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С Т А Н Д А Р Т  О Т Р А С Л И

ВОДЫ ПРОИЗВОДСТВЕННЫЕ ТЕПЛОВЫХ ЭЛЕКТРОСТАНЦИЙ. 

МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ 1ЩРАЗИНА

ОКСТУ 0109 Л19

Да га введения 1 9 8 8 .1 0 .0 1

Настоящий стандарт распространяется на ароизводсгваныыв 

воды тепловых электростанций и устанавливает фотометрический 

метод определения гидразина в  исходных водах, в  питательной 

воде и составлявших ее конденсатах, в  котловых, циркулирующих 

в  системе охлаждения и теплофикационных водах.

Сущность метода состоит в  измерении оптической плотности 

окрашенного соединения, образующегося при взаимодействии гидра­

зина с парадиметиламинобензальдегидоы.

Чувствительность определения гидразина в  пробе составляет 

0 ,2  м кг.

I .  ОТБОР ПРОБ

Отбор проб -  по ОСТ 3 4 т 7 0 т 9 ® .1

Издание официальное (&) ВГИ. 1988  г .
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ОСТ 3 4 -7 0 -9 5 3 .3 -8 8

2 .  АППАРАТУРА, МАТЕРИАЛЫ, РЕАКТИВЫ

Фотоколориметр типа КФК-2 ндв аналогичного тина о набором 

кювет, толщиной колориметрируеыого слоя до 100 мм и набором 

светофильтров или спектрофотометр;

весе лабораторные общего назначения П класса точности с 

наибольшим пределом взвешивания 200 г ;

бюретки для титрования вместимостью 25 см3 ; 

пипетки измерительные градуированные и без промежуточных 

деление на 1 ,2 ,5 ,1 0 ,2 5 ,5 0  и 100 см8 ;

колбы мерные вместимостью 5 0 ,1 0 0 ,2 5 0 ,5 0 0  и 1000 см3 ; 

колбы конические о пришлифованными пробками вместимостью 

250 и 300 ом3 ;

парадиметиламинобенза льдегид чис тый; 

киолота верная х .ч . ;  

калий йодистый, х . ч . ;  

иод кристаллический ч .д .а .  или фиксанал; 

натрия тиосульфат ч .д .а .  или фиксанал; 

гидразин сернокислый ч .д .а .  -  по ГОСТ 5841 или гидразин 

солянокислый ч .д .а .  -  по ГОСТ 22159 ;

крахмал растворимый -  по ГОСТ 10 1 6 3 ; 

кислота сульфаминовая х .ч . ;  

натрия гидроокись х .ч . ;  

вода дистиллированная; 

вода очищенная -  по ОСТ 3 4 -7 0 *0 5 3 .2 -

Допускается применение средств измерений с метрологически­

ми характеристиками и оборудования с техническими харакгеристи-
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ОСТ 3 4 -*7 0 *9 3 3 .3 -8 8

камк на ху ке, а реактивов по качеству не ниже указанных в  

настоящем отандарте.

3 .  ПРИГОТОВЛЕНИЕ РАСТВОРОВ

3 . 1 .  П р и г о т о в л е н и е  р а б о ч и х

р а с т в о р о в

3 . 1 . 1 .  Раотвор парадиметиламинобензальдегида

Растворяют 3 0  г  парадиметиламинобензальдегида в  350 ом9

серной кислоты о массовой долей ГО£, приготовленной на очи­

щенной во д е . Объем раствора после полного растворения паради- 

метиламинобенза льде гида доводят до 500 ом3 серной кислотой той 

кв концентрации. Серную кислоту с массовой долей ГО£ го то в я т , 

вливая в  800 см9 очищенной воды 6 0  ом3 концентрированной вер­

ной кислоты и доводя объем до I  дм3 очищенной водой. Раотвор 

устойчив.

3 . 1 . 3 .  Раствор иода концентрации с (1/ 2 ) = О Д  ыоль/дм3

(О Д  н) готовят из фикоанала, а раствор иода концентрации о 

(1 / 3 « £  ) = 0 ,0 1  моль/дм3 готовят разбавлением раствора иода 

концентрации с (1/ 3 ) = О Д  моль/дм3 точно в  10  раз непосред­

ственно перед употреблением. Для этого  10 см3 раотвора иода 

концентрации с (1/ 2 Зг ) = ОД моль/дм3 вливают в мерную колбу 

вместимостью 100 см3 , доливают очищенной водой до метки и пере­

мешивают.

Раствор йода с массовой долей ОДЯ хранят в  склянке тем­

ного с т ек л а ; он устойчив в  течение года.

2 1



ОСТ 3 4 -7 0 -9 ©  .3 -8 8

3 . 1 .3 .  Растворы тиосульфата натрия 0 ,1  моль/дм3 готовят

из фиксанала, а 0 ,0 1  моль/дм3 готовят разбавлением 0 ,1  моль/дм3 

точно в 10 раз непосредственно перед употреблением. Для этого 

10 см3 0 ,1  раствора тиосульфата натрия вливают в  мерную колбу 

вместимостью 100 см3 , доливают очищенной водой до метки и пере­

мешивают.

Раствор тиосульфата натрия должен эыть защищен от доступа 

угольной киолоты. При этом условии раствор устойчив в  течение 

года.

3 . 1 . 4 .  Раствор крахмала с маосовой долей IJ&. Размешивают 

I  г  крахмала примерно в  20 см3 дистиллированной воды и вливают 

эту жидкость в  80 см3 кипящей дистиллированной воды. Раотвор 

пригоден в  течение двух суток.

3 . 1 . 5 .  Раствор натрия гидроокиси концентрации с ( А/аОН)
= I  моль/дм3 . Растворяют 4 г  в  96 см3 очищенной воды. Раствор 

должен быть защищен от доступа угольной кислоты.

3 . 1 . 6 .  Раствор серной кислоты концентрации с { l/z H z SOM)

= X моль/дм3 . В 970 см3 очищенной воды осторожно вливают 3 0  ом3 

концентрированной серной кислоты. Раствор устойчив.

3 . 1 .7 .  Раствор сульфаминовой кислоты массовой долей 5Ё. 

Растворяют в  95 см3 очищенной воды 5 г сульфаминовой киолоты. 

Раотвор устойчив.
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3 . 2 .  П р и г о т о в л е н и е  о с н о в н о г о  и 

с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в

3 . 2 . 1 .  Основной раствор гидразина, содержащий примерно 

0 , 1  г/даэ , го то вя т , растворяя в  мерной колба вместимостью 

I  дм3 0 ,4 1  г  сернокислого гидразина или 0 ,3 3  оолянокиолого 

гидразина и очищенной водой доводят объем до метки, после 

чего тщательно перемешивают.

Основной раствор гидразина следует хранить в  плотно заку­

поренной еыкооти, так как он постепенно окисляется кислородом 

во зд уха .

Перед употреблением следует проверить титр. Для это го  

10 см3 раствора гидразина вливают в коническую колбу, снабвен- 

ную пришлифованной пробкой, приливают очищенную воду примерно 

до 100 см3 , вводят 5 -6  ом8 раствора натрия гидроокиси концент­

рации с {/Уа О/>0 = ~  I  моль/дм3 , перемешивают и сейчас же добав­

ляют 20 см8 раствора иода концентрации с (1/2 ) =

= 0 ,0 1  моль/дм3 . Колбу закрывают пробкой, раствор взбалтывают 

и оставляют в  темноте на 2 -3  мин. После этого вливают 10 см3 

раствора серной кислоты концентрации с (I/2//a$ p = ~ I  моль/дм3 

и титруют нвпрореагяровавший с гидразином иод раствором тио­

сульфата натрия концентрации ° (ь\5г О} -Ь'Нг О)  = 0 ,0 1  моль/дм3 .

Крахмальный раствор используют только в конца титрования, 

когда окраска титруемой жидкости станет слабо желтой. Анализ 

выполняют не менее чем дли трех проб.

Параллельно проводят анализ "холостой" пробы, т . е .  в  

100 см3 очищенной воды вводят все  реактивы в  том же порядке и

2 3



ОСТ 3 4 -7 0 -9 3 3 .3 -8 8

затеи оцифровывают йод тиосульфатом натрия.
Титр основного раствора гидразина ( Т )  в  миллиграммах 

на кубячаокий сантиметр вычисляют по Формуле

т= fa,-ajg.fo'J
где £/]&г -  расходы раствора тиосульфата натрия концентрации 

о ( Мхг £ 0 }  SH20 jz  о ,0 1  модь/дм3 на титрование 

соответственно холостой и анализируемой проб,см3 ;

N -  концентрация раствора тиосульфата натрия

( У  = 0 ,0 1 ) .

8  -  эквивалент гидразина при реакция о йодом;

у  -  объем раствора гидразина, взятый для анализа 

( V  =10 см3 ) .

Титр основного раствора гидразина вычисляется как среднее 

арифметическое значение результатов в се х  отдельных проб.

S .2 . 2 .  Стандартный раствор гидразина, содержащий I  мг/дм3 , 

готовят разбавлением основного раствора.

Для этого отбирают пипеткой о делением объем основного 

раствора равный Ц ;Т )  см3 , помещают этот объем в мерную колбу 

вместимостью I  дм3 , доводит очищенной водой до метки и тщатель­

но перемешивают.

Полученный стандартный раствор, содержащий I  мг/дм3 гидра­

зина, неустойчив, ого следует приготавливать непосредственно 

перед употреблением.

2 4
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3 . 3 .  П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о  

г р а ф и к а

3 . 3 . 1 .  В шесть мерных колб вмеотимоетью по 50 ом8 пипет­

кой вводит 1 ,2 .3 ,1 0  и 20 ом8 стандартного раствора, содержащего 

I  мг/дм8 ( I  мкг/сы8 ) гидразина, что соответствует 1 ,2 ,3 ,5 ,1 0  

и 20 ыкг гидразина. Объем жидкости в каждой колбе доводят очи­

щенной водой примерно до 30  ом8 , приливают по 2 ,5  ом8 сернокис­

лотного раствора парадиыетиламинобензадьдегида, хорошо переме­

шивают и доливают очищенной водей до метки. Хорошо перемешивают

Через 2 -3  минуты измеряют оптическую плотнооть растворов 

(А) оо светофильтрами областью оветопропуокания 400 нм в  кю­

ветах  длиной 50 мм. Сравнение ведут с дистиллированной водой.

Одновременно готовят 3 - 4  контрольных раствора, для чего в  

такие же мерные колбы вливают по 3 0  см8 очищенной веды, по 

2 ,5  ом8 сернокислотного раствора парадиметяламинобензадьдегнда, 

доливают до метки очищенной водой, перемешивают.

Через 2 -6  минуты измеряют оптическую плотность (А )  
этих растворов оо светофильтрами областью оветопропуокания 

400 нм в  кюветах длиной 50 мм. Сравнение ведут о дистиллирован­

ной водой. Из полученных при атом результатов составляют сред­

нее арифметическое.

Для построения градуировочного графика по оси абсцисс от­

кладывают содержания гидразина в  пробах С в  микрограммах 

(обязательное приложение), а по оои ординат отвечающие им ве ­

личины (А~АК1 По полученным точкам методом наименьших квадра­

тов проводят прямую (приложение А ).

2 5
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Допускается вычисление результатов о помощью множителя, 

определяемого по формуле

_ С ____

*-** '

(О

где С -  количество гидразина в  пробе» миг;

й  -  соответствующая этому количеству величина 

оптической плотности;

йк -  величина оптической плотности контрольного 

раствора.

4 .  ПРОШЕНИЕ АНАЛИЗА

4 . 1 .  В мерную колбу вместимостью 50 ом8 вливают 40 ом8 

анализируемой водн, если ожидаемое содержание гидразина в  вей 

не более 150 мкг/да8 . При больших содержаниях гидразина в  кол­

бу вводят меньшие объемы, доливая очищенной водой примерно до 

40  см8 и тщательно перемешивая. В  приготовленную таким образом 

пробу вливают 2 ,5  см8 сернокислого раствора парадиметиламино- 

бензальдегвда, доводят до метки очищенной водой, перемешивают и 

через 2-3  мин измеряют оптическую плотность ( Ах )  на фотоко- 

лориметре при длине волны 400  ям в  кюветах с толщиной сдоя

50 мм. В качестве раствора сравнения применяют дистиллированную 

воду.

4 . 2 .  Если анализируемая вода содержит нитриты, то их раз­

рушают оудьфаминовой кислотой, прибавляя I  ом3 раствора кислоты 

с массовой долей 5£ и пробе анализируемой воды за  15 мин перед 

вводом парадиметшшыинобензадьдегида.

2 6
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4.1. При наличия в  анализируемой вод е, кроме гидразина, 

вещ еств, реагирующих о парадиме г иламинобензальдегидом с образо­

ванием окрашенннх соединений, их влияние устраняют обработкой 

пробы воды йодом. С этой целью отбирают две одинаковые пробы 

воды и в  одну из них вводят несколько капель раствора йода до 

появления отчетливой желтоватой окраски. Через минуту избыток 

йода связывают добавлением раствора тиосульфата (до  обесцвечи­

вания пробы). Затем к обеим пробам прибавляют реактивы, в  со о т­

ветствии о п .3 .4 .1  и измеряют одтичеокую плотность второй пробы 

по отношению к первой.

5. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ АНАЛИЗА

5 . 1 .  Пользуясь градуировочным графиком, получают содержа­

ние гидразина в  колориметрируемой пробе. Для этого из оптичес­

кой плотности раствора пробы (  йл )  вычитают оптическую плот­

ность контрольного раствора ( й к )  . Полученную разность 

(йл " йк )  находят по оси ординат и по ней содержание гидра­

зина ( С р)  в  пробе. Концентрацию гидразина )  в  милли­

граммах на кубический дециметр вычисляют по формуле

где V  -  объем воды, введенной в  колбу, см3 ;

Ср -  содержание гидразина в  пробе, м кг, получае­

мое по градуировочному графику.

5 . 2 .  Допустимые погрешности результата определения гидра­

зина с применением парадиметиламинобензальдегида (с  довери­

тельной вероятностью р  = 0 ,9 5 ) ,  указаны в  таблице I .
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Таблица I

Содержание гидразина
в  пробе, ыкг 0 , 2 - 0 , 5  0 , 5 - 1 , 0  1 , 0 - 3 ,0  3 , 0 - 8 , 0

Погрешность опреде­
ления, % 50  4 0  15  5

5 .3 .  Результаты определений округляют до сотых долей 

числа.

5 .4 .  Форма журнала записи результатов анализа приведена 

в  приложении Б .

6 . ТОЧНОСТЬ МЕТОДА

5 . 1 .  Сходимость

Два результата определений, полученные в  одной лаборато­

рии, одним исполнителем, на одном оборудовании, на одной пробе 

признаются достоверными (о доверительной вероятностью Р  = 0 ,9 5 ) ,  

если расхождение между ними не превышает 0 ,0 0 5  показаний шкалы 

оптической плотности прибора.

6 . 2 .  Воспроизводимость

Средние результаты двух испытаний, полученные в  разных 

лабораториях на одной пробе признаются достоверными Со довери­

тельной вероятностью Р = 0 ,9 5 ) ,  воли расхождение между ними не 

превышает 0 ,0 1  показаний шкалы оптичеокой плотности прибора.
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7 .  ТРЕБОВАНИЯ К ТЕХНИКЕ БЕЗОПАСНОСТИ

Гидразин я вл я ется  токсичным вещее твои . Необходимо полностью 

исключить возможность попадания соединений гидразина и е го  кон­

центрированных растворов в  рот и желудочно-кишечный тр а к т .

При попадании соединений гидразина и е г о  р аство р ю  на кож­

ные покровы иногда возни кает зу д  и экзематозное раздражение. 

Поэтому одедуег немедленно омыть водой попавоне на кожные покро­

вы соединения гидразина и е г о  растворы.

2 9
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ПРИЛОЖЕНИЕ А 

Обязательное

ПОСТРОЕНИЕ ГРАДУИРОВОЧНОГО ГРАФИКА 

МЕТОДОЙ НАИМЕННИИХ КВАДРАТОВ

I .  Для построения градуировочного графика методом наимень­

ших квадратов используют зависимости меаду значениями известных

концентраций в пробе (С,, Сг , С} ......  Ся )  н соответствующими

им значениями показаний фотокодориметра
А, -  <L+tc, 
й, = ct+h. 
й * а.+(с„П я

Значения параметров (CL, S )  , которые бы наилу чишм образом 

удовлетворяли каждой зависимости, вычисляют по формуле

а  =  ^
г  A -  z c - z c #

/ «

nzc*- (гс)*
fl ZCA- * C  ZA

(А*)

( A  г)
h Z C *  - t e c ) 2

Подставляя значения ( я )  и ( ( ) ъ  формулы AI и А2, получаем 

А для каждого из проведенных /I  измерений. 

Градуировочный график строится по точкам ( С ,, Сг , Сл .... с л )  

.........■)(*<* > 4\Ux.'
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2 .  Пример вычисления

Результаты f t  измерений, подученные по п .3 .3 .1  и вычислен­

ные значения слагаемых формул ( 2 )  и ( 3 ) ,  располагает в  табли­

це I .

Таблица I

Гь с
г

С е й й  в ь/ч.

I I I 0 ,0 9 2 0 ,0 9 2 0 ,0 9 9 6

2 2 4 0 ,1 9 3 0 ,3 8 6 0 ,1 8 5 6

3 3 9 0 ,2 7 2 0 ,8 1 6 0 ,2 7 1 6

4 5 25 0 ,4 4 7 2 ,2 3 5 0 .4 4 3 6

5 7 49 0 ,6 1 2 4 ,4 8 2 0 ,6 1 5 6
5/; 2С 2.Сг S./9 г  е й

5

(*C J*

3 2 4

18 8 8 1 ,6 1 6 7 ,8 1 3

Подставляя значения Ж п, •££ JEСг S./9, ЪСй, ( z c f  

в формулы (2) и (3), вычисляет параметры (а )  и ( в ) ,  а затем  

по формулам ( I )  определяют значения Ллич  по каждому из 

П. измерений.

Для построения градуировочного графика откладывает на оси 

абсцисс содержание гидразина в  пробах (С) в  микрограммах, а по 

оси ординат значения Для каждого из /t, измерений.

По полученным точкам строят график.
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ПРИЛОЖЕНИЕ Б  

Рекомендуемое

ФОМА ЖУРНАЛА ДЛЯ ЗАПИСИ РЕЗУЛЬТАТОВ АНАЛИЗОВ 

Т и т у л ь н ы й  л и с т :

(предприятие)

(лаборатория)

ЖУРНАЛ
РЕЗУЛЬТАТОВ АНАЛИЗОВ 

ПРОИЗВОДСТВЕННЫХ вод

Примечание. На титульном листе перечисляют все  вещ ества, опре­

деляемые в  производственных водах и дают ссылку 

на метод их анализа.

Наименование компонентов Метод анализа

Гидразин,

Железо,

Медь,

Кремниевая кислота

ОСТ 3 4 -7 0 -9 5 В .3 -8 8  

ОСТ 3 4 - 7 0 - 9 5 8 .4 - 8 8  

ОСТ 3 4 - 7 0 - 9 5 3 .5 - 8 8  

X T  3 4 - 7 0 - 9 5 6 .6 - 8 8
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П е р в а я  и п о с л е д у ю щ и е  с т р а н и ц ы  ж у р н а л а

Дата отбора пробы Смена

I .  РЕЗУЛЬТАТЫ АНАЛИЗОВ

Место отбора Содержание компонентов (химические ашволы и единицы измерения) 
проб ...... ........... -■ ■ ■ -------  —

оульфо- купри- 
аалици- з  оно- 
лов нй вый
метод метод

2 .  Отклонения, проявившиеся в  ходе анализа:

Заведующий лабораторией _ _ _ _ _ _ _  _______________
подпись фамилия

Анализ провел _ _ _ _ _  _ _ _ _ _
должность подпись фамилия

Примечание. I .  Перечень компонентов дан примерно.
Таблица может быть продолжена на олэдувдей странице, в зависимости 
от количества определяемых компонентов.

2 .  .хси определении компонентов другими методами выбранный метод 
указы вается в  соответствующей графа.

8
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ШЮШАЩОННЫЕ ДАННЫЕ

I .  УТЕЕРВДЕН И ВВЕДЕН В ДЕЙСТВИЕ ПРИКАЗОМ Министерства энерге­
тики и электрификации СССР от 1 5 .0 2 .8 8  В 42а

2 .
3 .

РАЗРАБОТАН Всесоюзным теплотехническим институтом (БТИ) 
ИСПОЛНИТЕЛИ: П0.М.Коотрикин1 докт.техн .н аук; Н.М.Калинина, 
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4 .  ЗАРЕГИСТРИРОВАНЫ В Центральном государственном фонда стан­
дартов и технических условий за  *  8414793 от 2 8 .0 3 .6 8

5 .  Срок первой проверки -  1993 г . ;  периодичность -  5 лет
6 .  ВЗАМЕН Инструкции по эксплуатационному анализу вода и пара 

на тепловых электростанциях (М .: СПО Сопвтехэнерго, 1979) 
в  чаоти определения гидразина (раздел 29)

7 .  ССЫЛОЧНЫЕ ШРШТИВШ-ТЕШЧгСКИЕ ДОКУМЕНТЫ

Обозначение НГД. на Номер раздела
который дана ссылка

ГОСТ 4759-79 2 
ГОСТ 5841-74 2 
ГОСТ 6709-72 2 
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ГОСТ 22159-76 2 
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