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Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schiammuntersuchung
. DIN
Einzelkomponenten (Gruppe P) —
Bestimmung von Hydrazin (P 1) 38T |41'13
ei

German standard methods for the examination of water, waste water and
sludge; single compounds (group P); determination of hydrazine (P 1).

Méthodes normalisées allemandes pour I'analyse des eaux, des eaux resi-
duaires et des boues; composants particuliers (groupe P); dosage de
I'hydrazine (P 1).

Diese Norm wurde gemeinsam mit der Fachgruppe Wasserchemie in der
Gesellschaft Deutscher Chemiker und der Technischen Vereinigung der
GroBkraftwerksbetreiber (VGB) aufgestellt (siehe Erlauterungen).

Es ist erforderlich, bei den Untersuchungen nach dieser Norm Fachleute
oder Facheinrichtungen einzuschalten.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren ist zur photometrischen Bestimmung des Hydrazins in reinen
Wiéssern geeignet; der Anwendungsbereich erstreckt sich auf Massenkon-
zentrationen von 0,002 bis 0,5 mg/L.

2 Allgemeine Angaben

Hydrazin, N,H,, wird als Korrosionsinhibitor bei der Behandlung von Kessel-
speisewasser und von Umiaufwasser in geschlossenen Kihi- und Heizkreis-
ldufen eingesetzt.

3 Grundiagen des Verfahrens

Hydrazin bildet in saurer Losung mit 4-Dimethylaminobenzaldehyd (DMBA)
eine je nach der Konzentration gelb bis rot gefarbte chinoide Verbindung.
Die Farbintensitédt ist in dem angegebenen Bereich der Konzentration an
Hydrazin proportional.

Bei hoherer Temperatur reagiert Sauerstoff mit Hydrazin unter Bildung von

Stickstoff und Wasser, so daB der Salzgehalt des behandeiten Wassers nicht
erhoht wird.

4 Storungen

4.1 Schwermetallspuren katalysieren den oxidativen Abbau des Hydrazins.
Die Bestimmung sollte daher unmittelbar nach der Probenahme durchgefiihrt
werden.

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

Fortsetzung Seite 2 bis 5

NormenausschuB Wasserwesen (NAW) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
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4.2 |Ist die Wasserprobe gelb gefarbt oder getriibt, so muB ihr ohne Zusatz
von Reagenzldsung (siehe Abschnitt 7.3), jedoch unter Zusatz des gleichen
Volumens Schwefelsdure ermitteltes spektrales AbsorptionsmaB von dem
der untersuchten Probe subtrahiert werden.

4.3 Viele organische Verbindungen, vor allem primére aromatische Amine
und Harnstoff, reagieren auch mit DMBA unter Gelbfarbung. Da die Reaktion
aber erst bei wesentlich hoheren Konzentrationen als bei Hydrazin die
Losung gelb farbt, tritt eine Storung nur selten auf.

4.4 Ein Nitritgehalt der Wasserprobe > 10 mg/l verfalscht das MeBergebnis.

5 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur photometrischen Bestimmung des Hydrazins
mittels 4-Dimethylaminobenzaldehyd (P 1):

Verfahren DIN 38 413 - P 1

6 Gerate

- Spektralphotometer oder Filterphotometer mit einem Filter, dessen
Schwerpunktswellenlange bei 450 nm liegt

- Vollpipetten, Nennvolumen 100, 200, 500, 1000 pl; z. B. Pipette DIN 12 687 -
VP2 100

- Volipipetten, Nennvolumen 2, 5, 10, 20, 50 ml; z. B. Pipette DIN 12 691 -
VPAS 2

- MeBkolben, Nennvolumen 50, 100, 250, 1000 mt; z. B. MeBkolben
DIN 12 664 — MS A 50

- Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 100 ml; z. B. Kolben DIN 12 380 - EE 100

7 Chemikalien

Als Chemikalien sind ausschlieBlich solche des Reinheitsgrades ,zur Analyse”,
als Wasser ist bidestilliertes Wasser oder Wasser gleichen Reinheitsgrades
zu verwenden.

7.1  Schwefelsaure, H,SO,, verdiinnt: Schwefelsdure, ¢ = 1,84 g/ml, wird
durch vorsichtige Zugabe zu Wasser im Volumenverhaltnis 1 : 1 verdinnt.

7.2 Schwefelsaure, c(2 H,SO,) = 1 mol/l

7.3 Reagenzlosung: 20 g 4-Dimethylaminobenzaldehyd, C,H,,NO, werden
in 11 Schwefelsdure (nach Abschnitt 7.2) gelost. Die Losung ist in einer
braunen Glasflasche aufzubewahren; sie ist etwa einen Monat haltbar.

7.4 Hydrazin-Stammlidsung: 1,015 g Hydraziniumsulfat, N,H,SO,, werden in
100 ml Wasser geldst; die Losung wird nach Zusatz von 5 ml Schwefelsiure
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