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Vorwort

1. Vorwort

Nichtwassrige Titrationen spielen in der Analytik nach wie vor eine bedeutende
Rolle, sei es, um Sauren- oder Basenzahlen in Oelen und Fetten zu bestimmen,
um Produkte unterschiedlicher Saure- oder Basenstérke getrennt zu erfassen
oder um wasserunl6sliche Substanzen zu titrieren.

Diese Monographie stellt kein Lehrbuch dar. Vielmehr soll sie dem Praktiker
helfen zu entscheiden, welche Lésungsmittel, Elektroden, Titriermittel und Ge-
rate fUr seine Anwendung am besten geeignet sind. Die Monographie erhebt
keinerlei Anspruch auf Vollstandigkeit; auch setzt sie gewisse Basiskenntnisse
in der potentiometrischen Analytik voraus.

Nichtwassrige Titrationen sind nicht unproblematisch. Es treten dabei Effekte
auf, die in dieser Form bei rein wassrigen Systemen nicht vorkommen. Haupt-
probleme sind:

a) Das Auftreten von Stérungen durch statische Elektrizitat und
b) das Ansprechverhalten der verwendeten Elektroden.

Bei a) wurden schon verschiedenste Massnahmen getroffen oder zumindest
versucht. Diese reichen von Titrationen in geerdeten Losungen Uber Abschir-
mung des ganzen Titrationssystems (Faraday-Kéafig) bis hin zur Verwendung
von Differenzverstarkern und der Dreielektrodentechnik. Letzteres bringt in vie-
len Féllen Vorteile. Dies vor allem dort, wo in unpolaren Lésungsmitteln mit zu-
satzlich unpolaren Proben (z.B. Erddlprodukten) gearbeitet wird. Ebenfalls eine
grosse Rolle spielt die Art der verwendeten Elektrode(n), womit wir zu b) kom-
men.

Jahrelange Erfahrungen, unter anderem auch mit nichtwassrigen Titrationen,
resultierten bei Metrohm in der Entwicklung einer speziellen, fir nichtwassrige
Titrationen besonders geeigneten Elektrode — der Solvotrode 6.0229.100. Sie
erfullt alle Anforderungen, die an eine solche Elektrode gestellt werden mussen:
grosse Membranoberflache, mdglichst kleiner Membranwiderstand, schnelles
Ansprechverhalten, optimal angeordnetes Schliffdiaphragma, sehr gute Abschir-
mung und geeignete Elektrolytldsungen.
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Wichtige Bgriffe

2. Wichtige Begriffe

Amphiprotisch

Merkliche Eigendissoziation (z.B. 2 CH,OH <= CH,OH,* + CH,O"), auch polar
genannt

Aprotisch
Keine Eigendissoziation, auch unpolar genannt

Dielektrizitatskonstante (DK)

Proportionalitatsfaktor zwischen der elektrischen Verschiebung D und der elek-
trischen Feldstarke E im Vakuum. Die DK ist stark temperaturabhangig. Lésungs-
mittel mit hoherer DK férdern die elektrolytische Dissoziation von Elektrolyten.
Die DK ist eine stoffspezifische Konstante, die stark vom Molekulbau abhéngt.
Sie wird mit sog. Dekametern gemessen. In unpolaren Lésungsmitteln (mit klei-
ner DK) sind auch starke Elektrolyte (z.B. NaCl, HCIO, etc.) nur schwach disso-
Ziiert.

Dissoziation
Bildung von lonen, z.B. CH,COOK S CH,COO" + K*

Nivellierung

Ausgleich auf gleiche Basen- oder Saurestarken. Eine Trennung ist in diesem
Falle nicht mdglich. Beispiel Schwefelsaure:

Bei der Titration, z.B. in Aceton, erhalt man zwei schon ausgepragte Stufen. Bei
der Titration in Wasser wird nivelliert, man erhalt nur einen Potentialsprung (fur
die Summe der zwei verschieden starken Sauren).

pK-Werte

Aciditats- resp. Basizitdtskonstanten

K = [H,0"1[S]/[HS]

Ky = [BH*] [OH]/[B]

Die negativen Logarithmen dieser Werte werden in Analogie zur pH-Definition
mit pK, respektive pK; bezeichnet. Je kleiner der Wert ist, desto «starker» ist die
Séure bzw. Base. Um bei der Titration in wassriger Losung noch eine Trennung
zu erreichen, sollte die Differenz ca. 5 pK-Einheiten betragen. In geeigneten

nichtwassrigen Losungsmitteln gentigt dagegen eine Differenz von 2 bis 3 pK-
Einheiten.
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Bemerkungen zu den Lésungsmitteln fiir nichtwassrige Titrationen

3. Bemerkungen zu den Losungsmitteln fiir nichtwassrige Titrationen
3.1. Amphiprotische Losungsmittel — sauer

3.1.1 Eisessig

Losungsmittel speziell fur Basen. Der Wassergehalt sollte unter 1% liegen. In
einigen Fallen wird Essigsaureanhydrid zugesetzt. Dies kann jedoch zu
Acetylierungen und damit zu falschen Resultaten fUhren (priméare, sekundare
und tertiare Amine). Fir die Titration schwacher Basen wird besser ein aprotisches
LM zugesetzt, z.B. Dioxan oder Toluol.

3.1.2 Ameisenséaure

Wird nur zur Titration schwéachster Basen, z.B. Coffein (pK; = 13.4) oder Harn-
stoff (pK; = 13.8) eingesetzt. Der Wassergehalt sollte 1% nicht Gbersteigen. Nicht
zusammen mit kurzkettigen Alkoholen einsetzbar — Veresterungen!

3.1.3 Trifluoressigsaure

Als LM fir schwéchste Basen geeignet, wo der Zusatz von Essigsaureanhydrid
wegen Acetylierung nicht zugelassen ist. Teures LM!

3.1.4 Andere

Propionsaure, Kresole und Phenol haben eine geringe Bedeutung. Kresole wer-
den in Gemischen, z.B. mit Chloroform, als LM fir Aminoendgruppen-Bestim-
mungen in Polyamiden verwendet. Da Phenol ausgezeichnete Loseeigenschaften
fUr Salze organischer Basen hat, wurde es im Gemisch mit Chloroform und
Acetonitril fur solche Anwendungen vorgeschlagen.

3.2. Amphiprotische Losungsmittel — basisch

3.2.1 Ethylendiamin

Als LM fur schwache Sauren. Besitzt gute Losungseigenschaften. Nivelliert star-
ke Sauren — Carbonsauren und Phenole lassen sich aber trennen. Es raucht an
der Luft, ist giftig und atzend und ebenfalls unangenehm in Geruch. Zieht Was-
ser und Kohlendioxid aus der Luft an (Blindwerte).

3.2.2. Butylamin

Ahnliche Eigenschaften wie Ethylendiamin, aber etwas geringeres Ldsungs-
vermogen wie dieses. Geruchsbelastigung.

3.2.3 Benzylamin

Wenn ein LM aus dieser Klasse (3.2), dann dieses. Ahnlich Butylamin, aber
bessere Losungseigenschaften und geringere Geruchsbelastigung.
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Bemerkungen zu den Lésungsmitteln fir nichtwassrige Titrationen

3.3. Amphiprotische Lisungsmittel — neutral

3.3.1 Methanol und Ethanol

Besitzen verglichen mit Wasser geringere Dielektrizatskonstanten, Aciditat und
Basizitat sind dagegen ahnlich. Eignen sich nicht zur Bestimmung schwacher
Séuren wie z.B. Phenol. Die Carboxylgruppen von Dicarboxysauren und beide
Sauregruppen von Schwefelsaure kdnnen jedoch getrennt werden. Haben auch
gewisse Losungseigenschaften flr organische Verbindungen, die in Wasser nicht
gegeben sind.

3.3.2 Isopropanol

Besitzt vorzlgliche Lésungseigenschaften, z.B. gegenuber Kohlenwasserstof-
fen, und wird oft als Lésungsvermittler zwischen diesen und Wasser verwendet.
Als sek. Alkohol ist er eine schwéachere «Saure» als die primaren Alkohole und
kann problemlos auch an deren Stelle verwendet werden. Die Bestimmung schwa-
cher Sauren ist auch in diesem LM nicht méglich.

3.3.3 Tert. Butanol

Hat leider einen relativ hohen Schmelzpunkt von 25.8 °C. Es sollte daher ein
Zusatz von ca. 5% Isopropanol (IPA) erfolgen. Tert. Alkohole zahlen schon bei-
nahe zu den aprotischen Losungsmitteln. Nivelliert nicht und ist daher zur stu-
fenweisen Titration von Sauregemischen besonders gut geeignet — bis hin zu
den Phenolen.

3.3.4 Diole (Ethylenglycol /| Propylenglycol)

Wegen ihrer hohen Polaritat besonders als LM flr Salze schwacher Sauren ge-
eignet. Meist jedoch in 1:1 Gemischen mit Chloroform, Toluol oder IPA verwen-
det.

3.3.5 Ethylenglycolmonomethylether (Methyiglycol, Methylcellosolve)

Kann zur Titration von schwachen Basen verwendet werden und hat auch gute
Léseeigenschaften. Wird zusammen mit Essigsaureanhydrid zur Bestimmung
kleiner Mengen quart. Amine in anderen Aminen verwendet (die «anderen» Amine
werden dann acetyliert und sind der Bestimmung nicht mehr zuganglich).

3.4. Aprotische Lisungsmittel — sauer

3.4.1 Nitromethan und Nitroethan

Infolge ihrer hohen Polaritat, die eine Dissoziation von Salzen beginstigt, waren
beide sehr brauchbare LM fir die Titration schwacher Basen. Leider sind beide
explosions- und brandgefahrlich und werden daher selten eingesetzt. Eine spe-
zielle Anwendung ware die Titration von Gemischen aus primaren, sekundaren
und tertiaren aliphatischen oder aromatischen Aminen in einem LM-Gemisch
aus Eisessig/Dioxan/Nitromethan im Verhaltnis 5:75:20.
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3.5. Aprotische Lisungsmittel — sauer

3.5.1 Pyridin

Ware nicht sein unangenehmer Geruch und seine gesundheitlichen Nebenwir-
kungen, ware dieses LM besonders gut geeignet, Sauregemische zu trennen.
Nivellierungen treten nur bei starken Mineralsauren (HCI, HCIO,, 1. Proton der
H,SO,) auf. Sonst kénnen Sauren bis hin zum Phenol getrennt werden. Insbe-
sondere wurde Pyridin zur Bestimmung mehrbasischer Sauren verwendet. Ein
besonderer Vorteil wéare sein absoluter Mangel an Reaktionsfahigkeit mit star-
ken Sauren, was exakte Bestimmungen zulasst.

3.5.2 Dimethylformamid (DMF)

Hat eine sehr hohe Ldsefahigkeit fur polare Verbindungen, ist nicht giftig und
zudem geruchlos. Kann fur die Bestimmung schwacher Sauren verwendet wer-
den, jedoch nur, wenn annahernd wasserfrei gearbeitet wird (Verseifung). Hat
leider eine relativ hohe Reaktionsfahigkeit, was die Bestimmung von Gemischen,
die starke Sauren enthalten, verhindert (bis 20% Fehler). Gemische mit Alkoho-
len wirken sich auch ungunstig aus, da die Titrationskurven dann stark verflacht
werden (auch bei alkoholischen Titriermitteln).

3.5.3 Dimethyisulfoxid (DMSO)

Ahnliche Eigenschaften wie DMF, ohne dessen leichte Verseifbarkeit. Achtung:
Mit HCIO, reagiert DMSO explosionsartig!!!!

3.6. Aprotische Lisungsmittel — neutral

3.6.1 Aceton und MIBK

Die idealen Lésungsmittel fir Sauregemische, von der HCIO, bis hin zum Phe-
nol. Nivellierungen treten praktisch nicht auf. Die Absorption von CO, aus der
Luft erfolgt so langsam, dass notfalls im offenen Becher titriert werden kann.

3.6.2 Acetonitril

Wird zur Bestimmung verschieden stark basischer Amine verwendet. Es kon-
nen aber auch Sauren getrennt werden. Acetate von Cu, Ni etc. lassen sich in
diesem LM titrieren, was wahrscheinlich auf Komplexbildungen zurtickzuflhren
ist.

3.6.3 Nitrobenzol

Ergabe ausgezeichnete Differenzierung von Aminen verschiedener Basenstarken,
sollte aber wegen seiner Giftigkeit nicht verwendet werden.
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Bemerkungen zu den Lésungsmitteln fir nichtwassrige Titrationen

3.6.4 Ether (Diethylether, Dioxan, Tetrahydrofuran,
Ethylenglycoldimethylether)

Meist nur als Verdinnungslésung benutzt. HCIO, als Titriermittel in Dioxan. Ether
enthalten oft Peroxide, die bei der Titration als Saure reagieren konnen. In rei-
nem Dioxan und Diethylether kann nicht potentiometrisch indiziert werden — der
Widerstand ist zu hoch. Auch der Differenzverstarker wirde nichts nitzen. Wenn
diese LM benutzt werden, dann fur schwache Basen.

3.6.5 Kohlenwasserstoffe und chlorierte Kohlenwasserstoffe

Beispiele: Hexan, Benzol, Toluol, Chlorbenzol, Trichlorethylen, Chloroform,
Tetrachlorethan etc.

Meist nur zum Verdiinnen resp. Lésen benutzt. LM wie Benzol, Chlorbenzol sind
sehr bedenklich. Chlorierte Kohlenwasserstoffe verschwinden mehr und mehr
aus den Vorschriften. In reinen Lésungsmitteln dieser Klasse kann weder poten-
tiometrisch noch konduktometrisch der EP indiziert werden. Nur noch
Farbindikatoren méglich.

3.6.6 Essigsdureanhydrid

Wird zur Entfernung des Restwassers bei der Titration schwéachster Basen (z.B.
Thioharnstoff, Acetylpiperidin) benutzt. Das Acetylion ist eine noch starkere Saure
als das Acetoniumion (CH,COOH,*).

CH,COOCOCH, + HCIO, — CH,CO* + CIO,” + CH,COOH

Das Acetyl-Kation ist dusserst reaktiv. Primare, sekundare und tertiare Amine
werden acetyliert und damit der Titration entzogen. Moglichkeit zur Bestimmung
quarternarer Amine neben allen anderen. Die Anwesenheit von mehr als 10%
Essigsaure vermindert die Titrierbarkeit schwacher Basen durch Pufferung.

Gelschichten von Glaselektroden werden schnell dehydratisiert, dadurch trages
Ansprechverhalten.
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4. Verwendete Gerate und Zubehor

- 702, 716, 736 oder 751 Titrino oder 726 Titroprocessor, 728 MagnetrUhrer,
Metrodata-Software TiNet, Drucker und PC

- 6.3014.223 Wechseleinheiten

- 6.0229.100 Solvotrode*; Elektrolyt a) LiCl sat. in Ethanol, Elektrolyt b) TEA-Br
0.4 mol/L in Ethylenglycol

5. Die Titration von Séuren

Die Titrationen wurden auf dem «pH-Bereich»** des Titrators im MET-Modus

(Volumenschritte 0.10 mL, fixe Wartezeit 5 s) durchgefthrt.

Elektroden

1) Solvotrode 6.0229.100, Elektrolyt LiCl sat. in Ethanol

2) Solvotrode 6.0229.100, Elektrolyt TBA-Br ¢ = 0.4 mol/L in Ethylenglycol (TEA-
Br = Tetraethylammoniumbromid)

Getestete Sauren (0.1 mol/L in Ethanol)

- Benzoeséure; pK, = 4.20

- Phenol; pK, = 9.95

Titriermittel

a) c¢(TBAOH) = 0.1 mol/L in IPA (TBAOH = Tetrabutylammoniumhydroxid, IPA =
Isopropanol)

b) c(KOH) = 0.1 mol/L in IPA

Lésungsmittel

Ethanol Methylisobutylketon (MIBK)
Isopropanol (IPA) Dimethylformamid (DMF)
Tert. Butanol/IPA 95:5 Pyridin

Aceton Acetonitril

2.50 mL der getesteten Saure wurden mit 50 mL des entsprechenden Losungs-
mittels versetzt und mit TBAOH respektive KOH ftitriert.

* Die Solvotrode ist eine speziell fiir nichtwéssrige Titrationen entwickelte kombinierte pH-Glas-
elektrode

* Der pH-Begriff gilt eigentlich nur fir rein wéssrige Lésungen. In organischen Lésungsmitteln wer-
den die Werte verschoben. Der Neutralpunkt liegt nicht mehr bei «pH = 7» und es kénnen auch
negative Werte oder Werte um 20 auftreten (Ausdehnung der pH-Skala). Bei «hohen» pH-Werten
sind demzufolge bei Glaselektroden auch hohe Alkalifehler zu erwarten.
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Die Titration von Sauren

Ergebnisse

A) Benzoeséure (pK = 4.20)

KOH ergibt generell die grésseren Potentialspringe als TBAOH. Daflir werden
mit TBAOH symmetrischere und steilere Titrationskurven erhalten. Von 16 Be-
stimmungen wurden in 11 Féllen (69%) mit Elektrode 2 die grésseren Spriinge
erhalten (unterstrichene Werte).

Zusammenfassung der Sprunggréssen (Durchschnitt aus 3 Bestimmungen, Delta
«pH init» bis «pH end»):

Lésungsmittel KOH/EL1 TBAOH/EI.1 KOH/EI.2 TBAOH/EI.2
Ethanol 7.6 7.3 8.1 75
IPA 8.5 7.1 8.7 8.5
tert. Butanol/IPA 8.9 9.5 8.2 8.9
Aceton 9.0 6.4 8.1 7.6
MIBK 7.7 7.6 7.1 7.0
DMF 7.6 5.8 8.7 6.5
Pyridin 6.1 6.1 8.0 7.0
Acetonitril 7.3 6.7 10.2 7.7

Die hoéchsten pH-Werte am Titrationsende waren:

Mit KOH;  18.2 in DMF/EI.2, 16.8 in DMF/EI.1 und in Pyridin/EI.2
Mit TBAOH; 16.0 in Pyridin/EL.2, 15.9 in tert. Butanol/El.2

Die niedrigsten pH-Werte am Titrationsende waren:

Mit KOH;  11.6 in Ethanol/El.1, 12.4 in MIBK/EI.1
Mit TBAOH; 11.1 in Ethanol/El.1, 11.7 in MIBK/EI.1

Li-lonen scheinen somit einen gewissen Einfluss auf den pH-Wert zu haben (Alkali-
fehler).

Der grosste Sprung wurde mit KOH/EL.2 in Acetonitril erhalten (Delta 10.2 pH).
Acetonitril ist aber ein problematisches Losungsmittel. Bei der Titration entstan-
den klebrige Niederschlage mit beiden Titriermitteln, die zur Verstopfung des
Diaphragmas fuhrten. Nach jeder Titration sollte daher bei diesem LM die Elek-
trode gereinigt werden (H,O und Ethanol).

Sehr gute Losungsmittel fiir mittelstarke Sauren sind tert. Butanol/IPA,
Aceton, DMF und Isopropanol (IPA).
B) Phenol (pK = 9.95)

Mit TBAOH als Titriermittel wird in der Regel der Endpunkt eher gefunden. Elek-
trode 2 ergibt in der Regel besser auswertbare Titrationskurven.
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Die Titration von Sauren

Zusammenfassung der Sprunggréssen (Durchschnitt aus 3 Bestimmungen, Delta
«pH init» bis «pH end>»).

Lésungsmittel KOH/EL1 TBAOH/EI.1 KOH/EI.2 TBAOH/EI.2
Ethanol 3.7 — 3.3 — 3.8 — 3.3 —
IPA 4.4 - 38+ 50+ 49+
tert. Butanol/IPA 4.6 - 43+ 46+ 68++
Aceton 44 ++ 33++ 39+ 39++
MIBK 6.0 - 6.0 — 57 - 5.6 —
DMF 45++ 3.7+ 54++ 43++
Pyridin 32+ 44++ 53+ 4.8 +
Acetonitril 3.4+ 40++ 54++ 41++
— keine Kurve

- Kurve angedeutet
+ EP gefunden
+  gut auswertbare, schéne Kurve

Von 16 Bestimmungen wurden in 12 Fallen (75%) mit Elektrode 2 die grosseren
Spriinge erhalten.

Die héchsten pH-Werte am Titrationsende waren:
Mit KOH;  17.4 in DMF/EI.2, 16.4 in Pyridin/El.2
Mit TBAOH; 16.0 in DMF/EI.2 und in Pyridin/EIl.2
Die niedrigsten pH-Werte am Titrationsende waren:

Mit KOH;  11.6 in Ethanol/El.1, 12.8 in MIBK/EI.1
Mit TBAOH; 11.1 in Ethanol/El.1, 11.5 in MIBK/EI.1

Der grosste Sprung wurde mit TBAOH/EI.2 in tert. Butanol/IPA erhalten (Delta
6.8 pH). Acetonitril ergibt schéne Kurven. Leider entstanden auch hier klebrige
Niederschlage am Diaphragma, die eine Elektrodenreinigung (H,O und Ethanol)
nach jeder Bestimmung nétig machten.

Sehr gute Lésungsmittel fiir schwache Sauren sind Aceton, DMF und tert.
Butanol/IPA (in Ethanol werden keine Titrationskurven erhalten, es ist zu «wasser-
ahnlich»).

Nichtwassrige Titrationen von Sduren und Basen mit potentiometrischer Endpunktindikation 11



Die Titration von Basen

6. Die Titration von Basen

Die Titrationen wurden auf dem «pH-Bereich»** des Titrators im MET-Modus
(Volumenschritte 0.10 mL, fixe Wartezeit 5 s) durchgeflhrt.

** Siehe unter 5. «Die Titration von Sduren»

Elektroden
1) Solvotrode 6.0229.100, Elektrolyt LiCl sat. in Ethanol

2) Solvotrode 6.0229.100, Elektrolyt TBA-Br ¢ = 0.4 mol/L in Ethylenglycol (TBA-
Br = Tetraethylammoniumbromid)

Getestete Basen (0.1 mol/L in Ethanol)
- Ethanolamin; pK; = 4.56

- Anilin; pK; = 9.42

- Harnstoff; pK; = 13.80

Titriermittel

a) ¢(HCIO,) = 0.1 mol/L in Eisessig

b) ¢(HCI) = 0.2 mol/L in Isopropanol (IPA)
Losungsmittel

Ethanol Dioxan / IPA 1:1
Aceton MIBK / Eisessig / Toluol 1:1:1 (DIN/ISO 3771)
Acetonitril Toluol / IPA / H,O 500:495:5 (ASTM D 664)

2.50 mL der getesteten Base wurden mit 50 mL des entsprechenden Losungs-
mittels versetzt und mit HCIO, resp. HCl titriert.

Ergebnisse
A) Ethanolamin (pK, = 4.56)

In den meisten Féllen ergab HCIO, die besseren, grésseren und steileren
Titrationskurven. Bei den Elektroden waren in je zwei Fallen die Titrationskurven
identisch, mit Elektrode 1 besser resp. mit Elekirode 2 besser.

Zusammenfassung der Sprunggrdssen (Durchschnitt aus 3 Bestimmungen, Delta
«pH init» bis «pH end»).

Lésungsmittel HCIO,/El.1 HCI/EIl1 HCIO /El.2 HCI/El.2
Ethanol 8.7 9.7 8.7 9.2
Aceton 11.9 10.1 11.8 104
Acetonitril 13.1 10.7 12.9 10.8
Dioxan/IPA 9.1 7.8 9.0 7.9
MIBK/Eisessig/Toluol 6.4 4.3 5.9 4.4
Toluol/IPA/H,O 9.2 7.6 8.7 8.0

12 P Bruttel
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Die niedrigsten pH-Werte am Titrationsende waren:

Mit HCIO,; -5.7 in MIBK/Eisessig/Toluol/El.1 und -5.5 in Aceton/El.1
Mit HCI; —-3.7 in MIBK/Eisessig/Toluol/El.1 und -3.4 im gleichen Lésungs-
mittel/El.2

Sehr gute Losungsmittel fiir mittelstarke Basen sind Aceton, Acetonitril
und Toluol/IPA/H,0O.
B) Anilin (pK, = 9.42)

Bis auf Ethanol waren die Spriinge mit HCIO, grésser, steiler und schoner. In vier
Fallen waren die Kurven mit beiden Elektroden identisch, in zwei Fallen war
Elektrode 1 besser (MIBK/Eisessig/Toluol und Toluol/IPA/H,O).

Zusammenfassung der Sprunggrossen (Durchschnitt aus 3 Bestimmungen, Delta
«pH init» bis «pH end»).

Lésungsmittel HCIO /El.1 HCI/EIA HCIO /El.2 HCI/El.2
Ethanol 5.8 55 5.7 5.1
Aceton 7.0 43 7.0 4.4
Acetonitril 75 4.8 7.4 4.6
Dioxan/IPA 52 3.8 52 3.9
MIBK/Eisessig/Toluol 5.8 4.0 5.7 4.0
Toluol/IPA/H,O 5.6 3.6 5.3 3.8

Die niedrigsten pH-Werte am Titrationsende waren:

Mit HCIO,; -5.6 in MIBK/Eisessig/Toluol - EI.1 und -5.3 in Aceton - EI.1
Mit HCI; —-3.6 in MIBK/Eisessig/Toluol - El. 1 und -3.2 im gleichen Losungs-
mittel - EL.2

Sehr gute Losungsmittel fiir schwache Basen sind Aceton, MIBK/Eisessig/
Toluol und auch Ethanol.

C) Harnstoff (pK, = 13.80)

Diese sehr schwache Base konnte in keinem der getesteten Losungsmittel be-
stimmt werden. Es wurden keine auswertbaren Titrationskurven erhalten!

Nichtwassrige Titrationen von Sduren und Basen mit potentiometrischer Endpunktindikation 13



pKs-Werte einiger ausgewahlter Sauren

1. pK-Werte einiger ausgewahlter Sauren

ACTYISAUTE .....ooiiiiiiiieieeecseeeieee 4.26
AMEISENSAUrE ........ccevverienrireieiereeen 3.75
o-Aminophenol .. ....10.68
Benzoesaure ..........c.ccoooeeiiiiiieennns 4.20
Bernsteinsaure 1. Stufe ..................... 4.18
Bernsteinsaure 2. Stufe ..................... oI55
BOrsaure ........ccoceoeieneiiiicceee 9.24
Bromwasserstoffsaure .................... ca. 6
Chloressigsaure ..........c.ccccoeeeicnnene. 2.81
o-Chlorphenol .........ccocviieiiiiiene 8.48

Cyanwasserstoffsaure ....

Dichloressigsaure ...........cccccceeeeueunnee. 1.30
Essigsaure ..o, 4.73
Fluoressigsaure ..........cccceveevernennnen. 2.57
Fluorwasserstoffsaure ...........c.cocc..... 3.14
Glykolsaure ...........cccoceeiiiiinicicene 3.82
o-Hydroxybenzoesaure....................... 2.98

m-Hydroxybenzoeséaure

p-Hydroxybenzoeséure....................... 4.54
Malonséaure 1. Stufe ... 2.79
Malonséure 2. Stufe ............ccccceeeeene 5.68
MiIChSAUre .......coeiiiieeeeeeee 3.86
o-Nitrophenol .............cccoceeiiiiiniene. 7.23
Oxalsaure 1. Stufe .........cccoceeeienne. 1.42
Oxalséure 2. Stufe .........cccceeerennenne. 4.31
14

Perchlorsaure............cccccooveeeienenene ca. -9
Phenol ... 9.95
Phosphorséure 1. Stufe .... 1.96
Phosphorséure 2. Stufe ..........c.......... 712
Phosphorsaure 3. Stufe ................... 12.36
o-Phthalséure 1. Stufe ............ccc.c...... 2.90
o-Phthalséure 2. Stufe ....................... 5.51
PiKriNSAUre ......c.cccooeiiiiiiiicceeee 0.71
Propionsaure............cccoceveneveicniennne 4.87
Salicylsaure .........ccooeeveiveenieieeeee 2.98
Salpetersaure.........ccccoveeveeieniieenen. -1.32
SalzZSAUre ......cccoevveveierce ca. -3
Schwefelsaure 1. Stufe ................... ca. -3
Schwefelséaure 2. Stufe ..................... 1.92

Schwefelwasserstoffsaure 1. Stufe ... 6.90

Schwefelwasserstoffsaure 2. Stufe . 12.90

SorbiNSAUre .........coooeeeveiereiecereeee 4.77
Trichloressigsaure ... ....0.70
Trifluoressigsaure ..............cccccieenene 0.23
Weinséure 1. Stufe ... 3.01
Weinséure 2. Stufe ...........cccceeeeenne 4.16
Zitronensaure 1. Stufe ............c..c.c.... 3.13
Zitronensaure 2. Stufe ............cccoc.c.... 4.76
Zitronensaure 3. Stufe ............c.......... 6.40
P Bruttel

pKg-Werte einiger ausgewahlter Basen

8. pK;-Werte einiger ausgewahiter Basen

ACTIAIN e 9.89
o-Aminobenzoesaure........................ 11.85
m-Aminobenzoesaure ...................... 10.92
p-Aminobenzoesaure.............c......... 11.64
AMMONIaK ......oceeiiiiiiiecee s 4.75
AN e 9.42
Benzidin 1. Stufe .........cccccoceiiienene 9.30
Benzidin 2. Stufe ..........cccccoeiinenenne 10.37
Benzimidazol .............cccoceiiiiiiiniieeen. 8.47
Benzylamin ........cccccoeciniiiiiiniiieee 4.62
....3.10
Chinin 1. Stufe ..., 6.66
Chinin 2. Stufe .......ccccooviireiinee. 9.48
Coffein ..o.ooeeeeeieeee e 13.39
(0] 1o [ S 6.69
Cyclohexylamin ...........cccccccoiiieecnnne. 3.36
Diethanolamin ..........cc.cocvveiiieicnnne 5.12
Diethylamin
Dimethylamin ...........cccooiiiiiniins 3.30
Diphenylamin .........cccccovviiieniinienene 8.79
Ethanolamin ..........ccccooviiiiiiicee 4.56

Ethylamin ... 3.33
Ethylendiamin 1. Stufe ...................... 3.91
Ethylendiamin 2. Stufe
Harnstoff ...

IMidazol .........ccccoviiiiiiiieceeeeee 7.00
Methylamin ..., 3.36
a-Naphthylamin ..........ccccooiiniinene 10.08
o-Nitroanilin .........cccccoeiiiiiiiiiiee 14.13
o-Phenylendiamin 1. Stufe.................. 9.53
o-Phenylendiamin 2. Stufe................... >12

Piperazin 1. Stufe

Piperazin 2. Stufe.........ccccoceciieneenne 8.32
2-Picolin ..o 7.52
Piperidin ......cccoooiiiiiieeen 2.80
n-Propylamin ... 3.42
Pyridin ... 8.81
Pyrimidin .....ooooeviiiiiieeeeen 1.30
o-Toluidin

Triethanolamin .............ccocceiiiiiiiies 6.23
Triethylamin ..., 3.28
Trimethylamin ..., 4.20

Nichtwassrige Titrationen von Sduren und Basen mit potentiometrischer Endpunktindikation
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Dielektrizitatskonstanten (E) einger ausgewahlter Lésungsmittel

9. Dielektrizitatskonstanten (DK) einiger ausgewahiter Losungsmittel

ACEION ... 21.2 (20 °C)
Acetonitril .........cceceeviiininienne 36.0 (20 °C)
AMEiSensaure ...........c.cceeeene 58.5 (25 °C)
Benzylalkohol .............cccc...... 13.0 (20 °C)
Butylamin ... 5.3 (25 °C)
Chlorbenzol ...........cccoeveeeenne 5.6 (25 °C)
Cyclohexan ..........cccoecerieeennen. 2.0 (20 °C)
Cyclohexanol ............cccc...... 16.8 (25 °C)
Diethylether ... 4.2 (25 °C)
DioXaN ....ooveeiiiiieeiee e 2.2 (25 °C)
DMF ..o 27.0 (25 °C)
EsSigsaure .........ccooeeveeeiennne. 6.2 (20 °C)

16

Ethanol ........c.ccoovviiiiinnenne. 25.1 (20 °C)
Ethylendiamin ....................... 12.9 (25 °C)
Ethylenglycol ..........ccccceeenee. 38.7 (20 °C)
Isopropanol .........c.ccccceeeeennee. 19.0 (20 °C)
Methanol ...........ccccoecniiieenne 33.6 (20 °C)
Y11= G 18.5 (25 °C)
Phenol ........cccccooveniiiiiiiee 9.7 (48 °C)
N T 1 J 13.5 (20 °C)
Tert. Butanol ...........cccoceeueneee. 10.9 (30 °C)
Tetrachlorkohlenstoff ............... 2.2 (20 °C)
TOIUOI ... 2.4 (20 °C)
WasSser ........cccooeeeeiiiiiieieee 80.4 (20 °C)
P Bruttel
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Zusammenstellung der Resultate: Basen als Titriermittel Zusammenstellung der Resultate: Basen als Titriermittel

Zusammenstellung der Resultate: Basen als Titriermittel Lsg.-mittel Elekt pHinit pHend dpH pHEP -TAN- Bemerkungen
DMF b 8.8 18.0 9.2 13.67 0.114
a) Elektrode mit LiCl sat. in Ethanol )

b) Elektrode mit TEA-Br in Ethylenglykol DMF TN 93 B 59 B 0.116
DMF b) 95 17.5 80 1301 0.114
I. Benzosdure; Titriermittel KOH in IPA Pyridin a) 7.7 13.7 6.0 10.12  0.113
Lsg.-mittel Elekt. pHinit pHend dpH pHEP  «TAN» Bemerkungen Pyridin a) 8.0 13.8 58 1052 0.116
Ethanol a) 3.9 11.9 8.0 8.65 0.104 Pyridin a) 7.7 14.3 6.6 1032 0.114
Ethanol a) 42 11.6 7.4 8.73  0.102 Pyridin b) 9.0 16.8 7.8 13.68 0.110
Ethanol a) 42 11.7 7.5 9.00 0.104 Pyridin b) 8.7 16.7 8.0 13.03 0.111
Ethanol b) 45 12.5 8.0 9.13 0.106 Pyridin b) 8.7 16.8 8.1 13.17  0.113
Ethanol b) 45 12.5 8.0 9.10 0.104 Acetonitril a) 6.9 13.6 6.7 9.47 0.107  Diaphragmaring war
Ethanol b) 45 12.8 8.3 9.12 0.104 Acetonitril a) 6.1 13.8 7.7 8.95 0.104  nach Titr. verstopft
Isopropanol a) 5.0 13.5 85 9.63 0.106 Acetonitril a) 6.2 13.8 7.6 9.63 0.107
Isopropanol a) 5.2 13.6 8.4 9.42 0.105 Acetonitril b) 5.8 16.3 10.5 12.36 0.104 Diaphragmaring war
Isopropanol a) 5.0 13.6 8.6 9.59 0.108 Acetonitril b) 6.0 16.3 10.3 12.51 0.104  nach Titr. verstopft
sopropanol b) 6.0 142 82 1002 04108 Acetonitril b) 6.2 16.0 98 1198 0.104
Isopropanol b) 56 14.2 8.6 10.56 0.106 A . .
lsopropanol b a5 = o3 el 0112 Il. Phenol; Titriermittel KOH in IPA
Tert Butanol a) 55 14.4 8.9 1076 0111 Lsg.-mittel Elektr pHinit pHend dpH pHEP  «TAN» Bemerkungen
Tert.Butanol a) 59 146 87 1065 0.111 Ethanol a) 78 Wbl 3.9 - -
Tert.Butanol a) 54 146 92 1056 0.109 Ethanol a) 52 HEivER 35 - -
Tert.Butanol b) 64 148 84 1058 0.116 Ethanol a) 79 WENEGEN 3.7 - -
Tert.Butanol b) 65 147 82 1038 0112 Ethanol b) 92 BN 36 - -
Tert Butanol b) 66 147 81 1027 0112 Ethanol b) 89 EmENEm 38 - -
Aceton a) 53 140 87 1098 0.104 Ethanol b) 56 WNEWER 41 - -
Aceton a) 55 147 92 1038 0.105 Isopropanol £ 90 EmEvER 47 - -
Aceton a) 65 156 91 1038 0104 Isopropanol £ 90 EmlER 48 - -
Aceton b) 80 159 79 1150 0104 Isopropanol £l 98 WMISIE 38 - -
Aceton b) 8.0 16.1 79 1173 0.104 Isopropanol b) 9.3 14.3 5.0 13.48 0.105
Aceton b) 73 15.8 85 1113 0.104 Isopropanol b) 9.1 14.2 5.1 13.51 0.105
MIBK a) 5.9 13.6 77 0.83 0117 Isopropanol b) 9.4 14.2 4.8 13.33 0.103
MIBK a) 60 135 75 977 0116 Tert.Butanol a) 57 EMEEER S3 - -
MIBK a) 50 137 78 982 0116 Tert.Butanol a) 92 mmirmm S0 - -
MIBK b) 57 125 68 773 0116 Tert.Butanol &) 108 mmielN 34 - -
MIBK b) 56 o 68 —2: A Tert.Butanol b) 9.6 145 49 1342 0.113
MIBK b) 71 v 76 27 Y Tert.Butanol b) 10.1 145 44 1355 0.114
DMF o 81 150 27 BEEEE o115 Tert.Butanol b) 10.1 145 44 1341  0.108
DMF a) 84 - - T Aceton a) 107 150 43 1400 0.103
DMF a) 83 e -5 BEET 020 Aceton a) 107 150 43 1361 0.103
Aceton a) 104 150 46 1404 0.103
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Zusammenstellung der Resultate: Basen als Titriermittel Zusammenstellung der Resultate: Basen als Titriermittel

Lsg.-mittel Elektr. pHinit pHend d pH pHEP  «TAN» Bemerkungen Lsg.-mittel Elektr pHinit pHend dpH pHEP  «TAN» Bemerkungen
Aceton b) 11.4 15.7 4.3 1468 0.106 Isopropanol b) 5.5 14.0 8.5 11.08 0.104
Aceton b) 11.8 15.6 3.8 1443 0.106 Isopropanol b) 5.8 14.2 8.4 11.30 0.104
Aceton b) 12.1 15.6 3.5 1452 0.107 Isopropanol b) 55 14.0 8.5 10.98 0.104
MIBK a) 6.6 13.3 6.7 - - Tert.Butanol a) 5.9 15.3 9.4 11.10 0.105
MIBK a) 6.8 12.8 6.0 - - Tert.Butanol a) 5.7 15.3 9.6 10.88 0.100
MIBK a) 7.6 13.0 5.4 - - Tert.Butanol a) 5.8 15.3 9.5 11.67 0.108
MIBK b) 8.2 14.4 6.2 - - Tert.Butanol b) 7.3 15.9 8.6 12.05 0.104
MIBK b) 8.6 14.6 6.0 - - Tert.Butanol b) 6.8 15.8 9.0 12.82 0.107
MIBK b) 9.2 14.0 4.8 - - Tert.Butanol b) 6.7 15.7 9.0 11.87 0.104
DMF a) 10.2 15.8 5.6 1417 0.117 Aceton a) 75 13.0 55 11.33 0.103
DMF a) 11.4 15.4 4.0 13.32 0.120 Aceton a) 6.8 13.5 6.7 11.27  0.103
DMF a) 11.7 15.5 3.8 13.52 0.121 Aceton a) 6.4 13.4 7.0 1097 0.102
DMF b) 11.3 17.4 6.1 15.78 0.115 Aceton b) 8.2 15.4 7.2 12.91 0.103
DMF b) 12.3 17.2 4.9 1557 0.119 Aceton b) 8.0 15.8 7.8 13.13 0.103
DMF b) 121 17.2 5.1 1559 0.115 Aceton b) 7.5 15.2 7.7 12.53 0.103
Pyridin a) 9.6 12.6 3.0 1151  0.118 MIBK a) 4.4 1.7 7.3 9.09 0.108
Pyridin a) 9.7 13.2 35 11.87 0.120 MIBK a) 4.0 1.7 7.7 8.72  0.109
Pyridin a) 10.4 13.4 3.0 1198 0.121 MIBK a) 4.1 11.8 7.7 875 0.104
Pyridin b) 9.4 16.0 6.6 14.85 0.116 MIBK b) 5.7 12.5 6.8 9.55  0.108
Pyridin b) 11.9 16.4 45 15.47 0.115 MIBK b) 5.6 12.6 7.0 10.04 0.111
Pyridin b) 11.4 16.3 4.9 1529  0.117 MIBK b) 5.5 12.6 7.1 959 0.108
Acetonitril a) 9.7 13.3 36 1177 0.105 Diaphragmaring war DMF a) 8.3 14.1 58 1077 0.108
Acetonitril a) 103 134 3.1 11.88 0.105  nach Titr. verstopft DMF a) 8.4 14.0 56 1118 0.114
Acetonitril a) 10.3 137 34 1178 0.106 DMF a) 8.3 14.2 59 1101 0.112
Acetonitril b) 105 159 54 1465 0.104 Diaphragmaring war DMF b) 9.3 157 64 1253 0.108
Acetonitril b) 108 162 54 1480 0.103 nach Titr. verstopft DMF b) 89 167 68 128 0.111
Acetonitril b) 107 162 55 1473 0.103 DMF b) 93 157 64 1249 0.112
Pyridin a) 7.6 13.6 6.0 11.48 0.110
I1Il. Benzoséure; Titriermittel TBAOH in IPA Pyridin a) 7.7 13.7 6.0 1153 0.110
Lsg.-mittel Elektr. pHinit pHend dpH pHEP  «TAN» Bemerkungen Pyridin a) 7.6 14.0 6.4 11.73  0.113
Ethanol a) 3.9 11.1 7.2 8.50 0.103 Pyridin b) 9.1 16.0 6.9 1390 0.115
Ethanol a) 3.8 11.3 7.5 8.49 0.104 Pyridin b) 9.0 16.0 7.0 13.80 0.111
Ethanol a) 3.8 11.2 7.4 8.34 0.103 Pyridin b) 8.7 15.7 7.0 13.11 0.109
Ethanol b) 4.8 12.1 7.3 9.94 0.100 Acetonitril a) 6.2 12.8 6.6 10.35 0.104  Diaphragmaring war
Ethanol b) 4.6 12.6 8.0 9.51 0.104 Acetonitril a) 6.7 13.0 6.3 10.16  0.104  nach Titr. verstopft
Ethanol b) 4.7 11.8 7.1 9.20 0.101 Acetonitril a) 5.8 13.0 7.2 10.64 0.103
Isopropanol a) 5.0 12.3 7.3 9.91 0.103 Acetonitril b) 4.0 11.6 7.6 10.04 0.103  Diaphragmaring war
Isopropanol a) 5.0 11.8 6.8 9.52 0.104 Acetonitril b) 6.0 13.3 7.3 11.22 0.102 nach Titr. verstopft
Isopropanol a) 5.5 12.7 7.2 9.61 0.104 Acetonitril b) 6.3 14.4 8.1 11.78 0.103
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Zusammenstellung der Resultate: Basen als Titriermittel

IV. Phenol; Titriermittel TBAOH in IPA

Lsg.-mittel Elekt pHinit pHend dpH pHEP  «TAN»  Bemerkungen
Ethanol a) 7.8 11.1 3.3 - -
Ethanol a) 7.8 11.2 3.4 - -
Ethanol a) 7.9 11.2 3.3 - -
Ethanol b) 8.6 12.2 3.6 - -
Ethanol b) 9.3 12.3 3.0 - -
Ethanol b) 8.9 12.3 3.4 - -
Isopropanol a) 8.7 12.3 3.6 11.93 0.106
Isopropanol a) 8.7 12.3 3.6 11.88 0.104
Isopropanol a) 7.5 11.6 4.1 11.26  0.101
Isopropanol b) 9.3 14.0 4.7 1359 0.112
Isopropanol b) 9.5 13.8 4.3 13.31 0.105
Isopropanol b) 8.4 14.2 5.8 13.50 0.105
Tert.Butanol a) 9.6 13.3 3.7 12.68 0.104
Tert.Butanol a) 8.8 13.9 5.1 1326 0.106
Tert.Butanol a) 7.4 11.6 4.2 11.18  0.107
Tert.Butanol b) 9.6 15.7 6.1 1471  0.103
Tert.Butanol b) 8.5 16.2 7.7 15.15 0.101
Tert.Butanol b) 9.5 16.1 6.6 15.26  0.105
Aceton a) 9.6 13.0 3.4 12.07 0.104
Aceton a) 11.2 13.8 2.6 13.17  0.105
Aceton a) 10.1 14.0 3.9 13.33 0.104
Aceton b) 11.2 15.2 4.0 14.64 0.102
Aceton b) 11.3 15.1 3.8 1458 0.101
Aceton b) 11.6 15.5 3.9 14.87 0.104
MIBK a) 5.0 11.5 6.5 - -
MIBK a) 6.2 11.7 5.5 - -
MIBK a) 5.6 11.6 6.0 - -
MIBK b) 6.8 125 5.7 - -
MIBK b) 7.5 125 5.0 - -
MIBK b) 6.5 12.6 6.1 - -
DMF a) 10.6 14.8 4.2 13.65 0.115
DMF a) 10.6 13.8 3.2 12.94 0.116
DMF a) 10.5 14.2 3.7 13.27 0.113
DMF b) 11.5 16.0 4.5 1471  0.112
DMF b) 11.3 15.7 4.4 14.63 0.114
DMF b) 11.8 15.9 4.1 14.68 0.116
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Zusammenstellung der Resultate: Basen als Titriermittel

Lsg.-mittel Elekt. pHinit pHend dpH pPHEP  «TAN»  Bemerkungen

Pyridin a) 9.7 14.1 4.4 13.14 0.113

Pyridin a) 9.6 14.2 4.6 13.22 0.116

Pyridin a) 10.0 14.2 4.2 13.18 0.117

Pyridin b) 9.7 14.8 5.1 1420 0.120

Pyridin b) 11.2 16.0 4.8 1494 0.114

Pyridin b) 11.2 15.8 4.6 14.91 0.114

Acetonitril a) 8.5 12.7 4.2 11.54 0.104 Diaphragmaring war
Acetonitril a) 9.3 13.1 3.8 11.96 0.106 nach Titr. verstopft
Acetonitril a) 9.4 13.3 3.9 12.29 0.107

Acetonitril b) 10.0 14.2 4.2 13.28 0.104  Diaphragmaring war
Acetonitril b) 10.3 14.3 4.0 13.46 0.105 nach Titr. verstopft
Acetonitril b) 10.4 14.4 4.0 13.47 0.103
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Standardabweichungen der Elektroden

Standardabweichungen der Elektroden

Elektrode s pH init s pH end sdpH s pH EP
LiCl sat. in Ethanol (KOH) 0.309 0.181 0.349 0.149
TEA-Br in Ethylenglycol (KOH 0.333 0.178 0.332 0.186
LiCl sat. in Ethanol (TBAOH) 0.297 0.227 0.281 0.160
TEA-Br in Ethylenglycol (TBA 0.323 0.217 0.258 0.218
LiCl sat. in Ethanol 0.303 0.204 0.315 0.155
TEA-Br in Ethylenglycol 0.328 0.197 0.295 0.202
Elektrode Durchschnitt d pH

LiCl sat. in Ethanol (KOH) 6.1

TEA-Br in Ethylenglycol (KOH 6.6

LiCl sat. in Ethanol (TBAOH) 5.6

TEA-Br in Ethylenglycol (TBA 6.1

LiCl sat. in Ethanol 5.8

TEA-Br in Ethylenglycol 6.4
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Ethanol-Benzoeséure ‘l
12
1"
10 /
9 V KOH
f INUTT
L s
7 )i TBAOH
6 ——
5 /
4
3 + }
0 2 3 4
Titriermittel [mL]
Ethanol-Phenol |
12
11,5
11
T 105
[SHEET) KOH
o5 /; TBACH
9
85 -
8
75
7 }
0 2 4
Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Isopropanol-Benzoesaure ‘l
14
13
12
11 ) —
T / O
a 10 # KOH
9 /i TBAOH
8
5 —
6
5
4 n n n n
0 1 2 3 4
Titriermittel [mL]
Isopropanol-Phenol |
14
13
12 /
T n / Sl
10 TBAOH
9
8 t t t t t
0 1 2 3 4 5
Titriermittel [mL]
Tert.-Butanol-Benzoeséure ‘l
17
15 //___,___,_
13
T
[s% " j / KOH
/ }' TBAOH
9 /
7
5 + + + t
0 1 2 3 4
Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Tert.-Butanol-Phenol ‘l

15
14
13
T, —~ KOHO
TBAOH
10
9 -
2 3 4 5
Titriermittel [mL]
wercBanzosaur|
14
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

DMF-PhenoIl
16
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12 TBAOH
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10 \//
9 t t t +
0 2 3 4 5 6
Titriermittel [mL]
‘ Pyridin-Benzoeséure ‘l
14 7_,
13
2 */ //
T
2 1
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T 12 .
Q
/ TBAOH
1 /
10 \/
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0 2 3 4 5 6
Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

‘Acetonitril-Benzoeséure ‘l
14
13 M
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11 4
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T 9 / I TBAOH
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g \./ .
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Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in

Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

Ethylenglycol)
‘ Ethanol-Benzoesaure ‘l
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e 8
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol) Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

Isopropanol-Benzoeséure ‘l ‘Tert.-ButanoI-PhenoI ‘l

4 15
12 7{//// KOH 1: //(_/ KOH
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v
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pH
® o
\
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15 13
14 12
/-—— "
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I ’
10 6 /
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16 15
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14 A 13
1 [ [/ 12 KOH
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11 ] oA 10 il
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o ] 8
8 / 21/
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol) Zusammenstellung der Resultate: Siuren als Titriermittel

prm— o] Zusammenstellung der Resultate: Sauren als Titriermittel
ceron®” enzoesaurel a) Elektrode mit LiCl sat. in Ethanol
17 b) Elektrode mit TEA-Br in Ethylenglykol
: [/—— o I. Ethanolamin; Titriermittel Perchlorséure in Eisessig
T ZI:\BJ;AIOH Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
J Ethanol a) 6.7 -1.9 8.6 0.56 0.100
o / Ethanol a) 6.8 -1.8 8.6 0.40 0.100
7 Ethanol a) 7.1 -1.7 8.8 0.65 0.100
5 : : : : : Ethanol b) 7.3 -1.0 8.3 1.40 0.101
0 ! 2 3 4 s 6 Ethanol b) 76 1.0 8.6 1.03 0.099
Titriermittel [mL] Ethanol b) 8.1 1.0 9.1 1.30 0.100
Aceton a) 6.4 -5.4 11.8 -1.75 0.098
Aceton a) 6.5 -5.5 12.0 -0.90 0.096
| Aceton a) 6.4 55 119 231 0.099
Aceton b) 7.6 4.2 11.8 -1.12 0.099
16 Aceton b) 75 42 117 102  0.100
1’ / Aceton b) 7.7 4.2 11.9 -0.30 0.098
. 14 / -TK;J:-OH Acetonitril a) 7.8 5.2 13.0 -1.86 0.100
=13 Acetonitril a) 7.7 -5.4 13.1 -0.79 0.100
1 Acetonitril a) 7.8 5.3 13.1 -2.08 0.099
» V Acetonitril b) 8.4 -4.6 13.0 -1.03 0.098
“ { } } } } } Acetonitril b) 8.4 -4.3 12.7 -1.29 0.100
0 1 9 3 4 5 & Acetonitril b) 8.5 4.4 12.9 -1.51 0.099
Titriermittel [mL] Dioxan/IPA 1:1 a) 5.8 -3.2 9.0 -0.17 0.102
Dioxan/IPA 1:1 a) 5.8 -3.3 9.1 -0.53 0.102
Dioxan/IPA 1:1 a) 6.0 -3.3 9.3 -0.58 0.102
Dioxan/IPA 1:1 b) 6.8 2.4 9.2 0.31 0.100
Dioxan/IPA 1:1 b) 6.7 2.3 9.0 0.30 0.099
Dioxan/IPA 1:1 b) 6.7 2.2 8.9 1.01 0.100
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.7 -5.7 6.4 -3.11 0.100
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.7 -5.7 6.4 -2.66 0.101
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.7 -5.7 6.4 -3.31 0.100
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 0.7 -5.2 5.9 -2.98 0.099
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 1.0 -5.0 6.0 -2.66 0.099
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 1.1 -4.8 5.9 -2.49 0.100
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 6.7 -2.9 9.6 -0.58 0.099
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 6.5 -2.7 9.2 -0.40 0.099
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 6.4 -2.3 8.7 0.38 0.100
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Zusammenstellung der Resultate: Sauren als Titriermittel Zusammenstellung der Resultate: Siuren als Titriermittel

Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN» Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 7.4 -1.2 8.6 1.02 0.100 Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 3.0 -2.6 5.6 -1.07 0.101
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 7.6 -1.2 8.8 0.92 0.098 Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 3.2 -2.6 5.8 -1.05 0.101
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 7.3 -1.4 8.7 0.77 0.100 Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 3.1 -2.4 5.5 -1.03 0.101
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 4.1 -1.2 5.3 0.07 0.101
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 3.8 -1.5 5.3 -0.02 0.101
IL. Anilin; Titriermittel Perchlorséure in Eisessig Toluol/IPA/Wasser 500:4955 b) 4.0 12 5.0 0.07 0101
Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
Ethanol 2) 22 16 28 001 0.190 lIl. Harnstoff; Titriermittel Perchlorsédure in Eisessig
Ethanol a) 4.2 -1.6 5.8 -0.06 0.100
Ethanol a) 4.2 -1.6 5.8 -0.08 0.100 Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
Ethanol b) 4.7 -0.8 5.5 0.57 0.101 Ethanol a) - - - - -
Ethanol b) 5.1 -0.9 6.0 0.60 0.101 Ethanol a) - - - - -
Ethanol b) 4.8 -0.9 5.7 0.61 0.100 Ethanol a) - - - - -
Aceton a) 1.8 -5.2 7.0 -2.83 0.099 Ethanol b) - - - - -
Aceton a) 1.8 -5.2 7.0 -2.84 0.099 Ethanol b) - - - - -
Aceton a) 1.8 -5.3 7.1 -2.86 0.100 Ethanol b) - - - - -
Aceton b) 3.0 -4.0 7.0 -1.47 0.100 Aceton a) - - - - -
Aceton b) 2.9 -4.1 7.0 -1.49 0.100 Aceton a) - - - - -
Aceton b) 3.0 -4.1 7.1 -1.73 0.100 Aceton a) - - - - -
Acetonitril a) 25 -5.0 7.5 -2.56 0.101 Aceton b) - - - - -
Acetonitril a) 25 -5.1 7.6 -2.71 0.100 Aceton b) - - - - -
Acetonitril a) 2.5 -4.9 7.4 -2.56 0.100 Aceton b) - - - - -
Acetonitril b) 3.0 -4.4 7.4 -1.97 0.101 Acetonitril a) - - - - -
Acetonitril b) 3.0 -4.4 7.4 -1.93 0.101 Acetonitril a) - - - - -
Acetonitril b) 3.0 -4.5 7.5 -2.05 0.100 Acetonitril a) - - - - -
Dioxan/IPA 1:1 a) 1.8 -3.4 5.2 -1.78 0.097 Acetonitril b) - - - - -
Dioxan/IPA 1:1 a) 2.0 -3.3 5.3 -1.76 0.097 Acetonitril b) - - - - -
Dioxan/IPA 1:1 a) 2.0 -3.2 5.2 -1.75 0.098 Acetonitril b) - - - - -
Dioxan/IPA 1:1 b) 3.0 2.2 5.2 -0.66 0.098 Dioxan/IPA 1:1 a) - - - - -
Dioxan/IPA 1:1 b) 3.0 -2.3 5.3 -0.72 0.098 Dioxan/IPA 1:1 a) - - - - -
Dioxan/IPA 1:1 b) 3.0 -2.2 5.2 -0.71 0.097 Dioxan/IPA 1:1 a) - - - - -
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.3 -5.6 5.9 -3.15 0.100 Dioxan/IPA 1:1 b) - - - - -
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.3 -5.6 5.9 -3.01 0.101 Dioxan/IPA 1:1 b) - - - - -
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.2 -5.5 5.7 -3.22 0.100 Dioxan/IPA 1:1 b) - - - - -
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 0.7 -5.1 5.8 -2.53 0.100 MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) - - - - -
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 0.7 -4.9 5.6 -2.48 0.100 MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) - - - - -
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 0.7 -4.9 5.6 -2.41 0.101 MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) - - - - -
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Zusammenstellung der Resultate: Sauren als Titriermittel

Zusammenstellung der Resultate: Siuren als Titriermittel

Lsg.-mittel pH init pH end d pH pH EP «TAN>» Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 - - - - - MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.6 -3.7 4.3 -1.47 0.099
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 - - - - - MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.6 -3.6 4.2 -1.40 0.099
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 - - - - - MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.7 -3.7 4.4 -1.35 0.099
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 - - - - - MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 1.0 -3.4 4.4 1.04 0.098
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 - - - - - MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 1.1 -3.3 4.4 -0.94 0.098
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 - o - - - MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 1.0 -3.3 4.3 -1.03 0.098
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 ) - - - - - Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 6.9 -0.5 7.4 2.33 0.101
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 ) - - - - - Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 6.6 -0.5 7.1 2.88 0.099
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) - - - - - Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 7.9 -0.5 8.4 2.84 0.100
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 7.6 0.2 7.4 3.55 0.099
. . . N Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 8.3 0.2 8.1 3.83 0.099
IV. Ethanolamin; Titriermittel HCI in IPA Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 8.6 0.2 8.4 4.29 0.098
Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
Ethanol a) 8.5 -1.1 9.6 1.99 0.102
Ethanol 2 2e BEEE o B o0 V. Anilin; Titriermittel HCI in IPA
Ethanol a) 8.4 -1.3 9.7 1.83 0.103 Lsg.-mittel Elektr. pHinit _ pHend d pH pH EP «TAN»
Ethanol b) 8.7 -0.4 9.1 2.83 0.102 Ethanol a) 4.1 -1.4 55 0.30 0.100
Ethanol b) 8.8 -0.4 9.2 2.91 0.101 Ethanol a) 4.4 -1.2 5.6 0.32 0.099
Ethanol b) 8.8 -0.5 9.3 2.85 0.101 Ethanol a) 4.2 -1.3 5.5 0.28 0.100
Aceton a) 8.1 -2.0 10.1 213 0.100 Ethanol b) 4.6 -0.5 5.1 0.91 0.099
Aceton a) 8.4 -1.8 10.2 2.10 0.100 Ethanol b) 4.8 -0.5 5.3 0.87 0.100
Aceton a) 8.3 -1.8 10.1 2.40 0.099 Ethanol b) 4.5 -0.5 5.0 0.92 0.099
Aceton b) 9.4 -1.1 10.5 2.92 0.100 Aceton a) 2.2 -2.1 4.3 -0.50 0.100
Aceton b) 9.3 -141 10.4 3.05 0.099 Aceton a) 2.2 -2.0 4.2 -0.38 0.099
Aceton b) 9.2 -1.2 10.4 3.12 0.099 Aceton a) 2.4 -2.0 4.4 -0.41 0.100
Acetonitril a) 8.7 -2.0 10.7 1.72 0.102 Aceton b) 3.0 -1.2 4.2 0.40 0.099
Acetonitril a) 8.7 -2.0 10.7 2.10 0.101 Aceton b) 2.8 -1.6 44 0.48 0.099
Acetonitril a) 8.8 -2.0 10.8 1.96 0.101 Aceton b) 3.2 -1.3 4.5 0.31 0.100
Acetonitril b) 9.0 -1.8 10.8 3.02 0.100 Acetonitril a) 24 -2.5 4.9 -0.91 0.100
Acetonitril b) 9.0 -1.8 10.8 2.98 0.100 Acetonitril a) 2.5 -2.4 4.9 -0.98 0.100
Acetonitril b) 9.1 -1.8 10.9 217 0.101 Acetonitril a) 1.8 -2.7 4.5 -1.19 0.099
Dioxan/IPA 1:1 a) 6.4 15 7.9 1.94 0.099 Acetonitril b) 2.6 -2.1 4.7 -0.63 0.100
Dioxan/IPA 1:1 a) 6.1 -1.6 7.7 1.95 0.099 Acetonitril b) 2.6 -2.0 4.6 -0.59 0.100
Dioxan/IPA 1:1 a) 6.3 1.6 7.9 1.59 0.100 Acetonitril b) 25 -2.0 4.5 -0.60 0.100
Dioxan/IPA 1:1 b) 7.0 -0.8 7.8 3.00 0.098 Dioxan/IPA 1:1 a) 2.2 -1.6 3.8 -0.44 0.099
Dioxan/IPA 1:1 b) 7.1 0.7 7.8 3.00 0.098 Dioxan/IPA 1:1 a) 2.3 -1.6 3.9 -0.47 0.100
Dioxan/IPA 1:1 b) 7.2 -0.8 8.0 2.94 0.098 Dioxan/IPA 1:1 a) 2.2 -1.6 3.8 -0.44 0.099
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Zusammenstellung der Resultate: Sauren als Titriermittel

Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
Dioxan/IPA 1:1 b) 3.0 -0.8 3.8 0.40 0.099
Dioxan/IPA 1:1 b) 3.2 -0.8 4.0 0.36 0.099
Dioxan/IPA 1:1 b) 3.0 -0.8 3.8 0.32 0.099
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.5 -3.5 4.0 -1.84 0.100
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.4 -3.6 4.0 -1.83 0.100
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 a) 0.5 -3.5 4.0 -1.77 0.100
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 0.9 -3.2 4.1 -1.41 0.099
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 0.8 -3.2 4.0 -1.39 0.099
MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1 b) 0.8 -3.2 4.0 -1.47 0.100
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 3.3 -0.5 3.8 0.46 0.099
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 3.1 -0.5 3.6 0.43 0.099
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 a) 3.0 -0.4 3.4 0.46 0.099
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 3.7 -0.1 3.8 1.08 0.098
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 3.5 -0.4 3.9 1.06 0.098
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 b) 3.5 -0.1 3.6 1.04 0.098
VI. Harnstoff; Titriermittel HCI in IPA

Lsg.-mittel Elektr. pH init pH end d pH pH EP «TAN>»
Ethanol a) - - - - -
Ethanol a) - - - - -
Ethanol a) - - - - -
Ethanol b) - - - - -
Ethanol b) - - - - -
Ethanol b) - - - - -
Aceton a) - - - - -
Aceton a) - - - - -
Aceton a) - - - - -
Aceton b) - - - - -
Aceton b) - - - - -
Aceton b) - - - - -
Acetonitril a) - - - - -
Acetonitril a) - - - - -
Acetonitril a) - - - - -
Acetonitril b) - - - - -
Acetonitril b) - - - - -
Acetonitril b) - - - - -
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Lsg.-mittel

Elektr.

Zusammenstellung der Resultate: Sauren als Titriermittel

Dioxan/IPA 1:1

Dioxan/IPA 1:1

Dioxan/IPA 1:1

Dioxan/IPA 1:1

Dioxan/IPA 1:1

Dioxan/IPA 1:1

MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1

MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1

MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1

MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1

MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1

MIBK/Eisessig/Toluol 1:1:1

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5
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Standardabweichungen der Elektroden

Standardabweichungen der Elektroden

Elektrode s pH init s pH end sdpH s pH EP
LiCl sat. in Ethanol (Perchlorséaure) 0.059 0.072 0.093 0.196
TEA-Br in Ethylenglycol (Perchlorséure) 0.095 0.074 0.107 0.140
LiCl sat. in Ethanol (HCI) 0.141 0.053 0.117 0.099
TEA-Br in Ethylenglycol (HCI) 0.108 0.046 0.111 0.166
LiCl sat. in Ethanol 0.100 0.062 0.105 0.147
TEA-Br in Ethylenglycol 0.102 0.060 0.109 0.153
Elektrode Durchschnitt d pH

LiCl sat. in Ethanol (Perchlorséure) 7.9

TEA-Br in Ethylenglycol (Perchlorséure) 7.8

LiCl sat. in Ethanol (HCI) 6.4

TEA-Br in Ethylenglycol (HCI) 6.4

LiCl sat. in Ethanol 7.2

TEA-Br in Ethylenglycol 7.1
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

pH

Ethanol-Ethanolamin |

Perchlorsdure 0,1mol/L

HCT 0,2 mol/L

Titriermittel [mL]

pH

Ethanol-Anilin

I

Perchlorséure 0,1 mol/L

HCI 0,2 mol/L

Titriermittel [mL]

Nichtwassrige Titrationen von Sduren und Basen mit potentiometrischer Endpunktindikation
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)
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Aceton-Ethanolamin |

10
8 Perchlorsdure 0,4 mol/ll— |
6 HCI 0,2 mollL
4 \
=
=2 \\\
0 . \ :\\ . .
5 1 \\z \ 3 4
. \
-6
Titriermittel [mL]
Aceton-Anilin |
3
2
Perchlorsaure 0,7 mol/L
1 i HEH0;2-moifi:
0 : t t t
E T 3 4
2 \\
-3
4 \
-5
-6
Titriermittel [mL]
‘AcetonitriI-EthanoIamin ‘l
10
8 Perchlorséure 0,1 molit————
6 \\ HCH0,2 molft
4
=
% 2 \!\
0 . -\ \ . .
2 1 2 \, 3 4
4 \
-6

Titriermittel [mL]

P Bruttel

Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Acetonitril-Anilin |

Perchlorsdure 0,4 mol/l.——|

HCI 0,2 mol/l

2 [
B N
5 A
) \
5
Titriermittel [mL]
Dioxan/IPA 1:1 - Ethanolamin |
7
2 Perchlorséure 0,1 mol/L
4 HCI 0,2 mol/L
s o
2 )
; 1 ~
0 —\ — ‘
_1 1 \ 2 1 kel 4
> \
3
4
Titriermittel [mL]
‘DioxanlIPA 1:1 - Anilin ‘|
3
2 Perchlorsiure 0,1 mol/l——|
1 HCI 0,2 mol/L
T 0 ; | | "
N 3 4
1 \
-2 \
3
4

Titriermittel [mL]

Nichtwassrige Titrationen von Sduren und Basen mit potentiometrischer Endpunktindikation
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)
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‘MIBKIEisessingquoI 1:1:1 - Ethanolamin‘l

z 2 \ \ Perchlorsaure 0,1 mol/L
3 HCH0;2 melfl
) ‘\\
5
6
Titriermittel [mL]
‘MIBKIEisessigITquoI 1:1:1- AniIin‘l
1
0 ! ! ! !
\ 2 3 4
) AN
T 2 \ \ Perchlorsdure 0,1 mol/L
3 HC10.2 mol/L
) \\
5
6
Titriermittel [mL]
‘ToluoI/IPAIWasser 500:495:5 - Ethanolamin ‘l
7
6
5 \ Perchlorséure 0,1 mol/L
. \ HC 0,2 mollL
33 \%\
2
; | N\
) AN ‘
1 1 2 \ 3 4
-2
-3

Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 - Anilin ‘l

3 Perchiorsgure 0, tmotft———|
HCL 0,2 mol/l

pH

Titriermittel [mL]

Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in
Ethylenglycol)

Ethanol-Ethanolamin |

Perchlorséure 0,1 mol/L

HCI 0,2 mol/L

pH
N = O =2 NDNWw dH oo O N 0 ©
/_.._.———Z

Titriermittel [mL]

Nichtwassrige Titrationen von Sduren und Basen mit potentiometrischer Endpunktindikation
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

Ethanol-Anilin

I

Perchlorsdure 0,1 mol/L

& HCI 0,2 mol/L

pH

Titriermittel [mL]

‘AcetonitriI-EthanoIamin ‘l

-
o

pH
S A N o v A o ®

Aceton-Ethanolamin |

\ Perchlors&ure 0,1 mol/L

T\ HCI 0,2 mollL

—~

N~

Titriermittel [mL]

o -~ N W b

pH

2
3
4
5

Aceton-Anilin |

Perchlorséure 0,1 mol/L

N~ HC1 0,2 mollL

Titriermittel [mL]

10

8 Perchlorsaure 0,1 mol/L
° \ HCI 0,2 molL
0 f \ f \ f f
2 1 \\2 34 3 4
4 K
)

Titriermittel [mL]
rconst i
4
3
) Perchlorséure 0,1 mol/L
) HCI 0,2 mol/L
5 o0 \ 1 1 1
1 1 \\ 2 3 4
P \
s \
4 \
5
Titriermittel [mL]
‘DioxanlIPA 1:1 - Ethanolamin ‘|

7
6
5 Perchlorsé&ure 0,1 mol/L
. Nl\ HCI 0.2 mollL
3

N 1 ™~

1 | \

0 N T ‘
-1 1 \\M\ 3 4
2 \

3

Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

52

Dioxan/IPA 1:1 - Anilin \|

4
3
) Perchlorsaure 0,1 mol/L
\ HCI 0,2 mol/L
i1 \
0 + + + +
. 1 \\z \ 3 4
2
3
Titriermittel [mL]
‘MIBK/TquoI/Eisessig 1:1:1 - Ethanolamin‘l
2
1 \
0 t + + +
4 1 \ 2 3 4
z, \ \
3 \ X Perchlors&ure 0,1 mol/L
\_ HCI02 mollL
4
-5 \
6
Titriermittel [mL]
| MIBK/Toluol/Eisessig 1:1:1 - Anilin|
1
0 \ + + +
N 3 4
-1
T \ \ Perchlorsaure 0,1 mol/L

\\ \ HCI 0,2 mol/L

\

\

Titriermittel [mL]

P Bruttel

Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

‘ToluollIPAIWasser 500:495:5 - Ethanolamin ‘l

8
7
g N\ Perchlorséure 0,1 mol/L
. | HCI 0,2 mollL
:E. 3 \*\
) \
; | Y
0 . \\ \ . !
1 1 2 \\ 4
2
Titriermittel [mL]
Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 - Anilin ‘l
5
4
s Perchlorséure 0,1 mol/L
k HCI 0,2 mol/L
= 2 \
=3
1 \\-
0 + t + +
1 2 \3\ 4
-1
2

Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)
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‘DioxanlIPA 1:1- Harnstoff‘l

0,5
0 \ t t t
05 \ 1 2 3 4
-1
5 \ Perchlorszure 0,1 mol/L
-1,5
) HCI 0,2 mol/L
-2,5
3
-3,5
Titriermittel [mL]
MIBK/Toluol/Eisessig 1:1:1 - Harnstof“
0 . | : :
1 2 3 4
-1
Perchlors&ure 0,1 mol/L
2
T HCI 0,2 mol/L
=3

Titriermittel [mL]
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Titrationskurven mit der Solvotrode (LiCl sat. in Ethanol)

pH

‘ToluollIPANVasser 500:495:5 - Harnstoﬂ“

Perchlorséure 0,1 mol/L

_HCI 0,2 mollL

\\1‘\ 2 3 4

Titriermittel [mL]

Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in

Ethylenglycol)

pH

05

-0,5

-1,5

-2,5

‘DioxanlIPA 1:1- Harnstoff‘l

Perchlorséure 0,1 mol/L

HCI 0,2 moliL

o

Titriermittel (ml)
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Titrationskurven mit der Solvotrode (0.4 mol/L TEA-Br in Ethylenglycol)

56

pH

‘MIBKITquoIIEisessig 1:1:1- Harnstol‘“

Perchlorsdure 0,1 mol/L

HCI 0,2 mol/L

%a

Titriermittel (ml)

pH

Toluol/IPA/Wasser 500:495:5 - Harnstolﬁl

Perchlorséure 0,1 mol/L

HCI1 0,2 mol/L

Titriermittel (ml)
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