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1. Przedm iot arkusza norm y. Przedm iotem  a r ­
kusza jest m etoda oznaczania substancji niejono­
wych w p łynnych szam ponach do włosów.
Norm a nie dotyczy szamponów barw iących i m y­
dlanych.

2. Zasada metody. M etoda polega na wagowym 
oznaczeniu substancji niejonowych zaw artych w 
szam ponach do włosów po uprzednim  oddzieleniu 
na kolum nach jonitow ych jonowych związków 
powierzchniowo czynnych.

3. Aparatura, przyrządy i materiały

a) Chłodnica zw rotna długości 100 cm.
b) Kolby stożkowe o pojemności: 300 cm3, 

150 cm 3.
c) K olum ny szklane o średnicy 2,0 cm i w y­

sokości 30 cm.
d) Lejki szklane o średnicy 10 cm.
e) Łaźnia wodna elektryczna.
f) Suszarka laboratory jna elektryczna.
g) Zlewki o pojemności 250 cm3.

4. Odczynniki i roztwory

a) A nionit silnie zasadowy — A m berlit 400 lub 
Dowex 21 K w form ie hydroksylowej.

b) Chlorek m ety lenu  cz.d.a.
c) K ationit silnie kw aśny — A m berlit IR-120 

lub  Dowex 50 w form ie wodorowej.
d) Kwas solny cz.d.a., roztw ór 5-procentowy.
e) M etanol cz.d.a.
f) M ieszanina m etanolu z chlorkiem  m etylenu 

w stosunku 4 : 1 ,  w  % objętościowych.
g) W odorotlenek sodu cz.d.a. roztw ór 5-pro­

centowy.

5. Przygotowanie kolumn jonitowych
a) Przygotowanie kolumny z kationitem. 200 g

kationitu  odważyć do zlewki o pojemności 
500 cm3, dodać 250 cm3 wody destylow anej i po­
zostawić na 24 godz do napęcznienia.

Na dno kolum ny włożyć trochę w aty  szklanej, 
następnie kolum nę napełnić napęczniałym  katio­
nitem  do wysokości 15 cm.

Jon it należy ułożyć w taki sposób aby nie było 
pęcherzyków powietrza w kolumnie. Następnie 
przepuszczać przez kolum nę 5-procentow y kwas 
solny z szybkością 100 cm3/godz, tak  długo aż 
stężenie kw asu w ypływ ające z kolum ny będzie 
rów ne stężeniu kw asu wpływającego na kolumnę.

Po tej operacji kationit przem yć wodą destylo­
w aną do reakcji obojętnej, a następnie trzykro t­
nie 50 cm3 m ieszaniny m etanolu z chlorkiem  me­
tylenu.

Należy zwracać uwagę aby jonity  były  pokryte 
cieczą, ponieważ pęcherzyki powietrza u trudniają  
przepływ  cieczy przez kolum nę oraz zm niejszają 
zdolność wym ienną jonitu.

b) Przygotowanie kolumny z amonitem. 200 g 
anionitu odważyć do zlewki o pojemności 500 cm3, 
dodać 250 cm3 wody destylowanej i pozostawić 
na  24 godz do napęcznienia.

N apełnianie kolum ny wykonać wg 5.1. N astęp­
nie przepuszczać przez kolum nę 5-procentowy 
wodorotlenek sodu z szybkością 100 cm3/godz do 
chwili aż stężenie wodorotlenku wypływającego 
z kolum ny osiągnie stężenie wodorotlenku w pły­
wającego ,na kolumnę.

Z kolei anionit przem yć wodą destylowaną do 
reakcji obojętnej, a następnie trzykrotnie 50 cm3 
m ieszaniny m etanolu z chlorkiem  m etylenu.

Należy zwracać uwagę aby jonity były pokryte 
cieczą, ponieważ pęcherzyki powietrza u trudn ia ją  
przepływ  cieczy przez kolum nę oraz zm niejszają 
zdolność wym ienną jonitu.

6. Regeneracja kolumn. Po każdym  oznaczaniu 
należy przeprowadzać regenerację kolumn.

a) Regeneracja kolumny z kationitem. Przez 
kolum nę przepuszczać 5-procentow y kwas solny 
z szybkością 100 cm3/godz tak  długo aż stężenie 
kwasu w ypływ ające z kolum ny będzie rów ne stę ­
żeniu kwasu wpływającego na kolumnę. N astęp­
nie kationit przem yć wodą destylowaną do reak ­
cji obojętnej i pozostawić jonit pokryty  całkowi­
cie wodą destylowaną.
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b) Regeneracja kolumny z amonitem. Przez 
koluminę przepuszczać 5-procentow y w odorotle­
nek sodowy z szybkością 100 cm3/godz do 
chwili aż stężenie wodorotlenku w ypływającego 
z kolum ny będzie rów ne stężeniu wodorotlenku 
wpływającego na kolumnę. N astępnie anionit 
przem yć wodą destylow aną do reakcji obojętnej 
i pozostawić jonit pokry ty  całkowicie wodą desty ­
lowaną.

7. Przygotowanie próbki do badań. Próbkę ba­
danego szam ponu odważyć w kolbie stożkowej 
o pojemności 150 cm 3 z dokładnością do 0,005 g 
w takiej ilości aby zaw ierała ona 0,5— 1 g sub­
stancji niejonowej. N astępnie dodać 50 cm3 m e­
tanolu i ogrzewać na w rzącej łaźni wodnej pod 
chłodnicą zw rotną około 10 min.

Roztwór alkoholow y przesączyć przez suchy są­
czek do suchej zlewki o pojemności 250 cm3.

8. Wykonanie oznaczania. Przygotow aną prób­
kę wg 6 wlać do kolum ny z kationitem . Szybkość 
przepływ u 100 cm3/godz. Roztwór otrzym any 
z kolum ny kationitow ej przepuścić następnie 
przez kolum nę amonitową.

Roztwór otrzym any z kolum ny am onitow ej ze­
brać do kolby stożkowej o pojemności 300 cm3.

Następnie kolum ny przem yć 500 cm3 m ieszaniny 
m etanolu z chlorkiem  m etylenu z szybkością 
około 120 cm3/godz.

Z otrzym anego roztw oru zebranego do kolby 
stożkowej oddestylować rozpuszczalnik.

Kolbę z pozostałością suszyć w suszarce w tem ­
pera tu rze  80°C. Co dwie godz kolbę wyjm ować 
z suszarki, studzić w eksykatorze przez 30 min 
i ważyć. Czynność tę powtarzać do czasu osiąg­
nięcia różnicy między kolejnym i ważeniam i 
0,001 g.

9. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartość 
substancji niejonowej (X) obliczyć w procentach 
wg wzoru

a • 100
X = -----------

m

w którym :
a — pozostałość po suszeniu, g,
m  — m asa badanej próbki, g.

10. Wynik końcowy oznaczania. Za w ynik na­
leży przyjąć średnią arytm etyczną wyników co 
najm niej trzech oznaczań różniących się między 
sobą w artością liczbową nie większą niż 0,1.
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