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que os tribunais superiores de xustiza das comunidades
auténomas desempenan culminando a organizacion
xudicial no d&mbito territorial da comunidade auténoma, e
a sua incidencia no sistema de recurso e de fixacion de
doutrina xurisprudencial sobre o dereito autondmico, que
cada vez cobra maior presenza na actuacion das entida-
des do sector publico nos seus respectivos ambitos terri-
toriais.

Iso trae consigo unha necesaria centralizacién de
ambito autondmico que permita realizar un asesoramento
comprensivo e integral ao delegado do Goberno, desde a
perspectiva que da o conecemento da realidade da asis-
tencia xuridica a toda a Administracion periférica da
Administracién xeral do Estado na comunidade auté-
noma; asi como garantir unha debida coordinacién dos
asuntos contenciosos que culminan ante o Tribunal Supe-
rior de Xustiza, ben sexa para trasladar tales criterios aos
restantes 6rganos asesorados e demais unidades do Ser-
vizo Xuridico, ben sexa para permitir unha eficaz detec-
cion de criterios xurisprudenciais diverxentes que poidan
ser presuposto do correspondente recurso de unificacion
de doutrina.

En resumo, a accién xuridica do Estado é incuestiona-
ble que se ten que coordinar intensamente nos seus dife-
rentes niveis, o provincial, o autonémico e o central,
debendo configurarse sen mais demora ese segundo
chanzo organizativo, actualmente ausente, o que dificulta
o funcionamento e, por conseguinte, tamén o grao de
cumprimento dos obxectivos do servizo da asistencia
xuridica, que ha de estar presidida pola axilidade, a cali-
dade e a unidade de doutrina, no escenario de complexi-
dade crecente en que nos movemos.

Estas finalidades procliranse mediante a instauracién
dunha instancia funcional de dmbito territorial autoné-
mico, o avogado do Estado-xefe na comunidade auto-
noma, cuxa funcion fundamental é a coordinaciéon da
asistencia xuridica no ambito da comunidade auténoma e
o asesoramento especial do delegado do Goberno. Iso
realizouse mediante a prevision de tal figura no Regula-
mento do Servizo Xuridico do Estado, aprobado polo Real
decreto 997/2003, do 25 de xullo.

Na sua virtude, por proposta dos ministros de Xustiza
e de Administracions Publicas, de acordo co Consello de
Estado e logo de deliberacién de Consello de Ministros na
sta reunion de dia 12 de xaneiro de 2007,

DISPONO:

Artigo unico. Modificacion do Regulamento do Servizo
Xuridico do Estado aprobado polo Real decreto 997/2003,
do 25 de xullo.

No artigo 8 engadense tres puntos, numerados como
3,4 e 5, que teran a seguinte redaccion:

«3. Para acoordinacion da asistencia xuridica e
0 apoio as avogacias do Estado provinciais, no terri-
torio de cada comunidade auténoma habera un
avogado do Estado-xefe, na correspondente Delega-
cion do Goberno, con dependencia organica e fun-
cional da Avogacia Xeral do Estado-Direccién do
Servizo Xuridico do Estado, que desempenara, ade-
mais das funcidns que se expresan no punto
seguinte, as propias do avogado do Estado-xefe na
provincia onde tena a sua sede.

4. Sen prexuizo da superior direccion e compe-
tencias da Avogacia Xeral do Estado-Direcciéon do
Servizo Xuridico do Estado, correspondelle ao avo-
gado do Estado-xefe na comunidade autonoma a
coordinacion da asistencia xuridica da Administra-
cion periférica da Administracion xeral do Estado na
comunidade autbnoma e o apoio as avogacias do
Estado provinciais, a direccién dos asuntos de trans-

cendencia supraprovincial, o asesoramento especial
a Delegaciéon do Goberno na respectiva comunidade
auténoma, asi como a asistencia & Avogacia Xeral
do Estado-Direccién do Servizo Xuridico do Estado
na formacion de criterios unitarios de interpretacién
e actuacion. Para estes efectos, concretaranse e de-
senvolveranse por orde ministerial as funciéns que
asumira respecto das avogacias do Estado na Admi-
nistracién periférica da Administracion xeral do
Estado na devandita comunidade auténoma, inclui-
das as descritas neste regulamento como propias de
xefatura dunha unidade.

5. Se as especialidades de configuracién dos
tribunais superiores de xustiza ou dos &rganos
obxecto de asesoramento asi o aconsellan ou requi-
ren, a Avogacia Xeral do Estado-Direccion do Ser-
vizo Xuridico do Estado establecera a atribucion de
parte das funciéns e competencias do avogado do
Estado-Xefe na comunidade autbnoma, sen prexuizo
da subsistencia e condicion deste, noutro avogado
do Estado, respecto de todo ou parte do territorio da
comunidade auténoma.»

Disposicion derradeira primeira. Desenvolvemento e
execucion.

O ministro de Xustiza adoptara as disposicions que
sexan necesarias para o desenvolvemento e execucién
deste real decreto.

Disposiciéon derradeira segqunda. Entrada en vigor.

Este real decreto entrara en vigor o dia seguinte ao da
sua publicacion no «Boletin Oficial del Estado».

Dado en Madrid o 12 de xaneiro de 2007.
JUAN CARLOS R.

A vicepresidenta primeira do Goberno
e ministra da Presidencia,

MARIATERESA FERNANDEZ DE LA VEGA SANZ

744 REAL DECRETO 4/2007 do 12 de xaneiro, que
aproba os métodos de analises cuantitativas de
mesturas binarias de fibras téxtiles. («tBOE» 12,
do 13-1-2007.)

Como consecuencia da adhesion de Espana as Comu-
nidades Europeas e recollendo os principios da Directiva
71/307/CEE do Consello, do 26 de xullo de 1971, relativa a
aproximacion das lexislacions dos Estados membros
sobre as denominacions téxtiles, e as sias modificacidns
posteriores, aprobouse o Real decreto 928/1987, do 5 de
xuno, relativo a etiquetaxe de composicion dos produtos
téxtiles.

Dado que para o cumprimento do citado real decreto
era necesario establecer uns métodos de anélises cuanti-
tativas de mesturas binarias e ternarias de fibras téxtiles,
adaptando asi a nosa normativa as exixencias da lexisla-
cién comunitaria, por medio do Real decreto 656/1989, do
2 de xuno, que aproba os métodos de anélises cuantitati-
vas de mesturas binarias e terciarias de fibras téxtiles,
declararonse oficiais os métodos establecidos pola
Comunidade Europea mediante as directivas 72/276/CEE
e 73/44/CEE do Consello, do 17 de xullo de 1972 e do 26 de
febreiro de 1973, respectivamente, e as suas posteriores
modificacions, con obxecto de que a determinacidon da
composicion en fibras dos produtos téxtiles, tanto no que
se refire ao tratamento previo da mostra como a sua andlise
cuantitativa, se efectuase a través de métodos uniformes.
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Por outra parte, no ano 1996 aprobouse a Directiva
96/74/CE do Parlamento Europeo e do Consello, do 16 de
decembro de 1996, relativa as denominacions téxtiles,
pola que se prescribe unha etiquetaxe que indique a com-
posicion da fibra dos produtos téxtiles, asi como a realiza-
cion de probas mediante analise da conformidade deses
produtos coas indicacions que figuren na sua etiqueta.

Como consecuencia disto, ese mesmo ano aprobouse
tamén a Directiva 96/73/CE do Parlamento Europeo e do
Consello, do 16 de decembro de 1996, sobre determina-
dos métodos de andlises cuantitativas de mesturas bina-
rias de fibras téxtiles, que estableceu métodos uniformes
de andlises cuantitativas de mesturas binarias de fibras
téxtiles.

Posteriormente, a Directiva 97/37/CE da Comisién, do
19 de xuno de 1997, levou a cabo unha adaptacion ao pro-
greso técnico dos anexos | e Il da Directiva 96/74/CE. Esta
Directiva 96/73/CE incorporouse ao ordenamento interno
polo Real decreto 928/1987, do 5 de xuno, relativo & eti-
quetaxe de composicidén dos produtos téxtiles.

Tamén, coa mesma finalidade de adaptacién ao pro-
greso técnico, se aprobou a Directiva 2004/34/CE da
Comision, do 23 de marzo de 2004, que modifica, con
obxecto de adaptalos ao progreso técnico, os anexos |l e ll
da Directiva 96/74/CE, que foi incorporada ao ordena-
mento interno polo Real decreto 2322/2004, do 17 de de-
cembro, que engade a fibra polilactida aos anexos | e Il do
Real decreto 928/1987, do 5 de xuno, relativo a etiquetaxe
de composicién dos produtos téxtiles.

Asi mesmo, aprobouse a Directiva 2006/3/CE da Comi-
sion, do 9 de xaneiro de 2006, que modifica, para a sua
adaptacidon ao progreso técnico, os anexos | e Il da Direc-
tiva 96/74/CE, con obxecto de engadir o elastomultiéster &
lista de fibras que figura nos seus anexos | e ll, cuxa incor-
poracién ao ordenamento interno se realizou por medio
de Real decreto 1115/2006, do 29 de setembro, que modi-
fica o Real decreto 928/1987, do 5 de xuno, relativo a eti-
quetaxe de composicidon dos produtos téxtiles.

En funcion disto, a Comision Europea considerou que
era necesario definir métodos uniformes de ensaio para a
polilactida e o elastomultiéster. Para tal efecto aprobouse
a Directiva 2006/2/CE da Comision, do 6 de xaneiro de
2006, 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.

En virtude desta circunstancia e en prol dunha maior
racionalidade e clareza a respecto dos métodos de analises
cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxtiles, por
medio deste real decreto procédese & incorporacidon ao
ordenamento xuridico interno das directivas 96/73/CE do
Parlamento Europeo e do Consello, do 16 de decembro de
1996, e 2006/2/CE da Comisidn, do 6 de xaneiro de 2006.

Este real decreto ditase ao abeiro do artigo 149.1.13.%
da Constitucion, que lle atriblie ao Estado competencia
exclusiva en materia de bases e coordinacion da planifi-
cacion xeral da actividade econdmica.

Na tramitacion deste real decreto deuse audiencia as
asociaciéns de consumidores e usuarios e aos sectores
afectados, téndose realizado igualmente un tramite de
consulta 4s comunidades autonomas.

Na sua virtude, por proposta dos ministros de Sani-
dade e Consumo e de Industria, Turismo e Comercio, de
acordo co Consello de Estado e despois de deliberacion
do Consello de Ministros na sua reunién do dia 12 de
xaneiro de 2007,

DISPONO:
Artigo 1. Obxecto.

1. Este real decreto establece os métodos oficiais de
analises cuantitativas de mesturas binarias de fibras téxti-
les e 0 modelo de preparacion das mostras reducidas e
das mostras de anélise.

2. Para os efectos do Real decreto 928/1987, do 5 de
xuno, relativo & etiquetaxe de composicion dos produtos
téxtiles, declaranse de obrigado cumprimento os citados
métodos de anélise.

Artigo 2. Mostra reducida e mostra de andlise.

1. Por mostra reducida enténdese unha mostra dun
tamano apropiado para as analises, procedente de mos-
tras globais para laboratorio tomadas pola sua vez dunha
partida de artigos para analizar.

2. Por mostra de analise enténdese a porcién da
mostra reducida necesaria para obter un resultado anali-
tico individual.

Artigo 3. Controis oficiais.

Nos controis oficiais que se efectiuen para determinar
a composicion de produtos téxtiles xa comercializados
aplicaranse as disposicions dos anexos | e Il relativas ao
modo de preparacion de mostras reducidas e mostras de
andlise e aos métodos de analises cuantitativas de deter-
minadas mesturas binarias de fibras téxtiles.

Artigo 4. Mesturas binarias para as cales non exista
método de anélise uniforme.

O laboratorio encargado do control das mesturas
binarias para as cales non exista método de analise uni-
forme no &mbito comunitario determinara a composicion
destas mesturas utilizando calquera método valido ao seu
dispor, e indicara no informe da analise o resultado obtido
e a precision do método, se for conecida.

Artigo 5. Potestade sancionadora.

Sen prexuizo da potestade sancionadora do Ministe-
rio de Industria, Turismo e Comercio, no exercicio das
sllas propias competencias, as actuacions administrati-
vas en materia de defensa do consumidor, canto & toma
de mostras e analise dos produtos téxtiles se refire, rexe-
ranse polo disposto no Real decreto 1945/1983, do 22 de
xufo, que regula as infracciéns e sancions en materia de
defensa do consumidor e da producidén agroalimentaria.

Artigo 6. Mostras oficiais.

De acordo co artigo anterior, a recolla de mostras ofi-
ciais de caracter global para a realizacion de analises for-
malizarase por triplicado segundo o previsto no artigo 15
do Real decreto 1945/1983, do 22 de xuno.

Para tales efectos, cada mostra constard dunha canti-
dade de produto que, ao menos, teha un peso de 50 gra-
mos. En artigos de peso superior aos 150 gramos, os
servicios oficiais de inspeccion poderan constituir cada
mostra por particién do artigo, procurando que cada unha
delas sexa o mais homoxénea posible en relacién ao pro-
duto total.

Para artigos con menor peso do descrito, procederase
as tomas de tres unidades iguais.
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Disposicién derrogatoria Unica. Derrogacion normativa.

Por medio deste real decreto derroganse as disposi-
cions do Real decreto 656/1989, do 2 de xuno, polo que se
aproban os métodos de analises cuantitativas de mestu-
ras binarias e terciarias de fibras téxtiles, no que se refire
as mesturas binarias de fibras téxtiles, mantendo a sua
vixencia canto as mesturas ternarias desas fibras.

Disposicién derradeira primeira. Modificacion normativa.

Modificase o titulo do Real decreto 656/1989, do 2 de
Xxuno, que aproba os métodos de analises cuantitativas de
mesturas binarias e terciarias de fibras téxtiles, o cal pasa
a denominarse Real decreto 656/1989, do 2 de xuno, que
aproba os métodos de andlises cuantitativas de mesturas
ternarias de fibras téxtiles.

Disposiciéon derradeira segunda. Habilitacion competencial.

Este real decreto ditase ao abeiro do artigo 149.1.13.7
da Constitucion, que lle atriblie ao Estado competencia
exclusiva en materia de bases e coordinacion da planifi-
cacién xeral da actividade econdmica.

Disposicion derradeira terceira. Incorporacion do
dereito da Union Europea.

Mediante este real decreto incorpdranse ao ordena-
mento xuridico interno as directivas 96/73/CE do Parla-
mento Europeo e do Consello, do 16 de decembro de
1996, e 2006/2/CE da Comision, do 6 de xaneiro de
2006, que modifica, para a sua adaptacidén ao progreso
técnico, o anexo Il da Directiva 96/73/CE.

Disposicidon derradeira cuarta. Entrada en vigor.

Este real decreto entrara en vigor o dia seguinte ao
da sua publicacion no «Boletin Oficial del Estado».

Dado en Madrid o 12 de xaneiro de 2007.

JUAN CARLOS R.

A vicepresidenta primeira do Goberno
e ministra da Presidencia,

MARIATERESA FERNANDEZ DE LAVEGA SANZ



Suplemento num. 3 Xoves 1 febreiro 2007 441

ANEXO |

PREPARACION DE MOSTRAS REDUCIDAS E DE MOSTRAS DE ANéLISE PARA DETERMINAR A
COMPOSICION EN FIBRAS DOS PRODUTOS TEXTILES

1. AMBITO DE APLICACION

Este anexo ten por obxecto fixar o procedemento que se deberd seguir para a preparacion de mostras reducidas dun tamano
apropiado (é dicir, dun peso non superior a 100 g) para os tratamentos previos as analises cuantitativas a partir de mostras
globais para laboratorio, e para a seleccion de mostras de analise a partir de mostras reducidas que foron sometidas a tratamento
previo para eliminar as materias non fibrosas’.

2. DEFINICIONS

2.1. Partida. E a cantidade de material que se valora sobre a base dunha serie de resultados de probas. Pode comprender, por
exemplo, todo o material que corresponda a unha mesma entrega de tecido, toda a tea tecida a partir dun orgo determinado,
unha expedicién de fiados, unha ou varias balas de fibras en bruto.

2.2. Mostra global para laboratorio. E aquela porcion do lote tomada de forma que sexa representativa do conxunto, e que se
envia ao laboratorio. A mostra global para laboratorio terd o tamano e a natureza que basten para reflectir convenientemente
a variabilidade do lote e para que sexa facil a sia manipulacién no laboratorio?

2.3. Mostra reducida. E a porciéon da mostra global para laboratorio que se somete a un tratamento previo para eliminar as
materias non fibrosas, e da cal se toman as mostras para a analise. A mostra reducida tera o tamano e a natureza que basten
para reflectir convenientemente a variabilidade da mostra global para laboratorio®.

2.4. Mostra de analise ou toma de proba. E a porcion de material tomada da mostra reducida necesaria para dar un resultado
analitico individual.

3. PRINCIPIO

A mostra reducida escollerase de maneira que sexa representativa da mostra global para laboratorio.

As mostras de andlise tomaranse da mostra reducida de maneira que sexan representativas desta ultima.
4. PREPARACION DE MOSTRAS DE FIBRAS LIBRES

4.1.

Fibras non orientadas. Constituir a mostra reducida tomando ao azar varias mechas da mostra global para laboratorio.
Mesturar convenientemente toda a mostra reducida con axuda dunha carda de laboratorio*. Someter o veo ou a mestura asi
obtidos a tratamento previo, incluindo as fibras soltas e as que se adhiran ao aparello utilizado para a mestura. Tomar a
seguir mostras de andlise do veo, das fibras adherentes e das que saian para féra do aparello, en proporcién ao peso.

Se o veo de carda permanecer intacto despois do tratamento previo, tomar as mostras de analise do modo descrito no
numero 4.2. Se o veo foi afectado polo tratamento previo, escoller nel as mostras tomando ao azar un minimo de 15 mechas
pequenas de tamano apropiado e aproximadamente iguais, reunindoas a seguir.

4.2, Fibras orientadas (veos de carda, fitas, mechas). De partes da mostra global para laboratorio escollidas ao azar cortar un

minimo de 10 secciéns transversais que pesen cada unha arredor de 1 g.

Someter a mostra reducida asi formada a tratamento previo. Reunir a seguir as secciéns colocandoas unha a lado da outra e
formar a mostra de andlise cortando transversalmente de maneira que se tome unha porcion de cada unha das 10
lonxitudes.

5. PREPARACION DE MOSTRAS DOS FIADOS

5.1. Fios en bobinas ou en madeixas. Tomar mostras de todas as bobinas da mostra global para laboratorio.

Retirar de cada bobina lonxitudes continuas, iguais e apropiadas, sexa debandando nobelos dun mesmo nimero de voltas
nunha debandoira® ou por calquera outro medio. Reunir os anacos un a lado doutro, en forma de nobelo Unico ou cable e
coidando que no nobelo ou cable haxa anacos iguais de cada bobina.

! En certos casos, as mostras de andlise poderanse someter directamente a tratamento previo.

2 Para os artigos acabados e confeccionados véxase o punto 7.

3 véxase o punto 1.

* Poderase substituir a carda de laboratorio por un mesturador de fibras ou polo método chamado «enxames de mechdns».

5 Se as bobinas se puidesen pér nun portabobinas apropiado, poderiase desenrolar simultaneamente un gran nimero delas.
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Someter a mostra reducida asi formada a tratamento previo.

Tomar as mostras de analise da mostra reducida cortando do nobelo ou do cable un feixe de fios da mesma lonxitude,
tendo coidado de que o feixe contefia todos os fios da mostra.

Se t é o «tex» do fio e n 0o nUmero de bobinas da mostra global para laboratorio, habera que sacar de cada bobina unha
6

lonxitude de fio de —— cm para obter unha mostra reducida de 10 g.
nt

Se nt é alto, é dicir, se é superior a 2000, poderase tecer un nobelo de maior peso e cortalo transversalmente en dous
puntos, de modo que se obtena un cable dun peso apropiado. As extremidades dunha mostra que se presente en forma de
cable ataranse convenientemente antes de sometelas ao tratamento previo, tomandose as mostras de analise a suficiente
distancia do né.

5.2. Fio sobre orgo. Tomar unha mostra reducida cortando na extremidade do orgo un feixe de ao menos 20 cm de longo que

contefa todos os fios, a excepcion dos fios da ourela, que se desbotaran. Atar o feixe de fios por unha das suas
extremidades. Se a mostra for demasiado larga para sometela enteira a tratamento previo, dividila en dias ou mais partes,
atar cada unha delas por separado, sometelas a tratamento previo tamén por separado e reunilas de novo unha vez
concluido este. Tomar unha mostra de analise de lonxitude conveniente da mostra reducida, cortdandoa a suficiente
distancia do nd e sen deixar ningun dos fios do orgo. Para orgos que contenan N fios de t «tex», a lonxitude dunha mostra
10°
que pese 1 g sera de _tch
n

6. PREPARACION DE MOSTRAS DE TECIDO

6.1. Mostra global para laboratorio constituida por un retrinco Unico representativo do tecido. Cortar na mostra unha banda

diagonal que vaia dunha esquina a outra e tirar as ourelas. Esta banda constituird a mostra reducida. Para obter unha
4

mostra reducida de x g, a superficie da banda sera de cm?, sendo G o peso do tecido en g por m2.

Despois de a someter ao tratamento previo, cortar a banda transversalmente en catro partes iguais e poélas unhas enriba
das outras. Tomar as mostras de analise dunha parte calquera do material asi preparado, cortando transversalmente todas
as capas, de maneira que cada mostra comprenda unha lonxitude igual de cada unha delas.

Se a tea presentar un debuxo tecido, a largura da mostra reducida, medida paralelamente a direccién da urdime, non
debera ser inferior & distancia que exista entre repeticions do debuxo na urdime. Se, cumprida esta condiciéon, a mostra
reducida for demasiado larga para ser sometida enteira a tratamento previo, cortese en partes iguais, sométanse estas a
tratamento previo separadamente e coléquense unhas enriba das outras antes de tomar as probas de analise, tentando que
as partes correspondentes do debuxo non coincidan.

6.2. Mostra global para laboratorio constituida por varios retrincos: tratar cada retrinco segundo o disposto no numero 6.1 e dar

os resultados por separado.

7. PREPARACION DE MOSTRAS DOS ARTIGOS ACABADOS E CONFECCIONADOS

A mostra global para laboratorio estard normalmente constituida por un artigo acabado e confeccionado, ou por unha fraccion
representativa dun destes artigos.

Determinar, cando for o caso, a porcentaxe das diferentes partes do artigo que non tenan o mesmo contido en fibras, con
obxecto de comprobar se se cumpren as disposiciéns do artigo 6 do Real decreto 928/1987, do 5 de xuho, relativo a etiquetaxe
de composicion dos produtos téxtiles.

Tomar unha mostra reducida representativa da parte do artigo acabado e confeccionado, cuxa composicion se debera indicar na
etiqueta. Se o artigo confeccionado levar varias etiquetas, deberanse tomar mostras reducidas representativas da parte ou
partes correspondentes a cada etiqueta.

Se o artigo cuxa composicion se tenta determinar non for homoxéneo, poderia ser necesario tomar mostras reducidas de cada
unha das partes do artigo e determinar as proporciéns relativas das diversas partes con relacién ao conxunto do artigo de que
se trate.

O calculo das porcentaxes farase tendo en conta as proporcions relativas das partes de que se tomen mostras.
Someter as mostras reducidas a tratamento previo.

Tomar a seguir mostras de andlise representativas das mostras reducidas sometidas a tratamento previo.
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ANEXO Il
METODOS DE ANALISE CUANTITATIVA DE CERTAS MESTURAS BINARIAS DE FIBRAS TEXTILES
1. XENERALIDADES

Introducion

Os métodos de analise cuantitativa das mesturas de fibras téxtiles baséanse en dous procedementos principais, o da separacién
manual e o da separacién quimica das fibras.

O procedemento de separacién manual deberase utilizar sempre que for posible, xa que xeralmente se obtenen con el resultados
maéis precisos que co procedemento quimico. E aplicable a todos os produtos téxtiles en que as fibras compofientes non formen
unha mestura intima, como 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 urdime sexa de natureza diferente & que compodn a trama, ou de xéneros
de punto que se poidan destecer compostos de fios de diversas clases.

O procedemento de andlise quimica cuantitativa de mesturas de fibras téxtiles fUndase xeralmente na solubilidade selectiva dos
componentes individuais da mestura. Despois da eliminacion dun dos componentes, o residuo insoluble pésase e a proporcion do
componente soluble calculase a partir da perda de peso. Esta primeira parte do anexo contén a informacién comun as analises por
este procedemento de todas as mesturas de fibras consideradas neste anexo, calquera que for a sia composicion. Debera, por
tanto, utilizarse conxuntamente con aquelas seccions do anexo que contenan os procedementos detallados aplicables a mesturas
de fibras concretas. Pode ocorrer que algunhas andlises quimicas se baseen nun principio que non sexa o da solubilidade selectiva.
Nestes casos, poderase achar informacion completa e detallada sobre isto na seccién correspondente do método aplicable.

As mesturas de fibras utilizadas durante a fabricacion dos produtos téxtiles e, en menor grao, as que se encontran nos produtos
acabados, contefen 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 andlise. Esta é
a razén 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 lles conferir propiedades especiais. Tales
materias, incluidos os corantes en certos casos excepcionais, poden modificar a accidén do reactivo sobre o componente soluble e
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. En caso de que esta eliminacion sexa imposible, os métodos de andlise quimica cuantitativa
descritos neste anexo non seran aplicables.

O corante presente nas fibras tinxidas considérase como parte integrante da fibra e non se eliminara.
Estas andlises efectianse sobre a base do peso en seco e subministrase un método para determinalo.

O resultado obterase aplicando ao peso en seco de cada fibra as porcentaxes convencionais indicadas no anexo Il do Real decreto
928/1987, do 5 de xuno, relativo & 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 componentes dunha mestura poderase disolver parcialmente no reactivo utilizado para disolver o componente soluble. Sempre
que for posible, escolleranse reactivos que tenan un efecto débil ou nulo sobre as fibras insolubles. Se se souber que durante a
andlise se produce unha perda de peso, convira corrixir o resultado; xuntanse factores de correccién 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 se as fibras se deteriorasen antes ou durante o tratamento. Os métodos quimicos propostos aplicaranse a andlises
individuais. Convira efectuar como minimo duas analises sobre mostras de analise 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 andlise seguindo un método alternativo que permita a disolucién das fibras non disoltas ao utilizar o primeiro
método.

I XENERALIDADES SOBRE OS METODOS DE ANALISE QUIMICA CUANTITATIVA DAS MESTURAS DE FIBRAS TEXTILES
Informacions comuns aos métodos que se deberan seguir para a analise quimica cuantitativa de mesturas de fibras téxtiles.
1.1. Ambito de aplicacién

No ambito de aplicacidon de cada método indicanse as fibras a que o método é aplicable.
1.2. Principio

Despois de identificar os componentes dunha mestura, eliminaranse en primeiro lugar as materias non fibrosas por medio
dun tratamento previo apropiado e despois un dos dous componentes, xeralmente por disolucion selectiva®. Pesarase o

6 O método n° 12 constitlie unha excepcidn. Baséase na determinacién do contido nun elemento constitutivo dun dos compofientes.
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residuo insoluble e calcularase a proporcion do componente soluble a partir da perda de peso. Salvo que isto
suscite 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.

1.3.1.1.

Instrumental

Placas filtrantes e pesafiltros que permitan a incorporacion de placas, ou calquera outro instrumental que

dea idénticos resultados.

1.3.1.2.

1.3.1.3.

1.3.1.4

1.3.1.5.

1.3.1.6.

1.3.2.

1.3.2.1

1.3.2.2.

1.3.2.3.

Matraz de succion.

Desecador que contena xel de silice corado mediante un indicador.

Forno de secado con ventilador para secar as mostras a 105 °C + 3 °C.

Balanza analitica, sensibilidade 0,0002 g.

Equipamento de extraccidn Soxhlet ou instrumental que permita alcanzar idénticos resultados.
Reactivos

Eter de petréleo redestilado, con punto de ebulicion entre 40 °C e 60 °C.

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

Auga destilada ou desionizada.
Atmosfera de acondicionamento e de analise

Como o que se determina é o peso en seco, non sera necesario acondicionar as mostras nin facer as
andlises nunha atmosfera acondicionada.

Mostra reducida

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

Tratamento previo da mostra reducida’

Se estiver presente un elemento que non se deba ter en conta para o célculo das porcentaxes (ver o
numero 3 do artigo 7 do Real decreto 928/1987, do 5 de xuno, relativo & etiquetaxe de composicion dos
produtos téxtiles), comezarase por eliminalo mediante un método apropiado que non afecte ningin dos
componentes fibrosos.

Con esta finalidade, as materias non fibrosas que se poidan extraer con éter de petrdleo 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
extraerad despois por tratamento directo mediante inmersidon durante unha hora en auga a temperatura
ambiente, seguida de inmersién durante unha hora en auga a 65 °C + 5 °C, axitando de vez en cando. A
relacion mostra/auga sera de 1/100. Eliminar o exceso de auga da mostra por presidon, succion ou
centrifugacion. A seguir, deixar secar a mostra ao aire.

En caso de que as materias non fibrosas non se puideren 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 componentes fibrosos. No entanto, para certas fibras vexetais naturais cruas
(xute, coco, por exemplo) hai que sinalar que o tratamento previo normal con éter de petréleo e auga non
elimina todas as substancias non fibrosas naturais; a pesar disto, non se aplicaran tratamentos previos
complementarios a menos que a mostra contefia aprestos non solubles no éter de petroleo e na auga.

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

7 Ver o anexo 1.1



Suplemento num. 3

Xoves 1 febreiro 2007 445

1.7.

1.7.1.

1.7.1.1.

1.7.1.2.

1.7.1.3.

1.7.2.

1.8.1.

Procedemento de analise

Instrucions xerais
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 cerrada durante toda a duracion do
secado. Se a duracién do secado for inferior a 14 horas, deberase comprobar se se obtivo unha masa
constante. Considerarase alcanzada esta cando a variacion de masa, despois dun novo secado de 60
minutos, sexa inferior a 0,05 %.

Durante as operacions de secado, de arrefriamento e de pesaxe, evitar manipular as placas filtrantes e os
pesafiltros, as tomas de probas ou os residuos coas mans nuas.

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

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

En caso de que se empregue un instrumental que non sexa a placa filtrante, as operacidéns de secado no
forno levaranse a cabo de maneira que o peso en seco das fibras se poida determinar sen perda.

Arrefriamento

Efectuar todas as operacidéns de arrefriamento no desecador, manténdoo a lado da balanza durante o
tempo suficiente para os pesafiltros arrefeceren totalmente e, en calquera caso, durante un minimo de 2
horas.

Pesaxe

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

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 nun vidro de reloxo, 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 o peso en seco da mostra. Completar a andlise do modo indicado na
parte correspondente do método aplicable. Examinar o residuo ao microscopio para asegurarse de que o
tratamento eliminou completamente a fibra soluble.

Calculo e presentacion dos resultados

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

Estes céalculos faranse aplicando a férmula dada no punto 1.8.2.

Calculo da porcentaxe do peso do componente insoluble puro, non tendo en conta a perda de peso sufrida polas fibras
durante o tratamento previo:

100rd
m

P1 %=

P1é a porcentaxe do componente insoluble seco e puro,
m é o peso en seco da mostra despois do tratamento previo,
r € o peso en seco do residuo,

d é o factor de correccidon que ten en conta a perda de peso do compofente insoluble no reactivo durante a analise. Os
valores apropiados de «d» danse na parte correspondente do texto de cada método.

Estes valores de «d» son, por suposto, os valores normais aplicables as fibras non degradadas quimicamente.
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1.8.2. Célculo da porcentaxe do peso do componente insoluble, axustado coas porcentaxes convencionais e, se for o caso, cos

factores de correcciéon da perda de peso ocasionada polo tratamento previo:

10014+ @O
P %= i 100 [ ;
Pli+ A0l 00— p Y1+ %2t 0]
0 100 [ 0 100 [

Pia é a porcentaxe do compofente insoluble tendo en conta a porcentaxe convencional e a perda de peso
experimentada durante o tratamento previo

P, é a porcentaxe do componente insoluble seco e puro calculado coa formula indicada no punto 1.8.1

a1 é a porcentaxe convencional do compofente insoluble (anexo Il do Real decreto 928/1987, do 5 de xufo, relativo &
etiquetaxe de composicion dos produtos téxtiles)

a2 é a porcentaxe convencional do componente soluble (anexo Il do Real decreto 928/1987, do 5 de xuno, relativo &
etiquetaxe de composicidon dos produtos téxtiles)

bs é a perda porcentual do componente insoluble por efecto do tratamento previo
b2 é a perda porcentual do componente soluble por efecto do tratamento previo
A porcentaxe do segundo componente (P2a %) é igual a 100 — P1a %.

En 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 andlise. Enténdese por
fibras puras, as fibras exentas de toda materia non fibrosa, a excepcién das que contenan normalmente (pola sua
natureza ou como consecuencia do proceso de fabricacion) no estado (cru, branqueado) en que se encontren no artigo
sometido & analise.

En caso de que non se dispona de fibras componentes separadas e puras que servisen para a fabricacién do artigo
sometido a analise, adoptaranse os valores medios de b1 e de b, resultantes de probas efectuadas en fibras puras
parecidas as que contefia a mestura examinada.

Se se aplicar o tratamento previo normal por extraccion con éter de petroleo e auga, poderanse desprezar os factores de
correccién b1 e b2, salvo nos casos do algoddn cru, do lifo 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 esa perda é igual ao 1 %.

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

Il. Método de andlise cuantitativa por separacion manual
I.1. Ambito de aplicacién

O método aplicarase as fibras téxtiles, calquera que for a stia natureza, a condicidon de que non formen unha mestura
intima e que sexa posible separalas @ man.

11.2. Principio

Despois de identificar os componentes do tecido, eliminaranse primeiro as materias non fibrosas por un tratamento
previo apropiado e despois separaranse as fibras 4 man, secaranse e pesaranse para calcular a proporcion 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 contena 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. Equipamento de extraccion Soxhlet ou instrumental que permita idéntico resultado.
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11.3.6. Agulla.

11.3.7. Torsiometro ou aparello equivalente.

Il.4. Reactivos

I.4.1. Eter de petréleo redestilado con punto de ebulicion entre 40 °C e 60 °C.
11.4.2. Auga destilada ou desionizada.

II.5. Atmosfera de acondicionamento e de analise
Ver o punto 1.4.

I.6. Mostra reducida

Ver o punto 1.5.

II.7. Tratamento previo da mostra reducida

Ver o punto |.6.

I1.8. Procedemento de analise

11.8.1. Anélise 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 unha lonxitude de 30 m como minimo, calquera que sexa o seu peso.

Cortar o fio en anacos de lonxitude conveniente e separar as distintas fibras coa axuda dunha agulla e, se for necesario,
do torsidmetro. Os tipos de fibras asi separadas poranse en pesafiltros tarados e secados a 105 °C + 3 °C até obter unha
masa constante, tal e como se describe nos puntos 1.7.1 e .7.2.

11.8.2. Anélise 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 da urdime ou da 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

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

11.9.1. Célculo das porcentaxes do peso en seco das distintas fibras depuradas, non tendo en conta a perda de peso
sufrida polas fibras por efecto do tratamento previo:

P, 100m, 100

0 = = ;

1 m, +m, 1+&
m,

P1 é a porcentaxe do primeiro componente seco e depurado,
m; é a masa do primeiro componente seco e depurado,
m2 é a masa do segundo componente seco e depurado.

11.9.2. Célculo das porcentaxes do peso en seco de cada un dos componentes, axustado coas porcentaxes convencionais
e, se for o caso, cos factores de correccion das perdas de peso ocasionadas polo tratamento previo (ver o punto 1.8.2).

IIl.1. Precision dos métodos

A precision indicada para cada método relacidnase coa reproducibilidade.
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A reproducibilidade é a fidelidade, é dicir, o maior ou menor grao de concordancia entre os valores experimentais
obtidos por operadores que traballen en laboratorios diferentes ou en épocas diferentes e obtenan 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 isto a diferenza entre dous resultados que, nunha serie de andlises efectuadas en diferentes laboratorios,
s6 se superaria no cinco por cento dos casos, aplicando normal e correctamente o método a unha mestura homoxénea

idéntica.

111.2. Informe da analise

111.2.1. Indicar que a analise se efectuou conforme este método.

111.2.2. Dar informacion detallada referente aos tratamentos previos especiais (ver o punto 1.6).

111.2.3. Indicar os resultados individuais e a media aritmética con un decimal.

2. METODOS PARTICULARES — CADRO RESUMO

Método Ambito de aplicacién Reactivo

N°1 Acetato Outras fibras determinadas Acetona

N°2 Determinadas fibras proteinicas | Outras fibras determinadas Hipoclorito

N°3 Viscosa, cupro ou determinados | Algodon Acido formico e cloruro de
tipos de modal cinc

N° 4 Poliamida ou nailon Outras fibras determinadas Acido férmico ao 80%

N°5 Acetato Triacetato Alcohol bencilico

N° 6 Triacetato ou polilactida Outras fibras determinadas Diclorometano

N°7 Determinadas fibras celulésicas | Poliéster ou elastomultiéster Acido sulfurico ao 75%

N° 8 Acrilicos, determinados Qutras fibras determinadas Dimetilformamida
modacrilicos ou determinadas
clorofibras

N°9 Determinadas clorofibras Outras fibras determinadas Disulfuro de

carbono/acetona, 55,5/44,5

N°10 Acetato Determinadas clorofibras Acido acético glacial

N° 11 Seda La ou pelo Acido sulftrico ao 75%

N°12 Xute Determinadas fibras de orixe animal | Determinacién do contido

en nitréxeno
N°13 Polipropileno Outras fibras determinadas Xileno
N°14 Outras fibras determinadas Clorofibras (a base de homo- Acido sulfirico concentrado
polimero de cloruro de vinilo)
N° 15 Clorofibras, determinados Qutras fibras determinadas Ciclohexanona>.

modacrilicos e elastanos,
acetatos, triacetatos
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METODO N° 1
ACETATO E OUTRAS FIBRAS DETERMINADAS
(Método da acetona)
1. AMBITO DE APLICACION
Este método aplicarase, despois de eliminar as materias non fibrosas, a mesturas binarias de:
1) acetato (19)

con

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

Obviamente, este método non se aplicara ao acetato desacetilizado en superficie.
2. PRINCIPIO
As fibras de acetato disolveranse con acetona a partir dunha cantidade conecida da mestura en estado seco. Recollerase o residuo, lavado,
secado e pesado; o seu peso, corrixido se for o caso, expresarase en forma de porcentaxe do peso en seco da mestura. A porcentaxe de acetato
en seco obterase por diferenza.
3. INSTRUMENTAL E REACTIVOS (ademais dos mencionados na epigrafe Xeneralidades)
3.1. Instrumental
Frascos conicos dunha capacidade minima de 200 ml, provistos dun tapén esmerilado.
3.2 Reactivo
Acetona.
4. 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 dlas veces mais (en total tres extraccions), pero sé durante 15 minutos cada vez, de maneira que o tempo total do
tratamento con acetona sexa de unha 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 e pesar.
5. CALCULO E EXPRESION DOS RESULTADOS
Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de 1,00.

6. PRECISION DO METODO

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 %.

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

2) algoddn (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).

Se estiveren presentes varias fibras proteinicas, o método permitird determinar a sta cantidade total pero non a stia porcentaxe individual.
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2. PRINCIPIO

As fibras proteinicas disolveranse cunha solucion de hipoclorito a partir dunha cantidade conecida da mestura en estado seco. Recollerase o
residuo, lavado, seco e pesado. O seu peso, corrixido se for necesario, expresarase en forma de porcentaxe do peso en seco da mestura. A
porcentaxe das fibras proteinicas secas obterase por diferenza.

Para preparar a solucion de hipoclorito podese utilizar hipoclorito de litio ou hipoclorito de sodio.

O hipoclorito de litio resulta indicado cando o nimero de andlises é reducido ou cando as andlises se efectuan con longos intervalos de tempo.
O hipoclorito de litio sélido, contrariamente ao hipoclorito de sodio, presenta un contido en hipoclorito practicamente constante. Se tal contido é
cofnecido xa non resultard 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 tapon de vidro esmerilado.
ii) 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 solucién acabada de preparar que contefa 35 (+ 2) g/l de cloro activo (aproximadamente 1
M) & cal se engadiu hidroxido de sodio previamente disolto a razén de 5 (+ 0,5) g/l. Para preparar a solucién 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 hidroxido de sodio disolto en, aproximadamente, 200 ml de auga destilada e completar até o litro
con auga destilada. Non é necesario controlar mediante iodometria esta solucion acabada de preparar.

b) Solucién de hipoclorito de sodio

Este reactivo estara constituido por unha solucion acabada de preparar dun contido en cloro activo de 35 (x 2) g/l
(aproximadamente 1 M) & cal se engadiu hidréxido de sodio previamente disolto a razéon de 5 (+ 0,5) g/l. Verificar mediante
iodometria antes de cada analise a concentracion en cloro activo da solucion.

ii) 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 arredor de 100 ml de solucion de hipoclorito (hipoclorito de litio ou de
sodio). Axitar enerxicamente para empapar ben a mostra.

A seguir colocar o matraz nun termostato a 20 °C durante 40 minutos; durante este intervalo de tempo axitar continuamente, ou polos menos,
frecuentemente e a intervalos regulares. Dado o caracter exotérmico da disolucion da la, a calor de reaccion débese repartir e evacuar 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 se poidan encontrar 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 filtre 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 algodoén, a
viscosa e o modal, e valor 1,03 para o algodon cru.
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6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 3
VISCOSA, CUPRO OU DETERMINADOS TIPOS DE MODAL E ALGODON
(Método do acido férmico e do cloruro de zinc)
1. AMBITO DE APLICACION
Este método aplicarase, despois de eliminar as materias non fibrosas, 4s mesturas binarias de:
1) viscosa (25) ou cupro (21) incluidos determinados tipos de modal (22)
con

2) algododn (5).
Se se comprobar a presenza dunha fibra modal, deberase efectuar unha proba preliminar para comprobar se esta fibra é soluble no reactivo.

Este método non se aplicard 4s mesturas en que o algoddn sufriu unha degradacién quimica excesiva, nin cando a viscosa ou o cupro se tornen
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 férmico e cloruro de zinc. Recollerase o residuo, lavado, secado e pesado; despois de correccién, o seu peso expresarase en
porcentaxe do peso 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 conicos dunha capacidade minima de 200 ml provistos de tapon esmerilado.
ii) Dispositivo que permita manter os frascos a 40 °C + 2 °C.

3.2. Reactivos

i) Solucién que contena 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, lémbrase 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 solucion concentrada de amoniaco (0,880 g/I) 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 solucion de acido formico e de cloruro de zinc
previamente quentada a 40 °C, por g de mostra. Cerrar 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 hora. Filtrar o contido do frasco a través dunha placa filtrante tarada e coa axuda do reactivo, transferir a
esta as fibras que puideren ficar no frasco. Enxaugar con 20 ml de reactivo.
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Lavar a fondo a placa e o residuo con auga a 40 °C. Até a total desaparicion do amoniaco aclarar o residuo fibroso con 100 ml aproximadamente
de solucion de amoniaco fria (3.2.ii), asegurandose de que este residuo permaneza totalmente somerxido na solucién durante 10 minutos?;
aclarar despois a fondo con auga fria.

Non aplicar o baleiro até que cada solucion de lavado non se filtre 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» para o algodon é de 1,02.
6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 4
POLIAMIDA OU NAILON E OUTRAS FIBRAS DETERMINADAS
(Método do acido formico ao 80 %)
1. AMBITO DE APLICACION
Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s mesturas binarias de:
1) poliamida ou nailon (30)
con

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

Como se acaba de indicar, este método aplicarase &s mesturas que contefnan la, pero cando a proporcién desta uUltima sexa superior ao 25 %,
deberase aplicar o método n° 2 (disolucién da la en solucion de hipoclorito de sodio alcalino).

2. PRINCIPIO
As fibras de poliamida disolveranse con acido férmico a partir dunha cantidade conecida da mestura en estado seco. O residuo sera recollido,
lavado, secado e pesado. Corrixido o seu peso se for necesario, expresarase en porcentaxe do peso en seco da mestura. A porcentaxe de
poliamida ou nailon en seco obterase por diferenza.
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 formico ao 80 % m/m (densidade a 20 °C: 1,186):

Levar 880 ml de acido formico ao 90 % m/m (densidade a 20 °C: 1,204), a 1 | con auga, ou ben levar 780 ml de acido férmico 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 acido férmico.
ii) Amoniaco diluido:

Levar 80 ml de amoniaco concentrado (densidade a 20 °C: 0,880), a 1 | con auga.

8 Para asegurar que o residuo fibroso permanece somerxido na solucién de amoniaco pddese, por exemplo, adaptar & placa filtrante un
prolongador con billa que permita regular o paso do amoniaco.
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4. MODO DE OPERAR
Seguir o proceso descrito nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir a mostra, contida no frasco conico de 200 ml de capacidade minima, 100 ml de acido formico 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 formico. Escorrer a placa por succién e lavar
o residuo sobre a placa, sucesivamente con acido féormico, auga quente, amoniaco diluido e por ultimo con auga fria. Escorrer o crisol por

succion despois de cada adicién. Non aplicar o baleiro até que cada solucidon de lavado non se filtre por gravidade. Finalmente, escorrer o crisol
por succion, secalo 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.

6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 5
ACETATO E TRIACETATO
(Método do alcohol bencilico)

1. AMBITO DE APLICACION

O método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s mesturas binarias de:

- acetato (19)

con

- triacetato (24).
2. PRINCIPIO

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

O residuo sera recollido, lavado, secado e pesado; expresarase o seu peso en porcentaxe do peso 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 conico dunha capacidade minima de 200 ml provisto dun tapén esmerilado.
ii) Axitador mecanico.
iii) Termostato ou calquera outro aparello que permita manter o frasco 4 temperatura de 52 °C + 2 °C
3.2. Reactivos
i) Alcohol bencilico.
ii) Alcohol etilico.
4. MODO DE OPERAR
Seguir as instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir 4 toma de proba contida no frasco cénico 100 ml de alcohol bencilico por gramo de mostra.
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Pér o tapdn, fixar o frasco ao axitador de tal maneira que se somerxa nun bano de auga mantido a 52 °C + 2 °C e axitar durante 20 minutos a
esta temperatura (poderase ocasionalmente substituir a axitacion mecanica por unha axitacién manual enérxica).

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 puideren ficar no frasco, utilizando para isto unha cantidade
suplementaria de alcohol bencilico a 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 operacidon de enxaugadura duas ou tres veces. Transferir o residuo & 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.
6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 6
TRIACETATO E OUTRAS FIBRAS DETERMINADAS
(Método do diclorometano)
1. AMBITO DE APLICACION

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s mesturas binarias de:

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

con

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

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.

4

2. PRINCIPIO

As fibras de triacetato ou polilactida con diclorometano disolveranse a partir dunha cantidade cofecida da mestura en estado seco. O residuo
serd recollido, lavado, secado e pesado; a sia 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.

3. INSTRUMENTAL E REACTIVOS (ademais dos mencionados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental
Frasco conico dunha capacidade minima de 200 ml provisto dun tapon esmerilado.
3.2. Reactivo

Diclorometano (cloruro de metileno).
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4. MODO DE OPERAR
Seguir as instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir 4 toma de proba contida nun frasco cénico de 200 ml provisto dun tapon 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
contefa 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 seguir o residuo con auga fervendo para eliminar todo o disolvente,
aplicar o baleiro, secar a placa e o residuo, arrefriar e pesar.

5. CALCULO E PRESENTACION DOS RESULTADOS

Calcular os resultados segundo o descrito nas xeneralidades. O valor de “d” é de 1,00, salvo para o poliéster e o elastomultiéster, para os cales o
valor de “d” é de 1,01.

6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 7
DETERMINADAS FIBRAS CELULOSICAS E POLIESTER
(Método do &cido sulfarico ao 75 %)

1. AMBITO DE APLICACION

O método aplicarase, despois da eliminacién de materias non fibrosas, 4s mesturas binarias de:

1) algododn (5), lifo (7), canabo (8), ramio (14), cupro (21), modal (22), viscosa (25)

con

2) poliéster (34) e elastomultiéster (45).

2. PRINCIPIO

As fibras celuldsicas disolveranse con acido sulfurico ao 75 % a partir dunha cantidade cofecida da mestura en estado seco. O residuo sera
recollido, lavado, secado e pesado; o seu peso expresarase en porcentaxe do peso da mestura en estado seco. A proporcién de fibras celulésicas
secas obterase por diferenza.

3. INSTRUMENTAL E REACTIVOS (ademais dos mencionados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental
i) Frasco conico dunha capacidade minima de 500 ml, provisto dun tapén esmerilado.
ii) Termodstato 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 arrefridndoo, 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) Solucién de amoniaco diluida:

Diluir 80 ml de solucién de amoniaco de densidade 0,88 a 20 °C en 920 ml de auga.
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4. MODO DE OPERAR
Seguir as instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir 4 toma de proba contida no frasco cénico 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 succion e lavar
unha vez o residuo que se encontre na placa, enchendo esta de acido sulfurico ao 75 %. Non aplicar o baleiro até que o acido non se filtrase por
gravidade.

Lavar o residuo varias veces con auga fria, duas veces coa solucién de amoniaco diluida, e despois a fondo con auga fria, escorrendo a placa por
succién despois de cada adicion. Non aplicar o baleiro até que cada unha das soluciéns 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 PRESENTACION DOS RESULTADOS
Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de 1,00.
6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO 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, 4s mesturas binarias de:
1) acrilicos (26), determinados modacrilicos (29) ou determinadas clorofibras (27)°
con

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

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

2. PRINCIPIO

As fibras acrilicas, determinadas modacrilicas ou determinadas clorofibras disolveranse a partir dunha cantidade conecida da mestura en estado
seco por medio de dimetilformamida a temperatura de bano maria fervendo. O residuo serd recollido, lavado, secado e pesado. O seu peso,
corrixido se for necesario, expresarase en porcentaxe do peso 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 tapon esmerilado.
ii) Bano maria en ebulicion.
3.2. Reactivo
Dimetilformamida (punto de ebulicion 153 °C £ 1 °C) que non contefa mais dun 0,1 % de auga.

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

° Antes de proceder & anélise deberase comprobar a solubilidade desas modacrilicas ou clorofibras no reactivo.
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4. MODO DE OPERAR
Seguir as instrucidéns dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir 4 toma de proba contida no frasco conico 80 ml de dimetilformamida por gramo de mostra quentada previamente ao bano maria
fervendo, tapar, axitar para que a toma de proba se empape ben e manter no bano 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 cénico. 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 & 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 adicion
de auga aplicar brevemente o baleiro, pero s6 despois de que a auga se filtrase por gravidade. Se o liquido de lavado filtrar demasiado
lentamente a través da placa filtrante, poderase aplicar o baleiro lixeiramente.

Secar a placa filtrante co residuo, arrefriar e pesar.
5. CALCULO E PRESENTACION DOS RESULTADOS

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

La 1,01
Algodon 1,01
Cupro 1,01
Modal 1,01
Poliéster 1,01
Elastomultiéster 1,01.

6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 9
DETERMINADAS CLOROFIBRAS E OUTRAS FIBRAS DETERMINADAS
(Método do sulfuro de carbono/acetona 55,5/44,5)
1. AMBITO DE APLICACION
Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s 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) e elastomultiéster (45).

Se o contido en la ou en seda da mestura exceder o 25 %, convira utilizar o método n° 2.

Se o contido en poliamida ou nailon exceder o 25 % na mestura, utilizarase o método n° 4.

10 Antes de proceder & andlise deberase comprobar a solubilidade desas modacrilicas ou clorofibras no reactivo.
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2. PRINCIPIO

Disolveranse as fibras de clorofibras a partir dunha cantidade conecida da mestura en estado seco con axuda da mestura azeotropica de sulfuro
de carbono e de acetona. O residuo sera recollido, lavado, secado e pesado; o seu peso, corrixido se for necesario, expresarase en porcentaxe
do peso 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 tapon esmerilado.
ii) Axitador mecanico.
3.2. Reactivos

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

ii) Alcohol etilico ao 92 % en volume, ou alcohol metilico.
4. MODO DE OPERAR
Seguir as instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

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

Repetir o tratamento con outros 100 ml de disolvente. Continuar este ciclo de operacions até que unha gota de liquido de extraccidon 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 o baleiro para eliminar o liquido e enxaugar o crisol 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 o crisol e o residuo, arrefriar e pesar.

Nota:

As mostras de certas mesturas con alto contido de policloruro de vinilo encollen notablemente durante a operacién de secado, o que provoca un
atraso na disolucion do policloruro de vinilo polo disolvente. No entanto, esta contraccién non impide a disolucién total do policloruro de vinilo.

5. CALCULO E PRESENTACION DOS RESULTADOS
Calcular os resultados da maneira descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é de 1,00.
6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 10
ACETATO E DETERMINADAS CLOROFIBRAS
(Método do acido acético glacial)
1. AMBITO DE APLICACION
Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s mesturas binarias de:
1) acetato (19)
con

2) algunhas clorofibras (27), a saber, o policloruro de vinilo superclorado ou non.
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2. PRINCIPIO

As fibras de acetato disolveranse a partir dunha cantidade cofiecida da mestura en estado seco con acido acético glacial. O residuo serd
recollido, lavado, secado e pesado; o seu peso, corrixido cando for necesario, expresarase en porcentaxe do peso da mestura en estado seco. A
porcentaxe de acetato seco 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.
ii) Axitador mecanico.
3.2. Reactivo
Acido acético glacial (mais do 99 %). Este reactivo deberase manipular con precaucion, xa que é extremadamente caustico.
4. MODO DE OPERAR
Seguir as instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:

Engadir 4 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 efectlen 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 METODO

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 %.

METODO N° 11
SEDA E LA OU PELOS
(Método do acido sulftrico ao 75 %)

1. AMBITO DE APLICACION

Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s mesturas binarias de:

1) seda (4)

con

2) la (1) ou pelos de animais (2 e 3).
2. PRINCIPIO

As fibras de seda disolveranse a partir dunha cantidade cofecida da mestura en estado seco por medio de &cido sulfdrico ao 75 % m/m™.

O residuo sera recollido, lavado, secado e pesado; o seu peso, corrixido se for necesario, expresarase en porcentaxe do peso total da mestura en
estado seco. A porcentaxe de seda en seco obterase por diferenza.

11 As sedas silvestres, como o tusor, non son totalmente solubles en &cido sulfirico ao 75 %.
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3. INSTRUMENTAL E REACTIVOS (ademais dos descritos nas xeneralidades)
3.1. Instrumental
Frascos conicos dunha capacidade minima de 200 ml provistos dun tapén esmerilado.
3.2. Reactivos
i) Acido sulfarico ao 75 % + 2 % m/m:
Engadir con coidado e arrefridandoo, 700 ml de &cido sulfarico de densidade 1,84 a 20 °C, a 350 ml de auga destilada.
Despois de arrefriar até alcanzar a temperatura ambiente, levar o volume a un litro con auga.
i) Acido sulfdrico diluido: engadir lentamente 100 ml de acido 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 instrucions dadas nas xeneralidades e proceder como segue:
Engadir &4 toma de proba 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 ficar na placa con acido
sulfurico ao 75 %. Lavar o residuo sobre o crisol, sucesivamente con 50 ml de &acido sulfurico 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 o
crisol 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 0,985 para a la (7).
6. PRECISION DO METODO

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 %.

METODO N° 12
XUTE E ALGUNHAS FIBRAS DE ORIXE ANIMAL
(Método por determinacion do contido en nitroxeno)
1. AMBITO DE APLICACION
Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s 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 nitroxeno.

2. PRINCIPIO

Determinarase o contido en nitroxeno da mestura e calcularase, a partir deste dato e do contido en nitroxeno conecido dos dous componentes, a
proporciéon de cada un dos componentes 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 valoracién por retroceso que permita unha precisiéon de 0,05 ml.
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3.2. Reactivos
i) Tolueno.
ii) Metanol.
iii) Acido sulfarico de densidade 1,84 a 20 °C'2,
iv) Sulfato de potasio (9).
v) Bioxido de selenio (10).
vi) Solucién de hidroxido de sodio (400 g/litro). Disolver 400 g de hidroxido 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 ml de etanol e 25 ml de auga.

viii) Solucion de acido bérico:
Disolver 20 g de acido bérico nun litro de auga.
ix) Acido sulfarico 0,02 N (solucién volumétrica patron).
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 extraccién cun volume idéntico de auga. Filtrar, eliminar o exceso de auga da mostra,
por presién, succion ou centrifugacion 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. Instrucions xerais
No que se refire 4 toma, o secado e a pesaxe da mostra, seguir o procedemento descrito nas xeneralidades.
5.2. Procedementos detallados

Transferir ao matraz de dixestion Kjeldahl, unha mostra que pese como minimo 1 g. Engadir & 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, até a destrucion total das fibras, despois a lume mais forte, até a solucidon se tornar 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 graduado de 200 ml e encher con auga para obter a solucion de anélise.

Introducir arredor de 20 ml de solucién de acido bdérico 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 somerxido xusto por embaixo da superficie da solucion de acido bérico.
Transferir exactamente 10 ml da solucién de andlise ao matraz de destilacién, introducir un minimo de 5 ml de solucién de hidréxido de
sodio no funil, levantar lixeiramente o tapon e deixar que a solucién de hidréxido de sodio caia lentamente no matraz. Se a solucién de
analise e a solucién de hidroxido de sodio tenderen a formar duas camadas diferentes, mesturalas axitando con coidado. Quentar
lixeiramente o matraz de destilacion e introducir no liquido o vapor procedente do xerador. Recoller 20 ml aproximadamente do destilado,
baixar o frasco conico de maneira que a extremidade do tubo do refrixerador quede situada a uns 20 mm por debaixo da superficie do
liquido e destilar durante un minuto mais. Aclarar a extremidade do tubo con auga, recollendo o liquido de lavado no frasco cénico. Retirar
este ultimo e colocar un segundo frasco coénico que contena arredor de 10 ml de solucién de acido bdrico e a seguir 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 valoracions. Se a valoracion do segundo destilado deitar un resultado superior a 0,2 ml, repetir a proba e comezar de novo a
destilacion utilizando outra parte alicuota da solucion de analise.

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

12 Estes reactivos careceran de nitréxeno.
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6. CALCULO E PRESENTACION DOS RESULTADOS

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

_ 28(V =b)N

’

A%

A % = porcentaxe de nitroxeno 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 sulfurico patrén utilizado para a proba en branco,
N = valoracion real do acido sulfurico patron,

W = peso (g) da toma de proba en estado seco.

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

A-0,22

PA% = ————x10
16,2-0,22

v

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

7. PRECISION DO METODO

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

METODO N° 13
POLIPROPILENO E OUTRAS FIBRAS DETERMINADAS

(Método ao xileno)

1. AMBITO DE APLICACION

Este método aplicarase, unha vez eliminadas as materias non fibrosas, 4s 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) e elastomultiéster (45).

2. PRINCIPIO

A fibra de polipropileno disolverase a partir dunha masa conecida da mestura en estado seco por disolucién en xileno en ebulicién. O residuo
sera recollido, lavado, secado e pesado; o seu peso, corrixido 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 tapén esmerilado;

ii) Refrixerante de refluxo (adaptado a liquidos de punto de ebulicion 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 precauciéns cando se utilice.
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4. MODO DE OPERAR
Seguir o procedemento descrito nas xeneralidades e proceder despois da forma seguinte:

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

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

Despois do segundo lavado con éter de petrdleo, filtrar o contido do frasco a través da placa filtrante e transferir as fibras residuais & 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 en que se decante o xileno deberase quentar previamente.

2) Despois do tratamento con xileno fervendo, hai que se asegurar de que o frasco que contefa o residuo estd o suficientemente frio antes de
introducir nel o éter de petréleo.

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

5. CALCULO E PRESENTACION DOS RESULTADOS
Calcular os resultados da forma descrita nas xeneralidades. O valor de «d» é 1,00.

6. PRECISION DO METODO

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

METODO 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, 4s mesturas binarias de:
1) clorofibras (27) a base de homopolimero de cloruro de vinilo (sobreclorado ou non)
con

2) algodén (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)

Os modacrilicos de que se trata son os que dan unha solucién limpida por inmersion en acido sulfurico concentrado (dzo = 1,84 g/ml).
Este método poderase utilizar concretamente en substitucion dos métodos n° 8 e n° 9.

2. PRINCIPIO

As fibras mencionadas no niumero 2 do punto 1 eliminaranse a partir dunha masa conecida da mestura en estado seco por disolucion en acido
sulfarico concentrado (d2 = 1,84 g/ml). O residuo, constituido pola clorofibra, sera recollido, lavado, secado e pesado; o seu peso, corrixido se
for necesario, expresarase en porcentaxe do peso da mestura en estado seco. A proporcion do segundo constituinte obterase por diferenza.

13 véxase, por exemplo, o material descrito en Melliand Textilberichte 56 (1975) pp. 643-645.
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3. INSTRUMENTAL E REACTIVOS (ademais dos mencionados nas xeneralidades)
3.1. Instrumental
i) Frascos conicos, capacidade minima 200 ml, provistos dun tapon esmerilado.
ii) Vareta de vidro de extremo plano.
3.2. Reactivos
i) Acido sulfrico concentrado (dxo = 1,84 g/ml).
i) Acido sulfurico, solucién acuosa, arredor de 50 % (m/m) de acido sulfurico.

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

iii) Amoniaco, solucién diluida.
Diluir con auga destilada 60 ml dunha solucion de amoniaco concentrado (dzo= 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 sulfurico [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. Se se tratar dunha tea ou
dun tecido de punto, esmagalo contra a parede do frasco e exercer unha lixeira presién con axuda da vareta de vidro para que a materia disolta
se separe co acido sulfarico.
Decantar o liquido na placa filtrante tarada. Engadir ao frasco outros 100 ml de acido sulfurico [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 puideren ficar 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 solucion de acido sulfurico a 50 % [3.2.ii)], despois con
auga destilada ou desionizada (1.3.2.3 das xeneralidades), a seguir coa solucién de amoniaco [3.2.iii)], e por ultimo lavar a fondo con auga
destilada ou desionizada, baleirando completamente a placa mediante aspiracién despois de cada adicion (non aplicar a aspiracién durante a
operacion 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.

6. PRECISION DO METODO

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

METODO N° 15
CLOROFIBRA, DETERMINADOS MODACRILICOS E ELASTANOS, ACETATO, TRIACETATO E OUTRAS FIBRAS
(Método da ciclohexanona)
1. AMBITO DE APLICACION
Este método aplicarase, despois da eliminacion das materias non fibrosas, 4s 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), algodon (5), cupro (21), modal (22), viscosa (25), poliamida ou nailon (30), acrilico (26) e vidro téxtil
(40).

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

Para analizar as mesturas que contefen clorofibras tamén se pode aplicar o método n° 9 ou o método n° 14.
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2. PRINCIPIO
As fibras de acetato, de triacetato, as clorofibras, determinados modacrilicos e elastanos, disélvense a partir dun peso conecido de mestura no
seu estado seco, por extraccion a temperatura proxima a de ebulicion mediante ciclohexanona. O residuo sera recollido, lavado, secado e
pesado; o seu peso, corrixido se for necesario, expresarase en porcentaxe do peso 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 [ver o esbozo variante do instrumental
descrito en Melliand Textilberichte 56 (1975) pp. 643-645].

ii) Placa filtrante en que se colocara 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 ebulicién a 156 °C.
i) Alcohol etilico diluido a un 50 % do volume.
Nota:
A ciclohexanona é inflamable e téxica; ao utilizala débense tomar medidas de proteccién adecuadas.
4. MODO DE OPERAR
Seguir as instruciéns facilitadas nas xeneralidades e proceder da maneira seguinte:
Verter no matraz de destilacion 100 ml de ciclohexanona por gramo de materia, inserir o recipiente de extraccion no cal se colocara previamente
a placa filtrante coa mostra e a placa porosa que se mantera lixeiramente inclinada. Introducir o refrixerante de refluxo. Levar a ebulicién 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, sendn que se debera deixar que o disolvente se baleire por gravidade e
aplicar a seguir 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:
A seda 1,01
O acrilico 0,98
6. PRECISION DO METODO

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 %.
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Esquema citado no punto 3.1.i) do método n°® 15

Placa porosa

Placa filtrante

J—

Aparato para a extraccion en quente




