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Goods of household chemistry.
Methods for determination of anionic surface-active agent

Дата введения —  2015— 01— 01

1 Область применения

Настоящий стандарт распространяется на товары бытовой химии (далее -  средства) в виде 
жидкостей, в том числе загущенных, суспензий, паст, порошков и устанавливает методы количест­
венного определения анионного поверхностно-активного вещества (АПАВ) в диапазоне измерений 
массовой доли от 1,5 % до 35,0 %: метод двухфазного титрования и фотоколориметрический метод. 

Фотоколориметрический метод является арбитражным.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы нормативные ссылки на следующие межгосударствен­
ные стандарты:

ГОСТ 61—75 Реактивы. Кислота уксусная. Технические условия
ГОСТ OIML R 111-1—2009 Государственная система обеспечения единства измерений. Гири 

классов точности Е-i, Е2, F-ь F2, M-i, М-|_2, М2, М2_3 и М3. Часть 1. Метрологические и технические требо­
вания

ГОСТ 1770—74 (ИСО 1042-83, ИСО 4788-80) Посуда мерная лабораторная стеклянная. Ци­
линдры, мензурки, колбы, пробирки. Общие технические условия

ГОСТ 4198— 75 Реактивы. Калий фосфорнокислый однозамещенный. Технические условия
ГОСТ 4204—77 Реактивы. Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 5556—81 Вата медицинская гигроскопическая. Технические условия
ГОСТ 6709—72 Вода дистиллированная. Технические условия
ГОСТ 9147—80 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия 
ГОСТ 10929—76 Реактивы. Водорода пероксид. Технические условия
ГОСТ 14919—83 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. Общие 

технические условия
ГОСТ 18300— 87 Спирт этиловый ректификованный технический. Технические условия
ГОСТ 20015—88 Хлороформ. Технические условия
ГОСТ 24104—2001 Весы лабораторные. Общие технические требования*
ГОСТ 25336—82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные пара­

метры и размеры
ГОСТ 25794.1—83 Реактивы. Методы приготовления титрованных растворов для кислотно­

основного титрования
ГОСТ 27025—86 Реактивы. Общие указания по проведению испытаний 
ГОСТ 29169—91 (ИСО 648-77) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки с одной отметкой 
ГОСТ 29227—91 (ИСО 835-1-81) Посуда лабораторная стеклянная. Пипетки градуированные. 

Часть 1. Общие требования
ГОСТ 29251—91 (ИСО 385-1-84) Посуда лабораторная стеклянная. Бюретки. Часть 1. Общие 

требования

На территории Российской Федерации действует ГОСТ Р 53228-2008 «Весы неавтоматического действия. 
Часть 1. Метрологические и технические требования. Испытания».

Издание оф ициальное
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П р и м е ч а н и е  — При пользовании настоящим стандартом целесообразно проверить действие 
ссылочных стандартов в информационной системе общего пользования — на официальном сайте Федерального 
агентства по техническому регулированию и метрологии в сети Интернет или по ежегодному информационному 
указателю «Национальные стандарты», который опубликован по состоянию на 1 января текущего года, и по вы­
пускам ежемесячного информационного указателя «Национальные стандарты» за текущий год. Если ссылочный 
стандарт заменен (изменен), то при пользовании настоящим стандартом следует руководствоваться заменяю­
щим (измененным) стандартом. Если ссылочный стандарт отменен без замены, то положение, в котором дана 
ссылка на него, применяется в части, не затрагивающей эту ссылку.

3 Общие указания

3.1 Общие указания по проведению измерений -  по ГОСТ 27025.
3.2 Допускается применение других средств измерений с метрологическими характеристиками 

и оборудования с техническими характеристиками не хуже, а также реактивов по качеству не ниже 
указанных.

4 Методы измерений

4.1 О тб о р  п р о б ы
Отбор пробы -  по технической документации на испытуемое средство.
Необходимую для анализа часть представительной пробы отделяют:
- для жидкостей, в том числе загущенных, суспензий и паст -  после перемешивания;
- для порошков -  после перемешивания, квартования и растирания в ступке до исчезновения 

гранул и комочков.
4 .2  М е то д  д в у х ф а з н о го  ти тр о в а н и я
Сущность метода заключается в титровании раствора АПАВ раствором N- 

гексадецилпиридиний хлорида (ГДПХ) или N-гексадецилпиридиний бромида (ГДПБ) в присутствии 
смешанного индикатора в двухфазной системе вода -  хлороформ.

4.2 .1  С р е д с тв а  и зм е р е н и й , в с п о м о га т е л ь н ы е  у с тр о й с т в а , м а те р и а л ы  и р е а кти в ы
Весы лабораторные высокого (II) класса точности с ценой деления 0,1 мг и наибольшим пре­

делом взвешивания 200 г по ГОСТ 24104 или весы с неавтоматическим установлением показаний 
высокого (II) класса точности с действительной ценой деления 0,05 мг и максимальной нагрузкой 200 
г.

Весы лабораторные высокого (II) класса точности с ценой деления 10 мг и наибольшим пре­
делом взвешивания 1 кг по ГОСТ 24104 или весы с неавтоматическим установлением показаний вы­
сокого (II) класса точности с действительной ценой деления 10 мг и максимальной нагрузкой 1500 г .

Набор гирь (1 -1 0 0  г) F1 и набор гирь (1- 500 г) F2 по ГОСТ OIML R 111-1.
Часы.
Стаканчик СВ-24/10 по ГОСТ 25336.
Колбы 1-250-2, 1-500-2, 1-1000-2 по ГОСТ 1770.
Пипетки 1-2-1,2-2-2, 2-2-10, 2-2-20 по ГОСТ 29169.
Пипетка 2-2-2-5 по ГОСТ 29227.
Бюретка 1-3-2-25-0,1 по ГОСТ 29251.
Цилиндры 1-10-2, 3-25-2, 3-50-2, 2-100-2, 3-250-2 по ГОСТ 1770.
Стакан В-1-400 ТХС по ГОСТ 25336.
Ступка 5 с пестиком 3 по ГОСТ 9147.
Электроплитка по ГОСТ 14919.
N-гексадецилпиридиний хлорид фармакопейный, раствор молярной концентрации 

c(C2iH38NCrH20 ) = 0,003 моль/дм3 (0,003 М) или N-гексадецилпиридиний бромид, раствор молярной 
концентрации c(C21H38N BrH 20 ) = 0,002 моль/дм3 (0,002 М).

Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 18300.
Хлороформ фармакопейный или хлороформ по ГОСТ 20015.
Кислота серная по ГОСТ 4204, ч. д. а., концентрированная и раствор молярной концентрации 

с(1/2 H2S 04) = 0,1 моль/дм3 (0,1 н.); готовят по ГОСТ 25794.1 без определения коэффициента поправ­
ки.

Кислота уксусная по ГОСТ 61, х. ч.
Эозин БА или эозин Н.
Водорода пероксид по ГОСТ 10929, х. ч.
Метиленовый голубой (индикатор).
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Вещество поверхностно-активное анионное, которое используют для изготовления средства, 
или

государственный стандартный образец (ГСО) соответствующего АПАВ.
Натрий додецилсульфат, ч. д. а. или ч., или
государственный стандартный образец состава додецилсульфата натрия ГСО 8049.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709 или вода эквивалентной чистоты.
4 .2 .2  П о д го то в ка  к в ы п ол н ени ю  изм ер ен и й
4.2.2.1 П р и гото в л ени е  р аств о р а  N -гексад ец и л п и р и д и н и й  хл о р и д а  (ГД П Х ) м о л яр но й  ко н ­

ц ен тр ац и и  0,003 м о л ь /д м 3 или N -гексад ец и л п и р и д и н и й  б р ом и д а (Г Д П Б ) м о л яр но й  ко н ц е н тр а ­
ции 0 ,002  м о л ь /д м 3

1,0740 г ГДПХ или 0,7690 г ГДПБ помещают в мерную колбу вместимостью 1000 см3, доводят 
объем раствора водой до метки и тщательно перемешивают.

4 .2 .2 .2  П р и гото в л ени е  р аств о р а  ср ав н ени я  А П А В
Из образца АПАВ, которое было использовано для изготовления средства, с известной мас­

совой долей основного вещества, определяемой в соответствии с нормативным или техническим до­
кументом, или из ГСО готовят раствор сравнения с массовой концентрацей активного вещества 0,9-
1,3 мг/см3.

Массу навески АПАВ, необходимую для приготовления раствора сравнения т, г, вычисляют 
по формуле

т
С У  

Q  1 0 0 0

1 0 0 , (1)

где С -  массовая концентрация АПАВ в растворе сравнения, мг/см3;
V -  вместимость мерной колбы, используемой для приготовления раствора сравнения, см3;
С1 -  массовая доля основного вещества в образце АПАВ, которое было использовано для из­

готовления средства, определенная в соответствии с нормативным или техническим документом, или 
в ГСО, %;

1000 -  коэффициент пересчета миллиграммов в граммы.
Раствор сравнения пригоден в течение 2 сут.

П р и м е ч а н и е  — При отсутствии информации об используемом АПАВ допускается применять в ка­
честве образца сравнения додецилсульфат натрия с указанием в протоколе испытаний.

4 .2 .2 .3  П р и гото в л ени е  р аств о р а  см еш анн о го  и н д и като р а
Раствор А: 1,40 г эозина БА или эозина Н растворяют в 10 см3 воды в мерной колбе вмести­

мостью 500 см3, приливают 5 см3 уксусной кислоты, доводят объем раствора этиловым спиртом до 
метки и перемешивают.

Раствор Б: 0,08 г индикатора метиленового голубого растворяют в 170 см3 воды в стакане 
вместимостью 400 см3, прибавляют 30 см3 концентрированной серной кислоты и перемешивают.

Растворы А и Б хранят в отдельных склянках.
Для приготовления раствора смешанного индикатора к одной части раствора Б прибавляют 

четыре части раствора А и перемешивают.
Раствор смешанного индикатора готовят непосредственно перед проведением анализа в не­

обходимом количестве.
4.2.2Л  П о д го то в ка  пробы
4.2.2.4.1 Массу навески средства для проведения анализа определяют по технической доку­

ментации на средство.
Навеску средства взвешивают в стаканчике. Результат взвешивания в граммах записывают с 

точностью до четвертого десятичного знака.
4.2.2.4.2 Жидкости, в том числе загущенные, не содержащие активный хлор
Навеску средства из стаканчика количественно переносят в мерную колбу вместимостью 250 

см3 дистиллированной водой, доводят объем раствора водой до метки и перемешивают.
4.2.2.4.3 Жидкости, в том числе загущенные, содержащие активный хлор в виде гипохлорита

натрия
Пробу готовят по 4.2.2.4.2
4.2.2.4.4 Порошки, пасты, суспензии, не содержащие активный хлор
Навеску средства из стаканчика количественно переносят в мерную колбу вместимостью 250
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см3 дистиллированной водой, доводят объем раствора водой до метки и тщательно перемешивают. 
Раствору дают отстояться в течение 30 мин.

4.2.2.4.5 Порошки, пасты, суспензии, содержащие активный хлор в виде хлортринатрий фос­
фата, хлорамина Б и гипохлорита кальция

Пробу готовят по 4.2.2.4.2.
4.2.2.4.6 Порошки, пасты, суспензии, содержащие активный хлор в виде монохлорамина ХБ, 

двухосновной соли гипохлорита кальция, хпорциануратов
Навеску средства из стаканчика количественно переносят 100 см3 дистиллированной воды, 

отмеренной цилиндром, в стакан вместимостью 400 см3, добавляют пипетками 2 см3 пероксида водо­
рода, 1 см3 этилового спирта, доводят до кипения и осторожно кипятят при умеренном нагревании в 
течение 30 мин для разрушения монохпорамина ХБ или 5 мин для разрушения хпорциануратов и 
двухосновной соли гипохлорита кальция.

Раствор охлаждают и количественно переносят в мерную колбу вместимостью 250 см3, дово­
дят объем раствора водой до метки, перемешивают и дают отстояться в течение 30 мин.

4 .2 .3  В ы п о л н ени е  и зм ер ен и й
4.2.3.1 10 см3 раствора пробы, подготовленной по 4.2.2.4.2 или 4.2.2.4.4, или 4.2.2.4.6 пипет­

кой 2-2-10 по ГОСТ 29169 помещают в цилиндр вместимостью 100 см3, приливают цилиндрами 5 см3 
раствора серной кислоты, 1 см3 раствора смешанного индикатора, 10 см3 хлороформа и доводят объ­
ем водой до 50 см3.

4.2.3.2 10 см3 раствора пробы, подготовленной по 4.2.2.4.3 или 4.2.2.4.5 пипеткой 2-2-10 по­
мещают в цилиндр вместимостью 100 см3, приливают пипеткой 2 см3 пероксида водорода, переме­
шивают, добавляют цилиндрами 5 см3 раствора серной кислоты, 1 см3 раствора смешанного индика­
тора, 10 см3 хлороформа и доводят объем водой до 50 см3.

4.2.3.3 Титрование проводят раствором ГДПХ или ГДПБ до перехода окраски хлороформного 
слоя от голубого до розового цвета. После прибавления каждой порции титранта цилиндр закрывают 
пробкой и перемешивают его содержимое интенсивным встряхиванием. По мере прибавления тит­
ранта расслаивание в цилиндре происходит быстрее. В конце титрования титрант прибавляют пор­
циями по 0,05 см3.

Аналогичным образом титруют 10 см3 соответствующего раствора сравнения АПАВ, отмерен­
ного пипеткой 2-2-10.

Проводят второе определение, используя новую навеску анализируемого средства.
4 .2 .4  О б р аб о тка  р езул ь тато в  и зм ер ен и й
Массовую долю анионного поверхностно-активного вещества (АПАВ) X, %, вычисляют по 

формуле:

X  =
У С  2 5 0 - 1 0  

Ух т 10-1000
1 0 0 , (2)

где V -  объем раствора ГДПХ молярной концентрации 0,003 моль/дм3 или объем раствора 
ГДПБ молярной концентрации 0,002 моль/дм3, израсходованный на титрование аликвоты раствора 
испытуемого средства, см3;

С -  массовая концентрация АПАВ в растворе сравнения, мг/см3;
250 -  объем раствора пробы, подготовленной по 4.2.2.4 (вместимость мерной колбы) см3;
10 (в числителе) -  аликвота раствора пробы, взятой для анализа, см3;
Vi -  объем раствора ГДПХ молярной концентрации 0,003 моль/дм3 или объем раствора ГДПБ 

молярной концентрации 0,002 моль/дм3, израсходованный на титрование 10 см3 раствора сравнения,
см3;

/77- масса навески средства, г;
10 (в знаменателе) -  объем раствора сравнения, взятый для анализа, см3;
1000 -  коэффициент пересчета миллиграммов в граммы.
Проводят оперативный контроль повторяемости (сходимости) при каждом измерении путем 

сравнения расхождения между результатами определений с допускаемым расхождением, указанным 
в таблице 1. Если полученное значение превышает допускаемое расхождение, проводят третье оп­
ределение. Если после этого расхождение между наибольшим и наименьшим результатами опреде­
лений превышает допускаемое расхождение, выясняют причины, приводящие к неудовлетворитель­
ным результатам, и принимают меры по их устранению.

За результат измерения принимают среднеарифметическое значение результатов двух опреде­
лений, полученных в условиях повторяемости (сходимости), абсолютное значение расхшкдения между 
которыми при доверительной вероятности 0,95 не превышает значений, указанных в таблице 1.
4
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Т а б л и ц а  1
В процентах

Массовая доля АПАВ Границы интервала, в котором аб­
солютная погрешность измерения 

находится с вероятностью 0,95

Допускаемое абсолютное значение расхож­
дения между результатами двух определе­
ний, полученных в условиях повторяемости 

(сходимости)
От 1,5 до 5,0 вкпюч. ±0,1 0,2
Св. 5,0 » 10,0 » ±0,2 0,2
» 10,0 » 15,0 » ±0,3 0,3
» 15,0 » 35,0 » ±0,5 0,6

Результаты измерения округляют до первого десятичного знака.
4.3  Ф о то ко л о р и м е тр и ч е с ки й  м етод
Сущность метода заключается в образовании окрашенного в синий цвет комплексного соеди­

нения анионного поверхностно-активного вещества (АПАВ) с азуром I, экстракции его хлороформом с 
последующим фотометрическим измерением оптической плотности раствора.

4.3.1 С р ед ств а  изм ер ен и й , в сп о м о гател ь н ы е у с тр о й ств а , м атери ал ы  и р еакти вы
Весы лабораторные высокого (II) класса точности с ценой деления 0,1 мг и наибольшим пре­

делом взвешивания 200 г по ГОСТ 24104 или весы с неавтоматическим установлением показаний высо­
кого (II) класса точности с действительной ценой деления 0,05 мг и максимальной нагрузкой 200 г.

Набор гирь (1 -1 0 0  г) F1 по ГОСТ OIML R 111-1.
Колориметр фотоэлектрический лабораторный (фотоколориметр) любого типа, обеспечи­

вающий измерение оптической плотности при длине волны (590 ±10) нм.
Часы.
Стаканчик СВ-24/10 по ГОСТ 25336.
Ступка 2 с пестиком 1 и ступка 5 с пестиком 3 по ГОСТ 9147.
Колбы 1-100-2, 1-250-2, 1-500-2, 1-1000-2 по ГОСТ 1770.
Пипетки 2-2-1,2-2-5, 2-2-10 по ГОСТ 29169.
Пипетка 2-2-2-5 по ГОСТ 29227.
Цилиндры 1-10-2, 3-25-2 по ГОСТ 1770.
Пробирка П-2-15-14/23 ХС по ГОСТ 1770.
Воронка ВД-1-100 ХС по ГОСТ 25336.
Воронка В-36-50 ХС по ГОСТ 25336.
Калий фосфорнокислый однозамещенный по ГОСТ 4198, раствор молярной концентрации 

с(КН2Р04) = 0,01 моль/дм3 (0,01 М).
Азур I, ч. по технической документации.
Кислота серная по ГОСТ 4204, раствор молярной концентрации с(1/2 H2S 04) = = 0,1 моль/дм3 

(0,1 н.); готовят по ГОСТ 25794.1 без определения коэффициента поправки.
Хлороформ фармакопейный или хлороформ по ГОСТ 20015.
Вата медицинская гигроскопическая по ГОСТ 5556.
Вещество поверхностно-активное анионное, которое используют для изготовления средства, 

или государственный стандартный образец (ГСО) соответствующего АПАВ.
Натрий додецилсульфат, ч. д. а. или ч., или государственный стандартный образец состава 

додецилсульфата натрия ГСО 8049.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709 или вода эквивалентной чистоты.
4 .3 .2  П о д го то в ка  к в ы п ол н ени ю  и зм ер ен и й
4.3.2.1 П р и го то в л ен и е  р аств о р а  о д н о за м е щ е н н о го  ф о сф о р н о ки с л о го  кал ия м о л яр но й  

ко нц ентр ац и и  0,01 м о л ь /д м 3
1,3610 г однозамещенного фосфорнокислого калия растворяют в воде в мерной колбе вме­

стимостью 1000 см3, доводят объем раствора водой до метки и перемешивают.
4 .3 .2 .2  П р и гото в л ени е  р аств о р а  азу р а  I
(40 ± 5) мг азура I, растертого в ступке, растворяют в 5 см3 раствора серной кислоты в мерной 

колбе вместимостью 100 см3, доводят объем раствора водой до метки и перемешивают.
4 .3 .2 .3  П р и гото в л ени е  р аств о р а  ср ав н ени я  А П А В
Раствор сравнения АПАВ с массовой концентрацей активного вещества 0,9-1,3 мг/см3; гото­

вят по 4.2.2.2.
1 см3 приготовленного раствора пипеткой вместимостью 1 см3 помещают в мерную колбу вме­

стимостью 100 см3, доводят объем раствора водой до метки и перемешивают.
1 см3 раствора сравнения должен содержать 0,009 -  0,013 мг активного вещества.
Раствор сравнения пригоден в течение 2 сут.

5
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П р и м е ч а н и е  — При отсутствии информации об используемом АПАВ допускается применять в ка­
честве образца сравнения додецилсульфат натрия с указанием в протоколе испытаний.

4 .3 .2 .4  П о д го то в ка  пробы
Массу навески средства для проведения анализа определяют по технической документации 

на испытуемое средство (далее -  средство).
Навеску средства взвешивают в стаканчике. Результат взвешивания в граммах записывают с 

точностью до четвертого десятичного знака.
Навеску средства из стаканчика количественно переносят в мерную колбу вместимостью 500 

см3 дистиллированной водой, доводят объем раствора водой до метки и тщательно перемешивают. В 
случае пастообразных и порошкообразных средств раствору дают отстояться 20-30 мин. Пипеткой 
вместимостью 10 см3 отбирают 10 см3 полученного раствора и переносят в мерную колбу вместимо­
стью 250 см3, доводят объем раствора водой до метки и перемешивают.

4 .3 .3  В ы п о л н ени е  и зм ер ен и й
В делительную воронку вносят цилиндрами 25 см3 раствора однозамещенного фосфорнокис­

лого калия, 3 см3 раствора серной кислоты, 1 см3 раствора азура I, пипеткой вместимостью 5 см3 вно­
сят 5 см3 приготовленного раствора пробы средства, пипеткой вместимостью 10 см3 добавляют 10 
см3 хлороформа и встряхивают в течение 2 мин. После разделения хлороформный слой сливают че­
рез лабораторную воронку с небольшим кусочком ваты, смоченным хлороформом и тщательно отжа­
тым для удаления его избытка, в пробирку с притертой пробкой. Одновременно готовят контрольный 
раствор, не содержащий АПАВ. Затем измеряют оптическую плотность хлороформного раствора 
пробы средства по отношению к контрольному раствору на фотоколориметре при длине волны (590 ± 
10) нм в кюветах с толщиной поглощающего свет слоя 10 мм.

Аналогичное определение проводят с 5 см3 раствора сравнения соответствующего АПАВ, 
приготовленного по 4.3.2.3 и отмеренного пипеткой.

Проводят второе определение, используя новую навеску анализируемого средства.
4 .3 .4  О б р аб о тка  р езул ь тато в  изм ер ен и й
Массовую долю анионного поверхностно-активного вещества (АПАВ) Хь %, вычисляют по 

формуле

X г
Аг 500-250 С  

А т 10-1000
100, (3)

где Â  -  оптическая плотность хлороформного раствора пробы средства;
500 -  вместимость мерной колбы, см3;
250 -  вместимость мерной колбы, см3;
С -  массовая концентрация АПАВ в растворе сравнения, мг/см3;
А -  оптическая плотность раствора сравнения;
т -  масса навески средства, г;
10 -  вместимость пипетки, см3;
1000 -  коэффициент пересчета миллиграммов в граммы.
Проводят оперативный контроль повторяемости (сходимости) при каждом измерении путем 

сравнения расхождения между результатами определений с допускаемым расхождением, указанным 
в таблице 2. Если полученное значение превышает допускаемое расхождение, проводят третье оп­
ределение. Если после этого расхождение между наибольшим и наименьшим результатами опреде­
лений превышает допускаемое расхождение, выясняют причины, приводящие к неудовлетворитель­
ным результатам, и принимают меры по их устранению.

За результат измерения принимают среднерифметическое значение результатов двух определе­
ний, полученных в условиях повторяемости (сходимости), абсолютное значение расхождения между ко­
торыми при доверительной вероятности 0,95 не превышает значений, указанных в таблице 2.
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Т а б л и ц а  2
В процентах

Массовая доля АПАВ Границы интервала, в котором Допускаемое абсолютное
абсолютная погрешность измере- значение расхождения между результатами

ния находится с вероятностью двух определений, полученных в условиях
0,95 повторяемости (сходимости)

От 1,5 до 10,0 вкпюч. ±0,1 0,2
Св. 10,0 » 35,0 » ±0,3 0,4

Результаты измерения округляют до первого десятичного знака.

5 Метрологические характеристики

5.1 Границы интервала, в котором абсолютная погрешность измерения, проведенного по ме­
тоду двухфазного титрования, находится с вероятностью 0,95, приведены в таблице 1.

5.2 Границы интервала, в котором абсолютная погрешность измерения, проведенного по фо- 
токолориметрическому методу, находится с вероятностью 0,95, приведены в таблице 2.
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