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DYREKTYWA 96/73/WE PARLAMENTU EUROPEJSKIEGO
I RADY

z dnia 16 grudnia 1996 r.

w sprawie niektérych metod analizy iloSciowej dwuskladnikowych
mieszanek P C1 wldékien tekstylnych <«

PARLAMENT EUROPEJSKI I RADA UNII EUROPEJSKIE],

uwzgledniajac  Traktat  ustanawiajacy =~ Wspolnotg¢  Europejska,
w szczegolnoscei jego art. 100a,

uwzgledniajac wniosek Komisji (1),
uwzgledniajac opini¢ Komitetu Ekonomiczno-Spotecznego (%),

stanowiac zgodnie z procedura okreslona w art. 189b Traktatu (3),

a takze majac na uwadze, co nastgpuje:

dyrektywa Rady 72/276/EWG z dnia 17 lipca 1972 r. w sprawie zbli-
zania ustawodawstw Panstw Czlonkowskich dotyczacych niektorych
metod analizy ilo$ciowej dwuskladnikowych mieszanek P C1 wiokien
tekstylnych <€ (%) byla czesto i zasadniczo zmieniana; dla jasno$ci oraz
ze wzgledow praktycznych wspomniang dyrektywg nalezy ujednolicié;

dyrektywa 96/74/WE Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia
16 grudnia 1996 r. w sprawie nazewnictwa produktéw wiokienni-
czych (°) wymaga zalaczania etykiet ze wskazaniem sktadu wiokien
wyrobow wtokienniczych oraz wykonywania analiz majacych na celu
kontrolg zgodnosci tych wyrobow ze wskazaniami podanymi na
etykiecie;

w trakcie urzgdowych badan przeprowadzanych w Panstwach Czton-
kowskich celem ustalenia skladu wiokien w wyrobach widkienniczych
nalezy stosowac jednolite metody, zarbwno w zakresie wstgpnej obrobki
probek, jak i ich analizy ilo$ciowej;

dyrektywa 96/74/WE przewiduje, ze metody pobierania probek
i analizy, ktoére maja by¢ stosowane w Panstwach Czlonkowskich do
celow okreslania sktadu wiokien poszczegdlnych wyrobow, zostana
okreslone w oddzielnych dyrektywach; w zwiazku z tym zatacznik II
do niniejszej dyrektywy ustanawia pigtnascie jednolitych metod analizy
w odniesieniu do wigkszosci wyrobow wiodkienniczych, sktadajacych sig
z wystepujacych na rynku mieszanek dwusktadnikowych;

postep techniczny wymaga czgstego dostosowywania specyfikacji tech-
nicznych okreslonych w oddzielnych dyrektywach w sprawie metod
analizy wyroboéw wiokienniczych; aby utatwi¢ wprowadzenie §rodkow

(") Dz.U. C 96 z 6.4.1994, str. 20.

(3 Dz.U. C 195 z 18.7.1994, str. 20.

(®) Opinia Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 15 lutego 1995 r. (Dz.U.
C 56 z 6.3.1995, str. 53), wspolne stanowisko Rady z dnia 26 lutego 1996 r.
(Dz.U. C 196 z 6.7.1996, str. 20) oraz decyzja Parlamentu Europejskiego
z dnia 18 czerwca 1996 r. (Dz.U. C 198 z 8.7.1996, str. 25), decyzja Rady
z dnia 7 pazdziernika 1996 r.

(*) Dz.U. L 173 z 31.7.1972, str. 1. Dyrektywa ostatnio zmieniona dyrektywa
87/184/EWG (Dz.U. L 75 z 17.3.1987, str. 21).

() Dz.U. L 32 z 3.2.1997, str. 38.



1996L0073 — PL — 19.08.2011 — 006.001 — 3

wymaganych w tym celu, w ramach Komitet ds. Dyrektyw dotyczacych
Nazw 1 Etykietowania Wyroboéw Wiokienniczych nalezy ustanowié
procedurg ustanawiajaca Scista wspotprace migdzy Panstwami Czlon-
kowskimi a Komisja;

w przypadku mieszanek dwuskladnikowych, dla ktérych nie istnieja
ujednolicone na szczeblu Wspdlnoty metody przeprowadzania analiz,
laboratorium przeprowadzajace badanie moze ustali¢ sktad tych
mieszanek z wykorzystaniem jakiejkolwiek obowigzujacej metody,
ktéra dysponuje, podajac w raporcie z badan uzyskane wyniki
i doktadno$¢ metody, o ile jest ona znana;

przepisy niniejszej dyrektywy sa zgodne z opinia Komitet ds. Dyrektyw
dotyczacych Nazw i Etykictowania Wyrobow Wtokienniczych;

niniejsza dyrektywa nie moze narusza¢ obowiazkéw Panstw Czlonkow-
skich dotyczacych terminéw transpozycji dyrektyw wymienionych
w zataczniku III, cze$¢ B,

PRZYJMUJA NINIEJSZA DYREKTYWE:

Artvkul 1

Niniejsza dyrektywa dotyczy metod przeprowadzania analizy ilo$ciowej
niektorych mieszanek dwusktadnikowych »C1 wiokien tekstylnych <«
, wraz z przygotowaniem probek analitycznych i probek do badan.

Artykut 2

,Probka analityczna” to probka, ktorej rozmiar dostosowany jest do
analiz, pochodzaca z ogodlnej probki laboratoryjnej, ktora zostata
pobrana z partii artykutow do analizy.

,Probka do badan” oznacza czgs¢ probki analitycznej, wymagana
w celu uzyskania jednego wyniku badania.

Artykut 3

Panstwa Czlonkowskie zobowiazane sa podja¢ wszelkie niezbedne kroki
celem zapewnienia, aby zgodnie z dyrektywa 96/74/WE przepisy usta-
nowione w zalacznikach I i II w sprawie metod przeprowadzania
analizy iloSciowej niektérych dwusktadnikowych » C1 wldkien
tekstylnych A, wraz 2z przygotowaniem probek analitycznych
i probek do badan, byly stosowane przy przeprowadzaniu urzgdowych
badan majacych na celu ustalenie sktadu wyrobow wildkienniczych
wprowadzanych do obrotu.

Artykut 4

Laboratorium odpowiedzialne za badanie mieszanek dwusktadniko-
wych, dla ktorych nie istnieja wspolnotowe ujednolicone metody prze-
prowadzania analiz, ustala skfad takich mieszanek z zastosowaniem
obowiazujacych metod, ktérymi dysponuje, oraz wskazujac w raporcie
z badan uzyskane wyniki i doktadnos¢ metody, o ile jest ona znana.
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Artykut 5

Komisja dostosowuje do postgpu technicznego metody analizy
ilosciowej ustanowione w zalaczniku II. Srodki te, majace na celu
zmiang elementéw innych niz istotne niniejszej dyrektywy, przyjmuje
si¢ zgodnie z procedura regulacyjna polaczong z kontrola, o ktorej
mowa w art. 6 ust. 2.

Artykut 6
1. Komisja jest wspierana przez Komitet ds. Dyrektyw Odnoszacych
si¢ do Nazewnictwa i Etykietowania Wyrobéw Widkienniczych.

2. W przypadku odestania do niniejszego ustgpu stosuje si¢ art. Sa
ust. 1-4 oraz art. 7 decyzji 1999/468/WE, z uwzglednieniem przepiséw
jej art. 8.

Artykutl 7

Panstwa Czlonkowskie przekaza Komisji teksty podstawowych prze-
pisow prawa krajowego, przyjetych w dziedzinie objetej niniejsza
dyrektywa.

Artykut 8

Niniejszym traca moc dyrektywy wymienione w zataczniku I1I, czg$¢ A,
bez uszczerbku dla zobowigzan Panstw Czlonkowskich dotyczacych
termindéw transpozycji okreslonych w zataczniku III, czg§¢ B.

Odniesienia do uchylonych dyrektyw traktuje si¢ jako odniesienia do
niniejszej dyrektywy i odczytuje si¢ je zgodnie z tabela korelacji przed-
stawiona w zataczniku IV.

Artykut 9

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.

Niniejsza dyrektywa wchodzi w zycie dwudziestego dnia po jej opub-
likowaniu w Dzienniku Urzedowym Wspdlnot Europejskich.
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ZALACZNIK 1

PRZYGOTOWANIE PROBEK ANALITYCZNYCH I PROBEK DO
BADAN W CELU OKRESLENIA SKEADU WLOKIEN W WYROBACH
WLOKIENNICZYCH

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszy Zatacznik zawiera procedury pozyskiwania laboratoryjnych probek
analitycznych o wielkosci odpowiedniej do wstgpnej obrobki, celem przepro-
wadzenia analizy ilo$ciowej (tzn. probek o masie nieprzekraczajacej 100 g),
z ogolnej probki laboratoryjnej, oraz procedury doboru probek do badan
sposrod  laboratoryjnych probek analitycznych, ktore zostaly poddane
wstepnej obrdbcee, celem usuniecia substancji niewtoknistej (1).

2. DEFINICIE

2.1. Partia to ilos¢ materiatu, ktora jest poddawana ocenie na podstawie serii
wynikow prob. W jej sktad moze wchodzi¢ na przyktad caly materiat
z jednej dostawy tkaniny, caty material utkany z okre$lonego nawoju,
przesytka przedzy, bela lub kilka bel surowych wiokien.

2.2. Ogolna probka laboratoryjna jest to czgs¢ partii, ktora zostala pobrana
jako reprezentatywna dla calosci i udostgpniona laboratorium. Wielko$¢
i charakter ogolnej probki laboratoryjnej dobiera si¢ w taki sposob, aby
odpowiednio odzwierciedlata zr6znicowanie partii i aby mozna bylo bez
problemu zbada¢ ja w laboratorium ().

2.3. Laboratoryjna probka analityczna jest to czg$¢ ogdlnej probki laborato-
ryjnej, ktora poddawana jest wstgpnej obrobce majacej na celu usunigcie
substancji niewtoknistych i z ktdrej nastgpnie pobiera si¢ probki do
badania. Wielko$¢ i charakter ogodlnej laboratoryjnej probki analitycznej
dobiera si¢ w taki sposob, aby odpowiednio odzwierciedlata zr6znico-
wanie ogolnej probki laboratoryjnej (3).

2.4. Probka do badan — czg$¢ materialu wymagana dla uzyskania jednego
wyniku badania i wybrana z laboratoryjnej probki analityczne;j.

3. ZASADA

Laboratoryjna probke do badan dobiera si¢ w taki sposob, aby byta reprezen-
tatywna dla ogdlnej probki laboratoryjne;j.

Probki do badan pobiera si¢ z probki analitycznej w taki sposob, aby byly
reprezentatywne dla tej ostatniej.

4. POBIERANIE PROBEK LUZNYCH WLOKIEN

4.1. Widkna niezorientowane — uzyska¢ probke analityczna, pobierajac na
zasadzie losowej pasemka z ogdlnej probki laboratoryjnej. Wszystkie
probki analityczne nalezy dokladnie wymiesza¢ w zgrzeblarce laborato-
ryjnej (*). Tkaning lub mieszankg, wraz z widoknami przylegajacymi
i witoknami, ktore przylegaja do urzadzenia do mieszania, nalezy poddaé
wstgpnej obrobce. Nastgpnie, proporcjonalnie do cigzaru, nalezy pobraé
probki do badan, z tkaniny lub mieszanki, z wiokien pozostajacych
luzem oraz z wiokien, ktore przylegaja do urzadzenia.

Jezeli tkanina zgrzeblarkowa pozostaje nienaruszona po obrobece
wstepnej, probki do badan nalezy pobra¢ w sposob opisany w pkt 4.2.
Jezeli w wyniku wstegpnej obrobki tkanina zostanie naruszona, z kazdej
probki do badan nalezy pobra¢ przynajmniej 16 matych kepek,
o odpowiedniej i w przyblizeniu rownej wielkosci, a nastgpnie je pota-
czy¢.

(") W niektorych przypadkach zachodzi konieczno$¢ poddania wstepnej obrobee pojedyn-
czych probek do badan.

(*) W przypadku artykuléw gotowych i wykonczonych: patrz sekcja 7.

(®) Patrz pkt 1.

(%) Zgrzeblarke laboratoryjna mozna zastapi¢ mieszarka do wiokien albo wiokna mozna
wymiesza¢ za pomoca metody ,.kepki i odrzuty”.
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4.2.

Wiokna zorientowane (runa zgrzeblarkowe, tkaniny, tasmy, niedoprzedy)
nalezy pocia¢ na czgSci przynajmniej 10 przekrojow poprzecznych
wybranych losowo z ogélnej probki laboratoryjnej o cigzarze okoto
1 g kazdy. Przygotowana w ten sposob laboratoryjna probke analityczna
nalezy podda¢ obrdbce wstepnej. Nastepnie nalezy potaczy¢ przekroje,
umieszczajac je obok siebie, i utworzy¢ probke do badan poprzez ich
poprzeczne pocigcie, aby z kazdego zostata pobrana 1/10 dtugosci.

5. POBIERANIE PROBEK PRZEDZY

5.1

5.2.

Przgdza nawinigta na nawoje lub motki — probki nalezy pobra¢ ze
wszystkich nawojow ogolnej probki laboratoryjnej.

Z kazdego nawoju nalezy pobra¢ ciagle, rowne i odpowiednie dhugosci
probki, odwijajac przedze o taka sama liczbe obrotow ze szpuli (1) lub
w jakikolwiek inny sposob. Kawatki przedzy zebra¢ obok siebie,
w formie jednolitego pasma lub przedzy nitkowanej wielokrotnie,
celem utworzenia laboratoryjnej probki analitycznej, upewniajac sig,
czy kawalki w kazdym motku lub kablu sa rowne.

Laboratoryjna probke analityczna poddaje sig¢ obrobce wstepne;j.

Z laboratoryjnej probki analitycznej nalezy pobra¢ probki do badan,
odcinajac z motka lub kabla wiazk¢ przedzy o rownej dhugosci, zwra-
cajac uwagg, aby nie pomina¢ zadnego kawatka przedzy, ktory wchodzi
w jego sklad.

Jezeli ,t” jest ,teksem” przgdzy, a ,,n” liczba nawojow w ogolnej probece
laboratoryjnej, w celu uzyskania probki do badan o masie 10 g,
z kazdego nawoju nalezy wzia¢ kawatek przedzy o d}ugoéci%cm

Jezeli wartos¢ ,,nt” jest wysoka, tzn. przekracza 2000, nalezy nawinaé
wigkszy motek i przecia¢ go poprzecznie w dwoch miejscach, aby
uzyska¢ kabel o odpowiedniej masie. Przed przystapieniem do wstgpne;j
obrobki koncowki probek w ksztalcie kabla nalezy odpowiednio
zwigzac, a probki do badan pobra¢ z miejsca odleglego od tych wiazan.

Przgdza w osnowie — nalezy pobrac¢ laboratoryjng probke analityczna,
obcinajac na koncu nawoju wiazke o dlugosci przynajmniej 20 cm,
w sktad ktorej wchodza wszystkie nici, z wyjatkiem nici z krajki,
ktore si¢ wyrzuca. Wiazke nici nalezy na koncu zwigza¢. Jezeli probka
jest zbyt duza, aby mozna ja bylo w catosci podda¢ obrobce wstgpnej,
nalezy podzieli¢ ja na dwie lub wigcej czgsci, z ktorych kazda musi by¢
zwigzana do wstgpnej obrobki, a po wstgpnej obrobee kazdej czgsci
oddzielnie mozna je ponownie polaczy¢. Z laboratoryjnej probki anali-
tycznej nalezy pobra¢ probke do badan o odpowiedniej dtugosci. Zabieg
ten nalezy przeprowadzi¢, obcinajac kawalek w wystarczajacej odlegtosci
od wezta i nie pomijajac zadnej nici z nawoju. Dla nawojow zaw%ggajq—

cych ,N” nici i ,t”,teksow” dlugos¢ probki o masie 1 g wynosiyzem.

6. POBIERANIE PROBEK TKANINY

6.1.

Z ogolnej probki laboratoryjnej, sktadajacej si¢ z jednego reprezentatyw-
nego kuponu materiatu

— odcia¢ ukosnicg, idaca od jednego do drugiego brzegu tkaniny,
i usuna¢ krajki. Ten pas materiatu stanowilaboratoryjna probke anali-
tyczng. Aby uzyskac laboratoryjna probke do badan o masie x g,
powierzchniapasa powinna wynosi¢= 104przy czym G stanowi masg

tkaniny w g/m?,

G

Po dokonaniu wstgpnej obrobki laboratoryjnej probki analitycznej
nalezy pocia¢ pas materialu w poprzek, na cztery réowne czgsci,
a nastgpnie te ostatnie natozy¢ na siebie.

Z jakiejkolwiek czgéci w ten sposob przygotowanego materiatu
pobra¢ probki do badan. Zabieg ten nalezy przeprowadzié, tnac
wszystkie warstwy, aby dlugos¢ kazdej probki byta rowna ditugosci
kazdej z warstw.

(") Jezeli szpule moga by¢ umieszczone na odpowiedniej drabinie natykowej, przedzg

mozna odwija¢ rownolegle.
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Jezeli na tkaninie wystgpuje tkany wzor, szeroko$¢ laboratoryjnej
probki analitycznej, mierzona rownolegle w kierunku osnowy, nie
powinna by¢ mniejsza niz jedno powtdrzenie osnowy wzoru. Jezeli
warunek ten jest spelniony, a laboratoryjna probka analityczna jest
zbyt duza, aby mozna ja bylo poddaé¢ obrobce w catosci, nalezy ja
pocia¢ na rowne czgsci, ktore poddaje si¢ wstgpnej obrobee
oddzielnie, a przed pobraniem probki do badan czgsci te nalezy na
siebie natozy¢, zwracajac uwage, aby odpowiednie czgsci wzoru nie
nachodzity na siebie.

6.2. Z ogodlnej probki laboratoryjnej, sktadajacej si¢ z kilku skrawkow

— Kazdy skrawek poddaje sig¢ obrobce zgodnie z pkt 6.1, a kazdy
wynik podaje si¢ oddzielnie.

. POBIERANIE PROBEK ARTYKULOW GOTOWYCH

I WYKONCZONYCH

Ogolna probka laboratoryjna sktada si¢ zwykle z gotowego i w catosci
wykonczonego wyrobu lub tez z jego reprezentatywnej czgsci.

W razie potrzeby, w celu sprawdzenia zgodno$ci z art. 9 dyrektywy
96/74/WE Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 16 grudnia 1996 r.
W sprawie nazewnictwa wyrobow wiokienniczych, mozna ustali¢ odsetek
poszczegolnych czgsei o réznej zawartosci wiokien.

Z czgsci gotowego lub wykonczonego artykutu, ktorego sktad musi by¢
poddany na etykiecie, nalezy pobra¢ reprezentatywna probke analityczna.
Jezeli artykut opatrzony jest wigksza liczba etykiet, nalezy pobra¢ laborato-
ryjne probki analityczne reprezentatywne dla kazdej partii materiatu opat-
rzonej dang etykieta.

Jezeli artykul, ktorego sklad trzeba okresli¢, nie jest jednorodny, moze zaist-
nie¢ potrzeba pobrania laboratoryjnych probek analitycznych z kazdej czgsci
artykulu i okreslenia procentowej zawarto$ci roznych czgSci w stosunku do
catosci danego artykutu.

Nastegpnie nalezy obliczy¢ stosunek procentowy, z uwzglednieniem proporcji
odnoszacych si¢ do czgsci, z ktorych pobrano probki.

Laboratoryjne probki analityczne nalezy podda¢ obrobce wstgpnej.

Nastgpnie z laboratoryjnych probek analitycznych, poddanych obrobee
wstepnej, nalezy pobraé reprezentatywne probki do badan.
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ZALACZNIK 11

METODY PRZEPROWADZANIA ANALIZY ILOSCIOWEJ NIEKTO-
RYCH DWUSKLADNIKOWYCH MIESZANEK » C1 WLOKIEN
TEKSTYLNYCH <«

1. PRZEPISY OGOLNE

Wstep

Metody analizy ilosciowej mieszanek P C1 widkien tekstylnych < opieraja sig
na dwoch podstawowych procesach: r¢gcznym rozdzielaniu widkien i rozdzielaniu
chemicznym.

Metodg rozdzielania rgcznego nalezy wybra¢ w kazdym przypadku, gdy jest to
mozliwe, gdyz z reguly daje ona bardziej dokladne wyniki niz metoda
chemiczna. Stosuje si¢ ja w odniesieniu do wszystkich materiatéw wiokienni-
czych, w ktorych wilokna wchodzace w ich sklad nie tworza jednorodnej
mieszanki, tak jak na przyktad w przypadku przedzy sktadajacej si¢ z kilku
elementow, z ktorych kazdy stanowi jeden rodzaj witokna, lub w przypadku
tkanin, w ktorych wiokno, ktore tworzy tancuch, jest inne niz wlokno tworzace
watek lub dzianin, ktére mozna rozmotaé, skladajacych si¢ z réznych typow
przedzy.

Metody ilo$ciowej analizy chemicznej mieszanki B C1 wlokien tekstylnych <
opieraja si¢ w zasadzie na wybidrczej rozpuszczalnosci poszczegdlnych sktad-
nikow mieszanki. Po wyeliminowaniu jednego ze sktadnikow nierozpuszczalne
pozostatosci wazy sig i z utraconego cigzaru oblicza si¢ zawarto$¢ procentowa
sktadnika rozpuszczalnego. W pierwszej czgSci niniejszego zatacznika ujgte
zostaly informacje dotyczace analizy przeprowadzanej z zastosowaniem tej
metody w odniesieniu do wszystkich mieszanek wlokien uwzglednionych
w niniejszym zalaczniku, niezaleznie od ich sktadu. Informacje te nalezy zatem
wykorzystywa¢ w potaczeniu z kolejnymi sekcjami niniejszego zatacznika,
zawierajacymi szczegdtowe procedury majace zastosowanie do poszczegodlnych
mieszanek wiokien. Czasami analiza opiera si¢ na zasadzie innej niz zasada
rozpuszczalnoéci wybidrezej; w takich przypadkach we wiasciwych sekcjach
podano informacje szczegdtowe.

Mieszanki wiokien w trakcie przetwarzania oraz, w mniejszym stopniu, wcho-
dzace w sklad gotowych materialbw wiodkienniczych moga czasami zawiera¢
substancje niewlokniste, takie jak thuszcze, woski lub klejonki badz substancje
rozpuszczalne w wodzie, ktore moga by¢ produktami naturalnymi lub moga
zosta¢ dodane w celu utatwienia procesu przetwarzania. Przed przystapieniem
do analizy nalezy usuna¢ substancje niewtokniste. Z tego wzgledu podana zostata
réwniez metoda usuwania olejow, thuszczow, woskow 1 substancji rozpuszczal-
nych w wodzie.

Ponadto materialy wiokiennicze moga zawiera¢ zywice lub inne substancje
majace na celu nadanie tym materiatom szczegdlnych wilasnoséci. Substancje
takie, wlaczajac barwniki, w wyjatkowych przypadkach, moga modyfikowaé
dziatanie odczynnika na sktadniki rozpuszczalne i/albo moga zostaé¢ czgsciowo
lub catkowicie wyeliminowane za pomoca odczynnika. W ten sposob dodane
substancje moga doprowadzi¢ do wystapienia bledow i nalezy je usunaé przed
przystapieniem do analizy probek. W przypadku braku mozliwosci usunigcia
takich dodanych substancji metody ilosciowej analizy chemicznej podane
w niniejszym zataczniku nie majq zastosowania.

Barwnik obecny w barwionych widknach uwaza si¢ za integralng czgs¢ wiokna
i nie usuwa sig¢ go.

Analizy przeprowadza si¢ na podstawie suchej masy, a procedura okreslania
suchej masy zostata podana.

Wynik otrzymuje si¢ poprzez zastosowanie wzgledem suchej masy kazdego
wilokna, tolerancji umownych wymienionych w zafaczniku II do dyrektywy
96/74/WE  Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 16 grudnia 1996 r.
W sprawie nazewnictwa wyrobow widkienniczych.

Przed przystapieniem do analizy nalezy zidentyfikowac wszystkie widkna wyste-
pujace w mieszaninie. W przypadku zastosowania niektorych metod nierozpusz-
czalng cze$¢ sktadnikow mieszanki mozna czg$ciowo rozpusci¢ w odczynniku do
rozpuszczania sktadnikow rozpuszezalnych. W przypadku gdy istnieje taka
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mozliwosé, nalezy wybra¢ odczynniki o stabym dziataniu lub braku oddziaty-
wania na nierozpuszczalne wiokna. Jezeli wiemy, Ze podczas przeprowadzania
analizy nastgpuje ubytek masy, nalezy przeprowadzi¢ odpowiednia korekte
wynikow; w tym celu podawane sa odpowiednie wspotczynniki korekcyjne.
Wspotczynniki te zostaty okre$lone w roznych laboratoriach poprzez poddanie
dziataniu odpowiedniego odczynnika, okreslonego w metodzie analitycznej,
wlokien oczyszczonych poprzez wstgpna obrobke. Wspolczynniki korekcyjne
znajduja zastosowanie jedynie w odniesieniu do wiokien nie poddanych rozkta-
dowi, natomiast, jezeli przed lub w trakcie przetwarzania wiokna ulegly rozkta-
dowi, moze zachodzi¢ konieczno$¢ zastosowania innych wspotczynnikow korek-
cyjnych. Przedstawione procedury maja zastosowanie do pojedynczych przy-
padkéw oznaczania. Nalezy dokona¢ przynajmniej dwoch oznaczen, zaréwno
w przypadku recznego, jak i chemicznego rozdzielania widkien. Dla potwier-
dzenia, o ile nie jest to niemozliwe z przyczyn technicznych, zaleca si¢ przepro-
wadzenia procedur alternatywnych, pozwalajacych na rozpuszczenie widkna,
ktore pozostato po zastosowaniu metody standardowe;.

L. OGOLNE INFORMACJE DOTYCZACE METOD PRZEPROWA-
DZANIA ILOSCIOWEJ ANALIZY CHEMICZNE] MIESZANEK
»C1 WLOKIEN TEKSTYLNYCH <«

Informacje odnoszace si¢ do wszystkich metod, ktore stosuje si¢ w celu
przeprowadzenia  iloSciowej  analizy = chemicznej  mieszanek
» C1 wiokien tekstylnych <.

I.1. Zakres zastosowania

W zakresie zastosowania kazdej metody podano informacj¢ dotyczaca
wiokien, do ktorych ma zastosowanie dana metoda.

1.2. Zasada

Po zidentyfikowaniu sktadnikow mieszanki, poprzez zastosowanie
odpowiednich zabiegoéw wstgpnych, usuwa si¢ materialy niewlokniste,
a nastgpnie, z zastosowaniem metody wybidrczego rozpuszczania
sktadnikéw ('), jeden ze sktadnikow. Nastgpnie wazy si¢ nierozpusz-
czalne pozostatosci i na podstawie utraconej masy oblicza si¢ propor-
cjonalng zawarto$¢ sktadnika rozpuszczalnego. Z wyjatkiem przy-
padkow, gdy wystgpuja trudnosci natury technicznej, zaleca sig
rozpuszczenie wilokien wystepujacych w najwigkszej proporcji, aby
na zakonczenie otrzymac pozostalosci widkna, ktorego zawarto$¢ jest
najmniejsza..

1.3. Materialy i wyposazenie

L3.1. Aparatura

[.3.1.1. Tygle filtracyjne i naczynko wagowe pozwalajace na umieszczenie
tygli lub innych przyrzadow, ktorych uzycie gwarantuje uzyskanie
identycznych wynikow.

1.3.1.2. Kolba prézniowa

1.3.1.3.  Eksykator zawierajacy zabarwiony indykatorem zel krzemionkowy.

1.3.1.4. Piec wentylowany do suszenia probek w temperaturze 105 °C + 3 °C.

1.3.1.5. Waga analityczna, o czutosci 0,0002 g.

1.3.1.6. Aparat Soxhleta lub inne urzadzenie pozwalajace na uzyskanie iden-
tycznych wynikow.

1.3.2. Odczynniki
1.3.2.1. Redestylowany P C1 petroolej <« o temperaturze wrzenia 40-60 °C.

1.3.2.2. Inne odczynniki zostaly okreslone we wiasciwych sekcjach dla kazdej
metody. Wszystkie wykorzystywane odczynniki musza by¢ odczynni-
kami chemicznie czystymi.

1.3.2.3.  Woda destylowana lub dejonizowana.

1.3.2.4.  Aceton.

1.3.2.5. Kwas ortofosforowy.

(') Wyjatek stanowi metoda 12. Opiera si¢ ona na oznaczeniu zawarto$ci substancji skla-

dowej jednego badz dwoch sktadnikdw.
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1.3.2.6.

13.2.7.

L.4.

LS5.

L.6.

Mocznik.

Wodorowegglan sodu.

Kondycjonowanie i warunki otoczenia

Poniewaz suche masy zostaly oznaczone, probek nie trzeba kondycjo-
nowaé, a analizy nie musza by¢ przeprowadzane w atmosferze klima-
tyzowane;j.

Laboratoryjna probka analityczna

Pobra¢ laboratoryjna probk¢ analityczna, reprezentatywna dla ogodlnej
probki laboratoryjnej i wystarczajaca, aby dostarczy¢ wymagane probki
do badan, z czego kazda o wadze przynajmniej 1 g.

Wstepna obrobka laboratoryjnej probki analitycznej (1)

W przypadku obecnosci substancji, ktorej nie uwzglednia sig
w obliczeniach zawartosci procentowej wiokien (patrz: art. 12 ust. 3
dyrektywy 96/74/WE Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia
16 grudnia 1996 r. w sprawie nazewnictwa produktow wilokienni-
czych), substancjg t¢ nalezy najpierw usunaé z zastosowaniem odpo-
wiedniej metody, ktora nie ma wplywu na zaden ze sktadnikow wiok-
nistych.

W tym celu substancje niewlokniste, dajace si¢ ekstrahowac
z zastosowaniem P C1 petrooleju <« i wody, usuwa sig, umieszczajac
probke analityczng wysuszong powietrzem w aparacie Soxhleta
w lekkim P> C1 petrooleju <« na jedna godzing, przy minimalnej
szybkosci szesciu cykli na godzing. Nastgpnie probke pozostawia si¢
na powietrzu w celu odparowania petrooleju, po czym ekstrahuje si¢ za
pomoca godzinnego moczenia w wodzie o temperaturze pokojowej,
a nastgpnie godzinnego moczenia w wodzie o temperaturze 65 °C +
5 °C, okresowo mieszajac roztwor. Stosunek objgtosci probki do wody
wynosi 1:100. Nadmiar wody usuwa si¢ z probki przez wyciskanie,
odsysanie lub odwirowanie, a nastgpnie probkg pozostawia sig¢ do
wyschnigcia na powietrzu.

W przypadku elastoolefiny lub mieszanek widkien zawierajacych elas-
toolefing i inne widkna (welng, siers¢ zwierzeca, jedwab, bawelng, len,
konopie, jutg, manilg, ostnicg, kokos, zarnowiec, ramig, sizal, wiokno
miedziowe, modal, wiokno biatkowe, wiskozg, akryl, polyamid lub
nylon, poliester, elastomultiester) wyzej opisana procedura musi by¢
zmieniona, a mianowicie petroolej powinno si¢ zastapi¢ acetonem.

W przypadku mieszanek wiokien zawierajacych elastoolefing i acetat
w ramach wstepnej obrobki nalezy zastosowaé nastgpujaca procedurg.
Probke nalezy ekstrahowa¢ przez 10 minut w temperaturze 80 °C
w roztworze zawierajacym 25 g/l 50 % kwasu ortofosforowego i 50
g/l mocznika. Stosunek objgtosci probki do wody wynosi 1:100.
Probke wyptuka¢ w wodzie, nastgpnie osaczy¢ i zanurzy¢ w 0,1 %
roztworze wodorowgglanu sodu, po czym ostroznie wyptukac
w wodzie.

» C1 W przypadku gdy substancji niewloknistych nie mozna oddzieli¢
przy pomocy petrooleju i wody, w celu ich usunigcia nalezy zastapi¢
opisana wyzej metodg, w ktorej wykorzystywana jest woda, inng odpo-
wiednia metoda, ktora nie spowoduje istotnych zmian Zadnego ze
sktadnikow wioknistych. Niemniej jednak w przypadku niektorych
naturalnych niebielonych widkien pochodzenia roslinnego (np. juta,
kokos) nalezy zwroci¢ uwage na fakt, ze normalna wstgpna obrobka
z uzyciem petrooleju i wody nie eliminuje wszystkich niewldknistych
substancji naturalnych; mimo to nie stosuje si¢ dodatkowej obrobki
wstgpnej, chyba ze probka zawiera apretury nierozpuszczalne zar6wno
w petrooleju, jak i w wodzie. <

(") Patrz: zalacznik I.1.
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L7.
L.7.1.
1.7.1.1.

1.7.1.2.

1.7.1.3.

1.7.2.

L.8.

W sprawozdaniu z przeprowadzonych badan nalezy szczegbtowo
opisa¢ zastosowane metody obrobki wstegpnej.

Procedura badawcza
Wskazowki ogdlne
Suszenie

Wszystkie zabiegi zwiazane 2z suszeniem nalezy przeprowadzaé
w czasie nie krotszym niz 4 godziny i nie dhuzszym niz 16 godzin,
w temperaturze 105 °C + 3 °C w piecu wentylowanym, z drzwiami
zamknigtymi na czas suszenia. Jezeli suszenie trwa mniej niz
14 godzin, probke nalezy zwazy¢, celem sprawdzenia, czy otrzymano
stala masg. Masg¢ mozna uzna¢ za stala, jezeli po dalszym suszeniu
przez 60 minut odchylenie masy jest nizsze niz 0,05 %.

Nalezy unika¢ manipulowania tyglami filtracyjnymi i naczynkami
wagowymi, pobierania probek lub pozostatosci gotymi rekami
w trakcie suszenia, chtodzenia i wazenia.

Probki nalezy wysuszy¢ w naczynku wagowym, ktérego wieko
powinno znajdowaé si¢ w poblizu. Po wysuszeniu naczynie wagowe
nalezy zamkna¢ i szybko przenie$¢ do eksykatora.

Tygle filtracyjne umieszczone w naczynku wagowym oraz wieko
suszy¢ w suszarce. Po wysuszeniu naczynie wagowe nalezy zamknaé
i szybko przenies¢ do eksykatora.

W przypadku gdy uzywa si¢ innego sprzgtu niz tygiel filtracyjny,
suszenie przeprowadza si¢ w piecu w taki sposob, aby mozliwe byto
okreslenie suchej masy wiokien bez ubytkow.

Chtodzenie

Wszystkie zabiegi zwigzane z chlodzeniem nalezy przeprowadzaé
w umieszczonym obok wagi eksykatorze, przez okres czasu pozwala-
jacy na catkowite schlodzenie naczynia wagowego, lecz w zadnym
przypadku nie krocej niz przez dwie godziny.

Wazenie

Po schtodzeniu, w ciagu dwoch minut po wyjeciu z eksykatora,
naczynie wagowe nalezy zwazy¢. Zabieg ten nalezy przeprowadzic¢
z doktadnoscia do 0,0002 g.

Procedura

Z poddanej wstgpnej obrobee probki analitycznej nalezy pobrac labo-
ratoryjne probki do badan o wadze przynajmniej 1 g. Przgdza lub
tkanina zostaje pocigta na czgsci o dtugosci ok. 10 mm, ktore nalezy,
na tyle, na ile jest to mozliwe, oddzieli¢ od siebie. Probki wysuszy¢
w naczynku wagowym, schlodzi¢ w eksykatorze i zwazy¢. Przenies¢
probke do szklanych pojemnikéw, okreSlonych we wiasciwej sekcji
odnos$nej metody wspolnotowej, bezposrednio po tym ponownie
zwazy¢ naczynka wagowe i na podstawie réznicy obliczy¢ sucha
masg probki. Badanie nalezy dokonczy¢ zgodnie z opisem we
wilasciwej sekcji dotyczacej stosowanej metody. Po zwazeniu zbada¢
pod mikroskopem resztki, w celu sprawdzenia, czy w wyniku przepro-
wadzonych zabiegéw wlokna rozpuszczalne zostaty w calosci usunigte.

Obliczanie i przedstawianie wynikow

Masa kazdego =z nierozpuszczalnych skladnikéw wyrazana jest
w procentach catkowitej masy witokien obecnych w mieszance. Zawar-
tos¢ procentowa sktadnikow rozpuszczalnych uzyskuje si¢ na
podstawie roznicy. Wyniki oblicza si¢ na podstawie suchej masy
czystych wiokien, dostosowujac je za pomoca a) ustalonych tolerancji
oraz b) wspotczynnikow korekcyjnych, niezbgdnych do uwzglednienia
ubytku substancji w trakcie wstgpnej obrobki i analizy. Obliczenia te
przeprowadza si¢ wedtug wzoru przedstawionego w pkt 1.8.2.
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L.8.1.

1.8.2.

Obliczanie zawarto$ci procentowej sktadnika nierozpuszczalnego
w czystej suchej masie, bez uwzglednienia utraty masy wiokien
podczas obrobki wstgpnej.

100 rd
P % =
IA) m )

gdzie:

P, stanowi zawarto$§¢ procentowa suchego i czystego sktadnika
nierozpuszczalnego

m stanowi sucha masg probki po wstgpnej obrobce
r  stanowi sucha masg¢ pozostatosci

d stanowi wspotczynnik korekcyjny, ktory uwzglednia ubytek masy
sktadnika nierozpuszczalnego w odczynniku w trakcie przeprowa-
dzania analizy. Odpowiednie wartosci ,,d” podane sa we wilasci-
wych sekcjach odnoszacych si¢ do kazdej metody.

Wartosci ,,d” sa oczywiscie zwyklymi wartosciami majacymi
zastosowanie do wildkien niepoddanych rozkladowi metoda
chemiczna.

Obliczanie zawartosci procentowej sktadnika nierozpuszczalnego
w czystej suchej masie, z dostosowaniem za pomoca wspotczynnikow
umownych oraz, w miarg potrzeb, wspotczynnikow korekcyjnych, dla
ubytku masy w trakcie wstgpnej obrobki.

100 Py (1Ea55bn)

Pia % = )
P (L) + (100 — Py) (A5

gdzie:

Py, stanowi zawarto$§¢ procentowa nierozpuszczalnego sktadnika,
dostosowana z uwzglednieniem ustalonych tolerancji i ubytku
masy, jaki nastapil w trakcie wstgpnej obrobki

P, stanowi zawarto$¢ procentowa czystej suchej masy sktadnika
nierozpuszczalnego, obliczong z zastosowaniem wzoru podanego
w pkt 1.8.1.

a;  stanowi ustalong tolerancje¢ w odniesieniu do skfadnika nieroz-
puszczalnego (patrz: zatacznik II do dyrektywy w sprawie nazew-
nictwa wyroboéw wiokienniczych)

a, stanowi ustalong tolerancj¢ w odniesieniu do sktadnika rozpusz-
czalnego (patrz: zatacznik II do dyrektywy w sprawie nazew-
nictwa wyroboéw wiokienniczych)

b;  stanowi procentowy ubytek sktadnika nierozpuszczalnego spowo-
dowany wstepna obrobka

b, stanowi procentowy ubytek sktadnika rozpuszczalnego spowodo-
wany wstgpng obrobka

Zawartos¢ procentowa drugiego sktadnika (P,, %) jest rowna 100 -
PIA %.

W przypadku gdy przeprowadza si¢ specjalng obrobke wstgpna, nalezy
okresli¢ wartosci by, i by, o ile jest to mozliwe — poddajac kazde
z wchodzacych w sktad tkaniny czystych wiokien wstgpnej obrobce
analitycznej. Za wiokna czyste uwaza si¢ widkna pozbawione wszel-
kich substancji niewloknistych, z wyjatkiem tych, ktore normalnie je
zawieraja (ze wzgledu na ich budowg lub ze wzgledu na proces
produkcyjny), w stanie (niebiclone, bielone), w jakim wystgpuja
w materiale, ktory jest poddawany analizie.

W przypadku gdy nie dysponujemy oddzielnymi i czystymi wioknami,
stuzacymi do produkcji materiatu, ktory ma zosta¢ poddany analizie,
nalezy przyja¢ $rednie warto$ci by i b,, otrzymane w wyniku badan
przeprowadzonych na czystych wioknach, podobnych do widkien
wchodzacych w sktad badanej mieszanki.
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II.

IL1.

11.2.

IL.3.
11.3.1.

11.3.2

11.3.3.

11.3.4.

11.3.5.

I1.3.6.

11.3.7.

11.4.
11.4.1.

11.4.2.

IL5.

11.6.

IL.7.

1L.8.
I1.8.1.

Jezeli wiokna zostaly w normalny sposob poddane wstgpnej obrobcee
przez ekstrakcjc w P Cl1 petrooleju € i wodzie, wspdtczynniki
korekcyjne by, i b, z reguty pomija sig, z wyjatkiem przypadku niebie-
lonej bawelny, niebielonego Inu lub niebielonych konopi, kiedy to
przyjmujemy umownie, ze ubytek, jaki wystapit w wyniku wstgpnej
obrobki wynosi 4 %, oraz w przypadku polipropylenu, gdy przyj-
mujemy, iz ubytek wyniost 1 %.

W przypadku innych wiokien, przyjmuje si¢ umownie, Ze
w obliczeniach nie uwzglednia si¢ ubytkow powstatych w trakcie
wstepnej obrobki.

METODA ANALIZY ILOSCIOWEJ POLEGAJACA NA RECZNYM
ROZDZIELANIU »C1 WEOKIEN TEKSTYLNYCH <«

Zakres zastosowania

Metode stosuje si¢ do wszystkich rodzajow P C1 wiokien tekstyl-
nych «, z zastrzezeniem, ze nie tworza jednorodnej mieszanki
i mozna je rozdzieli¢ rgcznie.

Zasada

Po dokonaniu identyfikacji materialu wiokienniczego w pierwszej
kolejnosci usuwa si¢ materialy niewlokniste, a nastgpnie rgcznie
rozdziela si¢ wtokna, suszy si¢ je i wazy, w celu obliczenia procen-
towej zawartosci kazdego z wiokien w mieszance.

Aparatura

Naczynko wagowe lub inny przyrzad dajacy identyczne wyniki.
Eksykator zawierajacy zabarwiony indykatorem zel krzemionkowy.
Piec wentylowany do suszenia probek w temperaturze 105 °C + 3 °C.
Waga analityczna, o czulosci 0,0002 g.

Aparat Soxhleta lub inne urzadzenie pozwalajace na uzyskanie iden-
tycznych wynikow.

Igta.
Torsjometr lub podobne urzadzenie.

Odczynniki

Redystylowany P> C1 petroolej <« o temperaturze wrzenia 40-60°C.
Woda destylowana lub woda dejonizowana.

Kondycjonowanie i warunki otoczenia

Patrz: pkt 1.4.

Laboratoryjna probka analityczna

Patrz: pkt L.5.

Wstepna obrobka laboratoryjnej probki analitycznej
Patrz: pkt L.6.

Procedura
Analiza przedzy

Z laboratoryjnej probki analitycznej poddawanej wstgpnej obrobce
nalezy pobra¢ probke do badan o masie przynajmniej 1 g.
W przypadku bardzo cienkiej przedzy analiz¢ mozna przeprowadzaé
z wykorzystaniem przedzy o minimalnej dlugosci 30 m, niezaleznie
od jej masy.

Przedzg pocia¢ na odcinki o odpowiedniej dlugosci i oddzieli¢ poszcze-
golne rodzaje widkien za pomoca igly oraz, w razie koniecznosci,
torsjometru. W ten sposob rozdzielone rodzaje widkien umieszcza sig
w wytarowanym i wysuszonym naczynku wagowym w temperaturze
105 °C + 3 °C, az do uzyskania statej masy, zgodnie z opisem
w pkt 1.7.1 1 1.7.2.
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11.8.2.

1L.9.

11.9.1.

11.9.2.

HL1.

1L.2.

HL.2.1.

11.2.2.

111.2.3.

Analiza tkaniny

Z laboratoryjnej probki analitycznej poddawanej wstgpnej obrobce
nalezy pobra¢ probke do badan o masie przynajmniej lg, z dala od
krajek, ze starannie wyrdwnanymi brzegami, aby nitki lub watek prze-
biegaly w stosunku do nich rownolegle lub, w przypadku dzianin,
w jednej linii z wypuklymi prazkami i rzgdami. Rozdzieli¢ rézne
rodzaje przgdzy, zebraé je w wytarowanym naczynku wagowym
i dalej postgpowa¢ zgodnie ze wskazowkami przedstawionymi
w pkt IL.8.1.

Obliczanie i przedstawianie wynikow

Mase¢ kazdego sktadnika wyraza si¢ w procentach catkowitej masy
wiokien obecnych w mieszance. Wyniki oblicza si¢ na podstawie
czystej suchej masy, dostosowujac je za pomoca a) ustalonych tole-
rancji oraz b) wspotczynnikow korekcyjnych, niezbednych do uwzgled-
nienia ubytku substancji w trakcie wstgpnej obrobki.

Obliczanie zawarto$ci procentowej masy czystych suchych widkien,
bez uwzglednienia ubytku masy wiokien w trakcie wstgpnej obrobki:

100 m; 100
Pi%=———= ,
T my +my 1+ﬂ
my
gdzie:

P,  stanowi zawarto$¢ procentowa pierwszego suchego i czystego
sktadnika

m; jest masg pierwszego suchego i czystego sktadnika
m, jest masa drugiego suchego i czystego sktadnika.

Obliczanie zawartosci kazdego ze skladnikow, z dostosowaniem za
pomoca ustalonych tolerancji oraz, w miar¢ potrzeb, wspotczynnikow
korekcyjnych dla ubytku substancji w trakcie wstgpnej obrobki, patrz:
pkt 1.8.2.

Dokladno$¢ metod

Stopien dokladnosci okre$lony dla kazdej metody ma zwiazek
z odtwarzalnoscia.

Odtwarzalno$¢ nawiazuje do wiarygodnosci, tzn. zgodno$ci wartosci
uzyskanych w wyniku doswiadczen przeprowadzanych przez labo-
rantbow w roznych laboratoriach lub w rdéznych okresach czasu,
z zastosowaniem takiej samej metody i przy uzyskaniu oddzielnych
wynikow dla probek takiej samej mieszanki.

Odtwarzalno§¢ wyrazana jest granicami ufnos$ci wynikow dla 95 %
poziomu ufnosci.

Rozumie si¢ przez to, ze roznica migdzy dwoma wynikami, ktore we
wszystkich analizach przeprowadzonych w réznych laboratoriach, prze-
kroczona zostata tylko w pigciu przypadkach na 100, przy zwyktym
i prawidlowym zastosowaniu metody badania identycznej jednorodne;j
mieszanki.

Raport z badan

Nalezy podaé, ze analiza zostala przeprowadzona z zastosowaniem
niniejszej metody.

Nalezy poda¢ szczegotowe informacje dotyczace specjalnej obrobki
wstepnej (patrz: pkt 1.6).

Nalezy poda¢ wyniki jednostkowe oraz $rednia arytmetyczna
z doktadnoscia do jednej dziesiatej.
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2. TABELA PODSUMOWUJACA

Meto-

Zakres zastosowania (1)

da Odczynnik
Sktadnik rozpuszczalny Sktadnik nierozpuszczalny
1. Acetat Niektore inne wiokna Aceton
2. Niektore wiokna biatkowe | Niektore inne widkna Podchloryn
3. Wiskoza, wiokna | Niektore inne widkna Kwas mrowkowy i chlorek
miedziowe lub  niektore cynku
typy modalu
4. Poliamid lub nylon Niektore inne wiokna Kwas mrowkowy 80 % m/m
5. Acetat Niektore inne wiokna Alkohol benzylowy
6. Triacetat lub polilaktyd Niektore inne wiokna Dichlorometan
7. Niektore wiokna celulo- | Niektore inne widkna Kwas siarkowy 75 % m/m
Zowe
8. Akryl, niektére modakryle | Niektore inne wiokna Dimetyloformamid
lub niektére widkna chlo-
rowe
9. Niektore wiokna chlorowe | Niektore inne widkna Disiarczek wegla/aceton
55,5/44,5 viv
10. | Acetat Niektore inne wiokna Kwas octowy lodowaty
11. | Jedwab, poliamid lub nylon | Niektore inne wtdkna Kwas siarkowy 75 % m/m
12. [ Juta Niektore wilokna pocho- | Oznaczanie zawarto$ci azotu
dzenia zwierzgcego
13. | Polipropylen Niektore inne wiokna Ksylen
14. Niektore wiokna Niektore inne wiokna Metoda z zastosowaniem
stgzonego kwasu siarkowego
15. Wiokna chlorowe, niektore | Niektore inne wiokna Cykloheksanon
modakryle, niektore elas-
tany, acetaty, triacetaty
16. | Melamina Niektore inne wiokna Goracy kwas mrowkowy

90 % m/m

(") Szczegotowy wykaz widkien podano w ramach kazdej metody.
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METODA NR 1

»Cl ACETAT <« I NIEKTORE INNE WLOKNA

(Metoda z zastosowaniem octanu)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:
1. acetat (19)

z

2. welna (1), sierscia zwierzgea (2 1 3), jedwabiem (4), bawelng (5), Inem
(7), konopiami (8), juta (9), abaka (manila) (10), ostnica (11), kokosem
(12), zarnowcem (13), ramia (14), sizalem (15), widknem miedziowym
(21), modalem (22), wtoknem biatkowym (23), wiskoza (25), akrylem
(26), poliamidem lub nylonem (30), poliestrem (35), polipropylenem
(37), elastomultiestrem (46), -elastoolefing (47), melaming (48)
i dwusktadnikowym widknem polipropylenowo-poliamidowym (49).

Metody tej nie stosuje si¢ pod zadnym pozorem do widkna acetatowego
pozbawionego grup acetylowych na powierzchni.

ZASADA

Widkna acetatowe znajdujace si¢ w znanej suchej masie mieszanki
rozpuszcza si¢ za pomoca acetonu. PozostatoSci zbiera sig, myje, suszy
i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki, wyrazona
zostaje jako odsetek suchej masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢
procentowa suchego acetatu.

APARATURA I ODCZYNNIKI (oprocz tych okreslonych we wskazow-
kach ogolnych)

3.1. Aparatura

Kolba stozkowa o pojemno$ci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

3.2. Odczynnik

Aceton.
PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowa¢ procedur¢ okreslona we wskazowkach ogolnych
i postgpowaé w nastgpujacy sposob:

Do kolby stozkowej o pojemnosci wynoszacej przynajmniej 200 ml, zaopat-
rzonej w korek ze szlifem, w ktorej znajduje si¢ probka, nalezy dodac
100 ml acetonu na gram probki, wstrzasna¢ kolba, pozostawi¢ na
30 minut w temperaturze pokojowej, mieszajac od czasu do czasu,
a nastgpnie odcedzi¢ ciecz przez wytarowany tygiel filtracyjny.

Zabieg ten nalezy powtorzy¢ jeszcze dwukrotnie (w sumie trzy zabiegi
ekstrakcji), ale kazdorazowo tylko przez 15 minut, aby catkowity czas
poddania dziataniu acetonu wynosit jedna godzing. Pozostalo$ci nalezy
przela¢ do tygla filtracyjnego. Pozostatosci znajdujace si¢ w tyglu filtra-
cyjnym nalezy wymy¢ acetonem i oprozni¢ metoda odsysania. Tygiel filtra-
cyjny napelni¢ ponownie acetonem, a nastgpnie, nie odsysajac go, pozos-
tawi¢ do odcedzenia na zasadzie grawitacji.

Na koniec oprozni¢ tygiel metoda odsysania, wysuszy¢ tygiel i odpady,
ostudzi¢ je i zwazy¢.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartos¢
»d” wynosi 1,00, z wyjatkiem melaminy, dla ktorej wartos¢ ,,d” wynosi
1,01.

DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnej mieszanki materiatow tekstylnych granice ufnosci wynikoéw
uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1 dla poziomu
ufnosci 95 %.
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METODA NR 2

NIEKTORE  »Cl WLOKNA BIALKOWE <« 1 NIEKTORE TYPY

INNYCH WLOKIEN

(Metoda z zastosowaniem podchlorynu)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtoknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. niektorych B C1 widkien bialkowych <, tzn. welny (1), siersci zwie-
rzgeej (2 1 3), jedwabiu (4), P C1 widkien biatkowych <« (23)

z

2. bawelng (5), widoknem miedziowym (21), wiskoza (25), akrylem (26),
wioknem chlorowym (27), poliamidem lub nylonem (30), poliestrem
(35), polipropylenem (37), elastanem (43), wioknem szklanym (44),
elastomultiestrem  (46), elastoolefing ~ (47), melaming  (48)
i dwusktadnikowym widknem polipropylenowo-poliamidowym (49).

Jezeli wystepuja rozne wiokna biatkowe, w wyniku zastosowania tej metody
mozna okresli¢ ich calkowita ilo$¢, ale nie mozna okreslic zawartosci
procentowej kazdego z tych widkien oddzielnie.

ZASADA

> C1 Acetaty « znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie
suchym rozpuszcza si¢ za pomoca roztworu podchlorynu. Pozostatosci
zbiera sig¢, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej
poprawki, wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy mieszanki. Réznica
stanowi zawarto$¢ procentowa suchego P C1 wiokna bialkowego <.

Aby przygotowac roztwoér podchlorynu, mozna wykorzysta¢ podchloryn litu
lub podchloryn sodowy.

Uzycie podchlorynu litu zaleca si¢ w przypadku, gdy liczba analiz do prze-
prowadzenia jest niewielka lub gdy analizy przeprowadzane sa w duzych
odstgpach  czasowych. Podchloryn litu w stanie stalym posiada,
w przeciwienstwie do podchlorynu sodowego, praktycznie stala zawarto$¢
podchlorynu. Jezeli zawarto$¢ procentowa podchlorynu jest znana, nie ma
konieczno$ci przeprowadzania podczas kazdej analizy kontroli jodometrii,
poniewaz mozna powtarza¢ proby z wykorzystaniem statych ilosci podchlo-
rynu litu.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem

ii) Termostat z regulatorem do 20 °C + 2 °C

3.2. Odczynniki
1) Odczynniki na bazie podchlorynu
a) Roztwor podchlorynu litu

Odczynnik ten stanowi §wiezo przygotowany roztwor,
o zawartosci czynnego chloru 35 (£ 2) g/l (okoto 1 M), do
ktorego dodano uprzednio rozwiazany wodorotlenck sodu
w ilosci 5 g/l (£ 0,5). W celu przygotowania roztworu nalezy
rozpusci¢ 100 g podchlorynu litu zawierajacego 35 % chloru
czynnego (lub 115 g zawierajacego 30 % chloru czynnego)
w okoto 700 ml wody destylowanej, doda¢ 5 g wodorotlenku
sodu rozpuszczonego w ok. 200 ml wody destylowanej
i uzupelni¢ woda destylowana do objgtosci 1 litra.
W przygotowanym w ten sposob §wiezym roztworze nie trzeba
przeprowadza¢ kontroli jodometrii.
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b) Roztwor podchlorynu sodowego

Odczynnik ten stanowi §wiezo przygotowany roztwor,
o zawartosci czynnego chloru 35 (£ 2) g/l (okoto 1 M), do
ktorego dodano uprzednio rozwiazany wodorotlenek sodu
w ilosci 5 g/l (= 0,5).

Przed kazda analiza nalezy sprawdzi¢ zawarto$¢ chloru czynnego
w roztworze za pomocg metody jodometrii.

ii) Kwas octowy, roztwor rozcienczony

Rozpusci¢ 5 ml lodowatego kwasu octowego woda do objgtosci
1 litra.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowa¢ procedurg okreslong we wskazoéwkach ogdlnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob: w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej
200 ml umieéci¢ 1 g probki z okoto 100 ml roztworu podchlorynu
(podchlorynu litu lub sodowego). Energicznie wstrzasna¢ w celu dobrego
nawilZenia probki.

Nastgpnie kolbg nalezy umies$ci¢ w termostacie w temperaturze 20 °C na
40 minut. Poniewaz rozklad welny nastgpuje w sposob egzotermiczny,
cieplo reakcji wywotane w trakcie reakcji nalezy rozprowadzi¢
i wypusci¢. W przeciwnym razie moga wystapi¢ istotne bledy spowodowane
zapoczatkowaniem reakcji rozktadu nierozpuszczalnych wiokien.

Po 40 minutach zawarto$¢ kolby nalezy przefiltrowaé przez wytarowany
szklany tygiel filtracyjny i przenie$¢ pozostale widkna do tygla filtracyj-
nego, poprzez przeptukanie niewielka ilo$cia odczynnika podchlorynowego.
Oprozni¢ tygiel filtracyjny poprzez odsysanie, a pozostatosci wymy¢ kolejno
woda, rozcieficzonym kwasem octowym, a nastgpnie znowu woda.
W trakcie tego zabiegu, po kazdym dodaniu plynu, tygiel osuszy¢ przez
odsysanie. Odsysania nie nalezy jednak przeprowadza¢ do czasu splynigcia
roztworu do przemywania na zasadzie grawitacji.

Na koniec nalezy osuszy¢ tygiel przez odsysanie, wysuszy¢ tygiel
i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazyc.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wiyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogolnych. Wspot-
czynnik korekcyjny ,.d” wynosi 1,00. Dla bawely, wiskozy, modalu
i melaminy jego warto$¢ wynosi 1,01, a dla niebielonej bawelny 1,03.

DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatéw tekstylnych granice ufnos$ci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 3

VY Mé
T WISKOZA, WLOKNO MIEDZIOWE LUB NIEKT()RE TYPY MODALU
I NIEKTORE INNE WLOKNA

(Metoda z zastosowaniem kwasu mréwkowego i chlorku cynku)

(Metoda z zastosowaniem kwasu mrowkowego i chlorku cynku)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. wiskozy (25) lub widkna miedziowego (21), wilacznie z niektorymi
typami »C1 modalu <« (22),

z

2. bawelna (5), polipropylenem (37), elastoolefing (47) i melaming (48).

Jezeli stwierdzono obecno$¢ modalu, nalezy przeprowadzi¢ probg wstgpna
w celu sprawdzenia, czy wlokno rozpuszcza sig¢ w odczynniku.

Metody tej nie stosuje si¢ do mieszanek, w ktorych bawelna ulegta
nadmiernej degradacji chemicznej, ani gdy wiskoza lub wtékno miedziowe
nie sa catkowicie rozpuszczalne ze wzgledu na obecnos¢ niektorych barw-
nikow lub apretur, ktérych nie mozna catkowicie usunac.

2. ZASADA

Wiékna wiskozy, wiokna miedziowe lub P C1 modale <, znajdujace sig
w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomoca
odczynnika, w skfad ktorego wchodzi kwas mrowkowy lub chlorek cynku.
Pozostatosci zbiera sig, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu
ewentualnej poprawki, wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy
mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa wiskozy, wiokna
miedziowego lub P C1 modalu <.

3. APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazdéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

i) kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem;

i) urzadzenie pozwalajace na utrzymanie kolb w temperaturze
40 °C = 2 °C.

3.2. Odczynniki

i) Roztwor zawierajacy 20 g rozpuszczonego bezwodnego chlorku
cynku i 68 g bezwodnego kwasu mrowkowego, uzupetniony do
100 g woda (lub 20 czgéciami wagowymi rozpuszczonego bezwod-
nego chlorku cynku w 80 czg$ciach wagowych 85 % kwasu mrow-
kowego).

Notabene:

W tym przypadku nalezy zwréci¢ uwagg na pkt 1.3.2.2., ktory usta-
nawia, ze wszystkie wykorzystywane odczynniki musza by¢
chemicznie czyste; ponadto nalezy wykorzystywa¢ wylacznie
rozpuszczony bezwodny chlorek cynku.

ii) Roztwor wodorotlenku amonu: rozcienczy¢ 20 ml stgzonego
roztworu amoniaku (cigzar wlasciwy: 0,880 g/ml) w 1 litrze wody.

4. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob: probke umiesci¢ niezwlocznie w kolbie,
wstepnie ogrzanej do temperatury 40 °C. Doda¢ 100 ml roztworu kwasy
mrowkowego i chlorku cynku, wstepnie ogrzanych do temperatury 40 °C
na gram probki. Zamkna¢ kolbg i energicznie nia wstrzasna¢. Utrzymywac
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kolbg wraz z jej zawartoscia w stalej temperaturze 40 °C przez dwie i p6t
godziny, wstrzasajac nia co godzing. Zawarto$¢ kolby przefiltrowaé przez
wytarowany tygiel filtracyjny i za pomoca odczynnika przenies¢ do tygla
wszystkie pozostate w kolbie wiokna. Wyptuka¢ 20 ml odczynnika.

Wymy¢ doktadnie tygiel i pozostatosci woda o temperaturze 40 °C. Wiok-
niste pozostatosci spluka¢ zimnym roztworem amoniaku w ilosci okoto
100 ml (pkt 3.2. ii)), upewniajac sig, czy pozostaloéci te pozostawaty
przez 10 minut calkowicie zanurzone w roztworze (!); nastepnie doktadnie
wyptuka¢ zimna woda.

Nie nalezy stosowa¢ metody odsysania do czasu, kiedy pozostaly po myciu
ptyn nie wycieknie na zasadzie grawitacji. Na koniec pozostatosci plynu
nalezy usuna¢ metoda odsysania, wysuszy¢ tygiel i znajdujace si¢ w nim
pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazéwkach ogolnych. Za
warto$¢ ,,d” przyjmuje si¢ 1,00, z wyjatkiem bawelny, dla ktorej ,,d” wynosi
1,02, i melaminy, dla ktorej ,,d” wynosi 1,01.

DOKELADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatdow tekstylnych granice ufnosci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 2
dla poziomu ufnosci 95 %.

(") Aby wldkniste pozostalosci pozostawaly zanurzone przez 10 minut w roztworze

amoniaku, mozna na przyktad potaczy¢ tygiel filtracyjny z zaworem kurkowym pozwa-
lajacym regulowaé przeptyw amoniaku.
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1.

METODA NR 4
»C1 POLIAMID LUB NYLON I NIEKTORE INNE WEOKNA <«

(metoda z zastosowaniem 80 % kwasu mrowkowego)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. poliamidu lub nylonu (30),

2. welng (1), sierscia zwierzeca (2 i 3), bawelng (5), wldknem miedziowym
(21), modalem (22), wiskoza (25), akrylem (26), wioknem chlorowym
(27), poliestrem (35), polipropylenem (37), witoknem szklanym (44), elas-
tomultiestrem (46), elastoolefing (47) i melaming (48).

Tak jak podano powyzej, metoda ta stosowana jest do mieszanek zawieraja-
cych welng, lecz w przypadku gdy zawarto$¢ tej ostatniej przekracza 25 %,
nalezy stosowa¢ metodg nr 2 (rozpuszczenie welny w zasadowym roztworze
podchlorynu sodu).

. ZASADA

Widkna poliamidowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie
suchym rozpuszcza si¢ za pomoca kwasu mrowkowego. Pozostalosci zbiera
sig, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki,
wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy mieszanki. P C1 Roéznica
stanowi zawarto$¢ procentowa poliamidu lub nylonu. <«

. APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazowkach

ogoblnych)
3.1. Aparatura

Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona w korek
ze szlifem

3.2. Odczynniki

i) 80 % m/m kwas mrowkowy, o gestosci wzglednej przy temperaturze
20 °C: 1,186. Rozcienczy¢ 880 ml 90 % m/m kwasu mrowkowego
(o gestosci wzglednej przy temperaturze 20 °C: 1,204) do 1 litra
woda. Alternatywnie rozcienczy¢ 780 ml kwasu mrowkowego
o stgzeniu 98-100 % m/m (o gestosci wzglednej przy temperaturze
20 °C: 1,220) do 1 litra woda.

Stgzenie kwasu mrowkowego mieszczace si¢ w przedziale 77-83 %
m/m nie jest stezeniem krytycznym.

ii) Rozcienczony roztwor amoniak: rozcienczy¢é 80 ml stgzonego
amoniaku (o ggstosci wzglednej przy 20°C: 0,880) do 1 litra woda.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé¢ procedurg okreslona we wskazowkach ogélnych, postgpujac
w nastgpujacy sposob: Do probki umieszczonej w kolbie stozkowej
0 pojemnosci przynajmniej 200 ml doda¢ 100 ml kwasu mréwkowego na
gram probki. Kolbg zatka¢ i wstrzasna¢ w celu namoczenia probki. Pozos-
tawi¢ na 15 minut w temperaturze pokojowej, od czasu do czasu mieszajac.
Zawarto$¢  kolby przefiltrowa¢ przez wytarowany tygiel filtracyjny,
a wszystkie wiokna przepusci¢ przez tygiel, splukujac kolbg niewielka ilo$cia
kwasu mrowkowego. Osuszy¢ kolbg metoda odsysania i zmy¢ osad z filtra,
kolejno kwasem mroéwkowym, ciepta woda, rozcienczonym amoniakiem i na
koncu zimng woda. Po kazdym dodaniu ptynu osuszy¢ tygiel metoda odsy-
sania. Nie stosowa¢ metody odsysania, w przypadku gdy kazdy sptukany
roztwor $cieknie na zasadzie grawitacji. Na koniec osuszy¢ tygiel metoda
odsysania, wysuszy¢ go wraz z pozostato§ciami, ostudzi¢ je i zwazy¢.
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. OBLICZANIE 1 PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogélnych. Wartos¢
,,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem melaminy, dla ktorej wartos¢ ,,d” wynosi 1,01.

. DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatow tekstylnych granice ufnosci wynikow
uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja = 1 dla poziomu
ufnosci 95 %.
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vB
METODA NR 5
VM6
ACETAT I NIEKTORE INNE WEOKNA
(Metoda z zastosowaniem alkoholu benzylowego)
vMs
1. ZAKRES STOSOWANIA
Niniejsza metodg stosuje sig, po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:
1. acetatu (19)
z
v M6
2. triacetatem (24), polipropylenem (37), elastoolefing (47), melamina (48)
i dwusktadnikowym wtdéknem polipropylenowo-poliamidowym (49).
VB

2. ZASADA

» C1 Wiokna acetatowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie
suchym rozpuszcza si¢ za pomoca alkoholu benzylowego w temperaturze
52°C+2°C. «

Pozostalosci zbiera sig, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu
ewentualnej poprawki, wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy
mieszanki. ~ Roznica  stanowi  zawarto$¢  procentowa  suchego
»C1 acetatu .

3. APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogoblnych)

3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

ii) Mieszadlo mechaniczne.

iii) Termostat lub inne urzadzenie pozwalajace na utrzymanie kolby
w temperaturze 52 °C £+ 2 °C.

3.2. Odczynniki
i) Alkohol benzylowy,
ii) Alkohol etylowy,
4. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowa¢ procedurg okre$lona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej doda¢ 100 ml alkoholu
benzylowego na gram probki. Wiozy¢ korek, umocowac kolbg na urza-
dzeniu mieszajacym tak, aby pozostala zanurzona w tazni wodnej
o temperaturze utrzymywanej na poziomie 52 °C + 2 °C, i mieszaé przez
20 minut w tej temperaturze.

(Mieszanie mechaniczne mozna zastagpi¢ energicznym mieszaniem
rgeznym).

Odcedzi¢ ptyn przez wytarowany tygiel filtracyjny. Do kolby doda¢ nowa
porcje alkoholu benzylowego i ponownie mieszaé w temperaturze
52 °C £ 2 °C przez 20 minut.

Odcedzi¢ przez tygiel. Opisany cykl zabiegéw powtorzy¢ po raz trzeci.

Na koniec wla¢ ptyn i pozostatosci do tygla; przenies¢ wiokna, ktore mogty
pozosta¢ w kolbie za pomoca dodatkowej ilosci alkoholu benzylowego
o temperaturze 52 °C + 2 °C. Tygiel dokladnie wysuszy¢.

Przenies¢ witokna do kolby, wyptukaé alkoholem etylowym i po recznym
wymieszaniu odcedzi¢ przez tygiel filtracyjny.
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Zabieg plukania powtdérzy¢ dwa lub trzy razy. Pozostatosci przenies¢ do
tygla i dokladnie wysuszy¢. Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je
i zwazy¢.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogdlnych. Wartosé
,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem melaminy, dla ktérej wartos¢ ,,d” wynosi
1,01.

DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufnosci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja 1 dla
poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 6

TRIACETAT LUB POLILAKTYD I NIEKTORE INNE WEOKNA

(Metoda z zastosowaniem dichlorometanu)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. triacetatu (24)

z

2. welng (1), sierScia zwierzgca (2 1 3), jedwabiem (4), bawelng (5),
wioknem miedziowym (21), modalem (22), wiskoza (25), akrylem
(26), poliamidem lub nylonem (30), poliestrem (35), polipropylenem
(37), wioknem szklanym (44), elastomultiestrem (46), elastoolefing
(47), melaming (48) i dwuskladnikowym witoknem polipropylenowo-
poliamidowym (49).

Uwaga:

Triacetaty, ktore ulegly czg$ciowej hydrolizie podczas obrobki koncowe;j,
przestaja by¢ catkowicie rozpuszczalne w odczynniku. W tym przypadku
metody tej nie stosuje sig.

ZASADA

Wiokna triacetatowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie
suchym rozpuszcza si¢ za pomoca dichlorometanu. Pozostatosci zbiera sig,
myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki,
wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy mieszanki. Roznica stanowi
zawarto$¢ procentowq suchego triacetatu.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

Kolba stozkowa o pojemno$ci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

3.2. Odczynnik

Dichlorometan (chlorek etylenu)

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslong we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci 200 ml, zaopat-
rzonej w korek ze szlifem, doda¢ 100 ml dichlorometanu na gram wzorca,
wlozy¢ korek, wstrzasa¢ kolba co 10 minut celem zwilzenia probki, pozos-
tawi¢ na 30 minut w temperaturze pokojowej, mieszajac w regularnych
odstgpach czasu. Nastgpnie przez wytarowany tygiel filtracyjny odcedzi¢
ptyn. Do kolby zawierajacej pozostatosci doda¢ 60 ml dichlorometanu,
wymiesza¢ recznie i przefiltrowaé zawarto$¢ kolby przez tygiel filtracyjny.
Przenie$¢ pozostalosci wiokien do tygla, zmywajac je niewielka ilo$cia
dichlorometanu. W celu wyeliminowania nadmiaru plynu zastosowaé
metod¢  odsysania, ponownie napetni¢  tygiel  dichlorometanem
i pozostawi¢, az ptyn wycieknie na zasadzie grawitacji.

Na koniec, w celu wyeliminowania nadmiaru ptynu, zastosowa¢ metodg
odsysania, a nastgpnie, w celu wyeliminowania rozpuszczalnika, do pozos-
tatosci dola¢ wrzaca wodg, zastosowaé metode odsysania, wysuszy¢ tygiel
i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.
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OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartos¢
,,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem poliestru, elastomultiestru, elastoolefiny
i melaminy, dla ktorych warto$¢ ,,d” wynosi 1,01.

DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufno$ci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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vB
METODA NR 7
v M6
NIEKTORE WEOKNA CELULOZOWE I NIEKTORE INNE WEOKNA
(Metoda z zastosowaniem 75 % m/m kwasu siarkowego)
vel
1. ZAKRES ZASTOSOWANIA
Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:
1. bawehly (5), Inu (7), konopii (8), ramii (14), widkna miedziowego (21),
modalu (22), wiskozy (25),
z
v M6
2. poliestrem (35), polipropylenem (37), elastomultiestrem (46), elastoo-
lefing (47) i dwusktadnikowym wloknem polipropylenowo-poliami-
dowym (49).
vB
2. ZASADA

Widkna celulozowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie
suchym rozpuszcza si¢ za pomoca 75 % m/m kwasu siarkowego. Pozosta-
losci zbiera sig, myje, suszy i wazy; ich masa wyrazona zostaje jako zawar-
to§¢ procentowa suchej masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procen-
towa suchych wiokien celulozowych.

3. APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okre$lone we wskazoéwkach
ogolnych)

3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 500 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

ii) Termostat lub inne urzadzenie pozwalajace na utrzymanie kolby
w temperaturze 50 °C + 5 °C.

3.2. Odczynniki

i) 75 % m/m += 2 % kwas siarkowy

Przygotowa¢, ostroznie dodajac, przy jednoczesnym chtodzeniu,
700 ml kwasu siarkowego (o ggstosci wzglednej 1,84 przy 20 °C)
do 350 ml wody destylowanej. Po schtodzeniu do temperatury poko-
jowej zawartos¢ kolby uzupetni¢ woda do objgtosci 1 litra.

ii) Rozcieficzony roztwoér amoniaku.

Rozcienczy¢ 80 ml roztworu amoniaku (o gestosci wzglednej 0,88
w temperaturze 20 °C) do objgtosci 1 litra woda.

4. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslonag we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej
500 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem, doda¢ 200 ml 75 % kwasu
siarkowego na gram probki, wlozy¢ korek i wstrzasna¢ ostroznie kolba
stozkowa celem namoczenia probki. Utrzymywaé kolbg przez 1 godzing
w temperaturze 50 °C + 5 °C), mieszajac jej zawarto$¢ regularnie
w dziesigciominutowych odstgpach. Przefiltrowa¢ zawarto$¢ kolby przez
wytarowany tygiel filtracyjny z zastosowaniem metody odsysania. Przenie§¢
pozostatosci widkien do tygla, zmywajac kolbg niewiclka iloscia 75 %
kwasu siarkowego. Osuszy¢ tygiel metoda odsysania i po raz pierwszy
wymy¢ pozostalosci znajdujace si¢ na powierzchni filtra, napetniajac tygiel
$wiezym 75 % kwasem siarkowym. Nie stosowa¢ metody odsysania, zanim
pozostaly po myciu ptyn nie wycieknie na zasadzie grawitacji.

Wymy¢ pozostatosci kilkakrotnie zimna woda, dwa razy rozcienczonym
roztworem amoniaku, a nastgpnie dokladnie zimna woda, po kazdej czyn-
nosci suszac tygiel metoda odsysania. Przed zastosowaniem metody odsy-
sania zaczeka¢, az caly plyn pozostaly po myciu wycieknie na zasadzie
grawitacji. Na koniec usunaé pozostato$ci ptynu metoda odsysania, wysu-
szy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.
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OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartos¢
,,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem dwusktadnikowego widkna polipropylenowo-
poliamidowego, dla ktérego wartos¢ ,,d” wynosi 1,01.

DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufno$ci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 8

»Cl AKRYLE, NIEKTORE MODAKRYLE LUB NIEKTORE
WLOKNA CHLOROWE I NIEKTORE INNE WLOKNA <«

(Metoda z zastosowaniem dimetyloformamidu)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. akryli (26), niektorych modakryli (29) lub niektorych wiokien chloro-
wych (1)

z

2. welna (1), sierscia zwierzgea (2 1 3), jedwabiem (4), bawela (5),
wioknem miedziowym (21), modalem (22), wiskoza (25), poliamidem
lub nylonem (30), poliestrem (35), polipropylenem (37), elastomulties-
trem (46), elastoolefing (47), melaming (48) i dwusktadnikowym
wioknem polipropylenowo-poliamidowym (49).

Stosuje si¢ ja rowniez do akryli oraz niektérych modakryli wybarwionych
barwnikami metalokompleksowymi niewymagajacymi chromowania po
barwieniu.

ZASADA

Akryle, niektore modakryle lub niektore witdkna chlorowe znajdujace sig
w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomoca
dimetyloformamidu w temperaturze wrzenia tazni wodnej. Pozostatosci
zbiera sig, myje, suszy i wazy. Ich masg, po naniesieniu ewentualnych
poprawek, wyraza si¢ jako zawarto$¢ procentowa suchej masy mieszanki,
a roznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchych akryli, wiokien modakryli
lub widkien chlorowych.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnos$ci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

ii) Laznia wodna o temperaturze wrzenia.

3.2. Odczynnik

Dimetyloformamid (temperatura wrzenia 153 °C + 5 °C) niezawiera-
jacy wigeej niz 0,1 % wody.

Odczynnik ten jest toksyczny, w zwiazku z czym zaleca si¢ prowa-
dzenie prac pod wyciagiem.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej
200 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem, doda¢ 80 ml dimetyloformamidu
na gram probki, wstepnie ogrzanej w tazni wodnej w temperaturze wrzenia.
Wiozy¢ korek, wstrzasna¢ ostroznie kolba stozkowa celem namoczenia
probki. Utrzymywac¢ fazni¢ wodna w temperaturze wrzenia przez
jedna godzing. W tym czasie, zachowujac ostroznos¢, pigciokrotnie wymie-
sza¢ kolbg wraz z jej zawartoscia.

Odcedzi¢ ptyn przez wytarowany tygiel filtracyjny, zatrzymujac widkna
w kolbie stozkowej. Ponownie dola¢ do kolby 60 ml dimetyloformamidu
i ogrzewa¢ go przez 30 minut. W tym czasie, zachowujac ostroznosc,
dwukrotnie wymieszac rgcznie kolbg wraz z jej zawartoscia.

Metoda odsysania przefiltrowa¢ zawartos¢ kolby przez tygiel filtracyjny.

(") Przed przystapieniem do analizy nalezy sprawdzi¢ rozpuszczalno$¢ modakryli lub

wiokien chlorowych w odczynniku.
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Przenies¢ pozostatosci wiokien do tygla, zmywajac kolbg dimetyloforma-
midem. W celu usunigcia nadmiaru plynu zastosowa¢ metodg odsysania.
Pozostatosci wymy¢, wykorzystujac do tego okoto jednego litra cieplej
wody o temperaturze 70-80 °C, przy czym tygiel kazdorazowo wypetnia¢
woda. Po kazdym dolaniu wody zastosowa¢ metodg odsysania, ale dopiero
wtedy, gdy ptyn wycieknie na zasadzie grawitacji. Jezeli ptyn pozostaly po
myciu wycieka zbyt wolno, mozna zastosowa¢ metod¢ odsysania.

Wysuszy¢ tygiel, a pozostatosci ostudzi¢ i zwazyc.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartos¢
,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem welny, bawely, widkna miedziowego,
modalu, poliestru, elastomultiestru i melaminy, dla ktorych wartos¢ ,,d”
wynosi 1,01.

DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatéw tekstylnych granice ufnosci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 9

»C1 WLOKNA CHLOROWE I NIEKTORE INNE WLOKNA <«

(Metoda z zastosowaniem siarczku wegla/acetonu 55,5/44,5)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. niektorych widkien chlorowych (27), tzn. niektorych polichlorkéw
winylu, nachlorowanych lub nie (')

z

2. wetna (1), sierScia zwierzgca (2 1 3), jedwabiem (4), bawelng (5),
wioknem miedziowym (21), modalem (22), wiskoza (25), akrylem
(26), poliamidem lub nylonem (30), poliestrem (35), polipropylenem
(37), wildknem szklanym (44), elastomultiestrem (46), melaming (48)
i dwusktadnikowym widknem polipropylenowo-poliamidowym (49).

Jezeli zawarto$¢ wetny lub jedwabiu w mieszance przekracza 25 %, nalezy
zastosowa¢ metode nr 2.

Jezeli zawarto$¢ w mieszance poliamidu lub nylonu przekracza 25 %,
stosuje si¢ metodg nr 4.

ZASADA

Wiodkna chlorowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym
rozpuszcza Si¢ za pomoca azeotropowej mieszaniny siarczku wegla
i acetonu. Pozostatosci zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa wyrazona
zostaje jako zawarto$¢ procentowa suchej masy mieszanki. Roznica stanowi
zawarto$¢ procentowq suchych wiokien polichlorku winylu.

APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazowkach)
3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnos$ci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

ii) Mieszadto mechaniczne.
3.2. Odczynniki

i) Azeotropowa mieszanina siarczku wegla i acetonu (obj. 55,5 %
siarczku wegla i 44,5 % acetonu). Odczynnik ten jest toksyczny,
w zwiazku z czym zaleca si¢ prowadzenie prac pod wyciagiem.

ii) Alkohol etylowy o objgtosciowej zawartosci alkoholu 92 % lub
alkohol metylowy.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej
200 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem, doda¢ 100 ml azeotropowej
mieszaniny na gram probki. W odpowiedni sposob zatka¢ kolbg i przez
20 minut miesza¢ w temperaturze pokojowej z wykorzystaniem mieszadta
mechanicznego lub energicznie metoda rgczna. Przez wytarowany tygiel
filtracyjny odcedzi¢ ptyn powierzchniowy.

Powtorzy¢ ten zabieg z wykorzystaniem 100 ml $wiezego odczynnika.
Kontynuowa¢ operacje, dopoki ani jedna kropla plynu ekstrakcyjnego nie
pozostanie w sktadzie polimeru po odparowaniu na szkietko zegarka.
Z uzyciem dodatkowej ilosci rozpuszczalnika przenie$¢ pozostatosci do
tygla filtracyjnego. W celu usunigcia ptynu zastosowaé metode odsysania,
wyplukac tygiel i pozostatosci 20 ml alkoholu, a nastgpnie trzykrotnie woda.
W celu usunigcia nadmiaru ptynu zastosowaé metodg odsysania, ale dopiero
wtedy, gdy plyn wycieknie na zasadzie grawitacji. Wysuszy¢ tygiel
i pozostatosci, ostudzi¢ i zwazy¢.

(") Przed przystapieniem do analizy nalezy sprawdzi¢ rozpuszczalno$¢ widkien chlorowych

w odczynniku.
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Uwaga:

Probki niektorych mieszanek o wysokiej zawartosci polichlorku winylu
w trakcie suszenia ulegaja kurczeniu, co stanowi przeszkodg w eliminacji
polichlorku winylu przez rozpuszczalnik. Kurczenie to nie przeszkadza
jednakze w catkowitym rozpuszczeniu polichlorku winylu.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartosé¢
,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem melaminy, dla ktorej wartos¢ ,,d” wynosi
1,01.

DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatéw tekstylnych granice ufnosci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 10

ACETAT I NIEKTORE INNE WLOKNA

(Metoda z zastosowaniem kwasu octowego lodowatego)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:
1. wlokna octanowego (19)

z

2. niektorymi widknami chlorowymi (27), tj. widknami polichlorku winylu,
chlorowanego lub nie, polipropylenem (37), elastoolefing (47), melaming
(48) i dwusktadnikowym witdknem polipropylenowo-poliamidowym
(49).

Metody tej nie stosuje si¢ po zadnym pozorem do widkna acetatowego
odacetylowanego na powierzchni.

ZASADA

Wiokna acetatowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie
suchym rozpuszcza si¢ za pomoca kwasu octowego lodowatego. Pozosta-
losci zbiera sig, myje, suszy i wazy; ich masa, z naniesieniem ewentualnych
poprawek, wyrazona zostaje jako zawarto$¢ procentowa suchej masy
mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchej masy acetatu.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazdéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

ii) Mieszadlo mechaniczne.
3.2. Odczynnik

Kwas octowy lodowaty (ponad 99 %). Odczynnik ten jest bardzo Zracy,
w zwiazku z czym przy obchodzeniu si¢ z nim nalezy zachowac ostroz-
nos¢.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej
200 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem, doda¢ 100 ml lodowatego kwasu
octowego na gram probki. W odpowiedni sposob zatka¢ kolbg i przez
20 minut miesza¢ w temperaturze pokojowej z wykorzystaniem mieszadta
mechanicznego lub energiczne metoda reczna. Przez wytarowany tygiel
filtracyjny odcedzi¢ ptyn powierzchniowy. Powtorzy¢ ten zabieg dwukrotnie
z wykorzystaniem 100 ml $wiezego odczynnika, doprowadzajac w sumie do
trzech ekstrakcji. Przenie$§¢ pozostatosci do tygla filtracyjnego. W celu
usunigcia  plynu  zastosowa¢ metode odsysania, wypluka¢ tygiel
i pozostatosci, uzywajac do tego 50 ml lodowatego kwasu octowego,
a nastgpnie trzykrotnie przeptuka¢ go woda. Po kazdym sptukaniu zasto-
sowa¢ metodg odsysania, ale dopiero wtedy, gdy plyn wycieknie na zasa-
dzie grawitacji. Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ i zwazy¢.
OBLICZANIE 1 PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wiyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogdlnych. Wartos¢
,,d” wynosi 1,00.

DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatéw tekstylnych granice ufnos$ci

wynikow uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 11

JEDWAB LUB POLIAMID I NIEKTORE INNE WEOKNA

(Metoda z zastosowaniem 75 % m/m kwasu siarkowego)

ZAKRES STOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢, po usunigciu substancji niewloknistych, do
mieszanek dwusktadnikowych:

1. jedwabiu (4), poliamidu lub nylonu (30)
z

2. welna (1), sierscia zwierzgea (2 1 3), polipropylenem (37), elastoolefing
(47), melaming (48) i dwusktadnikowym wtdéknem polipropylenowo-
poliamidowym (49).

ZASADA

Widkna jedwabiu, poliamidu lub nylonu, znajdujace si¢ w znanej masie
mieszanki w stanie suchym, rozpuszcza si¢ za pomoca 75 % m/m kwasu
siarkowego.

Pozostalosci zbiera sig, przemywa, suszy i wazy. Ich masg, po wprowa-
dzeniu ewentualnych poprawek, wyraza si¢ jako zawarto$¢ procentowa
suchej masy mieszanki. Réznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchego
jedwabiu, poliamidu lub nylonu.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

3.2. Odczynniki
i) 75 % + 2 % kwas siarkowy

Przygotowac¢, ostroznie dodajac ci, przy jednoczesnym chtodzeniu,
700 ml kwasu siarkowego (o ggstosci wzglednej 1,84 przy 20 °C)
do 350 ml destylowanej wody.

Po schlodzeniu do temperatury pokojowej zawartos¢ kolby
uzupehi¢ woda do jednego litra.

ii) Rozcienczony roztwor kwasu siarkowego: do 1900 ml wody desty-
lowanej powoli dodawa¢ 100 ml kwasu siarkowego (o gestosci
wzglednej 1,84 przy 20 °C).

iii) Rozcienczony roztwor amoniaku: 200 ml stgzonego amoniaku (o
gestosci wzglednej 0,880 przy 20 °C) uzupehli¢ woda, do objgtosci
1 000 ml.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej
200 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem, doda¢ 100 ml 75 % m/m kwasu
siarkowego na gram probki i wlozy¢ korek. Energicznie wstrzasnac
i pozostawi¢ na 30 minut w temperaturze pokojowej. Ponownie wstrzasnac
i pozostawi¢ na 30 minut. Wstrzasna¢ po raz ostatni i przefiltrowa¢ zawar-
to$¢ kolby przez zwazony tygiel filtracyjny. Stosujac 75 % kwas siarkowy,
przemy¢ wiokna pozostale w kolbie. Pozostatosci w tyglu przemyé,
z zastosowaniem kolejno 50 ml rozcienczonego kwasu siarkowego, 50 ml
wody i 50 ml rozcienczonego roztworu amoniaku. Kazdorazowo przed
zastosowaniem metody odsysania pozostawi¢ wiokna w kontakcie z ciecza
na okoto 10 minut. Na koniec spluka¢ woda, pozostawiajac wiokna
w kontakcie z woda na okoto 30 minut. W celu usunigcia nadmiaru cieczy
zastosowa¢ metode odsysania, wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢
i zwazy¢.
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W przypadku mieszanek dwusktadnikowych poliamidu z dwusktadnikowym
wioknem polipropylenowo-poliamidowym po przefiltrowaniu wiokien przez
zwazony tygiel filtracyjny, a przed zastosowaniem opisanej procedury prze-
mywania dwukrotnie przemy¢ pozostatosci w tyglu filtracyjnym, za kazdym
razem stosujac 50 ml 75 % kwasu siarkowego.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartos¢
,»d” wynosi 1,00, z wyjatkiem welny, dla ktorej ,,d” wynosi 0,985,
dwusktadnikowego wiokna polipropylenowo-poliamidowego, dla ktorego
»d” wynosi 1,005, i melaminy, dla ktorej ,,d” wynosi 1,01.
DOKELADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatbw widkienniczych granice ufnos$ci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczajg + 1
dla poziomu ufnosci 95 %, z wyjatkiem mieszanek dwusktadnikowych poli-
amidu z dwusktadnikowym wioknem polipropylenowo-poliamidowym, dla
ktorych granice ufnosci wynikéw nie przekraczaja + 2.
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METODA NR 12

JUTA T NIEKTORE WEOKNA POCHODZENIA ZWIERZECEGO

(Metoda z oznaczeniem zawartosci azotu)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:
1. juty (9)

z

2. niektorymi wioknami pochodzenia zwierzgcego.

Skfadnik wiokna pochodzenia zwierzgcego moze sklada¢ si¢ wylacznie
z siersci (2 1 3) lub welny (1) albo z ich mieszanki. Metoda ta nie ma
zastosowania do mieszanek P C1 widkien tekstylnych <« zawierajacych
substancje niewltokniste (barwniki, apretury itd.) na bazie azotu.

2. ZASADA
Okresla si¢ zawarto$¢ azotu w mieszaninie, a na podstawie tych danych lub

zakladanej zawarto$ci azotu w obu skladnikach oblicza si¢ zawarto§¢
kazdego sktadnika w mieszance.

3. APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okre$lone we wskazoéwkach
ogolnych)

3.1. Aparatura
i) Kolba Kjeldahla o pojemnosci 200300 ml.
il) Aparat destylacyjny Kjedahla z wtryskiem pary.
iii) Aparat do miareczkowania, o doktadnosci 0,05 ml.
3.2. Odczynniki
i)  Toluen.
ii)  Metanol.
iii) Kwas siarkowy o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C (V).
iv) Siarczan potasu ().
v)  Dwutlenek selenu (1).

vi) Roztwoér wodorotlenku sodu (400 g/l). W 400-500 ml wody
rozpusci¢ 400 g dwutlenku sodu i uzupeini¢c woda do objgtosci
1 litra.

vii) Mieszanka indykatorow. W 95 ml etanolu i 5 ml wody rozpuscic¢
0,1 g czerwieni metylowej, a nastgpnie wymiesza¢ ten roztwor
z 0,5 g zieleni bromokrezolowej, rozpuszczonej w 474 ml etanolu
i 25 ml wody.

viii) Roztwor kwasu borowego. W jednym litrze wody rozpusci¢ 20 g
kwasu borowego.

ix) Kwas siarkowy 0,02 N (normalny roztwor objgtosciowy).
4. WSTEPNA OBROBKA PROBKI ANALITYCZNEJ

Zamiast obrobki wstepnej opisanej we wskazowkach ogdlnych przepro-
wadza si¢ nastgpujaca obrobke wstgpna:

Ekstrahowaé¢ probke wysuszona powietrzem w aparacie Soxhleta,
z wykorzystaniem mieszaniny skladajacej si¢ z jednej czgsci objgtosciowej
toluenu i trzech czgsci objgtosciowych metanolu, przez cztery godziny, przy
co najmniej pigciu cyklach na godzing. Wystawi¢ probke na powietrze
celem odparowania rozpuszczalnika i usuna¢ ostatnie $lady w piecu,
w temperaturze 105 °C + 3 °C. Nastgpnie ekstrahowa¢ probkg w wodzie
(50 ml na 1 g probki), pozostawiajac w stanie wrzenia pod chlodnica
zwrotng przez na 30 minut.. Przefiltrowa¢, ponownie umiesci¢ probke
w kolbie i powtorzy¢ ekstrakcje z wykorzystaniem takiej samej ilosci
wody. Przefiltrowaé, z probki wyeliminowa¢ nadmiar wody poprzez
wygniatanie, odsysanie lub odwirowanie, a nastgpnie wysuszy¢ ja powiet-
rzem.

(") Odczynniki te nie powinny zawieraé azotu.
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Uwaga:

Toluen i metanol sg zwiazkami toksycznymi, w zwiazku z czym nalezy
zachowac szczegodlna ostroznosc.

5. PROCEDURA BADAWCZA
5.1. Wskazéwki ogoélne

W zakresie pobierania, suszenia i wazenia probki stosuje si¢ procedurg
okreslona we wskazowkach ogdlnych.

5.2. Procedura szczegélowa

Probke przenies¢ do kolby Kjedahla. Do probki o cigzarze wynoszacym
przynajmniej 1 g i znajdujacej si¢ w kolbie doda¢ w nastgpujacej kolej-
nosci: 2,5 g siarczanu potasu, 0,1-0,2 g dwutlenku selenu i 10 ml
kwasu siarkowego (gestos¢ wzgledna 1,84). Podgrzewac kolbg, na
poczatku powoli, az do catkowitego rozktadu wiodkien, a nastgpnie
mocniej, az roztwor stanie si¢ klarowny i praktycznie bezbarwny.
Podgrzewac przez dalszych 15 minut. Pozostawi¢ kolbg do ostygnigcia,
ostroznie rozcienczy¢ jej zawarto$¢ przy uzyciu 10-20 ml wody, ostu-
dzi¢, przela¢ zawarto$¢ ilosciowo do wyskalowanej kolby o pojemnosci
200 ml i w celu uzyskania roztworu analitycznego uzupehié jej zawar-
tos¢ woda.

Do kolby stozkowej o pojemnosci 100 ml wla¢ okoto 20 ml roztworu
kwasu borowego. Kolbg umiesci¢ pod skraplaczem aparatu destylacyj-
nego Kjedahla tak, aby rura doprowadzajaca pozostawala zanurzona
doktadnie pod powierzchnia roztworu kwasu borowego. Doktadnie
10 ml roztworu analitycznego przela¢ do kolby destylacyjnej, do
lejka wla¢ przynajmniej 5 ml wodorotlenku sodu, lekko uchyli¢ korek
i wolno przela¢ roztwor wodorotlenku sodu do kolby. Jezeli roztwor
analityczny 1 roztwor wodorotlenku sodu tworza dwie oddzielne
warstwy, nalezy je ostroznie wymiesza¢. Kolbg destylacyjna lekko
podgrza¢ i umiesci¢ pod para pochodzaca z generatora. Zebra¢ okoto
20 ml destylatu, pochyli¢ kolbe stozkowa tak, aby koniec rury dopro-
wadzajacej skraplacza znajdowat si¢ w odlegtosci okoto 20 mm ponad
powierzchnia cieczy, i destylowaé jeszcze przez minutg. Wyptukaé
wylot rury woda, zbierajac pozostata po tym zabiegu ciecz do kolby
stozkowej. Zabra¢ kolbg stozkowa i zastapi¢ ja druga kolba stozkowa,
zawierajaca okoto 10 ml roztworu kwasu borowego, a nastgpnie zebrac
okoto 10 ml destylatu.

Miareczkowaé¢ oba destylaty oddzielnie, z zastosowaniem kwasu siar-
kowego 0,02 N, wykorzystujac do tego mieszanke indykatorow. Odno-
towa¢ wyniki miareczkowania dla obu destylatéw. Jezeli dla dawki
drugiego destylatu uzyskano wynik wyzszy niz 0,2 ml, badanie nalezy
powtdrzy¢ i ponownie rozpocza¢ proces destylacji, z zastosowaniem
swiezej podwielokrotnosci roztworu analitycznego.

Przeprowadzi¢ probg zerowa, tj. roztwarzanie i destylacje tylko
z zastosowaniem odczynnikow.

6. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

6.1. Procentowa zawarto$¢ azotu w wysuszonej probee oblicza sig
W nastgpujacy sposob:

28 (V—Db) N
Ay = B (V-D)N
w
gdzie:
A = procentowa zawarto$¢ azotu w suchej i czystej probcee,
V = catkowita objetos¢ w ml kwasu siarkowego uzytego do ozna-

czania,
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b = catkowita objgtos¢ kwasu siarkowego uzytego do proby zerowej,
N rzeczywiste miano wzorcowego kwasu siarkowego,
w sucha masa probki (w gramach).

6.2. Przyjmujac wartosci 0,22 % dla zawartoéci azotu w jucie i 16,2 dla
zawarto$ci azotu we wioknach pochodzenia zwierzgcego, przy czym
obie wartoéci procentowe okreslone sa na podstawie masy wiokien
w stanie suchym, obliczy¢ sktad mieszaniny z zastosowaniem nastgpu-
jacego wzoru:

A—0,22
PA% = ——""— x 100
T 162-02 0

gdzie:

PA% = zawarto§¢ procentowa wlokien pochodzenia zwierzgcego
w probcee.
DOKELADNOSC METODY
Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufnosci

wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 13

» C1 POLIPROPYLEN I NIEKTORE INNE WEOKNA <«

(Metoda z zastosowaniem ksylenu)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. wilokna polipropylenowego (33)

z

2. welna (1), sierscia zwierzgca (2 1 3), jedwabiem (4), bawelnag (5),
acetatem (19), wldknem miedziowym (21), modalem (22), triacetatem
(24), wiskoza (25), akrylem (26), poliamidem lub nylonem (30), poli-
estrem (35), wioknem szklanym (44), elastomultiestrem (46) i melaming
(48).

ZASADA

Wiokno polipropylenowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie
suchym rozpuszcza si¢ we wrzacym ksylenie. Pozostatosci zbiera sig, myje,
suszy i wazy; ich masa wyrazona zostaje jako zawarto$¢ procentowa suchej
masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa polipropylenu.

APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogolnych)

3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnos$ci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

ii) Skraplacz zwrotny (przystosowany do cieczy o wysokiej tempera-
turze wrzenia), dostosowany do kolb stozkowych i).

3.2. Odczynnik
Ksylen destylujacy o temperaturze 137-142 °C.
Uwaga:

Odczynnik ten jest wysoce tatwopalny i uwalnia toksyczne opary. Przy
jego uzyciu nalezy podja¢ odpowiednie $rodki ostroznosci.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowacé procedurg okreslona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do probki umieszczonej w kolbie stozkowej (pkt 3.1 1)) doda¢ 100 ml
ksylenu (pkt 3.2) na gram probki. Ustawi¢ skraplacz (pkt 3.1 ii)), doprowa-
dzi¢ zawarto$¢ do wrzenia i utrzymywac ten stan przez trzy minuty. Bezpo-
srednio po tym przecedzi¢ ciepta ciecz przez wytarowany tygiel z prazonego
szkta (patrz: uwaga 1). Powtdrzy¢ t¢ czynno$é jeszcze dwukrotnie, za
kazdym razem wykorzystujac 50 ml $§wiezego rozpuszczalnika.

Wymy¢ pozostate w kolbie pozostatosci, korzystajac kolejno z: 30 ml wrza-
cego ksylenu (dwukrotnie), a nastgpnie dwukrotnie 75 ml za kazdym razem)
»C1 petrooleju € (wskazowki ogolne: pkt 1.3.2.1). Po drugim myciu
»C1 petroolejem <« zawarto$¢ kolby przefiltrowac przez tygiel filtracyjny,
a pozostatosci wiokien przenies¢ do tygla za pomoca niewielkiej dodatkowe;j
ilosci  »C1 petrooleju . Doprowadzi¢ do tego, aby rozpuszczalnik
w calosci wyparowal. Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazyc¢.

Uwagi:

1) Tygiel filtracyjny, przez ktory przecedza si¢ ksylen, musi zostaé
wstepnie ogrzany.
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2) Po obrdbee z zastosowaniem wrzacego ksylenu nalezy si¢ upewni¢, czy
kolba zawierajaca pozostatosci, przed wlaniem do niej P C1 petroo-
leju <, zostala dostatecznie ostudzona.

3) Aby ograniczy¢ niebezpieczenstwo wystapienia pozaru i zatrucia sig¢
przez osoby wykonujace te czynnosci, mozna wykorzysta¢ odpowiednia
aparaturg ekstrakcyjna i wiasciwe procedury, ktorych zastosowanie
gwarantuje otrzymanie identycznych wynikow (1).

5. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartos¢
,,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem melaminy, dla ktorej wartos¢ ,,d” wynosi
1,01.

6. DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatéw tekstylnych granice ufnos$ci
wynikow uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.

(") Patrz: na przyklad aparatura opisana w Melliand Textilberichte 56 (1975), str. 643—645.



199610073 — PL — 19.08.2011 — 006.001 — 41

METODA NR 14

NIEKTORE WLOKNA I NIEKTORE INNE WLOKNA

(Metoda z zastosowaniem stezZonego kwasu siarkowego)

ZAKRES STOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje sig, po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. bawelny (5), acetatu (19), wiokna miedziowego (21), modalu (22),
triacetatu (24), wiskozy (25), niektorych akryli (26), niektorych moda-
kryli (29), poliamidu lub nylonu (30), poliestru (35) i elastomultiestru
(46)

z

2. wloknami chlorowymi (27) na bazie homopolimeru chlorku winylu,
chlorowanego lub nie, polipropylenem (37), elastoolefing (47), mela-
ming (48) i dwusktadnikowym wldknem polipropylenowo-poliami-
dowym (49).

Modakryle sa wioknami, ktére w wyniku zanurzenia w stgzonym
kwasie siarkowym (ggstos¢ wzgledna 1,84 przy 20 °C) daja klarowny
roztwor.

Metode te mozna stosowaé zamiast metod nr 8 1 9.
ZASADA

Sktadnik inny niz wiokno chlorowe, polipropylen, elastoolefina, melamina
lub dwusktadnikowe wiokno polipropylenowo-poliamidowe (tj. witdkna
okreslone w ust. 1 pkt 1) znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki
w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomoca stgzonego kwasu siarkowego
(o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C). Pozostatosci skladajace sig
z widkna chlorowego, polipropylenu, elastoolefiny, melaminy lub dwusktad-
nikowego wiokna polipropylenowo-poliamidowego zbiera sig, przemywa,
suszy i wazy; ich masg, po wprowadzeniu ewentualnych poprawek, wyraza
si¢ jako odsetek suchej masy mieszanki. R6znica stanowi zawarto$¢ procen-
towa drugiego sktadnika.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

i) Kolba stozkowa o pojemnos$ci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona
w korek ze szlifem.

ii) Pateczka szklana o plaskim zakonczeniu.

3.2. Odczynniki
i) Stezony kwas siarkowy (o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C).
ii) Kwas siarkowy, $rednio 50 % m/m roztwér wodny.

Aby przygotowaé ten odczynnik, do 500 ml destylowanej lub dejo-
nizowanej wody nalezy doda¢ 400 ml kwasu siarkowego (o
gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C). Wykonujac tg czynnosc,
nalezy zachowac¢ ostroznos¢, a roztwor schtadzaé. Po schlodzeniu
roztworu do temperatury pokojowej nalezy uzupeli¢ go woda do
objetosei jednego litra.

iii) Amoniak, roztwor rozcienczony.

Stezony roztwor amoniaku (o ggstosci wzglednej 1,84 przy 20 °C)
rozcienczy¢ woda destylowana w ilosci 60 ml tak, aby uzyskac
jeden litr roztworu.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedurg okreslona we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastegpujacy sposob:

Do probki umieszczonej w kolbie stozkowej (pkt 3.1.i)) doda¢ 100 ml
kwasu siarkowego (pkt 3.2.i)) na gram probki.
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Zawartos¢ kolby pozostawi¢ na 10 minut w temperaturze pokojowej,
mieszajac od czasu do czasu probke szklang pateczka. W przypadku obrobki
tkaniny lub dzianiny nalezy je umiesci¢ migdzy $cianka a szklang pateczka
i lekko naciska¢ pateczka, w celu oddzielenia materialu rozpuszczonego
kwasem siarkowym.

Odcedzi¢ pltyn przez wytarowany tygiel filtracyjny. Do kolby dola¢ 100 ml
kwasu siarkowego (pkt 3.2.1)) i powtorzy¢ t¢ sama czynno$é. Przela¢ zawar-
to$¢ kolby do tygla i umiesci¢c w nim za pomoca szklanej pateczki pozos-
tatosci widkien. W razie koniecznos$ci do kolby doda¢ niewielka ilo$¢ stezo-
nego kwasu siarkowego (pkt 3.2.i)), w celu usunigcia resztek wiokien przy-
legajacych do $cianek. Oprézni¢ tygiel filtracyjny za pomoca odsysania.
Usuna¢ filtrat przez oprdznienie lub zmiang kolby, a nast¢pnie wyptukaé
pozostatosci z tygla, kolejno 50 % roztworem kwasu siarkowego (pkt
3.2.i1)), woda destylowana lub dejonizowana (pkt 1.3.2.3 wskazoéwek ogol-
nych), roztworem amoniaku (pkt 3.2.iii)), a na koniec dokladnie wymy¢
woda destylowang lub dejonizowana, oprozniajac tygiel przez odsysanie
po kazdym dodaniu. (Metody odsysania nie nalezy stosowa¢ w trakcie
mycia, ale dopiero wtedy, gdy ptyn wycieknie na zasadzie grawitacji).
Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazyc.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogoélnych. Wartos¢
,,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem melaminy i dwusktadnikowego widkna polip-
ropylenowo-poliamidowego, dla ktorych wartos¢ ,,d” wynosi 1,01.

DOKELADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatdow tekstylnych granice ufnosci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 15

»C1 WLOKNO CHLOROWE, NIEKTORE MODAKRYLE, NIEKTORE
ELASTANY, ACETATY, TRIACETATY I NIEKTORE INNE

WLOKNA <«

(Metoda z zastosowaniem cykloheksanonu)

ZAKRES STOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje sig, po wyeliminowaniu substancji niewloknistych,
do mieszanek dwusktadnikowych:

1. acetatu (19), triacetatu (24), widkna chlorowego (27), niektorych moda-
kryli (29) niektérych elastanow (43)

z

2. welna (1), sierscia zwierzgca (2 1 3), jedwabiem (4), bawelna (5),
wioknem miedziowym (21), modalem (22), wiskoza (25), poliamidem
lub nylonem (30), akrylem (26), wioknem szklanym (44) i melaming
(48).

Jezeli stwierdzono obecno$¢ modakrylu lub elastanu to, w celu stwierdzenia,
czy wiokno takie jest catkowicie rozpuszczalne w odczynniku nalezy prze-
prowadzi¢ probg wstepna.

Do analizy mieszanek zawierajacych witdkna chlorowe stosowa¢ mozna
réwniez metodg nr 9 lub metodg nr 14.

ZASADA

Wiokna acetatowe, triacetatowe, chlorowe, niektéore modakryle i niektore
elastany rozpuszcza si¢ w drodze ekstrakcji z wykorzystaniem cykloheksa-
nonu, w temperaturze zblizonej do temperatury wrzenia. Pozostalosci zbiera
sig, myje, suszy i wazy; ich masa wyrazona zostaje jako zawarto$¢ procen-
towa suchej masy mieszanki. RoZnica stanowi zawarto$¢ procentowa suchej
masy wlokna chlorowego, modakrylu, elastanu, acetatu i triacetatu.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogo6lnych)

3.1. Aparatura

i) Aparat ekstrakcyjny pozwalajacy na zastosowanie procedury przed-
stawionej w sekcji 4. (Patrz: zataczony szkic, wariant aparatury
opisany w Melliand Textilberichte 56 (1975), str. 643—645).

ii) Tygiel filtracyjny przeznaczony na probke.
iii) Przegroda porowata, o porowatosci 1.
iv) Skraplacz zwrotny, przystosowany do kolby destylacyjne;.
v) Urzadzenie grzewcze.
3.2. Odczynniki
i) Cykloheksanon, o temperaturze wrzenia 156 °C.
ii) Alkohol etylowy, rozcienczony do 50 % obj.

Notabene: Cykloheksan jest substancja tatwopalng i toksyczna. Przy
jego uzyciu nalezy zastosowa¢ wiasciwe srodki ostroznosci.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedurg okreslonag we wskazowkach ogolnych, poste-
pujac w nastgpujacy sposob:

Do kolby destylacyjnej wla¢ 100 ml cykloheksanonu na gram materiatu,
wlozy¢ pojemnik ekstrakcyjny, w ktorym uprzednio umieszczono tygiel
filtracyjny z probka oraz lekko nachylona przegrode¢ porowata. Wiozyc
skraplacz zwrotny. Doprowadzi¢ do wrzenia i kontynuowac ekstrakcje
przez 60 minut, z minimalna szybkos$cia 12 cykli na godzing. Po przepro-
wadzeniu ekstrakcji 1 ostudzeniu wyja¢ pojemnik ekstrakcyjny, zdjacé
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z niego tygiel filtracyjny i wyjac przegrodg porowata. Trzy lub cztery razy
wymy¢ zawarto$¢ tygla filtracyjnego 50 % alkoholem etylowym, ogrzanym
do temperatury okoto 60 °C, a nastgpnic jednym litrem wody
o temperaturze 60 °C.

W trakcie i migdzy kazdym myciem nie stosowa¢ metody odsysania.
Pozwoli¢, aby ptyn wyciekt na zasadzie grawitacji, a nastgpnie zastosowac
metodg odsysania.

Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.
OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazoéwkach ogdlnych. Wartos¢
,,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem:

jedwabiu i melaminy, dla ktérych wynosi 1,01

akrylu, dla ktérego wynosi 0,98.

DOKELADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek B> C1 tekstylnych € granice ufno$ci
wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 1
dla poziomu ufnosci 95 %.
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Szkic okreslony w pkt 3.1 i) metody nr 15
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METODA NR 16

MELAMINA I NIEKTORE INNE WLOKNA

(Metoda z zastosowaniem goracego kwasu mréwkowego)

ZAKRES STOSOWANIA

Niniejsza metodg stosuje si¢, po usunigciu substancji niewtoknistych, do
mieszanek dwusktadnikowych:

1. melaminy (48)

z

2. bawelna (5), aramidem (31) i polipropylenem (37).

ZASADA

Melaming znajdujaca si¢ w znanej suchej masie mieszanki rozpuszcza si¢ za
pomoca goracego kwasu mrowkowego (90 % m/m).

Pozostalosci zbiera sig, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu
ewentualnej poprawki, wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy
mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa drugiego sktadnika.

Uwaga: Nalezy doktadnie stosowac zalecany zakres temperatur, poniewaz
rozpuszczalno$¢ melaminy zalezy w duzym stopniu od temperatury.

APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazoéwkach
ogolnych)

3.1. Odczynniki

i) 90 % m/m kwas mrowkowy, o gestosci wzglednej 1,204 g/ml
w temperaturze 20 °C. Rozcienczy¢ 890 ml kwasu mrowkowego
o stezeniu 98 do 100 % m/m (o ggstosci wzglednej 1,220 g/ml
w temperaturze 20 °C) woda do objetosci 1 litra.

Goracy kwas mrowkowy jest bardzo zracy, w zwiazku z tym przy
obchodzeniu si¢ z nim nalezy zachowac ostroznos$¢.

ii) Rozcienczony roztwor amoniaku: rozcienczy¢ 80 ml stgzonego
roztworu amoniaku (o ggstosci wzglednej 0,880 w temperaturze
20 °C) woda do objgtosci 1 litra.

3.2. Odczynniki

i) 90 % m/m kwas mrowkowy, o gestosci wzglednej 1,204 g/ml
w temperaturze 20 °C. Rozcienczy¢ 890 ml kwasu mrowkowego
o stezeniu 98 do 100 % m/m (o ggstosci wzglednej 1,220 g/ml
w temperaturze 20 °C) woda do objetosci 1 litra.

Goracy kwas mrowkowy jest bardzo zracy, w zwiazku z tym przy
obchodzeniu si¢ z nim nalezy zachowac ostroznos$c.

ii) Rozciefczony roztwor amoniaku: rozcienczy¢ 80 ml stgzonego
roztworu amoniaku (o gestosci wzglednej 0,880 w temperaturze
20 °C) woda do objgtosci 1 litra.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedurg okreslona we wskazowkach ogdlnych, poste-
pujac w nastepujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci co najmniej 200
ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem, doda¢ 100 ml kwasu mrowkowego na
gram probki. Kolbe zatka¢ i wstrzasna¢ w celu namoczenia probki. Przez
godzing wytrzasa¢ energicznie w temperaturze 90 °C £ 2 °C uzywajac tazni
wodnej z wytrzasarka. Schiodzi¢ kolbg do temperatury pokojowej. Przez
wytarowany tygiel filtracyjny odcedzi¢ ciecz znad osadu. Do kolby zawie-
rajacej pozostatosci doda¢ 50 ml kwasu mréwkowego, wymieszaé rgcznie
i przefiltrowaé zawarto$¢ kolby przez tygiel filtracyjny. Przenie$¢ pozosta-
tosci wiokien do tygla, zmywajac je niewielka ilo$cia kwasu mrowkowego.
W celu doktadnego usunigcia cieczy zastosowa¢ metodg odsysania. Zmyc¢
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osad kwasem mrowkowym, goraca woda, rozcienczonym amoniakiem i na
koncu zimna woda. Po kazdym dodaniu cieczy odsaczy¢ stosujac metodg
odsysania. Odsysania nie nalezy jednak stosowa¢ do czasu grawitacyjnego
sptynigcia cieczy do przemywania. Na koniec nalezy osuszy¢ tygiel metoda
odsysania, wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.

Uwaga: Temperatura ma bardzo duzy wplyw na rozpuszczalno$¢ melaminy
i nalezy ja doktadnie kontrolowac.

OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wiyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazowkach ogdlnych. Wartos§¢
,»d” dla bawelny i aramidu wynosi 1,02.

DOKEADNOSC METODY
Dla jednorodnych mieszanek materiatéw tekstylnych granice ufnosci

wynikow uzyskanych z zastosowaniem tej metody nie przekraczaja + 2
dla poziomu ufnosci 95 %.
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ZALACZNIK 111

CZESC A
WYKAZ UCHYLONYCH DYREKTYW
(okres$lonych w art. 8)

— Dyrektywa Rady 72/276/EWG (Dz.U. L 173 z 31.7.1972, str. 1) wraz z jej
kolejnymi zmianami:
— dyrektywa Komisji 79/76/EWG (Dz.U. L 17 z 24.1.1979, str. 17)
— dyrektywa Rady 81/75/EWG (Dz.U. L 57 z 4.3.1981, str. 23)
— dyrektywa Komisji 87/184/EWG (Dz.U. L 75 z 17.3.1987, str. 21)

CZESC B
TERMINY TRANSPOZYCJI

Dyrektywa Termin transpozycji
72/276/EWG 18 stycznia 1974 r.
79/76/EWG 28 czerwca 1979 r.
81/75/EWG 27 luty 1982 r.
87/184/EWG 1 wrzesnia 1988 r.
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ZALACZNIK 1V

TABELA KORELACJI

Niniejsza dyrektywa

Dyrektywa 72/276/EWG

artykut 1

artykut 2

artykut 3

artykut 4

artykut 5

artykut 6

artykut 7

artykut 8

artykut 9

zatacznik |

zatacznik 1I (1)

zatacznik 11 (2)

zalacznik 11, metoda nr 1
zatacznik 11, metoda nr 2
zatacznik 11, metoda nr 3
zatacznik 11, metoda nr 4
zalacznik 11, metoda nr 5
zalacznik II, metoda nr 6
zalacznik 11, metoda nr 7
zatacznik II, metoda nr 8
zatacznik 11, metoda nr 9
zalacznik 11, metoda nr 10
zatacznik 11, metoda nr 11
zalacznik 11, metoda nr 12
zalacznik 11, metoda nr 13
zalacznik 11, metoda nr 14
zalacznik 11, metoda nr 15
zatacznik 111

zatacznik 1V

artykut 1

artykut 2

artykut 3

artykul 4

artykut 5

artykut 6

artykut 7 ust. 2

artykut 8

zatacznik 1

zatacznik 11 (1)

zalacznik 11 (2)

zalacznik 11, metoda nr 1
zatacznik 11, metoda nr 2
zatacznik 11, metoda nr 3
zatacznik 11, metoda nr 4
zalacznik 11, metoda nr 5
zatacznik II, metoda nr 6
zalacznik 11, metoda nr 7
zatacznik II, metoda nr 8
zatacznik 11, metoda nr 9
zalacznik 11, metoda nr 10
zatacznik 11, metoda nr 11
zalacznik 11, metoda nr 13
zalacznik 11, metoda nr 14
zatacznik 11, metoda nr 15

zalacznik 11, metoda nr 16




