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Kolorimetrische Bestimmung von Kupfer

Zusammen- Uber die polarographische Bestimmung von Kupfer wird im Application Bulletin Nr. 43 be-
fassung richtet. Fir Kupferkonzentrationen von 10mg/L und weniger werden auch kolorimetrische
Methoden verwendet, die vor allem in der Wasseranalytik Aufnahme gefunden haben.

Die Methode mit Natriumdiethyldithiocarbamat kann bis zu Konzentrationen von 0.01 mg/L
als unterste Grenze verwendet werden, weist jedoch den Nachteil auf, dass andere Metall-
jonen die Bestimmung beeinflussen kdnnen.

Bei der Methode mit Neocuproin liegt die unterste Bestimmungsgrenze bei 0.1 mg/L Cu, an-
dere Metallionen storen die Analyse nicht.

1. Kupferbestimmung mit Natriumdiethyldithiocarbamat

Reagenzien Zitronensaurelosung 20%

Schwefelsaure 25%

Ammoniumchloridlésung 20%
Natriumdiethyldithiocarbamat-Ldsung 1% (ca. 1 Monat haltbar)

Chloroform puriss. p.a.
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Kupferstandardidsung:
0.393 g CuS0,4 - 5H,0 werden in 1 Liter dest. Wasser geldst (dies entspricht 0.1 g/L. Cu).

Gerite 2.662.0010 Photometer mit 6.1108.010 Lichtleiter
(ev. 6.1250.000 Spiegel 10 mm)

Analyse » 100 mbL Probe werden in einen 250 mL Scheidetrichter gegeben und mit 1 mL Citronen-
sdure, 0.5 mL Schwefelsdure und 0.5 mL Ammoniumchlorid versetzt. Die Losung wird an-
schliessend mit 10 mL Chioroform ausgeschittelt. Die sich unten abscheidende Chlo-
roformphase wird verworfen. Nach Zugabe von 2 mbL Natriumdiethyldithiocarbamat wird je
viermal mit 5 mL Chloroform ausgeschuittelt. Die vereinigten Chloroformextrakte werden in
einem 25 mL Messkdlbchen zur Marke aufgefullt.

» Die Extinktion der Probe wird am Photometer 662 bei einer Wellenlange von 430 nm ge-
gen die Blindprobe gemessen.

» Blindprobe und Standardprobe werden analog behandeit.

» Konzentrationen von 0.01... 1.0 mg/L Cu werden mit 20 mm Schichtdicke, hohere Kon-
zentrationen mit 10 mm Schichtdicke gemessen.

» Von 0.01 ... 1.0 mg/L Cu ist das Lambert-Beer'sche Gesetz erfuiit.
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Bestimmungs- | 0.5 mg/L Cu

grenze

Bemerkungen » Eisen wird durch Zugabe von Zitronensaureldsung maskiert.

» Grossere Mengen Zink und Blei verursachen eine weisse Tribung.

» Bei Anwesenheit von Nickel muss eine Korrektur des gefundenen Wertes erfolgen:
10 pg Ni entsprechen 1 ug Cu.

» Kupfercyankomplexe sind durch Abrauchen mit Schwefelsdure und Wasserstoffperoxyd
zu zerstoren.

Chemismus Die Methode beruht auf der Bildung einer gelb gefarbten Verbindung durch Reaktion der
Cu?*-lonen mit Natriumdiethyldithiocarbamat und anschliessender Extraktion dieser Verbin-
dung durch organische Lsdungsmittel (Chloroform).

2 (CH5),-N-CS-S-Na + Cuw®* > Cu**[-8-CS-N-(CaHs),], + 2Na’

Literatur » Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung

3. Auflage, Verlag Chemie GmbH, Weinheim

» Gubin, Hass, Hoffmann, Reichmuth
Mitteilung der Vereinigung der Grosskesselbesitzer (1955)

2. Kupferbestimmung mit Neocuproin

Reagenzien » Natriumcitratiésung
0.6 g Na3CgHs07-2H,0 werden in 100 mL dest Wasser geldst.
» Neocuproin (2,9-Dimethyl-1,10-phenanthrolin) puriss. p.a.:
0.2 g werden in 100 mL Isoamylalkohol geldst.
» Hydroxylaminhydrochlorid 10%
» Natriumacetat, wasserfrei, p.a.
» Isoamylalkohol p.a.
» Natriumsulfat, wasserfrei, p.a.
» Kupfersstandardiosung:
0.393 g CuS0,-5H,0 werden in 1 Liter dest. Wasser geldst (dies entspricht 0.1 g/L Cu).
Gerite 2.662.0010 Photometer mit 6.1108.010 Lichtleiter
(ev. 6.1250.000 Spiegel 10 mm)
Analyse » 10 mL der mit verdinnter Essigsdure oder verdinntem Ammoniak auf pH 5...6 eingestell-

ten Probe werden in einem Scheidetrichter mit 1 mL Natriumcitratldosung, 1 mL Hydroxyl-
aminhydrochloridlosung, 1 mL Neocuproinldsung, 1g Natriumacetat und 20 mL Isoamylal-
kohol versetzt und 30 s geschittelt. Die Gberstehende, gelb gefarbte Schicht wird mit Na-
triumsulfat getrocknet.

» Blindprobe und Standardprobe werden analog behandelt.

» Die Extinktionen der Probe und der Standardldsung werden mit dem Photometer 662 ge-
gen die Blindprobe gemessen.

» Konzentrationen von 0.1 ... 1.0 mg/L Cu werden mit 20 mm Schichtdicke, héhere Konzen-
trationen mit 10 mm Schichtdicke gemessen.

» Von 0.1... 10 mg/L. Cu ist das Lambert-Beer’sche Gesetz erfiilit.
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Berechnung a
mg/L Cu = E,
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E, = Extinktion der Probe

Eg = Extinktion der Standardlosung

a = Konzentration der Standardiésung
Bestimmungs- | 0.1 mg/L Cu
grenze
Bemerkungen » Die Bestimmung wird durch Kationen nicht gestort.

» Ein orangegelber Niederschiag entsteht bei Anwesenheit hoher Konzentrationen von Nit-
rat, Perchlorat und Halogenidionen, doch wird der Kupferkomplex allein extrahiert, sodass
keine Storung bei der Bestimmung eintritt.

» Als Extraktionsmittel kdnnen anstelle von Isoamylalkohol auch n-Amylalkchol oder n-He-
xylatkohol verwendet werden.

Chemismus Die Methode beruht auf der Bildung eines orangegelb gefarbten Komplexes durch die Reak-
tion von Cu® mit Neocuproin. Dazu wird zuerst Cu?* mit Hydroxylamin zu Cu* reduziert.

Der Komplex wird fur die kolorimetrische Messung mit isoamylalkohol extrahiert.
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