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Ersatz fiir
DIN 50503 : 1980-08

ICS 77.040.30; 77.120.30

Deskriptoren: Chemische Analytik, Kupfer, Kupferlegierung, Kupfergehalt

Chemical analysis of copper and copper alloys — Determination of
copper in wrought and cast copper alloys

Analyse chimique du cuivre et des alliages du cuivre — Dosage du cuivre
dans les alliages de cuivre corroyés et moulés

Vorwort
In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Masseanteile in Prozent.

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

Fur die im Abschnitt 6 festgelegte Probenahme sind die in der einschlagigen Literatur beschriebenen Regeln und Verfah-
rensweisen anzuwenden. Herangezogen werden kdnnen z. B.:

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

Anderungen

Gegenlber DIN 53503 : 1980-08 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Prazisierende Angaben bei der Durchfiihrung eingefligt.

b) Redaktionelle Anpassungen durchgefiihrt.

Friihere Ausgaben
DIN 50503: 1980-08

1 Anwendungsbereich 3 Gerate
Das Verfahren nach dieser Norm dient der Bestimmung Ubliches Laborgerat und zusatzlich:
von Kupfer in Kupfer-Knetlegierungen und Kupfer-GuBle- _  Analysenwaage;

gierungen und ist auf alle derartigen Legierungen anwend-

bar, sofern sie keine Bestandteile enthalten, die unter den Gleichstromquelle, z. B. Gleichrichter oder 6-Volt-Akku-

Bedingungen dieser Norm unlésliche kupferhaltige Ruck-
stande bilden oder zusammen mit dem Kupfer elektroly-
tisch abgeschieden werden.

2 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in einem Gemisch von Borsaure, FluRsaure
und Salpetersaure gelést und das Kupfer in der Losung
elektrogravimetrisch bestimmt.

mulator. Bei Verwendung eines Gleichrichters empfiehlt
es sich, zusatzlich eine Puffer-Batterie anzuschlieRen.
— Handelstbliches Elektrolysegerat mit aufgerauhter Pla-
tinnetzkathode und Platindrahtanode in Form einer
Wendel mit 7 Windungen. Die Gesamthdhe beider Elek-
troden betragt etwa 130 mm. Folgende Mafle werden
empfohlen:
30 bis 50 mm Durchmesser und 50 bis 60 mm Hoéhe
des zylindrischen Kathodenteiles.

Etwa 1,3 mm Durchmesser des Kathodenstieles aus
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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 hergestellt.
Zur Versteifung der Kathode ist der Netzrand an der
oberen und unteren Begrenzung des Zylinderteiles
etwa 3 mm umgebdrdelt oder auf eine andere geeigne-
te Weise verstarkt.

Der Draht der Platinlegierung fir die Anode ist minde-
stens 1 mm dick. Die Windungen weisen eine Gesamt-
héhe 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 fur den
Durchgang der Elektrodenstiele versehen.

— 5-ml-MefRzylinder aus fluBsdurebestandigem Kunst-
stoff.

4 Reagenzien

Es sind ausschliellich Reagenzien mit dem Reinheitsgrad
»Zur Analyse“ und als Wasser ist destilliertes Wasser oder
vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwenden. Lésungen
ohne Angabe des Losungsmittels sind walrige Lésungen.

4.1 Ammoniakliésung o = 0,91 g/ml; 25 %

4.2 Borsaureldsung: 40 g Borsdure H;BO3 werden zu
1 Liter gelost.

4.3 Ethanol C,H5OH oder Methanol CH;0H
4.4 FluRsaure HyF, o = 1,13 g/ml; 40 %

4.5 Salpetersdure HNOj (1 + 1): 500 ml Salpetersaure
o= 1,40g/ml; (65 %) werden mit 500 ml Wasser ver-
dinnt.

4.6 Salzsdure HClc(HCI) ~ 0,1 mol/I

5 Probenahme

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

6 Durchfiihrung

Es sind jeweils mindestens 2 Parallelbestimmungen durch-
zufiihren.

Etwa 2,5 g der Probe, mdglichst als feine Spane, werden
auf 0,0001 g gewogen, in den 400-ml-Becher Ubergefiihrt
und mit 15 ml Borsaureldsung (4.2), 2 ml FluBséaure (4.4),
30 ml Salpetersaure (4.5) und einem Tropfen Salzsaure
(4.6) versetzt. Der Becher wird nun mit einem Uhrglas
bedeckt und so lange stehengelassen, bis die Reaktion fast
abgeklungen ist. Danach werden das Uhrglas und die
Innenwand des Bechers sorgféltig mit etwa 50 ml Wasser
abgespiilt und die Lésung bei wieder bedecktem Becher
zum vollstandigen Vertreiben der Stickstoffoxide etwa 5 min

gelinde gekocht. Dann wird die Lésung auf Raumtempera-
tur abgekudhlt und mit Ammoniaklésung (4.1) bis zum Auf-
treten eines Niederschlages neutralisiert. Dann gibt man
gerade soviel Salpetersaure (4.5) zu, daf® der Niederschlag
wieder in Lésung geht, danach weitere 20 ml Salpetersau-
re (4.5) im Uberschuf und verdinnt die Losung mit Wasser
auf 300 ml.

Nun werden die bei (110 + 3) °C getrocknete und auf
0,1 mg gewogene Kathode und die Anode in die Lésung
eingetaucht, der Becher wird mit den beiden Uhrglashalb-
schalen bedeckt, und es wird ohne Rihren bei einer Strom-
dichte von etwa 0,6 A/dm? der eingetauchten Kathoden-
netzflache elektrolysiert. Sobald die Lésung farblos wird,
reduziert man die Stromdichte auf etwa 0,3 A/dmz, wascht
die Uhrglashalbschalen, die Elektrodenstiele und die Seiten
des Bechers sorgfaltig mit Wasser ab und setzt die Elektro-
lyse so lange fort, bis die Kupferabscheidung vollstandig
ist. Zur Uberpriifung der Vollstandigkeit der Kupferabschei-
dung senkt man die Kathode etwa 0,5 cm tiefer in die
Lésung ein und beobachtet, ob auf dem blanken Platin eine
Verfarbung durch eine Kupferabscheidung auftritt. Ist dies
nicht der Fall, wird der Becher ohne Abschalten des Stro-
mes schnell durch einen zweiten der gleichen GroRRe aus-
getauscht, welcher etwa 350 ml Wasser enthalt. Nach die-
sem Austausch wird die Elektrolyse weitere 15 min fortge-
setzt. Dann wird die Kathode herausgenommen, in Ethanol
oder Methanol gespillt und im Warmeschrank bei
(110 £ 3) °C etwa 3 bis 5 min getrocknet, abgekihlt und
gewogen.

7 Auswertung

Der Gehalt an Kupfer w(Cu) als Massenanteil in Prozent
wird nach folgender Gleichung errechnet:

my;—m
w(Cu) = —1——2.100 (1)
E
Hierin bedeuten:
mq Masse der Platinkathode mit Kupferniederschlag in
Gramm;

mo Masse der vorgetrockneten Platinkathode ohne Nieder-
schlag in Gramm;

my, Einwaage der Probe in Gramm.

8 Wiederholgrenze

Die Ergebnisse von Doppelbestimmungen sollen auf
0,07 % absolut Gbereinstimmen. Bei groReren Abweichun-
gen sind die Bestimmungen zu wiederholen.

9 Prifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzuge-
ben:

a) Art und Bezeichnung der Probe;
b) Artder Probenahme;

c) Kupfergehalt der Probe als Massenanteil in %, Einzel-
werte und Mittelwert;

d) gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm;
e) Prafdatum.
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