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Глава 4. Управление качеством и безопасностью продуктов питания

ORGANIZATION OF PRODUCTION OF REFERENCE MATERIALS 

FOR QUALITY AND SAFETY CONTROL OF ALCOHOLIC PRODUCTS

Abstract. An analytical review of publicly available information sources on methods of analysis 

and reference materials used for the analysis of alcoholic and ethanol-containing products is presented. 

The disadvantages of the reference materials currently used in the Republic of Belarus for the above 
purposes are analyzed and their solutions are proposed.

Keywords: reference materials, alcoholic beverages, food safety.

Введение. Определение содержания летучих компонентов в алкогольной 

продукции выполняют преимущественно на газовых хроматографах, осна-

щенных пламенно-ионизационным детектором. В соответствии с норматив-

ными государственными и межгосударственными стандартами, действующи-

ми на территории ЕАЭС, количественное определение характеристических 

и примесных летучих компонентов в алкогольной и спиртосодержащей про-

дукции проводится методом внешнего стандарта [1-5]. Данный метод анализа 

основан на использовании растворов для градуировки, в качестве которых 

могут выступать растворы стандартных образцов (СО) или растворы, приго-

товленные в лаборатории самостоятельно.

В настоящее время в Республике Беларусь в качестве государственных 

стандартных образцов (ГСО) используют стандартные образцы производства 

ГНУ ВНИИПБТ Россельхозакадемии — ГСО состава растворов токсичных ми-

кропримесей в этиловом спирте (комплект PC) (Госреестр № 1707-2018, На- 

цреестр № 8404—2003, МСО № 1748:2011) [6] и ГСО состава растворов токсич-

ных микропримесей в водно-спиртовой смеси (комплект РВ) (Госреестр 

№ 1708-2018, Нацреестр № 8405-2003, МСО № 1749:2011) [7].

Стандартные образцы производства ВНИИПБТ. ГСО № 8404-2003 [6] 

и ГСО № 8405—2003 [7] представляют собой два набора растворов летучих 

компонентов (комплект «РВ» и комплект «РС») и применяются для анализа 

водки и спирта этилового соответственно. Каждый набор состоит из трех рас-

творов: РВ-1, РВ-2, РВ 3 и PC 1, PC-2, РС-3 (рис. 1).

ГСО представляют собой водно-этанольные растворы летучих компонен-

тов: ацетальдегида, метилацетата, этилацетата, метанола, 2-пропанола, 1-про-

панола, 2-метил-1-пропанола 1-бутанола, 3-метил-1-бутанола. Материал стан-

дартных образцов расфасован по 15,0 ± 0,5 мл в пенициллиновые флаконы

Рис. 1. Внешний вид стандартных образов производства ВНИИПБТ: набор «РВ»
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вместимостью 20 мл, закрытые полиэтиленовыми крышками, которые герме-

тично покрыты парафином. Диапазон концентраций составляет 0,79-790 мг/л 

для метанола и 0,71-10,0 мг/л для остальных летучих компонентов. Процедура 

применения СО предполагает многоразовое использование данных растворов.

В соответствии с СТБ ГОСТ Р 51698-2001 [1] и ГОСТ 30536-2013 [2] дан-

ные ГСО должны в обязательном безальтернативном порядке применяться 

при анализе водки и спирта этилового из пищевого сырья и для коньяков, ди-

стиллятов коньячных и бренди в соответствии с ГОСТ 33408-2015 [3].

Анализ государственных стандартов [1-3] показал, что указанные выше 

СО не удовлетворяют требованиям этих стандартов. Так, например, в СТБ 

ГОСТ Р 51698-2001 [1] заявлено определение количественного содержания ме-

танола в водке от 0,79 до 790 мг/л, тогда как верхнее значение количественно-

го содержания метанола в СО — 10,0 мг/л.

Необходимо отметить, что заявленная величина погрешности концентра-

ции летучих компонентов в стандартных образцах летучих компонентов, за-

несенных в Государственный реестр средств измерений Республики Беларусь, 

составляет 5 % [6, 7]. В свою очередь, в соответствии с принятыми в странах 

ЕАЭС аттестованными методами ГОСТ 30536-2013 [2] и СТБ ГОСТ Р 51698- 

2001 [1] показатели точности измерений величин концентраций летучих ком-

понентов в этиловом спирте в диапазоне 0,5-10,0 мг/л составляют 15 %. Ми-

нимальная величина определения, указанная в упомянутых выше стандартах -  

0,5 мг/л. При этом исходный спирт, используемый для приготовления данных 

образцов, содержит в своем составе анализируемые летучие компоненты 

в значимых количесвтах. Их количество определяется по ГОСТ 30536-2013 [2].

Таким образом, при приготовлении раствора стандартного образца с кон-

центрациями компонентов в CJ (СО) = 1,0 мг/л будет использован спирт, содер-

жащий примеси с концентрацией Сг- (Спирт) не менее 0,5 мг/л. Допустим, что 

чистота летучего компонента, вносимого в приготавливаемый раствор Pt, рав-

на 100 %, а неопределенность объема исходного вещества и (V[), спирта 

и (VCnupm) и раствора стандартного образца и (Vco) равны нулю. Тогда при 

установленной погрешности метода в U (Сг- (Спирт)) = 15 % [1, 2] значение 

установленной погрешности U  (С(- (СО)) будет определяться по формулам

с, (СО)
_ Cj (Спирт) • Гспирт + Р, • Vj 

У со

У  СО  — Г с п и р т  +  У/> У с  пирт Г / ,  VС О  ~  Г с п и р т ,

О)

(2)

С (с,-(СО)), мг/л =

dCj (СО) 

dCj (Спирт)

Г э с , - ( с о .  ,
5- ) +

1  dPi V
/

/ V

и (с ,  (Спирт))

dCj (СО) 

дУ,-

дС,- (СО)

у  З У  С пирт

\ 2 (
U (Vi)

U ( V Спирт )

j
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> с пирт

u(Ci (СО)), мг/л =

■u[Ci (Спирт))^ + С‘ (Спирт) .ы(^ Спирт)

+
( у .  . Л 2

(  Р  ^
2  f

1 u ( f s + —  ■u(Vi) +

1 VC0 V ’ ) { Vco У J J
V

Cj (СО) 

(Vco)2

+

v. U(Ct (Спирт)),%-Ci (Спирт),мг/л .
С/(С,- (Спирт))min = —^ — — ----- — ------- = 0,075 мг/л, (5)

100

“(Сепир!^(С )7 м(К, ),/./(Vсо ) — 0, 6

С/(С/(СО)) . = ^(1-0 ,075)2 + (0 )2 + (0 )2 + (0 )2 + (0 )2 =0,075 мг/л, (7) 

о ( с ,( С О ) )  . ,% =
' / шш

С/(С, (Спирт)),мг/л 100 % ̂  0,075 мг/л 100% = 7|5 % (g)

С; (СО), МГ/л 1,0 мг/л

По этой причине при использовании указанных выше методик анализа не 

представляется возможным приготовить СО со значением установленной по-

грешности ниже 7,5 %. Однако в описании типа стандартных образцов [6, 7] 

указаны значения, не превышающие 5 %.

Необходимо отметить, что низкие значения аттестуемых концентраций 

исследуемых компонентов и их высокая летучесть обуславливают невозмож-

ность осуществлять какие бы то ни было процедуры с готовыми СО, включая 

процедуру разбавления или многократный отбор пробы стандартного образ-

ца из контейнера, не искажающие значений аттестованных характеристик. 

Количественный состав растворов изменяется при повторном вскрытии сосу-

да за счет летучести, в частности ацетальдегида, метилацетата и этилацетата.

В соответствии с требованиями нормативно-правовых документов по уче-

ту и контролю алкогольной продукции, являющейся подакцизным товаром, 

итоговые концентрации исследуемых летучих компонентов должны быть вы-

ражены в мг/л безводного спирта [1—5]. Стандартные образцы производства 

ВНИИПБТ позволяют получать результаты значения концентраций исследуе-

мых летучих компонентов только в размерности мг/л, поскольку в паспорте на 

СО значения концентраций имеют размерность мг/л. Пересчет концентраций 

СО из размерности мг/л в размерность мг/л безводного спирта не представля-

ется возможным, поскольку в таком случае необходимо измерить объемное 

содержание этанола в СО. Однако выполнить такое измерение невозможно, 

так как объем поставляемых ГСО [6, 7] составляет 15 мл, а для проведения 

анализа требуется не менее 250 мл [8].
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Стандартные образцы производства НИИ ЯП БГУ, БГУ и БГТУ. Для

решения указанных выше проблем, связанных с использованием действую-

щих ГСО сотрудниками НИИ ЯП БГУ, БГУ и БГТУ, были разработаны стан-

дартные образцы количественного состава растворов летучих компонентов 

в водно-этанольной смеси (комплект РВЭ).

Комплект СО «РВЭ» представляет собой набор из 7 индивидуальных стан-

дартных образцов, помещенных в стандартные микровиалы объемом 2 мл, за-

крытые обжимными крышками. Каждому образцу СО к названию «РВЭ» до-

бавляется один из следующих индексов в зависимости от его сертифицируе-

мых значений: А, В, С, D, 1, 2 или 3. Каждая микровиала с материалом СО 

имеет наклейку с названием, а также уникальный QR-код, который позволяет 

идентифицировать отдельно взятую микровиалу с СО. Материал СО расфасо-

ван по 1,5 ± 0,2 мл в микровиалы вместимостью 2 мл, закрытые прижимными 

алюминиевьъми крышками с тефлоновыми прокладками (рис. 2).

СО готовы к использованию без предварительной пробоподготовки. Ми-

кровиалу с материалом стандартного образца помещают в автоматический 

дозатор жидкостных проб газового хроматографа. После проведения серии 

газохроматографических измерений в условиях повторяемости стандартный 

образец хранению не подлежит.

Подробный алгоритм гравиметрического приготовления и определения 

характеристик СО описан в Евразийском патенте № 036994 [9].

В соответствии с п. 5.8 ГОСТ 8.315 [10] установление сертифицированных 

значений массовых концентраций летучих компонентов в стандартных образ-

цах проводится по расчетно-экспериментальной процедуре приготовления 

в соответствии с требованиями [11-13].

Ввиду того что исходные материалы для приготовления СО «РВЭ» и вод- 

но-этанольные растворы летучих компонентов однородны по физической ос-

нове специальные исследования однородности СО не предусматриваются.

II Ц I I ..... н k  t J  *

Рис. 2. Внешний вид стандартных образов производства НИИ ЯП БГУ, БГУ и БГТУ:

набор «РВЭ»
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Глава 4. Управление качеством и безопасностью продуктов питания

В соответствии с требованиями ГОСТ ISO Guide 35 [14], ГОСТ 8.315 [10] 

и рекомендациями МИ 1952 [15] для СО «РВЭ» исследовалась стабильность 

СО в течение 6 месяцев. Эксперимент подтвердил, что изготовленные СО «РВЭ» 

стабильны в пределах приписанной неопределенности в течение всего перио-

да исследований. За время испытаний (6 мес.) значение погрешности неста-

бильности не вышло за 2/3 границ допускаемой абсолютной погрешности 

(расширенной неопределенности).

Компонентный состав и нормированные метрологические характеристики 

СО приведены в таблице.

Выводы. Анализ находящихся в открытом доступе источников информа-

ции о методах анализа и стандартных образцах, применяемых для анализа 

алкогольной и спиртосодержащей продукции, показал, что в настоящее время 

стандартные образцы, которые удовлетворяли бы требованиям нормативной 

документации для оценки качества алкогольной продукции, в Республике Бе-

ларусь отсутствуют. Научное обоснование метрологических характеристик 

ГСО № 8404-2003 [6] и ГСО № 8405-2003 [7] отсутствует. Сотрудниками 

НИИ ЯП БГУ, БГУ и БГТУ предложен алгоритм производства стандартных об-

разцов «РВЭ» с научнообоснованными метрологическими характеристиками.
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