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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起

草。

本文件等同采用国际标准《烟花 特定化学物质检测方法 第7部分：氯酸盐含量的测定 化学滴定分

析法》（ISO 22863.7-2021）。

本文件由中国轻工业联合会提出。

本文件由全国烟花爆竹标准化技术委员会归口。

本文件起草单位：湖南省烟花爆竹产品安全质量检验中心

本文件主要起草人：张姜

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第1部分：总则

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第2部分：六氯代苯含量的测定 气相色谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第3部分：铅和铅化合物含量的测定 火焰原子吸收光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第4部分：铅和铅化合物含量的测定 X-射线荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第5部分：铅和铅化合物含量的测定 电感耦合等离子体原子

发射光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第6部分：粒度小于40µm锆含量的测定 电感耦合等离子体

原子发射光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第7部分：氯酸盐含量的测定 化学滴定分析法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第8部分：砷含量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第9部分：汞含量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第10部分：硝化纤维素中氮含量的测定 硫酸亚铁滴定法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第11部分：磷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱

法

——烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第12部分：苦味酸含量的测定 高效液相色谱法
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烟花爆竹 特定化学物质检测方法 第 7 部分：氯酸盐含量的测定 化
学滴定分析法

1 范围

本文件规定了通过化学滴定分析测定烟火药成分中氯酸盐含量的定性和定量分析方法，最低检测限

ClO3

-1为1000 mg/kg。

本文件适用于烟花爆竹烟火药中氯酸盐含量的测定。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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 XXXXX 烟花-特定化学物质的检测方法-第1部分：总则

3 术语和定义

GB/T XXXXX.1给出的术语和定义适用于本文件。

4 方法原理

4.1 定性分析

如果有，将样品中的氯酸盐溶解在水中，然后在强酸性条件下通过盐酸苯胺的特殊显色反应检

测氯酸盐的存在。

4.2 定量分析

用乙醇提取样品后，氯酸盐溶解在热水中，并与过量的硫酸亚铁铵溶液完全反应。然后用重铬

酸钾标准溶液滴定试样溶液中硫酸亚铁铵的剩余含量。根据（1）样品溶液滴定中消耗的重铬酸钾

标准溶液体积和（2）空白滴定中消耗的重铬酸钾体积之间的差值，计算样品试验溶液中氯酸盐的

初始含量，空白滴定中的溶液含有与添加到样品试验溶液中相同数量的硫酸亚铁铵。

5 安全要求

实验室操作应符合适当的安全要求：特别是对于易燃、易爆、剧毒和其他危险材料和样品，以

及强酸、强碱和其他腐蚀性材料，操作人员应穿戴适当的防护设备，并遵守适当的安全规则。

应对突发事件或无法控制的反应采取特殊措施。

6 试剂
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除特殊规定外，应使用分析纯试剂、蒸馏水或去离子水或同等纯度的水。

6.1 盐酸：ρ=1.19 g/ml。

6.2 盐酸苯胺溶液：5克盐酸苯胺溶解在 50 毫升盐酸（6.1）中

6.3 乙醇溶液（1份乙醇+1 份水）

6.4 氯化钡溶液（15 克氯化钡+3 克氢氧化钾溶于 100 毫升水中）

6.5 硫酸：ρ=1,84 g/ml

6.6 磷酸：ρ=1.87 g/ml

6.7 硫酸亚铁铵溶液（39.2 g/l）

6.8 硫酸（6.5）和 5 ml 磷酸（6.6）的混合酸（20 ml）（缓慢加入 50 ml 水中，使用前冷却）

6.9 二苯胺磺酸钠溶液 0.5 %（0.5g 二苯胺磺酸钠溶解于 100 ml 水中，加入 1 滴硫酸（6.5））

6.10 重铬酸钾：一级纯（一级标准试剂质量）

6.11 重铬酸钾标准滴定溶液：c（1/6 K2Cr2O7）=0.1 mol/l，制备如下：

将4.9035 g重铬酸钾放入250 ml烧杯中，加入适量水直至完全溶解，然后将所有重铬酸钾放入1000

ml容量瓶中，加水至刻度，搅拌均匀。

7 仪器及设备

7.1 分析天平：精度 0.1 mg

7.2 滤纸

7.3 烧杯：200 毫升

7.4 电热板：能达到 300°C

7.5 砂芯坩埚：过滤器：孔径 3µm~4µm

7.6 吸滤瓶：500 毫升

7.7 容量瓶：250 毫升

7.8 刻度吸管：50 毫升

7.9 锥形瓶：300 毫升

7.10 酸性滴定管：50 毫升

8 准备工作

按GB/T XXXXX.1制备样品。

9 程序

9.1 概述

分析程序可从步骤9.2开始。如果定性分析中的测试结果为阴性（-），则得出样品中不含氯酸

盐的结论。否则，继续进行定量分析程序的步骤9.3，以确定氯酸盐的含量。在适当的情况下，定

性分析的步骤9.2也可以省略，定量分析直接从步骤9.3开始。

9.2 定性分析

9.2.1 样本量

使用分析天平（7.1）取0.1g样品。
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9.2.2 消解过程

将样品（9.2.1）放置在滤纸（7.2）的中心，在其上添加1滴水，等待水在样品中扩散。

在湿润样品的中心添加1滴盐酸苯胺溶液（6.2），使其在样品中扩散到滤纸的侧面。如果滤纸

上没有带紫色环的蓝色，则可以断定不存在氯酸盐，结果为负（-）；否则，结果为阳性（+），然

后根据步骤9.3测定样品中氯酸盐的含量。

9.3 定量分析

9.3.1 样本量

使用分析天平（7.1）取一个1.0 g样品

复制样品。

9.3.2 一般要求

应立即逐个对两个样品进行分析。

9.3.3 试验程序

将样品（9.2.1）放入烧杯（7.3）中，用少量乙醇溶液（6.3）湿润，加入10mL氯化钡溶液（6.4），

加入20mL水，在电热板（7.4）上加热至沸腾2分钟~3分钟。从电热板中取出溶液，等待40分钟。

将溶液转移到砂芯坩埚（7.5）中，让其过滤。用水连续冲洗残渣5~6次，在烧杯（7.1）中获

得总共100毫升的洗涤水。将洗涤水过滤到吸滤瓶（7.6）中。将吸入过滤器瓶中的内容物倒入容量

瓶（7.7）。

清洗烧杯和吸滤瓶，并将用过的洗涤水倒入与之前相同体积的瓶子中。冷却，加水至250毫升

刻度，然后混合。

用刻度吸管（7.8）从上一步中提取50毫升溶液，将其放入锥形瓶（7.9）中，添加50毫升硫酸

亚铁铵溶液（6.7），添加40毫升混合酸（6.8），混合，等待10分钟，加入2毫升二苯胺磺酸钠（6.9），

然后加入重铬酸钾标准溶液（6.10），直到溶液变成紫色，作为滴定过程的终点。

空白试验应与不含氯酸盐的空白溶液平行进行，空白溶液由来自与上述洗涤过程用水相同来源

的水制成，并添加硫酸亚铁铵溶液（6.7）、混合酸（6.8）和二苯胺磺酸钠（6.9），比例与样品

试验溶液相同。

9.3.4 计算

使用公式（1）计算两个样品的氯酸盐含量（以ClO3-1%计）：

   
 0

6
V V c M

W
m

..........................................................................................(1)

式中：

W——样品的氯酸盐含量，%；

c——铬酸钾标准溶液的准确值，单位为摩尔/升（mol/l）；

V0——空白试验中重铬酸钾标准溶液的体积，单位为毫升（ml）；

V——试样试验中重铬酸钾标准溶液的体积，单位为毫升（ml）；

M——氯酸根的摩尔质量（M=83.45 g/mol）
m——样品的质量，单位为克（g）。

测试结果取平均值，用两位小数表示。
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9.3.5 准确性

应计算两个结果的绝对差值，并符合表1的规定。

表1 平行结果的绝对差异

氯酸盐质量分数（%） 平行结果的绝对差异（%）

＜20 ≤0.20

20~50 ≤0.30

＞50 ≤0.50

10 检测报告

检测报告应至少包括以下信息：

― 检测实验室的名称和地址；

― 报告日期；

― 参考本文件，即GB/T XXXXX-7-XXXX；

― 根据GB/T XXXX.1对样品信息及其样本准备方式的必要描述；

― 定性分析和定量分析的识别；

― 分析结果；

― 执行检测时发生的任何异常。
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