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chemical intermediates
 

Objective and reliable determination according to ASTM D1613

SAMPLE AND SAMPLE PREPARATION

Application Note AN-T-203

The presence of acidic components in volatile solvents
is due to contamination of the solvents, or through
their decomposition during storage, distribution, or
manufacture. Increased acid content in solvents could
lead  to  a  variety  of  problems  like  shorter  storage
stability  or  chemical  corrosion,  which can damage
costly company assets and lead to shutdowns.

Using  the  Optrode  for  indication,  the  acidity  is
determined  accord ing  to  ASTM  D1613  by
photometric titration with sodium hydroxide as titrant
and  phenolphthalein  as  indicator.  The  Optrode
enables  an  objective  recognition  of  the  end  point
enhancing the accuracy of the results.

The  analysis  is  demonstrated  on  4-methyl-2-
pentanone  (MIBK),  2-ethoxyethyl  acetate,  and  2-

ethoxyethanol.
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RESULTS

 

EXPERIMENTAL
The analysis is carried out fully automatically on an
OMNIS system consisting of an OMNIS Sample Robot,
an OMNIS Advanced Titrator, and an OMNIS Dosing
Module. The Optrode is used for indication of the end
point.
For water-soluble samples (e.g., 2-ethoxyethanol), an
appropriate amount of sample is pipetted into the
sample  beaker.  While  stirring,  deionized  water  is
dosed  and  phenolphthalein  indicator  solution  is
pipetted into the sample beaker. The solution is then
titrated with standardized sodium hydroxide until
after the end point is reached. After each titration,
the titrated solution is aspirated and the buret tips as
well as the sensor are rinsed with deionized water in
the sample beaker.
For samples that are not completely miscible in water
(e.g.,  MIBK  or  2-ethoxyethyl  acetate),  the  same
procedure is used as for water-soluble samples with
the  exception  that  carbon-dioxide  free  ethanol  is
used instead of deionized water.

Figure 1. OMNIS system consisting of an OMNIS Sample Robot,
an OMNIS Advanced Titrator, and an OMNIS Dosing Module.

Color  changes  are  produced  which  are  detected
objectively with the Optrode and reliably evaluated by

the OMNIS Software.

Table 1. Overview of the results obtained for 4-methyl-2-pentanone (MIBK), 2-ethoxyethyl acetate, and 2-ethoxyethanol (n = 6).

Substance Mean value / % SD(abs) / % SD(rel) / %

4-methyl-2-pentanone 0.0151 6.0 ∙ 10-5 0.4

2-ethoxyethyl acetate 0.012 8.0 ∙ 10-5 0.7

2-ethoxyethanol 0.0003 1.6 ∙ 10-5 5.2
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CONCLUSION

Figure 2. Titration curve showing the determination of acidity in volatile solvents according ASTM D1613.

This method shows the possibility to determine very
low acidity according to ASTM D1613. The standard
deviation is acceptable even at very low acidities due
to the objective and reproducible  detection of  the
color change by the Optrode.

With  the  possibility  to  easily  change  between  8
different wavelengths, the Optrode can be used for
other  applications.  The  fully  automated  OMNIS
system  allows  to  enhance  the  throughput  of  the
analyses and enabling the best possible results.

Internal reference: AW TI CH1-1254-112018
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CONFIGURATION

OMNIS Advanced Titrator avec agitateur magnétique
O M N I S  T i t r a t o r ,  i n n o v a n t ,  m o d u l a i r e ,
potentiométrique pour un mode autonome ou en
tant  que  pièce  centrale  d'un  système  de  titrage
OMNIS  pour  le  titrage  à  point  final  et  à  point
d'équivalence  (monotone/dynamique).  Grâce  à  la
technologie  3S  de  l'adaptateur  Liquid  Adapter,  la
manipulation des produits chimiques est plus sûre
que  jamais.  Avec  des  modules  de  mesure  et  des
unités  de  cylindre,  le  titreur  peut  être  librement
configuré et il est possible au besoin d'y ajouter un
agitateur  à  tige.  Au  besoin,  l'OMNIS  Advanced
Titrator peut être amélioré pour le titrage en parallèle
avec la licence fonctionnelle correspondante.

Commande via PC ou un réseau local-

Possibilité de connecter jusqu'à quatre autres
modules de titrage ou de dosage pour d'autres
applications ou solutions auxiliaires

-

Possibilité de connecter un agitateur à tige-

Différentes tailles de cylindre disponibles : 5, 10,
20 ou 50 mL

-

Liquid Adapter avec la technologie 3S :
Manipulation de produits chimiques plus sûre,
transfert automatique des données originales
des réactifs provenant des fabricants

Modes de mesure et options logicielles :

-

Titrage à point final : licence fonctionnelle «
Basic »

-

Titrage à point final et à point d'équivalence
(monotone/dynamique) : licence fonctionnelle «
Advanced »

-

Titrage à point final et à point d'équivalence
(monotone/dynamique) avec titrage en
parallèle : licence fonctionnelle « Professional »

-
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Optrode
Capteur optique pour titrage photométrique avec 8
longueurs d'onde disponibles.  La commutation de
longueur d'onde peut etre commandée par logiciel (à
partir de tiamo 2.5) ou se faire par un aimant. La tige
en  verre  est  totalement  résistante  aux  solvants  et
simple à nettoyer. Le capteur, peu encombrant, est
par ex. adapté pour :

les titrages en milieu non aqueux selon USP ou
EP

-

les déterminations de groupes terminaux
carboxyle

-

TAN/TBN selon ASTM D974-

la détermination des sulfates-

Fe, Al, Ca dans le ciment-

la dureté de l'eau-

le sulfate de chondroitine selon USP-

Le  capteur  ne  convient  aux  déterminations  de
concentrations par mesure de l'intensité de la couleur
(colorimétrie).
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