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概要

Agilent 8860 GC と水素炎イオン化検出器 (FID) を組み合わせることで、蒸留酒中のアルコール、アル
デヒド、有機酸、エステルの分析における感度、直線性、安定性が向上します。カラムの高度な不活性
処理により、ほぼすべての化合物で優れたピーク形状を得ることができます。

Agilent 8860 ガスクロマトグラフによる
蒸留酒中のアルコール、アルデヒド、
エステルの分析
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はじめに

蒸留酒は、エタノール-水系のマトリックス中に
非常に多くの香気化合物 (アルコール、アルデ
ヒド、有機酸、エステルなど) が複雑に混合さ
れて構成されています。これらの微量原材料
の割合によって、その酒の香りと品質が決まり
ます。酒造メーカーにとって、元の原材料に含
まれる香気化合物とマッシング、発酵、蒸留と
いった過程で発生する香気化合物をモニタリ
ングおよびテストすることは非常に重要です。

中国酒は、その強い香りと長く残る後味で、世
界的に有名な蒸留酒です。中国酒はその香り
の種類によって、マオタイ、ルーチョウ、フェン、
米香などに分類できます。酒類の研究では長
い間、発酵中の微生物の発生と香気成分の形
成が重視されていました。また、一般的な酒
類におけるエステル、酸、アルコール、アルデ
ヒドなどの主要芳香成分の影響も分析されて
きました。酢酸エチル、乳酸エチル、ヘキサン
酸エチルの濃度と割合は、酒の香りを大きく
左右します。人体への影響を考えると、酒の
製造過程でメタノール、イソブチルアルコール、
イソアミルアルコールの濃度を厳密に管理す
る必要があります。このアプリケーションノー
トでは、Agilent 8860 GC システムに実際の
商品サンプルを注入し、酒類の特定の香味を
分析しました。また、最も一般的な 10 種類の
化合物を定量分析しました。 

実験方法

分析には 8860 GC と FID を使用しました。
サンプル導入には、Agilent 7693A オートサ
ンプラと 5 µL シリンジを使用しました。表 1 
に使用した機器と分析条件を示します。 

サンプル前処理
マイクロリットルシリンジを使用して、混合標
準原液に各標準成分の所定量を添加して前
処理しました。10 種類の化合物の原液 (各濃
度は 1,000 µg/mL) を エタノール:水 = 60:40 
(v/v) の溶液で前処理しました。 

要件を満たす濃度になるように、エタノール
水溶液にさまざまな量の原液をスパイクして、
各キャリブレーションレベルで 6 本のバイアル
を作りました。10、30、50、100、500、およ
び 1,000 µg/mL の標準濃度で、標準溶液を
前処理しました。440 µg/mL の内部標準 (IS) 
濃度に合わせて、IS を各キャリブレーションレ
ベルまでスパイクしました。

中国の地元商店からサンプルとなる蒸留酒を
購入し、希釈せずに GC に導入しました。

表 1. Agilent J&W DB-FATWAX UI カラムの蒸留酒メソッド条件

パラメータ 設定値

GC システム 8860 GC/FID

インレット 
スプリット/スプリットレス、250 ° C、スプリット比 30:1 
ライナ: ウルトライナート (p/n 5190-2295)

カラム J&W DB-FATWAX ウルトライナート、30 m × 0.25 mm、0.25 µm (p/n G3903-63008)

キャリアガス ヘリウム、1 mL/min の定流量

オーブン
40 ° C (4 分間)、 
5 ° C/min で 100 ° C まで昇温 
10 ° C/min で 200 ° C まで昇温 (10 分間)

FID 

250 ° C、 
水素: 30 mL/min、 
空気: 300 mL/min、 
メークアップガス (N2): 25 mL/min

注入 0.5 µL 
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結果と考察

蒸留酒中の香気成分を確実にモニタリングで
きるメソッドを開発するため、8860 GC に自
動注入と FID を組み合わせた構成を使用し
ました。図 1 は、10 種類の標準成分と 1 種
類の内部標準 (濃度 100 µg/mL) を使用して
システムで採取した一般的なクロマトグラム
です。 

図 2、3、4 は、中国酒サンプルから検出され
た香気成分の主要成分の一部をプロファイリ
ングしたクロマトグラムの例です。すべてのア
ルコール、アルデヒド、有機酸、エステルにつ
いて、このシステムの分離能とピーク形状が
優れていることがわかります。図 2 のとおり、
酢酸エチル、アセトアルデヒド、メタノールは
ベースライン分離されています。メタノールは
極性が強くテーリングしやすい成分ですが、こ
のメソッドではシャープな左右対称のピーク形
状を得ることができました。 

図 1. J&W DB-FATWAX ウルトライナートカラムによる 10 種類のターゲット化合物 (100 μg/mL) の 
 GC/FID クロマトグラム
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図 2. ルーチョウ酒サンプルの GC/FID クロマトグラム 
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図 3. マオタイ酒サンプルの GC/FID クロマトグラム
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図 4. フェン酒サンプルの GC/FID クロマトグラム
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化合物の決定係数 (R2) は、10 種類すべて
において、10～ 1,000 µg/mL の範囲で ≥
0.9992 でした。表 2 に詳細なキャリブレー
ション情報を、図 5、6、7 にメタノール、イソ
ブタノール、乳酸エチルの検量線を示します。

表 2. 10 種類のターゲット化合物の R2、RSD、LOD

名前 RT R2

RSD (n = 6)

 100 µg/mL 中国 酒
MDL 

 (µg/mL)

酢酸エチル 4.51 0.9992 3 2.8 3

メタノール 4.75 0.9998 1.3 1.2 5

2-ブタノール 7.88 0.9998 1.3 1.4 2

酪酸エチル 8.09 0.9995 2.5 2.2 2

n-プロパノール 8.26 0.9998 1.1 1.1 2

イソブタノール 9.96 0.9998 1.1 1.2 2

1-ブタノール 11.43 0.9998 1.4 1.2 2

イソアミルアルコール 13.25 0.9998 1.2 1.3 2

ヘキサン酸エチル 13.88 0.9998 1.6 1.1 2

乳酸エチル 16.93 0.9999 1.1 1.2 3

量の比0 0.5 1.0 1.5 2.0

面
積
比

0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0

1.2

1.4

1 2 3
4

5

6

メタノール、FID1 A

相関係数: 0.99985

Rel. res%(6): –6.4427e-1 

面積比 = 0.55615073*AmtRatio + 0.0059838

図 5. メタノールの検量線 (R2 = 0.99985)
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図 6. イソブタノールの検量線 (R2 = 0.99986)



システムの安定性を確認するため、再現性試
験を行いました。再現性テストは標準サンプ
ルと実際のサンプルの両方で実施しました。
表 2 の結果から、ほぼすべての化合物で面
積 %RSD が 3 % を大幅に下回っていること
がわかります。図 8 は、中国酒の注入を 6 回
繰り返した場合の重ね表示です。この図から、
リテンションタイムと面積の再現性が非常に
優れていることがわかります。

メソッド検出限界 (MDL) の計算にはシグナル/ 
ノイズ比 (S/N) を使用しました。MDL のテス
トには、5 µg/mL の濃度の標準溶液を使用
しました。表 2 にすべての化合物の値を示し
ます。すべての化合物で MDL は ≦ 5 µg/mL 
でした。

結論

このアプリケーションノートでは、自動注入
と FID で構成した 8860 GC により、酒類中
のアルコール、アルデヒド、有機酸、エステル
を確実かつ効率的に分析できることを実証し
ました。また EPC コントロールと J&W DB-
FATWAX UI カラムによって優れたピーク形
状、分離能、再現性を得ることができます。
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図 7. 乳酸エチルの検量線 (R2 = 0.99985)
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図 8. 同じ中国酒の 6 回の繰り返し注入で得られた GC/FID クロマトグラムの重ね表示
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