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Chemische Analyse von Kupfer und Kupferlegierungen m
Bestimmung von Kupfer in uniegiertem, —
mindestens 99,90 %igem Kupfer 50502
ICS 77.040.30; 77.120.30 Ersatz fiir

DIN 50502 : 1992-08
Deskriptoren: Chemische Analytik, Kupfer, Kupfergehalt

Chemical analysis of copper and copper alloys — Determination of
copper in unalloyed copper containing not less than 99,90 % of copper

Analyse chimique du cuivre et des alliages du cuivre — Dosage du cuivre
dans les cuivres non alliés a teneurs supérieures ou égales a 99,90 %

Vorwort
In dieser Norm bedeuten % Massenanteile in %.

Diese Norm ist vom Arbeitsausschuf NMP 111 , Analyse von Kupfer und Kupferlegierungen“ im Normenausschuf
Materialpriifung (NMP) ausgearbeitet worden.

Fir die im Abschnitt 5 festgelegte Probenahme sind die in der einschlégigen Literatur beschriebenen Regeln und Verfah-
rensweisen anzuwenden. Herangezogen werden kénnen z. B.:

»Analyse der Metalle“ Bd. 3 (Probenahme), S. 374-381/2. Auflage, Berlin 1975;
- ASTMB 115-93.

Anderungen

Gegeniiber DIN 50502 : 1992-08 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Prazisierende Angaben bei der Durchfiihrung eingefiigt.

b) Druckfehler beseitigt.

¢) Redaktionelle Anpassungen durchgefiihrt.

Friihere Ausgaben
DIN 50502: 1973-10, 1992-08
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Seite 2
DIN 50502 : 1998-05

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung
von Kupfer in unlegiertem Kupfer mit einem Kupferanteil
von mindestens 99,90 %. Unter den Bedingungen dieser
Norm wird auch gegebenenfalls vorhandenes Silber elek-
trolytisch abgeschieden und als Kupfer ausgewiesen.

Das Verfahren nach dieser Norm ist nicht anwendbar,
wenn das Kupfer auller Silber noch weitere Elemente ent-
héit, die unter den Aufiésebedingungen dieser Norm unlds-
liche kupferhaltige Riickstdnde bilden oder elektrolytisch
zusammen mit dem Kupfer abgeschieden werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird mit einem Gemisch von Schwefelsaure und
Salpetersaure geldst und das Kupfer elektrogravimetrisch
bestimmt.

Ist der elektrogravimetrisch gefundene Kupfergehalt gleich
oder kieiner als die Angabe des Kupfergehaltes in der Spe-
zifikation der Probe, so wird der Restkupfergehalt in der
elektrolysierten Losung als Kupfer-Diethyldithiocarbaminat-
Komplex photometrisch oder atomabsorptionsspektrome-
trisch bestimmt.

3 Gerite

Ubliches Laborgerat sowie zusatzlich:
— Analysenwaage;

— Gleichstromquelle, z. B. Gleichrichter oder 6-Volt-Akku-
mulator. Bei Verwendung eines Gleichrichters empfiehit
es sich, zusatzlich eine Puffer-Batterie anzuschlieRen.

— Handelsiibliches Elektrolysegeréat mit Platinnetzkathode
und Platindrahtanode in Form einer Wendel mit 7 Win-
dungen. Beide Elektroden sind durch Sandstrahlen auf-
gerauht. lhre Gesamthohe betragt etwa 130 mm.

Folgende Mafle werden empfohien:

— 30 bis 50 mm Durchmesser und 50 bis 60 mm Hoéhe
des zylindrischen Kathodenteiles;

— Etwa 1,3 mm Durchmesser des Kathodenstieles aus
Platin-Rhodium-, Platin-Iridium- oder Platin-Ruthenium-
Legierung;

— Das Platinnetz der Kathode weist etwa 100 bis 400
Maschen/cm? der Netzflache auf und ist aus Platindraht
mit einem Durchmesser von etwa 0,2 mm hergestelit.
Zur Versteifung der Kathode ist der Netzrand an der
oberen und unteren Begrenzung des Zylinderteiles
etwa 3 mm umgebérdelt oder auf eine andere geeig-
nete Weise verstarkt.

— Der Draht der Platinlegierung fir die Anode ist minde-
stens 1 mm dick. Die Windungen weisen eine Gesamt-
hohe von etwa 50 mm und einen Durchmesser von
etwa 12 mm auf,

— 400-ml-Becher, hohe Form, mit passendem Uhrglas
und Uhrglashalbschalen als Deckel. Die Uhrglashalb-
schalen sind mit geeigneten Aussparungen fir den
Durchgang der Elektrodenstiele versehen.

— 100-ml-Scheidetrichter mit etwa 5 bis 10 mm langem
Ablaufrohr;

— Spektralphotometer, Wellenlange der Mefstrahlung
436 nm;

— Kiivetten, vorzugsweise mit einer Schichtdicke von
40 mm;

~ Atomabsorptionsspektrometer;

— Linienstrahler fur Kupfer, Wellenldnge der Mef3strah-
lung 324,7 nm.

4 Reagenzien

Fur die Analyse sind Reagenzien von bekannter analyti-
scher Reinheit sowie destilliertes Wasser oder Wasser glei-
cher Reinheit zu verwenden.

— Schwefelsaure 96 %, ¢ = 1,84 g/ml;

— Salpeterséure 65 %, o = 1,40 g/ml;

— Salpetersaure (1+1): 500 ml Salpetersaure,
¢ = 1,40 g/ml, werden mit 500 ml Wasser gemischt;

—~ Schwefelsdure-Salpetersdure-Gemisch: 300 m!
Schwefelsaure, o = 1,84 g/ml, werden vorsichtig unter
Rdhren in 750 ml Wasser eingetragen und nach dem
Abkihlen mit 210 ml Salpeterséaure, ¢ = 1,40 g/ml,
gemischt;

— Ethanot oder Methanol;

— Bilei(ll)-acetat-Trihydrat;

— Ammoniumcitrat-Lésung: 430 g Diammoniumhydrogen-
citrat werden in Wasser geldst und im Mef3kolben auf 1 1
aufgefiillt.

— Ammoniak-Losung 25 %, ¢ = 0,91 g/ml;

— Kaliumcyanid-Losung 10 %: 10 g Kaliumcyanid werden
in 100 ml Wasser gelost.

— Natriumdiethyldithiocarbaminat-Trihydrat CsH;oNNaS,
- 3H,0;

—  Chioroform;

— Bleidiethyldithiocarbaminat-Reagenziésung: 0,1 g Blei-
acetat-Trihydrat werden in etwa 25 ml Wasser gelost.
Nach Zugabe von 5 ml Ammoniumcitrat-Lésung, 5 ml
Ammoniak-Losung und 5 ml Kaliumcyanid-Lésung wird
die Lésung geschittelt und mit 0,125 g Natriumdiethy!-
dithiocarbaminat-Trihydrat, das vorher in etwa 25 ml
Wasser gelost wurde, versetzt. Nach Uberfiihren der
Ldsung in einen 500-ml-Scheidetrichter wird 5 min mit
250 ml Chloroform geschuittelt. Die abgetrennte Chloro-
formphase wird anschlieBend dreimal jeweils 2 min mit
50 ml Wasser geschiittelt, nach Abtrennung uber ein
Faltenfilter filtriert und mit Chloroform auf 1 1 aufgefuilit.

~  Kupfer-Stammldsung: (1,000 + 0,0005) g Elektrolyt-
kupfer wird in einem 250-ml-Becher in 10 ml Salpeter-
saure (1+1) gel6st. Die Losung wird zum Entfernen der
liberschiissigen Saure auf 2 bis 3 ml eingedampft und
der Riickstand in 50 ml Wasser gelost. Diese Losung
wird quantitativ in einen 1000-ml-MefRkolben Uberge-
fihrt und mit Wasser bis zur Marke aufgefiilit.

~ Kupfer-Standardlésung: 10,00 ml der Kupfer-Stammilo-
sung werden in einen 1000-ml-Mef3kolben pipettiert
und mit Wasser bis zur Marke aufgefiilit. 1 ml dieser
Losung enthalt 0,010 mg Kupfer.

5 Probenahme

Die Art der Probenahme ist zwischen den betroffenen
Parteien zu vereinbaren.

6 Durchfiihrung

Es sind jeweils mindestens 2 Parallelbestimmungen durch-
zufithren.

6.1 Wagungen

6.1.1 Beim Verwenden einer Zweischalenanalysenwaa-
ge wird beim Einwégen der Probe und beim Auswagen der
Kathode mit Kupferniederschlag wie folgt verfahren:

Unter Verwendung eines markierten 5-g-Gewichtsstiickes
werden 5,0050 bis 5,0070 g der Probe auf 0,0001 g gewo-
gen. Dann wird die bei (110 + 3) °C getrocknete Kathode
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