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毛细色谱柱用于酒精和白酒的常规分析
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摘 要! 毛细管柱与气相色谱仪联用!进行食用酒精甲醇"正丙醇"异丁醇"异戊醇的测定#灵敏度和误差均符合食用
酒精标准 >?96=7=’5665 之要求$也适用于各种香型白酒的酯%醇分析!其检出限均优于 @:A 柱法& ’陶然(
关键词% 分析检测$ 毛细管色谱法$ 食用酒精$ 白酒
中图分类号% 1-589;<# B8C<;<# B8C<;D 文献标识码% ? 文章编号%9669’E5D8&5667$68’6998’65
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食用酒精 5665 标准颁布以后 " 公司配置一根 A\>’56V
&!6;5C ((^=6 ($交联石英毛细管柱与 9965 气相色谱仪联用"取
得了较好的效果#同时"又尝试白酒的常规分析"也取得了较好的
效果’

9 仪器"设备"试剂

9;9 9965 气相色谱仪!A\>(配小口径毛细管柱"R@VR’D 型色谱
数据处理机’
9;5 >R’D] 气相色谱仪配 @:A 柱)R@VR’IR_ 处理机!对照用(’
9;= 钢瓶氮气)空气)氢气"净化器)电源稳压器’
9;7 基准乙醇!甲醇‘C (, a !"杂醇油)酯醛‘9 (, a !"安特产(’
9;C 色谱纯试剂%各种酯醇"天津产’
9;8 白酒混合标样"上海产’
9;< 流量计)秒表)分析天平)各种规格容量瓶)吸管’

5 色谱条件的确定#通过试验确定最佳实验条件$

5;9 载气压力%柱前压 6;6E VA)"柱流速约 6; D (3 a ("+’
5;5 分流比%分流旋扭 5;7 圈"流速 =5 (3 a ("+"分流比约 77b9’
5;= 氢气%仪器旋扭 C;6 圈"压力 6;9 VA)"约 =5 (3 a ("+’氢气流速
小"灵敏度大#流速大则灵敏度小#以不熄火)各组分灵敏度适中)
基流稳定为准’
5;7 空气%仪器旋扭 C;8 圈"压力 6;98 VA)"约 5C6 (3 a ("+’仪器性
能不同"空气氢气流速比不同"以灵敏度好)基线稳定为准’
5;C 汽化室温度 566 c"检测器温度 566 c"仪器灵敏度 E"衰减
9’
5;8 处理机参数"根据酒精和白酒的不同需要而定"用内标法自
动计算结果’
5;< 酒精和白酒选用相同色谱条件" 酒精进样 6;< (3" 白酒进样
6;7 (3’

= 酒精分析

=;9 分离条件%起始温度 8D c"恒定 = ("+"升温速度 < c a("+"终
止温度 966 c"保持 C ("+’
=;5 定性试验%略"各组分色谱图见附图 9’

=;= 自制标样!略("配制内标液!内标正丁醇使用浓度 =6 (, a !
左右(’
=;7 标样分析%计算各组分影响因子"选择合适的斜率)纸速)衰
减)最小峰面积"输入处理机"设置拖尾峰计算"以内标法自动计
算’
=;C 标样测定
=;C;9 标样的平行测定见表 9’
=;C;5 该方法的重现性较好"对不同标样测定见表 5’
=;C;= 实验证明"各次平行测定均达到平行误差不超过 96 d的要
求’ 根据组分含量和峰面积对比"一般甲醇可测至 C (, a !"杂醇油
可测至 = (, a !"灵敏度可区别甲醇 5 (, a !"杂醇油 9 (, a !’

7 白酒分析

收稿日期!5667’6<’5D
作者简介!胡绍武#9E88’("男"河南社旗人"大专"工程师’

图 9 酒精中各组分色谱图
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图 5 9965’<=><’?@ 毛细管对标准样品的分析结果

图 A B<’<=><’CDE’=:F 柱法对标准样品的分析结果

7;9 白酒分析条件的确定!由于小口径毛细管用于白酒分析分离
的报道不常见"所以分离条件应根据仪器性能而定!起始温度 G?
H"恒温 G ("+"升温速度 7 H I("+"终至温度 956 H"保持 G("+#如
果实验条件许可"可选用低起始温$如 76 H%"以便相近组分"如甲
醇和乙酸乙酯"仲丁醇和丁酸乙酯&正丙醇有大于 6;5 J 的保留时
间差’ 实验证明"小口径毛细管用于恒温分析效果不理想#
7;5 酒中微量组分的定性
为节省时间"可选用分子量或沸点相差较远的 5KA 种组分分

组定性"各组分见白酒分析图谱(图 5%)
7;A 以上海购标样或自制标样"测定各组分影响因子"输入处理
机"以内标法用以结果自动计算#
7;7 白酒标样分析
7;7;9 以 9965’<=><’?@ 毛细管法与 B<’<=><’CDE’=:F 柱法
对标准样品的分析对比见图 5"图 A# 可知本法对甲醇和乙酸乙酯
的分离"仲丁醇&丁酸乙酯和正丙醇的分离"内标和异戊醇的分离
都优于 =:F 柱法# 分析时间短"分析准确与 =:F柱法接近#
7;7;5 对白酒标准样品的平行测定见表 A#
由表 A 结果可看出" 浓香白酒主要成分己酸乙酯平行误差不

超过 G L"绝对误差M6;5 , I !#
7;7;A 测定结果表明"该方法重现性较好"对白酒不同标准样品的
测定见表 7#

G 方法讨论

G;9 本法用于白酒分析"其微量组分乙缩醛"可能因进样温度高
而分解"也可能因起始温度高与乙酸乙酯重叠"故而无法测定"有
待改进#
G;5 由于本实验室和仪器 9965 的性能所限"本法用于白酒分析
起始温度稍高"使相应组分保留时间接近"影响处理机计算"需有
经验技术人员及时修正#
G;A 乳酸乙酯在实际分析过程中"结果往往出现偏差"与进样准
确度有关#
G;7 酒精分析中"如样品中乙酸乙酯含量大于 56 (, I !"可能影响
甲醇的测定#
G;G 本法适用于酒精中甲醇&正丙醇&异丁醇&异戊醇的测定"灵

敏度和误差均能满足 BN96A7A’5665 标准之
要求*本法也适用于各种香型白酒的酯+醇分
析"各组分分离度&检出限均优于 =:F 柱法"
唯重视性因进样量小& 进样手法差异使某些
组分波动较大(如采用低起始温度"二级程序
升温"本法可检出酸和高级酯"因不属常规组
分"故暂不详述%#
G;8 因有足够的标准试剂" 证明本法的可
靠性"加上组分较多"故未作回收实验# 实验
中存在的误差" 还可能来自标准样品配制过
程中带来的误差#
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