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Аннотация: Введение. Акролеин – ​один из широко распространенных токсикантов. В условиях 
хронической интоксикации оказывает общераздражающее, аллергенное, мутагенное, канцерогенное, 
эмбриотоксическое воздействие на организм человека. Акролеин может содержаться в алкогольных 
напитках, некоторых продуктах питания, включая жиры и масла для жарки. Обзор научной литера-
туры выявил значительные пробелы в знаниях о содержании акролеина в зерновых и фруктовых ди-
стиллятах, что объясняется недостаточной разработанностью надежных аналитических методик его 
определения. Содержание акролеина в зерновых и фруктовых дистиллятах нормативной докумен-
тацией не регламентировано, что послужило предпосылкой проведения настоящего исследования.
Цель исследования. Разработать экспрессную методику качественного и количественного определе-
ния акролеина в зерновых и фруктовых дистиллятах с применением метода газовой хроматографии.
Объекты и методы исследования. Объектами исследования послужили модельные и градуировоч-
ные растворы акролеина, двадцати образцов фруктовых и зерновых дистиллятов. Аналитические 
исследования проводили на газовом хроматографе Agilent 6850 с пламенно-ионизационным детек-
тированием. Для обработки хроматографических данных использовали программное обеспечение 
ChemStation А.10.02.
Результаты и обсуждение. В ходе исследований подобраны оптимальные режимы хроматографи-
рования, обеспечивающие экспрессное определение содержания акролеина в диапазоне массовых 
концентраций 0,3–10 мг/дм3 в зерновых и фруктовых дистиллятах без предварительной пробо-
подготовки за 4–5 мин. Установлена стабильность показателей «время удерживания» и «площадь 
пика» для акролеина. Экспериментально подтверждено, что градуировочный график для акроле-
ина обладает линейной зависимостью в диапазоне массовых концентраций 0,3–10 мг/дм3. Найдена 
корреляционная зависимость между концентрацией пробы и откликом детектора, коэффициент 
корреляции R2 составляет не менее 0,99. Границы относительной погрешности разработанной 
методики при доверительной вероятности Р = 0,95 в диапазоне массовых концентраций от 0,3 
до 10 мг/дм3 не превышают 28 %.
Выводы. Предложен новый методический подход к определению акролеина в зерновых и фруктовых 
дистиллятах, базирующийся на применении метода газовой хроматографии. В результате проведен-
ных исследований разработана, аттестована и внедрена в промышленность «Методика измерений 
массовой концентрации акролеина в дистиллятах и спиртных напитках, приготовленных на их 
основе, методом газовой хроматографии». Применение разработанной методики позволит получать 
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новые экспериментальные данные о химическом составе спиртных напитков и будет способствовать 
повышению качества и безопасности алкогольной продукции.
Ключевые слова: акролеин, зерновые и фруктовые дистилляты, газовая хроматография, методика 
измерений, стандартные образцы, контроль качества и безопасности
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Abstract: Introduction. Acrolein is one of the most widespread toxicants. Under conditions of chronic 
intoxication, it has a general irritant, allergenic, mutagenic, carcinogenic, embryotoxic effect on the human 
body. Acrolein can be found in alcoholic beverages, some food products, including fats and frying oils. 
A review of scientific literature revealed significant knowledge gaps about the acrolein content in grain and 
fruit distillates, which is explained by the insufficient development of reliable analytical methods for its 
determination. The content of acrolein in grain and fruit distillates is not regulated by regulatory documents, 
which served as a prerequisite for conducting this study.
Objective of the study. To develop an express method for the qualitative and quantitative determination of 
acrolein in grain and fruit distillates using the gas chromatography method.
Objects and methods of the study. The objects of the study were model and calibration solutions of acrolein of 
20 samples of fruit and grain distillates. Analytical studies were performed on a gas chromatograph Agilent 
6850 with flame ionization detection. ChemStation A.10.02 software was used to process the measurements.
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Results and discussion. In the study, optimal chromatography modes were selected that ensure express 
determination of acrolein content in the mass concentration range of 0.3–10 mg/dm3 in grain and fruit dis-
tillates without preliminary sample preparation in 4–5 min. The stability of the „retention time“ and „peak 
area“ parameters for acrolein was established. It was experimentally confirmed that the calibration graph 
for acrolein has a linear dependence in the mass concentration range of 0.3–10 mg/dm3. A correlation de-
pendence between the sample concentration and the detector response was found, the correlation coefficient 
R2 is not less than 0.99. As a result of studies, a method for the qualitative and quantitative determination 
of acrolein in grain and fruit distillates was developed. The limits of relative error of the developed method 
with a confidence of P = 0.95 in the range of mass concentrations from 0.3 to 10 mg/dm3 are less than 28 %.
Conclusions. A new methodological approach to determining acrolein in grain and fruit distillates based 
on the gas chromatography method is proposed. The conducted research is the basis for the development of 
a metrologically certified method for the qualitative and quantitative determination of acrolein in alcoholic 
beverages and the development of reference materials to improve the measurement accuracy.
The development of this research area will provide new experimental data on the chemical composition of 
alcoholic beverages and will improve the quality and safety of alcoholic beverages.
Keywords: acrolein, grain and fruit distillates, gas chromatography, measurement methods, reference 
materials, quality and safety control
Abbreviators used: RM – ​reference material; IRM – ​interstate reference material; GSO – ​certified reference 
material; IRM – ​industry reference material; MP – ​measurement pocedure, FID – ​flame ionization detector, 
GC – ​gas chromatography, HPLC – ​high-performance liquid chromatography, NMR – ​nuclear magnetic 
resonance, SRMI RF – ​State Register of Measuring Instruments
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Введение
Акролеин – ​простейший ненасыщенный 

альдегид, бесцветная летучая жидкость с жел-
товатым оттенком, неприятным резким едким 
запахом пригорелых жиров – ​является лакри-
матором, обладает высокой токсичностью и от-
носится к 2-му классу опасности [1]. Акролеин 
нашел широкое применение в химической, фар-
мацевтической, текстильной, электротехни-
ческой промышленности, сельском хозяйстве 
применяется в качестве биоцида, является рас-
пространенным загрязнителем окружающей 
среды. К наиболее значимым источникам за-
грязнения относят пожары и выхлопные газы 
двигателей внутреннего сгорания, приготов-
ление продуктов питания [2, 3].

Акролеин оказывает негативное воздействие 
на организм человека, провоцируя возникно-
вение и развитие многочисленных заболева-
ний, в том числе болезни Альцгеймера, сердеч-
но-сосудистых и респираторных заболеваний, 

сахарного диабета, рассеянного склероза. 
Акролеин считается одним из наиболее ток-
сичных и вредных компонентов сигаретного 
дыма. К группе высокого риска среди населе-
ния относятся курильщики табака и электрон-
ных сигарет [4].

Акролеин содержится в некоторых продук-
тах питания, включая жиры и масла для жар-
ки. Широкое распространение акролеина в пи-
щевых продуктах в основном связано с жар-
кой, выпечкой и ферментацией. Установлено, 
что содержание акролеина в пищевых продук-
тах существенно различается в зависимости 
от  видов продуктов и  условий их обработ-
ки. Всемирная организация здравоохранения 
определяет допустимое ежедневное потребле-
ние акролеина человеком в количестве 7,5 мкг 
на один килограмм массы тела [5].

Употребление алкогольных напитков явля-
ется одним из путей проникновения акролеи-
на в организм человека. Например, негативное 
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воздействие акролеина при употреблении игри-
стых вин доказано проведенными исследова-
ниями [6]. Акролеин может образовываться 
в  ходе биотехнологических процессов бро-
дильных производств из глицерина при фер-
ментации Bacillus amaracrylus [7]. Бактерии, 
такие как Lactobacillus, являются произво-
дителями акролеина в вине [8]. Нагревание 
и кислый pH способствуют образованию акро-
леина [9]. Некоторые исследователи полагают, 
что при производстве спирта этилового ректи-
фикованного акролеин образуется в процессе 
водно-тепловой обработки сырья при подгора-
нии жиров, присутствующих в исходном сы-
рье, а также в ходе технологического процес-
са ректификации [10–12].

Многочисленные научные труды посвяще-
ны исследованиям в области разработки и при-
менения инструментальных методик опреде-
ления акролеина в алкогольной продукции. 
Методом газовой хромато-масс-спектрометрии 
акролеин был обнаружен в коньяках в диапазо-
не массовых концентраций 1,42–2,23 мг/дм3 [13]. 
Методом высокоэффективной жидкостной 
хроматографии с флуориметрическим детек-
тированием акролеин в диапазоне массовых 
концентраций 0,67–11,10 мг/дм3 найден в шот-
ландском виски [14]. Методом газовой хромато-
графии с времяпролетным масс-спектрометри-
ческим детектированием в виноградном сус-
ле и вине идентифицирован акролеин в диа-
пазоне концентраций 0,001–0,001 5 мг/дм3 [15]. 
Методом ядерного магнитного резонанса в си-
дре выявлен акролеин в диапазоне концентра-
ций 0,002 3–0,032 0 мг/дм3. Методом газовой 
хроматографии с масс-спектрометрическим 
детектированием определен акролеин в пиве 
0,002 5–0,005 4 мг/дм3 [16].

На основании анализа литературных источ-
ников [5, 9, 13–16] можно сделать вывод, что 
наибольшие концентрации акролеина в  ис-
следованных напитках обнаружены в конья-
ках 1,42–2,23 мг/дм3 и виски 0,67–11,10 мг/дм3. 
Вероятно это объясняется высокими темпера-
турами в ходе технологического процесса ди-
стилляции, которые могут вызвать термиче-
ское разложение или нежелательные реакции.

Содержание акролеина в зерновых и фрукто-
вых дистиллятах нормативной документацией 
не регламентировано, что, по всей видимости, 

связано с недостаточной разработанностью ме-
тодик его идентификации [17–19]. Для разра-
ботки нормируемых показателей по акролеи-
ну необходима аттестованная методика измере-
ний, поэтому создание высокоточной методики 
определения акролеина в спиртных напитках 
является важной аналитической задачей, реше-
ние которой будет способствовать повышению 
безопасности алкогольной продукции. Кроме 
того важно отметить, что на сегодняшний день 
в подсистеме ФИГС «Аршин» 1 отсутствуют 
стандартные образцы с аттестованной харак-
теристикой массовой концентрации акролеина.

Цель исследования – ​на основе метода га-
зовой хроматографии с  пламенно-иониза-
ционным детектированием разработать экс-
прессную методику идентификации и коли-
чественного определения акролеина в зерно-
вых и фруктовых дистиллятах.

Материалы и методы
В качестве объектов исследований высту-

пали модельные и градуировочные растворы 
акролеина в диапазоне концентраций от 0,10 
до 10,0 мг/дм3, образцы зерновых и фрукто-
вых дистиллятов, полученные в лаборатор-
ных и производственных условиях.
Реактивы и  реагенты: акролеин кат. 

№ CS-T‑01276  (Clearsynth, Индия) с  содер-
жанием основного вещества не менее 99 %. 
В качестве растворителя использовали спирт 
этиловый ректификованный сорта «Люкс» 
по  ГОСТ  5962–2013 2. Для приготовления 
водно-спиртовых растворов использовали ди-
стиллированную воду по ГОСТ Р 58144–2018 3.
Приготовление модельных растворов. 

Приготовление растворов проводили в лабо-
раторных условиях в вытяжном шкафу при 
температуре окружающего воздуха (20 ± 2) °C. 
Готовили 6 уровней модельных растворов 
с  массовой концентрацией акролеина 0,10; 
0,25; 0,50; 1,0; 5,0; 10,0 мг/дм3. Готовили 3 уров-
ня градуировочных растворов с  массовой 

1 «Аршин» – ​ФГИС «Аршин»  (подсистема 
Федерального информационного фонда по обеспече-
нию единства измерений).

2 ГОСТ 5962–2013 Спирт этиловый ректификован-
ный из пищевого сырья. Технические условия.

3 ГОСТ Р 58144–2018 Вода дистиллированная. Тех
нические условия.
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концентрацией акролеина 0,84; 4,80; 8,4 мг/дм3. 
Колбы мерные исполнение 2‑500‑2 и 2‑1000‑2 
по ГОСТ 1770–74 4. Микродозаторы однока-
нальные Biohit (Финляндия) переменным объ-
емом 0,025–0,2 и 0,005–0,01 см3 с относитель-
ной погрешностью в диапазоне дозируемого 
объема не более ± 0,8 и ± 2,5 % соответственно.
Оборудование. Использовали газовый хро-

матограф Agilent модель 6850 А с автомати-
ческим устройством для ввода проб G2613А 
и  ПИД с  пределом детектирования не  бо-
лее 5 · 10–12 гС/с и уровнем флуктуационных 
шумов нулевого сигнала 1 · 10–13 рА (Agilent 
Technologies, США) 5. Разделение компонен-
тов проводили на капиллярной колонке высо-
кой полярности HP-FFAP (полиэтиленгликоль, 
модифицированный нитротерефталевой кис-
лотой) кат. № 19091F‑115E (Agilent Technologies, 
США) с толщиной неподвижной фазы 0,5 мкм, 
длиной 50 м, внутренним диаметром 0,32 мм.
Для обработки результатов измерений 

применяли программное обеспечение Agilent 
ChemStation для GC Верс. А.10.02  [1757] 
(Agilent Technologies, США). Уровень защи-
ты встроенного программного обеспече-
ния от  непреднамеренных и  преднамерен-
ных изменений «высокий» в  соответствии 
с Р 50.2.077‑2014 6. Цифровой идентификатор 
ПО C928DFBAA981244EDD1F0DC96A63A58D. 
Алгоритм вычисления MD5. Влияние програм-
много обеспечения хроматографа учтено при 
нормировании метрологических характерис-
тик разрабатываемой методики.

Результаты измерений получали не менее 
чем в двух повторностях. За окончательный ре-
зультат принимали среднеарифметическое зна-
чение (Сср, мг/дм3) двух параллельных опреде-
лений массовой концентрации акролеина, по-
лученное в условиях повторяемости, если вы-
полнялось условие приемлемости по формуле

4 ГОСТ 1770–74 Посуда мерная лабораторная сте-
клянная. Цилиндры, мензурки, колбы, пробирки. 
Общие технические условия.

5 Внесен в   Г РСИ  РФ рег.  № 82089 –21. 
Межповерочный интервал 1 раз в год, свидетельство 
о поверке № С-ДЫТ/11–03–2024/322541148.

6 Р 50.2.077‑2014 Государственная система обеспе-
чения единства измерений. Испытания средств изме-
рений в целях утверждения типа. Проверка защиты 
программного обеспечения.
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где 2 – ​число параллельных определений; Ci1, 
Ci2 – ​результаты параллельных определений со-
держания i-го вещества в анализируемой про-
бе, мг/дм3; ri, – ​значение предела повторяемо-
сти i-го вещества, %; 100 – ​множитель для пе-
ресчета в проценты.

Для предварительной математической об-
работки и визуализации экспериментальных 
данных использовали программное обеспече-
ние Microsoft Office Excel 2016.

Обсуждение результатов
На первом этапе работ проводили иссле-

дования по подбору оптимальных режимных 
параметров работы хроматографа. Для отра-
ботки условий хроматографирования готовили 
модельные растворы акролеина с массовой кон-
центрацией 0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 5,0; 10,0 мг/дм3. 
Приготовление растворов проводили в лабора-
тории, оборудованной приточно-вытяжной вен-
тиляцией в соответствии с ГОСТ 12.1.007–76 7. 
Границы относительной погрешности приго-
товления растворов (при Р = 0,95) составляли 
не более 5 %.

В ходе работ изучен ряд параметров, оказы-
вающих влияние на хроматографическое раз-
деление акролеина. Общеизвестно, что объем 
вводимой пробы оказывает значительное вли-
яние на результаты анализа. Объем вводимой 
пробы подбирается с учетом чувствительно-
сти детектора и сорбционной емкости колон-
ки. Температура испарителя оказывает влияние 
на процесс испарения пробы и должна устанав-
ливаться выше температуры кипения наиболее 
высококипящих компонентов. Коэффициент 
деления потока в испарителе определяет, ка-
кая часть пробы попадает в капиллярную ко-
лонку, при этом слишком большой сброс бу-
дет снижать чувствительность, а  слишком 
маленький приведет к  перегрузке колонки. 
Оптимальная скорость потока газа-носителя 
подбирается опытным путем. Увеличение ско-
рости потока газа-носителя азота может при-
водить к снижению эффективности колонки. 

7 ГОСТ 12.1.007–76 Система стандартов безопаснос-
ти труда. Вредные вещества. Классификация и общие 
требования безопасности.



Та б л и ц а  1 .  Режимные параметры работы хроматографа для определения акролеина 
в зерновых и фруктовых дистиллятах
Ta b l e  1.  Operating parameters of the chromatograph for determining acrolein in grain and fruit 
distillates

Варьируемые параметры Выбранные параметры

Объем ввода пробы, мкл. 0,2–1,0

Коэффициент деления потока в испарителе, ед. 20:1, 25:1

Температура испарителя, °C 110–130

Температура детектора, °C 200–220

Скорость потока газа-носителя азота, мл/мин 1,2–1,4

Скорость потока водорода, мл/мин 20–30

Скорость потока воздуха, мл/мин 200–300

Температура термостата колонок, °C 70–80

Время анализа, мин 5–6
Таблица составлена автором по собственным данным / The table is prepared by the author using their own dat

Рисунок подготовлен автором по собственным данным / 
The figure is prepared by the author using their own dat

Рис. 1. Хроматограмма модельного раствора акро-
леина массовой концентрацией 10,0 мг/дм3

Fig. 1. Chromatogram of a model solution of acrolein 
with a mass concentration of 10.0 mg/dm3
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Нижний температурный предел работы ка-
пиллярной колонки для газовой хроматогра-
фии ограничивается температурой плавления 
жидкой фазы, верхний предел – ​летучестью 
жидкой фазы и чувствительностью детекто-
ра. Рекомендуемые скорости потока вспомо-
гательных газов для пламенно-ионизацион-
ного детектора составляют: 200–400 мл/мин – ​
для воздуха; 20–40 мл/мин – ​для водорода. 
Температура детектора не должна быть ниже 
температуры колонки [20–23].

При подборе оптимальных режимов рабо-
ты газового хроматографа варьировали следу-
ющие параметры: объем ввода пробы, коэффи-
циент деления потока, температура испарителя, 
скорость потока газа-носителя и вспомогатель-
ных газов, температура детектора. В резуль-
тате проведенных исследований, на основа-
нии анализа научных источников, собственных 
исследований и накопленного опыта по под-
бору режимов разделения целевых компо-
нентов предложены оптимальные режимные 
параметры (табл. 1).

С применением подобранных условий по-
лучены хроматограммы модельных раство-
ров акролеина с массовой концентрацией 0,10; 
0,25; 0,50; 1,0; 5,0; 10,0 мг/дм3. В качестве иллю-
страции на рис. 1 изображена хроматограмма 

модельного раствора акролеина с массовой кон-
центрацией 10,0 мг/дм3.

Интерпретация полученных хроматограмм 
показала, что пики целевого компонента сим-
метричны, форма максимально приближена 
к гауссовой кривой с достаточной полнотой 
разрешения, соотношение пика к уровню шу-
ма составляет не менее чем 3:1.

На втором этапе работ проводили постро-
ение калибровочных зависимостей. Прибор 



Рисунок подготовлен автором по собственным данным / 
The figure is prepared by the author using their own dat

Рис. 2. Градуировочный график для акролеина
Fig. 2. Calibration graph for acrolein

1 – ​зерновой дистиллят, 2 -– модельный раствор акролеина
Рисунок подготовлен автором по собственным данным / 

The figure is prepared by the author using their own dat

Рис. 3. Совмещенные хроматограммы зернового ди-
стиллята и модельного раствора акролеина

Fig. 3. Combined chromatograms of grain distillate 
and model solution of acrolein
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градуировали по искусственным смесям ме-
тодом абсолютной градуировки. Градуировку 
прибора выполняли в диапазоне предполага-
емых концентраций акролеина в  зерновых 
и фруктовых дистиллятах, используя 6 уровней 
модельных растворов с массовой концентраци-
ей акролеина 0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 5,0; 10,0 мг/дм3.

С применением программного обеспече-
ния, входящего в состав хроматогарфической 
системы, записывали хроматограммы анали-
за каждого градуировочного раствора, реги-
стрировали время удерживания и площади пи-
ков. На рис. 2 представлен градуировочный 
график акролеина в диапазоне концентраций 
0,10–10,0 мг/дм3.

Установлено, что градуировочный график 
для акролеина в координатах «концентрация – ​
площадь пика» обладает линейной зависимо-
стью в  диапазоне массовых концентраций 
0,1–10,0 мг/дм3, коэффициент корреляции R2 
составляет 0,999 79.

На следующем этапе исследований в це-
лях выявления возможного матричного эф-
фекта проведен анализ 10 образцов фруктовых 
и 10 образцов зерновых дистиллятов. На рис. 3 
представлены совмещенные хроматограммы 
модельного раствора акролеина и хроматограм-
ма зернового дистиллята.

На рис. 3 показано, что хроматографиче-
ских наложений, препятствующих определе-
нию акролеина, не обнаружено. Таким образом, 

анализ полученных в ходе проведенных иссле-
дований хроматограмм подтвердил отсутствие 
негативного влияния матрицы на идентифика-
цию и количественное определение акролеина 
в зерновых и фруктовых дистиллятах.

Для оценки возможного влияния матрич-
ного эффекта на показатель «время удержива-
ния» проводили серию опытов с использова-
нием 20 реальных проб зерновых и фруктовых 
дистиллятов. В ходе исследований эксперимен-
тально подтверждено: дрейф времени удержи-
вания, вызванный повторными вводами проб, 
отсутствует, а значения коэффициента вариа-
ции не превышают 3 %, что свидетельствует 
об отсутствии влияния матрицы.

На четвертом этапе исследовали ста-
бильность показателей «время удерживания» 
и «площадь пика». Важно отметить, что отсут-
ствие сомнительных результатов (промахов) 
при наблюдениях является одним из важней-
ших условий правильного применения стати-
стических оценок. Обычно промахи выявля-
ются при статистической обработке результа-
тов измерений и их целесообразно исключать 
из расчетов [22]. Выявление промахов следу-
ет проводить до определения погрешностей 
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Рис. 4. Результаты исследования стабильности по-
казателя: а) площадь пика, б) время удерживания 
для модельного раствора с массовой концентраци-

ей акролеина 0,1 мг/дм3

Fig. 4. Results of the stability study of the indicator: 
a) peak area, b) retention time for a model solution with 

a mass concentration of acrolein of 0.1 mg/dm3
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Рис. 5. Результаты исследования стабильности по-
казателя: а) площадь пика, б) время удерживания 
для модельного раствора с массовой концентраци-

ей акролеина 10,0 мг/дм3

Fig. 5. Results of the stability study of the indicator: 
a) peak area, b) retention time for a model solution with 

a mass concentration of acrolein of 10.0 mg/dm3
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измерений. Поэтому при проведении расче-
тов стабильности показателей «площадь пи-
ка» и «время удерживания» в целях отсеива-
ния сомнительных результатов исключали ми-
нимальное и максимальное значения.

Для оценки стабильности проводили серию 
экспериментов с использованием модельных 
растворов с массовой концентрацией акролеина 
0,10; 0,25; 0,50; 1,0; 5,0; 10,0 мг/дм3. Основные ре-
зультаты исследований приведены на рис. 4 и 5.

После исключения минимального и макси-
мального значений анализ полученных резуль-
татов показал: среднее арифметическое зна-
чение для модельного раствора, содержаще-
го 0,1 мг/дм3 акролеина, по параметру «время 
удерживания» – ​4,844 мин, максимальное от-
носительное расхождение – ​0,25 %, минималь-
ное – ​0,18 %. Среднее арифметическое значение 

по параметру «площадь пика» – ​0,046 рА, мак-
симальное относительное расхождение – ​21,4 %, 
минимальное – ​19,9 %.

После исключения минимального и макси-
мального значений среднее арифметическое 
значение для модельного раствора, содержаще-
го 10,0 мг/дм3 акролеина, по параметру «время 
удерживания» составило 4,836 мин, минималь-
ное относительное расхождение – ​0,028 %, мак-
симальное – ​0,034 %. Среднее арифметическое 
значение по параметру «площадь пика» соста-
вило 4,33 рА, максимальное относительное рас-
хождение – ​2,58 %, минимальное – ​2,21 %.

В целях подтверждения надежности 
определения содержания акролеина в  диа-
пазоне массовых концентраций от  0,10 
до  10,0  мг/дм3 включительно в  подобран-
ных условиях (табл. 1) использовали метод 
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Рис. 6. Результаты исследований по методике «вве-
дено – ​найдено» для модельных растворов, со-
держащих акролеин массовой концентрацией: 

а) 0,10 мг/дм3; б) 10,0 мг/дм3

Fig. 6. Results of studies using the „introduced-found“ 
method for model solutions containing acrolein with 

a mass concentration of A) 0.10 mg/dm3 
and B) 10.0 mg/dm3

Та б л и ц а  2 .  Метрологические характеристики градуировочных растворов
Ta b l e  2 .  Metrological characteristics of calibration solutions

Наимено
вание 

компонента

А‑1 А‑2 А‑3

Аттестован
ное значе-

ние, мг/дм3

Границы от-
носительной 
погрешности 
(Р = 0,95), %

Аттестован
ное значе-

ние, мг/дм3

Границы от-
носительной 
погрешности 
(Р = 0,95), %

Аттестован
ное значе-

ние, мг/дм3

Границы от-
носительной 
погрешности 
(Р = 0,95), %

акролеин 8,4 ±2 4,2 ±2 0,84 ±2,5
Таблица составлена автором по собственным данным / The table is prepared by the author using their own dat

132 Эталоны. Стандартные образцы. 2025. Т. 21, № 3. С. 124–137

Н. В. Шелехова Газохроматографическая методика определения массовой концентрации акролеина в зерновых и фруктовых…

«введено – ​найдено», основанный на опреде-
лении точно известного введенного количес-
тва вещества проверяемой методикой. На рис. 4 
приведены результаты исследований для мо-
дельных растворов, содержащих акролеин мас-
совой концентрацией 0,10 и 10,0 мг/дм3.

Среднее арифметическое значение составляло:
– для модельного раствора акролеина с мас-

совой концентрацией 0,10 мг/дм3 – ​0,11 мг/дм3;
– для модельного раствора акролеина с мас-

совой концентрацией 10,0 мг/дм3 – ​10,1 мг/дм3.

Максимальное и минимальное относитель-
ные расхождения между значениями «введе-
но – ​найдено» составляли:

– для модельного раствора акролеина с мас-
совой концентрацией 0,10 мг/дм3 – ​не более 
22,22 %.

– для модельного раствора акролеина с мас-
совой концентрацией 10,0 мг/дм3 – ​не более 
6,02 %.

На завершающем этапе исследований рас-
считывали метрологические характеристики. 
Для расчета метрологических характеристик 
разработанной методики готовили 3 уровня 
градуировочных растворов, соответствую-
щих началу, середине и концу диапазона из-
меряемых концентраций. Метрологические ха-
рактеристики градуировочных растворов рас-
считывали в соответствии с РМГ 60–2003 8. 
Результаты представлены в табл. 2.

Ме т р о л о г и ч е с к и е  х а р а к т е р и с т и -
к и ра зработанной ме тодик и расчи-
тыва ли с  учетом положений, регла-
ментированных ГОСТ  Р  8.563–2009  9, 
Г О С Т   Р   И С О   5 7 2 5 – 1 – 2 0 0 2   1 0 , 
ГОСТ Р ИСО 5725–6–2002 11. Диапазон изме-
рений массовой концентрации акролеина, по-
казатели повторяемости и воспроизводимости, 

8 РМГ 60–2003 ГСИ. Смеси аттестованные. Общие 
требования к разработке.

9 ГОСТ Р 8.563–2009 Государственная система обес-
печения единства измерений. Методики выполнения 
измерений.

10 ГОСТ Р ИСО 5725–1–2002 Точность (правильность 
и прецизионность) методов и результатов измерений. 
Часть 1. Основные положения и определения.

11 ГОСТ  Р ИСО 5725–6–2002 Точность  (правиль-
ность и  прецизионность) методов и  результатов из-
мерений. Часть 6. Использование значений точности 
на практике.



Та б л и ц а  3 .  Показатели точности измерений
Ta b l e  3 .  Measurement accuracy indicators

Диапазон измере-
ний массовой кон-
центрации акро-

леина в пересчете 
на безводный спирт 

мг/дм3

Показатель точ-
ности (границы 
относительной 

погрешности), ±δ, 
% при Р = 0,95

Показатель по-
вторяемости (от-

носительное 
среднеквадрати-
ческое отклоне-
ние повторяемо-

сти), σr, %

Показатель вос-
производимо-

сти (относитель-
ное среднеква-
дратическое 

отклонение вос-
производимости), 

σR, %

Предел повто-
ряемости, r, % 
Р = 0,95, n = 2

От 0,3 до 5 включ. 28 8 12 22

Св. 5 до 10 включ. 20 5 8 14
Таблица составлена автором по собственным данным / The table is prepared by the author using their own dat
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передел повторяемости и границы относитель-
ной погрешности представлены в табл. 3.

Анализ полученных результатов подтвер-
дил, что разработанная «Методика определе-
ния массовой концентрации акролеина в зер-
новых и фруктовых дистиллятах методом га-
зовой хроматографии» соответствует требова-
ниям, предъявляемым к МИ.

На основании проведенных исследова-
ний разработана «Методика измерений мас-
совой концентрации акролеина в  дистил-
лятах и  спиртных напитках, приготовлен-
ных на  их основе, методом газовой хро-
матографии», получено свидетельство 
об аттестации методики (метода) измерений 
№ 205–05/RA.RU.311787/2025.

Перспективы дальнейших исследований. 
Подчеркнем, что проблема получения достовер-
ных и прослеживаемых результатов, получен-
ных с применением инструментальных методов 
анализа, остается актуальной [24, 25]. В целях 
обеспечения единства измерений и требуемой 
точности измерений посредством градуиров-
ки, метрологического контроля средств изме-
рения, контроля точности результатов измере-
ний, валидации методик измерений используют 
СО [26, 27], в соответствии с ГОСТ8.315–97 12 
подразделяя их по уровню утверждения (или 
признания) на МСО, ГСО, ОСО и СОП.

СО различных уровней признания широ-
ко применяют в аналитических лабораториях 
предприятий для градуировки и калибровки 

12 ГОСТ8.315–97 Государственная система обеспече-
ния единства измерений. Стандартные образцы состава 
и свойств веществ и материалов. Основные положения.

средств измерений, валидации и аттестации 
МИ, контроля точности результатов измере-
ний, внутрилабораторного контроля резуль-
татов измерений [28, 29]. На основании выше-
изложенного можно сделать вывод, что одной 
из приоритетных задач является разработка 
СО, являющихся незаменимым звеном цепи 
обеспечения метрологической прослеживае-
мости измерений. Важно, что развитие дан-
ного направления вносит вклад в решение ак-
туальной задачи государственного масштаба – ​
импортозамещении СО [30, 31].

Таким образом, проведенное исследование 
открывает пути для разработки СО акролеи-
на в целях применения в контроле химическо-
го состава алкогольной продукции. СО могут 
быть использованы для градуировки газовых 
хроматографов, контроля точности результатов 
измерений, аттестации методик. Повышение 
точности измерений акролеина является важ-
ной аналитической задачей, решение которой 
будет способствовать получению надежных 
результатов и обеспечению высокого качества 
зерновых и фруктовых дистиллятов.

Выводы
Предложен новый методический подход 

к определению акролеина в зерновых и фрук-
товых дистиллятах, базирующийся на приме-
нении метода газовой хроматографии с пла-
менно-ионизационным детектированием, 
обеспечивающий в  сравнении с  методами 
«мокрой химии» экономию времени на про-
ведение анализов и снижение расхода реакти-
вов и материалов.
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Выявлена целесообразность, обоснована 
перспективность и  экспериментально под-
тверждена возможность качественного и ко-
личественного определения акролеина методом 
газовой хроматографии с пламенно-ионизаци-
онным детектированием в зерновых и фрукто-
вых дистиллятах.

Подобраны оптимальные режимы хрома-
тографирования, обеспечивающие экспресс-
ное определение акролеина в диапазоне мас-
совых концентраций 0,3–10 мг/дм3 в зерновых 
и фруктовых дистиллятах без предваритель-
ной пробоподготовки за 4–5 мин.

Установлена стабильность показателей «вре-
мя удерживания» и «площадь пика» для акро-
леина. Показано, что максимальные расхож-
дения составляют 0,25 и 21 % соответственно.

Экспериментально подтверждено, что гра-
дуировочный график для акролеина обладает 
линейной зависимостью в диапазоне массовых 
концентраций 0,3–10 мг/дм3. Найдена корреля-
ционная зависимость между показателями «от-
клик детектора» и «площадь пика», коэффици-
ент корреляции R2 составляет 0,99.

Доказано, что применение разработанной 
методики позволяет полностью разделять, об-
наруживать, идентифицировать и с высокой 
степенью достоверности определять массовую 
концентрацию акролеина в зерновых и фрук-
товых дистиллятах.

При соблюдении всех регламентированных 
условий и проведении анализа в точном со-
ответствии с разработанной МИ значение от-
носительной погрешности измерений при до-
верительной вероятности Р = 0,95 составляет 
не более 28 %.

Научная новизна заключается в том, что 
проведенное исследование по разработке ме-
тодики определения акролеина позволяет рас-
ширить знания о химическом составе зерно-
вых и фруктовых дистиллятов, усовершенство-
вать перечень маркеров для контроля качества 
и безопасности алкогольной продукции.

Практическая значимость состоит в том, что 
внедрение разработанной методики в практи-
ку производственных предприятий позволит 
повысить эффективность контроля качества 
и безопасности алкогольной продукции.

Перспективой проведенных исследова-
ний станет разработка СО для качественного 

и  количественного определения акролеина 
в зерновых и фруктовых дистиллятах.
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