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Sujet : Formulation d'un détergent liquide
Résumé : L'objectif de ce travail est la formulation d'un détergent liquide pour laver la
vaisselle, les formules contiennent cinq ingrédients de base ;
Un tensio-actif anionique( LABSNa), un tensio-actif non ionique ( alcool gras éthoxylé), un
protecteur dermique ( glycérol), un électrolyte(pour ajuster la viscosité) et une base parfum
(citron).

Les formules ont été évaluées par quatre propriétés :
Le pouvoir détergent vis-à-vis des surfaces lisses (PDVSL), la viscosité, le point de
trouble et la turbidité.
L'utilisation d'un logiciel (Statisîica®) a permit de mettre en évidence les effets des
différents ingrédients sur les propriétés étudiées et de modéliser ces dernières.
L'exploitation des surfaces de réponse permet de choisir les meilleures solutions qui
sont le plus souvent des compromis entre les différentes propriétés en tenant compte du
coût de la formule.

Mots clé : formulation ̂ modélisation, détergent liquide-vaisselle.

Subject : formulation of a dishwashing liquid détergent.
Abstract : The aim of this study is to formulate a hand dishwashing liquid détergent
from five main ingrédients :
An anionic surfactant, a non ionic surfactant, a dermal protector, an electrolyte and a
perfume. Four properties of thé fomulated mixtures hâve been investigated :
Washing performance, viscosity, cloud point and turbidity.
A commercial software(STATISTICA®) has permitted thé évaluation of thé effects of
thé différent ingrédients on thé studied properties and to modelize them.
Response surface methodology (RSM) is an efficient tool to choose thé best solutions
which must take into account both performance and cost.

Key words : formulation, modelization, dishwashing liquid détergent.
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11-1-Structure et propriétés des agents de surface

On considère généralement la dctergenee comme un effet de nettoyage cxlraordinaircment
intense obtenu dans un bain où se trouve un agent spécial, le détergent. Ce dernier agit pour
modifier les constantes interraciales au contact des difTérenles phases présentes dans le système.

11-1-1-Structurc anipliiphile

Certains produits ont une aff ini té naturelle pour l'eau : sucre, glycérol, etc ils sont dits
hydrophiles. D'autres produits ont une affinité naturelle pour les solvants apolaires : carbures,
huiles, été. ; ils sont dits hydrophobes ou lipophiles.
Les produits dont la molécule est constituée par une partie hydrophile et une partie lipophile
sont dits amphiphiles ; ces produits sont représentés par le symbole ci-dessous:

CH3 CH2 CHZ CIIZ CII2 CII2 v

X CII2-X ̂  GHZ^ \" ̂  CH2X ̂  CHZ^ "COO Na+

hydrophobe
hydrophile

(Igurell. l : structure d'un tcnsio-actif.

Ces produits sont doués de propriétés partieulières, mis en solution dans l'eau, ils se rassemblent
aux interfaces, pour une raison de minhuisat ion de l'énergie, en s'orientant afin que la partie
hydrophile de leur molécule soit dans l'eau et la partie hydrophobe à l'extérieur [3J.
Lorsque cette interface est la surface libre de la solution, en contact avec l'air, ils forment un film
superficiel de molécules orientées, qui d iminue la tension superficielle, d'où les noms donnés à
ces produits : agents de surface ou (cnsioactifs.

It-l-2-Tcnsion superficielle

La tension superficielle, qui est une énergie par uni té de surface, a pour origine la différence
d'énergie d 'une molécule suivant qu 'e l le est au sein de la phase liquide ou à la surface.
En effet, une molécule en surface n'a pas l'environnement symétrique dont clic bénéficie au sein
de la phase liquide ; son énergie est plus grande à cause de la modification des forces de
cohésion dans la région superficielle. Il en résulte qu ' i l faut fourni r de l'énergie pour augmenter
la surface d 'un liquide. L'introduction dans la phase aqueuse d'un produit ampbiphilc, qui
diminue l 'énergie superficielle, se traduit par la concentration de ce produit à la surface, par
minimisation de l'énergie. Cède concentration à la surface provoque une d iminu t ion de la
tension superficielle dés les très faibles concentrations.
L'évolution de la tension superficielle d'une solution très diluée d'agent de surface en fonction
de sa concentration est donnée par l 'équation de GIBBS [4J:

r = ( - l / K T ) ( d y / d l n c )
Avec :
y: Tension superficielle
c
R
T

concentration de la solution,
constante molaire de gaz.
température absolue.

&upw(Utiei d* JL'atf»* ycU
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Lorsque l'adsorplion superficielle devient notable et jusqu'à la saLuralion de la surface, la tension
superficielle est une fonction l inéaire décroissante du logarithmique de la concentration.
Lorsque la surface est saturée, la tension superf iciel le ne varie plus avec l 'augmentation de
concentration.

II-l-3-Conccntration critique pour la formation des micclles

Les molécules d'agents de surface sont associées d'une façon dynamique en solution aqueuse.
Au dessus d'une certaine concentration cr i t ique dite C.M.C; ces molécules forment de grands
agrégats moléculaires de dimensions colloïdales appelées micelles, à une concentration plus
faible que la C.M.C, le surfaciant existe généralement sous forme de monomères. Au dessous de
la C.M.C, il existe un équilibre dynamique entre les monomères et les micelles.

Quand la concentration du surfactant est voisine de celle de la C.M.C, un phénomène
d'agrégation se produit, il donne des micelles sphériques ou ellipsoïdes, ou les groupements
hydrophiliques sont dirigés pour être en contact avec la solution aqueuse et former une surface
polaire, les chaînes hydrocarbonécs étant dirigées vers l ' intérieur pour former le cœur de la
miccilc et qui est apolairc.
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FigurcII.2 : a) Micelle Sphérique, h) Micelle Cylindrique, c) Bicouche.

Il convient de rappeler que lors d'une contamination le tensio-aclif à tendance à s'absorber sur
cette contamination jusqu'à former une miccilc, mais il faut retenir que même en l'absence de
contaminant le détergent aura tendance en solution aqueuse, à s'agréger au-delà de sa
concentration micellaire critique, et qui correspond à l'abaissement maximal de la tension
superficielle, il n'est pas économiquement rentable de dépasser la C.MC dans une opération de
nettoyage.









I détergents X cl Y ; on mesure séparément leurs pouvoirs détergents dans des conditions bien
déterminées sur un tissu souillé étalon et on exprime les résultats en pourcentage de souillure
éliminée. Supposons que X à lu concentration 0.1% donne un taux d'élimination de 20% et aussi
Y à la même concentration, si le mélange X+Y ; 50 /50 ; à la concentration de 0.1% (soit
0.05%dc x el 0.05%de y) donne un taux supérieur à 20%, alors X et Y sont synergiques.
Considérons maintenant un adjuvant 13 avec X ; le taux pour X à 0.1% est 20%pour
B à toute concentration 0%.si l'on atteint un taux supérieur à 20% avec un mélange de X à 0.1%
avec une certaine concentration B; alors B est un véritable adjuvant ou détergent additionnel [6J.

i

i

II-2-Propriétés physico-chimiques des agents de surface

Grâce d'une part, à leur adsorption aux interfaces, el d'autre part à la possibilité qu'ils ont de
donner des miceUes, les surfactifs présentent un certain nombre de propriétés intéressantes. Ces
propriétés se traduisent par des différents pouvoirs, tous définis en 1972 par le comité
international des dérivées tensio-actifs.

li-2-l-Pouvoir moussant

La principale propriété de l'interface solution-air est le pouvoir moussant.
La mousse est un ensemble de cellules gazeuses séparées par des lames minces de liquide,
formée par la juxtaposition de bulles que donne un gaz dispersé dans un liquide.
Le pouvoir moussant, le degré d'aptitude à former une mousse est caractéristique des solutions
possédant une surface organisée, les liquides purs ne moussent pas. La facilité avec laquelle une
mousse se développe et sa stabilité sont directement dépendantes des caractéristiques
mécaniques du film superficiel. La stabilité des mousses est maximale quand les films sont dans
un état mésomorphe, ni trop solide, ni trop liquide; un film trop rigide se casse facilement
lorsqu'il est soumis à des contraintes mécaniques; un film liquide s'écoule très rapidement.
La mesure du pouvoir moussant s'effectue scion des méthodes différentes s'il s'agit de
déterminer un pouvoir moussant relativement important ou de comparer des produits très peu
moussants. Les méthodes qui ont été proposées pour la mesure du pouvoir moussant sont très
nombreuses ; elles peuvent être classées selon le procédé utilisé pour introduire de l'air dans la
solution :

• méthode par battage.
• méthode par secouagc.
• méthode par agitation.
• méthode par insul Talion d'air,
• méthode par chute de liquide.

II-2-2-Le pouvoir mouillant

Le pouvoir mouillant est le degré d'aptitude d'un produit à favoriser la mouillancc, celle dernière
étant la tendance que possède un liquide à s'étaler sur une surface.

Une diminution de l'angle de raccordement enlre la solution et la surface solide se traduit par
une augmentation de la mouillance ; l'étalement et le mouillage correspondent à un angle de
raccordement nul.

Lorsque le solide à mouiller a une surface lisse, le pouvoir mouil lant csl directement fonction de
la tension d'adhésion, en fait, les techniciens des agents de surface utilisent le terme pouvoir
moui l lan t surtout lorsque le solide à mouiller a une structure tourmentée ou poreuse comme celle
du coton ou de la laine.

I



I Le pouvoir mouillant, défini par les normes françaises (N.F. T 73.406) , concerne le pouvoir
I mouillant des solutions aqueuses vis-à-vis du colon écru. Ce pouvoir mouil lant n'est pas

seulement lié à la tension d'adhésion, mais également à :
I • la tension superficielle
1 • la viscosité de la solution,

• la vitesse de formation des couches d'adsorption,
I « l a mobilité des molécules en solution.

I
Ce pouvoir mouillant est mis à profit à chaque fois que des corps poreux doivent être traités par
une solution aqueuse ; teinture ou blanchiment des textiles, travail de cuir et des peaux, etc.

II~2-3-l*ouvoir éimilsiomiiint

Une émulsion est une suspension de particules liquides au sein d'une autre phase liquide non
miscible. La phase dispersée en suspension est à l'état de particules dont les dimensions peuvent
varier entre des limites très écartées, dans quelques émulsions, les particules peuvent être asse?.
grosses pour qu'elles soient visible à l 'œi l nu, dans d'autres émulsions leur diamètre peut être
inférieur à 0.5f.im.

Le pouvoir émulsionnant est le degré d'aptitude d'un agent de surface à faciliter la formation
d'une émulsion. Ce pouvoir émulsionnant, ainsi défini, n'est pas une valeur absolue liée à
chaque agent de surface, il n'a de sens que pour un système de phases liquides déterminé et ne
s'applique qu'à ce système. La modification d'un des éléments du système (type de phase en
présence, rapport des phases, température.. .) se traduit par un changement tel que le produit ne
peut plus êlre émulsioiinant dans ces nouvelles conditions.

i

i

i

i

Les émulsions sont des préparations tliermodynamiquement instables et toute leur technologie
est dominée par le souci de réunir les conditions les plus favorables à l'obtention d'une stabilité
satisfaisante ; le choix de l'agent de surface, la détermination de son pouvoir émulsionnanl sont
basés sur l'examen de la stabilité des émulsions obtenues.

La valeur d 'un agent de surface eu tant qu'cmulsionnant exprimée en nombre de grammes
d'agent de surface par 100 ml de l'émulsion nécessaire pour obtenir une stabilité définie, sont
exprimés après étude des caractéristiques de l 'émulsion obtenue et tout spécialement de sa
stabilité. Toutes les méthodes décrites font appel à l'examen de la s tabi l i té de rémulsion, qu'il
s'agisse de méthodes d'usage général comme les méthodes normalisées françaises (Al'NOR T
73-409) ou des méthodes concernant des applications très particulières comme par exemple :

• les méthodes de contrôle des émulsions de bitume par applications routières
DIN52042, 25043 et 52044

• les méthodes contrôle des émulsions de produits phylosanilaires :
U.S 0-1-558

• les méthodes de contrôle des huiles de coupe : A.S.T.M. I) 1 57-271

II-2-4-l*ouvoir dispersant

Le pouvoir dispersant est utilisé pour désigner la propriété que possèdent certains agents de
surface de maintenir des particules solides en suspension dans un liquide, lin fait ces produits,
étant adsorbés à la surface grâce à leur tension d'adhésion, empêchant I' agglomération de celles-
ei ou séparent les parlicules déjà agglomérées.

I



I La tendance à la floculation est d 'autant plus grande que le caractère hydrophile ou hydrophobc
des particules solides est opposé à celui du l iqu ide ; les pigments hydrophiles Iloculent en milieu
solvant, tandis que les pigments hydrophobes fioeuleiil en milieu aqueux.

I
I Les agents de surlace sont utilisés pour modifier ce caractère hydrophobc ou hydrophile des

particules en s'y adsorbant.

I L ' industrie utilise de très nombreuses dispersions :
* boucs de forage.
• colorants pour teinture.

I • soufre et produit phyïosanilaires.
• pigments pour peinture.
• Ciment.

Parmi les agents de surface à propriété dispersante importantes, nous pouvons citer :
• les lignosulfoiuiles.
• les polynaphtymélhaiiesul l'ouates.

11-2-5-lVmvoir dctcrgenl

11 s'agit du degré d'aptitude d 'un agent de surface à promouvoir la détergence; processus selon
lequel des salissures (ou souil lures) sont enlevées et mises en solution ou en dispersion.

Au sens ordinaire, la détergence a pour effet le netloyage ou lavage des surfaces solides.
Considéré du point de vue physico-chimique, le phénomène de lavage est très complexe et
comprend au moins trois phases principales :

• Mouillage de la salissure et de sou support,
• Rupture de la liaison salissure-support,
• Dispersion de la salissure et main t ien en suspension,

II fait appel à de très nombreuses propriétés spécifiques des agenls de sui face :
• pouvoir mouillant,
• tension d'adhésion,
• tension superficielle et interfacialc ,
• charge ionique,
• pouvoir émulsionnanl ,
• pouvoir dispersant, eie

Le pouvoir détergent d 'un agent de surface ne peut être défini en valeur absolue car il dépend de
nombreux facteurs :

• nature du support solide,
• nature de la salissure,
• condit ions de lavage : température, durée, agitation, p l i . . . ,
• présence d'additifs : se!s, agenls, eomplexanls...

Comme dans le cas du pouvoir moui l lan t , les méthodes util isées pour la mesure du pouvoir
détergent sont directement liées à la nature de l'objet souillé, on dis t ingue :

• Le pouvoir détergent vis-à-vis des articles textiles.
I • Le pouvoir délergenl vis-à-vis des surfaces lisses, (le mode opératoire sera décril d;ms la

partie expérimentale) .

A côté de ses différentes propriétés le C.I.I). a défini d'autres pouvoirs qui sont:



I Pouvoir antircdcposition : il s 'agit de la propriété que possèdent certains détergents, d'éviter
• que les salissures de l'article souillé, dispersées, dans le bain de lavage, salissent de façon

uniforme l'objet lavé par redéposition.
I Pouvoir séquestrant : apt i tude de certain corps à retenir (en solution) d'une manière plus ou
' moins labile, des cations dont les réactions sont alors généralement dissimulées.

Pouvoir suspensif : degré d ' ap l i tude d 'un agent de surface à m a i n t e n i r en suspension des
I part icules insolubles dans la so lu t ion .

11-2-6-Point de trouble
Les solutions aqueuses des agents de surface non-ioniques, obtenus par condensation de l'oxyde
d'éthylène sur des molécules à hydrogène mobiles, deviennent hétérogènes, lorsqu'on élevé leur
température par suite de la formation de deux phases liquides, celte apparition de deux phases est
lice à la d iminut ion de solubi l i té de l'agent de surface, l'énergie des liaisons hydrogènes n'étant
pas suffisante pour retenir à chaud les molécules d'eau de l 'hydrate formé avec les ponts
oxygène des molécules de l'agent de surlace.

Cette particularité se manifeste par l 'apparition d 'un trouble, à une température qui est d'autant
plus élevée que le nombre de molécules d'oxyde d'éthylène fixées sur le produit est plus grand.
Par refroidissement le mélange des deux phases redevient homogène; la température
correspondante et qui est en fait un point de sol idif icat ion est celle qui est mesurée pour
déterminer la valeur du point de trouble de la solution.

La connaissance de ee point de trouble a une importance capitale car les diverses propriété
lensio-aelivcs des solutions d'agents de surface non ioniques varient très rapidement au
voisinage de cette température.

La détermination de celte température de trouble est de plus le moyen de eontrôle le plus rapide
cl le plus précis permettant, en cours de fabrication, d'apprécier la quantité d'oxyde d'éthylène
fixée sur un radical donné. A noter toutefois que la courbe de variat ion du point de trouble en
fonction du taux d'éthoxylation tend vers une asymptote et que ee moyen de contrôle perd sa
précision pour les produits fortement ctboxylés.

I

l

La température de Iroublc esl influencée par la concentration de la solution en agent de surface,
par le pli , par la présence de sels, ou d'agents de surfaces anioniqucs.
Ce phénomène ne se produit plus dans une solution ne contenant pas d'électrolytcs, un produit
tensio-aclif très pur, en solution dans l'eau parfaitement déminéralisée, n'a plus de point de
trouble, la mesure de cette caractéristique ne redevient possible qu'après addition d'une (race de
sel minéral de Lordrc de 4 mcq par l i t r e |5].

IlO-Classification des agents de surface

Les agents de surfaces sont repartis en quatre grandes classes selon le caractère ionique de leur-
groupe hydrophile :

• les agents de surface anioniques
• les agents de surface non-ioniques

les agents de surface calioniqucs
les agents de surface ampliotèrcs.

*

II-3-J-Agents de surface anioniques
Ils sont classés selon leur groupement hydrophile.

I



| Sulfonatcs :
Ce sont principalement les alkylarcncsnllbnatcs obtenus par sulibnalion en continu an trioxydc

I dc soufre ga/eux des alkylarèncs.
Exemple :
I.c dodécylbcn/.èncsulfonale de sodium, principal agent de suri ace utilise dans la formulation des

I détergents ménagers en poudre.
Les autres sullbnates sont représentés pur :

• les aleanes sulfoimtes : obtenues par suHbnalion avec un mélange de dioxyde de soufre et
d'air, d'aleanes linéaire activées par les radiations ultraviolettes.

• les alcène sulfonates:oblenues par sulibnalion en continu au trioxydc de soufre gazeux
des alpha-oléfines.

• les sulfosuccinates: comme par exemple le diélhylhexyle sulfoecinate de sodium
Obtenu par sulfonation au bisulfite de sodium de maléate de diéthyl-hcxylc.

Sulfates
Les sulfates d'alcools gras : sont obtenus par sulfatation en continu au trioxydc de soufre, des
alcools gras naturels ou synthétiques.
Exemple : le laurylsulfate de sodium.

• les sulfates d'alcools gras éthoxylés : sont préparcs par condensation d'oxyde d'éthylène
sur un alcool gras, puis sulfatalion au trioxyde de soufre ga/.eux de l'éthoxylat.

Exemple : le lauryléthoxyéthersulfate de sodium
• les alkylphénols élhoxylés et sulfatés: sont obtenus par condensation d'oxyde d'éthylène

sur un alkylphénol, puis sulfatation de Péthoxylat à l'acide sulfamiquc.
Exemple : le sel d'ammonium de lertio-oclylphénolcthoxyéther-sulfatc.

Carboxylates et savons
Les savons sont obtenus par saponification à l'aide d'agents alcalins ou graisses naturelles.
Exemple : le lauréate de sodium
Les dérivés des aminoaeidcs résultant de la réaction d'un chlorure d'acide gras sur un
aminoacide.
Exemple : le sel de sodium du sarcoside lamïquc.

Phosphotes et phosphonates
Exemple: le monolaurylphosphate disodiquc.

II-3-2-AS*-'"ts de surface non ioniques

Les deux tiers des agents de surface non ionique sont obtenus par condensation d'oxyde
d'éthylène sur des corps hydropliobcs comportant un ou plusieurs hydrogènes actifs : alcools
gras, acides gras, alkylphénols, aminés grasses, propylèneglyeols, etc.
Exemple :

• alcool stearyliquc élhoxylé
• acide stéai ique élhoxylé.
• Nonylphénolélhoxylé.
• aminé laurique élhoxylée.

Les autres produits tcnsio-actif non ioniques sont:
• des esters de polyols (par exemple les esters de sorbitanne, de glycérol, de polyglycérol

de sueres,etc.) obtenus par réaction d'un acide gras sur le polyol correspondant ;
• des éthcrs du pulyols (par exemple les éthcrs du glucose) synthétisés par réaction entre un

alcool gras et le glucose.



I
• des alcanolamides, par exemple les a lkylmonoalkylo lamides ou les a lkyld ia lkyolamidcs

résullant de la condensation d 'un ester mél l iyl ique d'acîde gras a une alcanolamine
monoélhanolaminc, dielhanolanii i ie, etc)

U-3-3-Agcnls de surface catioim|ucs

Ils comprennent les sels d'aminés grasse el d 'ammonium quaternaire. Ces agents de surface ont
la particularité de s'adsorber sur les surfaces chargées négativement, normalement hydrophiles,
pour les rendre lipophiles. Celle propriété remarquable esl mise à profit dans tous les cas où Ton
désire inverser la moui l labi l i tc d'une sur Face (flottation des minerais par exemple) .les aminés
grasses sont préparées à partir d'acides gras naturels qui sont d'abord transformes en nilrilcs :
Ces nitrilcs sont ensuite hydrogénés ealalytiquement sous pression :

A partir de ces aminés primaires, il esl possible de synthétiser :
• les aminés secondaires.
• les aminés tertiaires.
• les diamines, par exemple.
• les sels d 'ammonium quaternaires.
• les oxydes d'aminés.
• les imidazolines sont fabriquées par condensation d'acides gras avec les polyamines

légères comme par exemple une diéthylènelriamine:

11-3-4-Agcnts de surface ainphotcrcs

• Les alkylaminoacides sont obtenus par condensation de l'acide acrylique sur ies aminés
grasses, comme par exemple le N-laurylaminopropionale de sodium :

• les alkylbclaincs sont obtenues par réaction entre les aminés grasses tertiaires et le
monochloracétate de sodium, comme par exemple le

lauryldimélhylaminobétaine .

Applications des agents île surface
Les agents de surface sont u t i l i sés dans de nombreuses activités indus t r ie l l es et domestiques où
ils sont :

• soit des matières premières de base pour la formulation de spécialités à usage ménager :
détergent, shampooings, produits d'entretien, été.

» soil des produits auxi l ia i res indust r ie ls facilitant certaines opérations de fabrication :
auxiliaires textiles, produits d'usinage et de nettoyage des métaux, agent de lloltation des
minerais, etc.



ll-4-Kcs surfaces dures cl les salissures

• 11-4-1-Les surfaces dures

l

l

l
i

Les surfaces concernées par le kwage de la vaisselle à la main sont simples à imaginer
puisqu'elles consistent on tout article ménager utilisé dans la cuisine, par exemple, assiettes,
verres, plats divers, casseroles, couverts, ...
I,e tableau 11.1 précise les principaux types de surfaces soumis au lavage.

Tableau II. 1 - Principaux types de surfaces dans le lavage de la vaisselle [7|.

Verre Tous types (sodo-calciques, iluoro-ealeiques, borosilicalés, cristal. . .) .
Les articles peuvent être en verre non décoré ou décoré.

Porcelaine Décorée sous émail, sur émail, décoration fondue dans l'émail, ou
encore peinte à la main.

Faïence / céramique Généralement décorées sous émail .

Argent Soit en argent massif (7-8 % de cuivre), soit en métal argenté (couche
superficielle).

Acier inoxydable Couverts

Aluminium

Cuivre

Plastique Polycarbonates, polypropylènes.. .

liois

ll-4-2-Les salissures

11 s'agit principalement de salissures a l imenta i res (à part quelques exceptions comme le rouge à
lèvre, les traces métalliques...), dont les composants de base sont :

• les glucides (sucres, féculents, hydrates de carbone...) ;
• les lipides (graisses végétales ou animales) ;
• les protides (viande, la i t , poisson...) ;
• des sels minéraux ;
• des addi t i f s divers (colorants...) ;

et bien souvent les salissures se trouvent sous forme de combinaisons.
Les difficultés d'enlèvement de salissures d'une surface dépendent de l'énergie que l'on apporte :
la somme des énergies thermiques (eau chaude), chimique (le détergent) et mécanique doil être
supérieure aux énergies qui assurent la cohésion de la salissure et son adhésion aux surfaces
(schéma de la ligure JI.5).

Le degré de dif l leul lé d 'enlèvement dépend des énergies mises en œuvre :
• dans A (cohésion : par exemple beurre, sucre) ;
• entre A et l ï (cohésion : col les . . . ).
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I

A

l î ( suppor t )

I ;igure 11.5 - Adhésion d'une salissure à un substrat [7|.

Ces forées sont variables selon la nature des aliments en présence et le traitement qu'ils ont subi
(cuisson, nature de l'eau, séchage).

On peut représenter d'une manière simple la difficulté d'enlèvement avec le graphe de la figure
II.6.

d'enlèvement

Couples
sal issures / sui faces

' igure II.6 - D i f f i c u l t é d'enlèvement, selon les couples salissures/surfaces [7|.

I

Dans ce graphe, le couple 1 pourrait être par exemple du sirop (sucre) sur du verre, le couple 3
des pâtes collées sur du pyrex et le couple 5 du lai t euit sur de l 'inox.

En cas de mauvais résultat, c'est la ménagère qui fera la différence en augmentant l'énergie
mécanique (en uti l isant au besoin des tampons plus ou moins abrasifs) ou/et en faisant tremper
les articles très fortement attachés dans une solut ion à haute température de produits vaisselle
(énergies chimiques et thermiques).

H-5-Lcs détergents

lI-5-I-Géncralilés
I/eflïcacilé des détergents en poudre est liée à la présence dans leur formulation d'adjuvants
actifs (builders) et en particulier à la teneur en tripolyphosphale (JTP). Le développement des
détergents liquides a été freiné par la d i f f icul té d ' introduire dans ecs produits une quant i té
suffîsanle d'adjuvants sans provoquer un trouble ou une décantation.
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Cet handicap s'est trouvé diminué par les restrictions d'emploi du uïpolyphosphale dans les
détergents en poudre : c'est ainsi que le développement des détergents liquides aux Klats-unis est
plus important dans les états ou le tripolyphosphale est interdit.

Un second frein est dû à une efficacité un peu moindre des détergents liquides, aux température
de lavage élevées (60 ù 90°) la tendance actuelle à une d iminut ion des températures de lavage
est favorable à un développement des formes l iquides.

11-5-2- Les détergents liquides [7|

Dans le domaine des détergents ménagers, les consommateurs n'attendent pas uniquement des
produits qu'ils soient efficaces, ils désirent en plus qu'ils s'adaptent au monde moderne. Ainsi,
depviis de nombreuses années, les produits pour la vaisselle à la main en poudre ont été rempla-
cés par des « liquides vaisselle » plus pratiques à doser et rapides à mettre en solution.

Le facteur de réussite des lessives liquides, mis à part cet aspect nouveau et original, fut d'abord
sa grande facilité d'utilisation. La ménagère est maître de son dosage : elle peut effectivement
doser « à la goutte près ».

De plus, les taches représentent l'un des problèmes majeurs des consommateurs. Un produit
liquide permet un traitement local du tissu taché, ce qui est difficile avec un détergent en poudre
(il faut le transformer en pâte avec l'eau, ce qui nécessite une opération supplémentaire).

La mise en solution est quasi immédiate, ce qui permet aux divers ingrédients d'entrer en action
dès le début du cycle de lavage.

Kn dernier lien, il est en plus pratique de ranger un llacou de 1,5 l i tre ou même 3 litres qu'un
baril de poudre de 5 kg ou de 8 kg.

11-5-3-ForniulaUon des détergents liquides

Les détergents peuvent être considéré comme le mélange de deux sortes de produits:
• les lensio-actils dont le rôle et d'émulsionncr les salissures.
• les adjuvants qui sont des produits ajoutés à ces tensio-aetifs et dont le rôle est de

parfaire, de compléter l 'action de ces produits ou bien d'avoir une toute autre action que
ne peuvent effectuer les tensio-aclifs, par exemple des agents assurant nue bonne
protection pour les peaux sensibles.

11-5-4-Prineipes de formulation

L'idéal serait de savoir formuler un produi t liquide contenant tous les ingrédients d'une formule
en poudre classique pour obtenir des performances équivalentes. La réalité est un peu différente.
Le formulaient1 doi t faire lace à deux problèmes essentiels :

• la nécessité d'adoucir l'eau pour obtenir une bonne efficacité du lavage
• l'impossibilité d'introduire un agent blanchissant dans une formule contenant de l'eau.

Les effets néfastes du calcaire sur les performances de lavage ont montré la nécessité d'utiliser
des «builders». Trois possibilités de choix s'offrent au formulateur qui peut opter pour :

•des « builders » solublcs (type citrate), peu intéressants car très l imités (phénomène de « salting
ont », séparation de phase organique due aux élcelrolyles);
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I
* -du savon, dont la présence nécessite de grandes quantités de tensioactifs pour

disperser/solubiliser les savons calcaires qui se forment en présence d'une eau dure. C'est !a base
I des formules des l iquides isotropes.

•des «buildcrs» classiques (T1M', /ëoliies). Un seul inconvénient, ces bui lders étant solides il faut
I réussir à les mettre en suspension liquide.
• II y'a actuellement sur le marché deux types de détergents

• des détergents liquides sans builders, dits non structurés ou encore isotropes.
• des détergents liquides avce builders, dits structurés

I

I

I

I

I

L'apparence et les performances de ces deux types de liquides sont clairement différentes, ee qui
permet au consommateur de faire son cboix parmi une grande variété de concepts de vente
(marketing). Les liquides isotropes sont généralement colorés, peu visqueux et riebes en
tensioactifs, donc efficaces pour l'enlèvement des salissures grasses, tandis que les liquides
structurés sont plus visqueux et donnent en général une détergence comparable à celle des
poudres.

II-5-5-Détergents liquides structurés

Bien que leur place soit faible dans le marché européen, ces produits sont promis à un bel avenir
car leur activité et leur composition les rapprochent des poudres.
Devant la difficulté de réaliser des formulations limpides ou seulement très liquides, les
producteurs s'orientent de plus en plus vers des suspensions stables plus ou moins visqueuses.
Une formule type de détergent l iqu ide structuré, est la suivante :

-produits tensio-actifs 6 à 10 %
-oléate de potassium 1.25 à 2 %
-monoéthanolamide d'acide gras de coprah I à 1.25 %
-tripoliphosphate de sodium 20 à 30 %
- eomplexant et hydrolrope 0 à 5 %
-carboxyméthylcellulose 0.05 à 0.1 %
-azurants optique 0.1 %
-F,n/,yme, colorant, parfum, etc. q.s p. 100%

11-5-6-Détcrgents liquides non structurés

Ils sont actuellement les plus importants sur le marché européen où ils ont été introduits en 1981.

Il-5-7-Foriiiiilsi(iun des détergents liquides non structurés

Le cœur de la formulation repose sur le choix des tensioaelifs uti l isés ; le savon, les acides gras
en particulier, mais aussi sur les autres tensioaelifs (non-ioniques, anioniques), ainsi que les
ingrédients qui vont permettre à la formule d'être stable (hydrotropcs).

II-5-8-Les différents ingrédients cl leurs rôles

La base d'un liquide vaisselle repose sur un mélange de tensioactifs (20 à 40 % en général)
associes à des ingrédients spécifiques dont le rôle est de développer la mousse. Des matières
premières annexes vont permettre un mélange stable et homogène des ingrédients entre eux et
vont également conduire à obtenir une viscosité adéquate pour ce type de produit (hydrolropcs).
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I • Les U'nsinaetils
Le paramètre de base dans la formulation d'un liquide vaisselle concerne la mousse.
La mousse doit cire abondante, stable et présente tout au long de l'opération de lavage. Pour la

I ménagère, le premier signe d'un bon produit est la quantité de mousse qu ' i l développe lorsqu'il
est mis en solution dans l'eau. Puis au 111 du lavage (c'est-à-dire au f i l de l ' in t roduct ion d'une
quantité de salissures de plus en plus importante), il devient d i f f ic i le puis impossible de faire

I mousser le bain de lavage. Le produi t n'a plus d'effet.

I C'est donc bien, aux yeux de la consommatrice, ce critère qui va déterminer son efficacité (les
autres paramètres étant moins importants, comme par exemple la viscosité, la vitesse avec
laquelle le produit se mélange à Peau). Le développeur doit donc tenir compte de ce facteur en

I tout premier lieu avant de formuler un produit vaisselle. C'est la raison pour laquelle les
compositions contiennent en général des niveaux élevés d'anioniqucs (moussants).

Les non-ioniques (peu moussants) ne sont utilisés qu'en faible quantité, principalement pour
contrôler et stabiliser mousse et faciliter le drainage de l'eau sur les articles.

• Les différentes combinaisons

Les liquides vaisselle traditionnels (les non structurés) ont des formules basées sur des
alkylbenzènesulfonatcs linéaires (LAS) généralement associés à des alcools de sulfates éthoxylés
(LES : Ltntryl fit lier Sulfate moins sensible à la durcie de l'eau) permettant un effet de synergie
avec les LAS.

Parmi les LAS généralement employés, les chaînes en Cn, - Ci2 procurent à la fois en eau douce
et en eau dure de bonnes performances associées à une bonne qualité de mousse.

Les LES, aux points de Kraft très bas, sont très solubles dans l'eau, En général, les LLS en C\2 -
CM (2-3 OE environ) donnent des résultats optimums de synergie avec les LAS. Le ratio
LAS/LLS peut varier entre 80/20 à 70/30 suivant le coût de la formule. Le ratio 70/30 est
généralement recommandé.

lin cas de liquides vaisselle de faible concentration (moins de 20 % de matière active), on utilise
en général un stabilisateur/contrôleur de mousse pour en augmenter l 'eflicaeité vis-à-vis de la
graisse. Les alcanolarnides sont les plus couramment employés pour cette fonction.

• Les autres systèmes de tensioîietifs

les systèmes u-oléfine-sulplumale / alkylélbersulfatc AOS/LLS sont efficaces (mais plus
coûteux). Associés à l'oxyde d'aminé, ils permettent l'obtention de produits très doux pour la
peau. Parmi les AOS, les chaînes en C I 4 sont les plus performantes (de plus peu sensibles à la
dureté de l'eau) [8|.

Les mélanges de Sccondary Alkyî Sulphonates (SAS, par exemple Iloslapur, C|4 - C !7) et LES
ont de très bonnes propriétés de pouvoir moussant en eau dure comme en eau douce. Ils
présentent en outre une bonne compatibil i té avec la peau, autorisant une ut i l i sa t ion fréquente [9J.
Les mélanges alcool-sulfates PAS/LES sont très performants mais plus chcrs que les
combinaisons classiques LAS/LES : on les associe généralement à des ulcanolamides et au
loluèuesul Tonale.

La présence du su l fa te de magnésium permet une synergie dans des systèmes LAS/LES/PAS si
le niveau de Mg2< est main tenu à environ 0,5 fois la concentration molaire en aleool sulfates, les
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I
pourcentages d'alcnnolamide peuvent être limités à 3-4 % cl les formules obtenues sont à la fois
plus actives et douées pour la peau [ 10J .

Le tableau III .2 permet de résumer les principales matières premières util isées ainsi que leurs
propriétés les plus importantes.

• Ingrédients complémentaires

Pour obtenir un produit stable au cours du stockage, il est nécessaire d'ajouter des agents qui
vont faciliter la solubilisation des ingrédients et également permettre de contrôler la viscosité, La
stabilité d'un liquide à froid est très importante. Ln effet, dans les pays froids durant l'hiver, les
produits sont transportés et stockés dans les dépôts à des températures inférieures à 0°C. Si le
produit n'est pas bien formulé, il se trouble et redevient très lentement clair dans les rayons des
magasins, ce qui le rend peu attrayant pour les consommateurs.

Tableau 11.2 - Propriétés des différents tensioactifs utilisés dans les formules
de l iquide vaisselle à la main [7].

An ionique s

LAS (Linear alkylbenz.cncsulflonalc)

ABS ( Alcohol lîthcr Sulfate) ou
LLS( Lauryl l:ther Sulfate)

AOS (Alfa Olefine Su! Tonale)

PAS (Primary Alcohol Sulfates)

SAS (Secondary Alkyl Sulfonates)

Non ioniques

I < A (I-lhoxylated Alcolvols)

APG (Alkyl Poly Gfucoside)

Propriétés

Prix bas
Mousse abondante sauf en eau dure
Bonne détergence en général
Synergie avec LAS (mousse)
Bonne tolérance à la dureté de l 'eau
Bonne solubi l i té dans l'eau
Bonne compatibilité avec la peau
Bonne détergence
Très bonne compatibilité avec la peau
Propriétés moussantes faibles
Bon pouvoir moussant
Solubilité et détergence acceptables
Moins sensible à la dureté de l'eau
Bonne délergcnce
Bonne solubi l i té
Bonne compa t ib i l i t é avec la peau
Bon pouvoir moussant

Propriétés

Performants sur salissures grasses
Insensibles à la dureté de l'eau
peu de mousse
Bonne performance
Bon comportement, vis-à-vis de la peau
Meilleure biodégradabililé

La viscosité joue aussi un rôle essentiel dans ee domaine puisque le dosage que va uti l iser la
ménagère lui est directement lié : un produit trop visqueux est d i f f i c i l e à doser, généralement par
pression sur le Maçon (un produit trop l iqu ide paraîtra par contre peu économique à l 'u t i l isatr ice) .
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Ou contrôle la slabililé et la viscosilé en utilisant des hydrolropcs tels que le XSS (xylène
sulfonate de sodium), l'urée ou l'éthanol. Les chlorures de sodium, potassium ou magnésium
sont utilisés pour augmenter la viscosilé.

La plupart des liquides vaisselle se disent doux pour la peau. Beaucoup d'entre eux ne
comportent cependant pas d'ingrédients spécifiques et se contentent d'un choix judicieux de
matières premières. Par exemple le LAS dégraisse fortement la peau, ce qui peut provoquer dans
des cas limites des dessèchements de la main. La plupart des fabricants tendent à diminuer ou
même à supprimer l'utilisation de LAS dans leur formule de liquide vaisselle à la main. D'autres
incluent des agents destinés à proléger les mains tels que :

• Additifs protéiniques
• Additifs, à base de lanoline ou ses dérivés [ 111.
• Tensioactlfs ëmollients

I II-5-9-Choix des différents ingrédients

• Choix des lensioaetifs

Ce choix se fait en fonction du produit que l'on veut obtenir (Pour quelles duretés d'eau ? Sur
quelles lâches veut-on une efficacité maximale? A quelles conditions extrêmes de stockage le
produit doit-il résister? A quelle température doit-il être le plus performant ? Quel sera son
coût ?).
Par exemple :

- un mélange de 18-20 % de non-ionique (il s'agit le plus souvent d'un alcool oxo en C14 et
Cl5 condensé avec 7 molécules d'oxyde d'élhylène) et 6-8 % de LAS permet à la fois
d'excellentes performances sur les salissures grasses et une bonne stabilité au froid ;

- savon ; un mélange cutcctiquc 40/60 d'acide oléique et d'huile de coprah peut être utilise ;
l'oléate est responsable de la liaison avec le calcium, tandis que le lauratc (principal composant
de l'huile de coprah) est responsable de la solubilité de l'oléate.!
Lu général le formulateur utilise une formule de base dans laquelle différentes combinaisons
vont être lestée ( exercice de mapping) en employant un diagramme ternaire classique (figure
11.7)

Pour chacun des points testés, il faudra évaluer :

- l'efficacité en laboratoire (tissus tesls, taches) ;
- le coûl ;
- la stabilité du produit.

ce qui permettra de sélectionner le meilleur compromis

2 l



I Savon

I
Anionique Non-ionique

Figure 11.7 Diagramme ternaire pour lessives liquides isotropes [7|.

• Choix des liydrotropes

Lorsque les types et les taux d'actifs sont connus, il faut trouver le ou les hydrotropcs qui vont
permettre à la formule d'être stable dans toutes les conditions de stockage.
La quantité à utiliser est ajustée au fil des observations des produits stockés.
Les ingrédients utilisés seuls ou en addition sont du type propylène glycol, étbanol,
triéthanolamine.

• Autres ingrédients : Les adjuvants

Ce sont des produits qu ' i l est nécessaire d'ajouter aux tensio-aclifs afin de compléter leur action.
Le mode d'action des adjuvants étant complexe, nous les citerons et nous ne donnerons que leur
emploi.

Les séquestrants
Ce sont des corps, qui en présence d'eau dure, donnent des sels de calcium et de magnésium qui
ne rendent pas les lessives insolubles : rôle anli-caîcaire. On rencontre les séquences minéraux
tels que les tripolyphospbales de sodium, le méUiphosphale de sodium (CALCïON) ou organique
tels que les sels tétra sodiqucs de l 'acide élliylène diamine lélracétique (U.D.T.A).

Les agents antiredépositioii
11 empêchent les micelles de se redéposer sur l'objet lavé. On emploie essentiellement le
carboxymélhylcéllulose (C.M.C)

Les agents de blanchiment
C'est essentiellement le perborate de sodium, qui en générale stabilisé par le silicate de
magnésium. II ne commence à agir qu'à partir de 60°c.

Les apurants optiques
Ce sont des corps incolores qui sont capable d'absorber les rayons ultraviolets et de les remettre
sous la forme d'une lumière se situant dans le bleu. De ce lait, le linge semble plus blanc.
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Les régulateurs de la mousse
Le phénomène de moussage présente un inconvénient dans le cas de l 'ut i l isat ion de machine à
laver. Pour régler ce problème, on ajoute de petites quantités de produits régulateurs de mousse
tels que les savons et les silieones.

Les inhibiteurs de corrosion
Pour protéger les métaux contre la corrosion par les détergents, on ajoute du si l icate colloïdal qui
est un agent anti-corrosif 1res efficace.

Les enzymes
Ce sont des produits d'origine biochimique qui permettent de dégrader certaines salissures de
nature protéinique.

Les par (unis
Leur rôle est d'améliorer l 'odeur déplaisante des produits durant le processus de lavage.

Les colorants
Ils entrent dans la composition d'un détergent afin d 'uniformiser sa couleur. Les colorants ne
doivent pas affecter les fibres du texti le et doivent avoir une bonne stabilité au stockage avec les
autres composés du détergent et vis-à-vis de la lumière.

Les opacifiants

Cet ingrédient n'est ut i l isé que pour donner une apparence opaque au produit (aspect marketing
uniquement)

On peut ainsi donner une formule générale pour les détergents l iquides 112] :

-alkylben/ènesulfonate de sodium 10 à 20%
-alcool gras élhoxylés 15 à 25 %
-savons d'acide gras de coprah et d'olci'ne 15%
-propylène glycol 1 Ù 2 %
-alcool élhylique 7 à 8 %
-a/.uranls optique q.s
-enzymes, parfum, colorant q.s

Cette formule est caractérisée par une teneur élevée en agents de surface de synthèse qui, avec le
savon, dépasse 30 %. Dans ces formules, les alkylbénèzcsulfonate de sodium et les alcools gras
élhoxylés sont en concurrence ; l'alcool gras cthoxylé apporte un bon pouvoir détergent à basse
température et son pouvoir éniulsionnaii l

I /addit ion d'alcool é lhyl ique et de propylène glycol permet d'obtenir une solution plus limpide
et plus brillante.

Les détergents l iquides contiennent du savon soit de potassium, soi! de tr iélhanolaminc;
Ce savon :

• amène le bain de lavage à un pi I a l c a l i n ;
• contribue au pouvoir détergent de la formulat ion ;
• a un fort pouvoir iintiredcposilion.
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III- Partie expérimentale

UI. l - Le système cliulié

Dans le présent travail, nous avons formulé un détergent ménager pour laver la vaisselle avec
comme objectif principal l'étude de l'influence des principaux ingrédients sur les performances
de lavage.

Le produit formulé (liquide lave-vaisselle) comprend cinq ingrédients majeurs fournis
gracieusement par T1ZNAI) :

un tcnsioactif anionique ;
un tensioactif non ionique ;
un protecteur dermique (solution de glycérine);
un électrolyte (NaCI) pour ajuster la viscosité ;
une base parfum citron ;

Le tensio-actif anionique est un alkylbeu/ène sulfonatc de sodium (LAS) sous forme de pâte que
nous avons nous-même préparée à partir d'acide su! Tonique et de soude à 40%. Cette pâte
(neutralisée contient 78% massique de matière active anionique (déterminée par la méthode ISO
2271-1972 (F) donnée en annexe 1).
Le tensio-actiTnon ionique est un alcool gras éthoxylé à 16-18 atomes de carbone et contenant
11 molécules d'oxyde d'éthyiène ( OH).
La glycérine, est une solution aqueuse d'origine de concentration > 80 % massique. Sa viscosité,
mesurée à 26°C est de 2243 cSt. La glycérine est utilisée à la fois comme prolecteur dermique et
pour contribuer à augmenter la viscosité du mélange.
Dans la pratique industrielle, le sel (NaCI) est u t i l i sé pour ajuster la viscosité du produit (lui.
Nous avons fait varier sa teneur entre 0,5 et 1,5 % massique afin de bien mettre en évidence son
influence sur cette propriété.
Pour des raisons pratiques, la base parfum n'a pas été incorporée clans les formules cl ceci afin
de faciliter l'évaluation clé la lurbidité cl du point de trouble.

Les propriétés étudiées (réponses ou variables dépendantes) pour chaque formule sont les
suivanles :

le pouvoir détergent vis-à-vis des surfaces lisses (selon la norme Nl; T 73-802 (1985)
donnée en annexe 2) ;

- la viscosité (selon la norme NF T 60-100);

le point de trouble a été mesuré selon un protocole opératoire suggéré par l'Entreprise
Nationale des Détergents, et qui consiste à laisser refroidir les échantillons dans une
enceinte réfrigérée et puis laisser réchauffer les échantillons à température ambiante
jusqu'à disparition du trouble.

- la lurbiditc ( d'après la norme ISO 7027) a été mesurée à l'aide d'un turbidîmètre de
marque WTW (modèle Turb 555). Notons que la (urbidilé porte sur la mesure du
rayonnement diffusé dans un angle de 90° par les particules en suspension. HIIc s'exprime
en unités néphélomélriques ( N'I'U : Nephelometric Turbidity Units).



111.2 - La démarche adoptée

La stratégie utilisée pour réaliser ce t r ava i l repose sur la planification d'expériences et
l 'u t i l isat ion d 'un logiciel du commerce (Slalistica) [2|.
Pour les besoins de l'étude, nous avons choisi de faire varier les facteurs (variables
indépendantes) dans les l i m i t e s suivantes ( tableau I I I . I). Ces valeurs sont inspirées des valeurs
généralement pratiquées dans l ' industrie.

Tableau UI . l - niveaux utilisés pour les ingrédients

Facteur
Anionique

Non ionique
Glycérine
Chlorure de Na

Niveau i n f é r i e u r (% poids)

5

3

1

0,5

Ni venu moyen (% poids)

_10
5 "

..__.

,0

Niveau supérieur (% poids)

D'autres facteurs ayant également une importance dans le processus de nettoyage ont été
maintenus constants, il s'agit de :

la température de lavage, voisine de 25°C ;
- la quantité de salissure appliquée par assiette ( 150pL : huile d'olive) ;

la concentration en détergent l iquide de la solution nettoyante ( 1 mL / L);
la dureté de Peau (eau de vil le d'Alger de dureté moyenne comprise entre 30 et 35
degrés français, qui peut être donc qualifiée d'eau très dure).

Afin d'étudier l ' influence de chacun de ces ingrédients (facteurs) sur les propriétés étudiées,
nous util isons la méthodologie des surfaces de réponse. En effet, celte méthode s'avère très
efficace pour l'analyse des problèmes dans lesquels plusieurs variables indépendantes inlluent
sur une ou plusieurs variables dépendantes (réponses). La première étape consiste à établir les
relations entre les réponses et les variables indépendantes. Le plus souvent, on cherchera à
modéliser la réponse au moyen d 'une fonction l inéaire (modèle du I e r ordre). Si ee modèle ne
décrit pas suffisamment la réponse, on est alors contraint de considérer un modèle quadratique
(du second degré).

Les plans expérimentaux de surface sont par t icul ièrement adaptés pour t rai ter ce genre de
problème où un optimum est généralement recherché pour la ou les réponses étudiées. Le plus
fréquemment utilisé est le plan composite central. Ce plan est consti tué par une matrice de 2
observations (ou k est le nombre de facteurs), à laquelle sont ajoutés 2k points axiaux et un
certain nombre de points centraux (indispensable pour apprécier l'erreur expérimental).
Notons que les plans composites centrés consistent en une partie étoile. La position des points
étoile détermine si le plan est orthogonal ( c'est-à-dire, si les effets de facteurs sont orthogonaux)
ou isovariant par rotation. Hn résumé, l'isovariancc par rotation signifie que le plan peut extraire
la même quanti té d' information (c'est-à-dire, faire des prévisions avec la même précision) dans
toutes les directions de la surface ajustée. Un plan est orthogonal si les estimations de tous les
termes du modèle du 2i'"ic ordre ne sont pas corroies [2J [ 13 |.

Dans le cas qui nous intéresse, k = 4, le nombre de points au centre est pris égal à 6, ce qui nous
donne 30 essais (donnés dans un ordre aléatoire, Tableau I I I . 2) pour cette étude.



Tableau 111.2- Plan Composite central utilisé et résultats expérimentaux.

Essai N°

_25_{C1_
5
24

9

21

27(C)

28 (C)

6

29 (C)

30 (C)
14

22

2

16

17

13

8

7
11

19

10

_̂ 6_[C)J
4

20

18

23

1

15

3

12

%
anionique

10

5

10

15

10

10

10

5

10

10

15

10

5

15

0

i_15___
5

5

15

10

15

10

5

10

20

10
5

15

5

15

% non-
ionique

5

7

5
3

5

5

5

7

5

5

7

5

3

7

5

7

7

7

3

1

3

5

3

9

5
5

3

7

3

3

% Glycérine
2

1

2

1

0

2

2

1

2

2

1

4

1

3

2

1

3

3

3

2

1

2

3

2

2
2

1

3

3

3

%NaCI
1
0,5

2

0,5

1

1

1

1,5

1

1

1,5

1

1,5

1,5

1

0,5

1,5

0,5

0,5

1

1,5

1

1,5

1

1

-1.11E-16

0,5

0,5

0,5

1,5

PDVSL

130

3
130
297

128

129

139

3

140

130

293

125

11

301

1

338

2

2

286

130

291

130

3

141

416

125

5

300

3

308

Viscosité
477

8

398

1012

398

413

449

56

466

437

680

271

126

691

6

955

56

8

703

454

880

367

16

390

1345
14

8
695

8

948

Ptde
trouble
22

2

47

22

23

22

22

10

21

21
49

22

24

42

3

20

11

1
21

27

46

22

17

18

47

10
7

21

11

48

Turbidité
27

6
11000

23

26

21

25

9

16

24

11000

21

17

11000

430

24

45

24

16
22

11000

23

5

30

11000

17

25

13

15

11000

i
i

ÏII.3- Préparation des formules.

Les ingrédients sont ajoutés à de Peau (distillée) chaude pour faciliter la dissolution de
Tanionique tout en mélangeant pour obtenir une solution homogène. On complète avec de l'eau
distillée jusqu'à une masse de 100g. La composition centésimale massique de chaque formule est
donnée sur le tableau IV.2.

III.4- Mesure des propriétés.

Les trois caractéristiques suivantes : viscosité, turbidité et point de trouble ne posent aucun
problème particulier de protocole opératoire.
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La viseosilé a été mesurée à température ambiante (27°C) à l'aide d'un viscosimctre Ubbelohde
de constante viseosimélriquc égale à 1,36 eSt/sec, appareil qui convient pour la mesure des
viscosités dans le domaine a l l an t de 60 à 600 cSt.
La turbidité a été mesurée à l 'aide d'un turbidimèlre de marque WTW (modèle Turb 555). La
méthode de mesure du Turb 555 est conforme à ISO 7027 / DIN 27027.
Le point de trouble est mesuré simplement en laissant refroidir la formule au réfrigérateur, puis
on laisse réchauffer à température ambiante et on note la température pour laquelle il y a
disparition totale du (rouble (température de trouble). Certaines formules présentent déjà un
trouble à température ambiante. Pour celles-là, la mélhode de mesure adoptée consiste à chauffer
la solution jusqu'à disparition du trouble, puis à noter lu température à laquelle le trouble se
reforme quand la solution est refroidie à température ambiante.

Quant à la détermination des performances de lavage, mesurée par le pouvoir détergent vis-à-vis
des surfaces lisses (PDVSL), la mélhode est suggérée par la norme AKNOR T 73-802 qui donne
les principes directeurs pour des essais comparatifs d 'évaluation de performance.
Notons que le PDVSL ou encore « Uishwashing test» est le nombre d'assiettes préalablement
souillées qu' i l est possible de laver dans une solution de détergent avant la disparition totale de la
mousse à la surface du bac de lavage.

La performance des détergent pour le lavage de la vaisselle à la main varie avec les conditions
d'emploi. Un contrôle stricte des paramètres principaux et de l 'opération de lavage est de ce fait
exigé pour obtenir un essai comparatif s ignif icat i f des produits de lavage de la vaisselle.

Principaux paramètres de lavage :

• Lot de vaisselle souillée et auxil iaires de lavage : Nous avons effectué tous les tests sur des
assiettes plates en céramique de 20 cm de diamètre et utilisé une bassine en matière
plastique de 35 cm de diamètre pouvant contenir le volume nécessaire (3 litres) de solution
lavante. Le lavage est effectué manuellement à l 'a ide d'une lavette de dimensions 6,5 x 8,5
x 3,5 cm dont le côlé « éponge » est u t i l i sé pour frotter les assicllcs.

Nature de la souil lure et mode d'application : Les assiettes sont au préalable souillées à
l 'aide d 'hui le d'olive. 150 uL d 'hu i le d'olive sont prélevés en utilisant une micropipctle et
étalés uniformément avec l ' indexe* sur toute la surface de chaque assiette. Celte quantité a
été déterminée lors de tests préliminaires destinés à évaluer la quantité nécessaire pour
couvrir toute la surface de l 'assiette.

Préparation de la solution lavante : Une quant i té de 3 ml , de détergent l iquide
soigneusement mesuré à l'aide d'une éprouvelte graduée de 5 mL est introdui te dans la
bassine. Puis on y verse 3 litres d'eau de v i l le à Laide d'une fiole jaugée de 1 litre
maintenue à 20 cm au-dessus du bord de la bassine et ce pour favoriser la formation de
mousse.

* Cette façon de procéder esl également suggéré dans la norme ASTM 1)4009 (Standard Guide
for Foum Slabi l i ly of I land Dishwashing Détergents).



Lavage des assiettes : Une lois la solution lavante préparée, on y introduit la lavette et on
commence à nettoyer les assiettes souillées une par une de la manière suivante :

[/assiette est placée au centre de la bassine, à moitié immergée dans la solution de lavage
en position inclinée à environ 45 ° par rapport au fond de la bassine. On trot te les deux
côtés de l 'assiette à l'aide de la lavette en effectuant des mouvements de rotation durant
environ 5 à 10 secondes. 1/assiette est alors rincée sous le robinet. Le nombre d'assiettes
est arrêté lorsque les trois observations suivantes sont notées :
- apparition d'un anneau de souillure (film gras) à l'intérieur de la bassine ;
- disparition de la mousse avec formation d'une couehe graisseuse à la surface de la

solution lavante ;
- L'assiette reste nettement souillée après l'opération de lavage. La propreté des assiettes

après le lavage est appréciée visuellement.

I I I , 5- Résultats et commentaires

111.5.1- Modélisation du Pouvoir Détergent vis-à-vis des surfaces lisses (PDVSL)

Au seuil de signification de 5 % (alfa = 0,05), seule la teneur en matière active a un effet
significatif sur le PDVSL comme le montre le diagramme de Pareto (ligure I I I . 1 ci-dessous).
Rappelons que le diagramme de Parcto représente l'histogramme des effets classés par ordre
croissant.

Diagr. de Pareto des Effets Standardisés; Variable: PDVSL

4 Fact. , 1 Blocs , 30 Obs.; MC Résidus=789,7722

Variable dépendante : PDVSL
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Figure 111.1- Diagramme de Pareto pour le PDVSL (seuil a = 0,05).

Comme nous pouvons le constater, seul le tensioactif anioniquc a un effet significatif sur le
pouvoir détergent et ceei même nu seuil de signification a = 0,1.

Ln mettant les effets des termes non s ign i f i ca t i f s dans le terme d'erreur, le PDVSL est décrit par
le modèle suivant :

I
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l'OVSL = - 57,22 + 1 1,16 X + 0,78 X'

Avec un coefficient de détermination multiple R2 = 0,

où X : % anioniquc

I,a précision du modèle esl appréciée par lu l igurel l l .2 ci-dessous (Valeurs observées en
l'onction des valeurs prévues par le modèle).

Valeuis Observées vs. Prévues

4 Fiicl . 1 Olocs . 29 Obs ; MO Ré5idu5=494,4/'2

Variable dépendante : PDVSL
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Figure I I I .2 - Valeurs observées en fonction des valeurs prévues par le modèle

I I I . 5.2- Modélisation de la viscosité: Au seuil de signification de 5 % (alfa — 0,05), seuls le
tensioaetif aniouique et le sel ont un effet s ignif icat if sur la viscosité comme le montre le
diagramme de l'arelo (figure I I I . 3 ci-dessous) :

I

Diagr. de Pareto des Effets Standardisés; Variable; VISCOSITE

4 Facl. , 1 Blocs , 30 Obs.; MC Résidus=8207,717
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Figure I I I . 3 Diagramme de Parelo pour la viscosité (seuil u = 0,05).



Notons que les deux termes (linéaire L el quadratique Q ) relat i fs à Panionique sont significatifs
alors que seul le terme quadratique du NaCI est significatif. Si on augmente le seuil a l fa à la
valeur de 0.1, ec sont deux ternies supplémentaires qui deviennent significatifs , à savoir les
termes linéaires du NaCI et du glyeérol (figure 111.4 ci-après).

Diagr. de Parelo des Effets Standardisés; Variable: VISCOSITE

4 Far.t. , 1 Dlocs , 300bs.; MC Résidus=8207,717
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Figure III.4 Diagramme de Parelo pour la viscosilé ( seuil oc = 0,1 ).

Au seuil de signification a = 0,05, en niellant les cflels des termes non significatifs dans le terme
d'erreur, la viscosité est décrite par le modèle suivant :

Viscosité = - 112,06 4 16,85 X + 2,89 X2 + 17,80 Y1

où X désigne la teneur en Anionique el Y la teneur en NaCI.

Surface ajustée; Variable: VISCOSI ! E

4 r-act. , 1 Dlocs , 30 Obs.; MC Résidus-13262,27

Variable dépendante ; VISCOSI IE
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Figure lll .5- Surface de réponse pour la viscosité en l'onction de la teneur
en matière aelive el en sel (autres ingrédients maintenus aux

niveaux moyens (nonionique =5% cl glyecro! =2% massique).
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La courbe de la surface de réponse montre clairement l'influence prépondérante de la teneur en
anioniquc par rapport à celle du sel. Dans la pratique industrielle, ce dernier est ajouté en
quantité variable pour ajuster la viscosité à la valeur désirée. Nous verrons par la suite que la
teneur en sel influe considérablement sur le point de trouble d'où la recherche d'un compromis
pour assurer une viscosité minimum tout en garantissant un point de trouble acceptable (le
min imum pour la température de (rouble csl souhaité).

l,e coefficient de détermination R2 vaut 0,928. La précision du modèle- est appréciée par la
ligure 111.6 ci-dessous (Valeurs observées en fonction des valeurs prévues par le modèle).

i
i

i
i

Valeurs Observées vs. Prévues

4 Fact. , 1 Blocs . 30 Obs ; MC Résidus=13108.32

Variable dépendante : VISCOSITE
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Figure 111.6- Valeurs observées en fonction des valeurs prévues par le modèle.
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I I I . 5.3- Modélisation de lu (urlmlité.

Au seuil de signification de 0,05, les ingrédients suivants ont un effet significatirsur la turbidité :
le NaCl, le tcnsioactif anionique (termes linéaires et quadratiques) et dans une beaucoup moindre
mesure, le tcnsioactif non ionique et le glycérol ( terme 2L x 3L : effet croisé ) (ligure 111.7 ci

dessous).
L'effet du sel csl prépondérant. Toutefois le modèle proposé par le logiciel n'est d'aucune utilité
car il se produit une véritable discontinuité dans les valeurs de la turbidité à partir de 1,5 % en
sel. Deux phases et parfois même trois coexistent pour ces formules. 11 s'agit des formules n° 10,
12,14,16,18 et 24 où le phénomène de « salting ont » est apparu. Pour ces formules, la turbidité
n'est plus mesurable et les valeurs de 1 1000 portées sur la feuille de résultats indique seulement
que la valeur maximum mesurable (10000 NTU) a été dépassée. Un modèle plus réaliste est
obtenu en supprimant les six observations mentionnées plus haut. Le nouveau diagramme de
Parelo (figure 111.8), qui n'a rien avoir avec le premier, montre qu'au seuil alfa = 0,05, seul le
terme 2L x 3L traduisant reflet croisé du glycérol et du non ionique (termes linéaires) est
significatif. Comme nous avons supprimé six observations où les teneurs en sel étaient
importantes, i! csl normal que l'effet de ce dernier soit masqué. Nous avons par ailleurs choisi de
prendre le risque alfa ^ 15 % (p = 0,15) pour inclure les trois premiers termes dans le nouveau
modèle. Dans ce modèle, nous avons également exclu l'observation N° 17 qui correspond à une
formule exempte d'anioniquc et contenant 1% de NaC! (les deux autres ingrédients : glycérol et



nonionique sont à levirs n iveaux moyens). Celle f o r m u l e est caractérisée par la présenee de deux
phases liquides instables et qui ne permettent pas de mesure précise de la turbidi lé , celle dernière
ne faisanl que fluctuer dans de larges proportions.

Oinqr de l'arcto drs Hfcls Standardisés, Variable1 TUFÎBIDIUF.

4 racl . 1 Ulocs , 29 Obs . MC Résidus~49.U3r)/'1

Vaiiablp dépendante TUFIBIUIIF.

P=,05

(I)NACL(L)

(l)ANIONIQU(l)

NACl (Q)

ANIONIQU(Q)

2L'3L

1I_'3L

2LML

3L'4L

1L'?L

(3)GLYCÉROL(l.)

(2}NONIONIQ(L)

NONIONIQ(Q)

GLYCÉROL(Q)

0 500 1000 1500 200Q 2500 3000

Estimation de l'Effet (Valeur Ahsolue)

Figure I I I .7 Diagramme de l'arelo pour la lurbidilé ( au seuil a = 0,05 ).

Diagr de Pareto des Effets Standardisés; Variable: TURBIDIIfl

-1 Fact. , 1 Fîlocs , 2^ Obs ; MC Résidus^Q,50926

Variable défendante TURBIDITt

P=.I5

?L'3L

2L'4L

1L'3L

ANIONIQUE(Q)

(4)NACL(L)

3L'4L

(3)GLYCÉROL(L)

NONIONIQUE(Q)

NACL(Q)

(I)ANIONIQUE(L)

Ç2)NONIONIQUE(L)

1L*21.

Gl.YCÉROL(Q)

— — • •

| -i.onowi
| ,7B895(>2

ZZZZH_-J .("l"f>9R1

(-.507125

'•• . . . ' • • . | ,5302046
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| ,3014831

| .2752152

| ,2417713

| ,1450511
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| 2,95392
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"1-1,0115

2,0 2,5 3,0 3

Estimation de l'Effet (Valeur Absolue)

Figure l l l . H Diagramme de Parelo pour la lurbidilé ( au seuil u -= 0.15 ).

A ce seuil alfa de 15 %, la lurbidilé esl décrite par le modèle suivant :

Turbidilé - 48,06 - 12,02 Y + 0,208 Y2 - 11,58 X + 0,208 X2 + 0,056 II Y - 0,75 U X

+ 3,0 X Y + 4,81 V Y + 3,00 V X + 3,958

où X représente la teneur en glycérol (% massique) ci Y la teneur en non ionique (% massique),
et 11 et V respectivement les teneurs en anioniqnc et en NaCI (fixées ici à leurs niveaux moyens).

32.



La surface de réponse pour la turbidilé en fonction du non ionique et du glyecrol est donnée sur
la figure IV. 9 ci-dessous.

i

i
i

Surface ajustée. Variable. I URBIUII F.

4 Tact , 1 Blocs . 23 Obs., MC Résidus=49,5092G

Variable dépendante . TURBIUI1E
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o
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Figure ÏI1.9 Surface de réponse pour la Turbidilé en fonction des teneurs en
glycérol et en non ionique (autres ingrédients maintenus aux
niveaux moyens (anioniqnc = 10 % et NaCl = 1 % massique).

Notons que l'optimum pour cette courbe de réponse est représenté par lu valeur de 23,86 obtenue
pour X-0,91 et Y = 5,83.

La valeur du coefficient de détermination multiple n'est que de R2 = 0,720 pour ce modèle dont
les données sont tronquées de 07 valeurs. Ce faible taux de corrélation est également visible sur
le graphe représentant les valeurs observées en fonction des valeurs prévues par le modèle
(figure IV. 10).

Valeurs Observées vs. Prévues

4 Tact. , 1 Blocs , 23 Obs.; MC Fïèsidus=49,50926

Vatiable dépendante' TURBIOIÏE

50

45

40

35

S 3013
•£ 25
D.
in
5 20
0)

1 15

10

5

0
10 15 20 25 30

Valeurs Observées

35 40 45 50

figure 111.10 - Valeurs observées en fonction des valeurs prévues par le modèle de la turbidité

lui conclusion, il devient hasardeux de prévoir une valeur de la turbidilé en utilisant nôtre-
modèle en raison même de la complexité du système qui peul passer brutalement d'un système
homogène à un système polyphasiquc dès que l'on incorpore des quantités appréciables (de 1 à 2

35
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%) de sel pour ajuster la viscosité. Une tu rb id i té minimum est toutefois souhaitable pour des
considérations d'esthétique. Un produit iranspareiH même coloré est mieux accepté par le client
qu'un produit qui présente des hétérogénéité.

III.5.4- Modélisation du point de trouble

Au seuil de signification alla = 0,05, les facteurs suivants ont un effet significatifs sur la
température de trouble (figure I I I . 1 1 ) :

ranioniquc ;
- le NaCl ;

le non ionique.

Diagr. de Pareto des Effets Standardisés; Variable : Point de trouble

4 Fact . 1 Blocs , 30 Obs.; MC Résidus=5.738889

Variable dépendante : Point de trouble

O)ANIONIQUE(L)

(d)NACL(L)
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(3)GLYCÉROl(L)
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2L'3L

1L'3L

i. • ' • - •

*i*i,;-yi •'•<•-»•
.... .,.„. ,- ,

i_;J.? .̂:'.-l --70
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Estimation de l'Effet (Valeur Absolue)

25

Figure I I I . 11 Diagramme de l'areto pour le point de trouble
( au seuil de signification a = 0,05 ).

i
Un ne laissant que les termes signif icat ifs dans le modèle, le point de trouble est décrit par
l'équation suivante ;

Pt de trouble - 16,31 - 0,15 X - 7,22 V + 5,1 1 Y* + 0,187 XVV + 1,50 XY - 3,08 W

Où X désigne ranioniquc, Y I c N a C I e l W le non ionique.

ta surface de réponse pour le point trouble en fonction de Panionique cl du NaCl est donnée sur
la figure 111. 12.

La valeur du coefficient de détermination multiple est de R2 = 0,980. La précision du modèle
peut également être appréciée d'après la courbe de la figure 111.13 donnant les valeurs prévues
par le modèle en fonction des valeurs observées.
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tm 13,65

ES3 21.306

Cn 28,962
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Figure 111.12 Surface de réponse pour le point de trouble en fonction des teneurs
en anionique et en NaCI (autres ingrédients maintenus aux

niveaux moyens (Non ionique ~ 5 % ; glyeérol = 2 % massique).

l,a courbe de réponse ci-dessus montre clairement l ' influence néfaste du NaCI sur le point de
trouble, surtout pour les formules eonlenant de fortes teneurs en anioniques.
Un point de trouble proche de ()°C est le plus souvent souhaité afin de garantir un aspect
acceptable du produit nicMiie par temps froid. Le réglage de la viscosité par l'ajout d'clectrolyte
ne peut se faire qu'au détriment du point de trouble. Un compromis est donc à rechercher.

i

i

55

50

45

40

35

30

25

20

15

10

5

0

-5

-10

#•

2(1 25 30

Valeurs Observées

50 55

h'igure I I I . I 3 - Valeurs observées en fonction des valeurs prévues
pour le modèle du point de trouble.



IV- Conclusions

i

i
i
i

L'élude de la formule du détergent liquide « Noor Vaisselle » nous a permit d'illustrer bien des

eoncepts et d'entrevoir les difficultés auxquelles sont confrontés les formulateurs. L'exemple du

«cha l lenge» qu ' i l y a d'augmenter la viscosité par ajout d'élcetrolyte sans nuire au point de

trouble i l lus t re bien la notion de compromis qu ' i l faut coûte que coûte rechercher et qui force le

Ibrmulateur à considérer parfois d'autres solutions que celles qui lui paraissent les plus

raisonnables à première vue.

Cette étude nous a en outre permit d'approcher un certains nombre d'objectifs sur le plan

scientifique :

félaboration de relations propriétés-composition, c'est-à-dire la modélisation de ces

propriétés ;

les interactions qui existent entre les varinbles indépendantes et, dans le eas présent, les

interactions physico-chimiques entre les ingrédients du mélange qui peuvent être

expliquées par la thermodynamique notamment (équilibres de phases, solubilisation,

micellisalion, phénomène de « salling ont, etc.).

le choix de la solution la plus raisonnable pour les propriétés recherchées en s'appuyant

sur des critères économiques, techniques et aussi esthétiques car il faut tenir compte des

exigences du consommateur...

Hn conclusion, on peut aff i rmer que Ut formulation est une activité globale qui, du

développement à la mise sur le marché d'un produit, exige non seulement des connaissances

théoriques, mais aussi une expérience pratique et une i n t u i t i o n des besoins des marchés.

Par ailleurs, la mondialisation des échanges diversif ie les besoins. Tantôt, il faut répondre à des

besoins locaux sur la base des matières premières et des technologies disponibles sur place.

Tantôt, les formulations doivent supporter des durées de transport ou de stockage plus longues,

ce qui suppose un meil leur contrôle de la s tab i l i t é des formula t ions .
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NORME INTERNATIONALE ISO 2271-1972 (F)

Agents de surface - Détergents -
Détermination de la teneur en matière active anionique
(méthode par titrage direct dans deux phases)

1 OBJET

La présente Norme Internat ionale f i x e une méthode dp
détermination de la teneur en matière.- active anionique dans
les détergents.

2 DOMAINE D'APPLICATION

Cette méthode est applicable à l 'analyse des alkylbenzène

sulfonates, alkylsu If ouates, sulfates el hydroxysulf nies,

alkylphénol sulfates, éthoxysulffites d'alcool gras et

dialkylsulfosuccinates, et à la détermination de la teneur en

matières actives contenant un groupe hydrophile PHI
molécule.

NOTE — Les sulionates à faible masse molaire, présents sous
forme d'Iiydroirory.? (toluène, xylène) n'imrrlèrent pas si leur teneur

l«r rapport aux matières actives est infér ieure ou éook' n Hi %
(m/ml. A une plus prancle tcnL-ur, leur influence don être étudiée
[x>ur chaque cas riariictilitti.

t.f savon, l'urée et lus sek dp l'acide éthylprie duimine tptrficciiciue
n' interf t>re.nt pas.

Les composants minéraux typiques des détnigents tris que le
chlorure de sculiurti, suliale, borate, tr ipolyphospfiaïf, per borate,

silicate etc., n'interfèrenl pas; mHis les apenK blanchissants, autres
que le perboraie, drnveiil être détruite avant l 'analyse.

3 REFERENCES

ISO/R 385, Burcnes.

ISO/R 648, Pipettes à un trait

ISO/R 1042. Fioles jaugées à un trait.

4 PRINCIPE

Détermination, dans un milieu composé de deux phases

eau-chloroforme, de la teneur en matière active anioniciuc,

par titrage volumétrique à l'aide d'une solution étalonnée
de matière active cationique, (chlorure de benzéthoniinn)

en présence d'un indicateur qui est un mélange de colorant

cationique (bromure de dimidium) et de colorant anionique

(bleu de disulfine VN 150).

NOTE — Le processus chimique est le suivant : la matière active
anionique forme, avec le colorant cationique, un sel qui se dissout
dans le ctiloroiorrnc, auquel il confèrt; une coloration rouge-tosôe.

Au cours du irtrape, le chlorure de benzêtlioniuni déplace de cf sel
le bromure de dimiriiurn, et celui-ci nasse dans la plia-.e arjucuse Sri
quittant la pliase rhlorolnrmique qui rw?rd S.T coforatinn rosé. Un

i'xr:r's de cf i lo ture lie IjHnzRirionmm conduit à la formation, 3Vf>[: |^
colotanl amoditiue, d'un sel qui se dissout dans le chloroforme,
auquel il cnnfèif1 une coloration tileue.

G REACTIFS

L'eau util isée doit ê t ie de l'eau distillée ou de l'eau de

pureté au moins équivalente;

Les réact i fs doivent répondre aux caractéristique;;
suivantes :

5.1 Chloroforme, p Î O -- 1,48 g/ml, distillant entre 59,5 et

61,5°C.

5.2 Acide sulturique, solution 5 M.

Ajoutet avec précaution 134 ml d'acide su If u tique,

PÎO r" 1,^3 y/ml, à 300 ml d'eau et diluer à 1 I.

5.3 AcidP sulturique, solution 1,0 N.

5.4 Hydroxyd> de sodium, solution ijtrée 1,0 N.

5.5 Laurylsulfate de sodium (dodécylsulfate de sodium)
[CH3 (CH 3 ) , , OSO,Nii] solution titrée 0,004 M.

Contrôler la pureté du laurylsulfate de sodium et
simultanément préparer la solution étalon.

5.5.1 Contrôle de la pureté du laurylsulfate de sodium

Peser, à 1 mg près, 5 ± 0,2 g du produit dans un ballon de

250 ml à fond rond, muni d'un col rodé. Ajouter

exactement 75 ml d'acide sutfurique (5.3), et porter à

l'ébullitton sous réfrigérant à reflux. Pendant les premières

5 a 10 min, la solution s'épaissit et tend à mousser

fortement; y remédier en arrêtant le chauffage, et en agitant

le ballon.

Pour éviter la foimation abondante de mousse, au lieu de

porter à l'ébullition, laisser sur un bain d'eau bouillante

pendant 00 min.

Api es une nouvelle période de 10 rnin, la solution se clarifie

ei la mousse disparaît. Chauffer de nouveau à reflux

pendant 90 rnin.

Arrêter ensuite le chauffage, refroidir le ballon, puis lincer

soigneusement le réfrigérant, d'abord avec 30 ml d'éthanol,

puis avec de l'eau.

1
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Ajouter quelques gouttes de phénolphtaléine (5.7), titrer la
solution avec l'hydroxyde de sodium (5.4).

Effectuer un essai à blanc, en titrant 25 ml d'acide
sulfurique (5.3) par l 'hydroxyde de sodium (5.4).

La pureté du laurylsulfale de sodium, exprimée on
pourcentage, est égale à

28,84 (V} - U0) TV,

ou

V0 est le votume, en millil itres, de la solution

d'hydroxyde de sodium utilisée pour l'essai à blanc;

V/i est le volume, en millilitres, de la solution
d'hydroxyde de sodium utilisée pour l'échantillon;

m, est la masse, en grammes, du iaurylsulfate de
sodium à contrôler;

7~0 est la normalité exacte de la solution d'hydroxyde
de sodium.

j.5.2 Solution titrée de laurylsuifate de sodium 0,004 M

'eser, à 1 mg près, 1,14 à 1,16 g de laurylsuifate de sodium,
>t faire dissoudre dans 200ml d'eau. Transvaser dans une
iole jaugée de 1 I, munie d'un bouchon rodé, et compléter
iu volume avec de l'eau.

Calculer la molarité, T2, de la solution, à l'aide de la
orrnule

m3 X pureté (%)

288,4 X 100

lu m2 est la masse, en grammes, du laurylsuifate de

odiurn.

^.6 Chlorure de benzéthonium , solution titrée 0,004 M.
;itloiure de benzyldiméthyl 11 (p-têtraméthy 1-1,1.3,3,
iutyiphénoxy)-2 éthoxyj - 2 éthyl] ammonium, mono-

. lydraté,

I

eser, à 1 my près, 1,75 à 1,85g de chloiure de
uenzéthonium, et faire dissoudre dans de l'eau.

ransvaser dans une fiole jaugée de 1 I, munie d'un
ouchon rodé, et ajuster au volume avec de l'eau.

NOTES

1 Pour obtenir une solution 0,004 M, peser, à 1 mg pies, 1,792g
de chlorure de benzéthonium, séché auparavant à 105 C, faire

Dissoudre dans de l'eau, et diluer à 1 I.

Les essais effectués conduisent à penser que d'autres réactifs
ationiques, tels que le bromure de céthyl triméthyl ammonium et

,v chlorure de benzalkonium, mènent à des résultats identiques à
;ux qu'on obtient avec le chlorure de benzéîhonium. Toutefois, ces

essais n'ont pas été conduits pn nombre suff isant pour qu'il sou

possible d'aff irmer quf les résultats seront identiques quel que soit
lr proriirit analyse; c 'est pourquoi, si l'on ne dispose pas de chlorure
de iKMizéthmiium, il est possible d'utiliser un autre réacti f , à
condition de te prrciscr dans le procès-verliol d'essai. En outre, un

cns di; doute, ni dans tous les cns s'i l v a contestat ion, seule la
méthode au chlorure rtn benîétnonium fera foi.

5 .7 Phénolphtaléine, solution éthanolique à ÎO g/1.

Dissoudre 1 g de phénolphtaléine dans 100ml d'éthanol à
95% (V/V)

5.8 Solution d'indicateur mixte.2)

5.8.1 Solution mère

Cette solution doit être préparée à partit de l'acide bleu 1,
et du bromure de dimidium.

5.8.1.1 Acide bleu 13) (C.l. 42045} (Sel disodique)
de l'acide disulfonique-2,4 diaminodiéthyi-4',4" triphényl-
méthane)

- N - ( C 2 H S ) 3

= N + - ( C 2 H S ) 2
SO

5.8.1.2 Bromure de dimidium (Bromure de diamino-3,B
méthyl-5 phényl-6 phénanthridinium}

H,N

N*-CH,Br

5.8.1.3 Préparation de la solution mère

Peser, à 1 mg près, 0,5 ± 0,005 g de bromure de dimidium
(5.8.1.2) dans un bêcher de 50ml, et 0,25 ±0.005 g de
bleu disulfine (5.8.1.1) dans un second bêcher de 50 ml.

Ajouter 20 à 30 ml d'une solution chaude d'éthanol à 10 %
(V/V), dans chaque bêcher.

Faire dissoudre et transvaser les solutions dans une fiole
jaugée de 250 ml. Rincer les béchers avec la solution
d'éthanol, introduire le liquide de rinçage dans la fiole
jaugée puis ajuster au volume avec une solution d'éthanol à
10% (V/V).

Un des noms commerciaux de ce produit est : «Hyamine 1622».
2] Cet indicateur mixte esl livré dans \e commerce sous forme de solution basique, qui don être acidifiée et diluée avant son utilisation

|3) Quelques-uns des noms commerciaux de ce pioduit sont : «Bleu VS» ou «Bleu disulfine VN 150».
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5.8.2 Solution acide d'indicateur mixte

Ajouter, à 20 ml dp solution mnre (5.8.1), 200ml d'eau
dans une fiole jaugée de 500ml. Ajouier 20 ml décide
sulfurique 5 (M (5.2), mélanger et ajuster au volume avnc tie
l'eau. Conserver à l'abii de la lumière.

6 APPAREILLAGE

Matériel courant de laboratoire, et notamment :

6.1 Flacons de 200 ml, munis d'un bouchon rodé, ou
éprouvettes graduées de 100 ml, munies d'un bouchon
iodé.

6.2 Burettes de 25 ml et 50ml, conformes à ISO/R 385,
classe A. *

G. 3 Fiole jaugée de 1 1 , munie d'un bouchon rude,
conforme à ISO/R 1042.

G.4 Pipette à un trait, de 25 ml, conforme à ISO/R 648,
classe A.

7 MODE OPERATOIRE

7.1 Etalonnage
benzéthonium

de la solution de chlorure de

Prélever, à l'aide de la pipette (G.4), 25 ml de solution
0,004 M de laurylsulfate de sodium (5.5), les introduire
dans un flacon ou une éprouvette (6.1), ajouter 10 ml
d'eau, 15 ml du chloroforme (5.1} et 10 ml de solution
acide d'indicateur (5.8).

Titrer, à l'aide de la solution 0,004 M de chlorure de
benzéthonium (5.6); après chaque addition, boucher le fla-
con ou l'éprouvette et bien agiter. La couche inférieure est
rosé. Continuel le t i trage, en agitant vigoureusement. Lors-
qu'on approche du virage, les émulsions formées pendant
l'agitation tendent à se briser facilement. Continuer le
titrage, goutte à goutte, et en agitant après chaque addition,
jusqu'au point final. Celui-ci est atteint lorsque la couleur
rosé fi complètement disparu du chloroforme, qui prend
alors une teinie gris-bleu pâle.

L;i molmité, 7, , de la solution de chlorure de
benzéthonium est donnée par la formule

7, X 25

I
7"2 est la molatilé de la solution de laurylsulfate de

sodium;

l/2 est le volume, en millilitres, de la solution de
chlorure de benréthoniurn utilisé.

7.2 Prise d'essai

Peser, à 1 mtj près, une prise d'essai contenant 3 à 5
:irilliéciurvalents de matière active anionique.

'JOTL - Le lahlcnit ci-dMsoui, qui a é\é. calculé1 sur la base d'une
masse molftirp de 360, P£,"t £ t r e util isé comme gui rie approxirnot i f -

TABLEAU — Masse de la prise d'essai

Teneur en matière
active de l'échantillon

% Irri/ni)

15

30

45

60

80

100

%

Masse de la piise d'essai

g

10,0
5,0

*..:•:
2,4

1,8

1,1

7.3 Détermination

Dissoudre la prise d'essai dans de l'eau. Ajouter quelques
gouttes de pbénolphtaléine (5.7), et neutraliser jusqu'à
teinte rosé pâle, soit par J'hydroxyde de sodium (5.4), soit
par l'acide sulfurique (5.3), selon le cas.

Transvaser dans une fiole jaugée de 1 I (6.3), compléter au
volume avec de l'eau. Bien mélanger et prélever, à l'aide
d'une pi pot le (6.4), 25 ml de la solution ci-dessus, les
introduire dans un flacon ou une éprouvette {6.1}, ajouter
10 rnl d'eau, 15 ml de chloroforme (5.1) et 10 rn! de solu-
tion acide d'indicateur mixte (5.8). Ti t rer avec la solution
de chlorure de benzéthonium (5.6), selon le processus indi-
qué en 7.1.

8 EXPRESSION DES RÉSULTATS

8.1 Mode de calcul

La teneur, en pourcentage en masse, de matière active
anionique est égale à :

V3 X 7, X 1 000 X M X 100 4 X V3 X 7", X M

25 X 1 000 X m,, m0

La quantité de matière active anionique. en milliéquivalents
pi» gramme, est égale s :

10 X V* X 7,

ou

m0 est la masse, en grammes, de la prise d'essai;

M est la masse molaire de la matière active anionique;

r, est la molarrté de la solution de chlorure de
ben/éthontum (5.6);

V?, est le volume, en millilitres, de la solution de
chlorure de benzéthonium (5.6) utilisée pour le titrage
d'une partie aliquote de 25 ml de solution de matière
active anionique.
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8.2 Rentabilité

La différence maximale, trouvée entre les résultats df deux
déterminations effectuées simultanément ou rapidement
l'une aptes l'autre sur ie même ptoduit, par le même
analyste, utilisant le même appât ei liage, ne doit pas
dépasse! 1,5 % de la valeur rnovenne.

8.3 Reproductibilité

La différence entre les résultats obtenus sut le même
échantillon, dans deux laboratoires différents, ne doit pas
dépasser 3 % de la valeur moyenne.

9 PROCES-VERBAL D'ESSAI

Le procès-verbal d'essai doit contenu les indications
suivantes :

a) tous renseignements nécessaires à l' identification
complète de l'échantillon;

r) les ifHultJUs obtenir.;

d) les conditions de l'essai;

e) tous détails opératoires non prévus dans la présente
Norme Internationale, ou facul tat i fs , ainsi que tous les
incidents susceptibles d'avoir eu une influence sur les
résultats.

I

I
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0 Introduction

Pour entreprendre des essais comparatifs d'évaluation de per-
formance des détergents pour fa lavage manaoar do la vaisanlln
h la mufti, II oet nécessaire dn tenir compte de plusieurs paramè-
tres liés les uns aux autres ou apparammant indépendants. Les
pfirnmôtres particuliers ot l'attention qu'on y porto varieront
d'une région at d'un pays à un autre, en fonction

de la variété des souillures provenant dos habitudes
différentes do restauration;

cff>"> matériaux utilisas pour In fabrication dos ustansllos
tin cuisine, du sfirvlce de table et des couverts;

— de îfi qualité de l'eau et des habitudes do lavage à la

Dans fe lavaga à la main, l'effort rnonual, la température et lo
volume de Tenu ot la dose de détergent sont contrôlables et
varient en fonction de l'opérateur.

Reconnaissant l'importance et la valeur de l'information appor-
tée aux utilisateurs, grâce à un essai comparatif effectué a partir
dn méthodes d'ossnls manuelles ou mécaniques, la présente
Norme internationale expose les critères à retenir pour la con-
ception des essais et pour i'AvoluatJon das résultats. La premier
critère, qui concerne tous les consommateurs, est l'élimination
affective d'une grande variété do souillures sur toutes sortes
d'usionsllos managers souillés par les nourritures et les
[miss on s.

Sien qu'il soit reconnu quo l'odeur, la douceur, l'apparence ot
'i touchpr peuvent im'luoncor le choix, ces facteurs, ainsi que
les effets toxicologiques et écologiques, bien que reconnus
d'une externe importance, ne sont p?s pris nn Compta dans la
prénmite Norme internationale. II est supposé, salon (PS condi-
tion.1? d'rîinploi, que les détergents utilisés pum la lavaye de ia
vr>H"Hlf> a l;i main ne détériorent pas les ustensiles do cuisine, lo
^pivii-o de (nblfî et (os couverts.

In présente Norme internationale rnontte comment établir dn
•nnnîfijft ^ntlsfFîfs.into los méthodes d'assois comparatifs, en
•f^nît de la complexité des habitudes différentes des popuia-
:ionR; cependant ni un seul essai, ni (es séifes d'essais qffoc-
tiiér;'! nu IrihorHtoîrn nn pourront définir ofitiftrnrrîosit l(?s llrnltos
1i performance des nombreux détergents pour In lavngo de In
-•nisBello à la rnnin actuallemont sur le mnrché.

1 Objet

La présente Norme internationale établit des principes direc-
teurs pour entreprendra des essgfg comparatifs afin do détermi-
ner les principales carde ter la tiques liées à la performance des
détergents à l'état solide ou liquide pour le lavage ménager drj In
vnissnllo à la main, quJ présentent de l'Intérêt pour les consom-
mateurs.

Elle énumôre et définit los caractéristiques liées à la pcrfor-
inancn considérée; ode donne les détails des divers paramétres
à considérer, rappelle lour signification et fournit une hase sur
laquelle dos méthodes d'esgais comparatifs réalistes peuvent
ôtro étabfios.

2 Domaine d'application

La présente Norme Internationale est applicable aux détergents
vendus pour le lavage ménager de la valssello à la main. Co typB
da lavage est sensé comprendre le lavaga à la rnaln de tous les
ustensiles ménagera utilisés pour la stockage, la préparation
et la cuisson de la nourriture, pour la restauration et pour la
boisson.

3 Référenças

ISO 607, Agents de surface ot détargsnts - Méthodes de divi-
sion d'un échantillon.

ISO 8G?., Agents de surface — Vocabulaire.

4 Définition

dotorgnnt pour )o (nvngo do la volssiofln 4 la mnfn:
Détergent" à l'état rie poudre ou liquide fabriqué pour être uti-
lisé peur le nflttoyago do la vnlsnollo à la main.

5 Généralités

L'aSBai de performance doit être effectué sur tes produits dispo-
nibles (ou étant fmportrts) dons lo pays concerné. L'opération
de Cassai de lavage de la veissaUo, ainsi quo le choix dos uston-
silos et les autres paramètres, sont Inftuoncén par (03 habitudes
de lîivogo du pays concerné.

I
I

ht par !? AFMOR AsGOCiatlon rrr.ncrîiso De
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L'nctianlillonnane des produits solides et liquides doit Rira
effectué selon les modes opératoires spécifiés dans l'ISO 607.

La présente Norme internationale couvre les principales préoc-
cupations propies- à i'';vnluation dos produits de lavage de IH
vaisselle à In main, à savoir:

n) les cnractôristiques lions à la pniformance propre 5
chaque étape successive du lavaye (voir chapitre 6);

n] les lots ris vaisselle souillée nécessaires pour l'évelua-
tion do cns caractéristiques (voir chapitre 7);

c) l'opération do lavage à effectuer (voir chapitre 8).

A propos du lot de vaisselle souillée et de, l'opération de lavage,
il ost énuméré un certain nombre de paramètres principaux et
secondaires.

Les méthodes d'appréciation des caractéristiques liées à la par-
forrnanca et le manière dont les résultats doivent être consignés
ot interprétés sont également développées.

5 Caractéristiques liées à fa performance
propres à chaque étape succassive ciu lavage

6.1 Remarquas générales

Pour évaluer la performance des produits destinés au i.ivage de
la vaisselle à la main, il est nécossaira de choisir l'opération cio
Invaqe à utiliser.

6.2 Etapns da l'opération d« lavago

Le choix dos opérations à effectuer doit être fait conformément
aux habitudes dos consommateurs car chaque étape a uns
influença sur In résultat finsl.

L'opération complète peut inciurfi les étapes suivantes:

a) éiîmingtian par grnttnge des souillures grossiùres;

b) îremnnne dss ^ouiilures cuitfia ou aéchéea;

ci pn'irinçnqn;

d) r^curaqo iavatiî, pendant ou Rprès la inv^ge) ;

R) lavage (avec addition de détortpnt);

f) rinçîîgo;

T 73-802

6.3 Cîassiflcatîon des caractéristiques liées à la
performnncfl au cours de l'opération de lavage

Du fait que la consommateur est impliqué dans chaque opéra-
tion, !a porformanco du produit ainsi observé au moment du
résultat final est influencée par les actions du consommateur S
choqua étopa de l'opération. Las caractéristiques suivantes
peuvent jouer un rôle dans cette évaluation:

,T| Dfsnnqn et facilité do dissolution du détergent

Lors de la conception des essais, le <iosage doit êlre étudié.
La dissolution complète et sa vïtessn sont particulièrement
importantes lorsque dos produits solides sont utilisés.

b) Performance du nettoyage en comparant l'action physi-
quo par rapport à l'effet, compte tenu

1) dg l'élimination dss souillures et des graisses au
cours du lovnqe;

21 du deqté de dispersion des souillures et dos graisses
dans la solution de lavage;

3) de l'Importance fl.e la redéposition (s'il y en a) de la
souillure sur la bassine à laver ou l'instrument auxiliaire
ds lavage ou

4) de l'importance des salissures sur le torchon (s il est
utilisé).

c) Caractéristiques de moussage, comprenant

1) volume initial de moussa, type de mousse et vitesse
de monsiage;

21 stabilité do la moussu au cours du lavage;

3) fadlitfl d'élimination de l'excès ds mousse au r;ours
du rinçage.

d) Vitesse de l'égouttflge.

el Aspect finztl de la vaisselle (propreté, absence de
trnînrinn, fin ttiRt«j« ou ;in rrinnulfial.

î) Quantité ds produit nécessaire pour atteindre le niveau
do performance correspondant à l'objectif de l'essai.

Ceci pnut Surs exprimé en volume pour les liquider, eu en
niassri pour tes solidos.

La masse relstivo, ou le volume relatif, sont d'importance
écnnomiqua pour le cnnsommntour, quoique les liquides e«.
log solides soient en pratique les uns at les auties mesurés
sn volume.

NOTE — Los coructàrlstlnuB» i«lln« qun l'od«ur ot la Mnastion wl«-à-«'*

rie !n lî'jiu'iuîï ;!ê ÎjViige, (\O pïâaenii'inî une Lsi'îfiinn iuinonancd
pour un choix comnnrnrif di» ptoduila, n'ont pao Inur ploe» diini
l'appKiciatton d« leur partomionco technique et, on outre, elles condui-
sant à une évaliiFitlon sub[nctrva.

I
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De môrno, IM effets sur les mains, gultn à In fréquence dgs contacts,
•"•"it un aspect extrêmement Important pour la choix du produit.

r*«ndnnt, l'évaluation d« OM offnw, eommo leo propriétés tOKlnologl-
53 et écologiques. SB trouvant ôlrB an dehofH des préoccupations

couvortos pnr In présente Norm» internationale, car cela ndnessile un
pmqromma d'esaal distinct effectué par dos experts approprias.

7 Lot de vaisselle souillée

1 Remarquas générales

Dans les essais, if est préférable d'utiliser de ia vaisselle norrrm-
nnnt souillée provenant des familles ou des cantines. Etant
nnrt In grande variété des articles et dea souillures, des essais

rHpétég sont nécessaires pour obtenir dos résultats stotîstinuo-
rrwnt significatif s. Bien qu'un temps court do stockntjfi d'uston-
"=s souillés devrait être admis comme normal, il no devrait pas

être supérieur à une partie de la journda. Ds plus, la nature do la
souillure sera un des paramètres les plus Importants.

La souillure provenant d'un usage normal peut être simulée
dans un laboratoire par une application contrôlée sur la vaisselle
de nourritures qui sont courantes dans la pays. SI dos souillures
artificielles sont utilisées, les conditions dans lesquelles la souil-
luro est nppliquéo sur l'article et l'interaction entre la souillurn et
l'artlclo ont un effet sur las résultats de l'essai et, de ce fait, ces
conditions devraient être normalisons. Une difficulté particu-
lière peut être rencontrée pour la simulation du «brûlé» lors de
la cuisson.

Le tableau an 7,2 énumère les paramètres qui devraient ftre
contrôlés lors de la préparation et de l'utilisation des articles
souillés. Ça tableau peut également être utilisé comme guide
pour la préparation de lots compnrnbleg do vaisselle artificielle-
mont souillée, lorsque les articles naturollemant souillés ne sont
pas disponibles,

7.2 Lot de vaisselle souillée — Paramètres

Paramètre
principal

Souillures

PufDort
{vflis-îpl'e,

couvert s iît
ustcnsjlns
dn cuiiinnl

Paramétra
Boccndalro

Typa ot
composition

Êtet physique

Type da voissolla
ot motÉriau de

fabricnîion

Nnttirn do
la stirfecfl

Condltlotia Dasnnlleltoa pour l'oasn)

Les éléments de nourriture at rf« préparation do
plats utilisés pour la souillure doivent correspondre
à ceux qui sont habitueilomant roncontrés dans le
pays ou le région où les produîli sont destinés à
fttre utilisés. Par oxompta: corps gras, protâlnos,
hydratoa de carbone, résidus solides de nourriture
at acide tannlquo du (hé, du cnfd ot du vin; rougo
à lèvres, tochog de fruits et nourritures brûlées ou
cuites, otc. Plusieurs types de souillures sont
nécassairoa pour évoluer correctement la perfor-
mance des produits pour !e lavage do la vaisselle.

Utiliser nés souillurns solldas. liquida si an pâte.
Pour In reproductlhlllté de In compnralson, ii est
recommandé que les composants do la souillure
soient Identiques et définis, si possible, pnr leurs
propriétés phyGiquaa ot chimiques.

Prévoir une variété do différents supports. Utilisnr
!os typea d'ustensiles da culsino, ds service da
t/ible et do couverts In.i plus largement rancontrés
dons les pnvs et fabriqués avec loa matériaux habi-
tiiHlIemoiit JOB plus utilIsOB; pnr exi;rnplo: porce-
laine, vorro, céfamiquo, métal, plnstlqun, PTFE,
ntc.: mnii los matériaux mous ai/nu poreux (bois,
grfo) nf) dotvont psz 3lre utilisés pour l'évaluation.

Les !ota ds vnlssella pour ess^iia cumpgrstifa doi-
vent jtro compnttitaloi dnns la mosuro où )o nnture
dg la aiirfaca est concernéo: porouso (grès), non
porouFfe Ipoicoifiino. fafonce), hydrophyia iboisl,
hydrophobo (plastiquai,

Commontalroa

Plusieurs eoulllums Bépnréea peuvent ôtra
appliquées sur le morne support, mais elles
devraient être appliquées an des endroits
distincts.

Théoriquement, les souillures doivent lire
stables ou âtro uniformément appliquées
ou avoir au moins le marna flfjo avant
le Invago pouf obtenir une comparaison
vnloble.

Il sst essontloi ciua la surface de l'article
utilisé no soit pas modifiée ou cours doe
iavogos succosslfs durant uns sério
d'essais; gn portlculïer, tout grattage et
toutn îiut/a modification de la eurfaco
rievroiont ùtro évités.

Pour cotte ffiison, IBS plats poreux ne sont
pas utilisés pour ce type d'essai; l'utilisation
do support on bois n'est pas mcommandée.
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I 7.2 Lot de vaisselle souillée — Paramètres (fin)

Paramétra
principal

PrrtpBmtinji
dfj la vaïs?<iil9

PnrsmAtr»
sncondalro

Quanliié dn
souilltjins

Application de Is
souillure sur

n support

Conditions nssnnilflllon pour l'essai

La (]iinriliià dn Kmnlhiimi spplin11^^ sur clinqii" arll

n«fl«mfint souilii^s nt *5tto BaiqrieusortTîrit mosuifie.

AoplitjiJOi les soitillurps uriifnrmômont flt rcproduc-
tiblumotit sur !n vaiasellB propre.
Lorsque !os souilki.'es sont appliquées fondims (pur
oxomplo csrtninos qrnis^rîs dn cuisson), la tempé-
rature ^ laquelle la souillure est appliquée sur la
vaisselle et ccllu 6 laquelle la souillure 59 solidifie
doivent 3»e contrûlâos.

Comrnsntalres

Si des articles attificinllnment souillés dar-

avsnt l'essai, contrôlai la durén dvi srrmkncjp
nt mainiwiir constantes le^ conditions de
"itoekagn, finr exemple : toniprtraiure ot
Iiumiditrt rotative.

En pratique, c'est
plus importants.

'un des paramètres (es

I
3 Opération de lavage

8.1 Remarques générales

La performance des détergents pour le lavaga de la vaissollfi n la
main vsrie avec les conditions d'emploi. Un contrôle strict dos
paramètres principaux et de l'opération de lavage est do ce fait
nxigé pour obtenir un essai comparatif significatif dos produits
de lavage do la vaisselle.

Lss paramètres dotvant êtra en ralatîon avnc les hahitud«s du
consornmfitQur dons la pays ou la région où les produits sont
destinés à être utilisés. Ceux-ci comprennent les méthodes de
lavaqe do la vaissoflo adoptées par la consommateur, IH matériel
utilisé, !a nature des ustensiles de cuisinn, le sorvicn do tnblo ot
les couverts, lo typn ['o souillures dn nnurrrtiirn nti contact avec
nux, la duroté, la température et ie volume d'eau, la quantité do
détergent, etc.

L'objectif fondamental du nettoyage esi de vainctfi les forrjoa
d'adhésion ontro la souillure et io support. Au coi ira de i'opérn-
;ion du lavngo de la vaisselle à (a main, cela est réolïsé par une
combinaison rie fa concentration ot dos propiirltBS physiqueR nt
chimiques de l'aq.int do lavage do la vnls3eile et do l'apport
d'rtnmgin mnnimtia l'ournio pnr l'operst-iur. Lors de In cnmpmni-
son de !a pnrformnncn de différents produit;] de lavarjo Hf> In
vri'.=;sfîllp, il 3sî partictili&remflnt important du contiolor riqou-

l'Intensité O'R i'énprtjie manuelifi ot se duréii. Dns
oxprîfimeniés devraient êtrn spéniiilfiinont nlioiris

dnns ce but, afin de se rapprocher le plus possible clé la pratique
du consommateur. Toutefois, les opérateurs devraient laver
jusqu'à ce qu'ils estiment avoir atteint un niveau da propreté
acceptable et comparer les temps demandés pour différents
détergents.

En alternative, l'emploi d'un dispositif mécanique peut permet-
tre un contrôle plus précis de l'énergie mécanique appliquée, à
condition qua l'interprétation des résultats soit toujours liée à
l'appareil spécifique utilisé et l'on ne peut en déduire la pratique
du consommateur, a moins d'une correspondance étroite avec
ses habitudes.

Dans la pratique, les paramètres 4numerés dans le tableau en
3.2 ont une forte Influence sur les résultats du Invaga. Lors de
rôtabiissoment d'uno méthode d'assai comparatif, les paramè-
tres devraloiit otro choisin en tenant compte des conditions
locales et Inurs valeurs correspondantes devraient fitre fixées

selon les exigences locales.

Le but d'un essai comparatif de détergents est de fournir un
moyen da comparer, dans lo cadre ménager, la performance
dans dos conditions pratiquas. Le choix d'un seul essai ne oeur
jamais donnni uno comparaison réelle. Chaque Hs-sai indï/idinH
peut cependant contribuer à l'estimation d'une performance
globule.
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9.2 Opération dft lavage — PnromÔtros

I
I

P*rnm*tia
prliiclpnl

Matériel
dn Inveqn

3) mnnuel

h) mricnnlq>m

Enu

Préparation
d^ la solution
pour le lavaga
de h vnissofle

Lcn do vjtls&ollô
suuMrio

MiithorJo do
lRVnf|0

i

PnramAtro
uoeondalo

Bassine è Invor
Bns-ilno à vntactlo

Instrument
auxiliaire»

Innînimnnt
mécnniqurt

Durotâ

Température

Volume

Quantité de produit

Mcda
d'introduction

du produit
dans l'ttnii

Préparation do
In solution

Conditions npnondollaît pour l'oannt

Spécifier fo matériau, le typn et In talllo do la bas-
sina è vntesollo.

Utiliser un Instrument auxilrnire do lavoga «ion
diiîînr nt îinbituelloniont omployi tel qun brossa,
tiponga, lovotto.

Utiliser un dhnosfllf hlon ri4fini, qui corroRpond à
la pratiqua du consommateur.

Contrôler la duretô totalo nt la rappon Ca/Mg.
Une °au adtricift peut modiOtir la performance du
produit. Plusieurs osne\3 fl différentes duretés pou-
vent fltre exigâs, fin fonction dfl l'étenduo ds la
dufRtô do l'ofni dana la pays où le produit ost des-
tiné à <!lrn utilisa.

La température initiale pour toutfis les opérations]
dn lavago doit fltre constonto. Contrôlor la vitesse
d'abnissoment do la température 9t/ou effectuar
l'essai il une tompératuro constante.

Moauror Qxnctnmont le volumo.

Fixer îa quantité du produit à utiliser.

Certaine consornnuKoiirs introduiseni d'abord lo
produit dans !,n hns î;io i vnlssnNo. oneuiîo, ils vor-
•înnt )'fi;ii]; d'auirOB font !fî contraire.
Des essais, en (ftnant compto défi divern ordres
d'Introduction, pouvant fllrc! exiflfia.

Mélnnqor Ift solution de lovoqo do la '/disaeflo gvoni
!e début du Invaqo.
Ln niéthodg, ta vlto.tno du mrtlango o! GO durrio
déviaient ôtre conîtôléos.

Com m ont dires

Lo choix dôpond den habitudes du consom-
ma tour.

La môme que celui utilisa dans Ins foyers.

Dos contrôles sont nécessaires pour pro-
duire uno linergle mécanique vraiment
constante. Los rriflullats doivent corrrupon-
dro 6 la pratique du consommateur.

Uno eau dure synthétique peut convenir.

La température modifia l'état phvsiqyo da
la souillur» {par ftxemplo (es souillure»
graisseuses) et fa stabilité deg mousses ot,
de ça faft, «Ile est un facteur important. Lo
contrôla da Sa température permet do com-
parer iea produits dans dos conditions Iden-
tiques.

Cola dépend dos rtabitudag du consom-
mateur.

Cela dépend, da l'objectif do l'essai.

Cos paramètres sont importants car ils
pnuvont modifier le donnqa. la faciliié dn
dlssohnfon, In volurnn Initial do mousso. ni
lo toucher ot l'odeur de la solution.
Tout coin paijt modlflor notablomeni lo
Jugemont du consommateur.

Cela dépand des hahlturios du consom-
ma tour.

C'âSt l'un dos fantours Ina plus Impottnntn pour un fifiant nnmpnrnslf fidAln. LOB dAlnHa quant t> In composition du lot
fia vîilr.sclto icuilléo sont lndl<inrjs dans fo tabtaau on 7.2,

OMrn
d''n!rorfuc;inn
djs .irticipr,

sotiilt6a dans
la solution n'o

mvngq do
ta V3Îssoîl«

Apport ti'énergîa

a) manirnl!»

l>i mécanique

Ouréfi du lavnqo

Lavnr iiSB uatonsitaB souiUris pi*nO par piAca »t lr)r!î-
nuo io lot l'iuillft comprend fijffiifînts articles, f f i s
itivnr dfins l'ordm: vnrtoria, service tis table ot
ustaniilflS fi'T ^uir.îon.

Opérer c&iniorrifjnt et rdQUllôremiSnt avnc un mou-
vement nussi constant que possible pour maintenir
l'apport dVinmnïo "i<Snnnlquo nu lo [ompa aussi
-:onsînnt fjtjo |]osrit)]fl, ou utiliser uno mâthodo qui
flngîctie l'enseinhla des différences entro opfirn-
lours.

la (jiiposltlf rr.^cnnlquo trnwiillo avec un mouvo-
nnnt constant pour un lumps donné oxnctoment
défini.

Lw3f f.i-if.i'^n type d'nr'.iclo dana 'Jii iemps cionrui
p; cnntiôlnr !a twnp™ qui s'écouta entre les articlo^:.
L'emploi d'un chronomètre ost nôcossnlrn.

Quoique certains consommateurs commen-
cont pur introduire In totalité du lot do vais-
soilo Ot, onsuito, ils If) invflnt; cetlfl
mrfthorifi no mut fltfG locnrnmnndÈo pour
dos osncls cnmparodfs è causa de son
Incommodité ot de son effet sur la tepro-
ductibilitii.

C'ftst un point fnndamenlol pour des pssals
comparatifs fldfelfls sur Ina produiti dn
levoge de la vnlsseiio, 8t if pain fltro h
cause d'écnrtn Importants dans loe résul-
tntg.

Ln pmssion «titra In dlapoaitlf ot les nrttctea
souillés doit Mfo constante,

En piulii;Lje, le consommateur fait varier In
duréo du Irivaga selon le degré et lo type
do soullluro sur les articles ô laver et les
lave jusqu'à CD qu'ils soient propres.
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8.2 Opération de lavage — Paramètres (fin)

Pnrnmàtrfl
principal

Opérations
complémentaire

Pnrnmôtra
«conduira

Rinçage

Égouttnge 9t
séchage ot/ou

essuyage

Conditions assenttsilu1) pour l'asioj

Milntnnir In tarnprtr.ituio do t'oou de rinçage at le
temps rfo rtnçage constants, rjuplla qua aoit la
mdtliodfi utilisés (soit dan* uno bassina è votoselln
aâonràa ou sous 'e robinet). Contrôler la dureté de
l'eau et i'Importnncn de l'agitntion.

Quella qua soit la méthode utilisée (égouttage et
s£ch<i<jf» à l'air, séchage avec un torchon!, contrfl-
|pr la vitessfl d'égouttago tt la tamps dn séchags,
la position dR9 articles en cours d'égouttage et de
séchage à l'air et la propreté des torchons.

Commentaires

La méthode dépend des habitudes du con-
sommateur.

Tous les paramètres mentionnés peuvent
avoir una influence décisive sur l'aspect
final de la vaisselle fit doivent de ce fait
être contrôlés.

I

8.3 Difficultés de l'évaluation de In parformance

Une modification dans uns opération manuelle devrnit Atr«
reconnue comme source importante d'erreur expérimentale
dans les essais, laquelle causera des fluctuations rians les résul-
tats.

LPS modifications sont dues

a) aux différences dans les techniques utilisées par les dif-
féisnts opérateurs;

b) à l'habitude de l'essai et, en particulier, du modo opéra-
toire;

c) à la fatigue;

d) à l'orientation naturelle de l'essai.

Si le nombre da produits à comparer nécessite plus d'un seul
opérateur, l'attribution des essais devrait être faits de manière A
répartir au hasard [os influences parsonnalles possibles des opé-
rmoura. Différents procédés expérimentaux, en fonction du
nombre (la produits à comparer, peuvent étra utilisés pour mini-
miser ceite erreur expérimentale.

Des essais répétas devraient être poursuivis jusqu'à cg que l'on
obtienne des résultats à un niveau de confiance satisfaisant
avec un minimum de cinq essais répétés.

Si fr-ssuyage avec un torchon nnt une pratique ncceptoo du
consommateur dans la paya ou la région où ios proouits sont
destinée à être utilisés, i! ost recommandé qu'il fasse parïia du
mode npératofr.-î pnWu pour les assais comparatifs du produit.
Openriant, il paut dissimuler des effets importants du produit
Rt ceux do l'eau dura, et introduire d'autres paramètres dus à la
composilion des torchons et à leur condition d'utilisation. Il
introduit également un nouveau paramètre déoendant de l'opé-
rateur. Si l'essuyage avec un torchon est utilisé, tout trnnsfort
do la souillure sur un torchon normalisé devrait être examiné.

9 Méthodes d'appréciation des
caractéristiques liées à la performance

3.1 Bases et objectifs d'appréciation

Les principales caractéristiques retenues par les consomma-
teuis pour évaluer la performonce des produits pour le lavage
do la vaisselle sont énumérées en 6.3.

Deux d'entre elles ne sont cependant pas examinées ci-après
parce qu'elles ne font pas partie de l'évaluation des résultats
d'un essai individuel. Ce sont le dosage (6.3 a)l qui a été décidé
avant chaque essai et la quantité de produit nécessaire pour
atteindre la performance optimale [6.301 qui peut seulement
être déterminée par une évaluation après une série d'essais.

Une comparaison complète de la porformanco de différents
produits pour le lavage de la vaisselle à la main pourrait les clas-
ser selon les caractéristiques 9.2 à 9,5 et, si possible, inclure
éqalement une évaluation subjective de l'une ou plusieurs de
celles qui sont énumérées en 9.7 pourvu que le dosage des pro-
duits soit choisi en fonction de l'objectif de la comparaison.

Il y 3 un nombre d'objectifs possibles pour une compnrainon de
produits pour le lavage do la vaisselle à ta main, par exemple:

a) comparer les quantités utilisées en fonction des habitu-
des du consommateur dans le pays ou la réqion concerné;

h) comparer dos masses ou volumes égaux;

c! comparer des quantités a prix égal;

d) déterminer des quantités donnant la performance opti-

male;

B) déterminer des quantités donnant une performance

équivalent^,

iaht nn- if* AFNC-n -Asîïoc»;it!an Fr^ncni^e D»
••r v';i "i-j;30:53 -"vi!̂
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9.2 Efficacité du nettoyage

En machina à laver la valrrasllo, la durée et l'énergie du cycle do
lavage permettent que tous IBS articles soient propres. Par con-
tre, dnns la lavage de la vnlssolle à In main Ifw articles nnnt lavés
un par un jusqu'à ce qu'ils soient considérés comme propres, et
l'opérateur peut modifier l'apport d'énergie? et sa durée pour
atteindre cette propreté. L'efficacité du nettoyage d'un produit
do lavage à la main est, par conséquent, évaluée par le consom-
mateur à partir do la facilité gt da la vitesse du nettoyage, la
nombre de vaisselles souillées quo la solution nettoie et respect
final de la vslsselle, etc., co qui ne peut être qu'évalué subjecti-
vement.

l'âtutie fjdntîrsle des essais comparatifs des
produits de lavage de la vaisselle à la main correspond à l'éva-
luntion du nombre d'jirtlclea qu'un» solution donnas peut not-
toyor. Cette étude nécessite que le moment où la pouvoir de
nettoyage de la solution devient nu! soit défini. L'apparition
d'un nnneau de saleté autour do la bassine et/ou la disparition
de mousse et la formation d'une couche graisseuse à ia surface
do la solution peut être l'effet apparent de la non-efficacité de la
solution de favege de la vaissella. Les critères pour déterminer la
fin d'efficacité, qui sont basés sur le jugement do l'opérateur,
doivent demeurer constants au cours d'une série d'essais.

9.3 Moussage

lu disparition de la mousse est souvent considérée par le con-
sommateur comme un critère commode d'observation da la
disparition du pouvoir de nflttoyaQa de la solution ds lavage de
la vfîissfiile, quoique, techniquement, ces efvots no aoinnt pas
nécessairement directement reliés. Lorsque la disparition do la
mousse est considérée comme le point final d'un grisai, le clas-
sement relatif dos différents produits peut varier avec le type da
souillures. Pour être réaliste, l'essai devrait Ôtio reposé fin utili-
sant un nombre de souillures différentes, chacune représentant
les hflblturfos du pnys concomé,

Une méthode d'essai, basée sur la disparition de la moussa,
rfoit clairement faire la distinction ontrn ie voiumo initial rie
moussa et sa stabilité au cours de Tassai, Le volume initiai de
mousse dépend à la fois des conditions d'agitation et de la
capacité intrinsèque da moussage du détergent. Dans tous les
nfîçrv'î. la même méthode pour la formation du volume inlttai da
mousse doit être utilisés. Les deux paramétras les plus impor-
tants pour l'évaluation da la capacité de lavage de la vaisselle
çnnt la quantité do mousse présente au début n'u ravage at fa
stabilité de la mousse en présence de quantités croissantes «-le
sc-jillurcs. L'importance relative de ces facteurs pout varier
d'un pays à un autre.

5.4 Égotittage

•;"l "st d'usage de Inisser s'égoutter In vaisselle, la vitusso à
jqupil? l'enu s'écoule da la vaisselle ot la présence ou l'abiencs
i> .-jouttelmtes sur îa surface après ^jouttogo privent

9.5 Aspoct global

II est souvent significatif de comparer l'aspect global final de la
vaisselle après lavage ot séchage, es qui peut fournir an plus de
l'Avulumlon des tocnoa, des traînées at des débrfa de résidus
des nourritures sur la vaisselle, una mesure de la performance
du nettoyage. Une comparaison effectuée par des juges expéri-
mentés peut donner une évaluation do l'aspect global, celui-ci
comprenant lo brillant et l'éclat en termes de critères de choix.
Cet aspect est naturôiloment fonction des opérations faisant
suite nu lavage, c'oat-o-dlro les mélhodoa de rinçage et de
séchage.

Tandis que le consommateur lave j'usqu'A co que l'anicl» coït
nproprn», II devrait fltro reconnu quo l'étalon de propreté peut
différer d'un pays à un autre, d'un consornmatour à un autre ot
d'un article a un autre. Ainsi, certains consommateurs peuvent
effectuer une suite d'opérations de lavage: rinçage, lavage, rin-
çage, égoultage; d'autres peuvent se contenter de laver et
d'essuyer avec un torchon; d'autres encore acceptent de laver
et do laisser égouttar. La propreté des articles, résultant da cos
opérations, est évidemment acceptable pour le consommateur
effectuant 10 lavnge de la vaisselle, mais, en fonction du critère
retenu, les articles peuvent montrer des différences quant à la
«propreté» dans un egsni d'évaluation.

9.3 Estimation globale de la performance
tochnfque

Dans les chapitres précédents, les diverses caractéristiques de
lo performance du produit ont été identifiées et des essais peu-
vent être réalisés pour effectuer une estimation comparative
des produits selon chacune do ces caractéristiques. Un nombre
de comparaisons est alors obtenu ot il est parfois possible
do grouper cog estimations pour avoir une estimation unique
globale.

Non seulement tes estimations so rapportent à différentes
cïirictéiistiqURtï, mal!; choque consommateur peut avoir égale-
ment uns opinion différente on ce qui concerne la plus impor-
tante.

9,7 Autres caractéristiques

En plus da la performance technique, des caractéristiques tellon
que l'odeur du produit, sa douceur vis-à-vis des mains, se faci-
lité globale d'emploi et aa vitesse d'utilisation, peuvent en prati-
que jouer un rôle important dans le jugement des consomma-
teurs pour lo choix comparatif d'un produit. La présente Norme
internationale fait mention de ces fadeurs, mais ne les tmifo
pas.

30 Compte fendu des résultats et leur
interprétation

Bion qim fa conclusion finale soit ROUS la responsabilité riu labo-
rfitoiro qui a mené l'oxpérimontation, les recommandations sui-
vflntos peuvent aider dans la préparntlon d'un rapport objectif
fil significatif dws rôtultmn.
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I a! Chaqua caractéristique est généralement indépendants
et indiqua un aspect différent do la performance. Lo fait do
regrouper les caractéristiques en une snulo valeur chiffrée
ost souvent illusoire. En fait, chaque ainfiommnteur pnut
avoir uno opinion différente sur ce qui lui paraît le plus
Irnportnnt, et le f.iit do memionnfir sî ar rimant chaque
carncto'ristlquf) pout l'.ildor à folio un choix.

b) L'estimation d'un jury donna [jéndralamont diroctoment
l« classeiTvnnt des produits selon la caractdri'îtfquo considé-
rée, mais efle na donne pas de vafaure absolues et ne permet
pn53 de clH?*îRr les produits, par exemple, selon une cortnino
échelle arbitraire de

c) Le rapport doit décrire clairement et en détail les condi-
tions expérimentâtes de l'osaal st donner la description d*s
mAthodea

fi} Lo rapport doit inclura flu moins la vnlour moyenne de
chaque cnractôristicjue ot In paramètre statistique qui (Mtor-
nilne les différences significatives à un niveau de confiance
donné.

e} Dans le cas de l'estimation d'un jury par comparaison
par paire, il ns peut v avoir de valeur moyenne, mais les pro-
duits peuvent ôtro classés fes uns par rapport aux autres ou
par rapport A un produit de référence.

I
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1. Scope
.,1 This guide provides guidelines for severaj techniques of

measuring thé foam stability of light-duty hand dishwashing
détergent products in thé présence of artificially applied
test-food soils. il is intended as a laboratory screening lest to
aid in thé formulation of products, for quaiily control and as
a basis between thé formulator and supplier in slaridardizing
spécifie products' perforniance.

1.2 This standard âoes not purport to address ail of thé
safety concerns, if any, associaled with ils use. Il is thé
responsibility ofthe user ofthis standard to establïsh appro-
priate safety and health practices and détermine thé applica-
bility ofregulatory limitations prior to use.

2. Summary of Guide
2.1 Soiled dinner plates are washed by hand in solutions

of hand dishwashing détergents under standardized condi-
tions until an end point of near-disappearance ofthe form is
reached, after which thé nuraber of plates washed is com-
pared to thé number of plates washed using a standard
producl.

3. Significance and Use
3.1 The guide, as now constituted, is uot suitable for rank-

ing of hand dishwashing products, since no basis is available
at this time for corrélation of thé foam stabiiity of thèse
products using any particular food soil or combination of
soils with consumera' ranking of performance.

3.2 The relative foam stability ranking of hand dishwash-
ing détergent products will vary greatly depending on thé
type of food soils used in thé test. Therefore, sélection of thé
standard food soil to be used in a test shall be made by agrec-
roent between thé interested parties on thé basis of expéri-
ence.

3.3 This laboratory screening guide includes flexibility in
several areas se as to aJlow ils use by thé maximum number
of laboratories, without purchase of significant additioual
equipment. It should be recognized, therefore, that différ-
ences in spécifie equipment raay lesult in a reduced Icvel of
inierlaboratoiy and imeroperator précision, and such résulte
must be evaluated with caution.

4. Recommended Conditions
4.1 Waler Hardness—If only one test is to be made, hard

water(150ppm, about 9 grains per gallon (gpg)) is suggested.

1 'I his method iï under thc jurudiction of AS IM Commitie* LM ?. oc Soaps
and Other DeietucnL-, and is Ihc direct responsibility of Subconimitlec D12.16 on
Hard Surface Geaninj.

Cuncnt édition appraved Dec. 15, T992. Puhlished Februar)' 1992. Onginally
publishcd ai D 4009 -81. Lasi previous édition D 4009 -81(1986).

Cal ci u m/Magnesi u m
Ratio

To produce a more complète picture of product perfor-
mance, test at two or three additions] hardness levc's: soft
water (35 ppm, 2 gpg); moderately hard water (100 ppm, 6
gpg); or very hard water (260 ppm, 15 gpg).

4.1.1 Calcium/Magnésium Ratio (as CaCo3)—II is sug-
gesied that this ratio be adjusted for différent waier hardness
as follows:

Water liaidncss Range,
ppm(gpg)

(I to 60 (0 to 3.5)
61 to 120 (3.6 to 7.0)
121 andover{7.! and over)

4.2 Water Température—Thé water température at th;
start ofthe test should be adjusted 10 47"C (1I7*F).

5. Materials
5.1 Plain White Glazed Dinner Plates in Sound Condi-

tion—200 to 230 mm (8 to 9 in.) in diameter, with 160 to
165 mm (6 '/4 to 6 lh in.) indented bottom.

5.2 Dishpan (conventional)—Bottom diameter = 280 mm
(11 in.)f top diameter = 370 mm (14 Va in.), depth - j40
mm (5 '/2 in.). Sheet métal or plastic are suitable matsrials.

5.3 Dishdoth (any conveniional brand), Dish Map. or Dis-
posableDishcloths—Enough clean dish cloths (ordish mops)
should be available to ensure thé use of a fresh cloth (or dîsh
mop) for each test run in one day. A new disposable clotli
should be used for each wasb.

5.4 Any suitable réservoir of 4-L capacity, thaï can bs
readily loaded with test water and that can deliver its COP-
tenls through a 9.5-mrn (Vs'in.) (inside diameter) drainage
tip. Preferably, this drainage tube is an open-shut srj'le to
permit full flow immediately upon opening.

6. Standard Soils
6.1 Four soils, représentative of those commonly used for

hand dishwashing tests, are described below. Other soil
compositions may bc used.

6.1.1 Soil A:

Lard (not hydrofcnatcd)
Weswn oîi
Corn ail
Oleic acid (USP)
Sait

Gc latin
Flour
Waier

wt %

1S.3
9.2
9.2
4.2
0.4
0.4

41.6
16.7

100.0100.0

6.1.1.1 Prépare this mixture on thé day prior to use.
Discard any soil more than one day old. Prépare as follows:

spyright by thé American Society For lesting & Materials
iun Apr21 14:27:082002
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Weigh thé lard, vegetable oil,2 corn oil, and o)eic acid into a
bcaker and warm to 38*C (100'F). Add thé sait, gclatin, and
flour while mixing with a spatula. Store at 3 to 6"C (38 to
42°F) ovemight. The followîng day, just prior to use and
withoui hcating, blend in thé water with a large 200-mm
(8-in.) spatula. Apply soil at room température. A bright dye
may bc added to aid visual inspection.

6.1.2 Soif B:
Rnur
Shonening
Oleic acid fUSP)

5C %
4S %

2 %

6.1.2.1 Warm Ihe shortening with oleic acid to 38*C
(100T). Slowly add flour wlule mixing with a spatula and
warming to 49°C (I20"F). Hold soi! température at 49 ±
1.5'C (120 ± 3'F) while soiiing dishes.

NOTE—Iti ordcr to prevent soil from mclting ofTplaies, do not exceed
thé proper wash walcr température of 47*C < 117"F).

6.1.3 SoilC—Shortening.
6.1.3.1 Warm thé shonening to 42 ± L5*C (108T i 3"FJ

and maintain at this température during soiling. A small
amount of an oil-solublc dye3, can be added to thé warm
shortening before soiling to provide visual évidence of soil
rcsidue.

6.1.4 Soil D:

Shortening
Spray-dricd egg powdcr
Tap waicr

wt %
42.8Î
14.3
42.85

6.Î.4.! Prépare as follows: Weigh into thé bowl of an
electric household mixer4, thé required araount of short-
cning. Weigh in egg powder and then blend at low speed with
thé mixer to form a thick paste. Add tap water, heaicd îo
about 40°C (104*F), over a period of aboui 1 min, while
mixing, and then blend for approximalely 4 to 5 min until
thé mixture attains a homogeneous creamy consistency. The
quantity prepared should be sufficienl for one day's work
only, soil being madc up fresh daîly. Approximately 450 g of
shortening and 150 g of egg powder make sufficient soil for
about 500 plates.

7. Préparation of Soiied Pluies
7.1 Wash thc plates thoroughly, by usual har.d methods or

in an automatic dishwasher, before siarting thé lest and
bctween test soiiings/wasiiings to provide clean dry plaies.

7.2 Place on a balance, thé bcaker containing tlie selecled
soil, A, B, or C. Set to weigli 6.0 ± 0.1 g lighl. Use a spatula
or spoon to reniove 6.0 g soil for application to a plate.
Altcmatively, weigh each plate, tare, and then ïidd soil îo 6.0
±0.1 g.

7.3 Transfer Soi! A or B inost readily, witii a small
spatula. Scrape aJl soil from thé spatula on thé edge of thc
plate. Soil C, a liquid at 42°C (108T), can be added from a
small spoon or by using an automatic pipet syringe by
Manostat set to deliver 6.0 p.

7.4 For Soil D use a press-down cream dispenser with
adjustable plunger to deliver 2 ± 0.03 g of soi! to each plate.

2 Wesson oil, or as équivalent, bas bccn found suitable for this puipose.
3 Sudan Red 4BA. available from General DyeslutT, or ils équivalent, bas bcen

found suitablt for ihis purpose.
* Suiibeam mixer, or ILS équivalent, has hccn found suiuble for iliis puijxisr.

7.5 Use one's finger to spread thé soil ovcr toc surface- o,f
thé plate. Disposablc glovcs are recommencée for
proœdure. Soiied plates are then stacked in touvenient
piles (20 to 25 plates). Tbe top plate of cach piic may bc
inverted lo prevent drying out of soil. After soifing thc last
plate of each stack, thé residual soil on thé finger is rcmovrt:
by wipîng on thé sides of thé stacked, soiied plaies.

7.6 Wash Soifs A, B or D thé same day ai soiling. 'lest
wash Soit C thé day after soiling.

7.7 Keep soil well mixed by fréquent stirring ^nc kecp scJ
covered. Do not use excess soil or soiied dishes teyond th;
lime schedule, as notcd.

8. Préparation of Disbwasfa Solution
S. I Tlie standard concentration is 0 .10% product. Thc

standard température is 47"C (117"F). Other "as is" or
concentrations can be used in comparison testing.

8.1.1 Prépare 4 L of test water a! desired harcncss an^
température and place in réservoir.

8.1.2 Draw 100 mL of test water from thé réservoir
8.1.3 Divide this into four equal portions of 25 mL cuch_
8.1.4 Swirl 4 g of product in a fiask containing 25 mL of

test waler and pour into thé wash pan.
8.1.5 Rinse tbjs flask with 25mLoftest water three tinies^

pouring each riuse into thé wash pan.
8.1.6 Add thé 3.9 L of test water remainiog in ihe réser-

voir to thé wash pan. The réservoir delivery dp is situated
610 mm (24 in.) above thé bottom of thé dish pan so thaï n
defivers into thé center of thé pan.

9. Wasliing Procédure
9.1 Two alternative methods for washing thc soiied plate*

arc explained in Ihe followîng:
9.1.1 Method A—Place thé dishcloth in thé wash water

and tlie first dish is washed beginning at 20 s aner thé water
addition is complète. Wash one dish at a time. botb front
and back, using a rotating motion with thé dishcloth while
kecpîng tlie dish half submerged in an angular position with
thé bottom of thé dishpan. Use a soiied dish every 30 s and
continue washing to reach an end point where jus: half thé
surface of thé wash solution shows a min tayer of foam.
Dishes washed can be rated at whole or half dishes dépend-
ing on thé operalor's mcasurement of residual loain.

9.1.2 Method B~ln an alternative niethod. slide two
soiied plates edgewise into thé wash bowl. Hold one of thèse
at 45° lo thé horizontal, so that about half of its ar^xi is above
thé wash iiquor surface, and most of thé foanj is to ths fronï
of Uie plaie. Remove tbe soil from thé plate by four circular
strokes of a dishmop or cloth. Pass thé mop or dotli througli
thé liquor surface on each stroke. Foam is thus stirred into
thé wash Iiquor, and thé soil is simultaneousiy etumsified.
Then turn thé plate and àmilarly clean its reverse side, but
with three circular strokes. Brush back any foam adhering to
thé plate into thé bowl with thé mop or cloth, and tben
transter thé plate to a sink or container of hoi watsr or
détergent. Then lake a third soiied plate from thé pile, and
slide underneath thé plate already in thé bowl. Wash Ihe
second plate as described above, and repeat thé cycle. Foam
height is giadualJy reduced, and eventually fie^ iiquor
surface, that is Hquor not covered by foam, becomes visibic.
Note thé number of plates washed, and continue thé washmg
opération. In général, one raore plate will reduce thé ares of
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foam lo about half (or Icss Ihan half) of thé total iiquor
surface. Noie thé number of plates washed to this half-foam
end point and wash furlher plates until almos! complète
destruclion of thé foam occurs. This normally takes only one
more plate. The resuli of thé test is taken as thé number of
plates washed at thé half-foam end point. Expérience bas
shown that this end point is thé one icast subject to errors in
judgcment by operators.

10. Cleaning Procédure

10.1 Afler each test, thé dishcloth or dishmop should be
boiled in détergent solution, thorouglily linsed oui with hot
tap water, and as much liquid as possible removed by
squeezing. The plates thaï hâve bcen washed during ihe test
should be thoroughly washed and rinsed, placed in racks and
allowed to dry. AUematively, an automatic dishwasher may
be used. The wash bowl must be well cleaned after each test.

11. Référence Blend
1 1 , 1 Periodically, and specifically when using any new

components in thé préparation of a soi! or when evaluaiing a
new set of samples, it is prudent lo tesl a known pair of
dishwash blends to permit some comparison with previous
data. This référence mix should wash thé same number of
dishes within liie normal variation liniits.

12. Arrangement of Tests

12.1 Silice thé absolute level of results, that is, number of
plates washed to thé foam end point, may be différent for
différent operators and on différent days, thèse possible ef-
fecls should be allowed for by:

12.1.1 Testing each producl thé same number of limes by
each operator,

12.1.2 Testing products on a comparative oasis, aiid
12.1.3 Conducting at least four replicate tests.
12.2 The products shuuld be tested until a suitable and

specified statistically dcleniiined confidence intcrval is
reached betwecn thé appropriate comparisons.

13. Data Evaluation
13.1 The test conditions, such as, watcr hardness, produci

concentration, température, test method, and method of
data analysîs, should be specified,

13.2 Calculate thé averagc nurabei of plates washed by
each producl, including that of a référence product, over thé
several replicate tests- Express thé performance of a product
as a pcrcentage of thé performance of a référence prodi.a.
Différences in performance may also be expressed as relative
plate count averages, as long as a suitable statistical method
can be adopted timt wUl allow one 10 détermine product
différences at specified, statistically determined confidence
imervals.

14, Précision and Bias

14.1 When experienced operators are employed, ths 95 %
confidence level of a resuit, average of four tests, should bt
approximatefy ±5%.

14.2 Plate count averages and standard déviations for a
given product hâve little, if any, direct value in assessing
product différences. Product différences can be evaluated
only through sufFicient testing to détermine thé performance
différence it is nccessary to estabush to ascertaio whethcr two
products are différent with a specified degree of conndinct.

14.3 While appropriate statistical treaunents for anaJyzing
data and evaluating confidence intervals can be fouud in a
number of texts and papers, thé following références can bc
recommended.

14.3.1 Mandel, J., and Lashof, T. W, "The
Interlaboratory Evaluation of Tesling Methods," AS'J'M
Bulletin, No. 239, July 1959.

14.3.2 Snedecor, G. W., Siatistical Methods. Jth Ed.,
lowa State Collège Press, Ames, lowa, 1956.
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