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nitat enfront de la llengua blava segons el protocol de
vacunacio utilitzat. El termini maxim per al moviment és
d’1 any.

O bé,

2. Queestractid’animals de I'espécie ovina i bovina
més grans de 3 mesos d’edat, amb destinacio per a vida,
i vacunats amb vacuna inactivada enfront dels serotips 1
i 4 del virus de la llengua blava, cas en qué el moviment
es pot fer una vegada que hagin transcorregut 70 dies
des de l'aplicacio de la segona dosi vacunal que esta-
bleixi la immunitat enfront de tots dos serotips segons el
protocol de vacunacié utilitzat, o bé s’hagi realitzat un
presa de mostra a partir dels 25 dies de I'aplicacié de a
dosi vacunal que estableixi la immunitat enfront de tots
dos serotips segons el protocol de vacunacié utilitzat,
per a la realitzacié d'una prova de PCR amb resultats
negatius, sense que sigui necessari |'aillament en cap
dels dos casos. Una vegada efectuada una d’aquestes
condicions el termini maxim per al moviment és de 6
mesos des de |'aplicacié de la segona dosi vacunal del
serotip 1 i d'1 any des de l'aplicacié de la segona dosi
vacunal enfront del serotip 4.

No obstant aix0, en cas que es tracti d’animals que ja
hagin estat préviament vacunats, el moviment es pot pro-
duir immediatament després de l'aplicacio de la dosi
vacunal de record, sempre que aquesta dosi s"hagi aplicat
dins el termini d'immunitat garantit segons el protocol de
vacunacio utilitzat. EI termini maxim per al moviment és
d’1 any per al serotip 4 i de 6 mesos per al serotip 1.

ANNEX I

Zona restringida

A) Zona restringida S-1:

Les comunitats autonomes del Pais Basc, Navarra i
La Rioja.
Les provincies o comarques veterinaries seglients:

a) A la Comunitat Autonoma d'Arago: a la provincia
d’'Osca, les comarques veterinaries d'Ayerbe, Jaca i
Sabinanigo; a la provincia de Saragossa, les comarques
veterinaries d’'Ejea de los Caballeros i Sos del Rey
Catolico.

b) A la Comunitat Autonoma de Cantabria: les
comarques veterinaries de Gama (Barcena de Cicero),
Ramales i Solares (Medio Cudeyo).

¢) A la Comunitat Autonoma de Castellai Lleo: a la
provincia de Burgos les comarques veterinaries de
Miranda de Ebro, Medina de Pomar, Valle de Mena, Brivi-
esca, Villarcayo de las Merindades de Castilla la Vieja,
Espinosa de los Monteros i Belorado.

B) Zona restringida S-1-4:

Les ciutats de Ceuta i Melilla.
La Comunitat Autonoma d’Extremadura.
Les provincies o comarques veterinaries seglients:

a) A la Comunitat Autonoma d’Andalusia: les pro-
vincies de Cadis, Malaga, Sevilla, Huelva i Cordova; a la
provincia de Jaén, les comarques veterinaries d’Alcala la
Real, Huelma, Ubeda, Linares, Andujar, Jaén i Santieste-
ban del Puerto; a la provincia de Granada, les comarques
veterinaries de Motril i Orgiva; i a la provincia d’Almeria,
les comarques veterinaries de Poniente, Rio Andarax,
Alto Almanzora i Bajo Andarax.

b) A la Comunitat Autonoma de Castella i Lleé: a la
provincia d’Avila, les comarques veterinaries d’Arenas de
San Pedro, El Barco de Avila, El Barraco, Candeleda,
Cebreros, Las Navas del Marqués, Navaluenga i Sotillo
de la Adrada i, a la provincia de Salamanca, les comar-
ques veterinaries de Béjar, Ciudad Rodrigo i Sequeros.

c) A la Comunitat Autonoma de Castella-la Manxa,
les provincies de Toledo i Ciudad Real, i la comarca d’Al-
caraz a la provincia d’Albacete.

d) A la Comunitat de Madrid: les comarques veteri-
naries d’Aranjuez, El Escorial, Grindn, Navalcarnero, San
Martin de Valdeiglesias, Arganda del Rey, Villarejo de
Salvanés, Alcala de Henares, Torrelaguna, Colmenar
Viejo i el municipi de Madrid.

MINISTERI DE LA PRESIDENCIA

20985 REIAL DECRET 1522/2007 de 16 de novembre,

pel qual es modifica el Reial decret 4/2007, de
12 de gener, pel qual s’aproven els metodes
d’analisis quantitatives de mescles binaries de
fibres textils. («<BOE» 292, de 6-12-2007)

El Reial decret 928/1987, de 5 de juny, relatiu a I'etique-
tatge de composicié dels productes textils, i les seves
modificacions posteriors, prescriuen un etiquetatge que
indiqui la composicié de la fibra dels productes textils,
aixi com la realitzacio de proves mitjancant analisis de la
conformitat d’aquests productes amb les indicacions que
figurin a la seva etiqueta, i aixi adapten I'ordenament juri-
dic intern a les exigencies de la legislacié comunitaria.

En virtut de les disposicions d’aquest Reial decret i
amb I'objecte de garantir la veracitat de la informacio6 als
consumidors a través de |'etiquetatge, per mitja del Reial
decret 4/2007, de 12 de gener, es van aprovar els metodes
d’analisis quantitatives de mescles binaries de fibres téx-
tils, es va fer la codificacid d’aquesta matéria i es va incor-
porar a I'ordenament juridic intern la Directiva 96/73/CE
del Parlament Europeu i del Consell, de 16 de desembre
de 1996, sobre determinats métodes d'analisis quantitati-
ves de mescles binaries de fibres téxtils, i la Directiva
2006/2/CE de la Comissio, de 6 de gener de 2006, per la
qual es modifica, per fer-ne I'adaptacio al progrés técnic,
I'annex Il de la Directiva 96/73/CE del Parlament Europeu i
del Consell, sobre determinats métodes d'analisis quantitati-
ves de mescles binaries de fibres téxtils.

Recentment, s’ha aprovat la Directiva 2007/3/CE de la
Comissio, de 2 de febrer de 2007, per la qual es modifiquen,
per adaptar-los al progrés técnic, els annexos | i Il de la
Directiva 96/74/CE del Parlament Europeu i del Consell,
relativa a les denominacions téxtils, amb I'objecte d'afegir
la fibra elastolefina a la llista de fibres que estableixen els
annexos | i ll de la Directiva esmentada.

En funcié d’aixo, la Comissio Europea ha considerat
necessari definir métodes uniformes d’assaig per a
I'elastolefina. A aquest efecte, s’ha aprovat la Directiva
2007/4/CE, de la Comissid, de 2 de febrer de 2007, per la
qual es modifica, per fer-ne I'adaptacio al progrés téec-
nic, I'annex Il de la Directiva 96/73/CE del Parlament
Europeu i del Consell, sobre determinats meétodes
d’analisis quantitatives de mescles binaries de fibres
textils.

Aquesta circumstancia fa necessari que s’adoptin les
disposicions oportunes en relacio amb els metodes
d’analisis quantitatives de mescles binaries de fibres tex-
tils, amb I'objecte d’'incorporar aquesta ultima Directiva i
garantir els interessos del consumidor, per la qual cosa,
mitjancant aquest Reial decret, s’incorpora a l'ordena-
ment juridic intern la Directiva 2007/4/CE, de la Comissio,
de 2 de febrer de 2007.

En la tramitacio d’aquest Reial decret s’ha donat audi-
encia a les associacions de consumidors i usuaris i als
sectors afectats, i també han estat consultades les comu-
nitats autonomes.
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En virtut d’aix0, a proposta dels ministres de Sanitat i
Consum i d'Industria, Turisme i Comerg, d’acord amb el
Consell d’Estat i amb la deliberacio previa del Consell de
Ministres en la reunié del dia 16 de novembre de 2007,

DISPOSO:

Article Unic. Modificacio del Reial decret 4/2007, de 12 de
gener, pel qual s’aproven els métodes d’analisis quan-
titatives de mescles binaries de fibres textils.

Es modifica el Reial decret 4/2007, de 12 de gener, pel
qual s’aproven els meétodes d’analisis quantitatives de
mescles binaries de fibres téxtils, en els termes seglients:

U. S’hi introdueix una nova disposicio final en els
termes seguents:

«Disposici6 final tercera. Facultat de desplegament.

Es faculta els ministres d’Industria, Turisme i
Comerc i de Sanitati Consum per dictar, en I'ambit de
les seves competéncies, les disposicions necessaries
per modificar els annexos d’aquest Reial decret,
d’acord amb I'avangament dels coneixements cienti-
fics i tecnics, i per adaptarlos a les modificacions
introduides per la normativa comunitaria.»

Dos. Lesdisposicions finals tercera i quarta passen a
ser la quarta i la cinquena, respectivament.

Tres. Lannex Il se substitueix per I'annex d’aquest
Reial decret.

Disposicio final primera. Habilitacio competencial.

Aquest Reial decret es dicta a I'empara de l'article
149.13a de la Constitucio, que atribueix a I'Estat compe-
téncia exclusiva en matéria de bases i coordinacié de la
planificacioé general de I'activitat economica.

Disposicio final segona. /ncorporacio del dret comuni-
tari al dret espanyol.

Mitjancant aquest Reial decret s'incorpora a I'ordena-
ment juridic intern la Directiva 2007/4/CE de la Comissio,
de 2 de febrer de 2007, per la qual es modifica, per fer-ne
I'adaptacié al progrés técnic, I'annex Il de la Directiva
96/73/CE del Parlament i del Consell, sobre determinats
meétodes d’analisis quantitatives de mescles binaries de
fibres téxtils.

Disposicio final tercera. Entrada en vigor.

El present Reial decret entra en vigor I'endema de la
publicacio en el «Butlleti Oficial de I'Estat».

Madrid, 16 de novembre de 2007.
JUAN CARLOS R.

La vicepresidenta primera del Govern

i ministra de la Presidéncia,
MARIATERESA FERNANDEZ DE LA VEGA SANZ
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ANNEX

METODES D'ANALISI QUANTITATIVA
DE DETERMINADES MESCLES BINARIES
DE FIBRES TEXTILS

1. GENERALITATS

Introduccio

Els métodes d'analisi quantitativa de les mescles de
fibres téxtils es basen en dos procediments principals: el de
la separacié manual i el de la separacid quimica de les
fibres.

El procediment de separacié manual s’ha de fer servir
sempre que sigui possible, atés que generalment s'obtenen
resultats més precisos que amb el procediment quimic. Es
aplicable a tots els productes textils en que les fibres
components no formin una mescla intima, com per
exemple en el cas de filats compostos de diversos elements
cadascun dels quals esta constituit per una sola classe de
fibra, o de teixits en qué la fibra que compon l'ordit sigui de
naturalesa diferent a la que compon la trama, o de generes
de punt que es puguin desteixir compostos de fils de
diverses classes.

El procediment d'analisi quimica quantitativa de
mescles de fibres téxtils es basa generalment en la
solubilitat selectiva dels components individuals de la
mescla. Després de l'eliminacid d'un dels components, el
residu insoluble es pesa i la proporcid del component
soluble es calcula a partir de la pérdua de massa. Aquesta
primera part de I'annex conté la informacié comuna a les
analisis per aquest procediment de totes les mescles de
fibres considerades al present annex, sigui quina sigui la
composicid. Per tant, s’ha de fer servir conjuntament amb
les seccions de l'annex que continguin els procediments
detallats aplicables a mescles de fibres concretes. Pot
passar que algunes analisis quimiques es basin en un
principi que no sigui el de la solubilitat selectiva. En
aquests casos, se’n pot trobar informaci6 completa i
detallada a la seccié corresponent del métode aplicable.

Les mescles de fibres utilitzades durant la fabricacio
dels productes textils i, en menys grau, les que hi ha als
productes acabats, contenen a vegades materies no
fibroses com ara greixos, ceres o additius, o productes
solubles a I'aigua, que poden tenir origen natural o que s'hi
han afegit per facilitar la fabricacié. Les matéries no
fibroses s’han d'eliminar abans de l'analisi. Aquesta és la
rad per la qual també es descriu un métode de tractament
previ que permet eliminar els olis, els greixos, les ceres i
els productes solubles a l'aigua en la majoria dels casos.

Els productes téxtils poden contenir a més resines o
altres matéries afegides per conferir-los propietats
especials. Aquestes materies, inclosos els colorants en certs
casos excepcionals, poden modificar l'accid del reactiu
sobre el component soluble i fins i tot ser parcialment o
totalment eliminades pels reactius. Per tant, aquestes
matéries afegides poden induir a error i s’han d’eliminar
abans d'analitzar la mostra. En cas que aquesta eliminacié
sigui impossible, no son aplicables els meétodes d'analisi
quimica quantitativa que descriu el present annex.

El colorant present a les fibres tenyides es considera
part integrant de la fibra i no s'ha d’eliminar.

Aquestes analisis s'efectuen sobre la base de la massa
en sec i se subministra un métode per determinar-lo.

El resultat s'ha d'obtenir aplicant a la massa en sec de
cada fibra els percentatges convencionals que indica
I'annex II del Reial decret 928/1987, de 5 de juny, relatiu a
I'etiquetatge de composicié dels productes textils.

Les fibres presents a la mescla s’han d‘identificar abans
d'efectuar les analisis. En certs métodes quimics, la part
insoluble dels components d'una mescla es pot dissoldre
parcialment en el reactiu utilitzat per dissoldre el
component soluble. Sempre que sigui possible, s'han
d’escollir reactius que tinguin un efecte feble o nul sobre
les fibres insolubles. Si se sap que durant l'analisi es
produeix una pérdua de massa, convé corregir el resultat;
s'adjunten factors de correcci6 amb aquesta finalitat.
Aquests factors han estat determinats en diferents
laboratoris tractant les fibres depurades mitjangant
tractament previ amb el reactiu apropiat especificat al
métode d‘analisi. Aquests factors només s’han d‘aplicar a
fibres normals i poden ser necessaris altres factors de
correccid si les fibres s'han deteriorat abans o durant el
tractament. Els métodes quimics proposats s’han d‘aplicar a
analisis individuals. Convé efectuar com a minim dues
analisis sobre mostres d‘analisi separades, tant quan se
segueixi el procediment de separacié manual com quan es
faci servir el de separacié quimica. En cas de dubte, i llevat
que hi hagi una impossibilitat técnica, s’ha d'efectuar una
altra analisi seguint un meétode alternatiu que permeti la
dissolucié de les fibres no dissoltes quan s'ha fet servir el
primer métode.

I. GENERALITATS SOBRE ELS METODES D'ANALISI
QUIMICA QUANTITATIVA DE LES MESCLES DE FIBRES
TEXTILS

Informacions comunes als métodes que s’han de seguir
per a l'analisi quimica quantitativa de mescles de fibres
teéxtils.

I.1. Ambit d'aplicacié

En l'ambit d'aplicacid de cada métode s'indiquen les
fibres a qué és aplicable el métode.

1.2, Principi

Després d'haver identificat els components d'una
mescla, en primer lloc s’han d’eliminar les matéries no
fibroses per mitja d'un tractament previ apropiat i després
un dels dos components, generalment per dissolucid
selectiva’. Sha de pesar el residu insoluble i s'ha de
calcular la proporcié del component soluble a partir de la
pérdua de massa. Llevat que aix0 plantegi dificultats
técniques, és preferible dissoldre la fibra present en una
proporcié més gran, a fi d'obtenir com a residu la fibra que
hi hagi en menys proporcio.

I1.3. Material necessari
I.3.1. Instrumental

1.3.1.1. Plaques filtrants i pesafiltres
que permetin incorporar
plaques, o qualsevol altre
instrumental que doni els
mateixos resultats.

1.3.1.2. Matras de succid.

1.3.1.3. Dessecador que contingui gel
de silice acolorit mitjangant un
indicador.

El metode niim. 12 constitueix una excepcid. Es basa en la determinacié del
contingut en un element constitutiu d'un dels components.
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1.3.1.4. Forn d'assecatge amb
ventilador per assecar les
mostres a 105°C + 3°C.

1.3.1.5. Balanca analitica, sensibilitat
0,0002 g.

1.3.1.6. Equip d'extraccié Soxhlet o
instrumental que  permeti
assolir els mateixos resultats.

1.3.2. Reactius

1.3.2.1. Eter de petroli redestil-lat, amb
punt d'ebullici6 entre 40°C i
60°C.

1.3.2.2. Els altres reactius s'esmenten a
la secci6 corresponent de cada
métode. Tots els reactius
utilitzats han de ser
quimicament purs.

1.3.2.3. Aigua destil*lada 0
desionitzada.

1.3.2.4. Acetona

1.3.2.5. Acid ortofosforic

1.3.2.6. Urea

1.3.2.7. Bicarbonat de sodi

1.4. Atmosfera de condicionament i d’analisi

Atés que el que es determina és la massa en sec, no és
necessari condicionar les mostres ni fer les analisis en una
atmosfera condicionada.

I.5. Mostra reduida

S’ha d'escollir una mostra reduida representativa de la
mostra global per a laboratori suficient per subministrar
totes les mostres d'analisi necessaries d'l g com a minim
cadascuna.

1.6. Tractament previ de la mostra reduida?

Si hi ha present un element que no s’ha de tenir en
compte per calcular els percentatges (vegeu l'apartat 3 de
l'article 7 del Reial decret 928/1987, de 5 de juny, relatiu a
I'etiquetatge de composicié dels productes textils), s'ha de
comencar per eliminar-lo mitjancant un metode apropiat
que no afecti cap dels components fibrosos.

Amb aquesta finalitat, les matéries no fibroses que es
puguin extreure amb éter de petroli i aigua s’han d’eliminar
tractant la mostra reduida, assecada a l'aire, a Il'extractor
Soxhlet amb éter de petroli durant una hora, a una
cadéncia minima de sis cicles per hora. S’ha d'evaporar
I'éter de petroli de la mostra, que després s’ha d’extreure
per tractament directe mitjangant immersié durant una
hora en aigua a temperatura ambient, seguida d'immersio
durant una hora en aigua a 65°C + 5°C , i agitar-ho de
tant en tant. La relaci6 mostra/aigua ha de ser d'1/100.
S’ha d’eliminar I'excés d'aigua de la mostra per espremuda,
succioé o centrifugacid. A continuacid, s'ha de deixar eixugar
la mostra a l'aire.

En el cas de l'elastolefina o de mescles de fibres que
continguin elastolefina i altres fibres (llana, pél animal,
seda, coto, lli, canem, jute, abaca, espart, coco, ginesta,
rami, sisal, cupro, modal, proteica, viscosa, acrilic,
poliamida o nild, poliester i elastomultiéster), el

2 Vegeu I’annex I.1

procediment abans descrit shauria de  modificar
lleugerament i substituir I'éter de petroli per acetona.

En el cas de mescles binaries que continguin elastolefina
i acetat, s’ha d'aplicar el procediment segiient com a
tractament previ. S’ha de tractar la mostra durant 10 minuts
a 80°C amb una soluci6 que contingui 25 g/I d'acid
ortofosforic al 50% i 50 g/l d'urea. La relacié mostra/aigua
ha de ser d'1/100. S’ha de rentar la mostra en aigua, i
després escorrer-la i rentar-la en una solucié de bicarbonat
de sodi al 0,1% i, finalment, rentar-la acuradament en
aigua.

En cas que les matéries no fibroses no es puguin
extreure amb eéter de petroli i aigua, s’han d’eliminar
substituint el procediment descrit més amunt per un
procediment apropiat que no alteri substancialment cap
dels components fibrosos. Tanmateix, per a determinades
fibres vegetals naturals crues (jute, coco, per exemple) és
necessari assenyalar que el tractament previ normal amb
eter de petroli i aigua no elimina totes les substancies no
fibroses naturals; malgrat aixo, no shan d'aplicar
tractaments previs complementaris llevat que la mostra
contingui aprestos no solubles a I'éter de petroli i a I'aigua.
Als informes de l'analisi s’han de descriure detalladament
els métodes de tractament previ utilitzats.

L7. Procediment d’analisi
I.7.1. Instruccions generals
[.7.1.1. Assecatge

Totes les operacions d'assecatge s’han d’efectuar en un
temps no inferior a 4 hores ni superior a 16 hores, a 105°C
+ 3°C, en un forn ventilat la porta del qual estigui tancada
durant tota la durada de l'assecatge. Si la durada de
l'assecatge és inferior a 14 hores, s’ha de comprovar si s'ha
obtingut una massa constant. S’ha de considerar que s’ha
assolit quan la variaci6 de massa, després d'un nou
assecatge de 60 minuts, sigui inferior a 0,05%.

Durant les operacions d'assecatge, de refredament i de
pesada, cal evitar manipular les plaques filtrants i els
pesafiltres, les mostres d‘analisi o els residus amb les mans
nues.

S’han d'assecar les mostres en un pesafiltres sense
tapar-lo, perdo amb la tapa també ficada al forn. Després de
l'assecatge, cal tapar el pesafiltres abans de treure'l del
forn i posar-lo rapidament al dessecador.

S’ha d'assecar al forn la placa filtrant en un pesafiltres
destapat. També s’ha d'introduir la tapa al forn. Després de
l'assecatge, cal tapar el pesafiltres i posar-lo rapidament al
dessecador.

En cas que es faci servir un instrumental que no sigui la
placa filtrant, les operacions d'assecatge al forn s’han de
portar a terme de manera que la massa en sec de les fibres
es pugui determinar sense pérdua.

1.7.1.2. Refredament

S’han d'efectuar totes les operacions de refredament al
dessecador, i mantenir-lo al costat de la balanga durant el
temps suficient perqué els pesafiltres es refredin totalment
i, en qualsevol cas, durant un minim de 2 hores.

1.7.1.3. Pesada
Després del refredament, s’han de pesar els pesafiltres

en els dos minuts seglients a l'acte de treure'ls del
dessecador. Cal pesar-los amb 0,0002 g de precisio.
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1.7.2. Manera de treballar

Cal prendre de la mostra sotmesa a tractament previ
una mostra d'analisi amb un pes minim d'1 g. Tallar el filat
o el teixit en parts de 10 mm de llarg aproximadament i
disgregar-les tan bé com es pugui. S’ha d'assecar la mostra
en un pesafiltres, refredar en un dessecador i pesar. Cal
transferir la mostra al recipient de vidre indicat a la part
corresponent del meétode comunitari; immediatament
després, s’ha de tornar a pesar el pesafiltres i calcular per
diferéncia la massa en sec de la mostra. S’ha de completar
l'analisi de la manera que indica la part corresponent del
métode aplicable. S'ha d'examinar el residu al microscopi
per assegurar-se que el tractament hagi eliminat
completament la fibra soluble.

1.8. Calcul i presentacio dels resultats

La massa insoluble s’ha d'expressar en forma de
percentatge de la massa total de les fibres presents a la
mescla. El percentatge del component soluble s'obté per
diferéncia. Els resultats s’han de calcular sobre la base de
la massa en sec de les diferents fibres pures, ajustat amb
els percentatges convencionals i amb els factors de
correccid necessaris per tenir en compte les perdues de
matéria durant el tractament previ i I'analisi.

Aquests calculs s'han de fer aplicant la formula donada
al punt 1.8.2.

1.8.1. Calcul del percentatge de la massa del
component insoluble pur, no tenint en
compte la pérdua de massa soferta per les
fibres durant el tractament previ:

1007d

m
P; és el percentatge del component
insoluble sec i pur,
m és la massa en sec de la mostra després
del tractament previ,
r és la massa en sec del residu,
d és el factor de correccidé que té en
compte la perdua de massa del component
insoluble al reactiu durant l'analisi. Els
valors apropiats de «d» es donen a la part
corresponent del text de cada métode.
Aquests valors de «d», per descomptat,
sén els valors normals aplicables a les
fibres no degradades quimicament.

P% =

1.8.2. Calcul del percentatge de la massa del
component insoluble, ajustat amb els
percentatges convencionals i, si s'escau,
amb els factors de correccid de la perdua
de massa ocasionada pel tractament previ:

100p (144"
100

p(1+3F0) Loo-p Y1492 b2
100 100

P % =

Pian és el percentatge del component
insoluble tenint en compte el percentatge
convencional i la pérdua de massa
experimentada durant el tractament previ,

P, és el percentatge del component
insoluble sec i pur calculat amb la formula
indicada al punt 1.8.1,

a; és el percentatge convencional del
component insoluble (annex II del Reial
decret 928/1987, de 5 de juny, relatiu a
I'etiquetatge de composicié dels productes
textils),

a, és el percentatge convencional del
component soluble (annex II del Reial
decret 928/1987, de 5 de juny, relatiu a
I'etiquetatge de composicié dels productes
textils),

b; és la perdua percentual del component
insoluble per efecte del tractament previ,

b, és la péerdua percentual del component
soluble per efecte del tractament previ.

El percentatge del segon component
(P2a%) és igual a 100 — P;x%.

En cas que es faci servir un tractament
previ especial, els valors de b; i de b, s’han
de determinar, si és possible, sotmetent
cadascuna de les fibres components pures
al tractament previ aplicat durant I'analisi.
S'entén per fibres pures les fibres exemptes
de qualsevol matéria no fibrosa, a excepcid
de les que continguin normalment (per la
seva naturalesa o com a conseqiiéncia del
procés de fabricacid) en l'estat (cru,
blanquejat) en qué estiguin a [l'article
sotmes a l'analisi.

En cas que no es disposi de fibres
components separades i pures que hagin
servit per fabricar I'article sotmeés a analisi,
s'han d’adoptar els valors mitjans de b, i de
b,, resultants de proves efectuades en
fibres pures semblants a les que contingui
la mescla examinada.

Si s'aplica el tractament previ normal per
extraccid amb éter de petroli i aigua, es
poden rebutjar els factors de correccid b i
b,, excepte en els casos del cotd cru, del lli
cru i del canem cru, en qué s'admet
convencionalment que la pérdua produida
pel tractament previ és igual al 4%, i
excepte en el cas del polipropile, en qué
s'admet convencionalment que la pérdua
és igual a I'1%.

En el «cas daltres fibres, s'admet
convencionalment que als calculs no es
tinguin en compte les pérdues per efecte
del tractament previ.

II. METODE D'ANALISI QUANTITATIVA PER SEPARACIO
MANUAL

I.1. Ambit d'aplicacié

El metode s'ha d‘aplicar a les fibres téxtils, sigui quina
sigui la naturalesa, a condicié que no formin una mescla
intima i que sigui possible separar-les a ma.

I1.2. Principi

Després d'haver identificat els components del teixit,
primer s’han d'eliminar les matéries no fibroses per un
tractament previ apropiat i després s’han de separar les
fibres a ma, s'han d'eixugar i pesar per calcular la proporcio
de cada fibra a la mescla.
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I1.3. Material necessari

I1.3.1. Pesafiltres o qualsevol altre instrumental
que doni els mateixos resultats.

11.3.2. Dessecador que contingui gel de silice
acolorit per mitja d'un indicador.

I1.3.3. Forn d'assecatge amb ventilador per
assecar les mostres a 105°C + 3°C.

11.3.4. Balanca analitica, sensibilitat 0,0002 g.

11.3.5. Equip d'extraccié6 Soxhlet o instrumental
que permeti el mateix resultat.

11.3.6. Agulla.

11.3.7. Torsiometre o aparell equivalent.

I1.4. Reactius

IL.4.1. Eter de petroli redestil'lat amb un punt
d'ebullicié entre 40°C i 60°C .
11.4.2. Aigua destil’lada o desionitzada.

I1.5. Atmosfera de condicionament i d’analisi
Vegeu el punt 1.4.

I1.6. Mostra reduida
Vegeu el punt L.5.

I1.7. Tractament previ de la mostra reduida
Vegeu el punt I.6.

I1.8. Procediment d’analisi

11.8.1. Analisi d'un fil

S’ha de prendre de la mostra sotmesa a tractament
previ una mostra d'un pes minim d'1 g. En cas d'un fil molt
fi, 'analisi es pot efectuar sobre una llargada de 30 m com
a minim, sigui quina sigui la massa.

Cal tallar el fil en trossos d'una longitud convenient i
separar les diferents fibres amb I'ajuda d'una agulla i, si és
necessari, del torsiometre. Els tipus de fibres separades
d'aquesta manera s’han de posar en pesafiltres tarats i
assecats a 105°C + 3°C fins a obtenir una massa constant,
tal com es descriu als punts 1.7.1 i 1.7.2.

11.8.2. Analisi d'un teixit

S’ha de prendre de la mostra sotmesa a tractament
previ una mostra d'un pes minim d'1 g, que no sigui de la
vora, amb les vores tallades amb precisid, sense filagarses,
i paral-leles als fils d'ordit o de trama o, en cas de teixits de
punt, paral‘lels a les fileres i als fils dels punts. Cal separar
els fils de tipus diferents, recollir-los als pesafiltres tarats i
procedir com indica el punt I1.8.1.

I1.9. Calcul i presentacio dels resultats

La massa de cadascun dels components s'ha
d'expressar en forma de percentatge del pes total de les
fibres presents a la mescla. Cal calcular els resultats sobre
la base de la massa en sec de les diferents fibres pures,
ajustat amb els percentatges convencionals i amb els
factors de correccié necessaris per tenir en compte les
pérdues de massa per efecte del tractament previ.

11.9.1. Calcul dels percentatges de la massa en
sec de les diferents fibres depurades, no
tenint en compte la péerdua de massa
soferta per les fibres per efecte del
tractament previ:

po, 100m, 100

0 = = ;

: m, +m, 1+ﬂ
m,

P; és el percentatge del primer component sec i

depurat,

m; és la massa del primer component sec i

depurat,

m, és la massa del segon component sec i

depurat.

11.9.2. Calcul dels percentatges de la_massa en
sec de cadascun dels components, ajustat
amb els percentatges convencionals i, si
s'escau, amb els factors de correcciéo de
les perdues de massa ocasionades pel
tractament previ (vegeu el punt 1.8.2).

II1.1. Precisio dels métodes

La precisio indicada per a cada métode es relaciona
amb la reproductibilitat.

La reproductibilitat és la fidelitat, és a dir, el grau de
concordanga més gran o més petit entre els valors
experimentals obtinguts per operadors que treballin en
laboratoris diferents o en epoques diferents, i que
cadascun d'ells obtinguin amb el mateix metode resultats
individuals sobre un producte homogeni identic.

La reproductibilitat s'expressa pels marges de fiabilitat
dels resultats, per a un marge de fiabilitat del 95%.

S'entén amb aix0 la diferéncia entre dos resultats que,
en una série d'analisis efectuades en diferents laboratoris,
només se superaria en el cinc per cent dels casos, aplicant
normalment i correctament el métode a una mescla
homogenia idéntica.

I11.2. Informe de I'analisi

II1.2.1. Cal indicar que l'analisi s'ha efectuat
conforme al present métode.

I11.2.2. S’ha de donar informacié detallada
referent als tractaments previs especials
(vegeu el punt 1.6).



5204

Divendres 14 desembre 2007

Suplement num. 39

I11.2.3. S’han d'indicar els resultats individuals i la mitjana aritmética amb un decimal

2. METODES PARTICULARS — QUADRE RESUM
Ambit d'aplicacié
Métode Reactiu
Component soluble Component insoluble
Nim. 1 | Acetat Altres fibres determinades Acetona
NUm. 2 | Determinades fibres proteiques | Altres fibres determinades Hipoclorit
NUm. 3 | Viscosa, cupro o determinats | Coté o elastolefina Acid formic i clorur de zinc
tipus de modal
Num. 4 | Poliamida o nild Altres fibres determinades Acid formic al 80%
Nim. 5 | Acetat Triacetat o elastolefina Alcohol benzilic
Num. 6 | Triacetat o polilactida Altres fibres determinades Diclorometa
Nam. 7 DeFe”I"F‘ades fibres Poliéster o elastomultiéster o Acid sulfiric al 75%
cel*lulosiques
elastolefina
NGm. 8 Acrilics, determinats
) modacrilics o determinades | Altres fibres determinades Dimetilformamida
clorofibres
Num. 9 Determinades clorofibres Altres fibres determinades Disulfur de carboni/acetona,
55,5/44,5
NUm. 10 | Acetat Determinades clorofibres o Acid acetic glacial
elastolefina
Nim. 11 | Seda Llana, pél o elastolefina Acid sulfdric al 75%
NGm. 12 | Jute De.termlnades fibres d'origen Determinacié del contingut en
animal .
nitrogen
NUm. 13 | Polipropilé Altres fibres determinades Xile
Nam. 14 | Altres fibres determinades Clorofibres (a base d’homopolimer | Acid sulfiric concentrat
de clorur de vinil) o elastolefina
Clorofibres, determinats
Num. 15 | modacrilics i elastans, acetats, | Altres fibres determinades Ciclohexanona>.
triacetats
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METODE NUM. 1
ACETAT I ALTRES FIBRES DETERMINADES
(métode de I'acetona)
1. AMBIT D'APLICACIO

El present metode s’ha d'aplicar, després d'haver eliminat
les mateéries no fibroses, a mescles binaries de:

1) acetat (19)
amb

2) llana (1), pél d'animal (2 i 3), seda (4), cot6 (5), lli (7),
canem (8), jute (9), abaca (10), espart (11), coco (12), ginesta
(13), rami (14), sisal (15), cupro (21), modal (22), fibra
proteica (23), viscosa (25), acrilic (26), poliamida o nild (30),
poliéster (34) elastomultiéster (45) i elastolefina (46).

Aquest meétode en cap cas s’ha daplicar a l'acetat
desacetilat en superficie.

2. PRINCIPI

Les fibres d'acetat s’han de dissoldre amb acetona a partir
d'una quantitat coneguda de la mescla en estat sec. S’ha de
recollir el residu rentat, assecat i pesat; la seva massa,
corregida, si s'escau, s'ha d'expressar en forma de percentatge
de la massa en sec de la mescla. El percentatge d'acetat en sec
s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a
I'apartat generalitats)

3.1. Instrumental

Flascons conics d'una capacitat minima de 200 ml, proveits
d'un tap esmerilat.

3.2 Reactiu
Acetona.
4. MANERA DE TREBALLAR

S’ha d‘aplicar el procediment descrit a les generalitats i
procedir de la manera seguent:

Cal afegir 100 ml d'acetona per gram de mostra continguda
al flascé conic d'una capacitat minima de 200 ml proveit d'un
tap esmerilat, agitar el flasco, deixar durant 30 minuts a
temperatura ambient agitant de tant en tant i decantar després
el liquid a través de la placa filtrant tarada.

S'ha de repetir aquest tractament dues vegades més (en
total tres extraccions), perd0 només durant 15 minuts cada
vegada, de manera que el temps total del tractament amb
acetona sigui d'una hora. Transvasar el residu a la placa filtrant.
Rentar el residu a la placa filtrant per mitja d'acetona, amb
I'ajuda del buit. S’ha de tornar a omplir la placa filtrant
d'acetona que després s’ha de deixar filtrar naturalment, sense
succio.

Finalment, cal escérrer la placa per mitja del buit, assecar la
placa i el residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I EXPRESSIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,00.

6. PRECISIO DEL METODE

Sobre una mescla homogénia de matéeries textils, els
marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb el métode no
son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 2
DETERMINADES FIBRES PROTEIQUES I ALTRES FIBRES
(métode de I'hipoclorit)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest métode s’ha d‘aplicar, després d'haver eliminat les
matéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) determinades fibres proteiques, a saber: llana (1), pel
d'animals (2 i 3), seda (4), proteines (23)

amb

2) cotd (5), cupro (21), viscosa (25), acrilic (26),
clorofibres (27), poliamida o nild (30), poliester (34),
polipropilé (36), elasta (42) fibra de vidre (43) i
elastomultiéster (45) i elastolefina (46).

Si hi ha diverses fibres proteiques, el metode permet
determinar-ne la quantitat total, perd no el percentatge
individual.

2. PRINCIPI

Les fibres proteiques s’han de dissoldre amb una solucid
d'hipoclorit a partir d'una quantitat coneguda de la mescla en
estat sec. Cal recollir el residu rentat, sec i pesat. La seva
massa, corregida si és necessari, s'ha d’expressar en forma de
percentatge de la massa en sec de la mescla. El percentatge de
les fibres proteiques seques s'obté per diferéncia.

Per preparar la solucié d'hipoclorit es pot fer servir hipoclorit
de liti o hipoclorit de sodi.

L'hipoclorit de liti és indicat quan el nombre d'analisis és
reduit o quan les analisis s'efectuen amb intervals llargs de
temps. L'hipoclorit de liti solid, contrariament a I'hipoclorit de
sodi, té un contingut en hipoclorit practicament constant. Si
aquest contingut és conegut, no és necessari determinar-lo per
iodemetria en cada analisi i es pot treballar amb preses d'assaig
d'hipoclorit de liti constants.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Flascd conic de 250 ml amb tap de vidre esmerilat.
ii) Termostat regulable a 20°C + 2°C .

3.2. Reactius

i) Reactiu a base d'hipoclorit
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a) Solucié d'hipoclorit de liti

Aquest reactiu ha d'estar constituit per una solucidé recent
preparada que contingui 35 (£ 2) g/l de clor actiu
(aproximadament 1 M) a la qual s’ha afegit hidroxid de sodi
préviament dissolt a raé de 5 (+ 0,5) g/l. Per preparar la
solucid cal dissoldre 100 g d'hipoclorit de liti amb un contingut
en clor actiu del 35% (o 115 g amb un contingut en clor actiu
del 30%) en, aproximadament, 700 ml d'aigua destil-lada.
Afegir 5 g d'hidroxid de sodi dissolt en aproximadament 200 ml
d'aigua destil'lada i completar fins al litre amb aigua destil*lada.
No és necessari controlar mitjangant iodemetria aquesta solucid
recent preparada.

b) Solucié d'hipoclorit de sodi

Aquest reactiu ha d'estar constituit per una solucié recent
preparada d'un contingut en clor actiu de 35 (£ 2) g/l
(aproximadament 1 M) a la qual s’ha afegit hidroxid de sodi
préviament dissolt a ra6 de 5 (+ 0,5) g/l. Sha de verificar
mitjancant iodemetria, abans de cada analisi, la concentracié en
clor actiu de la solucid.

i) Acid acetic diluit
S'han de diluir 5 ml d'acid acetic glacial en 1 | amb aigua.

4. MANERA DE TREBALLAR

S'ha d‘aplicar el procediment descrit a les generalitats i
procedir de la manera seglent:

S'ha d'introduir aproximadament 1 g de la mostra al matras
de 250 ml; afegir-hi al voltant de 100 ml de solucié d'hipoclorit
(hipoclorit de liti o de sodi). Agitar-ho enérgicament per amarar
bé la mostra.

A continuacié s’ha de col'locar el matras en un termostat a
20°C durant 40 minuts; durant l'interval de temps cal agitar
continuament o, com a minim, freqiientment i a intervals
regulars. Atés el caracter exotérmic de la dissolucié de la llana,
la calor de reacci6 s'ha de repartir i evacuar d'aquesta manera a
fi d'evitar errors importants provocats per I'atac de fibres no
solubles.

Transcorreguts els 40 minuts, s’ha de filtrar el contingut del
matras mitjancant una placa filtrant tarada. Esbandir el matras
amb una mica de reactiu d'hipoclorit a fi d'eliminar les fibres
que encara hi pugui haver i abocar-ho tot a la placa filtrant.
S’ha de buidar la placa filtrant mitjangant buit; rentar el residu
successivament amb aigua, amb I'acid acétic diluit i una altra
vegada amb aigua. Durant aquesta operacié s’ha d'escorrer la
placa filtrant mitjancant buit després de cada addicié de liquid,
pero s’ha d’esperar que el liquid s'hagi filtrat per gravetat.

Finalment cal escorrer la placa filtrant mitjangant buit,
assecar la placa amb el residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular tal com es descriu a les
generalitats. El coeficient de correccié «d» té valor 1,00. Té
valor 1,01 per al cotd, la viscosa i el modal, i valor 1,03 per al
cotd cru.

6. PRECISIO DEL METODE
En el cas de les mescles homogénies de fibres textils, els

marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest métode
no son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 3
VISCOSA, CUPRO O DETERMINATS TIPUS DE MODAL I COTO
(métode de I'acid formic i del clorur de zinc)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest metode s’ha d‘aplicar, després d'haver eliminat les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) viscosa (25) o cupro (21), inclosos determinats tipus de
modal (22)

amb
2) cotd (5) i elastolefina (46).

Si es comprova la preseéncia d'una fibra modal, s’ha
d’efectuar una prova preliminar per comprovar si aquesta fibra
és soluble en el reactiu.

Aquest métode no s’ha d‘aplicar a les mescles en qué el
cotd hagi patit una degradacié quimica excessiva, ni quan la
viscosa o el cupro s'hagin tornat parcialment insolubles per la
preséncia de colorants o aprestos que no es puguin eliminar
completament.

2. PRINCIPI

Les fibres de viscosa, de cupro o de modal s’han de
dissoldre, a partir d'una quantitat coneguda de la mescla en
estat sec, amb un reactiu compost per acid formic i clorur de
zinc. Sha de recollir el residu rentat, assecat i pesat; després
de correccio, la seva massa s’ha d’expressar en percentatge de
la massa en sec de la mescla. El percentatge de viscosa, de
cupro o de modal en sec s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels descrits a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i)  Flascons conics d'una capacitat minima de 200 ml
proveits de tap esmerilat.

i)  Dispositiu que permeti mantenir els flascons a 40°C +
2°C.

3.2. Reactius

i)  Solucié que contingui 20 g de clorur de zinc anhidre
fos i 68 g d'acid formic anhidre, portada a 100 g amb
aigua (és a dir, 20 parts en pes de clorur de zinc
anhidre fos en 80 parts en pes d'acid formic al 85%
en pes).

Nota:

Sobre aix0, es recorda el punt 1.3.2.2, que estableix
que tots els reactius utilitzats han de ser quimicament
purs; a més, només s’ha de fer servir clorur de zinc
anhidre fos.

ii) Solucié d'hidroxid d'amoni:

Cal diluir 20 ml d'una solucié concentrada d'amoniac
(0,880 g/I) en 980 ml d'aigua.

4. MANERA DE TREBALLAR

S’ha d‘aplicar el procediment descrit a les generalitats i
procedir de la manera seguent:
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Cal introduir immediatament la mostra al flascd, préviament
escalfat a 40°C . Afegir-hi 100 ml de solucié d'acid formic i de
clorur de zinc préviament escalfada a 40°C , per g de mostra.
Tancar el flascd i agitar. Mantenir el flascd i el seu contingut a
40°C durant dues hores i mitja i agitar-lo dues vegades a
intervals d'una hora. Filtrar el contingut del flascé a través
d'una placa filtrant tarada i, amb I'ajuda del reactiu, transferir-hi
les fibres que puguin haver quedat al flasc6. Esbandir amb 20
ml de reactiu.

S’ha de rentar a fons la placa i el residu amb aigua a 40°C .
Esbandir el residu fibrds amb 100 ml aproximadament de
solucié d'amoniac freda (3.2.ii), i assegurar-se que aquest
residu estigui totalment submergit a la soluci6 durant 10
minuts®; esbandir-ho després a fons amb aigua freda.

No s’ha d‘aplicar el buit fins que cada solucié de rentatge no
s'hagi filtrat per gravetat. Cal eliminar finalment el liquid restant
per mitja del buit, assecar la placa i el seu residu, refredar i
pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s'han de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,02 per al coté i d'1,00 per a
I'elastolefina.
6. PRECISIO DEL METODE

Sobre una mescla homogénia de matéries textils, els
marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest metode
no son superiors a + 2, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 4
POLIAMIDA O NILO I ALTRES FIBRES DETERMINADES
(métode de I'acid formic al 80%)

1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest metode s'ha d‘aplicar, després de I'eliminacié de les
matéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) poliamida o nil6 (30)
amb

2) llana (1), pél d'animal (2 i 3), cotd (5), cupro (21),
modal (22), viscosa (25), acrilic (26), clorofibres (27),
poliester (34), polipropile (36) fibra de vidre (43)
elastomultiester (45) i elastolefina (46).

Com s'acaba d'indicar, aquest métode s’ha d'aplicar a les
mescles que continguin llana, perd quan la proporcié d'aquesta
ultima sigui superior al 25%, s’ha d‘aplicar el metode num. 2
(dissolucié de la llana en una solucié d'hipoclorit de sodi alcali).

3 . _— . .
Per assegurar que el residu fibrés roman submergit, a la solucié

d'amoniac es pot, per exemple, adaptar a la placa filtrant un

allargador amb aixeta que permeti regular el pas de I'amoniac.

2. PRINCIPI

Les fibres de poliamida o nilé s’han de dissoldre amb acid
formic a partir d'una quantitat coneguda de la mescla en estat
sec. El residu s'ha de recollir rentat, assecat i pesat. Corregida
la seva massa, si és necessari, sha d'expressar en percentatge
de la massa en sec de la mescla. El percentatge de poliamida o
nilé en sec s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels descrits a les
generalitats)

3.1. Instrumental

Flascé conic d'una capacitat minima de 200 ml, proveit d'un
tap esmerilat.

3.2. Reactius
i) Acid formic al 80% m/m (densitat a 20°C: 1,186):

Posar 880 ml d'acid formic al 90% m/m (densitat a
20°C: 1,204) en 1 | amb aigua, o bé posar 780 ml
d'acid formic al 98-100% m/m (densitat a 20°C:
1,220) en 1 | amb aigua.

La concentracié no és critica entre 77 i 83% m/m
d'acid formic.

ii) Amoniac diluit:

Posar 80 ml d'amoniac concentrat (densitat a 20°C:
0,880) en 1 | amb aigua.

4. MANERA DE TREBALLAR

S’ha de seguir el procés descrit a les generalitats i procedir
de la manera segiient:

Cal afegir a la mostra, continguda al flascé conic de 200 ml
de capacitat minima, 100 ml d'acid formic per gram de mostra.
Tapar i agitar per amarar la mostra. Deixar reposar durant 15
minuts a temperatura ambient, i agitar de tant en tant. Filtrar el
contingut del flascé en una placa filtrant tarada i passar-hi les
possibles fibres residuals rentant el flascé amb una mica d'acid
formic. Escorrer la placa per succid i rentar el residu sobre la
placa, successivament amb acid formic, aigua calenta, amoniac
diluit i finalment amb aigua freda. Escérrer la placa filtrant per
succio després de cada addicid. No aplicar-hi el buit fins que
cada soluci6 de rentatge no s'hagi filtrat per gravetat.
Finalment, escorrer la placa filtrant per succié, assecar-la amb
el residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,00.

6. PRECISIO DEL METODE
Sobre una mescla homogénia de materies textils, els

marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest métode
no son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.
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METODE NUM. 5

ACETAT I TRIACETAT
(métode de I'alcohol benzilic)

1. AMBIT D'APLICACIO

El métode s’ha daplicar, després de l'eliminacio de les
matéries no fibroses, a les mescles binaries de:

- acetat (19)
amb
- triacetat (24) i elastolefina (46).
2. PRINCIPI

Les fibres d'acetat s’han de dissoldre, a partir d'una
quantitat coneguda de la mescla en estat sec, amb alcohol
benzilic a 52°C + 2°C .

S’ha de recollir el residu rentat, assecat i pesat; la seva
massa s’ha d’expressar en percentatge de la massa en sec de la
mescla. El percentatge d'acetat en sec s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Flasco conic d'una capacitat minima de 200 ml proveit
d'un tap esmerilat.

ii) Agitador mecanic.

iii) Termostat o qualsevol altre aparell que permeti
mantenir el flascé a una temperatura de 52°C + 2°C

3.2. Reactius

i) Alcohol benzilic.
i)  Alcohol etilic.

4. MANERA DE TREBALLAR

S’han de seguir les instruccions que es donen a les
generalitats i procedir de la manera segiient:

S’ha d'afegir a la presa de prova continguda al flascd conic
100 ml d'alcohol benzilic per gram de mostra.

S'hi ha de posar el tap, fixar el flasco a I'agitador de manera
que se submergeixi en un bany d'aigua mantingut a 52°C +
2°C i agitar durant 20 minuts a aquesta temperatura
(ocasionalment es pot substituir I'agitaci6 mecanica per una
agitacio manual enérgica).

S’ha de decantar el liquid a través de la placa filtrant
tarada. Afegir al flascoé una nova dosi d'alcohol benzilic i tornar-
lo a agitar a 52°C + 2°C durant vint minuts.

Decantar-ho a través de la placa. Repetir aquest cicle
d'operacions una tercera vegada.

Finalment, abocar el liquid i el residu a la placa i transferir-
hi les fibres que puguin quedar al flascd, utilitzant per a aixo
una quantitat suplementaria d'alcohol benzilic a 52°C + 2°C .

Cal escorrer bé la placa. Transferir les fibres a un flascd,
esbandir amb alcohol etilic i, després d'agitar manualment,
decantar a través de la placa filtrant.

S’ha de repetir aquesta operacié d'esbandida dues o tres
vegades. Transferir el residu a la placa i escorrer-la a fons.
S’han d'assecar la placa i el residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,00.

6. PRECISIO DEL METODE

Sobre una mescla homogénia de matéries textils, els
marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest méetode
no son superiors a = 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 6

TRIACETAT I ALTRES FIBRES DETERMINADES
(méetode del diclorometa)

1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest métode s’ha d'aplicar, després de I'eliminacié de les
materies no fibroses, a les mescles binaries de:

1) triacetat (24) o polilactida (33a)
amb

2) llana (1), pel animal (2 i 3), seda (4), cotd (5), cupro
(21), modal (22), viscosa (25), acrilic (26), poliamida o
nild6 (30), poliester (34), fibra de vidre (43) i
elastomultiester (45) i elastolefina (46).

Nota:

Les fibres de triacetat parcialment saponificades per un
aprest especial deixen de ser completament solubles en
el reactiu. En aquest cas, el metode no és aplicable.

2. PRINCIPI

Les fibres de triacetat o polilactida amb diclorometa s’han de
dissoldre a partir d'una quantitat coneguda de la mescla en
estat sec. El residu s'ha de recollir, rentar, assecar i pesar; la
seva massa, corregida si és necessari, s’ha d'expressar en
percentatge de la massa de la mescla en estat sec. El
percentatge de triacetat o polilactida en sec s‘obté per
diferencia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

Flascé conic d'una capacitat minima de 200 ml proveit d'un
tap esmerilat.

3.2. Reactiu
Diclorometa (clorur de metile).
4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir les instruccions que es donen a les generalitats i
procedir de la manera seglient:

S'ha d'afegir a la presa de prova continguda en un flascé
conic de 200 ml proveit dun tap esmerilat 100 ml de
diclorometa per gram de mostra; posar-hi el tap, agitar el flasco
cada deu minuts per amarar bé la mostra i deixar reposar el
flascd durant 30 minuts a temperatura ambient, i agitar a
intervals regulars. Decantar el liquid a través de la placa filtrant
tarada. Afegir 60 ml de diclorometa al flascd que contingui el
residu, agitar manualment i filtrar el contingut del flasco a tra-
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vés de la placa filtrant. Transferir-hi les fibres residuals amb
ajuda d'una petita quantitat suplementaria de diclorometa.
Aplicar el buit a la placa per eliminar I'excés de liquid, tornar-la
a omplir de diclorometa i deixar que es filtri per gravetat.

Finalment, s'hi ha d‘aplicar el buit per eliminar I'excés de
liquid, tractar a continuacid el residu amb aigua bullint per
eliminar tot el dissolvent, aplicar-hi el buit, assecar la placa i el
residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular segons el que s’ha descrit a
les generalitats. El valor de «d» és d'1,00, excepte per al
poliester, I'elastomultiéster i I'elastolefina, per als quals el valor
de «d» és d'1,01.

6. PRECISIO DEL METODE
Sobre una mescla homogénia de matéries teéxtils, els

marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest métode
no sén superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 7
DETERMINADES FIBRES CEL‘LULOSIQUES I POLIESTER
(métode de I'acid sulfaric al 75%)
1. AMBIT D'APLICACIO

El metode s'ha d'aplicar, després de I'eliminacié de materies
no fibroses, a les mescles binaries de:

1) cotd (5), lli (7), canem (8), rami (14), cupro (21),
modal (22), viscosa (25)

amb
2) poliéster (34) elastomultiéster (45) i elastolefina (46).
2. PRINCIPI

Les fibres cel'lulosiques s’han de dissoldre amb acid sulfuric
al 75% a partir d'una quantitat coneguda de la mescla en estat
sec. El residu s’ha de recollir rentat, assecat i pesat; la seva
massa s’ha d'expressar en percentatge de la massa de la
mescla en estat sec. La proporcid de fibres cel*lulosiques
seques s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Flascé conic d'una capacitat minima de 500 ml,
proveit d'un tap esmerilat.

ii) Termostat o qualsevol altre aparell que permeti
mantenir el flascé a una temperatura de 50°C + 5°C .

3.2. Reactius
i) Acid sulfdric al 75% £ 2% m/m:
S’ha d'afegir amb cura, i refredant-lo, 700 ml d'acid
sulfuric de densitat 1,84 a 20°C a 350 ml d'aigua

destil'lada. Una vegada refredada la solucid a
temperatura ambient, portar el volum a 1 | amb aigua.

ii) Solucié d'amoniac diluida:
S’han de diluir 80 ml de solucié d'amoniac de densitat
0,88 a 20°C en 920 ml d'aigua.

4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir les instruccions que es donen a les generalitats i
procedir de la manera segiient:

S'ha d'afegir a la presa de prova continguda al flascé conic
de 500 ml de capacitat minima, proveit d’'un tap esmerilat, 200
ml d'acid sulfiric al 75% per gram de mostra; posar-hi el tap i
agitar amb cura el flascé per amarar bé la presa de prova.
Mantenir el flasco a 50°C + 5°C durant una hora i agitar a
intervals regulars d'aproximadament 10 minuts. Filtrar per
succio el contingut del flasco a través d'una placa filtrant
tarada. Transferir-hi les fibres residuals esbandint el flascé amb
una mica d'acid sulfaric al 75%. Escorrer la placa mitjancant
succié i rentar una vegada el residu que hi hagi a la placa,
omplint-la d'acid sulfiric al 75%. No s’hi ha d‘aplicar el buit fins
que l'acid no s'hagi filtrat per gravetat.

Rentar el residu diverses vegades amb aigua freda, dues
vegades amb la solucié d'amoniac diluida, i després a fons amb
aigua freda, i escorrer la placa per succid després de cada
addicié. No s’hi ha d’aplicar el buit fins que cadascuna de les
solucions de rentatge no s'hagi filtrat per gravetat. S’ha
d’eliminar finalment el liquid restant per mitja del buit, assecar
la placa i el residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,00.

6. PRECISIO DEL METODE
Sobre una mescla homogenia de matéries téxtils, els

marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest métode
no son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 8
ACRILIQUES, DETERMINADES MODACRILIQUES O
DETERMINADES CLOROFIBRES I ALTRES FIBRES
DETERMINADES
(metode de la dimetilformamida)

1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest métode s’ha d'aplicar, després de I'eliminacié de les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) acrilics (26), determinats
determinades clorofibres (27)*

modacrilics (29) o

amb

2) llana (1), pél animal (2 i 3), seda (4), cot6 (5), cupro
(21), modal (22), viscosa (25), poliamida o nilé (30),
poliéster (34) elastomultiéster (45) i elastolefina (46).

4 ) P - ,
Abans de procedir a I'analisi s’ha de comprovar la solubilitat d'aquestes
modacriliques o clorofibres al reactiu.
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També s’ha d‘aplicar als acrilics i a determinats modacrilics
tractats amb colorants premetal‘litzats, perd no als tractats
amb colorants cromotropics.

2. PRINCIPI

Les fibres acriliques, determinades modacriliques o
determinades clorofibres s’han de dissoldre a partir d'una
quantitat coneguda de la mescla en estat sec per mitja de
dimetilformamida a una temperatura de bany maria bullint. El
residu s’ha de recollir rentat, assecat i pesat. La seva massa,
corregida, si és necessari, s’ha d’expressar en percentatge de la
massa de la mescla en estat sec i el percentatge d'acrilics,
modacrilics o de clorofibres seques s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i)  Flasco conic d'una capacitat minima de 200 ml,
proveit d'un tap esmerilat.
ii) Bany maria en ebullicid.

3.2. Reactiu

Dimetilformamida (punt d'ebullici6 153°C £+ 1°C ) que no
contingui més d'un 0,1% d'aigua.

Es recomana treballar amb una proteccid adequada, ates
que aquest reactiu és toxic.

4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir les instruccions que es donen a les generalitats i
procedir de la manera seglient:

S’ha d'afegir a la presa de prova continguda al flasco conic
80 ml de dimetilformamida per gram de mostra escalfada
préviament al bany maria bullint, tapar, agitar perque la presa
de prova s'amari bé i mantenir en el bany maria bullint durant
una hora.

S'ha d'agitar manualment el flascé i el seu contingut cinc
vegades durant aquest temps, procedint amb cura.

Decantar el liquid a través d'una placa filtrant tarada, i
mantenir les fibres al flascd conic. Afegir al flascd 60 ml de
dimetilformamida i tornar a escalfar durant 30 minuts. Durant
aquest temps, agitar manualment el flasco i el seu contingut
dues vegades, procedint amb cura.

S'ha de filtrar per mitja del buit el contingut del flascé a
través de la placa filtrant.

Cal transferir les fibres residuals a la placa filtrant esbandint
el matras amb dimetilformamida. Aplicar-hi el buit per eliminar
l'excés de liquid. Rentar el residu amb aproximadament 1 |
d'aigua calenta a 70-80°C. La placa filtrant s’ha d‘'omplir d'aigua
cada vegada. Després de cada addicié d'aigua s’hi ha d'aplicar
breument el buit, perd només després que l'aigua s'hagi filtrat
per gravetat. Si el liquid de rentatge es filtra massa lentament a
través de la placa filtrant s’hi pot aplicar el buit lleugerament.

S’ha d'assecar la placa filtrant amb el residu, refredar i
pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular segons el que s’ha descrit a
les generalitats. El valor de «d» és d'1,00, excepte en els casos

seguents:
Llana 1,01
Cotd 1,01
Cupro 1,01

Modal 1,01
Poliester 1,01
Elastomultiéster 1,01

6. PRECISIO DEL METODE

Sobre una mescla homogénia de materies textils, els
marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest metode
no son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 9

DETERMINADES CLOROFIBRES I ALTRES FIBRES
DETERMINADES

(métode del sulfur de carboni/acetona 55,5/44,5)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest metode s’ha d'aplicar, després de I'eliminacio de les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1)  determinades clorofibres (27), a saber, determinats
policlorurs de vinil, superclorats o no’

amb

2) llana (1), pel animal (2 i 3), seda (4), cot6 (5), cupro
(21), modal (22), viscosa (25), acrilic (26), poliamida o
nild (30), poliester (34), fibra de vidre (43) i
elastomultiester (45).

Si el contingut en llana o en seda de la mescla sobrepassa
el 25%, convé fer servir el métode nim. 2.

Si el contingut en poliamida o nilé sobrepassa el 25% a la
mescla, s’ha de fer servir el métode num. 4.

2. PRINCIPI

S’han de dissoldre les fibres de clorofibres a partir d'una
quantitat coneguda de la mescla en estat sec amb ajuda de la
mescla azeotropica de sulfur de carboni i d'acetona. El residu
s’ha de recollir rentat, assecat i pesat; la seva massa, corregida,
si és necessari, s’ha d’expressar en percentatge de la massa de
la mescla en estat sec. El percentatge de fibres de policlorur de
vinil seques s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels descrits a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i)  Flascd conic d'una capacitat minima de 200 ml proveit
d'un tap esmerilat.
i) Agitador mecanic.

3.2. Reactius

i) Mescla azeotropica de sulfur de carboni i d'acetona
(55,5% de sulfur de carboni i 44,5% d'acetona en
volum). Es recomana treballar amb una protecci6
adequada, atés que aquest reactiu és toxic.

5 ) A .
Abans de procedir a I'analisi s’ha de comprovar la solubilitat d'aquestes
modacriliques o clorofibres al reactiu.
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ii)  Alcohol etilic al 92% en volum, o alcohol metilic.
4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir les instruccions que es donen a les generalitats i
procedir de la manera segiient:

S'ha d'afegir a la presa de prova continguda al flascé conic
de 200 ml de capacitat minima, proveit d'un tap esmerilat, 100
ml de mescla azeotropica per gram de mostra. Cal tapar
convenientment el flascé i agitar-lo a temperatura ambient
durant 20 minuts per mitja de [I'agitador mecanic, o
manualment de manera vigorosa. Decantar el liquid flotant a
través de la placa filtrant tarada.

Cal repetir el tractament amb 100 ml més de dissolvent.
Continuar aquest cicle d'operacions fins que una gota de liquid
d'extraccio col*locada sobre un vidre de rellotge no deixi diposit
de polimer després d'evaporar-se. Transferir el residu a una
placa filtrant amb ajuda d'una quantitat suplementaria de
dissolvent, aplicar-hi el buit per eliminar el liquid i esbandir la
placa filtrant i el residu, primer amb 20 ml d'alcohol i, després,
tres vegades amb aigua. Deixar que la solucid de rentat es filtri
per gravetat abans d'aplicar-hi el buit per eliminar la resta del
liquid. S’ha d'assecar la placa filtrant i el residu, refredar i
pesar.

Nota:

Les mostres de certes mescles amb un alt contingut de
policlorur de vinil encongeixen notablement durant l'operacid
d'assecatge, i aixd0 comporta un retard en la dissolucié del
policlorur de vinil pel dissolvent. Tanmateix, aquesta contraccid
no impedeix la dissolucié total del policlorur de vinil.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,00.

6. PRECISIO DEL METODE
Sobre una mescla homogénia de mateéries téxtils, els

marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest métode
no son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 10
ACETAT I DETERMINADES CLOROFIBRES
(métode de I'acid acétic glacial)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest métode s’ha d'aplicar, després de I'eliminacié de les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) acetat (19)
amb

2) algunes clorofibres (27), a saber, el policlorur de vinil
superclorat o no i I'elastolefina (46).

2. PRINCIPI

Les fibres d'acetat s’han de dissoldre a partir d'una
quantitat coneguda de la mescla en estat sec amb acid acétic
glacial. El residu s’ha de recollir rentat, assecat i pesat; la seva
massa, corregida quan sigui necessari, s'ha d'expressar en
percentatge de la massa de la mescla en estat sec. El
percentatge d'acetat sec s’obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels descrits a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Flascd conic d'una capacitat minima de 200 ml,
proveit d'un tap esmerilat.
i) Agitador mecanic.

3.2. Reactiu

Acid acétic glacial (més del 99%). Aquest reactiu s'ha de
manipular amb precaucid, atés que és extremadament caustic.

4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir les instruccions que es donen a les generalitats i
procedir de la manera seglient:

S'’ha d'afegir a la presa de prova continguda en un flascé
conic de 200 ml de capacitat minima, proveit d'un tap
esmerilat, 100 ml d'acid acétic glacial per gram de mostra. Cal
tapar convenientment el flascé i agitar-la durant 20 minuts a
temperatura ambient per mitja de [I'agitador mecanic, o
manualment de manera vigorosa. Decantar el liquid de la
superficie a través de la placa filtrant tarada. Repetir aquest
tractament dues vegades més utilitzant cada vegada 100 ml de
dissolvent, de manera que s'efectuin tres extraccions en total.
Transferir el residu a la placa filtrant, aplicar-hi el buit per
eliminar el liquid i esbandir la placa i el residu, primer amb 50
ml d'acid acétic glacial, i després, tres vegades amb aigua.
Després de cada esbandida s’ha de deixar que la solucio es filtri
per gravetat abans d'aplicar-hi el buit. S’ha d’assecar la placa i
el residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

El resultat s’ha de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,00.

6. PRECISIO DEL METODE
Sobre una mescla homogénia de materies téxtils, els

marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest métode
no son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 11
SEDA I LLANA O PELS

(meétode de I'acid sulfuric al 75%)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest métode s’ha d'aplicar, després de l'eliminacié de les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) seda (4)

amb
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2) llana (1) o péls d'animals (2 i 3) i I'elastolefina (46).
2. PRINCIPI

Les fibres de seda s’han de dissoldre a partir d'una quantitat
coneguda de la mescla en estat sec per mitja d'acid sulftric al
75% m/m°,

El residu s’ha de recollir rentat, assecat i pesat; la seva
massa, corregida, si és necessari, sha d'expressar en
percentatge de la massa total de la mescla en estat sec. El
percentatge de seda en sec s’obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels descrits a les
generalitats)

3.1. Instrumental

Flascons conics d'una capacitat minima de 200 ml proveits
d'un tap esmerilat.

3.2. Reactius

i)  Acid sulfdric al 75% % 2% m/m:

S’ha d'afegir amb cura, i refredant-lo, 700 ml d'acid
sulfiric de densitat 1,84 a 20°C a 350 ml d'aigua
destil*lada.

Després s’ha de refredar fins a assolir la temperatura
ambient; portar el volum a un litre amb aigua.

ii) Acid sulfaric diluit: afegir lentament 100 ml d'acid
sulfiric, de densitat 1,84 a 20°C , a 1.900 ml d'aigua
destil*lada.

ii) Amoniac diluit: posar 200 ml d'amoniac concentrat, de
densitat 0,880 a 20°C, en 1.000 ml amb aigua.

4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir les instruccions que es donen a les generalitats i
procedir de la manera seglient:

S’ha d'afegir a la mostra d‘analisi continguda en un flascd
conic de 200 ml, com a minim proveit d'un tap esmerilat, 100
ml d'acid sulfiric al 75% per gram de mostra, i tapar-lo. Agitar
vigorosament i deixar 30 minuts a temperatura ambient. Tornar
a agitar i deixar 30 minuts més. Agitar una ultima vegada i
filtrar el contingut del flasco a través de la placa filtrant tarada.
Arrossegar les fibres que puguin quedar a la placa amb acid
sulfiric al 75%. Rentar el residu sobre la_ placa filtrant,
successivament amb 50 ml d'acid sulfdric diluit, 50 ml d'aigua, i
50 ml d'amoniac diluit. Deixar cada vegada les fibres en
contacte amb el liquid durant aproximadament 10 minuts abans
d'aplicar-hi el buit. Esbandir finalment amb aigua deixant les
fibores en contacte amb l'aigua durant 30 minuts
aproximadament. Aplicar-hi el buit per eliminar la resta del
liquid. S’ha d'assecar la placa filtrant i el residu, refredar i
pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS
Els resultats s’han de calcular de la manera descrita a les

generalitats. El valor de «d» és de 0,985 per a la llana i d'1,00
per a l'elastolefina.

6 ' . .
Les sedes silvestres, com el tussor, no son totalment solubles en acid

sulfuric al 75%.

6. PRECISIO DEL METODE

Sobre una mescla homogénia de materies textils, els
marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest metode
no son superiors a = 1 per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 12
JUTE I ALGUNES FIBRES D'ORIGEN ANIMAL
(métode per determinacié del contingut en nitrogen)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest métode s’ha daplicar, després de I'eliminacié de les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) jute (9)
amb
2) algunes fibres d'origen animal.

Aquestes Ultimes poden estar constituides per péls (2 3) o
per llana (1) o per una mescla de péls i de llana. Aquest
meétode no s’ha d’aplicar a mescles téxtils que portin matéries
no fibroses (colorants, aprestos, etc.) a base de nitrogen.

2. PRINCIPI

S’ha de determinar el contingut en nitrogen de la mescla, i,
a partir d'aquesta dada i del contingut en nitrogen conegut dels
dos components, s’ha de calcular la proporcié de cadascun dels
components de la mescla.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Matras de digestio Kjeldahl de 200 a 300 ml.

ii) Aparells de destil'lacié Kjeldahl per arrossegament de
vapor.

iii) Instrumental de valoracid per retrocés que permeti
una precisio de 0,05 ml.

3.2. Reactius

i) Tolué.
i) Metanol.
iii) Acid sulfaric de densitat 1,84 a 20°C 7.

iv) Sulfat de potassi’.

v) Bidxid de seleni’.

vi ) Solucié d'hidroxid de sodi (400 g/litre). Dissoldre 400
g d'hidroxid de sodi en 400-500 ml d'aigua i portar-ho
a un litre amb aigua.

vii) Mescla d'indicadors:
S’ha de dissoldre 0,1 g de roig de metil en 95 ml
d'etanol i 5 ml d'aigua, i mesclar aquesta solucié amb
0,5 g de verd de bromocresol dissolt en 475 ml
d'etanol i 25 ml d'aigua.

viii) Soluci6 d'acid boric:
Cal dissoldre 20 g d'acid boric en un litre d'aigua.

ix) Acid sulftric 0,02 N (solucié volumétrica patro).

7 Aquests reactius no han de tenir nitrogen.
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4, TRACTAMENT PREVI DE LA MOSTRA REDUIDA

El tractament previ descrit a les generalitats sha de
substituir pel tractament previ segtient:

En un aparell Soxhlet s’ha de tractar la mostra assecada a
l'aire amb una mescla d'un volum de tolué i de tres volums de
metanol durant quatre hores, a una cadencia minima de cinc
cicles per hora. Cal exposar la mescla a l'aire per permetre
l'evaporacié del dissolvent i eliminar-ne les Ultimes restes per
escalfament en un forn a 105°C + 3°C. Tractar després la
mostra en aigua (50 ml/g de mostra), fent-la bullir per reflux
durant 30 minuts. Filtrar, reintroduir la mostra al flascé i repetir
I'extraccié amb un volum idéntic d'aigua. Filtrar, eliminar I'excés
d'aigua de la mostra, per espremuda, succié o centrifugacio i
assecar després la mostra a l'aire.

Nota:

El tolue i el metanol son toxics. Convé utilitzar aquests
productes amb una gran prudéncia.

5. MANERA DE TREBALLAR
5.1. Instruccions generals

Pel que fa a la presa, I'assecatge i la pesada de la mostra,
s’ha de seguir el procediment descrit a les generalitats.

5.2. Procediments detallats

S’ha de transferir al matras de digestié Kjeldahl una mostra
que pesi com a minim 1 g. Cal afegir a la mostra continguda al
matras de digestio i respectant l'ordre seglient: 2,5 g de sulfat
de potassi, 0,1-0,2 g de bioxid de seleni i 10 ml d'acid sulfuric
(d=1,84). Escalfar el matras, primer lentament, fins a la
destruccio total de les fibres, després a foc més fort, fins que la
solucid es torni clara i practicament incolora. Continuar
escalfant durant 15 minuts. Deixar refredar el matras, afegir
amb cura al contingut 10-20 ml d'aigua, refredar, transferir el
contingut quantitativament a un matras aforat de 200 ml i
enrasar amb aigua per obtenir la solucié d’analisi.

S'ha d'introduir al voltant de 20 ml de soluci6 d'acid boric en
un flascé conic de 100 ml i situar-lo sota el refrigerador de
l'aparell de destil'lacid Kjeldahl, de manera que el tub de
sortida quedi submergit justament per sota de la superficie de
la solucié d'acid boric. Transferir exactament 10 ml de la solucid
d’analisi al matras de destil*lacid, introduir un minim de 5 ml de
solucié d'hidroxid de sodi a I'embut, aixecar lleugerament el tap
i deixar que la solucié d'hidroxid de sodi caigui lentament al
matras. Si la solucié danalisi i la solucié d'hidroxid de sodi
tendeixen a formar dues capes diferents, cal barrejar-les
agitant-ho amb cura. Escalfar lleugerament el matras de
destil*lacio i introduir al liquid el vapor procedent del generador.
Recollir 20 ml aproximadament del destil'lat, baixar el flascd
conic de manera que I'extremitat del tub del refrigerador quedi
situada a uns 20 mm per sota de la superficie del liquid i
destillar durant un minut més. Esbandir I'extremitat del tub
amb aigua, i recollir el liquid de rentatge al flasco conic. Retirar
aquest Ultim i col*locar un segon flascod conic que contingui al
voltant de 10 ml de solucié d'acid boric i a continuacié recollir
aproximadament 10 ml del destil*lat.

S’han de valorar separadament els dos destil*lats amb acid
sulfdric 0,02 N utilitzant la mescla d'indicadors. Anotar els
resultats de les valoracions respectives. Si la valoracio del
segon destil'lat déna un resultat superior a 0,2 ml, sha de
repetir la prova i tornar a comencar la destil'lacié fent servir
una altra part aliquota de la solucié d’analisi.

Cal efectuar una prova en blanc, en qué només els reactius
se sotmetin a la digestid i a la destil*lacid.

6. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

6.1. S’ha de calcular el percentatge de nitrogen
contingut a la mostra en estat sec de la manera
segiient:

4oy~ BU BN
W !

A% = percentatge de nitrogen a la mostra seca i pura,

V = volum total en ml d'acid sulfuric patrd utilitzat per a la
determinacio,

b = volum total en ml d'acid sulfuric patré utilitzat per a la
prova en blanc,

N = valoracié real de I'acid sulfiric patro,

W = massa (g) de la mostra d’analisi en estat sec.

6.2. Aplicant valors del 0,22% per al contingut en
nitrogen del jute, i del 16,2% per al de les fibres
d'origen animal (els dos percentatges expressats
sobre la massa en sec de les fibres), s’ha de
calcular la composicié de la mescla amb ajuda de
la formula segiient:

A -

PA% = — >~
16,2-0,22

x 100;

PA% = percentatge de fibres d'origen animal a la mostra.
7. PRECISIO DEL METODE
Sobre una mescla homogénia de matéries textils, els

marges de fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest métode
no son superiors a = 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 13
POLIPROPILE I ALTRES FIBRES DETERMINADES
(métode al xile)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest meétode s’ha d‘aplicar, una vegada eliminades les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de fibres de:

1) polipropilé (36)
amb

2) llana (1), pél animal (2 i 3), seda (4), cotd (5), acetat
(19), cupro (21), modal (22), triacetat (24), viscosa (25),

acrilic (26), poliamida o nild (30), poliester (34), fibra de
vidre (43) i elastomultiéster (45).
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2. PRINCIPI

La fibra de polipropilé s’ha de dissoldre a partir d'una massa
coneguda de la mescla en estat sec per dissolucid en xilé en
ebullicid. El residu sha de recollir rentat, assecat i pesat; la
seva massa, corregida si és necessari, s’ha d’expressar en
percentatge de la massa de la mescla en estat sec. El
percentatge de polipropilé s'obté per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Flascons conics, capacitat minima 200 ml, proveits
d'un tap esmerilat;

ii) Refrigerant de reflux (adaptat a liquids de punt
d'ebullici6 elevat) amb esmerilat adaptable als
flascons conics i).

3.2. Reactiu
Xilé que destil*li entre 137°C i 142°C .
Nota:

Aquest reactiu és molt inflamable i produeix vapors toxics.
S’han de prendre precaucions quan es faci servir.

4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir el procediment descrit a les generalitats, i
procedir després de la forma segient:

A la mostra d’analisi col‘locada al flascé conic [3.1.0)] s’ha
d’afegir 100 ml de xilé (3.2) per gram de mostra. Cal col-locar
el refrigerant [3.1.ii)] i portar-ho a ebullicio, que s’ha de
mantenir durant 3 minuts. Decantar immediatament el liquid
calent a la placa filtrant tarada (vegeu la nota 1). Aquest
tractament s’ha de repetir dues vegades més utilitzant cada
vegada 50 ml de dissolvent.

S’ha de rentar el residu que quedi al flascé amb 30 ml de
xile bullint (dues vegades), i després, també dues vegades,
amb 75 ml cada vegada d'éter de petroli (1.3.2.1 de les
generalitats).

Després del segon rentatge amb éter de petroli, sha de
filtrar el contingut del flasco a través de la placa filtrant i
transferir les fibres residuals a la placa amb ajuda d'una petita
quantitat suplementaria d'éter de petroli. Fer que s'evapori
completament el dissolvent. S'han d’assecar la placa i el residu,
refredar-los i pesar-los.

Notes:

1) La placa filtrant on es decanti el xilé s’ha d'escalfar
préviament.

2) Després del tractament amb xilé bullint, cal assegurar-se
que el flascd que contingui el residu esta prou fred abans
d'introduir-hi I'éter de petroli.

3) Per evitar als analistes els perills derivats de Ia
inflamabilitat i toxicitat dels productes que es manegen es
poden fer servir aparells d'extracci6 amb calor i maneres de
treballar apropiades que donin els mateixos resultats®,

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Calcular els resultats de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és 1,00.

8 Per exemple, vegeu el material descrit a Melliand Textilberichte 56 (1975)
pag. 643-645.

6. PRECISIO DEL METODE

Amb una mescla homogenia de materies textils, els marges de
fiabilitat dels resultats obtinguts amb aquest metode no sén
superiors a £+ 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 14

CLOROFIBRES (A BASE D’'HOMOPOLIMER DE CLORUR DE
VINIL) I ALTRES FIBRES DETERMINADES

(métode a 'acid sulfuric concentrat)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest métode s’ha d'aplicar, una vegada eliminades les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1)  clorofibres (27) a base d’homopolimer de clorur de
vinil (sobreclorat o no), elastolefina (46)

amb

2)  cotod (5), acetat (19), cupro (21), modal (22), triacetat
(24), viscosa (25), determinats acrilics (26),
determinats modacrilics (29), poliamida o nilé (30),
poliester (34) i elastomultiéster (45).

Els modacrilics de qué es tracta son els que donen una
solucid limpida per immersié en acid sulfuric concentrat (dy =
1,84 g/ml).

Aquest metode es pot fer servir concretament en
substituci6 dels métodes nim. 8 i nim. 9.

2. PRINCIPI

Les fibres esmentades al nimero 2 de l'apartat 1 s’han
d’eliminar a partir d'una massa coneguda de la mescla en estat
sec per dissolucié en acid sulfuric concentrat (dx = 1,84 g/ml).
El residu, constituit per la clorofibra o I'elastolefina, s’ha de
recollir rentat, assecat i pesat; la seva massa, corregida si és
necessari, s'ha d’expressar en percentatge de la massa de la
mescla en estat sec. La proporcié del segon constituent s'obté
per diferéncia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Flascons conics, capacitat minima 200 ml, proveits
d'un tap esmerilat.
i) Vareta de vidre d'extrem pla.

3.2. Reactius
i) Acid sulfiric concentrat (dy = 1,84 g/ml).
ii) Acid sulfaric, solucié aquosa, al voltant de 50% (m/m)
d'acid sulfuric.

Per preparar aquest reactiu, s’ha d’afegir, amb precaucio i
refredant-lo, 400 ml d'acid sulfiric (cho= 1,84 g/ml) a 500 ml
d'aigua. Quan s'hagi refredat la solucié a temperatura ambient,
s’ha de transferir a un litre amb aigua.

iii) Amoniac, solucid diluida.

S’ha de diluir amb aigua destil'lada 60 ml d'una solucid
d'amoniac concentrat (d= 0,880 g/ml) per obtenir un litre.
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4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir el procediment descrit a les generalitats, i
procedir després de la forma seglient:

A la presa de mostra col'locada al flascé [3.1.i)] s’han
d’afegir 100 ml d'acid sulfuric [3.2.i)] per gram de presa de
mostra.

S’ha de deixar deu minuts a temperatura ambient; i agitar
de tant en tant la presa de mostra amb ajuda de la vareta de
vidre. Si es tracta d'una tela o d'un teixit de punt, s’ha daixafar
contra la paret del flasco i exercir-hi una lleugera pressié amb
ajuda de la vareta de vidre perqué la matéria dissolta se separi
amb I'acid sulfdric.

S'ha de decantar el liquid a la placa filtrant tarada. Afegir al
flascé 100 ml més d'acid sulfiric [3.2.i)] i repetir la mateixa
operacio. Abocar el contingut del flascé a la placa i transferir-hi
el residu fibrés amb ajuda de la vareta de vidre. Si és necessari,
cal afegir al flascd una mica d'acid sulfdric concentrat [3.2.i)]
per arrossegar les fibres que hagin pogut quedar adherides a
les parets. Buidar la placa per aspiracid; buidar el filtrat del
flasco o canviar de flasco, rentar després el residu a la placa
primer amb la solucié d'acid sulfiric a 50% [3.2.ii)], després
amb aigua destil'lada o desionitzada (1.3.2.3 de les
generalitats), a continuacié amb la solucié d'amoniac [3.2.iii)], i
finalment rentar a fons amb aigua destil'lada o desionitzada, i
buidar completament la placa mitjangant aspiracié després de
cada addicié (no s'ha d'aplicar I'aspiracié durant I'operacié de
rentatge, s’ha d'esperar que el liquid s'hagi escorregut per
gravetat).

S’han d'assecar la placa i el residu, refredar-los i pesar-los.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Calcular els resultats de la forma indicada a les generalitats.
El valor de «d» és 1,00.

6. PRECISIO DEL METODE

Amb una mescla homogénia de matéries téxtils, els marges
de fiabilitat dels resultats obtinguts amb I'esmentat métode no
sOn superiors a £ 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.

METODE NUM. 15

CLOROFIBRA, DETERMINATS MODACRILICS I ELASTANS,
ACETAT, TRIACETAT I ALTRES FIBRES

(métode de la ciclohexanona)
1. AMBIT D'APLICACIO

Aquest metode s’ha d'aplicar, després de I'eliminacid de les
mateéries no fibroses, a les mescles binaries de:

1) acetat (19), triacetat (24), clorofibres (27), determinats
modacrilics (29) i determinats elastans (39)

amb
2) llana (1), péls d'animals (2 i 3), seda (4), coto (5), cupro

(21), modal (22), viscosa (25), poliamida o nild (30),
acrilic (26) i vidre textil (40).

Si s'observa la preséncia d'una fibra modacrilica o elastana,
s’ha de procedir a efectuar un assaig preliminar a fi de
determinar si és completament soluble en el reactiu.

Per analitzar les mescles que contenen clorofibres també es
pot aplicar el métode nim. 9 o el métode nim. 14.

2. PRINCIPI

Les fibres d'acetat, de triacetat, les clorofibres, determinats
modacrilics i elastans s'han de dissoldre a partir d'un pes
conegut de mescla en el seu estat sec, per extracci6 a
temperatura proxima a la d'ebullicié mitjangant ciclohexanona.
El residu s’ha de recollir rentat, assecat i pesat; la seva massa,
corregida si és necessari, s'ha d’expressar en percentatge de la
massa de la mescla en estat sec. El percentatge en estat sec de
clorofibra, modacrilic, elasta, acetat i triacetat s'obté per
diferencia.

3. INSTRUMENTAL I REACTIUS (a més dels esmentats a les
generalitats)

3.1. Instrumental

i) Aparell per a I'extraccié en calent que permeti seguir
la manera de treballar que preveu el punt 4 [vegeu el
croquis variant de l'instrumental descrit a Melliand
Textilberichte 56 (1975) pag. 643-645].

i) Placa filtrant en que s'ha de col'locar la mostra.

iii)  Placa porosa, porositat 1.

iv)  Refrigerant de reflux adaptable al
destil*lacio.

v)  Aparell térmic.

matras de

3.2. Reactius

i) Ciclohexanona, punt d'ebullicié a 156°C .
i) Alcohol etilic diluit a un 50% del volum.

Nota:

La ciclohexanona és inflamable i toxica; quan es faci servir
s'han de prendre mesures de proteccié adequades.

4. MANERA DE TREBALLAR

Cal seguir les instruccions facilitades a les generalitats i
procedir de la manera segiient:

S'ha d'abocar al matras de destil'laci6 100 ml de
ciclohexanona per gram de matéria, inserir el recipient
d'extraccio on s'han col'locat préviament la placa filtrant amb la
mostra i la placa porosa que s'ha de mantenir lleugerament
inclinada. Introduir el refrigerant de reflux. Portar a ebullicid i
continuar l'extraccié durant 60 minuts a una velocitat minima
de 12 cicles per hora. Després de I'extraccio i del refredament,
cal retirar el recipient d'extraccio, treure la placa filtrant i retirar
la placa porosa. Rentar 3 0 4 vegades el contingut de la placa
filtrant amb alcohol etilic al 50% preescalfat a uns 60°C i
després amb 1 | d'aigua a 60°C .

Durant i entre cadascun dels rentats, no s'ha d'aplicar el
buit, sind que s'ha de deixar que el dissolvent es buidi per
gravetat i aplicar-hi el buit a continuacio.

S'ha d’assecar la placa amb el residu, refredar i pesar.

5. CALCUL I PRESENTACIO DELS RESULTATS

Els resultats s’han de calcular de la manera descrita a les
generalitats. El valor de «d» és d'1,00, excepte per a:

La seda 1,01
L'acrilic 0,98
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6. PRECISIO DEL METODE
son superiors a + 1, per a un marge de fiabilitat del 95%.
En mescles homogénies de mateéries textils, els marges de
fiabilitat dels resultats obtinguts mitjancant aquest métode no

Troquis previst & punt 3. 1) del métade ndm. 15

Plaria posona

Macu filiran
e

Aparell per 3 Peximecio en calent




