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1范围

本标准规定了烟花爆竹用铝粉中盐酸不溶物含量、水分含量、粒度、铝含量、铁含量和纯度的测定

方法。

本标准适用于烟花爆竹用铝粉中盐酸不溶物含量、水分含量、粒度、铝含量、铁含量和纯度的测定。

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(3v包括勘误的内容)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 标准滴定溶液的制备

GB／T 3049工业用化工产品铁含量测定的通用方法1，10菲哕啉分光光度法(GB／T 3049—

2006，IS0 6685：1982，IDT)

GB／T 6003．1金属丝编织网试验筛(GB／T 6003．卜一1 997，ISO 3310—1：1990，NEQ)

GB／T 6003．2金属穿孔板试验筛(GB／T 6003．2—1 997，ISO 3310 2：1990，NEQ)

GB／T 6003．3 电成型薄板试验筛(GB／T 6003．1--1 999，ISO 3310—3：1990，NEQ)

GB／T 6005 试验筛金属丝编织网、穿孔板、电成型薄板筛孔的基本尺寸(GB／T 6005 1 997，

ISO 565：1990，NEQ)

GB／T 6682分析实验室用水规格和试验方法(GB／T 6682 2008，ISO 3696：1987，MOD)

GB／T 8170数值修约规则与极限数值的表示和判定

3测定

3．1试样的干燥

试样在105℃下干燥3 h，转入干燥器中冷却备用。干燥后的试样供水分以外的项目检测使用。

3．2盐酸不溶物含量的测定

3．2，1原理

试料用盐酸溶解后过滤，干燥不溶物，称其质量。

3．2．2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GB／T 6682中规定的至少3级的水。

盐酸(1+1)。

3．2．3仪器

实验室常用仪器和以下装置：

3．2．3．1 电热鼓风干燥箱：可控温度105℃土2℃。

3．2．3．2分析天平：精度为0．1 mg。

3．2．3．3 4号砂芯坩埚：容积为30mL。坩埚试验前用盐酸浸泡24 h，用水洗至中性后，在105℃下干

燥3 h，取出，置于干燥器中，冷却至室温后待用。

3．2．3．4抽滤装置。

3．2．3．5干燥器。

】
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3．2．4分析步骤

3．2．4．1称取约5 g试样，精确到0．1 mg，置于500 mL烧杯中。

3．2．4．2向烧杯中加入20mL水，缓慢滴加盐酸，待其剧烈反应消退时缓慢加入150mL盐酸，加热煮

沸，保持微沸60 min。

3．2．4．3稍微冷却后用已称量的砂芯坩埚过滤，并用水洗涤至中性，将砂芯坩埚连同滤渣一并在

105℃下干燥3 h。取出，置于干燥器中，冷却至室温后取出称量。

3．2．4．4平行测定两份试料，取其平均值。

3．2．5结果计算

盐酸不溶物的质量分数以”，计，数值以％表示，按式(1)计算：

w，一盟卫×100
ln

式中：

％——砂芯坩埚和盐酸不溶物的质量，单位为克(g)；

m。一一砂芯坩埚的质量，单位为克(g)；
m——试料的质量，单位为克(g)。

所得结果按GB／T 8170进舍规则修约至第二位小数。取平行测定结果的算术平均值作为测定

结果。

3．2．6允许差

在重复性条件下所得两个单次分析值应不大于表1所列允许差。

表1 重复性条件下所得两个单次分析值的允许差 以％表示

盐酸不溶物含量 允许差

≤1 0 05

>1 0．1

3．3水分含量的测定

3．3．1原理

试料干燥后，由其减量测定水分含量。

3．3．2仪器

3．3．2．1 电热鼓风干燥箱：可控温度105℃±2℃。

3．3．2．2分析天平：精度为0．1 mg。

3．3．2．3称量瓶。

3．3．2．4干燥器。

3．3．3分析步骤

3．3．3．1称取约5 g试样，精确到0．1 mg，置于已称量的称量瓶中。

3．3．3．2将称量瓶置于干燥箱中，在105℃下干燥3 h。

3．3．3．3打开干燥箱，立即将称量瓶盖好。取出，置于干燥器中，冷却至室温后取出称量。

3．3．3．4平行测定两份试料，取其平均值。

3．3．4结果计算

水分的质量分数以W。计，数值以％表示，按式(2)计算：

2

”2一—”]--—m2×100
m

式中：

m。一干燥前试料和称量瓶的质量，单位为克(g)；

(2)
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m。——干燥后试料和称量瓶的质量，单位为克(g)；

m——试料的质量，单位为克(g)。

3．3．5允许差

在重复性条件下所得两个单次分析值的允许差为0．05％。

3．4粒度的测定

3．4．1原理

将一定量的试料置于标准筛上，借助于振动，通过一系列不同孔径筛网，依次筛分称量，即可计算各

种粒度的组成。

3．4．2仪器

3．4．2．1试验筛：试验筛应符合GB／T 6003．1的要求。筛框尺寸为≠200 mmX 50 mm，筛网的筛孔尺

寸应符合GB／T 6005的要求，分别为：1 600 1am、1 000 ffm、850／am、800 1am、700 1am、630 1am、500 1am、

450 1am、400／am、315 1am、250,am、200／am、180／am、160／am、154 1am、140 1am、100 1am、80／am、76 1am、

71 1am、60 1am。GB／T 6005中没有规定的筛孔尺寸由供需双方协商确定。经供需双方协商，也可采用

GB／T 6003．2或GB／T 6003．3中规定的试验筛。

3．4．2．2振筛机：为偏心振动式振筛机(即在振筛过程中，能使试验筛按圆周摇动和上下振动)。摇动

频率为290次／min，并振击145次。

3．4．2．3天平：最大称量500 g，精度0．01 g。

3．4．2．4秒表。

3．4．3分析步骤

3．4．3．1称取约50 g试样，精确至0．01 g，置于清洁的规定试验筛上。

3．4．3．2 将试料(3．4．3．1)置于最上层筛网上，然后加盖，并将系列筛网紧固在振筛机上，振动

30 rain。

3．4．3．3取下系列筛网，分别称量每个筛网上的铝粉的质量(m：+)，并计算出每个筛网下的铝粉的质

量(m，)。

3．4．3．4任一筛网上的铝粉小于0．3％时视为全部通过。

3．4．3．5筛分损耗量不允许大于1．0H，大于1．0％时应重新测定。

3．4．4结果计算

3．4．4．1 按式(3)分别计算每个筛网上的铝粉的质量分数w。(s：．)，数值以％表示：

"3(s，)一!堡i×100 ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(3)
1n

式中：

ZU3(s，+)⋯一第i个筛网上铝粉的质量分数，％；

m。+——第i个筛网上铝粉的质量，单位为克(g)；

m一一试料的质量，单位为克(g)。

3．4．4．2按式(4)分别计算每个筛网下的铝粉的质量分数w。(s．)，数值以％表示：

t“(s，)一7；qi×100 ⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(4)
优

式中：

m(s。一)——第i个筛网下铝粉的质量分数，％}

m：——第i个筛网下铝粉的质量，单位为克(g)；

m一一试料的质量，单位为克(g)。

3．5铝含量的测定

3．5．1原理

试料溶解后分别取两份试液，一份用一定量的EDTA溶液络合后，在pH6．0下以二甲酚橙为指示
3
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液，用氯化锌标准滴定溶液返滴过量的EDTA溶液，溶液变为橙红色即为终点；另一份先加入适量的氟

化铵溶液掩蔽铝离子，之后再加入一定量的EDTA溶液络合，在pH6．0下以二甲酚橙为指示液，用氯

化锌标准滴定溶液返滴过量的EDTA溶液，溶液变为橙红色即为终点。根据两组试验所消耗的氯化锌

标准滴定溶液可计算出铝的含量。

2Al+6H+一2A1”+3H2十

A13++H2Y2一一A1Y一+2H+

Al”+6F—EAlF。]”

Zn2++H，Y卜一ZnY2一+2H。

Fe3一+H2Y2一FeY+2H+

3．5．2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GB／T 6682中规定的至少3级的水。

3．5．2．1盐酸(1+1)。

3．5．2．2氨水(1+2)。

3．5．2．3氟化铵溶液：20％水溶液。

3．5．2．4氯酸钾溶液：10％水溶液。

3．5．2．5氢氧化钠溶液[c(NaOH)一0．1 mol／L]：称取4．0 g氢氧化钠，精确到0．1 g，溶于水中，冷却

后再用水稀释至1 000 mL，混匀后装于塑料瓶中。

3．5．2．6邻苯二甲酸氢钾一氢氧化钠缓冲溶液(pH6．o)：取400 mL氢氧化钠溶液(3．5．2．5)，加入约

1l g的邻苯二甲酸氢钾，边加人边搅拌，同时测缓冲液的pH值，用水稀释至1 000 mL，混匀。

3．5．2．7邻苯二甲酸氢钾一盐酸缓冲溶液(pH3．5)：称取约11 g邻苯二甲酸氢钾，溶于适量水中，加入

约1 mL盐酸溶液(3．5．2．1)，边加入边搅拌，同时测缓冲液的pH值，用水稀释至1 000 mL，混匀。

3．5．2．8乙二胺四乙酸二钠(EDTA)溶液：称取40．0 g EDTA，精确到0．1 g，加l 000 mL水，加热溶

解，冷却，摇匀。

3．5．2．9氯化锌标准滴定溶液[c(ZnCl。)一0．1 tool／L]：配制与标定按GB／T 601执行。

3．5．2．10二甲酚橙指示液：0．5％水溶液。

3．5．3仪器

实验室常用仪器和以下装置：

3．5．3．1分析天平：精度为0．1 mg。

3．5．3．2 pH计：精度为0．1。

3．5．4分析步骤

3．5．4．1称取约1 g试样，精确到0．1 mg，置于500 mL烧杯中，缓慢滴加盐酸，待其反应不是很剧烈

时加入150mL盐酸，加热煮沸，保持微沸60rain。趁热用漏斗经滤纸过滤到500mL容量瓶中，向容量

瓶中加入40 mL氯酸钾溶液，冷却后摇匀，定容。

3．5．4．2 取20 InL土0．05 mL试液置于300 rnL三角烧瓶中，加入25 H1L士0．05 mL E'DTA溶液，用氨水

调溶液至pH3．5，再加入30 frlL邻苯二甲酸氢钾一盐酸缓冲溶液(3．5．2．7)，煮沸5商n。待其冷却至室温

后用氨水调溶液至pH6．0，加入30mL邻苯二甲酸氢钾一氢氧化钠缓冲溶液(3．5．2．6)和4滴二甲酚橙指示

液，用氯化锌标准滴定溶液滴至橙红色即为终点。记下消耗的氯化锌标准滴定溶液的体积数(u)。

3．5．4．3另取20 mL±0．05 mL试液置于300 mL三角烧瓶中，加入10 mL氟化铵溶液，摇匀，静置

5 rain后加入25 mL土0．05 mL EDTA溶液，用氨水调溶液至pH6．0，加入30 mL邻苯二甲酸氢钾一氢

氧化钠缓冲溶液(3．5．2．6)和4滴二甲酚橙指示液，用氯化锌标准滴定溶液滴至橙红色即为终点。记下

消耗的氯化锌标准滴定溶液的体积数(U)。

3．5．5结果计算

铝含量以铝(A1)的质量分数w。计，数值以％表示，按式(5)计算：



GB／T 22785--2008

式中：

c——氯化锌标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升(tool／L)；

V。 加有氟化铵的试液所消耗氯化锌标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)；

V，——未加氟化铵的试液所消耗氯化锌标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)；

M——铝的摩尔质量，单位为克每摩尔(g／t001)，(M一26．982)；

m——试料的质量，单位为克(g)；

20——所量取试液的体积，单位为毫升(mL)；

500——试液定容的体积，单位为毫升(mL)。

结果按GB／T 8170的进舍规则修约至第二位小数。取平行测定结果的算术平均值作为测定结果。

3．5．6允许差

在重复性条件下所得两个单次分析值的允许差为o．5％。

3．6铁含量的测定

3．6．1原理

试料溶解后使铁离子全部以三价形式存在。试液在pH2．0时以1％磺基水杨酸指示液用EDTA

标准滴定溶液直接滴定至米黄色，并保持30 s。

Fe+2H一一Fe2++H2十

6Fe”+C10，+6H一一6Fe”+CI 4-3H。O

Fe3++HzY2一FeY+2H+

3．6．2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GB／T 6682中规定的至少3级的水。

3．6．2．1盐酸(1+1)。

3．6．2．2盐酸(1+4)。

3．6．2．3氨水(1+4)。

3．6．2．4氯酸钾溶液：10％水溶液。

3．6．2．5盐酸缓冲溶液(pH2．o)：量取0．8 mL浓盐酸，缓慢加入烧杯中，加水稀释至1 000 mL，混匀。

3．6．2．6乙二胺四乙酸二钠(EDlA)标准滴定溶液Ec(EDTA)一0．02 tool／L]：配制与标定按GB／T 601

执行。

3．6．2．7磺基水杨酸指示液(1％)。

3．6．2．8硫氰酸钾溶液(15％)。

3．6．3仪器

实验室常用仪器和以下装置：

3．6．3．1恒温水浴锅：精度为±2℃。

3．6．3．2 pH计：精度为0．1。

3．6．3．3分析天平：精度为0．1 mg。

3．6．4分析步骤

3．6．4．1称取约1 g试样，精确到0．1 mg，置于500 mL烧杯中，缓慢滴加盐酸(3．6．2．1)，待其反应不

是很剧烈时加入150 mL盐酸(3．6．2．1)，加热煮沸，保持微沸60 rain。趁热用漏斗经滤纸过滤到

500 mL容量瓶中，向容量瓶中加入40 mL氯酸钾溶液，冷却后摇匀，定容。

3．6．4．2从3．6．4．1的容量瓶中量取10 mL试液于试管中，加入10滴硫氰酸钾溶液，振荡，若无血红

色出现，则铁含量为零。

3．6．4．3从3．6．4．1的容量瓶中量取50mL±0．05mL的试液置于300mL三角烧瓶中，加水20mL，
5
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充分振荡后用氨水和盐酸(3．6．2．2)调节溶液pH2．0～pH2．5。加30 mL盐酸缓冲溶液，在恒温水浴

锅中加热至60℃～70℃后滴加8滴～10滴磺基水杨酸指示液，趁热用EDTA标准滴定溶液滴定至溶

液呈米黄色并保持30 s，记录所消耗EDTA标准滴定溶液的体积数(y)。

3．6．5结果计算

铁含量以铁(Fe)的质量分数w。计，数值以％表示，按式(6)计算：

w。一黑器署娜o”6一弋丽万i万i孑x1”” (6)

式中：

V——试液所消耗EDTA标准滴定溶液的体积，单位为毫升(mL)；

c——EDTA标准滴定溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol／L)；

M——铁的摩尔质量，单位为克每摩尔(g／t001)，(M=55．845)；

m——一试料的质量，单位为克(g)；

50——所量取试液的体积，单位为毫升(mL)；

500——试液定容的体积，单位为毫升(mL)。

所得结果按GB／T 8170进舍规则修约至第二位小数。取平行测定结果的算术平均值作为测定

结果。

3 6，6允许差

在重复性条件下所得两个单次分析值应不大于表2所列允许差。

表2 重复性条件下所得两个单次分析值的允许差 以％表示

铁含量 允许差

≤1 0 1

>1 0．3

3．6．7其他

铁含量的测定亦可按GB／T 3049的有关规定执行。

3，7纯度的测定

3．7．1原理

纯度以铝粉中的活性铝计，活性铝的含量可以通过测定试料中铝总量和其他杂质成分含量进行计

算。由于铝粉在制作和储存过程中与空气长时间接触的特点，铝粉部分被氧化，计算时假定试样中的铁

是全部以铁单质的形式存在的。

3。7，2结果计算

活性铝的质量分数以w，计，数值以％表示，按式(7)计算：

w7一[w5—1．124 3×(1一wl一Ⅲ5一w6)]×100⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯(7)

式中：

”，——盐酸不溶物的质量分数，％；

w；——铝的质量分数，％；

‰——铁的质量分数，％；

1．124 3-一铝粉被氧化的换算系数。
结果按GB／T 8170的进舍规则修约至第二位小数。取平行测定结果的算术平均值作为测定结果。

3．7．3允许差

在重复性条件下所得两个单次分析值的允许差为0．5％。
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