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    本标准代替GB/T 6509-1986(!绵纶6中低分子物含量测定方法》

    本标准参照相关行业多年来使用的试验方法，并在此基础上对GB/T 6509-1986进行修订。目前

尚无该项试验方法的国际标准。

    本标准与GB/T 6509-1986不同之处，

    a) 标准名称和适用范围有所调整;

    h) 增加 了聚 己内酞胺切片低分子物含量的测定方法 (见本标准方法 R)

    本标准 由中国纺织工业协会提出。

    本标准由上海化学纤维(集团)有限公司归口。

    本标准的起草单位:上海宇航特种纤维厂、中国化纤工业协会化纤产品检测中心。

    本标准主要起草人:杨建杰、陈敏。

    本标准所代替标准的历次版本发布情况为:

    - GB/T 6509-1986,
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聚己内酸胺切片和纤维中低分子

      物含里的测试方法

范 围

    本标准规定了聚己内酞胺切片和纤维中水溶性低分子物含量的测定方法。

    本标准的方法A适用于聚己内酞胺纤维(锦纶6);方法B适用于纤维级聚己内酸胺切片，也适用于

企业 内部快速测定聚 己内酞胺纤维。当对快速测定 结果 有争 议时，则采用方法 A

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是

否可使用这些文件的最新版本 凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T 601 化学试剂 滴定分析(容量分析)用标准溶液的制备

    GB/T 603 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备

    GB/T 8170 数值修约规则

术语和定义

    下列术语和定义适用于本标准。

3. 1

    聚己内酞胺 polycaproamlde

    分子式:{HN(CH,)5C0},

    归于聚酞胺类 其树脂切片学名为聚己内Fft胺切片，可用于制做纤维;若纺成纤维，学名为聚己内

酞胺纤维，其商品名称为尼龙一6或锦纶一6;密度1. 14,熔点约为2100C-2200C，溶于苯酚、甲酸、二甲苯

酚等

3，2

    低分子物 low molecular weight compounds

    亦称低分子化合物，是存在于聚己内酞胺中的己内酸胺和水溶性低聚体的统称。

4 方法 A

4. 1 原理

    聚己内酞胺纤维中低分子物在酸性介质中加热后水解成氨基己酸 然后在偏碱性条件下，以一定

的温度和时间与三硝基苯磺酸(TNBS)反应，呈黄色络合物，再进行酸化。用分光光度计测定其吸光

度，从工作曲线所获得的K值进行计算，求得其含量
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4.2 反应式
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4.3 试剂和材料

    在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水、去离子水或相当程度的水。

4.3.1 盐酸溶液(18%):量500 mL的盐酸(HC1) ,溶于500 ml的水中。

4.3.2 盐酸溶液(3%):按4,3_1稀释6倍。

4.3.3 氢氧化钠(40 g/L):称量40 g氢氧化钠(NaOH) I溶于1 000 mL的水中。

4.3.4 碳酸氢钠((40 g/L):称量4g的碳酸氢钠(NaHC0, )溶于100 mL的水中。

4.3.5 三硝基苯磺酸((0. 1 g/L):称量0. 100 0 g TNBS(生化试剂)，用适量的水溶解，移人100 mL棕
色容量瓶中，用水稀释到刻度。

4.3.6 己内酞胺标准溶液(0. 15 g/l.)，称量0. 15 g的己内酞胺，用适量的水溶解后，移人1 000 ml的

容量瓶中，用水稀释到刻度。

4.4 仪器

4.4.1 一般实验室仪器。

4.4.2 红外线快速干燥器:内置一个红外线灯泡，灯泡高度离操作台15 cm.

4.4.3 电热恒温水浴槽;37℃一100 0C ,精度为110C.

4.4.4 紫外分光光度计，波长200 nm-1 000 nm

4.4.5  300 mL直形冷凝管
4. 4. 6 400 mL球形冷凝管。

4.5 分析步骤

4.5, 1 绘制己内酞胺标准溶液工作曲线

4.5. 1. 1 空白参比溶液

    用水作为空白参比溶液。

4.5. 1.2 标准比色溶液

4.5. 1.2, 1 吸取5 m工J己内酞胺，于加 m工圆底烧瓶内摇匀。

4.5. 1.2.2 装上直形冷凝管，加热同流45 min进行水解。水解完毕后用氢氧化钠中和至试液的pH

达8-9为止。
  2
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4.5.1.2.3 转人50 ml容量瓶内，冷却至室温后，用水稀释至刻度后摇匀。

4.5. 1.2.4 分别移取稀释液。. 3 mL,O, 5 mL,O, 7 mL,l. 0 ml和1. 5 mL于10 ml容量瓶中，用水加

至2 mL。然后加人3 mL碳酸氢钠。

4.5. 1.2.5 加人 1 ml，三硝基苯磺酸溶液，摇匀，放于70℃士1℃的恒温水浴槽内，保温15 min后取

出，等待显色。

4.5. 1.2.6 加人1. 5 ml盐酸(4.3.2)立刻用手振荡片刻，使气泡逸出，冷却至室温，用水稀释至刻度

摇匀。

4.5.1, 3 吸光度的测定

    调节分光光度计的波长至350 nm处，用空白参比溶液调整吸光度为。，然后分别测定标准比色溶

液的吸光度。

4.5.1.4 工作曲线的绘制

    以10 ml标准比色溶液中所含己内酞胺的量为横坐标，以相应测得的吸光度为纵坐标绘制工作曲

线，求得K值。

4.5.2 样品的$gig试

4.5.2. 1 样品的制备

    从实验室样品中取出试样，放在红外线干燥器内干燥 10 min，取出后放于干燥器内，冷却至室温。

称取2g试料，精确到。.〕mg 置于500 ml的圆底烧瓶，加人100 mL水，装上球形冷凝管，加热回流

1h。回流完毕后，将溶液通过短型漏斗移人250 m工的量瓶 用适量的水反复洗涤瓶内试样，将洗液全

部并人量瓶，冷却至室温后稀释至刻度，摇匀后用于低分子含量的测定。

4.5.2.2 水解和中和

4.5.2.2. 1 用单标移液管移取5 mI.试液,5 mL盐酸(4.3.1)，于50 m工_圆底烧瓶内摇匀。

4.5.2.2.2 按4.5.1.2.2和4.5.1.2.3规定水解和中和。

4.5.2.3 显色和酸化

4.5.2. 3. 1 用单标移液管移取2 mL试液及3 ml,碳酸氢钠溶液于10 mL容量瓶中，摇匀。同时用水

代替试液做空白试验

4.5.2.3.2 按4.5.1. 2.5等待显色.按4.5.1.2.6规定稀释。

4.52.4 测定吸光度

    调节分光光度计的波长至350 nm，用空自溶液调整吸光度为。，测定试液的吸光度，并记录。

4.5.3 结果计算

    低分子物的含量X按式(1)计算，数值以%表示。

A
-K

2 i0 X晶X2X‘000
又 100

式中 :

A— 试料吸光度的数值;

K— 工作曲线斜率的数值;

771— 试料质量的数值，单位为克(9)。
计算到三位小数(试验的平行误差不超过0.巧%)，按GB/T 8170修约到两位小数。

5 方 法 B

5‘， 原理

    将聚己内酞切片或纤维溶于硫酸中，经水稀释后高分子化合物析出沉淀，其低分子物部分溶解于

水。低分子物用重铬酸钾氧化，过量的重铬酸钾用硫酸亚铁铰进行还原，多余的硫酸亚铁按用高锰酸钾
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进行氧化返滴定。根据试液消耗高锰酸钾的体积，计算得到低分子物的含量。

52 反应式

    2HN(CH2 )SC()十 10K, Cro O:十41 1'2 SO，一 (NH, ),SO,+ 1OK,SO;十 1OCr2 (S04)+ 12C0,

+481'20

    K2 Cr2 0,(余量)+6 Fe (NH,):(SO)。+7H,S04=K2SO 十3Fe2(SO)+6 (NH4 ),SO,+

Cr2 (S04 ),+71'20

    l OFe(NH,)，(S04):(余 量 )+ 2KMn04+ 81'2 SO 一 5Fe2 (SO,)，+ 10 (NH,)2S()干 K2 SO;十

2MnSO, +8H20

5.3 试剂和材料

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当程度的水。试剂

的配制方法按GB/T 601,GB/T 603的规定。

5.3.1 硫酸(H,S0,),浓度9800,温度20℃时，密度为1. 84 g/l。

5.3.2 高锰酸钾标准滴定溶液「二(1/5KMnO,)二。. 1 mol/L]，每两个月标定一次。

5.3.3 重铬酸钾(8.8 g/l.):称取8.8 g重铬酸钾(K2Cr20,),溶于1 000 ml一的水中.

5.3.4 硫酸亚铁钱(70 g/l.):称取 7 g硫酸业铁钱[(NH,)2Fe(SO,): " 61'20],溶于适量的水中，

加10 ml硫酸，稀释至100 ml。

5.4 仪器和设备

5.4.1 一般实验室仪器

5. 4. 2 红外线快速干燥器:内置一个红外线灯泡，灯泡高度离操作台15 cmo

5.4.3 粉碎机:使粉碎的样品大部分能够通过规定的分子筛。

5.4.4 分子筛:孔径0. 5 pm̂ J0. 7 fAm

5.5 分析步骤

5.5.1 试样的制备

5. 5. 1. 1 从实验室样品中取出试样，用粉碎机粉碎，筛去颗粒较大的粒子，然后置于红外线干燥器内干

燥10 min，取出后放于干燥器内，冷却至室温

5.5.1.2 准确称取19试料，精确到。. 1 mg,置于250 mI的烧杯中，加人5 ml.硫酸搅拌。直至试样全

部溶解。然后在烧杯中加人 100 ml.的水 静止约5 min，使高分子化合物析出。

5.5.2 萃取

    把高分子化合物从烧杯壁上轻轻刮下，将含有低分子物的残液通过1号砂芯漏斗滤人500 ml一的

容量瓶中，用少量的水，反复洗涤烧杯中的高分子化合物，洗液一并滤人容量瓶内 在烧杯内再放少量

水后置于电炉上加热至沸，拿下再洗涤后，滤人容量瓶内，冷却后用水稀释至刻度，摇匀。在短形三角漏

斗中铺上两层定量滤纸，将容量瓶内的试液小心滤入100 mL容量瓶中待测。

5‘5.3 氧化一还原

5.5.3. 1 在250 ml的三角烧杯中放人数粒玻璃珠，用吸管加人10 ml重铬酸钾和20 ml待测试液，

加人3 ML硫酸，插人温度计，加温至1780C -1800C，立刻离开热源。再冷却至 100℃以下。同时用

20。工一水代替试料做空白试验。

5.5.3.2 加人80 m工的水，用滴定管准确加人硫酸亚铁钱18 ml-，再用高锰酸钾滴定至试液从绿色变

为微紫色，记录试液消耗高锰酸钾的毫升数。

5.6 结果计算

    低分子物的含量X按式((2)计算，数值以%表示

  (V 一V,)X‘XM

一— 尸 20 入
            m X 二二笠

                        匀 tl又]

100 ................·.⋯⋯(2)
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式中:

V,— 试样溶液消耗高锰酸钾标准滴定溶液体积的数值 单位为毫升(mL) ;

Vo— 空白溶液消耗高锰酸钾标准滴定溶液体积的数值，单位为毫升(MI.) ;

  C- 高锰酸钾标准滴定溶液浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol/L) ;

。 己内酞胺{缸H N(CHz),CO]摩尔质量的数值，单位为克每毫摩尔(g/mmol) (M=
0.003 77);

试料质量的数值，单位为克(9).

计算到三位小数(试验的平行误差不超过0.15 0o)，按GB/T 8170修约到两位小数

试验报告

试验报告应包含如下内容:

a) 样品的名称和规格;

b) 被选作实验室样品的包装件的号码标志;

C) 试样量;

d) 试验方法和试验条件;

e) 对试验程序的任何修改;

f) 结果的表示。


