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前　　言

　　ＧＢ／Ｔ１３２５５《工业用己内酰胺试验方法》分为以下八个部分：

———第１部分：５０％水溶液色度的测定　分光光度法；

———第２部分：结晶点的测定；

———第３部分：高锰酸钾吸收值的测定　分光光度法；

———第４部分：挥发性碱含量的测定　蒸馏后滴定法；

———第５部分：２９０ｎｍ波长处吸光度的测定；

———第６部分：酸度或碱度的测定；

———第７部分：铁含量的测定；

———第８部分：环己酮肟含量的测定。

本部分为ＧＢ／Ｔ１３２５５的第８部分。

本部分修改采用俄罗斯联邦标准ГＯＣＴ２６７４３．６—１９８５《己内酰胺　环己酮肟含量的测定方法》。

本部分根据 ГＯＣＴ２６７４３．６—１９８５ 重新起草。在附录 Ａ 中列出了本标准章条编号与

ГＯＣＴ２６７４３．６—１９８５章条编号的对照一览表。

考虑到我国的国情，本部分在采用ГＯＣＴ２６７４３．６—１９８５时作了一些编辑性修改，本部分与

ГＯＣＴ２６７４３．６—１９８５的主要技术性差异如下：

———环己酮肟标准溶液的制备不同，ГＯＣＴ２６７４３．６—１９８５中直接用水溶解，本部分中是先用数滴

乙醇溶解后再用水稀释；

———结果表述不同，ГＯＣＴ６７４３．６—１９８５中用质量百分含量表示，本部分中用ｍｇ／ｋｇ表示。

本部分代替ＧＢ／Ｔ１３２５５．８—１９９１《工业己内酰胺　环己酮肟含量的测定》。

本部分与ＧＢ／Ｔ１３２５５．８—１９９１相比主要变化如下：

———增加了对天平等级的要求（见５．３）；

———将分析用水的等级界定为“符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８中规定的三级水”（１９９１版的第３章，本版

的第４章）；

———将微量滴定管改为不同规格的Ａ级刻度移液管（１９９１版的第４章，本版的第５章）；

———对结果中环己酮肟含量的表示方式由“质量分数（１０－６）”改为“ｍｇ／ｋｇ”（１９９１版的第６章，本

版的第７章）；

———将“两次平行测定结果之差不大于１０×１０－６”改为“两次平行测定结果之差不大于５ｍｇ／ｋｇ”

（１９９１版的第６章，本版的第７章）；

———增加了“报告”（见第８章）。

本部分的附录Ａ为资料性附录。

本部分由中国石油和化学工业协会提出。

本部分由全国化学标准化技术委员会有机分会（ＳＡＣ／ＴＣ６３／ＳＣ２）归口。

本部分起草单位：南京帝斯曼东方化工有限公司。

本部分主要起草人：付慧卿、孙戴诚。

本部分所代替标准的历次版本发布情况为：

———ＧＢ／Ｔ１３２５５．８—１９９１。
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工业用己内酰胺试验方法

第８部分：环己酮肟含量的测定

１　范围

ＧＢ／Ｔ１３２５５的本部分规定了工业用己内酰胺中环己酮肟含量的测定方法中氧肟酸铁分光光

度法。

２　规范性引用文件

下列文件中的条款通过ＧＢ／Ｔ１３２５５的本部分的引用而成为本部分的条款。凡是注日期的引用文

件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本部分，然而，鼓励根据本部分达成

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

部分。

ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８　分析实验室用水规格和试验方法（ＩＳＯ３６９６：１９８７，ＭＯＤ）

ＧＢ／Ｔ８１７０　数值修约规则与极限数值的表示和判定

３　方法原理

环己酮肟在酸性介质中水解时生成的羟胺与甲醛在加入过硫酸铵的条件下生成甲酰氧肟酸（又名

甲酰异羟肟酸），甲酰氧肟酸可与三价铁离子生成红色配合物，在最大吸收波长５００ｎｍ处，用分光光度

计测量吸光度。

４　试剂

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和符合ＧＢ／Ｔ６６８２—２００８中规定的三级水。

４．１　过硫酸铵。

４．２　硫酸溶液：１＋９０。

４．３　甲醛溶液：５＋１。

４．４　硫酸铁铵［ＮＨ４Ｆｅ（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ］溶液：１００ｇ／Ｌ，称取１０ｇ硫酸铁铵加水溶解，稀释至１００ｍＬ，

再加入１．５ｍＬ硫酸溶液（１＋９０）混匀，出现混浊时需过滤。

４．５　环己酮肟：在苯中两次重结晶制得。

４．６　环己酮肟标准溶液：１００ｍｇ／Ｌ，称取０．１００ｇ环己酮肟，精确至０．００１ｇ，置于５０ｍＬ烧杯中，用数

滴乙醇溶解后，用水定量转移至１０００ｍＬ容量瓶中，并稀释至刻度，混匀。

５　仪器

５．１　分光光度计：精度±０．００４犃。带有５ｃｍ吸收池，２个。

５．２　刻度移液管：Ａ级，不同规格。

５．３　天平：灵敏度分别为０．１ｇ和０．１ｍｇ。

６　分析步骤

６．１　工作曲线的绘制

用刻度移液管分别准确移取０．０ｍＬ、１．０ｍＬ、２．０ｍＬ、３．０ｍＬ、４．０ｍＬ、５．０ｍＬ环己酮肟标准溶
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