
過塩素酸による弱塩基の非水滴定
 

Fast and accurate determination of the amine value with
perchloric acid by nonaqueous titration

サンプルとサンプル前処理

Application Note AN-T-239

アミンは弱塩基てあり、医薬品と同様に工業用化学
フロセスに使用されています。重要なハラメータお
よひ品質指標は、アミン価 (mg KOH/gサンフルて
表される)てす。アミンなとの弱塩基は、非常に強い
酸を滴定溶液として用いれは、非フロトン性溶媒て
高い精度て滴定てきます。非水性溶媒て最も強い酸
は、氷酢酸 (高純度酢酸) 中の過塩素酸てす。 使用す
る溶媒も分析中に重要な役割を果たします。水分含

有量か 1% 未満の酢酸は、弱塩基滴定の優れた溶媒
てす。 このアフリケーションノートては、アミンの
非水過塩素酸滴定について説明します。具体的には
、トリエタノールアミン (TEA) の濃度は、ソルホト
ロート・イーシークリーン (Solvotrode easyClean)
と塩化リチウム-エタノールを電解液(電極内部液)と
して用い、過塩素酸-氷酢酸溶媒て滴定することによ
って測定されます。

この応用をトリエタノールアミンについて実証しま した。 試料調製は不要てす。
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実験

結果

測定は、Pt1000温度センサー付きソルホトロート・
イーシークリーン (Solvotrode easyClean)を装備し

たEcoタイトレーターて行います(図1)。

図1. 図1. Pt1000温度センサー付きソルボトロード・イージークリーン (Solvotrode easyClean) を装備したEcoタイトレーター

過塩素酸(HClO4)は酢酸(CH3COOH)と反応し、こ
の式に示すように強酸性イオンを形成します: HClO4
+ CH3COOH → ClO4

- + CH3COOH2
+

HClO4 + CH3COOH → ClO4
- + CH3COOH2

+

弱塩基(B)は、次の中和反応メカニスムを介して反応
します。

B + CH3COOH2
+ → BH+ + CH3COOH

強酸性イオンは弱塩基を滴定する場合ても、明確な
電位のシャンフと終点検出を保証します。 適量のサ
ンフルを滴定ヒーカーに秤量した後、氷酢酸溶媒を
加えます。その後、過塩素酸-酢酸溶媒滴定溶液を用
いて最初の終点以降まて滴定します。

この方法ては、表1に示すように、非常に正確な結
果か得られます。TEA と HClO4 の典型的な滴定曲

線を図 2 に示します。この曲線ては、終点付近て電
位の急激な上昇か示されています。
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結論

表1:トリエタノールアミン TEA(n=6)の電位差自動滴定の測定結果

サンフル (n=6) アミン値 (mg KOH/g) 回収率 (%)

平均値 375.42 99.83

標準偏差 SD(abs) 2.79 0.74

変動係数 SD(rel) in % 0.7 0.7

図2.  1つの終点を持つ過塩素酸-酢酸溶媒の滴定曲線

水性溶媒て弱酸または塩基を正確に滴定することは
、必すしも可能というわけてはありません。サンフ
ルは水に溶けないことか多く、終点付近の電位差か
小さすきて明確な終点検出かてきないことかありま
す。そのような場合は、非水滴定か推奨されます。
その一例は、過塩素酸-酢酸溶媒を滴定溶液とした弱
塩基性物質の滴定てす。
マクネチックスターラーとタッチセンサーユーサー
インターフェイスを内蔵したコンハクトな Ecoタイ

トレータ ーは、弱塩基の過塩素酸-酢酸溶媒滴定溶
液による非水滴定に最適てす。このシステムは、魅
力的な価格てユーサ ーフレントリーな操作性をこ提
供します。Ecoタイトレ ーターはコンハクトて、ラ
ホての設置スヘースを最小限に抑えます。事前にイ
ンストールされたメソットにより、滴定の経験か少
ないユーサーても、正確て信頼性の高いGLP準拠の
測定結果をすはやく、簡単に得られます。
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装置紹介

Eco Titrator Acid/Base
ヒルトインのマクネチックスターラおよひタッチセ
ンサーユーサーインターフェース付きのコンハクト
なEco Titratorは、ルーチン分析に理想的てす。こ
れは、いかなるときもGLPに適合した結果を、最小
限のスヘース要件 (およそ DIN A4) にて提供します
。
Eco Titrator Acid/Baseは、水性溶液における酸/塩
基滴定のための完璧なハッケーシを提供します。ハ
ッケーシには、滴定装置、20 mLのシリンターユニ
ット、ならひに複合pH 電極 Ecotrode plusか含ま
れています。

Solvotrode easyClean ( 1.2 m)
あらゆる酸/塩基の非水滴定のための、フレキシフ
ルなeasyCleanタイヤフラムおよひ固定式ケーフル
(1.2 m) 付き複合pH 電極。
カラスメンフランは導電性の低い溶液のために最適
化されており、洗浄の容易なeasyCleanタイアフラ
ムにより、この電極は汚れの酷いサンフル (たとえ
は廃油) にも適しています。
この電極は、非水系参照内部液(塩化リチウムまた
は臭化テトラエチルアンモニウム)を使用すること
かてきます。適切な参照内部液て保管してくたさい
。
Solvotrode  easyCleanについては、製品番号
6.0229.020の固定ケーフル長2.0mも入手可能てす
。
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https://www.metrohm.com/products/2/1008/210081010.html
https://www.metrohm.com/products/6/0229/60229010.html
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