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	7.2.5　称取3g干燥且研磨后的样品,精确至0.0001g(6.13)。
	7.2.6　如果烟火药中除了硝化纤维素不含硝酸盐，则进行步骤三。

	7.3　步骤二
	7.3.1　称取3g化合物至250mL的锥形瓶(6.11)中，加入100mL蒸馏水(5.4)，100℃回流3小时
	7.3.2　用滤纸过滤，分离出固体残留物 (6.20)。
	7.3.3　用30 mL温蒸馏水(80℃)反复冲洗3次。
	7.3.4　用红外光谱法检测硝酸盐残留:烟火药中最初的硝酸盐的特征峰(表征硝化纤维素的特征峰除外)不应出现在固体
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	7.3.6　用30mL热蒸馏水(大于摄氏80度)重复冲洗3次。
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	7.4.4　若最后的固体残渣质量小于滴定所用样品的质量，用初始样品三等分的另一份重复整个过程。
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	8.1.2　使用冷却浴或其他机械冷却系统(6.6)将硫酸铁溶液冷却至室温。
	8.1.3　在硫酸铁溶液中加入800ml(cm3)的60%浓硫酸(5.1)蒸馏水(5.4)溶液，同时在此过程中冷
	8.1.4　加入蒸馏水(5.4)至1升。
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	8.2.5　电极使用前应在清洁硫酸中至少有4小时的调节时间。
	8.2.6　8 min(6.19)后，开始滴定，依次加入少量校准的硫酸铁溶液(见图1)。滴定不要太快，以免样品中
	8.2.7　随着电压曲线拐点的接近(见图2)，减慢滴定速度至尽可能小的体积增量，允许每一滴完全分散后，再滴加下一
	8.2.8　拐点后继续滴加硫酸铁（II）溶液。当电压曲线允许精确测定拐点对应的硫酸铁（II）溶液的体积时，停止滴
	8.2.9　抬高电极。
	8.2.10　用装有干净硫酸的烧杯冲洗电极，在准备下一个样品时，让过量的硫酸排到烧杯中。
	8.2.11　用式(1)计算硝酸钾溶液的含氮量:


	9　氮含量的测定
	9.1.1　称取一定量步骤三(7.4)获得的固体残留物，精确到0.0001g(6.13)，并放入150mL烧杯(
	9.1.2　样品质量最好控制在0.5000±0.0500g。
	9.1.3　加入100ml( cm3)硫酸(5.1)，用磁力搅拌器(6.4)搅拌，不加热，直到固体残渣完全溶解。
	9.1.4　将烧杯放入冰浴(6.6)中冷却。
	9.1.5　将pH计(6.1)的电极放入溶液中，并按照校准硫酸铁(II)溶液的相同方法进行。当电压曲线允许精确测
	9.1.6　抬高电极。
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	b)报告日期；
	c)参考本文件，即GB/T XXXX.10-XXXX；
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