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Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des Deutschen Normenausschusses, Berlin 30, gestattet.

Chemische Analyse von Kupfer und Kupferlegierungen

Photometrische Bestimmung von Nickel
in Kupferlegierungen mit hochstens 2,5 % Nickel

DIN
50 506

Chemical analysis of copper and copper alloys; photometric determination of nickel in copper alloys containing

2,5 % of nickel at maximum

Analyse chimique du cuivre et des alliages de cuivre; dosage photométrique du nickel dans les alliages de cuivre a

teneur maximale en nickel de 2,5%

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Empfehlung

ISO/R 1810-1971, siehe Erlauterungen

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Gewichts(Masse)-Prozent.

1. Zweck und Anwendungsbereich

Diese Norm dient der Bestimmung von Nickel in Kup-
ferlegierungen und ist auf alle Kupferlegierungen mit
einem Nickelgehalt bis zu hochstens 2,5 % anwendbar.

2. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird in Salzsidure unter Zugabe von Wasser-
stoffperoxid gelost, das Nickel als Diacetyldioxim-
Komplex mit Chloroform extrahiert und im Extrakt
photometrisch bestimmt.

3. Geriite
Analysenwaage

Mef3kolben mit Kegelschliffhiilse, z. B. nach DIN 12664,
mit Nenninhalten von 11 und 500 ml

Volipipetten auf Ablauf, z. B. nach DIN 12 690, mit
Nenninhalten von 100 ml, 25 ml und 20 ml

50-ml-Biirette, z. B. Biirette S50 x 0,1 A DIN 12700
250-ml-Becher, hohe Form, z. B. nach DIN 12331

MefBzylinder, z. B. nach DIN 12680, mit Nenninhalten
von 50 ml und 5ml

25-mi-Erlenmeyerkolben mit Kegelschliffhiilse, z. B.
nach DIN 12387

250-ml-Scheidetrichter mit etwa 5 mm langem Ablauf-
rohr

Photometer mit 4-cm- und 2-cm-Kiivetten

4. Reagenzien

Soweit nicht anders angegeben, sind ausschlieflich
Reagenzien mit dem Reinheitsgrad ,,zur Analyse* und
als Wasser ist destilliertes oder durch Ionenaustausch
vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwenden. Losun-
gen ohne Angabe des Losungsmittels sind warige
Losungen.

Wasserstoffperoxid, 30%ig

Salzsdure (1 + 1), hergestellt durch Mischen von
1 Volumenteil Salzsiure (Dichte 1,19 g/cm3) mit
1 Volumenteil Wasser

1 N Salzsiure
Ammoniakidsung (Dichte 0,910 g/cm3)

Chloroform
Natriumsulfat, wasserfrei

Natriumtartratlosung: 100 g Natriumtartrat
Nay,C4H,40g - 2H50 werden zu 11 Losung gelost

1 N Natriumhydroxidlosung

Natriumacetatlosung: 200 g Natriumacetat
CH3COONa - 3H0 werden zu 11 Losung gelost

Natriumthiosulfatlosung: 200 g Natriumthiosulfat
NayS,03 - 5Hy0 werden zu 11 Losung gelost

Maskierungslosung: 240 ml Natriumtartratlosung,

90 ml Natriumhydroxidlosung, 480 ml Natriumacetat-
l6sung und 200 ml Natriumthiosulfatlosung werden gut
durchmischt

Diacetyldioximlosung: 10 g Diacetyldioxim werden mit
Methanol zu 11 Losung gelost
Hydroxylammoniumchlorid-Losung: 10g Hydroxyl-
ammoniumchlorid NH,OH - HCl werden mit etwa

200 ml Wasser gelost, mit Ammoniakliosung auf den
pH-Wert 7 eingestellt und auf 11 verdiinnt.

Nickel-Stammlosung: 1,000 g Nickel (mindestens
99,8 %ig) werden in 10 ml Salpetersdure (Dichte

1,4 g/cm3) gelost. Nach dem Verkochen von Stick-
oxiden wird die Losung auf 2 bis 3 ml eingedampft,
abgekiihlt und in einem 1-1-Mef3kolben mit Wasser zur
Marke aufgefiillt. 1 ml der Nickel-Stammlosung enthilt
1 mg Nickel.

Nickel-Standardlosung: 100,0 ml der Nickel-Stamm-
losung werden in einen 500-ml-Me3kolben pipettiert
und mit Wasser zur Marke aufgefiillt. 1 ml der Nickel-
Standardlosung enthilt 0,2 mg Nickel

5. Probenahme

Es ist eine Laboratoriumsprobe zu entnehmen. Bis
zum Vorliegen einer Norm fiir die Probenahme von
Kupferlegierungen ist die Art der Probenahme zu ver-
einbaren.

6. Durchfiihrung

6.1. Aufstellen der Eichkurve

In sechs 250-ml-Becher werden je 1g nickelfreies Kup-
fer mit je 20 ml Salzsdure (1 + 1) unter portionsweisem
Zusatz von je 10 ml Wasserstoffperoxid gelost. Hierbei
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wird gekiihlt, bis die heftige Reaktion abgeklungen ist.
Sobald das Kupfer restlos gelost ist, wird bis zum Sie-
den erhitzt und 2 Minuten lang gekocht, bis iiberschiis-
siges Wasserstoffperoxid vollstindig zersetzt ist.

AnschlieBend werden aus der 50-ml-Biirette 0; 5,00;
10,00; 20,00 und 50,00 ml der Nickel-Standardlosung,
entsprechend O bis 10 mg Nickel, zugegeben. Die auf
Raumtemperatur abgekiihlten Losungen werden quanti-
tativ in 500-ml-Mef3kolben iiberfiihrt, jeweils zur Marke
aufgefiillt und gut durchgeschiittelt.

Je 25,0 ml dieser Losungen werden in 250-ml-Scheide-
trichter pipettiert. Dazu werden nacheinander je 5 ml
Hydroxylammoniumchlorid-Losung und 50 ml Maskie-

rungslosung gegeben. Nach jeder Zugabe wird gut durch-

geschiittelt. Der pH-Wert der Losungen, gepriift mit
Indikatorpapier, muf3 6,5 bis 7,2 betragen und wird,
falls erforderlich, mit 1 N Salzsiure bzw. 1 N Natrium-
hydroxidlosung eingestelit. Danach werden je 3 ml
Diacetyldioximlosung zugegeben, anschlieend wird die
Losung 1 Minute lang geschiittelt. Man pipettiert da-
nach 20,0 m! Chloroform zu, schiittelt 40 Sekunden
lang durch und 148t die Losung bis zur Phasentrennung
stehen. Die gelben Chloroform-Phasen werden in 25-ml-
Erlenmeyerkolben abgelassen, die zur Entfernung von
Wasser je etwa 1g Natriumsulfat enthalten.

Die Erlenmeyerkolben werden gut verschlossen und
intensiv durchgeschiittelt. Von den so getrockneten
Losungen werden die Extinktionen in 2-em-Kiivetten,
die sofort nach dem Befiilllen bedeckt werden miissen,
photometrisch bei 405 nm und bei 365 nm gegen die
Blindlosung (die analog wie die MeBlosungen, jedoch
ohne Zugabe von Nickel-Standardldsung hergestellt
worden ist) gemessen. Die gefundenen Extinktionswerte
werden gegen die Nickel-Konzentrationen der zuge-
horigen MeBlosung in mg Ni/25 ml Losung auf Milli-
meterpapier aufgetragen. Man erhilt so die Eichkurven
fiir 405 nm und fiir 365 nm, die bei Anwendung von
ausreichend monochromatischem Licht geradlinig ver-
laufen.

6.2. Bestimmung

Es sind jeweils mindestens 2 Parallelbestimmungen
durchzufiihren.

nickelfreies reines Kupfer auf + 0,001 ¢ in einen
250-ml-Becher eingewogen.

Die Einwaage wird in 20 ml Salzsdure (1 + 1) unter
portionsweiser Zugabe von 10 ml Wasserstoffperoxid
gelost und weiter gema3 Abschnitt 6.1 behandelt. Die
Extinktion der am Ende erhaltenen getrockneten
Chloroformlosung wird in einer bedeckten 2-cm-
Kiivette gegen Chloroform als Vergleichslosung bei
405 nm gemessen. Solite der Nickelgehalt der Losung
so klein sein, daf} eine exakte Messung nicht moglich
ist, so wird bei 365 nm gemessen, oder es werden
4-cm-Kiivetten verwendet und entsprechend bei der
Auswertung der Nickelgehalt halbiert.

Von dem erhaltenen Wert fiir die Extinktion wird der
entsprechende Extinktionswert einer Blindlosung abge-
zogen, die analog wie die Probenlosung, jedoch ohne
Probeneinwaage, hergestellt worden ist. Mit dem so
berichtigten Extinktionswert der Probenlosung wird
die Nickelmenge m in mg/25 ml aus den Eichkurven
nach Abschnitt 6.1 abgelesen.

7. Auswertung

Aus den erhaltenen Werten wird der Nickelgehalt der
Probe in % nach folgender Zahlenwertgleichung errech-

net:
m

Ni-Gehalt = - 100 .
Hierin bedeuten:

m aus der Eichkurve abgelesene Nickelmenge in mg
Nickel in 25 ml Losung

E Teilmenge der Probe in mg, die in dem zur Bestim-
mung verwendeten aliquoten Teil von 25 ml der
Probenlosung enthalten ist

8. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm
anzugeben:

Art und Bezeichnung der Probe

Art der Probenahme

Nickelgehalt der Probe in %, Einzelwerte und Mittel-

Bei einem Nickelgehalt der Probe bis hochstens 0,5 % wert . .
werden 1,000g der Probe, bei einem Nickelgehalt von Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
0,5 bis 2,5% werden 0,400 g der Probe und 0,600 g Priifdatum

Erlduterungen

Diese Norm ist vom Unterausschuf3 A 1c ,,Analyse von Kupfer und Kupferlegierun-
gen* im Fachnormenausschuf3 Materialpriifung (FNM) ausgearbeitet worden.

Sie stimmt sachlich iiberein (Ubereinstimmungs-Grad A) mit der von der Internatio-
nal Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Empfehlung

ISO/R 1810-1971

Chemical analysis of copper and copper alloys; spectrophotometric determination

of nickel (low contents) in copper alloys

Analyse chimique du cuivre et des alliages de cuivre; dosage photométrique du
nickel (faibles teneurs) dans les alliages de cuivre

Chemische Analyse von Kupfer und Kupferlegierungen; Spektralphotometrische
Bestimmung geringer Nickelgehalte in Kupferlegierungen
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