Лабораторная работа. Определение содержания токсичных
микропримесей газохроматографическим методом в этиловом спирте из
пищевого сырья.

Методика лабораторной работы предусматривает одновременное
определение содержания токсичных микропримесей, характерных для водки и спирта: метилового спирта, сивушного масла (пропанола-2, пропанола-1, изобутилового спирта, бутанола-1, изоамилового спирта), уксусного альдегида, сложных эфиров (метилацетата, этилацетата).
Метод основан на хроматографическом разделении в капиллярной колонке
HP-FFAP (США) 50 м × 0,32 мм × 0,52 мкм микропримесей дистиллята или
спиртосодержащей жидкости с последующим их детектированием пламенноионизационным детектором на газовом хроматографе «КристаллЛюкс4000М».
Условия хроматографирования:
температура детектора от 220 ºС до 250 ºС;
температура испарителя (инжектора) от 120 ºС до 200 ºС;
начальная температура термостата 70 ºС; 
выдержка 8,5 минут; 
скорость нагрева до температуры 220 ºС: 15 градусов в минуту; 
выдержка 15 минут;
коэффициент деления потока 40: 1; 
газ-носитель азот; 
скорость потока газа-носителя от 0,048 до 0,072 дм3/ч;
скорость потока воздуха 18 дм3/ч; 
скорость потока водорода 1,8 дм3/ч;
объем пробы от 0,5 до 1 мм3.
Перед проведением анализа по определению содержания микропримесей
проводят кондиционирование колонки при температуре термостата колонок
320 ºС до стабилизации нулевой линии.
Градуировку хроматографа выполняют, используя не менее трех
градуировочных смесей, соответствующих началу, середине и концу диапазона измеряемых концентраций (см. рис.).
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В градуировочную смесь входит: этиловый эфир, уксусный альдегид, ацетон, метилацетат, этилацетат, метанол, бутанон-2, пропапол-2, этанол, изобутилацетат, бутанол-2, пропанол-1, этилбутират, кротональдегид, изобутиловый спирт, бутанол-1, изоамиловый спирт, пентанол-1, гексанол-1, бензальдегид, бензиловый спирт, фенилэтанол-2, диэтилфталат.

Записывают хроматограммы анализа каждой градуировочной смеси.
Регистрируют время удерживания и площади пиков и определяемых веществ.
            Измерение выполняют не менее двух раз. Перед проведением анализа образца проводят «холостой» анализ (без ввода пробы) в условиях хроматографирования. При наличии пиков проводят кондиционирование колонки при температуре 320º С до стабилизации нулевой линии.
В испаритель (инжектор) микрошприцем вместимостью вводят 1 мм3
образца водки или спирта и выполняют хроматографирование смеси в условиях,
указанных выше. 

Регистрируют пики в области времени удерживания, соответствующего
каждому веществу градуированной смеси. Проводят два параллельных анализа
образца. Делают вывод о содержании микропримесей в образце.
