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NORME INTERNATIONALE

ISO 6839-1982 (F)

Agents de surface anioniques — Détermination de la

solubilité dans |I'eau

0 Introduction

La méthode décrite dans la présente Norme internationale est
en fait, parmi les méthodes utilisables, 'une des plus simples;
elle est suffisamment précise et elle convient a un certain nom-
bre d'utilisations pratiques.

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode per-
mettant de tracer la courbe représentant la solubilité dans I'eau
d’un agent de surface anionique-en fonction-de la température
et, en corollaire, d'évaluer pour'une température donnée sa
solubilité.

La méthode est applicable aussi bien aux agents de surface
purs qu’aux produits techniques ou aux formulations d’agents
de surface anioniques liquides, a condition que les solutions de
ces produits soient optiquement claires ‘et pas trop-fortement
colorées.

NOTE — On peut effectuer sans restriction la détermination de la solu-
bilité dans l'intervalle de 0 & 90 °C; pour les températures inférieures
4 0 °C, elle est possible si la solution ne gele pas.

La courbe de solubilité obtenue dans le cas des produits purs
peut permettre éventuellement de déterminer la température de
Krafft.

2 Référence

ISO 607, Agents de surface et détergents — Méthodes de divi-
sion d’un échantillon.

3 Principe

Sur une solution aqueuse d'un agent de surface anionique a
une concentration connue, déterminations préliminaires de la
température a laquelle la solution devient limpide par réchauffe-
ment de la solution trouble et de la température a laquelle la
méme solution devient trouble par refroidissement de la solu-
tion limpide.

Introduction, dans un bain thermorégulé réglé a une tempéra-
ture comprise dans l'intervalle déterminé lors de |'essai prélimi-
naire des deux mémes solutions, I'une plus froide et trouble et
l'autre plus chaude et limpide, suivie de I'observation de
I"aspect des solutions a I'équilibre de température.

Répétition de I'essai en faisant varier la température du bain,
dans l'intervalle précédemment déterminé, jusqu’a ce que la
solution limpide reste limpide et que la solution trouble reste
trouble, ou que les phénomeénes s’inversent trés lentement.

A partir des concentrations étudiées a des températures limites

de solubilité correspondantes, établissement de la courbe de
solubilité.

4 Réactif

Au cours de I'analyse, utiliser uniquement de I'eau distillée ou
de I'eau de pureté équivalente.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 °Tubes a essais, en verre borosilicaté, de 20 mm de dia-
métre et 200 mm de longueur.

5.2 Thermométres de précision, conformes aux spécifica-
tions de I'I1SO 653.

5.3 Bain d’eau thermorégulé, réglable de —5a + 90 °C,
a t+ 0,1 °C, et muni d'une cuve transparente.

6 Echantillonnage

L’échantillon pour laboratoire d’agent de surface anionique doit
étre préparé et conservé selon les prescriptions de I'ISO 607.

7 Mode opératoire

7.1 Prise d’'essai et préparation de la solution
d’essai

Peser, & 0,01 g prés, la quantité nécessaire d'échantillon pour
laboratoire correspondant a I'une des concentrations en agent
de surface étudiées [concentrations généralement comprises
entre 1 et 50 % (m/m)] et préparer environ 100 ml de la solu-
tion correspondante.

Si la solution contient des impuretés dispersées, il est conseillé
de la filtrer apres |'avoir chauffée a une température supérieure
a la température a laquelle elle devient trouble.
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Cette opération ne doit pas entrainer un changement de la con-
centration en agent de surface.

7.2 Essai préliminaire

Introduire environ 10 ml de la solution d’'essai (7.1) dans un
tube & essais (5.1) et le chauffer directement a la flamme pour
rendre la solution limpide.

Laisser refroidir doucement a I'air ambiant jusqu'a apparition
d’un trouble, puis élever & nouveau doucement la température
en agitant la solution a I'aide du thermomeétre (5.2) et, dés que
la solution s’éclaircit, noter la température (#;).

Laisser alors refroidir doucement en agitant la solution a I'aide
du thermomeétre et, dés que la solution se trouble, noter la tem-
pérature (t,).

L'intervalle de température ainsi délimité est généralement de
I'ordre de 10 °C.

7.3 Détermination de la température limite de
solubilité

Régler le bain thermorégulé (5.3) & une température comprise
dans l'intervalle déterminé lors de I'essai préliminaire (7.2) et la
maintenir constante & 0,1 °C.

Remplir deux tubes a essais (5.1) avec la solution d’essai (7.1),
les fermer, les porter & des températures telles que la solution
contenue dans I'un soit limpide et celle contenue dans I'autre
soit trouble, et les introduire dans lé;bain thermorégulé:

Les températures des deux solutions deviennent lentement
égales a celles du bain d’eau. Noter alors si les deux solutions
sont limpides ou troubles.

Si les deux solutions sont limpides, abaisser de quelques degrés
Celsius la température du bain d’eau; par contre si les deux
solutions sont troubles, le régler a une température légérement
supérieure et répéter |'essai précédent.

Effectuer un troisiéme essai, ou plus si nécessaire, en réglant le
bain a une température déduite des essais précédents, jusqu’a
ce que l'inversion du phénomeéne (trouble vers limpide ou lim-
pide vers trouble) s’effectue trés lentement ou que la solution
limpide reste limpide et que la solution trouble reste trouble. On
peut adopter une durée d'observation de 2 a 3 h au maximum.

Noter, a 0,1 °C, cette température comme étant la température
limite de solubilité; toutefois dans le cas ou les solutions restent
telles quelles, prendre la température immédiatement inférieure
pour laquelle les deux solutions restent troubles.

NOTE — |l est évident que la vitesse avec laquelle la limpidité ou le
trouble s’inverse est fonction des valeurs des températures 7y et
déterminées en 7.2 par rapport a celle du bain.

7.4 Etablissement de la courbe de solubilité

Effectuer & nouveau les opérations précédentes (7.1, 7.2 et 7.3)
en modifiant la quantité de prise d’essai de maniére a couvrir
I'intervalle des concentrations étudiées et tracer la courbe de
solubilité en fonction des concentrations et des températures
limites de solubilité respectives trouvées.

Cette courbe permet
— de déduire la solubilité de I'agent de surface a une tem-

pérature donnée;

— de déterminer éventuellement la température de Krafft.

8 Expression des résultats

8.1 Mode d’expression

Exprimer la solubilité dans I'eau de |'agent de surface anioni-
que, pour une température donnée, en pourcentage en masse.

8.2 Fidélité

Des analyses comparatives, sur des échantillons de trois agents
de surface-anioniques différents, effectuées dans 8 laboratoi-
res, ont donné les-renseignements statistiques indiqués dans le
tableau.

9., Procés-verbal d’essai
Le proceés-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes :

a) tous les renseignements nécessaires a l'identification
compléte de I'échantillon et le traitement de la prise d’essai
(éventuellement, la température a laquelle la solution a été
chauffée avant filtration);

b) la référence de la méthode adoptée (référence a la pré-
sente Norme internationale);

c) les résultats obtenus, ainsi que la forme sous laquelle ils
sont exprimeés :

— température (f4) & laquelle la solution se trouble
pour la concentration étudiée,

— température (%)) a laquelle la solution devient lim-
pide pour la concentration étudiée,

— température limite de solubilité pour la concentra-
tion étudiée,
d) le cas échéant, la courbe de solubilité (éventuellement
la température de Krafft);

e) tous les détails opératoires non prévus dans la présente
Norme internationale, ou facultatifs, ainsi que tous les inci-
dents éventuels susceptibles d’avoir eu une influence sur les
résultats.



Tableau

I1ISO 6839-1982 (F)

Agent de surface

Concentration

Moyenne des
températures limites
de solubilité observées

Ecart-type de reproductibilité

% (m/m) °C °c

25 24 2
27,7 1,7

Laurate de sodium, 1(5) 31’7 2,

. .

de pureté 96,4 % 20 38,6 1,6
30 42,7 1,6
25 14 1.2
Laurylsulfate de sodium, 12 :;)’3 :’g
de pureté 99 % 20 19,8 1.3
30 22,1 1.4
40 13,5 1,5

Alcanesulfonate de sodium, 41 o :
de pureté 98 % a2 i 2

P 43 34,7 3
45 57,5 35
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