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Abstract
A rapid, accurate, and sensitive spectrophotometric method for the determination of micro amounts of hydroxylamine and hydrazine is described. The proposed method is based on the interaction of ninhydrin with the amino group of hydroxylamine and hydrazine. Hydroxylamine reacted with ninhydrin as a chromogenic reagent in phosphate buffer at pH 9.14, forming a violet complex with a maximum absorbance at 375 nm after heating for 10 min at 70 °C. Hydrazine reacted with ninhydrin upon heating for 10 min at 85 °C in the presence of phosphate buffer (pH 9), giving a red-brown complex with a maximum absorbance at 425 nm. The optimum conditions affecting the method, such as pH and buffer, sequence of addition, time, temperature, organic solvent, and surfactant, were studied. The complexes of ninhydrin with hydroxylamine and hydrazine were formed in a molar ratio of 1:2. The hydroxylamine–ninhydrin and hydrazine–ninhydrin complexes obeyed Beer's law in a concentration range of 0.033-3.3 and 0.130-3.25 µg mL−1, respectively. Molar absorptivity and Sandell's sensitivity were 0.21508 × 102 L mol−1 cm−1 and 1.53 µg cm−2, respectively, for hydroxylamine and 0.8583 × 102 L mol−1 cm−1 and 1.51 µg cm−2, respectively, for hydrazine. The limit of detection and quantification was calculated. The interference effect of various foreign ions and substances was also studied. The proposed method was applied for the determination of micro amounts of hydroxylamine in urine and tap water and hydrazine in tap water.
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Abstrak
Kaedah spektrofotometri yang cepat, tepat dan sensitif untuk penentuan jumlah mikro hidroksilamin dan hidrazin diterangkan. Kaedah yang dicadangkan adalah berdasarkan interaksi ninhidrin dengan kumpulan amino yang terdapat dalam hidroksilamin dan hidrazin. Hidroksilamin bertindak balas dengan ninhidrin sebagai reagen kromogenik dalam medium beralkali pada pH = 9.14 menggunakan penimbal fosfat membentuk kompleks ungu dengan penyerapan maksimum pada 375 nm selepas dipanaskan selama 10 minit pada 70 °C. Hidrazin bertindak balas dengan ninhidrin apabila dipanaskan selama 10 minit pada 85 °C dengan kehadiran penimbal fosfat (pH = 9) memberikan kompleks merah-coklat dengan penyerapan maksimum pada 425 nm. Keadaan optimum yang mempengaruhi kaedah dikaji seperti pH dan penimbal, jujukan penambahan, masa, suhu, pelarut organik, dan surfaktan. Dua kompleks yang terbentuk bagi ninhidrin dengan hidroksilamin dan hidrazin terbentuk dengan nisbah molar (1:2). Kompleks hidroksilamin–ninhidrin dan hidrazin–ninhidrin mematuhi hukum Beer dalam julat kepekatan 0.033-3.3 dan 0.130-3.25 µg mL−1, masing-masing. Penyerapan molar dan kepekaan Sandell masing-masing ialah 0.21508 × 102 L mol−1 cm−1 dan 1.53 µg cm−2, untuk hidroksilamin dan 0.8583 × 102 L mol−1 cm−1 dan 1.51 µg cm−2 masing-masing, untuk hidrazin. Had pengesanan dan kuantifikasi telah dikira. Kesan gangguan pelbagai ion dan bahan asing turut dikaji. Kaedah yang dicadangkan digunakan untuk penentuan jumlah mikro hidroksilamin dalam air kencing dan air paip dan hidrazin dalam air paip
Kata kunci:  kaedah spektrofotometri, ninhidrin, hidroksilamin, hidrazin, urin
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