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Oznaczanie substancji niejonowych

1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem ar-
kusza jest metoda oznaczania substancji niejono-
wych w ptynnych szamponach do wloséw.
Norma nie dotyczy szamponow barwiacych i my-
dlanych.

2. Zasada metody. Metoda polega na wagowym
oznaczeniu substancji niejonowych zawartych w
szamponach do wtoséw po uprzednim oddzieleniu
na kolumnach jonitowych jonowych zwigzkéw
powierzchniowo czynnych.

3. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Chitodnica zwrotna dtugosci 100 cm.

b) Kolby stozkowe o0 pojemnosci:
150 cm3

c) Kolumny szklane o $rednicy 2,0 cm i wy-
sokosci 30 cm.

d) Lejki szklane o $rednicy 10 cm.

e) taznia wodna elektryczna.

f) Suszarka laboratoryjna elektryczna.

g) Zlewki o pojemnosci 250 cm3.

300 cm3

4. Odczynniki i roztwory

a) Anionit silnie zasadowy — Amberlit 400 lub
Dowex 21 K w formie hydroksylowej.

b) Chlorek metylenu cz.d.a.

c) Kationit silnie kwasny — Amberlit IR-120
lub Dowex 50 w formie wodorowej.

d) Kwas solny cz.d.a., roztwdr 5-procentowy.

e) Metanol cz.d.a.

f) Mieszanina metanolu z chlorkiem metylenu
w stosunku 4:1, w % objetosciowych.

g) Wodorotlenek sodu cz.d.a. roztwér 5-pro-
centowy.

5. Przygotowanie kolumn jonitowych

a) Przygotowanie kolumny z kationitem. 200 g
kationitu odwazy¢ do zlewki o pojemnosci
500 cm3, doda¢ 250 cm3 wody destylowanej i po-
zostawi¢ na 24 godz do napecznienia.

Na dno kolumny witozy¢ troche waty szklanej,
nastepnie kolumne napetni¢ napeczniatym Kkatio-
nitem do wysokosci 15 cm.
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Jonit nalezy utozyé w taki sposob aby nie byto
pecherzykow powietrza w kolumnie. Nastepnie
przepuszcza¢ przez kolumne 5-procentowy kwas
solny z szybkoscig 100 cm3godz, tak diugo az
stezenie kwasu wyptywajgce z kolumny bedzie
rowne stezeniu kwasu wptywajgcego na kolumne.

Po tej operacji kationit przemy¢ wodg destylo-
wang do reakcji obojetnej, a nastepnie trzykrot-
nie 50 cm3 mieszaniny metanolu z chlorkiem me-
tylenu.

Nalezy zwraca¢ uwage aby jonity byty pokryte
cieczg, poniewaz pecherzyki powietrza utrudniajg
przeptyw cieczy przez kolumne oraz zmniejszajg
zdolno$¢ wymienng jonitu.

b) Przygotowanie kolumny z amonitem. 200 g
anionitu odwazy¢ do zlewki o pojemnosci 500 cm3,
doda¢ 250 cm3 wody destylowanej i pozostawié
na 24 godz do napecznienia.

Napetnianie kolumny wykona¢ wg 5.1. Nastep-
nie przepuszcza¢ przez kolumne 5-procentowy
wodorotlenek sodu z szybkoscig 100 cm3godz do
chwili az stezenie wodorotlenku wyptywajgcego
z kolumny osiggnie stezenie wodorotlenku wpty-
wajgcego ,na kolumne.

Z kolei anionit przemy¢ woda destylowang do
reakcji obojetnej, a nastepnie trzykrotnie 50 cm3
mieszaniny metanolu z chlorkiem metylenu.

Nalezy zwraca¢ uwage aby jonity byty pokryte
cieczg, poniewaz pecherzyki powietrza utrudniaja
przeptyw cieczy przez kolumne oraz zmniejszajg
zdolno$¢ wymienng jonitu.

6. Regeneracja kolumn. Po kazdym oznaczaniu
nalezy przeprowadzaé¢ regeneracje kolumn.

a) Regeneracja kolumny z kationitem. Przez
kolumne przepuszcza¢ 5-procentowy kwas solny
z szybkoscig 100 cm3godz tak diugo az stezenie
kwasu wyptywajace z kolumny bedzie rowne ste-
zeniu kwasu wplywajgcego na kolumne. Nastep-
nie kationit przemy¢é wodg destylowang do reak-
cji obojetnej i pozostawi¢ jonit pokryty catkowi-
cie wodg destylowana.
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b) Regeneracja kolumny z amonitem. Przez
kolumine przepuszcza¢ 5-procentowy wodorotle-
nek sodowy z szybkosSciag 100 cm3godz do
chwili az stezenie wodorotlenku wyptywajgcego
z kolumny bedzie rowne stezeniu wodorotlenku
wplywajagcego na kolumne. Nastepnie anionit
przemy¢ wodg destylowana do reakcji obojetnej
i pozostawic¢ jonit pokryty catkowicie wodg desty-
lowana.

7. Przygotowanie probki do badan. Probke ba-
danego szamponu odwazy¢ w kolbie stozkowej
0 pojemnosci 150 cm3 z doktadnoscig do 0,005 g
w takiej ilosci aby zawierata ona 0,5—1 g sub-
stancji niejonowej. Nastepnie doda¢ 50 cm3 me-
tanolu i ogrzewaé na wrzgacej tazni wodnej pod
chtodnicg zwrotng okoto 10 min.

Roztwdr alkoholowy przesagczy¢ przez suchy sa-
czek do suchej zlewki o pojemnosci 250 cm3.

8. Wykonanie oznaczania. Przygotowang préb-
ke wg 6 wla¢ do kolumny z kationitem. Szybkos¢
przeptywu 100 cm3godz. Roztw6r otrzymany
z kolumny Kkationitowej przepusci¢ nastepnie
przez kolumne amonitowa.

Roztwdr otrzymany z kolumny amonitowej ze-
bra¢ do kolby stozkowej o pojemnosci 300 cm3.

Nastepnie kolumny przemy¢ 500 cm3 mieszaniny
metanolu z chlorkiem metylenu z szybkoscig
okoto 120 cm3godz.

Z otrzymanego roztworu zebranego do kolby
stozkowej oddestylowa¢ rozpuszczalnik.

Kolbe z pozostatoscig suszy¢ w suszarce w tem-
peraturze 80°C. Co dwie godz kolbe wyjmowacé
z suszarki, studzi¢ w eksykatorze przez 30 min
i wazy¢. Czynnos$¢ te powtarza¢ do czasu o0siag-

niecia rdéznicy miedzy kolejnymi wazeniami
0,001 g.
9. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢

substancji niejonowej (X) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

_a-100
= e
w ktdrym:
a — pozostato$¢ po suszeniu, g,
m — masa badanej probki, g.

10. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik na-
lezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej trzech oznaczan r6znigcych sie miedzy
sobg wartoscig liczbowg nie wiekszg niz 0,1.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Chemii
Przemystowej.

2. Autorzy projektu normy — mgr inz. Gizela Wil-
czek, dr Lechostaw Bolinski, mgr Alicja Batdyga.



