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ノート 
ガスクロマトグラフによるエチルアルコールの定量 

 
松 井  清※ 

 

 
 関税率表 13・03 号，22・08 号，22・09 号及び 33・04 号のアルコール分はゲーリュサック式

比重計により測定した場合の値による。この方法は，蒸溜操作及び抽出時のロス，更にアルコール

溜出物中に妨害物（共沸する水溶性物質）が存在すると誤差が大きくなる欠点があり，サンプルは

25ml～100ml 必要である。ガスクロマトグラフ法ではサンプルを 1ml ないし 10ml を使ひ内部標

準物質と混合して蒸溜抽出等の前処理を省いて直ちにガスクロにかけた。これによってアセトン・

イソプロパノール等の低沸点物を分離しピーク高さの比率より定量を行なった。なお定量値は関税

率表のゲーリュサック比重計の値と一致するよう 15℃に於ける V/V%で算出するようにした。 
 
 

関税率表でアルコール定量に関係ある税番 
 

※
 東京税関分析室  東京都港区港南五丁目 

 
１. 装置・器具・試薬 

Model G8T 型ガスクロマトグラフ 
検出器 熱伝導度型 
固定相液体 20%DLP/NEOPACKIA 
      60/80 メッシュ φ3mm×1.93m 
      PEG6000/Celite 
      30/60 メッシュ φ3mm×0.32m 
上記二種の固定相をφ3mm×2.25m のカラムに連接

して充填した。PEG の方を注入口側に接続する。内

標及試料を秤量し混合する容器として 10ml共栓付遠

沈管を使う……10 本 
15℃比重測定用 電子恒温水槽 
内部標準物質 メチルアルコール 市販試薬一級 
検量線用 標準エチルアルコール溶液． 
 試薬一級 99.46V%以上のもの 100ml をとり水を加え

て全量 200ml としたもの，これを 15℃に於てゲーリュ

サック比重計で測るとアルコール50.1度である。このも 
のはウィンディッシュ氏アルコール表３）による計算

又は比重測定より100g中15℃に換算したエタノール

の容積（53.611ml）を算定することが出来る。 

 

２. 検量線・試料の調製 

 検量線は Table 1①～④に示す如く共栓は遠沈管に

メタノール１cc 秤取し更にエタノールを加へて各化

学天秤で精秤した。その後速かに蒸溜水を加へて全容

積 10ml とした。 
 試料は，Table 1⑤～⑧に示す如く共栓は遠沈管に 



60 

 

Table 1 Experiments Data of Flavour Base milk and wine 

 
 

 
メタノール 1ml 秤取し試料 15℃の恒温水槽に浸潰した

もの10ml及5ml秤取した。⑧は試料を秤取した後15℃
の比重で徐して15℃に於ける容積4.03mlを算出した。 

 

３. 定量分析 

 ガスクロ操作条件 
カラム温度 60℃～55℃ 
注入口温度 120℃ 
検出器温度 150℃ 
感   度 ８又は 16 
フィラメント電流 60mA 
キャリヤーガス流速 H215ml～20ml /分 
 以上の測定条件で測定したクロマトグラムの一例を 
Fig. 1 に示す。このカラムではサンプル注入後水が最

後に溶出し終る迄約 11 分で次の注入をすることがで

きた。 
 
 注入口温度の影響について 
 一般にエチルアルコールはこれと共存する事が多い

ので注入口温度を 120℃及び 150℃にして比較したが

同一注入量の場合は良好な再現性を示した。 

 

 
Fig. 1 Chromatogrum of DLP/PEG Column. 

Column Temperature 55℃ 
H2 15 ml /min 

1. Ether   2. CH2OH   3. Acetone 
4. C2H5OH   5. Iso-C3H7OH   6. H2O 
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 注入量に対する変化 
 使用した機種の検出器は，注入量を変えた場合，内

標に対するエタノールピークの高さの比率が変って来

る。最高 7%位変動する事が第一表より分る。又面積法

も同様に変動する。故に注入量を 2μl とし注入口温度

120℃でピーク高さの比は良好な再現性を示した。 
 試料及び検量線用標準品共にこの条件で定量した。 
Fig. 2はメタノール1gに対するエタノール容積のピー

ク高さ比との検量線。 

 
Fig. 2 Calibretion Curve of Peak ratio of 

 
 
 
Table 1 に示す如くインボイス記載９度の香料につい

て四回分析の結果エタノール分平均 8.6 度であった。

又⑦⑧では純エタノール添加試験の結果ほぼ同量の回

収をした。このものをゲールサック法により測定する

と約 5%であった。酒類については蒸溜法の方が簡便で

大した誤差を生じないと思はれる。 
 
 カラム後処理 
 使用した機種にはプレカット装置が附属していない

故に検量線を作った後サンプルを注入し始めてから滲

出の終ったカラムは注入側と検出側を逆に取付けて分

折時と同じ条件下にほぼ同時間逆流洗滌を行なった。 
これによって高沸点，難溶出成分はカラムから完全に

溶出された。 
Fig. 4○B はアセトン，C2H5OH，C3H7OH，各 5ml に
H2O10ml 混合したもののガスクロマトグラムである。 
このものを Guenther の方法１）に従って飽和食塩水と

石油エーテルで抽出した後，溜出物についてガスクロ

マトグラムを画くと○A に見られる如く僅かに，

C3H7OH が下っているが殆んど除かれていない，ガス

クロ法では此等の妨害を分離出来た。 

 

 
Fig .4 Gaschromatograms of Specimen． 

A.  Model sample of extract 
B.  Model sample before extract 
１．acetone H2 20mℓ /ｍiｎ 
２．C2H5OH C.T. 60℃ 
３．iso- C3H7OH 

 
Fig.3 Gaschromatograms of Alcohol peak number 

are same as Table 1 
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