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聚丙烯腈基碳纤维原丝残留溶剂测试方法 

1  范围 

本方法规定了聚丙烯腈基碳纤维原丝残留溶剂测试方法-气相色谱法（方法A）、比色法（方法B）

和汞盐滴定法（方法C），仲裁时使用方法A或方法C。 

方法A和方法B适用于以二甲基亚砜（DMSO）、二甲基乙酰胺（DMAC）、二甲基甲酰胺（DMF），

为溶剂的聚丙烯腈纤维残留溶剂的测定；方法C适用于以硫氰酸钠（NaSCN）为溶剂的聚丙烯腈纤维残

留溶剂的测定。 

2  规范性引用文件 

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文

件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

GB/T  3291.1 纺织材料性能和试验术语  第 1 部分：纤维和纱线 

GB/T  4146.1 纺织品 化学纤维  第 1 部分：属名 

GB/T  4146.3 纺织品 化学纤维  第 3 部分：检验术语 

GB/T  6682 分析实验室用水规格和实验方法 

GB/T  8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定 

3  术语和定义 

GB/T 3291.1、GB/T 4146.1 和 GB/T 4146.3 中界定的术语和定义适用于本标准。 

4  气相色谱法（方法A） 

4.1  原理 

    聚丙烯腈纤维中残留溶剂用水萃取出来，萃取液使用气相色谱内标法测试。 

4.2  仪器设备 

4.2.1  气相色谱仪 

毛细管分流/不分流进样口； 

FID 检测器； 

柱箱温度满足色谱分离条件； 

记录装置、电子积分仪或色谱工作站。 

4.2.2  色谱柱 

聚乙二醇毛细管柱或其它能够满足分离要求的毛细管柱，参考参数见表 1。 

表 1 分离用毛细管柱参考参数 

柱长/m 30 
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内径/mm 0.25 

材料 熔融石英 

固定相 DB-WAX 

液层厚度/μm 0.25 

4.2.3 微量注射器                5μL、50 μL； 

4.2.4 移液管                    50 mL； 

4.2.5 容量瓶                    50 mL、100 mL； 

4.2.6 分析天平                  最小分度值 0.1mg； 

4.2.7 烧瓶                      250 mL；  

4.2.8 球形冷凝管                50 cm～100 cm； 

4.2.9 电热套。 

4.3  化学试剂 

4.3.1  氮气（5 级），无有机杂质和氧气； 

4.3.2  氢气（5 级），无有机杂质和氧气； 

4.3.3  压缩空气，无有机杂质； 

4.3.4  蒸馏水                  2 级； 

4.3.5  无水乙醇                分析纯； 

4.3.6  二甲基亚砜(DMSO)       分析纯； 

4.3.7  二甲基甲酰胺（DMF）    分析纯； 

4.3.8  二甲基乙酰胺（DMAC）  分析纯。 

4.4  测试步骤 

4.4.1 设定色谱条件 

按照仪器操作说明书，在色谱仪中安装并老化色谱柱，待仪器稳定后至表 2 的操作条件 

表 2   色谱条件参考值 

温度控制程序 

初始温度/℃ 50 

初始时间/min 2 

程序升温 

升温速率/（℃/min）            20 

终止温度/℃ 200 

保持时间/min 2 

进样器温度/℃ 180 

检测器温度/℃ 300 

载气流速（mL/min） 2 

分流比 30：1 

检测器空气流速/（mL/min） 300 

氢气流速/（mL/min0 30 

尾吹气流速/（mL/min） 25 

隔垫吹扫/（mL/min） 2 
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进样体积/uL 1.0 

4.4.2  标准曲线的制作 

4.4.2.1 标准溶液配制 

用微量注射器吸入 1 uL、5 uL、10 uL、20 uL、40 uL  DMSO，分别注入到 100 mL 带塞容量瓶中，

在天平上精确称量注射器注射前后质量差，记为 M0，单位 g。加蒸馏水至容量瓶刻度线，加入 10 uL 无

水乙醇内标，充分混匀。 

在测试线性范围内，可以配置其他浓度范围的标准溶液。 

4.4.2.2  吸取 1uL 上述标液，依次在气相色谱进样，每个标准溶液重复进样 2 次，计算其峰面积平均

值，记为 As，内标峰面积同样计算平均值，记为 A0。 

4.4.2.3 用式（1）分别计算五个标准溶液样品峰面积对内标面积比 Rs， 

                      100
A

A
R

i0

Si
Si    ……………………………………………(1) 

式中： 

RSi——第 i 个标准溶液样品峰面积对内标面积比，无量纲，i=1～5； 

ASi——第 i 个标准溶液样品峰面积，单位为毫伏秒（mVs）或峰高单位秒（pAs），i=1～5； 

A0i——第 i 个标准溶液内标峰面积，单位为毫伏秒（mVs）或峰高单位秒（pAs），i=1～5。 

4.4.2.4 以 Rs 对 M0 做标准曲线，线性需≥0.99，方可使用，否则需重新配制样品。 

4.4.2.5  DMF 及 DMAC 标准曲线制作按 4.4.2.1～4.4.2.4 步骤进行。 

4.4.3 样品测试 

称取 4g~5g 纤维样品（W），准确至 0.01g，放入 250mL 烧瓶中，加入 100mL 蒸馏水后与球型冷凝

管相连，放入加热套内。启动加热器，使样品回流煮沸 1h，冷却至室温后，吸取 50mL液体试样于 50mL

容量瓶中。加入 5uL 内标，盖上瓶盖摇均匀。吸取 1uL 样品，在气相色谱进样，仪器运行完毕，根据

峰面积由标准曲线计算出所测溶剂量，记为 M。 

样品测试典型色谱图见图 1： 
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图 1  DMF、DMAC、DMSO 及内标乙醇典型色谱图 

4.5  结果计算 

溶剂残留率按（2）式计算： 

100
W

M
PC1  ……………………………………………(2) 

式中： 

PC1——溶剂残留率，%； 

M——根据校正曲线计算出的所测溶剂的量，单位为克（g）；  

W——所取样品的质量，单位为克（g）。 

    取两次重复测定结果的算术平均值表示其分析结果，数值按 GB/T 8170 规定进行修约至三位小数。 

5  比色法（方法B） 

5.1  原理 

    聚丙烯腈纤维中残留溶剂用水萃取出来，萃取液使用比色法测试。 

5.2  仪器 

5.2.1 紫外/可见分光光度计       A 段Ⅱ级； 

5.2.2 石英比色皿                10 mm 配对； 

5.2.3 移液管                    5 mL； 

5.2.4 容量瓶                    100 mL、1000 mL； 

5.2.5 分析天平                  最小分度值 0.1mg； 

5.2.6 烧瓶                      250 mL； 

5.2.7 冷凝管                    50 cm ～100 cm； 

5.2.8 电热套。 
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5.3  化学试剂 

5.3.1 蒸馏水                    2 级； 

5.3.2 二甲基亚砜(DMSO)         分析纯； 

5.3.3 二甲基甲酰胺（DMF）      分析纯； 

5.3.4 二甲基乙酰胺（DMAC）    分析纯。 

5.4  标准曲线的制作 

5.4.1 标准溶液的配制 

5.4.1.1 用分析天平称取（10.000±0.001） g 纯 DMAC，定量移入一个 1L 容量瓶中。加入蒸馏水至刻

线，摇匀，为溶液 M。每 mL该溶液 M 含 0.01gDMAC。 

5.4.1.2 准确量取 10 mL 溶液 M 于一个 1000 mL 容量瓶中。加蒸馏水至刻线，摇匀，为溶液 N。每 mL

溶液 N 含 0.1 mg DMAC  

5.4.1.3 把溶液 M 和溶液 N 存放在茶色试剂瓶中。 

5.4.2 标准曲线的绘制 

5.4.2.1 用移液管准确量取 5 mL、8 mL、10 mL、12 mL、15 mL 溶液 N，分别加入 100 mL 容量瓶中。

加蒸馏水至刻线并摇匀，这些溶液分别含 5 mg/L、8 mg/L、10 mg/L、12 mg/L、15 mg/L  DMAC。 

5.4.2.2 用分光光度计在 210 nm 波长下，测定 5 个试样的吸光度，用蒸馏水作参比。 

5.4.2.4 绘制吸光度对 DMAC 含量(mg/L)的关系图，计算回归曲线的斜率 K。 

5.4.3  DMF 及 DMSO 标准曲线制作 

按 5.4.1～5.4.2 步骤进行。 

5.5  样品测试 

5.5.1 称取 4g～5 g 纤维样品（W1），准确至 0.01 g，放入 250 mL 烧瓶中，加入 100 mL(V1)蒸馏水后与

球型冷凝管相连，放入加热套内。启动加热器，使样品回流煮沸 1h，冷却至室温。 

5.5.2 用移液管移取 5 mL(V2)萃取液入 100 mL(V3)容量瓶中， 加蒸馏水至刻线，并摇匀。 

5.5.3 用紫外/可见分光光度计，在 210 nm 波长下，用 10 mm 的石英比色皿，测其吸光度，用蒸馏水

作参比。 

5.5.4 若纤维中残留溶剂含量超出标准曲线的适用范围，则要适当稀释后再测。 

5.6  结果计算 

溶剂残留率按（3）式计算： 

4

2

2 10
 ×

 ××× 
1

13

WV

VVAK
PC ………………………………………(3) 

式中： 

PC2——溶剂残留率，%； 

K——工作曲线的斜率，单位为毫克每升（mg/L）； 

A——样品的吸光度，无量纲； 

V1——加入的萃取剂的体积，单位为毫升（mL）； 

V2——移取的萃取液的体积，单位为毫升（mL）； 

V3 ——萃取液稀释后的体积, 单位为毫升（mL）； 
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      W1——样品质量，单位为克（g）。 

取两次重复测定结果的算术平均值表示其分析结果，数值按 GB/T 8170 规定进行修约至三位小

数。 

6  汞盐滴定法（方法C） 

6.1  原理 

硫氰酸根与三价铁（指示剂）反应，生成硫氰酸根-铁络合离子而显出红色，用硝酸汞标准溶液滴

定时，生成难于离解的硫氰酸汞白色沉淀，滴定终点硫氰酸根完全消耗，溶液变为无色。 

6.2  仪器 

6.2.1 恒温水浴锅              室温～100 ℃，温度波动度±0.5℃，温度均匀度±1℃； 

6.2.2 真空泵                  抽速 0.5-2 升/秒； 

6.2.3 天平                    0～200 g，最小分度值 10 mg； 

6.2.4 抽滤瓶                  500 mL； 

6.2.5 布氏漏斗                80 mm； 

6.2.6 微量滴定管              5 mL； 

6.2.7 三角烧瓶                500 mL； 

6.2.8 镊子                    25 cm。  

6.3 试剂 

6.3.1 硝酸                   分析纯； 

6.3.2 硝酸汞                 分析纯； 

6.3.3 铁矾指示剂             5 %； 

6.3.4 蒸馏水                 2 级； 

6.3.5 硝酸汞标准溶液         c ＝ 0.025 mol/L。 

6.4  样品测试 

6.4.1 在天平上称取纤维 5 g，精确至 0.01 g。放入 500 mL 三角烧瓶内，加上纯水 300 mL,把纤维浸没

在水中，在 100 ℃恒温水浴锅加热 1 小时，取出三角烧瓶冷却至室温，用镊子取出纤维试样，放在布

氏漏斗中抽滤洗涤，滤液倒入原来三角烧瓶中，再用 50 mL 纯水洗涤三次抽滤瓶。 

6.4.2 加5 mL铁矾指示剂，3 mL硝酸，此时溶液呈橘红色，用硝酸汞标准溶液滴定至溶液无色为终点。 

6.5  结果计算 

纤维中硫氰酸钠含量按（4）式计算： 

100
1000

M2

2

14
3 





W

Vc
PC ＝   ………………………………(4) 

    式中： 

PC3——  纤维中硫氰酸钠含量，%； 

c  ——  硝酸汞标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）； 

V4 ——  滴定消耗的硝酸汞标准溶液的体积，单位为毫升（mL）； 

W 2——  纤维试样的质量，单位为克（g）； 

M 1——  硫氰酸钠的摩尔质量，81.08 g/mol。 
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取两次重复测定结果的算术平均值表示其分析结果，数值按 GB/T 8170 规定进行修约至三位小

数。 

8  试验报告 

    试验报告包括： 

a） 样品的名称、规格与编号； 

b） 被选作批量样品包装件的号码标识； 

c） 采用的试验方法； 

f） 经协商后对试验步骤的修改提示及其他与本标准不一致的部分； 

g） 观察到的异常现象； 

h） 试验人员、试验日期； 

i） 试验结果。 


