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. DISPOSICIONS XERAIS

MINISTERIO DA PRESIDENCIA

3583 Orde PRE/347/2011, do 21 de febreiro, pola que se modifica o anexo Il do Real
decreto 4/2007, do 12 de xaneiro, polo que se aproban os métodos de analises
cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles.

O Real decreto 928/1987, do 5 de xufio, relativo a etiquetaxe de composicion dos
produtos téxtiles e as suas posteriores modificacions, prescribe unha etiquetaxe que
indique a composicion da fibra dos produtos téxtiles, asi como a realizacion de probas
mediante analises da conformidade dos ditos produtos coas indicacions que figuren na
sua etiqueta, adaptando asi o noso ordenamento xuridico interno as exixencias da
lexislaciéon comunitaria.

En virtude das disposiciéns deste real decreto, e co obxecto de garantir a veracidade
da informacién aos consumidores a través da etiquetaxe, por medio do Real decreto
4/2007, do 12 de xaneiro, aprobaronse os métodos de analises cuantitativas de mesturas
binarias de fibras téxtiles, procedeuse a codificacion desta materia e incorporaronse ao
ordenamento xuridico interno a Directiva 96/73/CE do Parlamento Europeo e do Consello,
do 16 de decembro de 1996, sobre determinados métodos de analises cuantitativas de
mesturas binarias de fibras téxtiles, e a Directiva 2006/2/CE da Comisién, do 6 de xaneiro
de 2006, pola que se modifica, para a sta adaptacién ao progreso técnico, o anexo Il da
Directiva 96/73/CE do Parlamento Europeo e do Consello sobre determinados métodos de
analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles.

Posteriormente, aprobouse a Directiva 2007/3/CE da Comisién, do 2 de febreiro de
2007, pola que se modifican, para adaptalos ao progreso técnico, os anexos | e Il da
Directiva 96/74/CE do Parlamento Europeo e do Consello, relativa as denominacions
téxtiles, co obxecto de engadir a fibra elastolefina a lista de fibras establecida nos anexos
| e Il da directiva mencionada. A dita directiva foi incorporada ao ordenamento xuridico
espafiol a través do Real decreto 1523/2007, do 16 de novembro, polo que se modifica o
Real decreto 928/1987, do 5 de xufo, relativo a etiquetaxe de composicion dos produtos
téxtiles.

En funcién diso a Comision Europea considerou que era necesario definir métodos
uniformes de ensaio para a elastolefina. Para ese efecto aprobou a Directiva 2007/4/CE da
Comision, do 2 de febreiro de 2007, que modifica, para a sua adaptacion ao progreso
técnico, o anexo Il da Directiva 96/73/CE do Parlamento Europeo e do Consello sobre
determinados métodos de analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles.

O disposto nesta Directiva 2007/4/CE incorporouse ao ordenamento xuridico interno
mediante o Real decreto 1522/2007, do 16 de novembro, polo que se modifica o Real
decreto 4/2007, do 12 de xaneiro, polo que se aproban os métodos de analises cuantitativas
de mesturas binarias de fibras téxtiles.

No ano 2009 a Comisién aprobou a Directiva 2009/121/CE da Comision, do 14 de
setembro de 2009, pola que se modifican, para adaptalos ao progreso técnico, os anexos
| e V da Directiva 2008/121/CE do Parlamento Europeo e do Consello, relativa as
denominacions téxtiles e pola que se derrogou a Directiva 96/74/CE do Parlamento
Europeo e do Consello, do 16 de decembro de 1996, e as suas sucesivas modificacions,
co obxecto de engadir a fibra melamina a lista de fibras establecida nos citados anexos | e
V. Esta directiva foi trasposta ao noso ordenamento xuridico recentemente mediante a
aprobacion dunha orde ministerial que incorpora a dita fibra.

Na mesma data a Comisién Europea considerou que era necesario definir métodos
uniformes de ensaio para a melamina. Para ese efecto aprobou a Directiva 2009/122/CE
da Comisién, do 14 de setembro de 2009, pola que se modifica, para a stia adaptacion ao
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progreso técnico, o anexo Il da Directiva 96/73/CE do Parlamento e do Consello sobre
determinados métodos de analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles.

Esta circunstancia fai necesario que se adopten as disposicions oportunas en relacion
cos métodos de analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles co obxecto
de incorporar esta ultima directiva e garantir os intereses do consumidor, polo que mediante
esta orde se procede a incorporacion ao ordenamento xuridico interno da Directiva
2009/122/CE da Comision, do 14 de setembro de 2009.

Na tramitacion desta orde déuselles audiencia as asociacions de consumidores e
usuarios e aos sectores afectados, e realizouse igualmente un tramite de consulta as
comunidades auténomas.

Esta disposicion ditase ao abeiro do artigo 149.1.13.2 da Constitucion, que lle atribte
ao Estado a competencia exclusiva sobre as bases e coordinacion da planificacion xeral
da actividade econdémica e en virtude da autorizacién contida na disposicion derradeira
terceira do Real decreto 4/2007, do 12 de xaneiro, que faculta os ministros de Industria,
Turismo e Comercio, e de Sanidade, Politica Social e Igualdade para ditaren, no ambito
das suas competencias, as disposicidons necesarias para modificar os anexos do citado
real decreto, conforme o avance dos cofiecementos cientificos e técnicos, e para adaptalos
as modificacions introducidas pola normativa comunitaria.

Na sua virtude, por proposta da ministra de Sanidade, Politica Social e Igualdade e do
ministro de Industria, Turismo e Comercio, de acordo co Consello de Estado, dispoiio:

Artigo unico. Modificaciéon do anexo Il do Real decreto 4/2007, do 12 de xaneiro, polo
que se aproban os métodos de analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras
téxtiles.

O anexo Il do Real decreto 4/2007, do 12 de xaneiro, polo que se aproban os métodos
de analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles, modificase nos termos
previstos no anexo desta orde.

Disposicion derradeira primeira. /ncorporaciéon do dereito comunitario ao dereito
espariol.

Mediante esta orde incorpérase ao ordenamento xuridico interno a Directiva 2009/122/
CE da Comision, do 14 de setembro de 2009, pola que se modifica para a sua adaptacion
ao progreso técnico o anexo Il da Directiva 96/73/CE do Parlamento e do Consello sobre
determinados métodos de analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles.

Disposicion derradeira segunda. Titulo competencial.

Esta orde ditase ao abeiro do artigo 149.1.13.2 da Constitucién, que lle atrible ao
Estado a competencia exclusiva sobre as bases e coordinacion da planificacion xeral da
actividade econdmica.

Disposicion derradeira terceira. Entrada en vigor.

Esta orde entrara en vigor o dia seguinte ao da sua publicacion no «Boletin Oficial del
Estado».

Madrid, 21 de febreiro de 2011.—O ministro da Presidencia, Ramén Jauregui Atondo.
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ANEXO

METODOS DE ANALISE CUANTITATIVA DE CERTAS MESTURAS BINARIAS
DE FIBRAS TEXTILES

1. Xeneralidades

Introducioén

Os métodos de analise cuantitativa das mesturas de fibras téxtiles baséanse en dous

procedementos principais, o da separacion manual e o da separacion quimica das fibras.

O procedemento de separacion manual deberase utilizar sempre que sexa posible, xa
que xeralmente se obtefien con el resultados mais precisos que co procedemento
quimico. E aplicable a todos os produtos téxtiles en que as fibras compofientes non
formen unha mestura intima, por exemplo no caso de fiados compostos de varios
elementos cada un deles constituido por unha soa clase de fibra, ou de tecidos en que a
fibra que compon a urda sexa de natureza diferente a que compdén a trama, ou de

xéneros de punto que se poidan destecer compostos de fios de diversas clases.

O procedemento de analise quimica cuantitativa de mesturas de fibras téxtiles fundase
xeralmente na solubilidade selectiva dos componentes individuais da mestura. Despois
da eliminacién dun dos compofentes, o residuo insoluble pésase e a proporcion do
componente soluble calculase a partir da perda de masa. Esta primeira parte do anexo
contén a informacion comun as analises por este procedemento de todas as mesturas de
fibras consideradas neste anexo, calquera que sexa a sla composicion. Debera, por
tanto, utilizarse conxuntamente con aquelas seccidons do anexo que contefian os
procedementos detallados aplicables a mesturas de fibras concretas. Pode ocorrer que
algunhas analises quimicas se baseen nun principio que non sexa o da solubilidade
selectiva. Nestes casos, poderase achar informacién completa e detallada sobre iso na

seccion correspondente do método aplicable.

As mesturas de fibras utilizadas durante a fabricacién dos produtos téxtiles €, en menor
grao, as que se atopan nos produtos acabados, contefien as veces materias non fibrosas
como graxas, ceras ou aditivos, ou produtos solubles na auga, que poden ter orixe
natural ou ter sido engadidos para facilitar a fabricacion. As materias non fibrosas
deberanse eliminar antes da analise. Esta é a razon pola cal se describe igualmente un
método de tratamento previo que permite eliminar os aceites, as graxas, as ceras e 0s

produtos solubles na auga na maioria dos casos.

Os produtos téxtiles poden conter, ademais, resinas ou outras materias engadidas para
conferirlles propiedades especiais. Tales materias, incluidos os corantes en certos casos

excepcionais, poden modificar a accién do reactivo sobre o compofiente soluble e
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mesmo ser parcial ou totalmente eliminadas polos reactivos. Estas materias engadidas
poden, por tanto, inducir a erro e deberanse eliminar antes de analizar a mostra. No caso
de que esta eliminacién sexa imposible, os métodos de analise quimica cuantitativa

descritos neste anexo non seran aplicables.

O corante presente nas fibras tinguidas considérase como parte integrante da fibra e non

se eliminara.

Estas analises efectianse sobre a base da masa en seco e subministrase un método

para determinalo.

O resultado obterase aplicando @ masa en seco de cada fibra as porcentaxes
convencionais indicadas no anexo Il do Real decreto 928/1987, do 5 de xuiio, relativo a

etiquetaxe de composicion dos produtos téxtiles.

As fibras presentes na mestura deberanse identificar antes de efectuar as analises. En
certos métodos quimicos, a parte insoluble dos comporfientes dunha mestura poderase
disolver parcialmente no reactivo utilizado para disolver o compofiente soluble. Sempre
que sexa posible, escolleranse reactivos que tefan un efecto débil ou nulo sobre as
fibras insolubles. Se se souber que durante a analise se produce unha perda de masa,
convira corrixir o resultado; xuntanse factores de correcciéon para tal fin. Estes factores
foron determinados en diferentes laboratorios tratando as fibras depuradas mediante
tratamento previo co reactivo apropiado especificado no método de analise. Estes
factores s6 se aplicaran a fibras normais e poderan ser necesarios outros factores de
correccion de as fibras se teren deteriorado antes ou durante o tratamento. Os métodos
quimicos propostos aplicaranse a analises individuais. Convira efectuar, como minimo,
dias anadlises sobre mostras de anadlises separadas, tanto cando se siga o
procedemento de separacion manual como cando se utilice o de separacion quimica. En
caso de dubida, e salvo imposibilidade técnica, deberase efectuar outra analise seguindo
un método alternativo que permita a disolucién das fibras non disoltas ao utilizar o
primeiro método.

l. Xeneralidades sobre os métodos de analise quimica cuantitativa das mesturas
de fibras téxtiles

Informaciéons comins aos métodos que se deberan seguir para a analise
quimica cuantitativa de mesturas de fibras téxtiles.

1.1. Ambito de aplicacion

No ambito de aplicaciéon de cada método indicanse as fibras as cales é
aplicable o método.
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1.2. Principio

Despois de ter identificado os compofientes dunha mestura,
eliminaranse en primeiro lugar as materias non fibrosas por medio dun
tratamento previo apropiado e despois un dos dous compofientes,
xeralmente por disolucion selectiva’. Pesarase o residuo insoluble e
calcularase a proporcion do compofiente soluble a partir da perda de
masa. Salvo que iso ofreza dificultades técnicas, sera preferible disolver
a fibra presente en maior proporcién, co fin de obter como residuo a fibra
que se encontre en menor proporcion.

Material necesario
1.3.1. Instrumental

[.3.1.1. Placas filtrantes e pesafiltros que permitan a incorporaciéon de
placas, ou calquera outro instrumental que dea idénticos
resultados.

1.3.1.2. Matraz de succion.

[.3.1.3. Desecador que contefia xel de silice corado mediante un
indicador.

1.3.1.4 Forno de secado con ventilador para secar as mostras a 105 °C +
3°C.
1.3.1.5. Balanza analitica, sensibilidade 0,0002 g.

[.3.1.6. Equipamento de extraccion Soxhlet ou instrumental que permita
alcanzar idénticos resultados.

[.3.2. Reactivos
1.3.2.1 Eter de petréleo redestilado, con punto de ebullicién entre 40 °C
e 60 °C.

1.3.2.2. Os outros reactivos menciénanse na seccién correspondente de
cada método. Todos os reactivos utilizados deberan ser
quimicamente puros.

1.3.2.3. Auga destilada ou desionizada.

1.3.2.4. Acetona

1.3.2.5. Acido ortofosférico

1.3.2.6. Urea

1.3.2.7. Bicarbonato de sodio

Atmosfera de acondicionamento e de analise

Como o que se determina € a masa en seco, non sera necesario

acondicionar as mostras nin facer as analises nunha atmosfera
acondicionada.

Mostra reducida

Escoller unha mostra reducida representativa da mostra global para
laboratorio suficiente para subministrar todas as mostras de analises
necesarias de 1 g como minimo cada unha.

O método n.° 12 constitiie unha excepcion. Baséase na determinacion do contido nun elemento constitutivo dun dos

compoiientes.
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Tratamento previo da mostra reducida’

Se estivese presente un elemento que non se deba ter en conta para o
célculo das porcentaxes (véxase o punto 3 do artigo 7 do Real decreto
928/1987, do 5 de xufo, relativo a etiquetaxe de composicién dos
produtos téxtiles), comezarase por eliminalo mediante un método

apropiado que non afecte ningun dos componentes fibrosos.

Con esta finalidade, as materias non fibrosas que se poidan extraer con
éter de petréleo e auga eliminaranse tratando a mostra reducida, secada
ao aire, no extractor Soxhlet con éter de petréleo durante unha hora, a
unha cadencia minima de seis ciclos por hora. Evaporar o éter de
petréleo da mostra, que se extraera despois por tratamento directo
mediante inmersion durante unha hora en auga a temperatura ambiente,
seguida de inmersiéon durante unha hora en auga a 65 °C £+ 5 °C,
axitando de cando en vez. A relacidbn mostra/auga sera de 1/100.
Eliminar o exceso de auga da mostra por estrullamento, succién ou
centrifugacion. A continuacién, deixar secar a mostra ao aire.

No caso da elastotefina ou de mesturas de fibras que contefian
elastolefina e outras fibras (la, pelo animal, seda, algodén, lifio, canabo,
xute, abaca, esparto, coco, xesta, ramio, sisal, cupro, modal, proteinica,
viscosa, acrilico, poliamida ou nailon, poliéster e elastomultiéster), o
procedemento antes descrito deberia modificarse lixeiramente e
substituirse o éter de petréleo por acetona.

No caso de mesturas binarias que contefian elastolefina e acetato,
aplicarase o seguinte procedemento como tratamento previo. Tratar a
mostra durante 10 minutos a 80 °C cunha solucién que contefia 25 g/l de
acido ortofosférico ao 50 % e 50 g/l de urea. A relacion mostra/auga
sera de 1/100. Lavar a mostra en auga, e despois escorrer e lavar nunha
soluciéon de bicarbonato de sodio ao 0,1 % e, finalmente, lavala
coidadosamente en auga.

No caso de que as materias non fibrosas non se poidan extraer con éter
de petréleo e auga, deberanse eliminar substituindo o procedemento
descrito mais arriba por un procedemento apropiado que non altere
substancialmente ningun dos compofientes fibrosos. Con todo, para
certas fibras vexetais naturais criias (xute, coco, por exemplo) cémpre
sinalar que o tratamento previo normal con éter de petréleo e auga non
elimina todas as substancias non fibrosas naturais; a pesar diso, non se
aplicaran tratamentos previos complementarios a menos que a mostra
contefia aprestos non solubles no éter de petréleo e na auga.

Nos informes da analise deberanse describir detalladamente os métodos
de tratamento previo utilizados.

Procedemento de analise

I.7.1. Instrucidns xerais
1.7.1.1. Secado

Todas as operacions de secado se deberan efectuar nun tempo
non inferior a 4 horas nin superior a 16 horas, a 105 °C + 3 °C,
nun forno ventilado cuxa porta permaneza pechada durante toda
a duracion do secado. Se a duracién do secado for inferior a 14
horas, deberase comprobar se se obtivo unha masa constante.

2 <70
Véxase o anexo .1
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Considerarase alcanzada esta cando a variacion de masa,
despois dun novo secado de 60 minutos, sexa inferior a 0,05 %.

Durante as operaciéns de secado, de arrefriamento e de
pesada, evitar manipular as placas filtrantes e os pesafiltros, as
mostras de analises ou os residuos coas mans nuas.

Secar as mostras nun pesafiltros sen tapalo, pero coa tapa
metida tamén no forno. Despois do secado, tapar o pesafiltros
antes de sacalo do forno e polo rapidamente no desecador.

Secar no forno a placa filtrante colocada nun pesafiltros
destapado. Introducir tamén no forno a tapa deste. Despois do
secado, tapar o pesafiltros e pdélo rapidamente no desecador.

No caso de que se empregase un instrumental que non fose a
placa filtrante, as operaciéons de secado no forno levaranse a
cabo de maneira que a masa en seco das fibras se poida
determinar sen perda.

1.7.1.2. Arrefriamento

Efectuar todas as operacions de arrefriamento no desecador,
manténdoo & beira da balanza durante o tempo suficiente para
que os pesafiliros arrefrien totalmente e, en calquera caso,
durante un minimo de 2 horas.

1.7.1.3. Pesada

Despois do arrefriamento, pesar os pesafiltros nos dous minutos
seguintes ao acto de sacalos do desecador. Pesar con 0,0002 g
de precision.

I.7.2.  Modo de operar

Tomar da mostra sometida a tratamento previo unha mostra de
analise cun peso minimo de 1 g. Cortar o fiado ou o tecido en
partes de 10 mm de longo aproximadamente e disgregalas o
mellor posible. Secar a mostra en pesafiltros, arrefriar nun
desecador e pesar. Transferir a mostra ao recipiente de cristal
indicado na parte correspondente do método comunitario;
inmediatamente despois, pesar de novo o pesafiltros e calcular
por diferenza a masa en seco da mostra. Completar a analise do
modo indicado na parte correspondente do método aplicable.
Examinar o residuo no microscopio para asegurarse de que o
tratamento eliminase completamente a fibra soluble.

1.8. Calculo e presentacion dos resultados

Expresar a masa do compofiente insoluble en forma de porcentaxe da
masa total das fibras presentes na mestura. A porcentaxe do
compoiente soluble obterase por diferenza. Calcular os resultados
sobre a base da masa en seco das distintas fibras puras, axustado coas
porcentaxes convencionais e cos factores de correccidén necesarios para
ter en conta as perdas de materia durante o tratamento previo e a
analise.

Estes calculos faranse aplicando a formula dada no punto 1.8.2.
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1.8.1.

1.8.2.

Calculo da porcentaxe da masa do compofiente insoluble puro,
sen ter en conta a perda de masa sufrida polas fibras durante o
tratamento previo:

100rd

m

P1%:

€ a porcentaxe do compofiente insoluble seco e puro,
€ a masa en seco da mostra despois do tratamento previo,
€ a masa en seco do residuo,

€ o factor de correccién que ten en conta a perda de masa
do compofiente insoluble no reactivo durante a analise. Os
valores apropiados de «d» danse na parte correspondente
do texto de cada método.

O_“'B:U

Estes valores de «d» son, por suposto, os valores normais
aplicables as fibras non degradadas quimicamente.

Calculo da porcentaxe da masa do compofiente insoluble,
axustado coas porcentaxes convencionais e, de ser o caso, cos
factores de correcciéon da perda de masa ocasionada polo

tratamento previo:
100R 144 b0
100

b b
P 14 to +(100_P1 14810
100

P,%=
100

Pi» € a porcentaxe do compofiente insoluble tendo en conta a
porcentaxe convencional e a perda de masa experimentada
durante o tratamento previo,

P, ¢é a porcentaxe do compoiente insoluble seco e puro
calculado coa férmula indicada no punto 1.8.1,

a; € a porcentaxe convencional do compofiente insoluble
(anexo Il do Real decreto 928/1987, do 5 de xufio, relativo
a etiquetaxe de composicion dos produtos téxtiles),

a, €& a porcentaxe convencional do compofiente soluble
(anexo Il do Real decreto 928/1987, do 5 de xufio, relativo
a etiquetaxe de composicion dos produtos téxtiles)

b, & a perda porcentual do compofiente insoluble por efecto
do tratamento previo

b, & a perda porcentual do compofiente soluble por efecto do
tratamento previo.

A porcentaxe do segundo compofiente (P, %) € igual a 100 —
Pia %.

No caso de que se utilice un tratamento previo especial, os
valores de b; e de b, deberanse determinar, se for posible,
sometendo cada unha das fibras componentes puras ao
tratamento previo aplicado durante a analise. Enténdese por
fibras puras as fibras exentas de toda materia non fibrosa, coa
excepcion das que contefian normalmente (pola sua natureza ou
como consecuencia do proceso de fabricaciéon) no estado (cru,
branqueado) en que se encontren no artigo sometido a analise.
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No caso de que non se dispoia de fibras compofientes
separadas e puras que servisen para a fabricacion do artigo
sometido a analise, adoptaranse os valores medios de b, e de
b,, resultantes de probas efectuadas en fibras puras parecidas
as que contefia a mestura examinada.

De se aplicar o tratamento previo normal por extraccion con éter
de petrédleo e auga, poderanse desprezar os factores de
correccioén by e by, salvo nos casos do algodon cru, do lifio cru e
do canabo cru, nos cales se admite convencionalmente que a
perda debida ao tratamento previo é igual ao 4 %, e salvo no
caso do polipropileno, no cal se admite convencionalmente que
a dita perda é igual ao 1 %.

No caso doutras fibras, admitese convencionalmente que non se
tefian en conta nos calculos as perdas por efecto do tratamento
previo.

Método de analise cuantitativa por separacion manual
1. Ambito de aplicacion

O método aplicarase as fibras téxtiles, calquera que sexa a sua natureza, coa
condicién de que non formen unha mestura intima e de que sexa posible
separalas a man.

11.2. Principio

Despois de ter identificado os compofientes do tecido, eliminaranse primeiro as
materias non fibrosas por un tratamento previo apropiado e despois separaranse
as fibras @ man, secaranse e pesaranse para calcular a proporcién de cada fibra
na mestura.

11.3. Material necesario
11.3.1. Pesafiltros ou calquera outro instrumental que dea idénticos

resultados.

11.3.2. Desecador que contefia xel de silice corado por medio dun
indicador.

11.3.3. Forno de secado con ventilador para secar as mostras a 105 °C £
3 °C.
11.3.4. Balanza analitica, sensibilidade 0,0002 g.

11.3.5. Equipo de extraccién Soxhlet ou instrumental que permita
idéntico resultado.

11.3.6. Agulla.
11.3.7. Torsiometro ou aparello equivalente.

11.4. Reactivos

[1.4.1. Eter de petréleo redestilado con punto de ebulicidon entre 40 °C e
60 °C.

11.4.2. Auga destilada ou desionizada.

11.5. Atmosfera de acondicionamento e de analise
Véxase o punto 1.4,
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Sec. I.

11.6. Mostra reducida

Véxase o punto punto I.5.

1.7. Tratamento previo da mostra reducida

Véxase o punto 1.6.

11.8. Procedemento de analise

11.8.1.

11.8.2.

Andlise dun fio

Tomar da mostra sometida a tratamento previo unha mostra dun
peso minimo de 1 g. En caso dun fio moi fino, a analise
poderase efectuar sobre un longo de 30 m como minimo,
calquera que sexa a sUa masa.

Cortar o fio en anacos de lonxitude conveniente e separar as
distintas fibras coa axuda dunha agulla e, se for necesario, do
torsiometro. Os tipos de fibras asi separadas poranse en
pesafiltros tarados e secados a 105 °C + 3 °C ata obter unha
masa constante, tal e como se describe nos puntos .7.1 e 1.7.2.

Andlise dun tecido

Tomar da mostra sometida a tratamento previo unha mostra dun
peso minimo de 1 g, que non sexa da ourela, con bordos
cortados con precision, sen fianos, e paralelos aos fios de urda
ou de trama ou, en caso de tecidos de punto, paralelos as
fileiras e aos fios dos puntos. Separar os fios de tipos diferentes,
recollelos nos pesafiltros tarados e proceder como se indica no
punto 11.8.1.

11.9. Calculo e presentacion dos resultados

11.9.1.

11.9.2.

Expresar a masa de cada un dos compoiientes en forma de
porcentaxe do peso total das fibras presentes na mestura.
Calcular os resultados sobre a base da masa en seco das
distintas fibras puras, axustado coas porcentaxes convencionais
e cos factores de correccién necesarios para ter en conta as
perdas de masa por efecto do tratamento previo.

Calculo das porcentaxes da masa en seco das distintas fibras
depuradas, sen ter en conta a perda de masa sufrida polas
fibras por efecto do tratamento previo:

o, 100m__ 100

0: p— y

Commymy
m,

P, é a porcentaxe do primeiro compofiente seco e depurado,
m, €& a masa do primeiro compofiente seco e depurado,
m, € a masa do segundo compoiente seco e depurado.

Calculo das porcentaxes da masa en seco de cada un dos
compoientes, axustado coas porcentaxes convencionais e, de
ser o caso, cos factores de correccion das perdas de masa
ocasionadas polo tratamento previo (véxase o punto 1.8.2).
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11.1. Precision dos métodos

A precisién indicada para cada método relacibnase coa
reproducibilidade.

A reproducibilidade é a fidelidade, € dicir, o0 maior ou menor grao
de concordancia entre os valores experimentais obtidos por
operadores que traballen en laboratorios diferentes ou en
épocas diferentes, e obtefian cada un deles co mesmo método
resultados individuais sobre un produto homoxéneo idéntico.

A reproducibilidade exprésase polas marxes de fiabilidade dos
resultados, para unha marxe de fiabilidade do 95 %.

Enténdese con iso a diferenza entre dous resultados que, nunha
serie de analises efectuadas en diferentes laboratorios, s6 se
superaria no cinco por cento dos casos, aplicando normal e
correctamente o método a unha mestura homoxénea idéntica.

11.2. Informe da analise

I11.2.1. Indicar que a analise se efectuou conforme este método.

I11.2.2. Dar informacion detallada referente aos tratamentos previos
especiais (véxase o punto 1.6).

I11.2.3. Indicar os resultados individuais e a media aritmética cun
decimal.

2. Métodos particulares. Cadro resumo

, Ambito de aplicacion Reactivo
Meétodo Compofiente soluble Compofiente insoluble
N.° 1 | Acetato Outras fibras determinadas Acetona
N.° 2 | Determinadas fibras Outras fibras determinadas Hipoclorito
proteinicas
N.° 3 | Viscosa, cupro ou Algodén, elastolefina ou melamina Acido férmico e cloruro de zinc
determinados tipos de modal
N.° 4 | Poliamida ou nailon Outras fibras determinadas Acido formico ao 80% m/m
N.°5 | Acetato Triacetato, elastolefina ou melamina Alcohol bencilico
N.° 6 | Triacetato ou polilactida Outras fibras determinadas Diclorometano
N.° 7 | Determinadas fibras Poliéster ou elastomultiéster ou elastolefina | Acido sulfurico ao 75% m/m
celuldsicas
N.° 8 | Acrilicos, determinados Outras fibras determinadas Dimetilformamida
modacrilicos ou
determinadas clorofibras
N.°9 | Determinadas clorofibras Outras fibras determinadas Disulfuro de carbono/acetona, 55,
5144, 5 viv
N.° 10 | Acetato Determinadas clorofibras, elastolefina ou Acido acético glacial
melamina
N.°11 | Seda La, pelo, elastolefina ou melamina Acido sulfdrico ao 75% m/m
N.° 12 | Xute Determinadas fibras de orixe animal Determinacion do contido en
nitroxeno
N.° 13 | Polipropileno Outras fibras determinadas Xileno
N.° 14 | Outras fibras determinadas Clorofribras (a base de homo-polimero de | Acido sulfurico concentrado
cloruro de vinilo), elastolefina ou melamina
N.° 15 | Clorofibras, determinados Outras fibras determinadas Ciclohexanona
modacrilicos e elastanos,
acetatos, triacetatos
N.° 16 | Melamina Algodon ou aramida Acido férmico quente ao 90% m/m
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Método n.° 1
Acetato e outras fibras determinadas
(Método da acetona)

. Ambito de aplicacion

Este método aplicarase, despois de eliminar as materias non fibrosas, a mesturas
binarias de:

1) acetato (19)
con

2) lana (1), pelo de animal (2 e 3), seda (4), algoddn (5), lino (7), canabo (8), xute
(9), abaca (10), esparto (11), coco (12), xesta (13), ramio (14), sisal (15), cupro
(21), modal (22), fibra proteinica (23), viscosa (25), acrilico (26), poliamida ou
nailon (30), poliéster (34) elastomultiéster (45) , elastolefina (46) e melamina (47).

En ningun caso se aplicara este método ao acetato desacetilado en superficie.

. Principio

As fibras de acetato disolveranse con acetona a partir dunha cantidade cofiecida da
mestura en estado seco. Recollerase o residuo, lavado, secado e pesado; a sua
masa, corrixida, de ser o caso, expresarase en forma de porcentaxe da masa en
seco da mestura. A porcentaxe de acetato en seco obterase por diferenza.

. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados na epigrafe de xeneralidades)

3.1. Instrumental

Frascos coénicos dunha capacidade minima de 200 ml, provistos dun tapén
esmerilado.

3.2 Reactivo
Acetona.

. Modo de operar

Aplicar o procedemento descrito nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir 100 ml de acetona por gramo de mostra contida no frasco conico dunha
capacidade minima de 200 ml provisto dun tapén esmerilado, axitar o frasco, deixar
durante 30 minutos a temperatura ambiente axitando de cando en vez e decantar
despois o liquido a través da placa filtrante tarada.

Repetir este tratamento duas veces mais (en total tres extraccions), pero sé durante
15 minutos cada vez, de maneira que o tempo total do tratamento con acetona sexa
dunha hora. Transvasar o residuo a placa filtrante. Lavar o residuo na placa filtrante
por medio de acetona, axudandose do baleiro. Encher de novo a placa filtrante de
acetona que se deixara despois filtrar naturalmente, sen succion.

Finalmente, escorrer a placa por medio do baleiro, secar a placa e o residuo, arrefriar
€ pesar.

. Calculo e expresion dos resultados

Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,00, a excepcion da melamina, para a cal “d’= 1,01.

. Precisién do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos co método non seran superiores a £ 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.
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Meétodo n.° 2
Determinadas fibras proteinicas e outras fibras
(Método do hipoclorito)

1. Ambito de aplicacion

Este método aplicarase, despois de eliminar as materias non fibrosas, as mesturas
binarias de:

1) determinadas fibras proteinicas, a saber: la (1), pelo de animais (2 e 3),
seda (4), proteinas (23)

con

2) algodén (5), cupro (21), viscosa (25), acrilico (26), clorofibras (27), poliamida ou
nailon (30), poliéster (34), polipropileno (36), elastano (42) fibra de vidro (43) e
elastomultiéster (45), elastolefina (46) e melamina (47).

De estaren presentes varias fibras proteinicas, o método permitira determinar asua
cantidade total pero non a suia porcentaxe individual.

2. Principio

As fibras proteinicas disolveranse cunha solucién de hipoclorito a partir dunha
cantidade cofecida da mestura en estado seco. Recollerase o residuo, lavado, seco
e pesado. A sua masa, corrixida se for necesario, expresarase en forma de
porcentaxe da masa en seco da mestura. A porcentaxe das fibras proteinicas secas
obterase por diferenza.

Para preparar a solucion de hipoclorito pode utilizarse hipoclorito de litio ou
hipoclorito de sodio.

O hipoclorito de litio resulta indicado cando o numero de analises é reducido ou
cando as andlises se efectuan con longos intervalos de tempo. O hipoclorito de litio
solido, contrariamente ao hipoclorito de sodio, presenta un contido en hipoclorito
practicamente constante. Se este contido é cofiecido xa non resultara necesario
determinalo por iodometria en cada analise e poderase traballar con tomas de ensaio
de hipoclorito de litio constantes.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)

3.1. Instrumental

i) Frasco cénico de 250 ml con tapdn de vidro esmerilado.
i) Termostato regulable a 20 °C + 2 °C.

3.2. Reactivos
i) Reactivo a base de hipoclorito
a) Solucién de hipoclorito de litio

Este reactivo estara constituido por unha solucion recentemente
preparada que contefia 35 (+ 2) g/l de cloro activo (aproximadamente 1 M)
a cal se engadiu hidroxido de sodio previamente disolto a razén de 5 (+
0,5) g/I. Para preparar a solucion, compre disolver 100 g de hipoclorito de
litio cun contido en cloro activo do 35 % (ou 115 g cun contido en cloro
activo do 30 %) en, aproximadamente, 700 ml de auga destilada. Engadir
5 g de hidréxido de sodio disolto en, aproximadamente, 200 ml de auga
destilada e completar ata o litro con auga destilada. Non é necesario
controlar mediante iodometria esta solucion acabada de preparar.
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b) Solucién de hipoclorito de sodio

Este reactivo estara constituido por unha solucién recentemente
preparada dun contido en cloro activo de 35 (x 2) g/l (aproximadamente 1
M) a cal se engadiu hidroxido de sodio previamente disolto a razén de 5 (
0,5) g/l. Verificar mediante iodometria, antes de cada anadlise, a
concentracion en cloro activo da solucion.

i) Acido acético diluido
Diluir 5 ml de acido acético glacial en 1 | con auga.

4. Modo de operar
Aplicar o procedemento descrito nas xeneralidades e proceder como segue:

Introducir aproximadamente 1 g da mostra no matraz de 250 ml; engadir
aproximadamente 100 ml de solucién de hipoclorito (hipoclorito de litio ou de sodio).
Axitar enerxicamente para empapar ben a mostra.

A continuacién, colocar o matraz nun termdstato a 20 °C durante 40 minutos; durante
este intervalo de tempo axitar continuamente ou, polo menos, frecuentemente e a
intervalos regulares. Dado o caracter exotérmico da disolucion da la, a calor de
reaccion debe repartirse e evacuarse desta maneira co fin de evitar importantes erros
provocados polo ataque de fibras non solubles.

Transcorridos os 40 minutos, filtrar o contido do matraz mediante unha placa filtrante
tarada. Enxaugar o matraz cun pouco de reactivo de hipoclorito co fin de eliminar as
fibras que poidan encontrarse ainda nel e vertelo todo na placa filtrante. Baleirar a
placa filtrante mediante baleiro; lavar o residuo sucesivamente con auga, co acido
acético diluido e novamente con auga. Durante esta operacion, escorrer a placa
filtrante mediante baleiro despois de cada adicion de liquido esperando, no entanto,
que o liquido se filtrase por gravidade.

Finalmente, escorrer a placa filtrante mediante baleiro, secar a placa co residuo,
arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacion dos resultados

Calcular os resultados tal e como se describe nas xeneralidades. O coeficiente de
correccion «d» ten valor 1,00. Ten valor 1,01 para o algodén, a viscosa, 0 modal e a
melamina e valor 1,03 para o algodon cru.

6. Precision do método

No caso das mesturas homoxéneas de fibras téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a + 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.
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Método n.° 3
Viscosa, cupro ou determinados tipos de modal e algodén
(Método do acido férmico e do cloruro de zinc)

1. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois de eliminar as materias non fibrosas, as mesturas
binarias de:

1) viscosa (25) ou cupro (21) incluidos determinados tipos de modal (22)
con

2) algodédn (5), elastolefina (46) e melamina (47).

De se comprobar a presenza dunha fibra modal, deberase efectuar unha proba
preliminar para comprobar se esta fibra € soluble no reactivo.

Este método non se aplicara as mesturas nas cales o algodon sufrise unha
degradacion quimica excesiva, nin cando a viscosa ou O cupro se volvesen
parcialmente insolubles pola presenza de corantes ou aprestos que non se poidan
eliminar completamente.

2. Principio

As fibras de viscosa, de cupro ou de modal disolveranse, a partir dunha cantidade
cofiecida da mestura en estado seco, cun reactivo composto por acido féormico e
cloruro de zinc. Recollerase o residuo, lavado, secado e pesado; despois de
correccién, a sla masa expresarase en porcentaxe da masa en seco da mestura. A
porcentaxe de viscosa, de cupro ou de modal en seco obterase por diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos descritos nas xeneralidades)

3.1. Instrumental

i) Frascos cénicos dunha capacidade minima de 200 ml provistos de tapon
esmerilado.

i) Dispositivo que permita manter os frascos a 40 °C £ 2 °C.

3.2. Reactivos

i) Solucion que contefia 20 g de cloruro de zinc anhidro fundido e 68 g de acido
férmico anhidro, levada a 100 g con auga (é dicir, 20 partes en peso de
cloruro de zinc anhidro fundido en 80 partes en peso de acido férmico ao 85
% en peso).

Nota:

A este respecto, Iémbrase o punto 1.3.2.2, que establece que todos os
reactivos utilizados deben ser quimicamente puros; ademais, débese utilizar
unicamente cloruro de zinc anhidro fundido.

ii) Solucion de hidroxido de amonio:
Diluir 20 ml dunha solucién concentrada de amoniaco (0,880 g/l) en 980 ml
de auga.
4. Modo de operar
Aplicar o procedemento descrito nas xeneralidades e proceder como segue:

Introducir inmediatamente a mostra no frasco, previamente quentado a 40 °C.
Engadir 100 ml de solucidon de acido formico e de cloruro de zinc previamente
quentada a 40 °C por g de mostra. Pechar o frasco e axitar. Manter o frasco e o seu
contido a 40 °C durante duas horas e media axitando duas veces a intervalos dunha
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hora. Filtrar o contido do frasco a través dunha placa filtrante tarada e, coa axuda do
reactivo, transferir a esta as fibras que poidan ter quedado no frasco. Enxaugar con
20 ml de reactivo.

Lavar a fondo a placa e o residuo con auga a 40 °C ata a total desaparicion do
amoniaco. Aclarar o residuo fibroso con 100 ml aproximadamente de solucién de
amoniaco fria (3.2.ii), asegurandose de que este residuo permaneza totalmente
mergullado na solucién durante 10 minutos®; aclarar despois a fondo con auga fria.

Non aplicar o baleiro ata que cada solucion de lavado non se filtrase por gravidade.
Eliminar finalmente o liquido restante por medio do baleiro, secar a placa e o seu
residuo, arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacion dos resultados

Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,02 para o algodén, 1,01 para a melamina e de 1,00 para a elastolefina.

6. Precision do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a + 2, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Meétodo n.° 4
Poliamida ou nailon e outras fibras determinadas
(Método do acido férmico ao 80 %)

1. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:

1) poliamida ou nailon (30)

con

2) la (1), pelo de animal (2 e 3), algodon (5), cupro (21), modal (22), viscosa (25),
acrilico (26), clorofibras (27), poliéster (34), polipropileno (36) fibra de vidro (43)
elastomuliéster (45), elastolefina (46) e melamina (47).

Como se acaba de indicar, este método aplicarase as mesturas que contefan la,
pero cando a proporcion desta Ultima sexa superior ao 25 % deberase aplicar o
método n.° 2 (disolucién da la en solucién de hipoclorito de sodio alcalino).

2. Principio
As fibras de poliamida disolveranse con acido férmico a partir dunha cantidade
cofiecida da mestura en estado seco. O residuo recollerase lavado, secado e
pesado. Corrixida a sia masa se for necesario, expresarase en porcentaxe da masa

en seco da mestura. A porcentaxe de poliamida ou nailon en seco obterase por
diferenza.

3 . i r : , .
Para asegurar que o residuo fibroso permanece mergullado, na solucion de amoniaco podese, por exemplo, adaptar &
placa filtrante un alongador con billa que permita regular o paso do amoniaco.
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3. Instrumental e reactivos (ademais dos descritos nas xeneralidades)

3.1. Instrumental
Frasco conico dunha capacidade minima de 200 ml, provisto dun tapén
esmerilado.

3.2. Reactivos
i) Acido férmico ao 80 % m/m (densidade a 20 °C: 1,186):

Levar 880 ml de &cido férmico ao 90 % m/m (densidade a 20 °C: 1,204),a 1|
con auga, ou ben levar 780 ml de acido formico ao 98-100 % m/m (densidade
a 20 °C: 1,220), a 1 | con auga.

A concentracion non é critica entre 77 e 83 % m/m de &cido férmico.
ii) Amoniaco diluido:
Levar 80 ml de amoniaco concentrado (densidade a 20 °C: 0,880), a 1 | con
auga.
4. Modo de operar

Seguir o proceso descrito nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir @ mostra, contida no frasco conico de 200 ml de capacidade minima, 100 ml
de acido férmico por gramo de mostra. Tapar e axitar para empapar a mostra. Deixar
repousar durante 15 minutos a temperatura ambiente, axitando de cando en vez.
Filtrar o contido do frasco nunha placa filtrante tarada e pasar a esta as posibles
fibras residuais lavando o frasco cun pouco de acido férmico. Escorrer a placa por
succién e lavar o residuo sobre a placa, sucesivamente con acido férmico, auga
quente, amoniaco diluido e por ultimo con auga fria. Escorrer a placa filtrante por
succién despois de cada adicion. Non aplicar o baleiro ata que cada solucién de
lavado non se filtrase por gravidade. Finalmente, escorrer a placa filtrante por
succién, secala co residuo, arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacion dos resultados

Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,00, coa excepcion da melamina, para a cal “d” =1,01.

6. Precision do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a £ 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Método n.° 5
Acetato e triacetato
(Método do alcohol bencilico)
1. Ambito de aplicacion

O método aplicarase, despois da eliminacidon das materias non fibrosas, as mesturas
binarias de:

- acetato (19)
con
- triacetato (24), elastolefina (46) e melamina (47).
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2. Principio

As fibras de acetato disolveranse, a partir dunha cantidade cofiecida da mestura en
estado seco, con alcohol bencilico a 52 °C £ 2 °C.

Recollerase o residuo, lavado, secado e pesado; expresarase a sla masa en
porcentaxe da masa en seco da mestura. A porcentaxe de acetato en seco obterase
por diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)

3.1. Instrumental

i) Frasco cénico dunha capacidade minima de 200 ml provisto dun tapon
esmerilado.

i) Axitador mecanico.
iii) Termostato ou calquera outro aparello que permita manter o frasco a
temperaturade 52 °C £ 2 °C
3.2. Reactivos
i)  Alcohol bencilico.
i) Alcohol etilico.

4. Modo de operar
Seguir as instrucidéns dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir a toma de proba contida no frasco cénico 100 ml de alcohol bencilico por
gramo de mostra.

Por o tapon, fixar o frasco ao axitador de tal maneira que se mergulle nun bafio de
auga mantida a 52 °C + 2 °C e axitar durante 20 minutos a esta temperatura
(poderase ocasionalmente substituir a axitacion mecanica por unha enérxica
axitacion manual).

Decantar o liquido a través da placa filtrante tarada. Engadir ao frasco unha nova
dose de alcohol bencilico e axitar de novo a 52 °C £ 2 °C durante vinte minutos.

Decantar a través da placa. Repetir este ciclo de operacions unha terceira vez.

Finalmente, verter o liquido e o residuo na placa e transferir a esta as fibras que
poidan quedar no frasco, utilizando para iso unha cantidade suplementaria de alcohol
bencilicoa 52 °C £ 2 °C.

Escorrer ben a placa. Transferir as fibras a un frasco, enxaugar con alcohol etilico e,
despois de axitar manualmente, decantar a través da placa filtrante.

Repetir esta operacion de enxaugadura duas ou tres veces. Transferir o residuo a
placa e escorrela a fondo. Secar a placa e o residuo, arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacion dos resultados

Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,00, coa excepcion da melamina, para a cal “d” = 1,01.

6. Precision del método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a + 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.
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Meétodo n.° 6

Triacetato e outras fibras determinadas
(Método do diclorometano)

. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:

1) triacetato (24) ou polilactida (33a)
con

2) la (1), pelo animal (2 e 3), seda (4), algoddn (5), cupro (21), modal (22), viscosa
(25), acrilico (26), poliamida ou nailon (30), poliéster (34), fibra de vidro (43),
elastomultiéster (45), elastolefina (46) e melamina (47).

Nota:

As fibras de triacetato parcialmente saponificadas por un apresto especial deixan de
ser completamente solubles no reactivo. Neste caso, o método non sera aplicable.

. Principio

As fibras de triacetato ou polilactida con diclorometano disolveranse a partir dunha
cantidade cofiecida da mestura en estado seco. O residuo recollerase, lavarase,
secarase e pesarase; a sUa masa, corrixida se for necesario, expresarase en
porcentaxe da masa da mestura en estado seco. A porcentaxe de triacetato ou
polilactida en seco obterase por diferenza.

. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)

3.1. Instrumental
Frasco conico dunha capacidade minima de 200 ml provisto dun tapén esmerilado.

3.2. Reactivo

Diclorometano (cloruro de metileno).

. Modo de operar

Seguir as instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir & toma de proba contida nun frasco cénico de 200 ml provisto dun tapén
esmerilado 100 ml de diclorometano por gramo de mostra; por o tapon, axitar o frasco
cada dez minutos para empapar ben a mostra e deixar repousar o frasco durante 30
minutos a temperatura ambiente, axitando a intervalos regulares. Decantar o liquido a
través da placa filtrante tarada. Engadir 60 ml de diclorometano ao frasco que
contena o residuo, axitar manualmente e filtrar o contido do frasco a través da placa
filtrante. Transferir a esta as fibras residuais con axuda dunha pequena cantidade
suplementaria de diclorometano. Aplicar o baleiro & placa para eliminar o exceso de
liquido, enchela de novo de diclorometano e deixar que este se filtre por gravidade.
Finalmente, aplicar o baleiro para eliminar o exceso de liquido, tratar a continuacion o
residuo con auga fervendo para eliminar todo o disolvente, aplicar o baleiro, secar a
placa e o residuo, arrefriar e pesar.

. Calculo e presentacion de los resultados

Calcular os resultados segundo o descrito nas xeneralidades. O valor de “d” ¢é de
1,00, salvo para o poliéster, o elastomultiéster, a elastolefina e melamina, para os
cales o valor de “d” é de 1,01.
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. Precisiéon del método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a £ 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Método n.° 7
Determinadas fibras celuldsicas e poliéster
(Método do acido sulfurico ao 75 %)

. Ambito de aplicacién

O método aplicarase, despois da eliminaciéon de materias non fibrosas, as mesturas
binarias de:

1) algodén (5), lifio (7), canabo (8), ramio (14), cupro (21), modal (22), viscosa (25)
con
2) poliéster (34) elastomultiéster (45) e elastolefina (46).

. Principio

As fibras celuldsicas disolveranse con acido sulfurico ao 75 % a partir dunha
cantidade cofiecida da mestura en estado seco. O residuo recollerase lavado, secado
e pesado; a sUa masa expresarase en porcentaxe da masa da mestura en estado
seco. A proporcion de fibras celuldsicas secas obterase por diferenza.

. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)

3.1. Instrumental

i) Frasco conico dunha capacidade minima de 500 ml, provisto dun tapén
esmerilado.

i) Termostato ou calquera outro aparello que permita manter o frasco a
temperatura de 50 °C £ 5 °C.

3.2. Reactivos
i) Acido sulfarico ao 75 % + 2 % m/m:
Engadir con coidado e arrefriandoo 700 ml de acido sulfurico de densidade 1,84
a 20 °C a 350 ml de auga destilada. Unha vez arrefriada a solucion a
temperatura ambiente, levar o volume a 1 | con auga.
ii) Soluciéon de amoniaco diluida:
Diluir 80 ml de solucién de amoniaco de densidade 0,88 a 20 °C en 920 ml de auga.

. Modo de operar

Seguir as instruciéns dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir a toma de proba contida no frasco conico de 500 ml de capacidade minima
provisto dun tapon esmerilado 200 ml de acido sulfurico ao 75 % por gramo de
mostra; por o tapon e axitar con coidado o frasco para empapar ben a toma de proba.
Manter o frasco a 50 °C = 5 °C durante unha hora axitando a intervalos regulares de
aproximadamente 10 minutos. Filtrar por succién o contido do frasco a través dunha
placa filtrante tarada. Transferir a esta as fibras residuais enxaugando o frasco cun
pouco de acido sulfarico ao 75 %. Escorrer a placa mediante succién e lavar unha
vez que o residuo se encontre na placa, enchendo esta de &cido sulfurico ao 75 %.
Non aplicar o baleiro ata que o acido non se filtrase por gravidade.
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Lavar o residuo varias veces con auga fria, ddas veces coa solucion de amoniaco
diluida, e despois a fondo con auga fria, escorrendo a placa por succiéon despois de
cada adicion. Non aplicar o baleiro ata que cada unha das solucions de lavado non
se filtrase por gravidade. Eliminar, en fin, o liquido restante por medio do baleiro,
secar a placa e o residuo, arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacién dos resultados

Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,00.

6. Precision del método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores ao + 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Meétodo n.° 8
Acrilicas, determinadas modacrilicas ou determinadas clorofibras e outras fibras determinadas
(Método do dimetilformamida)
1. Ambito de aplicacion
Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:
1) acrilicos (26), determinados modacrilicos (29) ou determinadas clorofibras (27)"*
con

2) la (1), pelo animal (2 e 3), seda (4), algodon (5), cupro (21), modal (22), viscosa
(25), poliamida ou nailon (30), poliéster (34) elastomultiéster (45), elastolefina
(46) e melamina (47).

Aplicarase igualmente aos acrilicos e a determinados modacrilicos tratados con
corantes premetalizados, pero non aos tratados con corantes cromotrépicos.

2. Principio

As fibras acrilicas, determinadas modacrilicas ou determinadas clorofibras
disolveranse a partir dunha cantidade cofiecida da mestura en estado seco por medio
de dimetilformamida a temperatura de bafio Maria fervendo. O residuo recollerase
lavado, secado e pesado. A sUa masa, corrixida se for necesario, expresarase en
porcentaxe da masa da mestura en estado seco e a porcentaxe de acrilicos,
modacrilicos ou de clorofibras secas obterase por diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental

i) Frasco conico dunha capacidade minima de 200 ml, provisto dun tapén
esmerilado.

ii) Bafio Maria en ebulicion.

4 s s - . " .
Antes de proceder a analise deberase comprobar a solubilidade desas modacrilicas ou clorofibras no reactivo.
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3.2. Reactivo

Dimetilformamida (punto de ebuliciéon 153 °C + 1 °C) que non contefia mais dun
0,1 % de auga.

Recoméndase traballar cunha proteccion adecuada, xa que este reactivo é
toéxico.

4. Modo de operar
Seguir as instrucidéns dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir a toma de proba contida no frasco conico 80 ml de dimetilformamida por
gramo de mostra quentada previamente ao bafio Maria fervendo, tapar, axitar para
que a toma de proba se empape ben e manter no bafio Maria fervendo durante unha
hora.

Axitar manualmente o frasco e o seu contido cinco veces durante este tempo,
procedendo con coidado.

Decantar o liquido a través dunha placa filtrante tarada, mantendo as fibras no frasco
conico. Engadir ao frasco 60 ml de dimetilformamida e quentar de novo durante 30
minutos. Durante este tempo, axitar manualmente o frasco e o seu contido duas
veces, procedendo con coidado.

Filtrar por medio do baleiro o contido do frasco a través da placa filtrante.

Transferir as fibras residuais a placa filtrante enxaugando o matraz con
dimetilformamida. Aplicar o baleiro para eliminar o exceso de liquido. Lavar o residuo
con aproximadamente 1 | de auga quente a 70-80 °C. A placa filtrante débese encher
de auga cada vez. Despois de cada adicién de auga, aplicar brevemente o baleiro
pero s6 despois de que a auga se filtrase por gravidade. Se o liquido de lavado filtra
demasiado lentamente a través da placa filtrante, poderase aplicar o baleiro
lixeiramente.

Secar a placa filtrante co residuo, arrefriar e pesar .

5. Calculo e presentacién dos resultados

Calcular os resultados segundo o descrito nas xeneralidades. O valor de “d” é de
1,00, salvo nos casos seguintes:

LA oo 1,01
Algoddn ... 1,01
(O] o] (o TP 1,01
Modal .......ooovvvvveeiiiiiiiiiiieiie 1,01
Poliéster ......ccoovvveeeeeeeeeieeieen. 1,01
Elastomultiéster ........................ 1,01
Melamina ........ccccccccveeeeeiiiniennne. 1,01

6. Precision do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a £ 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.
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Meétodo n.° 9
Determinadas clorofibras e outras fibras determinadas

(Método do sulfuro de carbono/acetona 55,5/44,5)

1. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:

1) determinadas clorofibras (27), a saber, determinados policloruros de vinilo,
superclorados ou non®

con

2) la (1), pelo animal (2 e 3), seda (4), algodon (5), cupro (21), modal (22), viscosa
(25), acrilico (26), poliamida ou nailon (30), poliéster (34), fibra de vidro (43),
elastomultiéster (45) e melamina (47).

Se o contido en la ou en seda da mestura excede o 25 %, convira utilizar o método
n.° 2.
Se o contido en poliamida ou nailon excede o0 25 % na mestura, utilizarase o método
n.°4.

2. Principio

Disolveranse as fibras de clorofibras a partir dunha cantidade cofiecida da mestura
en estado seco con axuda da mestura azeotrépica de sulfuro de carbono e de
acetona. O residuo recollerase lavado, secado e pesado; a sia masa, corrixida se for
necesario, expresarase en porcentaxe da masa da mestura en estado seco. A
porcentaxe de fibras de policloruro de vinilo secas obterase por diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos descritos nas xeneralidades)

3.1. Instrumental

i) Frasco conico dunha capacidade minima de 200 ml provisto dun tapén
esmerilado.

i) Axitador mecanico.

3.2. Reactivos

i) Mestura azeotrodpica de sulfuro de carbono e de acetona (55,5 % de sulfuro de
carbono e 44,5 % de acetona en volume). Recoméndase traballar cunha
proteccion adecuada xa que este reactivo é toxico.

ii) Alcohol etilico ao 92 % en volume, ou alcohol metilico.

4. Modo de operar
Seguir as instruciéns dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir a toma de proba contida no frasco conico de 200 ml de capacidade minima
provisto dun tapén esmerilado 100 ml de mestura azeotrdpica por gramo de mostra.
Tapar convenientemente o frasco e axitar a temperatura ambiente durante 20
minutos por medio do axitador mecanico, ou manualmente de maneira vigorosa.
Decantar o liquido flotante a través da placa filtrante tarada.

*Antes de proceder & analise deberase comprobar a solubilidade desas modacrilicas ou clorofibras no reactivo.
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Repetir o tratamento con outros 100 ml de disolvente. Continuar este ciclo de
operacions ata que unha gota de liquido de extraccion colocada sobre un vidro de
reloxo non deixe depdsito de polimero despois de se evaporar. Transferir o residuo a
unha placa filtrante con axuda dunha cantidade suplementaria de disolvente, aplicar
0 baleiro para eliminar o liquido e enxaugar a placa filtrante e o residuo, primeiro con
20 ml de alcohol e despois tres veces con auga. Deixar que a solucion de lavado se
filtre por gravidade antes de aplicar o baleiro para eliminar o resto do liquido. Secar a
placa filtrante e o residuo, arrefriar e pesar.

Nota:

As mostras de certas mesturas con alto contido de policloruro de vinilo encollen
notablemente durante a operacion de secado, o que comporta un atraso na
disolucion do policloruro de vinilo polo disolvente. Con todo, esta contraccion non
impide a disolucion total do policloruro de vinilo.

. Calculo e presentacién dos resultados

Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,00 coa excepcion da melamina, para a cal ¢ “d” =1,01.

. Precision do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a + 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Meétodo n.° 10
Acetato e determinadas clorofibras

(Método do acido acético glacial)

. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:

1) acetato (19)
con

2) algunhas clorofibras (27), a saber, o policloruro de vinilo superclorado ou non, a
elastolefina (46) e melamina (47).

. Principio

As fibras de acetato disolveranse a partir dunha cantidade cofiecida da mestura en
estado seco con acido acético glacial. O residuo recollerase lavado, secado e
pesado; a sua masa, corrixida cando sexa necesario, expresarase en porcentaxe da
masa da mestura en estado seco. A porcentaxe de acetato seco obterase por
diferenza.

. Instrumental e reactivos (ademais dos descritos nas xeneralidades)

3.1. Instrumental

i)  Frasco conico dunha capacidade minima de 200 ml, provisto dun tapon
esmerilado.

ii)  Axitador mecanico.
3.2. Reactivo

Acido acético glacial (mais do 99 %). Este reactivo deberd manipularse con
precaucion, xa que é extremadamente caustico.
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4. Modo de operar
Seguir as instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir a toma de proba contida nun frasco conico de 200 ml de capacidade minima
provisto dun tapon esmerilado 100 ml de acido acético glacial por gramo de mostra.
Tapar convenientemente o frasco e axitar durante 20 minutos a temperatura
ambiente por medio do axitador mecanico, ou manualmente de maneira vigorosa.
Decantar o liquido da superficie a través da placa filtrante tarada. Repetir este
tratamento duas veces mais utilizando cada vez 100 ml de disolvente, de modo que
se efectuen tres extraccions en total. Transferir o residuo a placa filtrante, aplicar o
baleiro para eliminar o liquido e enxaugar a placa e o residuo, primeiro con 50 ml de
acido acético glacial e despois tres veces con auga. Despois de cada enxaugadura,
deixar que a solucion se filtre por gravidade antes de aplicar o baleiro. Secar a placa
e o residuo, arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacion dos resultados

Calcular o resultado da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,00.

6. Precision do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a £ 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Método n.° 11
Seda e la ou pelos
(Método do acido sulfurico ao 75 %)

1. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as

mesturas binarias de:

1) seda (4)

con

2) la (1) ou pelos de animais (2 e 3), a elastolefina (46) e melamina (47).

2. Principio
As fibras de seda disolveranse a partir dunha cantidade cofiecida da mestura en
estado seco por medio de acido sulfurico ao 75 % m/m°.

O residuo recollerase lavado, secado e pesado; a sUa masa, corrixida se for
necesario, expresarase en porcentaxe da masa total da mestura en estado seco. A
porcentaxe de seda en seco obterase por diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos descritos nas xeneralidades)

3.1. Instrumental

Frascos conicos dunha capacidade minima de 200 ml provistos dun tapon
esmerilado.

® Estes reactivos careceran de nitroxeno.



=2E BOLETIN OFICIAL DEL ESTADO

Suplemento en lingua galega ao num. 46 Mércores 23 de febreiro de 2011 Sec.l. Pax. 26

3.2. Reactivos
i)  Acido sulfarico ao 75 % + 2 % m/m:

Engadir con coidado e arrefriandoo 700 ml de acido sulfdrico de densidade 1,84
a 20°C a 350 ml de auga destilada.

Despois de arrefriar ata alcanzar a temperatura ambiente, levar o volume a un
litro con auga.

i) Acido sulfurico diluido: engadir lentamente 100 ml de &cido sulfurico, de
densidade 1,84 a 20 °C, a 1 900 ml de auga destilada.

iii) Amoniaco diluido: levar 200 ml de amoniaco concentrado, de densidade
0,880 a 20°C, a 1 000 ml con auga.

4. Modo de operar
Seguir as instrucidéns dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir @ mostra de analise contida nun frasco conico de 200 ml como minimo
provisto dun tapén esmerilado 100 ml de acido sulfurico ao 75 % por gramo de
mostra e tapar. Axitar vigorosamente e deixar 30 minutos a temperatura ambiente.
Axitar de novo e deixar outros 30 minutos. Axitar unha ultima vez e filtrar o contido do
frasco a través da placa filtrante tarada. Arrastrar as fibras que puideren quedar na
placa con acido sulfurico ao 75 %. Lavar o residuo sobre a placa filtrante,
sucesivamente con 50 ml de acido sulfdrico diluido, 50 ml de auga e 50 ml de
amoniaco diluido. Deixar cada vez as fibras en contacto co liquido durante
aproximadamente 10 minutos antes de aplicar o baleiro. Aclarar finalmente con auga
deixando as fibras en contacto coa auga durante 30 minutos aproximadamente.
Aplicar o baleiro para eliminar o resto do liquido. Secar a placa filirante e o residuo,
arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacién dos resultados

Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
0,985 para a la, de 1,00 para a elastolefina e de 1,01 para a melamina.

6. Precision do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a + 1 para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Método n.° 12
Xute e algunhas fibras de orixe animal

(Método por determinacion do contido en nitroxeno)

1. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:

1) xute (9)

con

2) algunhas fibras de orixe animal.

Estas ultimas poderan estar constituidas por pelos (2 e 3) ou por la (1) ou por unha

mestura de pelos e de la. Este método non se aplicara a mesturas téxtiles que leven
materias non fibrosas (corantes, aprestos, etc.) a base de nitréxeno.
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2. Principio

Determinarase o contido en nitréxeno da mestura e calcularase, a partir deste dato e
do contido en nitréxeno cofiecido dos dous compofientes, a proporciéon de cada un
dos compofientes da mestura.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental
i) Matraz de dixestion Kjeldahl de 200 a 300 ml.
ii) Aparellos de destilacion Kjeldahl por arrastre de vapor.
iii) Instrumental de valoracion por retroceso que permita unha precision de 0,05 ml.

3.2. Reactivos

i) Tolueno.

i) Metanol.

i) Acido sulfarico de densidade 1,84 a 20 °C’.

iv) Sulfato de potasio’.

v) Bioxido de selenio’.

vi) Solucién de hidroxido de sodio (400 g/litro). Disolver 400 g de hidréxido de
sodio en 400-500 ml de auga e levar a un litro con auga.

vii) Mestura de indicadores:
Disolver 0,1 g de vermello de metilo en 95 ml de etanol e 5 ml de auga, e
mesturar esta solucién con 0,5 g de verde de bromocresol disolto en 475 mi
de etanol e 25 ml de auga.

viii) Solucién de acido borico:
Disolver 20 g de acido bérico nun litro de auga.

ix) Acido sulfurico 0,02 N (solucién volumétrica patrén).

4. Tratamento previo da mostra reducida

O tratamento previo descrito nas xeneralidades substituirase polo tratamento previo
seguinte:

Nun aparello Soxhlet tratar a mostra secada ao aire cunha mestura dun volume de
tolueno e de tres volumes de metanol durante catro horas, a unha cadencia minima
de cinco ciclos por hora. Expor a mestura ao aire para permitir a evaporacion do
disolvente e eliminar os ultimos restos deste por quentamento nun forno a 105 °C + 3
°C. Tratar despois a mostra en auga (50 ml/g de mostra), facéndoa ferver por refluxo
durante 30 minutos. Filtrar, reintroducir a mostra no frasco e repetir a extraccion cun
volume idéntico de auga. Filtrar, eliminar o exceso de auga da mostra, por
estrullamento, succion ou centrifugacién, e secar despois a mostra ao aire.

Nota:

O tolueno e o metanol son téxicos. Convén utilizar estes produtos con gran
prudencia.

5. Modo de operar
5.1. Instruciéns xerais

No que se refire 4 toma, o secado e a pesada da mostra, seguir o procedemento
descrito nas xeneralidades.

7 Estes reactivos careceran de nitroxeno.
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5.2. Procedementos detallados

Transferir ao matraz de dixestion Kjeldahl unha mostra que pese como minimo 1
g. Engadir @8 mostra contida no matraz de dixestion e respectando a orde
seguinte: 2,5 g de sulfato de potasio, 0,1-0,2 g de bioxido de selenio e 10 ml de
acido sulfurico (d = 1,84). Quentar o matraz primeiro lentamente, ata a
destrucién total das fibras, despois a lume mais forte, ata que a solucién se
volva clara e practicamente incolora. Continuar quentando durante 15 minutos.
Deixar arrefriar o matraz, engadir con coidado ao contido 10-20 ml de auga,
arrefriar, transferir o contido cuantitativamente a un matraz aforado de 200 ml e
rasar con auga para obter a solucion de analise.

Introducir aproximadamente 20 ml de solucion de acido boérico nun frasco cénico
de 100 ml e situar este ultimo baixo o refrixerador do aparello de destilacion
Kjeldahl de maneira que o tubo de saida quede mergullado xusto por baixo da
superficie da solucién de acido bérico. Transferir exactamente 10 ml da solucion
de analise ao matraz de destilacion, introducir un minimo de 5 ml de solucion de
hidréxido de sodio no embude, levantar lixeiramente o tapdn e deixar que a
solucion de hidroxido de sodio caia lentamente no matraz. Se a soluciéon de
analise e a solucion de hidréxido de sodio tendesen a formar duas capas
diferentes, mesturalas axitando con coidado. Quentar lixeiramente o matraz de
destilacién e introducir no liquido o vapor procedente do xerador. Recoller 20 ml
aproximadamente do destilado, baixar o frasco cénico de maneira que a
extremidade do tubo do refrixerador quede situada a uns 20 mm por baixo da
superficie do liquido e destilar durante un minuto mais. Aclarar a extremidade do
tubo con auga e recoller o liquido de lavado no frasco conico. Retirar este ultimo
e colocar un segundo frasco coénico que contefia aproximadamente 10 ml de
solucién de acido bodrico e a continuacion recoller aproximadamente 10 ml do
destilado.

Valorar separadamente ambos os destilados con acido sulfurico 0,02 N
utilizando a mestura de indicadores. Anotar os resultados das respectivas
valoraciéns. Se a valoracion do segundo destilado der un resultado superior a
0,2 ml, repetir a proba e comezar de novo a destilacién utilizando outra parte
alicuota da solucion de analise.

Efectuar unha proba en branco, sometendo a dixestion e a destilacion
unicamente os reactivos.

6. Calculo e presentacion dos resultados

6.1. Calcular a porcentaxe de nitroxeno contida na mostra en estado seco do modo
seguinte:

oy~ B =N ;

w
A % = porcentaxe de nitréxeno na mostra seca e pura,
V = volume total en ml de acido sulfurico patrén utilizado para a determinacion,
b = volume total en ml de acido sulfdrico patrén utilizado para a proba en branco,
N = valoracién real do acido sulfurico patron,
W = masa(g) da mostra de analise en estado seco.



=2E BOLETIN OFICIAL DEL ESTADO

Suplemento en lingua galega ao num. 46 Mércores 23 de febreiro de 2011 Sec.l. Pax. 29

6.2. Aplicando valores do 0,22 % para o contido en nitréxeno do xute, e do 16,2 %
para o das fibras de orixe animal (ambas as porcentaxes expresadas sobre a
masa en seco das fibras), calcular a composicion da mestura con axuda da
seguinte férmula:

PA% = M x 100;
16,2 -0,22

PA % = porcentaxe de fibras de orixe animal na mostra.

7. Precision do método

Sobre mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a £ 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Método n.° 13
Polipropileno e outras fibras determinadas
(Método ao xileno)
1. Ambito de aplicacion

Este método aplicarase, unha vez eliminadas as materias non fibrosas, as mesturas
binarias de fibras de:

1) polipropileno (36)
con

2) la (1), pelo animal (2 e 3), seda (4), algodon (5), acetato (19), cupro (21), modal
(22), triacetato (24), viscosa (25), acrilico (26), poliamida ou nailon (30), poliéster
(34), fibra de vidro (43), elastomultiéster (45) e melamina (47).
2. Principio

A fibra de polipropileno disolverase a partir dunha masa cofiecida da mestura en
estado seco por disolucion en xileno en ebulicion. O residuo recollerase lavado,
secado e pesado; a slla masa, corrixida se for necesario, expresarase en porcentaxe
da masa da mestura en estado seco. A porcentaxe de polipropileno obterase por
diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental
i) Frascos conicos, capacidade minima 200 ml, provistos dun tapon esmerilado;

i) Refrixerante de refluxo (adaptado a liquidos de punto de ebuliciéon elevado)
con esmerilado adaptable aos frascos conicos i).

3.2. Reactivo
Xileno que destile entre 137 °C e 142 °C.
Nota:

Este reactivo € moi inflamable e produce vapores toxicos. Deberanse tomar
precaucions cando se utilice.
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4. Modo de operar

Seguir o procedemento descrito nas xeneralidades e proceder despois da forma
seguinte:

A mostra de analise colocada no frasco coénico [3.1.i)] engadir 100 ml de xileno (3.2)
por gramo de mostra. Colocar o refrixerante [3.1.ii)] e levar a ebulicién, que se
mantera durante 3 minutos. Decantar inmediatamente o liquido quente na placa
filtrante tarada (véxase a nota 1). Repetir este tratamento dias veces mais utilizando
cada vez 50 ml de disolvente.

Lavar o residuo que quede no frasco con 30 ml de xileno fervendo (duas veces) e
logo, tamén duas veces, con 75 ml cada vez de éter de petrdleo (1.3.2.1 das
xeneralidades).

Tras o segundo lavado con éter de petrdleo, filtrar o contido do frasco a través da
placa filtrante e transferir as fibras residuais a placa con axuda dunha pequena
cantidade suplementaria de éter de petroleo. Facer que se evapore completamente o
disolvente. Secar a placa e o residuo, arrefrialos e pesalos.

Notas:
1) A placa filtrante na que se decante o xileno debera quentarse previamente.

2) Despois do tratamento con xileno fervendo, asegurarse de que o frasco que
contén o residuo esta o suficientemente frio antes de introducir nel o éter de
petréleo.

3) Para lles evitar aos analistas os perigos derivados da inflamabilidade e toxicidade
dos produtos que se manexan, poderanse utilizar aparellos de extraccién a calor e
modos de operar apropiados que dean resultados idénticos®.

5. Calculo e presentacion de los resultados

Calcular os resultados da forma descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é 1,00,
coa excepcion da melamina, para a cal é 1,01.

6. Precision do método

Cunha mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos co dito método non seran superiores a + 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Meétodo n.° 14

Clorofibras (a base de homopolimero de cloruro de vinilo) e outras fibras determinadas
(Método ao acido sulfurico concentrado)

1. Ambito de aplicacion

Este método aplicarase, unha vez eliminadas as materias non fibrosas, as mesturas
binarias de:

1) algodon (5), acetato (19), cupro (21), modal (22), triacetato (24), viscosa (25),
determinados acrilicos (26), determinados modacrilicos (29), poliamida ou nailon
(30), poliéster (34) e elastomultiéster (45).

con

2) clorofibras (27) a base de homopolimero de cloruro de vinilo (sobreclorado ou
non), elastolefina (46) e melamina (47).

Os modacrilicos de que se trata son os que dan unha solucion limpida por inmersiéon

en &cido sulfurico concentrado (densidade relativa = 1,84 g/ml a 20 °C).

Este método poderase utilizar concretamente en substitucion dos métodos n.° 8 e n.°
9.

8 Véxase, por exemplo, o material descrito en Melliand Textilberichte 56 (1975) pp. 643-645.
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2. Principio

As fibras distintas a clorofibra, & elastolefina ou @ melamina (é dicir, as mencionadas
no punto 1.1) eliminaranse a partir dunha masa cofiecida da mestura en estado seco
por disolucion en acido sulfurico concentrado (dyy = 1,84 g/ml). O residuo, constituido
pola clorofibra, a elastolefina ou a melamina, recollerase, lavarase, secarase e
pesarase; a sua masa, corrixida se for necesario, expresarase en porcentaxe da
masa da mestura en estado seco. A proporcién do segundo constituinte obterase por
diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental

i) Frascos conicos, capacidade minima 200 ml, provistos dun tapdn
esmerilado.

i) Vareta de vidro de extremo plano.

3.2. Reactivos
i) Acido sulfarico concentrado (dzo = 1,84 g/ml).

i) Acido sulfurico, solucién acuosa, arredor de 50 % (m/m) de &cido
sulfarico.

Para preparar este reactivo, engadir, con precaucion e arrefriandoo, 400
ml de &cido sulfurico (dz= 1,84 g/ml) a 500 ml de auga. Cando arrefriar a
solucién a temperatura ambiente, levar ata un litro con auga.

iii) Amoniaco, solucion diluida.

Diluir con auga destilada 60 ml dunha soluciéon de amoniaco concentrado
(d2o= 0,880 g/ml) para obter un litro.

4. Modo de operar

Seguir o procedemento descrito nas xeneralidades e proceder despois da forma
seguinte:

A toma de mostra colocada no frasco [3.1.i)] engadir 100 ml de &cido sulfarico [3.2.i)]
por gramo de toma de mostra.

Deixar dez minutos a temperatura ambiente axitando de cando en vez a toma de
mostra con axuda da vareta de vidro. De se tratar dunha tea ou dun tecido de punto,
esmagalo contra a parede do frasco e exercer unha lixeira presion con axuda da
vareta de vidro para que a materia disolta se separe co acido sulfurico.

Decantar o liquido na placa filtrante tarada. Engadir ao frasco outros 100 ml de acido
sulfdrico [3.2.i)] e repetir a mesma operacion. Verter o contido do frasco na placa e
transferir a ela o residuo fibroso con axuda da vareta de vidro. Se for necesario,
engadir ao frasco un pouco de acido sulfurico concentrado [3.2.i)] para arrastrar as
fibras que poidan ter quedado adheridas as paredes. Baleirar a placa por aspiracion;
baleirar o filtrado do frasco ou cambiar de frasco; lavar despois o residuo na placa
primeiro coa solucidon de acido sulfurico a 50 % [3.2.ii)], despois con auga destilada
ou desionizada (1.3.2.3 das xeneralidades), a continuacion coa solucién de amoniaco
[3.2.iii)]; e por ultimo lavar a fondo con auga destilada ou desionizada, baleirando
completamente a placa mediante aspiracidon despois de cada adiciéon (non aplicar a
aspiracion durante a operacién de lavado, esperar a que o liquido escorra por
gravidade).

Secar a placa e o residuo, arrefrialos e pesalos.

5. Calculo e presentacion dos resultados

Calcular os resultados da forma indicada nas xeneralidades. O valor de «d» é 1,00,
coa excepcion da melamina, para a cal “d” =1,01.
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6. Precision do método

Cunha mestura homoxénea de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos co dito método non seran superiores a + 1, para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.

Método n.° 15
Clorofibra, determinados modacrilicos e elastanos, acetato, triacetato e outras fibras

(Método da ciclohexanona)

1. Ambito de aplicacién

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:

1) acetato (19), triacetato (24), clorofibras (27), determinados modacrilicos (29) e
determinados elastanos (39)

con

2) la (1), pelos de animais (2 e 3), seda (4), algodoén (5), cupro (21), modal (22),
viscosa (25), acrilico (26), poliamida ou nailon (30), vidro téxtil (40) e melamina
(47).

De se observar a presenza dunha fibra modacrilica ou elastana, deberase proceder a
efectuar un ensaio preliminar co fin de determinar se € completamente soluble no
reactivo.

Para analizar as mesturas que contefien clorofibras tamén se pode aplicar o método
n.° 9 ou o método n.° 14.

2. Principio

As fibras de acetato, de triacetato, as clorofibras, determinados modacrilicos e
elastanos disélvense a partir dunha masa cofiecida de mestura no seu estado seco,
por extracciéon a temperatura proxima & de ebulicibn mediante ciclohexanona. O
residuo recollerase lavado, secado e pesado; a sla masa, corrixida se for necesario,
expresarase en porcentaxe da masa da mestura en estado seco. A porcentaxe en
estado seco de clorofibra, modacrilico, elastano, acetato e triacetato obterase por
diferenza.

3. Instrumental e reactivos (ademais dos mencionados nas xeneralidades)

3.1. Instrumental
i)  Aparello para a extraccion en quente que permita seguir o modo de operar
previsto no punto 4 [véxase o esbozo variante do instrumental descrito en
Melliand Textilberichte 56 (1975) pp. 643-645].

i) Placa filtrante na que se colocard a mostra.

iii) Placa porosa, porosidade 1.

iv) Refrixerante de refluxo adaptable ao matraz de destilacion.
v) Aparello térmico.

3.2. Reactivos
i)  Ciclohexanona, punto de ebulicion a 156 °C.
ii)  Alcohol etilico diluido a un 50 % do volume.
Nota:

A ciclohexanona é inflamable e téxica; ao utilizala débense tomar medidas de
proteccion adecuadas.
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4. Modo de operar
Seguir as instrucions facilitadas nas xeneralidades e proceder da maneira seguinte:

Verter no matraz de destilacion 100 ml de ciclohexanona por gramo de materia e
inserir o recipiente de extraccion no cal se colocaron previamente a placa filtrante coa
mostra e a placa porosa, que se mantera lixeiramente inclinada. Introducir o
refrixerante de refluxo. Levar a ebulicion e continuar a extraccion durante 60 minutos
a unha velocidade minima de 12 ciclos por hora. Despois da extraccién e do
arrefriamento, retirar o recipiente de extraccion, sacar a placa filtrante e retirar a
placa porosa. Lavar 3 ou 4 veces o contido da placa filtrante con alcohol etilico ao 50
% prequentado a uns 60 °C e despois con 1 | de auga a 60 °C.

Durante e entre cada un dos lavados, non se debe aplicar o baleiro, sendén que se
debera deixar que o disolvente se baleire por gravidade e aplicarase a continuacion o
baleiro.

Secar a placa co residuo, arrefriar e pesar.

5. Calculo e presentacion dos resultados
Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de
1,00, excepto para:
Seda e melamina....................... 1,01
AcCriliCO ..o 0,98

6. Precision do método
En mesturas homoxéneas de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos mediante este método non son superiores a * 1, para unha marxe
de fiabilidade do 95 %.

Meétodo n.° 16
Melamina e outras fibras determinadas

(Método que utiliza acido férmico quente)

1. Ambito de aplicacion
Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, as
mesturas binarias de:
1) melamina (47)
con
2) algododn (5) e aramida (31).

2. Principio

A melamina eliminase a partir dunha masa cofiecida da mestura en estado seco por
disolucion en acido férmico quente (90 % de masa).

O residuo recollese, lavase, sécase e pésase; a sia masa, corrixida se for necesario,
exprésase en porcentaxe da masa da mestura en estado seco. A proporcion do
segundo constituinte obtense por diferenza.

Nota: hai que manter estritamente a gama de temperatura recomendada porque a
solubilidade da melamina depende moitisimo da temperatura.
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3. Instrumental e reactivos (con excepcion dos especificados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental
i) frasco cénico con tapdn esmerilado de polo menos 200 ml de capacidade,

i) bafio de auga con axitacion ou outro instrumento para axitar e manter o
frasco a (90 + 2) °C.

3.2. Reactivos

i) acido féormico (ao 90 % m/m, densidade relativa a 20 °C: 1,204 g/ml).
Diluir 890 ml do 98 ao 100 % de acido formico m/m (densidade relativa a 20
°C: 1,220 g/ml) ata 1 litro con auga.

O acido férmico quente é moi corrosivo e débese manexar con coidado,

ii) amoniaco, solucién diluida: diluir 80 ml de solucién de amoniaco
concentrado (densidade relativa a 20 °C: 0,880 g/ml) a 1 litro con auga.

4. Modo de operar

Seguir o procedemento descrito nas xeneralidades e despois proceder da maneira
seguinte:

A mostra de analise contida no frasco cénico con tapén esmerilado de polo menos
200 ml de capacidade engadir 100 ml de &acido formico por gramo de mostra de
analise. Inserir o tapdn e axitar o frasco para mollar o espécime. Manter o frasco nun
bafno de auga con axitaciéon a 90 + 2 °C durante unha hora axitdndoo enerxicamente.
Arrefriar o frasco ata a temperatura ambiente. Decantar o liquido a través da placa
filtrante tarada. Engadir 50 ml de acido formico ao frasco que contén o residuo, axitar
manualmente e filtrar o contido do frasco a través da placa filtrante. Transferir
calquera fibra residual ao crisol lavando o frasco cun pouco mais de reactivo de acido
férmico. Escorrer o crisol por succién e lavar o residuo co reactivo de acido férmico,
auga quente, a solucién diluida de amoniaco e, por ultimo, auga fria, escorrendo o
crisol coa succion despois de cada adicién. Non aplicar a succion ata que cada
solucién de lavado escorrer pola forza da gravidade. Por ultimo, escorrer o crisol por
succion, secar o crisol e o residuo, arrefrialos e pesalos.

Nota: a temperatura ten unha influencia moi grande sobre as propiedades de
solubilidade da melamina, polo que se deberia controlar moito.

5. Calculo e presentacion dos resultados
Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de "d" para o
algodon e a aramida é 1,02.

6. Precision do método

En mesturas homoxéneas de materias téxtiles, as marxes de fiabilidade dos
resultados obtidos con este método non seran superiores a + 2 para unha marxe de
fiabilidade do 95 %.
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Esbozo previsto no punto 3.1.j) do método n.° 15

Placa porosa

Placa filtrante

P

Aparello para a extraccién en quente
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