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Avant-propos

L'1SO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale
d’organismes nationaux de normalisation {comités membres de I'lSQ). L'élaboration
des Normes internationales est confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque
comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique
créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne-
mentales, en liaison avec I'lSO participent également aux travaux.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter-
nationales par le Conseil de I'!SO. Les Normes internationales sont approuvées confor-
mément aux procédures de I'lSO _qui requiérent {'approbation de 75 % au moins_des
comités membres votants.

La Norme internationale 1SO 2870 a été élaborée ‘par le comité technique ISO/TC 91,
Agents de surface.

Cette deuxiéme édition annule et remplace la premiére éditiom{1S0/287041973)] dont
elle constitue une révision mineure.

L'attention des utilisateurs est attirée sur le fait que toutes les Normes internationales
sont de temps en temps soumises a révision et que toute référence faite & une autre
Norme internationale dans le présent document implique qu’il s'agit, sauf indication
contraire, de ia derniére édition.

© OQrganisation internationale de normalisation, 1986 e

Imprimé en Suisse



NORME INTERNATIONALE

I1SO 2870-1986 (F)

Agents de surface — Détergents — Détermination de la
matiére active anionique hydrolysable et non hydrolysable

en milieu acide

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
détermination, dans les détergents, de la matiére active anioni-
que hydrolysable et non hydrolysable en milieu acide.

Ces matidres actives comprennent les jalkyisuifates et les
alkylthydroxysulifates, les éthoxysulfates d’alkylphénol et
d’aicool gras.

La masse moléculaire relative moyenne des deux types de
matigre active doit &tre connue ou déterminée au préalable si
leur teneur est exprimée en pourcentage eénmasse: Sijle déter:
gent contient du perborate, celui-ci doit étre détruit.avant
"hydrolyse.

2 Références

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

1SO 2271, Agents de surface — Détergents — Détermination
de la teneur en matiére active anionique (méthode par titrage
direct dans deux phases).

3 Principe

Titrage d'une partie aliquote de la solution d'essai, par une
solution de chlorure de benzéthonium, selon la méthode par
titrage direct dans deux phases spécifiée dans I'ISO 2271.

Hydrolyse, par reflux en milieu acide, d'une seconde partie ali-
quote de la solution d'essai; le peu de perborate éventuel-
lement présent dans I'échantillon est détruit par I'addition de
sulfite de sodium.

Titrage de la matiére active anionique non hydrolysée, par la
solution de chlorure de benzéthonium, en procédant comme
auparavant.

A partir des résultats obtenus, les teneurs en matiéres actives
anionigues, hydrolysables ou non, peuvent étre calculées.

4 Réactifs

Au cours de ['analyse, utiliser uniquement des réactifs de qua-
lité¢ analytique reconnue, et de I'eau distilliée ou de |'eau de
pureté équivalente.

Outre-lesréactifs spécifiés/dans I''SO 2271 et indiqués ci-aprés
pour mémoire

4.1 Chloroforme, 0,, 1,48 g/mi, distillant entre 59,5 et
61,5 °C.

4.2(). Acide sulfurique, solution & 245 g/l
4.3 Acide sultfurique, solution 4 49 g/I.

4.4 Hydroxyde de sodium, solution titrée,
c{NaOH)} = 1,0 mol/I.

4.5 Laurysulfate de sodium, solution titrée,
c{CH4{CH,)1;0505Nal = 0,004 mol/l.

4.6 Chlorure de benzéthonium, solution titrée,
C(C27H42CIN02,H20) = 0,004 moil/l.

4.7 Phénolphtaléine, solution éthanolique & 10 g/I.

4.8 Solution d’indicateur mixte

les réactifs suivants sont nécessaires:

4.9 Acide sulfurique, solution a 490 g/!.

4.10 Hydroxyde de sodium, solution 4 400 g/!.
4.11 Hydroxyde de sodium, solution & 40 g/I.

4.12 Sulfite de sodium, solution & 20 g/I.
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5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Fiole conique, de 250 ml de capacité, munie d'un joint
conique rodé.

5.2 Réfrigérant a reflux, refroidi a I'eau, dont I'extrémité
inférieure est munie d’un assemblage conique adaptable 3 la
fiole conique (5.1).

6 Echantilionnage

L’échantillon pour laboratoire de détergents doit étre préparé et
conservé selon les prescriptions de I''SO 607.

7 Mode opératoire

7.1 Prise d’essai et solution d’essai

Peser, a 0,001 g prés, un échantillon qui contienne 3 3 5 milli-
équivalents de matiére active anionique, et le dissoudre dans
100 ml d'eau.

Transvaser quantitativement ia solution dans ung fiole jaugée
de 1000 mi et compléter au volume. On obtient’la Solution
d'essai A.

7.2 Détermination de la matiéreactive anionigue totale

Effectuer la détermination de la matiére active anionigue totale,
présente dans |'échantillon, selon la méthode spécifiée dans
'ISO 2271, sur une partie aliquote de 25 m! de la solution
d'essai A (7.1).

7.3 Détermination de la matiére active anionique
hydrolysabie

Prélever, & 'aide d’'une pitette, une autre partie aliquote de
25 ml de la solution d’essai A (7.1), les introduire dans la fiole
conique (5.1). Ajouter, a l'aide d’'une pipette, 5 ml de la solu-
tion d’acide sulfurique (4.9) et quelques morceaux de porce-
laine, servant & régulariser I"ébullition. [Si I'échantillon contient
du perborate, ajouter aussi dans la fiole conique 10 ml de la
solution de sulfite de sodium (4.12).]

Adapter le réfrigérant {5.2), bien rincé & I'eau, sur la fiole coni-
que et porter a reflux durant 3 h.

Au début, chauffer avec précaution, afin d'éviter un moussage
excessif.

Aprés les 3 h de reflux, laisser refroidir, bien rincer le réfrigérant
avec au moins 5 ml d’'eau et retirer la fiole conique. Rincer les
joints rodés avec un peu d’eau, tout en recueillant les eaux de
lavage dans la fiole conique.

Ajouter quelques gouttes de la solution de phénolphtaléine
(4.7) et neutraliser avec la solution d’hydroxyde de sodium

{(4.10) : ajouter, en une seule fois, la majeure partie de la solu-
tion d'hydroxyde de sodium, puis terminer la neutralisation en
introduisant goutte & goutte la solution d’hydroxyde de sodium
(4.11).

Transvaser 15 ml du chioroforme (4.1) et 10 mi de la solution
d’indicateur mixte {4.8) dans la fiole conique, boucher et agiter
vigoureusement.

Titrer avec la solution de chlorure de benzéthonium (4.6),
comme indiqué dans I'!SO 2271.

NOTE — Une éventuelle indication quant a I'absence de matiéres acti-
ves anioniques, non hydrolysables aprés 'hydrolyse acide, peut étre
confirmée par |'addition de 1 ml de la solution de chlorure de benzétho-
nium (4.6). La couleur rose de la couche chloroformique ne devrait pas
apparaftre.

8 Expression des résuitats
8.1 Mode de calcul

8.1.1 Matiére active anionique hydrolysable en milieu
acide

La teneur, exprimée en pourcentage en masse, est donnée par
la formule

(Vo= V) x ¢ x 1000 x M, x 100
11000 x/-25 0-m

(Vo — Vi) x ¢ x M, x4

m

La molalité, exprimée en milliéquivalents par gramme, est don-
née par la formule

{(Vp — V3) x ¢ x 1000
25 x m

(Vo — V) x ¢ x 40

m

ou les symboles ont les significations données en 8.1.2.

8.1.2 Matiére active anionique non hydrolysable en
milieu acide

La teneur, exprimée en pourcentage en masse, est donnée par
la formule

Vyx ¢ x 1000 x M, x 100
1000 x 256 x m

Vixcx Mg, x 4

m



La molalité, exprimée en miiliéquivalents par gramme, est don-
née par la formule

Vi x ¢ x 1000
25 x m

Vi xc x40

n

ol

M,; est la masse moléculaire relative moyenne de la
matiére active hydrolysable en milieu acide;

M, est la masse moléculaire relative moyenne de la
matiere active non hydrolysable en milieu acide;

m est la masse, en grammes, de la prise d'essai;

¢ est la concentration réelle, exprimée en moles par litre,
de la solution de chlorure de benzéthonium (4.6);

V, est le volume, en millilitres, de la solution de chiorure
de benzéthonium (4.6) utilisé pour le titrage de la matiére
active anionique totale;

V., est le volume, en millilitres, de'la solution de chlorure

de benzéthonium (4.6) utilisé pour le titrage de la matiére
active anionique aprés hydrolyse acide.

8.2 Fidélité

8.2.1 Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations, effec-
tuées sur le méme échantillon simultanément ou rapidement
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I'une aprés l'autre, par le méme analyste utilisant le méme
appareillage, ne doit pas dépasser 2 % de la valeur moyenne.
8.2.2 Reproductibilité

La différence entre les résultats obtenus sur le méme échantil-

lon, dans deux laboratoires différents, ne doit pas dépasser
4 % de la valeur moyenne.

9 Procés-verbal d’essai
Le procés-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes:
a) référence de la méthode utilisée;

b) résultats, ainsi que la forme sous laquelle ils sont expri-
més;

c) compte rendu de tous détails particuliers éventuels rele-
vés au cours de I'essai;

d} compte rendu de toutes opérations non prévues dans la
présente Norme internationale ou dans les Normes interna-

tionales auxquelles il est fait référence, ou de toutes opéra-
tions facultatives.
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