样量的确定
分别称取酒醅样 5;> ,，>;6 ,，96;6 , 各 8 份B 分别加蒸馏水 5>

(3，>6 (3，966 (3 置于电炉上加热，待馏出液均达到加入蒸馏水体
积的一半时，停止蒸馏，将馏出液用蒸馏水分别定容到原体积，混

匀，在上述色谱条件下进样分析，分别求不同称样量的 8 组平行试
验，乙醇峰面积相对标准偏差依次为：8;EE C，5;67 C，6;5E C。由此
可知，取酒醅样品 96 , 试验的精确度与重复性最好。
5;7;5 酒醅蒸馏馏出液体积的确定
称取 96;6, 酒醅样品，加入 966 (3蒸馏水于电炉上加热，按馏

出液的体积依次分段收集馏分：!6D86 (3B "86D>6 (3B #>6D=6
(3，将所得馏分均定容至 966 (3，按上述色谱条件分析。由于酒醅
蒸馏液中的乙醇含量很小 B由分析结果可知B到第 5 馏分段 F共 >6
(3G所蒸馏出的乙醇已经占总量的 966 C，即只需蒸馏出 >6 (3 便
可使乙醇蒸馏完全。同时由于烧瓶内剩余的水较多，而不会出现酒

醅严重烧结现象。

5;7;8 稀释倍数的确定
按传统乙醇浓度测量方法规定，即 966 , 酒醅中蒸出 966 (3

乙醇溶液用酒精计测量的读数，单位可表示为 (3 H 966 ,B而本试验
方法只蒸馏 96 , 酒醅，若将蒸出的 >6 (3 乙醇溶液定容至 966 (3，
给测定值乘以 96，结果即与传统方法规定一致。按本文计算方法，
对于固态发酵白酒生产工艺而言，生产中酒醅最低乙醇浓度一般

不会低于 6;69 C（按传统方法规定即为 6;9 C），乙醇浓度最高不
会超过 6;< C，这一范围恰在标准曲线的线性范围以内，因此只需
将馏出液 >6 (3 定容至 966 (3 即可，无需再作稀释。
5;> 菌种发酵代谢产物中微量乙醇的测定
本方法可以供某些微生物菌种定性与筛选研究性试验使用。

例如可根据需要将菌种发酵液用 6;7> $( 滤膜过滤，在该色谱条
件下可以对乙醇定性、定量分析。

8 探讨

乙醇极易挥发，在采样及样品处理过程中应尽可能缩短样品

暴露在空气中的时间，并使操作快速准确，以减少测量误差。另外，

处于白酒生产的不同阶段的酒醅中乙醇含量差异较大，若要求进

一步提高定量的准确度，本文建议可制作不同浓度段的标准曲线

以供使用。
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5668年中国白酒工业经济运行分析发布会在蓉城举行
本刊讯：5668 年中国白酒工业经济运行分析发布会于 5667 年 8 月 9E 日在蓉城隆重举行，来自全国 5= 个省、市（区）近 566 家骨干

企业的代表 566 余人出席了会议。会议由中国食品工业协会和国家统计局工业交通统计司主办，中国食协白酒专业委员会和四川省食品
工业协会承办，国家发展改革委产业政策司、国务院国资委研究室和国家质检

总局质量监督司为支持单位。国家统计局工交司、中国食协白酒专业委员会、中

国商业协会、四川省食品工业协会的有关领导到会并做了演讲。国家统计局工

交司耿副司长介绍了 5668 年工业经济运行总体情况及特点：（9）工业生产保持
快速增长，全国规模以上工业完成增加值 7967> 亿元，比上年增长 9= C，创造
9<<> 年以来工业增长最高速度；（5）工业产销衔接稳定提高，企业库存总体保
持正常合理水平，工业产销率达到 <L;9 C；（8）工业经济效益大幅度提升，总体
水平创历史新高，经济效益综合指数为 977;=，实现利润总额 L9>5 亿元，较上年
新增利润 578< 亿元，增长 >7;5 C；（7）工业结构调整取得新的进展，国有工业
增加值增长 97;8C，集体企业增长 99;> C，股份制企业增长 9L;8 C，外资企业增
长 56C；高技术产业总产值比上年增长 86;L C，占工业比重超过 56C。分析了
5667 年的发展趋势。中国食协白酒专业委员会常务副会长兼秘书长马勇对

5668 年全国白酒工业总体情况作了回顾。5668 年全国白酒规模以上的企业产量达 889;8> 万吨，较上年增长 5;67 C；实现销售收入
>7>;85 亿元，较上年增长 99;=< C；实现利税总额 987; <= 亿元，较上年增长 L;7 C，其中税金总额 <5;=7 亿元，较上年增长 6;<= C，利润总
额 75;5E 亿元，较上年增长 89;7> C，利税大省是四川、贵州、山东。指出了目前存在的问题，并对 5667 年的行业发展态势做了预测。会上
分布了“5668 年度中国白酒工业百强企业”名单和“经济效益十佳企业”名单，颁发了证书和证牌。（单雨）
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