 食品安全地方标准　气相色谱法同时测定白酒中甲醇、高级醇类和酯类的分析方法
编制说明
一、标准起草的基本情况

本标准由贵州省卫生计生委组织了食品安全地方标准评审委员会专家组进行评审并通过立项，由贵州省产品质量监督检验院仁怀分院负责研制，本标准批准立项文号为卫计办函[2015]94号。主要起草人为：陈仁远、先春、陈济丽、田志强、冯永渝、寻思颖、许士池、赵文武、王俊、陈梦元、江河、雷芳、吴正勇、王雪茹、杨俊松、郭松波。

开展方法学的研究包括：采用不同型号的气相色谱仪、色谱柱(填充柱、毛细管柱)建立同时测定白酒中甲醇、高级醇类和酯类的分析方法，确立了方法性能检验指标，如方法检出限、重复性、准确度及回收率等。组织1家同行实验室及2家企业对不同酒样采用国标方法和本标准方法进行对比验证。经过数据的汇总，形成制订该地方标准的征求意见稿及编制说明。

二、标准的重要内容及主要修改情况

白酒样品采用《气相色谱法同时测定白酒中甲醇、高级醇类和酯类的分析方法》进行测定，内标法定量，同时测定甲醇、正丙醇、正丁醇、异丁醇、异戊醇、乙酸乙酯、丁酸乙酯、己酸乙酯、乳酸乙酯9种组分。该方法快速、准确、具有较高的灵敏度。具体实验结果如下：
1 方法检出限
1.1填充柱方法检出限（g/L）：甲醇0.005、正丙醇0.005、正丁醇0.005、异丁醇0.005、异戊醇0.005、乙酸乙酯0.005、丁酸乙酯0.005、己酸乙酯0.005、乳酸乙酯0.005；

1.2毛细管柱方法检出限（g/L）：甲醇0.005、正丙醇0.005、正丁醇0.005、异丁醇0.005、异戊醇0.005、乙酸乙酯0.005、丁酸乙酯0.005、己酸乙酯0.005、乳酸乙酯0.005。
2 精密度：将9种单体组分配成不同浓度的混合标准溶液，按色谱条件连续进样6次进行检测，计算6次相对标准偏差（RSD%），结果≤5.0%。

3 准确度：将上述不同浓度的混合标准溶液，各平行制备6个样品，测定样品中各组分的含量，测定结果均在标准参考值误差范围内，表明方法的准确度良好。
4 回收率：选择没有标准物质的其他基质类别的样品对9种组分进行加标回收试验，回收率结果在80%~110%之间。

5 参加能力验证结果

近年来，本研制单位采用《气相色谱法同时测定白酒中甲醇、高级醇类和酯类的分析方法》方法参加了能力验证和质控考核，均取得满意结果。
6 实际样品检测：经对3种不同香型白酒实际样品进行定量分析后表明，本方法适用于不同品种、不同类型、不同含量的白酒中甲醇、高级醇类和酯类9种组分的同时测定。
7 与国标方法的测定结果比较

分别采用国标GB/T 5009.48-2003《蒸馏酒与配制酒卫生标准的分析方法》、GB/T 10345-2007《白酒分析方法》对3种不同香型白酒进行测量，测定结果与《气相色谱法同时测定白酒中甲醇、高级醇类和酯类的分析方法》比较。各组分两种测定方法的测定数据均满足《GB/T 27025-2008/ISO/IEC 17025:2005 检测和校准实验室能力的通用要求》、《CNAS-
CL10检测和校准实验室能力认可准则在化学检测领域的应用说明》等规范性技术文件规定。
8 方法验证

  验证实验由1家同行实验室及2家企业完成，分别是贵州省产品质量监督检验院；贵州国台酒业有限公司；贵州钓鱼台国宾酒业有限公司。开展了方法检出限、方法准确度及精密度的验证。对代表不同基质的3个实际样品进行协同实验，各组分测定结果均在标准参考值范围内，精密度符合要求。

三、国际国内标准情况
目前，国内白酒中甲醇、高级醇类的检测方法有GB/T 5009.48-2003《蒸馏酒与配制酒卫生标准的分析方法》、CNAL X 6101.0702-2005《白酒-甲醇含量的测定-填充柱气相色谱法》、CNAL X 6101.0703-2005《白酒-甲醇含量的测定-毛细管柱气相色谱法》、CNAL X 6101.0803-2005《白酒-杂醇油含量的测定-毛细管柱气相色谱法》，酯类的检测方法有GB/T 10345-2007《白酒分析方法》。
四、其他需要在网上公开说明的事项

无。
