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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 wlékien przednych

PARLAMENT EUROPEJSKI I RADA UNII EUROPEJSKIE],

uwzgledniajgc Traktat ustanawiajgcy Wspélnote Europejska, w
szczegblnosei jego art. 100a,

uwzgledniajac wniosek Komisji (1),
uwzgledniajac opini¢ Komitetu Ekonomiczno-Spotecznego (2),

stanowigc zgodnie z procedurg okre$long w art. 189b Trakta-
tu (),

a takze majgc na uwadze, co nastepuje:

dyrektywa Rady 72[276/EWG z dnia 17 lipca 1972 r. w
sprawie zblizania ustawodawstw Panstw Czlonkowskich doty-
czacych niektérych metod analizy iloSciowej dwuskladniko-
wych mieszanek widkien przednych (¥) byla czesto i zasadniczo
zmieniana; dla jasnodci oraz ze wzgledéw praktycznych
wspomniang dyrektywe nalezy ujednolicié;

dyrektywa 96/74/WE Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia
16 grudnia 1996 r. w sprawie nazewnictwa produktow wio-
kienniczych (°) wymaga zalaczania etykiet ze wskazaniem skia-
du widkien wyrobéw widkienniczych oraz wykonywania analiz
majacych na celu kontrolg zgodnosci tych wyrobéw ze wska-
zaniami podanymi na etykiecie;

w trakcie urzedowych badan przeprowadzanych w Panstwach
Czlonkowskich celem ustalenia skfadu widkien w wyrobach
widkienniczych nalezy stosowal jednolite metody, zaréwno w
zakresie wstepnej obrobki probek, jak i ich analizy iloSciowej;

dyrektywa 96/74/WE przewiduje, ze metody pobierania probek
i analizy, ktére maja by stosowane w Panstwach Czlonkow-

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

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), wspélne 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.

e —
]
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skich do celéw okreslania skladu widkien poszczegdlnych wy-
robow, zostang okreslone w oddzielnych dyrektywach; w
zwigzku z tym zalacznik II do niniejszej dyrektywy ustanawia
pietnascie jednolitych metod analizy w odniesieniu do wigk-
szo$ci wyrobéw widkienniczych, skladajacych sie z wystepuja-
cych na rynku mieszanek dwuskladnikowych;

postep techniczny wymaga czgstego dostosowywania specyfika-
¢ji technicznych okreslonych w oddzielnych dyrektywach w
sprawie metod analizy wyrobéw widkienniczych; aby ulatwié
wprowadzenie $rodkéw wymaganych w tym celu, w ramach
Komitet ds. Dyrektyw dotyczacych Nazw i Etykietowania Wy-
robéw Widkienniczych nalezy ustanowi¢ procedure ustanawia-
jaca Scisla wspolprace miedzy Pafstwami Czlonkowskimi a
Komisja;

w przypadku mieszanek dwuskladnikowych, dla ktérych nie
istnieja ujednolicone na szczeblu Wspdlnoty metody przepro-
wadzania analiz, laboratorium przeprowadzajace badanie moze
ustali¢ sklad tych mieszanek z wykorzystaniem jakiejkolwiek
obowiazujacej metody, ktéra dysponuje, podajac w raporcie z
badat uzyskane wyniki i dokladno$¢ metody, o ile jest ona
znana;

przepisy niniejszej dyrektywy sa zgodne z opinig Komitet ds.
Dyrektyw dotyczacych Nazw i Etykietowania Wyrobéw Wi6-
kienniczych;

niniejsza dyrektywa nie moze naruszaé¢ obowigzkéw Pafistw
Czlonkowskich dotyczacych terminéw transpozycji dyrektyw
wymienionych w zalaczniku III, cz¢$é B,
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PRZYJMUJA NINIEJSZA DYREKTYWE:

Artykut 1

Niniejsza dyrektywa dotyczy metod przeprowadzania analizy
ilosciowej niektorych mieszanek dwuskladnikowych widkien
przednych, wraz z przygotowaniem probek analitycznych i
prébek do badan.

Artykut 2

,Probka analityczna” to probka, ktérej rozmiar dostosowany
jest do analiz, pochodzaca z ogdlnej probki laboratoryjnej,
ktéra zostala pobrana z partii artykutéw do analizy.

,Probka do badan” oznacza czg$¢ probki analitycznej, wyma-
gang w celu uzyskania jednego wyniku badania.

Artykut 3

Panstwa Czlonkowskie zobowiazane sg podja¢ wszelkie nie-
zbedne kroki celem zapewnienia, aby zgodnie z dyrektywa
96/74/WE przepisy ustanowione w zalgcznikach 1 i II w
sprawie metod przeprowadzania analizy iloSciowej niektérych
dwusktadnikowych widkien przednych, wraz z przygotowa-
niem prébek analitycznych i probek do badan, byly stosowane
przy przeprowadzaniu urzgdowych badan majacych na celu
ustalenie skladu wyrobéw widkienniczych wprowadzanych do
obrotu.

Artykut 4

Laboratorium odpowiedzialne za badanie mieszanek dwusklad-
nikowych, dla ktérych nie istnieja wspdlnotowe ujednolicone
metody przeprowadzania analiz, ustala sklad takich mieszanek
z zastosowaniem obowigzujacych metod, ktérymi dysponuje,
oraz wskazujac w raporcie z badan uzyskane wyniki i doklad-
no$¢ metody, o ile jest ona znana.

Artykut 5

1. Niniejszym ustanawia si¢ Komitet ds. Dyrektyw dotycza-
cych Nazw i Etykietowania Wyrobéw Widkienniczych, zwany
dalej ,Komitetem”; sklada si¢ on z przedstawicieli Pafstw
Czlonkowskich i ktéremu przewodniczy przedstawiciel Komisji.

2. Komitet przyjmie swoj regulamin.

3. Metody przeprowadzania analizy iloSciowej przewidziane
w zalgczniku 11 dostosowuje si¢ do postepu technicznego
zgodnie z procedura przewidziang w art. 6.

Artykut 6

1. W przypadku zastosowania procedury ustanowionej w
niniejszym artykule przewodniczacy przekazuje sprawe Komi-
tetowi z wlasnej inicjatywy lub na wniosek przedstawiciela
Pafistwa Czlonkowskiego.

2. Przedstawiciel Komisji przedklada Komitetowi projekt
srodkow, ktore nalezy podjaé. Komitet wyraza swoja opini¢ na
temat tego projektu w terminie, ktéry przewodniczacy moze
ustanowi¢ w zaleznosci od pilnosci sprawy. Opinia wydawana
jest wigkszoscig glosow, ustanowiona w art. 148 ust. 2 Trakta-
tu, w odniesieniu do decyzji, ktére Rada zobowigzana jest
przyja¢ na wniosek Komisji. Glosy przedstawicieli Pafstw
Czlonkowskich w Komitecie wazy si¢ w sposéb okreslony w
wymienionym artykule. Przewodniczacy nie bierze udzialu w
glosowaniu.

3. a) Komisja przyjmuje przewidziane S$rodki, jezeli sa one
zgodne z opinig Komitetu.

b) Jezeli przewidziane $rodki nie sa zgodne z opinig Komi-
tetu lub w przypadku braku takiej opinii, Komisja nie-
zwlocznie przedklada Radzie wniosek w sprawie $rod-
kéw, jakie nalezy przyjac.

Rada stanowi wigkszoscig kwalifikowang.

c) Jezeli Rada nie podejmie decyzji w ciagu trzech miesigcy
od dnia skierowania do niej wniosku, Komisja przyjmie
proponowane $rodki.

Artykut 7

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

Artykut 8

Niniejszym tracag moc dyrektywy wymienione w zalczniku III,
cze$¢ A, bez uszczerbku dla zobowigzan Panstw Czlonkow-
skich dotyczacych terminéw transpozycji okreslonych w za-
faczniku 111, czesé B.

Odniesienia do uchylonych dyrektyw traktuje si¢ jako odniesie-
nia do niniejszej dyrektywy i odczytuje si¢ je zgodnie z tabelg
korelacji przedstawiona w zalgczniku IV.

Artykut 9

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich.

Niniejsza dyrektywa wchodzi w Zycie dwudziestego dnia po jej
opublikowaniu w Dzienniku Urzgdowym Wspdlnot Europejskich.

Sporzadzono w Brukseli, dnia 16 grudnia 1996 r.

W imieniu Parlamentu W imieniu Rady
Europejskiego I. YATES
K. HANSCH Przewodniczgcy

Przewodniczgcy
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ZALACZNIK 1

PRZYGOTOWANIE PROBEK ANALITYCZNYCH I PROBEK DO BADAN W CELU OKRESLENIA SKEADU

WLOKIEN W WYROBACH WLOKIENNICZYCH

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

N

4

Niniejszy Zalacznik zawiera procedury pozyskiwania laboratoryjnych prébek analitycznych o wielkosci odpowiedniej
do wstepnej obrébki, celem przeprowadzenia analizy iloSciowej (tzn. probek o masie nieprzekraczajacej 100 g), z
ogolnej probki laboratoryjnej, oraz procedury doboru probek do badan sposréd laboratoryjnych probek analitycz-
nych, ktére zostaly poddane wstepnej obrobee, celem usunigcia substancji niewtdknistej ().

. DEFINICJE

2.1. Partia to ilo§¢ materialu, ktéra jest poddawana ocenie na podstawie serii wynikéw préb. W jej sklad moze
wchodzi¢ na przyklad caly material z jednej dostawy tkaniny, caly material utkany z okreslonego nawoju,
przesytka przedzy, bela lub kilka bel surowych widkien.

2.2. Ogélna prébka laboratoryjna jest to cze$¢ partii, ktora zostala pobrana jako reprezentatywna dla calosci i
udostepniona laboratorium. Wielko$¢ i charakter ogdlnej prébki laboratoryjnej dobiera si¢ w taki sposéb, aby
odpowiednio odzwierciedlata zrdznicowanie partii i aby mozna bylo bez problemu zbada¢ ja w laborato-
rium (%).

2.3. Laboratoryjna prébka analityczna jest to cze$¢ ogdlnej probki laboratoryjnej, ktéra poddawana jest wstepnej
obrébce majacej na celu usunigcie substancji niewldknistych i z ktérej nastepnie pobiera si¢ probki do badania.
Wielko$¢ i charakter ogdlnej laboratoryjnej probki analitycznej dobiera si¢ w taki sposéb, aby odpowiednio
odzwierciedlala zréznicowanie ogdlnej probki laboratoryjnej (¥).

2.4. Probka do badan — czg$¢ materiatu wymagana dla uzyskania jednego wyniku badania i wybrana z laboratoryj-
nej probki analitycznej.

. ZASADA

Laboratoryjna prébke do badan dobiera si¢ w taki sposob, aby byla reprezentatywna dla ogdlnej prébki laborato-
ryjnej.

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

. POBIERANIE PROBEK LUZNYCH WEOKIEN

4.1. Wibékna niezorientowane — uzyskal probke analityczna, pobierajac na zasadzie losowej pasemka z ogdlnej
probki laboratoryjnej. Wszystkie probki analityczne nalezy doktadnie wymieszaé w zgrzeblarce laboratoryjnej (*).
Tkaning lub mieszanke, wraz z wi6knami przylegajacymi i widknami, ktdre przylegaja do urzadzenia do
mieszania, nalezy poddaé wstepnej obrébce. Nastepnie, proporcjonalnie do cigzaru, nalezy pobral probki do
badan, z tkaniny lub mieszanki, z widkien pozostajacych luzem oraz z widkien, ktére przylegaja do urzadzenia.

Jezeli tkanina zgrzeblarkowa pozostaje nienaruszona po obrdbce wstepnej, probki do badan nalezy pobraé w
sposob opisany w pkt 4.2. Jezeli w wyniku wstepnej obrobki tkanina zostanie naruszona, z kazdej probki do
badan nalezy pobra¢ przynajmniej 16 malych kepek, o odpowiedniej i w przyblizeniu réwnej wielkosci, a
nastepnie je polaczyc.

4.2. Wibkna zorientowane (runa zgrzeblarkowe, tkaniny, tasmy, niedoprzedy) nalezy pocia¢ na czgsci przynajmniej
10 przekrojow poprzecznych wybranych losowo z ogélnej prébki laboratoryjnej o cigzarze okolo 1 g kazdy.
Przygotowang w ten sposob laboratoryjng prébke analityczng nalezy poddal obrobce wstepnej. Nastepnie
nalezy polaczy¢ przekroje, umieszczajac je obok siebie, i utworzy¢ probke do badan poprzez ich poprzeczne
pocigcie, aby z kazdego zostala pobrana 1/10 dlugosci.

. POBIERANIE PROBEK PRZEDZY

5.1. Przedza nawinieta na nawoje lub motki — probki nalezy pobra¢ ze wszystkich nawojéw ogélnej probki
laboratoryjnej.

W niektérych przypadkach zachodzi konieczno$¢ poddania wstepnej obrobee pojedynczych prébek do badan.

W przypadku artykuléw gotowych i wykoriczonych: patrz sekcja 7.
Patrz pkt 1.
Zgrzeblarke laboratoryjng mozna zastapi¢ mieszarka do widkien albo wlékna mozna wymieszac za pomocg metody ,kepki i odrzuty”.
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Z kazdego nawoju nalezy pobraé ciagle, rowne i odpowiednie dlugosci prébki, odwijajac przedze o taka sama
liczbe obrotéw ze szpuli () lub w jakikolwiek inny sposéb. Kawalki przedzy zebral obok siebie, w formie
jednolitego pasma lub przedzy nitkowanej wielokrotnie, celem utworzenia laboratoryjnej prébki analitycznej,
upewniajac si¢, czy kawatki w kazdym motku lub kablu sa réwne.

Laboratoryjna probke analityczng poddaje si¢ obrobce wstepnej.

Z laboratoryjnej prébki analitycznej nalezy pobraé prébki do badaf, odcinajac z motka lub kabla wiazke
przedzy o rownej dlugosci, zwracajac uwage, aby nie poming¢ zadnego kawalka przedzy, ktéry wchodzi w jego
sklad.

Jezeli ,t” jest ,teksem” przedzy, a ,n” liczbg nawojow w ogdlnej probee laboratoryjnej, w celu uzyskania probki
6

10
do badan o masie 10 g, z kazdego nawoju nalezy wzig¢ kawalek przedzy o d}ugoéciﬁcm

Jezeli warto§¢ ,nt” jest wysoka, tzn. przekracza 2000, nalezy nawina¢ wigkszy motek i przeciag¢ go poprzecznie
w dwoch miejscach, aby uzyskal kabel o odpowiedniej masie. Przed przystapieniem do wstgpnej obrobki
koncowki probek w ksztalcie kabla nalezy odpowiednio zwiazaé, a prébki do badan pobraé z miejsca odleglego
od tych wigzan.

5.2. Przgdza w osnowie — nalezy pobral laboratoryjng probke analityczng, obcinajac na koficu nawoju wiazke o
dlugosci przynajmniej 20 cm, w sklad ktorej wchodza wszystkie nici, z wyjatkiem nici z krajki, ktore si¢
wyrzuca. Wigzke nici nalezy na koncu zwigzal. Jezeli probka jest zbyt duza, aby mozna ja bylo w calosci
poddaé obrébce wstepnej, nalezy podzieli¢ ja na dwie lub wigcej czgsci, z ktérych kazda musi by¢ zwigzana do
wstepnej obrébki, a po wstepnej obrobee kazdej czgsci oddzielnie mozna je ponownie polaczy¢. Z laboratoryj-
nej prébki analitycznej nalezy pobraé prébke do badan o odpowiedniej dlugosci. Zabieg ten nalezy przeprowa-
dzi¢, obcinajac kawalek w wystarczajacej odleglosci od wezla i nie pomijajac zadnej nici z nawoju. Dla

5

nawojow zawierajgcych ,N” nici i ,t” ,tekséw” dlugo$¢ probki o masie 1 g wynosiﬁcm.

6. POBIERANIE PROBEK TKANINY
6.1. Z ogdlnej prébki laboratoryjnej, sktadajacej si¢ z jednego reprezentatywnego kuponu materiatu

— odcia¢ ukosnice, idaca od jednego do drugiego brzegu tkaniny, i usuna¢ krajki. Ten pas materialu stanowi
laboratoryjna probke analityczng. Aby uzyskaé laboratoryjng probke do badai o masie x g, powierzchnia
4

pasa powinna wynosi¢ C przy czym G stanowi mas¢ tkaniny w g/m*

Po dokonaniu wstepnej obrébki laboratoryjnej probki analitycznej nalezy pociaé pas materialu w poprzek,
na cztery rowne czgsci, a nastgpnie te ostatnie natozy¢ na siebie.

Z jakiejkolwiek czgsci w ten sposob przygotowanego materialu pobral prébki do badaf. Zabieg ten nalezy
przeprowadzi¢, tnac wszystkie warstwy, aby dtugos¢ kazdej prébki byla rowna dlugosci kazdej z warstw.

Jezeli na tkaninie wystepuje tkany wzor, szeroko$¢ laboratoryjnej prébki analitycznej, mierzona réwnolegle
w kierunku osnowy, nie powinna by¢ mniejsza niz jedno powtdrzenie osnowy wzoru. Jezeli warunek ten
jest spelniony, a laboratoryjna probka analityczna jest zbyt duza, aby mozna ja bylo poddaé obrébce w
catosci, nalezy ja pocia¢ na réwne czeéci, ktére poddaje si¢ wstepnej obrébee oddzielnie, a przed pobraniem
probki do badan czesci te nalezy na siebie nalozy¢, zwracajac uwage, aby odpowiednie czg$ci wzoru nie
nachodzily na siebie.

6.2. Z ogblnej prébki laboratoryjnej, sktadajacej si¢ z kilku skrawkow

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

7. POBIERANIE PROBEK ARTYKULOW GOTOWYCH I WYKONCZONYCH

Ogdlna prébka laboratoryjna sklada si¢ zwykle z gotowego i w calosci wykonczonego wyrobu lub tez z jego
reprezentatywnej czesci.

W razie potrzeby, w celu sprawdzenia zgodnosci z art. 9 dyrektywy 96/74/WE Parlamentu Europejskiego i Rady z
dnia 16 grudnia 1996 r. w sprawie nazewnictwa wyrobow widkienniczych, mozna ustali¢ odsetek poszczegélnych
czgsci o roznej zawartodci widkien.

(') Jezeli szpule moga by¢ umieszczone na odpowiedniej drabinie natykowej, przedze mozna odwijaé rownolegle.
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Z czgici gotowego lub wykonczonego artykulu, ktérego sklad musi by¢ poddany na etykiecie, nalezy pobraé
reprezentatywna probke analityczna. Jezeli artykul opatrzony jest wigksza liczba etykiet, nalezy pobraé laboratoryjne
prébki analityczne reprezentatywne dla kazdej partii materiatu opatrzonej dang etykieta.

Jezeli artykul, ktérego sklad trzeba okresli¢, nie jest jednorodny, moze zaistnie¢ potrzeba pobrania laboratoryjnych
prébek analitycznych z kazdej czgsci artykutu i okreSlenia procentowej zawartosci réznych czedci w stosunku do
catosci danego artykutu.

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

Laboratoryjne probki analityczne nalezy poddaé obrébce wstepnej.

Nastgpnie z laboratoryjnych prébek analitycznych, poddanych obrébce wstepnej, nalezy pobraé reprezentatywne
prébki do badan.
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ZALACZNIK 11

METODY PRZEPROWADZANIA ANALIZY ILOS:CIOWE] NIEKTORYCH DWUSKLADNIKOWYCH MIESZA-
NEK WLOKIEN PRZEDNYCH

1. PRZEPISY OGOLNE

Wstep

Metody analizy iloSciowej mieszanek widkien przednych opieraja si¢ na dwoéch podstawowych procesach: recznym
rozdzielaniu widkien i rozdzielaniu chemicznym.

Metode rozdzielania recznego nalezy wybraé 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 materialéw widkienniczych,
w ktorych widkna wchodzace w ich sklad nie tworza jednorodnej mieszanki, tak jak na przyklad w przypadku przedzy
sktadajacej si¢ z kilku elementéw, z ktérych kazdy stanowi jeden rodzaj widkna, lub w przypadku tkanin, w ktérych
wldkno, ktére tworzy tafcuch, jest inne niz widkno tworzace watek lub dzianin, ktére mozna rozmotaé, sktadajacych
si¢ z réznych typéw przedzy.

Metody iloSciowej analizy chemicznej mieszanki wlokien przednych opieraja si¢ w zasadzie na wybidrczej rozpuszczal-
nosci poszczegdlnych skladnikéw mieszanki. Po wyeliminowaniu jednego ze sktadnikéw nierozpuszczalne pozostatosci
wazy si¢ i z utraconego cigzaru oblicza si¢ zawarto$¢ procentowy skladnika rozpuszczalnego. W pierwszej czesci
niniejszego zalacznika ujete zostaly informacje dotyczace analizy przeprowadzanej z zastosowaniem tej metody w
odniesieniu do wszystkich mieszanek widkien uwzglednionych w niniejszym zalaczniku, niezaleznie od ich skladu.
Informacje te nalezy zatem wykorzystywal w polaczeniu z kolejnymi sekcjami niniejszego zalacznika, zawierajacymi
szczegOlowe procedury majace zastosowanie do poszczegélnych mieszanek widkien. Czasami analiza opiera si¢ na
zasadzie innej niz zasada rozpuszczalno$ci wybidrczej; w takich przypadkach we wlasciwych sekcjach podano
informagje szczegdtowe.

Mieszanki wiokien w trakcie przetwarzania oraz, w mniejszym stopniu, wchodzace w sklad gotowych materialow
wldkienniczych moga czasami zawiera¢ substancje niewldkniste, takie jak tluszcze, woski lub klejonki badZ substancje
rozpuszczalne w wodzie, ktére moga by¢ produktami naturalnymi lub moga zosta¢ dodane w celu ulatwienia procesu
przetwarzania. Przed przystapieniem do analizy nalezy usuna¢ substancje niewl6kniste. Z tego wzgledu podana zostata
réwniez metoda usuwania olejow, tluszczow, woskow i substancji rozpuszczalnych w wodzie.

Ponadto materialy widkiennicze moga zawiera¢ zZywice lub inne substancje majace na celu nadanie tym materialom
szczegllnych wiasnosci. Substancje takie, wlaczajac barwniki, w wyjatkowych przypadkach, moga modyfikowac
dzialanie odczynnika na skladniki rozpuszczalne ifalbo moga zostal czg¢sciowo lub calkowicie wyeliminowane za
pomoca odczynnika. W ten sposéb dodane substancje moga doprowadzi¢ do wystapienia bledéw i nalezy je usunaé
przed przystapieniem do analizy prébek. W przypadku braku mozliwosci usunigcia takich dodanych substancji metody
iloSciowej analizy chemicznej podane w niniejszym zalaczniku nie maja zastosowania.

Barwnik obecny w barwionych widknach uwaza si¢ za integralng czes¢ widkna i nie usuwa si¢ go.
Analizy przeprowadza si¢ na podstawie suchej masy, a procedura okreslania suchej masy zostala podana.

Wynik otrzymuje si¢ poprzez zastosowanie wzgledem suchej masy kazdego widkna, tolerancji umownych wymienio-
nych w zalgczniku II do dyrektywy 96/74/WE Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 16 grudnia 1996 r. w sprawie
nazewnictwa wyroboéw widkienniczych.

Przed przystapieniem do analizy nalezy zidentyfikowaé wszystkie widkna wystepujace w mieszaninie. W przypadku
zastosowania niektérych metod nierozpuszczalng cze$é sktadnikéw mieszanki mozna czgSciowo rozpusci¢ w odczynni-
ku do rozpuszczania skladnikéw rozpuszczalnych. W przypadku gdy istnieje taka mozliwo$¢, nalezy wybra¢ odczynniki
o stabym dziataniu lub braku oddzialywania na nierozpuszczalne widkna. Jezeli wiemy, ze podczas przeprowadzania
analizy nastepuje ubytek masy, nalezy przeprowadzi¢ odpowiednig korekte wynikéw; w tym celu podawane sa
odpowiednie wspéltezynniki korekcyjne. Wspélezynniki te zostaly okreslone w réznych laboratoriach poprzez poddanie
dzialaniu odpowiedniego odczynnika, okreslonego w metodzie analitycznej, widkien oczyszczonych poprzez wstepna
obrébke. Wspétezynniki korekeyjne znajduja zastosowanie jedynie w odniesieniu do widkien nie poddanych rozktadowi,
natomiast, jezeli przed lub w trakcie przetwarzania wiokna ulegly rozkladowi, moze zachodzi¢ konieczno$¢ zastosowa-
nia innych wspétczynnikéw korekeyjnych. Przedstawione procedury maja zastosowanie do pojedynczych przypadkéw
oznaczania. Nalezy dokona¢ przynajmniej dwoch oznaczen, zaréwno w przypadku recznego, jak i chemicznego
rozdzielania widkien. Dla potwierdzenia, o ile nie jest to niemozliwe z przyczyn technicznych, zaleca si¢ przeprowa-
dzenia procedur alternatywnych, pozwalajacych na rozpuszczenie widkna, ktére pozostalo po zastosowaniu metody
standardowe;.

L OGOLNE INFORMACJE DOTYCZACE METOD PRZEPROWADZANIA ILO§CIOWE] ANALIZY CHEMICZNE]J
MIESZANEK WLOKIEN PRZEDNYCH

Informacje odnoszace si¢ do wszystkich metod, ktére stosuje si¢ w celu przeprowadzenia ilosciowej analizy
chemicznej mieszanek widkien przednych.
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L1 Zakres zastosowania

W zakresie zastosowania kazdej metody podano informacje dotyczaca widkien, do ktérych ma zastosowanie
dana metoda.

1.2. Zasada

Po zidentyfikowaniu skladnikéw mieszanki, poprzez zastosowanie odpowiednich zabiegéw wstepnych, usuwa
si¢ materialy niewlokniste, a nastgpnie, z zastosowaniem metody wybibrczego rozpuszczania sktadnikéw ('),
jeden ze skladnikéw. Nastgpnie wazy si¢ nierozpuszczalne pozostalosci i na podstawie utraconej masy oblicza
si¢ proporcjonalna zawarto$¢ skladnika rozpuszczalnego. Z wyjatkiem przypadkéw, gdy wystepuja trudnosci
natury technicznej, zaleca si¢ rozpuszczenie wiékien wystepujacych w najwigkszej proporgji, aby na zakoncze-
nie otrzymaé pozostatosci widkna, ktérego zawartos$¢ jest najmniejsza..

L3. Materialy i wyposazenie
[.3.1.  Aparatura

1.3.1.1. Tygle filtracyjne i naczynko wagowe pozwalajace na umieszczenie tygli lub innych przyrzadéw, ktdrych uzycie
gwarantuje uzyskanie identycznych wynikéw.

1.3.1.2. Kolba prézniowa

1.3.1.3. Eksykator zawierajacy zabarwiony indykatorem zel krzemionkowy.

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

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

1.3.1.6. Aparat Soxhleta lub inne urzadzenie pozwalajace na uzyskanie identycznych wynikow.
1.3.2.  Odczynniki

1.3.2.1. Redestylowany eter naftowy o temperaturze wrzenia 40-60 °C.

.3.2.2. Inne odczynniki zostaly okreSlone we wlasciwych sekcjach dla kazdej metody. Wszystkie wykorzystywane
odczynniki musza by¢ odczynnikami chemicznie czystymi.

1.3.2.3. Woda destylowana lub dejonizowana.

L.4. Kondycjonowanie i warunki otoczenia

Poniewaz suche masy zostaly oznaczone, probek nie trzeba kondycjonowal, a analizy nie musza by¢
przeprowadzane w atmosferze klimatyzowane;.

L5. Laboratoryjna prébka analityczna

Pobra¢ laboratoryjng prébke analityczng, reprezentatywna dla ogélnej probki laboratoryjnej i wystarczajaca, aby
dostarczy¢ wymagane probki do badan, z czego kazda o wadze przynajmniej 1 g.

1.6.  Wstepna obrébka laboratoryjnej probki analitycznej (3)

W przypadku obecnosci substancji, ktérej nie uwzglednia si¢ w obliczeniach zawartosci procentowej widkien
(patrz: art. 12 ust. 3 dyrektywy 96/74/WE Parlamentu Europejskiego i Rady z dnia 16 grudnia 1996 r. w
sprawie nazewnictwa materialéw widkienniczych), substancj¢ t¢ nalezy najpierw usunal z zastosowaniem
odpowiedniej metody, ktéra nie ma wplywu na zaden ze skladnikéw widknistych.

(') Wyjatek stanowi metoda 12. Opiera si¢ ona na oznaczeniu zawarto$ci substancji skfadowej jednego badz dwdch sktadnikow.
() Patrz: zalgcznik L1.
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W tym celu substancje niewldkniste, dajace si¢ ekstrahowal z zastosowaniem eteru naftowego i wody, usuwa
si¢, umieszczajgc probke analityczna, wysuszong powietrzem, w aparacie Soxhleta w lekkim eterze naftowym na
jedna godzing, przy minimalnej liczbie szeSciu cykli na godzing. Odparowaé z prébki eter naftowy, a nastgpnie
prébke wyekstrahowal za pomoca godzinnego moczenia w wodzie o temperaturze pokojowej, i dalej
-godzinnego moczenia w wodzie o temperaturze 65 °C * 5 °C, wstrzasajac roztworem od czasu do czasu.
Stosunek objetosci probki do wody wynosi 1:100. Usungé z prébki nadmiar wody, wyciskajac ja, odlewajac lub
odwirowywujac, a nastepnie wysuszy¢ probke powietrzem.

W przypadku gdy substancji niewldknistych nie mozna oddzieli¢ za pomocg eteru naftowego i wody, w celu
ich usuniecia nalezy zastapi¢ opisang wyzej metode, w ktorej wykorzystywana jest woda, inng odpowiednia
metodg, ktéra nie spowoduje istotnych zmian Zadnego ze skladnikéw widknistych. Niemniej jednak w
przypadku niektorych naturalnych niebielonych widkien pochodzenia roslinnego (np. juta, widkna kokosowe)
nalezy zwréci¢ uwage na fakt, ze normalna wstepna obrébka z uzyciem eteru naftowego i wody nie eliminuje
wszystkich niewloknistych substancji naturalnych; mimo to nie stosuje si¢ dodatkowej obrobki wstepnej, chyba
ze probka zawiera apretury nierozpuszczalne zaréwno w eterze naftowym, jak i w wodzie.

W raportach z przeprowadzonych analiz nalezy szczegétowo opisaé zastosowane metody obrobki wstepnej.

L.7. Procedura badawcza
1.7.1.  Wskazéwki ogdlne
1.7.1.1. Suszenie

Wszystkie zabiegi zwigzane z suszeniem nalezy przeprowadzaé w czasie nie krétszym niz 4 godziny i nie
dluzszym niz 16 godzin, w temperaturze 105 °C + 3 °C w piecu wentylowanym, z drzwiami zamknig¢tymi na
czas suszenia. Jezeli suszenie trwa mniej niz 14 godzin, probke nalezy zwazy¢, celem sprawdzenia, czy
otrzymano stala mas¢. Mas¢ mozna uznal za stal, 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 pozos-
tatosci gotymi rekami w trakcie suszenia, chlodzenia i wazenia.

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

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

W przypadku gdy uzywa si¢ innego sprzetu niz tygiel filtracyjny, suszenie przeprowadza si¢ w piecu w taki
sposob, aby mozliwe bylo okreslenie suchej masy widkien bez ubytkéw.

1.71.2. Chtodzenie

Wszystkie zabiegi zwigzane z chlodzeniem nalezy przeprowadza¢ w umieszczonym obok wagi eksykatorze,
przez okres czasu pozwalajacy na catkowite schlodzenie naczynia wagowego, lecz w zadnym przypadku nie
krécej niz przez dwie godziny.

1.7.1.3. Wazenie

Po schlodzeniu, w ciggu dwdoch minut po wyjeciu z eksykatora, naczynie wagowe nalezy zwazy(. Zabieg ten
nalezy przeprowadzi¢ z dokladnoscig do 0,0002 g.

.7.2.  Procedura

Z poddanej wstgpnej obrébee prébki analitycznej nalezy pobraé laboratoryjne probki do badan o wadze
przynajmniej 1 g. Przedza lub tkanina zostaje pocigta na czgsci o dlugosci ok. 10 mm, ktére nalezy, na tyle, na
ile jest to mozliwe, oddzieli¢ od siebie. Probki wysuszy¢ w naczynku wagowym, schlodzi¢ w eksykatorze i
zwazyC. Przenie§¢ probke do szklanych pojemnikéw, okreSlonych we wiasciwej sekcji odno$nej metody
wspélnotowej, bezposrednio po tym ponownie zwazy¢ naczynka wagowe i na podstawie réznicy obliczyé
sucha mase 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 przeprowadzonych
zabiegéw wibkna rozpuszczalne zostaly w calosci usuniete.

L8. Obliczanie i przedstawianie wynikéw

Masa kazdego z nierozpuszczalnych skladnikéw wyrazana jest w procentach catkowitej masy wiokien obecnych
w mieszance. Zawarto$¢ procentowg skladnikéw rozpuszczalnych uzyskuje si¢ na podstawie réznicy. Wyniki
oblicza si¢ na podstawie suchej masy czystych widkien, dostosowujac je za pomoca a) ustalonych tolerancji
oraz b) wspolczynnikéw korekcyjnych, niezbednych do uwzglednienia ubytku substancji w trakcie wstgpnej
obrébki i analizy. Obliczenia te przeprowadza si¢ wedlug wzoru przedstawionego w pkt 1.8.2.
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1.8.1.  Obliczanie zawarto$ci procentowej skladnika nierozpuszczalnego w czystej suchej masie, bez uwzglednienia
utraty masy wiokien podczas obrobki wstepnej.

100 rd
Py % =
170 m

gdzie:

P stanowi zawarto$¢ procentows suchego i czystego sktadnika nierozpuszczalnego

m  stanowi suchg mas¢ probki po wstepnej obrobee
r  stanowi sucha mas¢ pozostatosci

d  stanowi wspélczynnik korekeyjny, ktéry uwzglednia ubytek masy skladnika nierozpuszczalnego w od-
czynniku w trakcie przeprowadzania analizy. Odpowiednie wartosci ,d” podane sa we wlasciwych sekcjach
odnoszacych si¢ do kazdej metody.

»

Wartosci ,d” sa oczywiscie zwyklymi wartoSciami majacymi zastosowanie do widkien niepoddanych
rozkladowi metoda chemiczna.

1.8.2.  Obliczanie zawarto$ci procentowej skladnika nierozpuszczalnego w czystej suchej masie, z dostosowaniem za
pomocg wsp6lezynnikéw umownych oraz, w miare potrzeb, wspélczynnikéw korekeyjnych, dla ubytku masy w
trakcie wstgpnej obrébki.

b
100 P, (1 yat 1)

Pia % = a+b = a+by)’
1+bs 2 +by
Pi(1 100 -P)( 1
1( + 100 )+(00 1)( + 100 )
gdzie:
P stanowi zawarto$¢ procentowq nierozpuszczalnego sktadnika, dostosowang z uwzglednieniem ustalonych

tolerancji i ubytku masy, jaki nastapil w trakcie wstepnej obrébki

P stanowi zawarto$¢ procentowg czystej suchej masy skladnika nierozpuszczalnego, obliczong z zastoso-
waniem wzoru podanego w pkt 1.8.1.

a stanowi ustalona tolerancje w odniesieniu do skladnika nierozpuszczalnego (patrz: zalacznik 1I do
dyrektywy w sprawie nazewnictwa wyrobéw widkienniczych)

a stanowi ustalona tolerancj¢ w odniesieniu do skladnika rozpuszczalnego (patrz: zalacznik II do dyrekty-
wy w sprawie nazewnictwa wyrobow widkienniczych)

b stanowi procentowy ubytek skladnika nierozpuszczalnego spowodowany wstepna obrobka

b,  stanowi procentowy ubytek skfadnika rozpuszczalnego spowodowany wstepng obrébka

Zawarto$¢ procentowa drugiego skladnika (P,, %) jest rowna 100 - P, %.

W przypadku gdy przeprowadza si¢ specjalng obrébke wstepng, nalezy okresli¢ wartosci b, i b,, o ile jest to
mozliwe — poddajac kazde z wchodzacych w sklad tkaniny czystych widkien wstepnej obrobee analitycznej. Za
wlokna czyste uwaza si¢ widkna pozbawione wszelkich substancji niewloknistych, z wyjatkiem tych, ktére
normalnie je zawieraja (ze wzgledu na ich budowe lub ze wzgledu na proces produkcyjny), w stanie (niebielone,
bielone), w jakim wystepuja w materiale, ktory jest poddawany analizie.

W przypadku gdy nie dysponujemy oddzielnymi i czystymi widknami, stuzacymi do produkcji materiatu, ktéry
ma zosta¢ poddany analizie, nalezy przyja¢ $rednie wartosci b, i b,, otrzymane w wyniku badaf przeprowa-
dzonych na czystych wtdknach, podobnych do widkien wchodzqcycfl w sklad badanej mieszanki.

Jezeli widkna zostaly w normalny sposéb poddane wstgpnej obrobce przez ekstrakcje w eterze naftowym i
wodzie, wspolczynniki korekcyjne b, i b, z reguly pomija si¢, z wyjatkiem przypadku niebielonej bawekny,
niebielonego Inu lub niebielonych konopi, kiedy to przyjmujemy umownie, Ze ubytek, jaki wystapit w wyniku
wstepnej obrobki wynosi 4 %, oraz w przypadku polipropylenu, gdy przyjmujemy, iz ubytek wyniést 1 %.

W przypadku innych widkien, przyjmuje si¢ umownie, ze w obliczeniach nie uwzglednia si¢ ubytkéw
powstalych w trakcie wstepnej obrdbki.
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IL.4.

I1.4.1.
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1L.6.

IL.7.

IL.8.

I1.8.1.

1.8.2.

METODA ANALIZY ILOSCIOWE] POLEGAJACA NA RECZNYM ROZDZIELANIU WEOKIEN PRZEDNYCH

Zakres zastosowania

Metode stosuje si¢ do wszystkich rodzajow widkien przednych, z zastrzezeniem, Ze nie tworzg jednorodnej
mieszanki i mozna je rozdzieli¢ recznie.

Zasada

Po dokonaniu identyfikacji materialu wi6kienniczego w pierwszej kolejnosci usuwa si¢ materialy niewl6kniste, a
nastgpnie recznie rozdziela si¢ widkna, suszy si¢ je i wazy, w celu obliczenia procentowej zawartosci kazdego z
widkien 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 identycznych wynikéw.
Igta.

Torsjometr lub podobne urzadzenie.

Odczynniki
Redystylowany eter naftowy o temperaturze wrzenia 40-60°C.

Woda destylowana lub woda dejonizowana.

Kondycjonowanie i warunki otoczenia

Patrz: pkt L.4.

Laboratoryjna prébka analityczna

Patrz: pkt L.5.

Wstepna obrébka laboratoryjnej probki analitycznej

Patrz: pkt L6.

Procedura
Analiza przgdzy

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

Przedze pocia¢ na odcinki o odpowiedniej dlugosci i oddzieli¢ poszczegdlne rodzaje widkien za pomoca igly
oraz, w razie konieczno$ci, torsjometru. W ten sposéb rozdzielone rodzaje widkien umieszcza sie w
wytarowanym i wysuszonym naczynku wagowym w temperaturze 105 °C + 3 °C, az do uzyskania stalej
masy, zgodnie z opisem w pkt L.7.1 i L.7.2.

Analiza tkaniny

Z laboratoryjnej probki analitycznej poddawanej wstepnej obrébee nalezy pobraé probke do badan o masie
przynajmniej 1g, z dala od krajek, ze starannie wyréwnanymi brzegami, aby nitki lub watek przebiegaly w
stosunku do nich réwnolegle lub, w przypadku dzianin, w jednej linii z wypuklymi prazkami i rzedami.
Rozdzieli¢ rézne rodzaje przedzy, zebraé je w wytarowanym naczynku wagowym i dalej postgpowal zgodnie ze
wskazéwkami przedstawionymi w pkt 11.8.1.
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I.9.  Obliczanie i przedstawianie wynikow

Mase kazdego skladnika wyraza si¢ w procentach catkowitej masy widkien obecnych w mieszance. Wyniki
oblicza si¢ na podstawie czystej suchej masy, dostosowujac je za pomoca a) ustalonych tolerancji oraz b)
wspolczynnikéw korekceyjnych, niezbednych do uwzglednienia ubytku substancji w trakcie wstepnej obrébki.

I.9.1. Obliczanie zawartosci procentowej masy czystych suchych widkien, bez uwzglednienia ubytku masy widkien w
trakcie wstepnej obrobki:
100m; 100

m1+m2_1+2’
my

Pl%:

gdzie:
P stanowi zawarto$¢ procentowq pierwszego suchego i czystego skladnika

m, jest masg pierwszego suchego i czystego skfadnika

m, jest masg drugiego suchego i czystego skfadnika.

I1.9.2. Obliczanie zawartosci kazdego ze skladnikéw, z dostosowaniem za pomocy ustalonych tolerancji oraz, w miare
potrzeb, wsplczynnikéw korekeyjnych dla ubytku substancji w trakcie wstgpnej obrobki, patrz: pkt 1.8.2.
IL1.  Dokladno$¢ metod
Stopiert dokladnosci okreslony dla kazdej metody ma zwigzek z odtwarzalnoscig.

Odtwarzalno$¢ nawigzuje do wiarygodnosci, tzn. zgodnosci wartosci uzyskanych w wyniku do$wiadczen
przeprowadzanych przez laborantéw w réznych laboratoriach lub w réznych okresach czasu, z zastosowaniem
takiej samej metody i przy uzyskaniu oddzielnych wynikéw dla probek takiej samej mieszanki.

Odtwarzalno$¢ wyrazana jest granicami ufnosci wynikéw dla 95 % poziomu ufnosci.
Rozumie si¢ przez to, ze réznica migdzy dwoma wynikami, ktére we wszystkich analizach przeprowadzonych
w réznych laboratoriach, przekroczona zostala tylko w pigciu przypadkach na 100, przy zwyklym i prawidlo-
wym zastosowaniu metody badania identycznej jednorodnej mieszanki.

2.  Raport z badafi

Il1.2.1. Nalezy poda¢, ze analiza zostala przeprowadzona z zastosowaniem niniejszej metody.

I1.2.2. Nalezy podaé szczegdétowe informacje dotyczace specjalnej obrobki wstepnej (patrz: pkt 1.6).

I1.2.3. Nalezy poda¢ wyniki jednostkowe oraz $rednig arytmetyczng z dokladnoscig do jednej dziesigtej.
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2. METODY SZCZEGOLNE — TABELA PODSUMOWUJACA

Metoda

Zakres stosowania

Odczynnik

Nr 1
Nr 2
Nr 3

Nr 4
Nr 5
Nr 6
Nr 7
Nr 8

Nr 9

Nr 10

Nr 11
Nr 12

Nr 13
Nr 14

Nr 15

Widkno octanowe
Nicktére wiokna proteinowe

Wiskoza, wiékno miedziowe
lub typy modalne

Poliamid lub nylon
Wiékno octanowe
Widkno tréjoctanowe
Niektore wiokna celulozy

Wiékno  akrylowe, niektore
wldkna modakrylowe lub nie-
ktére widkna polichlorowinylo-
we

Niektore wiokna polichlorowi-
nylowe

Wiékno octanowe

Jedwab

Juta

Widkno polipropylenowe
Widkna polichlorowinylowe

(na bazie homopolimeru chlor-
ku winylu)

Widkna polipropylenowe, nie-
ktéore widkna modakrylowe,
niektére wiokna elastomerowe
poliuretanowe, wtdkno octano-
we, widkno tréjoctanowe

Niektére inne widkna
Niektore inne wtokna

Bawelna

Niektore inne widkna
Wiékno tréjoctanowe
Niektore inne widkna
Wiokno poliestrowe

Niektore inne wtokna

Niektére inne widkna

Niektére widkna polichlorowi-
nylowe

Welna lub siers¢

Niektére wiokna pochodzenia
zZwierzecego

Niektore inne widkna

Niektore inne wtokna

Niektére inne widkna

Aceton
Podchloryn
Kwas mréwkowy i chlorek cynku

Kwas mrowkowy 80 %
Alkohol benzylowy
Dwuchlorometan
Kwas siarkowy 75 %

Dimetyloformamid

Dwusiarczek
55,5/44,5 vjv

wegla/acetonu
Kwas octowy lodowaty

Kwas siarkowy 75 % m/m

Metoda dawkowania azotu

Ksylen
Stezony kwas siarkowy

Cykloheksan
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METODA NR 1
WEOKNO OCTANOWE I NIEKTORE INNE WEOKNA

(Metoda z zastosowaniem octanu)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. widkna octanowego (19)
z

2. welng (1), sierScig zwierzeca (2 i 3), jedwabiem (4), bawelng (5), Inem (7), konopiami (8), juta (9), manila (10),
trawg alfa (11), wioknem kokosowym (12), janowcem (13), ramia (14), sizalem (15), wtdéknem miedziowym (21),
widknem modalnym (22), wiéknem proteinowym (23), wiskoza (25), wiéknem akrylowym (26), wiéknem
poliamidowym lub nylonem (30) i wiéknem poliestrowym (31).

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

. ZASADA

Widkna octanowe znajdujgce si¢ w znanej suchej masie mieszanki rozpuszcza si¢ za pomocg acetonu. Pozostatosci
zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki, wyrazona zostaje jako odsetek
suchej masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchego widkna octanowego.

. APARATURA 1 ODCZYNNIKI (oprécz tych okreslonych we wskazéwkach ogdlnych)

3.1. Aparatura
Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona w korek ze szlifem.
3.2. Odczynnik

Aceton.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okreslong we wskazéwkach ogdlnych i postgpowaé w nastepujacy sposéb:

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

Zabieg ten nalezy powtérzy¢ jeszcze dwukrotnie (w sumie trzy zabiegi ekstrakcji), ale kazdorazowo tylko przez
15 minut, aby catkowity czas poddania dzialaniu acetonu wynosit jedna godzing. Pozostalosci nalezy przela¢ do
tygla filtracyjnego. Pozostalosci znajdujace si¢ w tyglu filtracyjnym nalezy wymy¢ acetonem i oprézni¢ metoda
odsysania. Tygiel filtracyjny napei¢ ponownie acetonem, a nastgpnie, nie odsysajac go, pozostawi¢ do odcedzenia
na zasadzie grawitacji.

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

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposob opisany we wskazéwkach ogélnych. Wartos¢ ,d” wynosi 1,00.

. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnej mieszanki materiatéw tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej metody
nie przekraczaja + 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 2
NIEKTORE WLOKNA PROTEINOWE I NIEKTORE TYPY INNYCH WLOKIEN

(Metoda z zastosowaniem podchlorynu)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metode stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwusktadnikowych:

1. niektorych widkien proteinowych, tzn. welny (1), sierSci zwierzecej (2 i 3), jedwabiu (4), widkien proteinowych
(23)

Z

2. bawelng (5), widknem miedziowym (21), wioknem modalnym (22), wiéknem polichlorowinylowym (27),
widknem poliamidowym lub nylonem (30), widknem poliestrowym (31), widknem polipropylenowym (33),
wloknem elastomerowym poliuretanowym (39) i widknem szklanym (40).

Jezeli wystepuja rézne widkna proteinowe, w wyniku zastosowania tej metody mozna okresli¢ ich catkowita ilos¢,
ale nie mozna okredli¢ zawartosci procentowej kazdego z tych widkien oddzielnie.

. ZASADA

Widkna octanowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomocg roztworu
podchlorynu. Pozostalo$ci zbiera sig, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki,
wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchego widkna
proteinowego.

Aby przygotowal roztwér podchlorynu, mozna wykorzystaé podchloryn litu lub podchloryn sodowy.

Uzycie podchlorynu litu zaleca si¢ w przypadku, gdy liczba analiz do przeprowadzenia 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
powtarzaé proby z wykorzystaniem statych ilosci podchlorynu litu.

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

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
i) Odczynniki na bazie podchlorynu
a) Roztwdr podchlorynu litu

Odczynnik ten stanowi $wiezo przygotowany roztwor, o zawartosci czynnego chloru 35 (¢ 2) g/l (okolo
1 M), do ktérego dodano uprzednio rozwigzany wodorotlenek sodu w ilosci 5 g/l (£ 0,5). W celu
przygotowania roztworu nalezy rozpuéci¢ 100 g podchlorynu litu zawierajacego 35 % chloru czynnego
(lub 115 g zawierajacego 30 % chloru czynnego) w okolo 700 ml wody destylowanej, doda¢ 5 g
wodorotlenku sodu rozpuszczonego w ok. 200 ml wody destylowanej i uzupelni¢ woda destylowana do
objetosci 1 litra. W przygotowanym w ten sposob $wiezym roztworze nie trzeba przeprowadzaé kontroli
jodometrii.

g

Roztwér podchlorynu sodowego

Odczynnik ten stanowi $wiezo przygotowany roztwor, o zawartosci czynnego chloru 35 (¢ 2) g/l (okoto
1 M), do ktérego dodano uprzednio rozwiazany wodorotlenek sodu w ilosci 5 gfl (+ 0,5).

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

ii) Kwas octowy, roztwor rozciericzony

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

4. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okreslona we wskazéwkach ogdlnych, postgpujac w nastgpujacy sposob: w kolbie
stozkowej o pojemnodci przynajmniej 200 ml umiesci¢ 1 g prébki z okoto 100 ml roztworu podchlorynu
(podchlorynu litu lub sodowego). Energicznie wstrzasng¢ w celu dobrego nawilzenia prébki.
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Nastgpnie kolb¢ nalezy umiesci¢ w termostacie w temperaturze 20 °C na 40 minut. Poniewaz rozklad welny
nastepuje w spos6b egzotermiczny, cieplo reakcji wywolane w trakcie reakcji nalezy rozprowadzi¢ i wypuscié. W
przeciwnym razie moga wystapic istotne bledy spowodowane zapoczatkowaniem reakgji rozkladu nierozpuszczal-
nych wiokien.

Po 40 minutach zawarto$¢ kolby nalezy przefiltrowal przez wytarowany szklany tygiel filtracyjny i przeniesé
pozostale wiékna do tygla filtracyjnego, poprzez przeplukanie niewiclka iloscia odczynnika podchlorynowego.
Oprézni¢ tygiel filtracyjny poprzez odsysanie, a pozostalosci wymy¢ kolejno wodg, rozcieniczonym kwasem
octowym, a nastepnie znowu wodg. 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
grawitagji.

Na koniec nalezy osuszy¢ tygiel przez odsysanie, wysuszy¢ tygiel i pozostalosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazéwkach ogdlnych. Wspétczynnik korekcyjny ,d” wynosi 1,00. Dla
bawelny, wiskozy, wiékna modalnego jego wartos¢ wynosi 1,01, a dla surowej bawelny 1,03.

. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialéw tekstylnych granice ufno$ci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg + 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 3
WISKOZA, WLOKNO MIEDZIOWE LUB NIEKTORE TYPY WLOKNA MODALNEGO I BAWEENY

(Metoda z zastosowaniem kwasu mréwkowego i chlorku cynku)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metod¢ stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtoknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. wiskozy (25) lub widkna miedziowego (21), wlacznie z niektérymi typami wiékna modalnego (22),
z

2. bawelng (5).

Jezeli stwierdzono obecno$¢ wiékna modalnego, nalezy przeprowadzi¢ wstepne badanie w celu sprawdzenia, czy
wlokno rozpuszcza si¢ w odczynniku.

Metody tej nie stosuje si¢ do mieszanek, w ktérych bawelna ulegla nadmiernemu rozkladowi chemicznemu, ani gdy
wiskoza lub wiékno miedziowe nie sg catkowicie rozpuszczalne ze wzgledu na obecnos¢ niektérych barwnikéw lub
apretur, ktérych nie mozna catkowicie wyeliminowac.

. ZASADA

Widkna wiskozy, wiokna miedziowe lub modalne, znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym
rozpuszcza si¢ za pomocg odczynnika, w sktad ktérego wchodzi kwas mréwkowy lub chlorek cynku. Pozostatosci
zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki, wyrazona zostaje jako odsetek
suchej masy mieszanki. Réznica stanowi zawarto$¢ procentowg wiskozy, widkna miedziowego lub modalnego.

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

3.1. Aparatura

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

ii) 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 mrow-
kowego, uzupelniony do 100 g woda (lub 20 czg¢sciami wagowymi rozpuszczonego bezwodnego chlorku
cynku w 80 czg$ciach wagowych 85 % kwasu mréwkowego).

Notabene:

W tym przypadku nalezy zwrdci¢ uwage na pkt 1.3.2.2., ktdry ustanawia, ze wszystkie wykorzystywane
odczynniki muszg by¢ chemicznie czyste; ponadto nalezy wykorzystywa wylacznie rozpuszczony bezwodny
chlorek cynku.

ii

=

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

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okre§long we wskazéwkach ogdlnych, postepujac w nastgpujacy sposob: probke umiescié
niezwlocznie w kolbie, wstgpnie ogrzanej do temperatury 40 °C. Doda¢ 100 ml roztworu kwasy mréwkowego i
chlorku cynku, wstepnie ogrzanych do temperatury 40 °C na gram probki. Zamknaé kolbg i energicznie nig
wstrzgsnal. Utrzymywaé kolbe wraz z jej zawartoScig w stalej temperaturze 40 °C przez dwie i pot godziny,
wstrzgsajac nig co godzing. Zawarto$¢ kolby przefiltrowaé przez wytarowany tygiel filtracyjny i za pomoca
odczynnika przenie$¢ do tygla wszystkie pozostale w kolbie widkna. Wypluka¢ 20 ml odczynnika.

Wymy¢ dokladnie tygiel i pozostalosci woda o temperaturze 40 °C. Widkniste pozostalosci sptukal zimnym
roztworem amoniaku w ilosci okoto 100 ml (pkt 3.2. ii)), upewniajac si¢, czy pozostalosci te pozostawaly przez
10 minut catkowicie zanurzone w roztworze ('); nastgpnie dokladnie wyptukaé zimng woda.

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

Aby widkniste pozostatosci pozostawaly zanurzone przez 10 minut w roztworze amoniaku, mozna na przyklad polaczy¢ tygiel
filtracyjny z zaworem kurkowym pozwalajacym regulowaé przeplyw amoniaku.
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5. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazéwkach ogélnych. Warto$¢ ,d” dla bawelny wynosi 1,02.

6. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanck materialéw tekstylnych granice ufnoSci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg + 2 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 4
WLOKNO POLIAMIDOWE I NIEKTORE INNE WEOKNA

(metoda z zastosowaniem 80 % kwasu mréwkowego)

. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. widkna poliamidowego lub nylonu, (30),
z

2. welng (5), sierScig zwierzgca (2 1 3), bawelng (5), wiéknem miedziowym (21), widknem modalnym (22), wiskoza
(25), wiéknem akrylowym (26), wiéknem polichlorowinylowym (27), wiéknem poliestrowym (31), wiéknem
polipropylenowym (33) i widknem szklanym (40).

Tak jak podano powyzej, metoda ta stosowana jest do mieszanek zawierajacych welng, lecz w przypadku gdy
zawarto$¢ tej ostatniej przekracza 25 %, nalezy stosowal metode nr 2 (rozpuszczenie welny w zasadowym
roztworze podchlorynu sodowego).

. ZASADA

Wilékna poliamidowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomocg kwasu
mréwkowego. Pozostalosci zbiera sig, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki,
wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa widkna poliamido-
wego lub nylonu.

. APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreSlone we wskazéwkach ogdlnych)

3.1. Aparatura
Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona w korek ze szlifem
3.2. Odczynniki

i) 80 % m/m kwas mréowkowy, o gestosci wzglednej przy temperaturze 20 °C: 1,186. Rozcieniczy¢ 880 ml
90 % mjm kwasu mréwkowego (o gestosci wzglednej przy temperaturze 20 °C: 1,204) do 1 litra woda.
Alternatywnie rozcieficzy¢ 780 ml kwasu mréwkowego o stezeniu 98-100 % m/m (o gestoSci wzglednej
przy temperaturze 20 °C: 1,220) do 1 litra wodg.

Stezenie kwasu mréwkowego mieszczace sie w przedziale 77-83 % m/m nie jest stezeniem krytycznym.

ii) Rozcieficzony roztwér amoniak: rozcieficzy¢ 80 ml stezonego amoniaku (o gestosci wzglednej przy 20°C:
0,880) do 1 litra woda.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okreslona we wskazéwkach ogélnych, postepujac w nastepujacy sposéb: Do probki
umieszczonej w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej 200 ml doda¢ 100 ml kwasu mréwkowego na gram
probki. Kolbe zatka¢ i wstrzasnaé w celu namoczenia probki. Pozostawi¢ na 15 minut w temperaturze pokojowej,
od czasu do czasu mieszajac. Zawarto$¢ kolby przefiltrowaé przez wytarowany tygiel filtracyjny, a wszystkie wiokna
przepusci¢ przez tygiel, sptukujac kolbe niewielka iloscia kwasu mréwkowego. Osuszy¢ kolbe metodg odsysania i
zmy¢ osad z filtra, kolejno kwasem mréwkowym, ciepla woda, rozcieficzonym amoniakiem i na koficu zimna woda.
Po kazdym dodaniu plynu osuszy¢ tygiel metodg odsysania. Nie stosowa¢ metody odsysania, w przypadku gdy
kazdy sptukany roztwér Scicknie na zasadzie grawitacji. Na koniec osuszy¢ tygiel metoda odsysania, wysuszy¢ go
wraz z pozostatoSciami, ostudzi¢ je i zwazyc.

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazoéwkach ogdlnych. Wartos¢ ,d” wynosi 1,00.

. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg £ 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 5
WLOKNO OCTANOWE I TR()]OCTANOWE

(Metoda z zastosowaniem alkoholu benzylowego)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metode stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
— widkna octanowego (19)
z

— widknem tréjoctanowym (24).

. ZASADA

Wibkna octanowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomocy alkoholu
benzylowego w temperaturze 52 °C + 2 °C.

Pozostalosci zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki, wyrazona zostaje
jako odsetek suchej masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowg suchego wiékna octanowego.

. APARATURA [ ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazéwkach ogdlnych)

3.1. Aparatura

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

ii) Mieszadto mechaniczne.

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

i) Alkohol benzylowy,

i) Alkohol etylowy,

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okreslong we wskazéwkach ogdlnych, postepujac w nastepujacy sposéb:

Do prébki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej doda¢ 100 ml alkoholu benzylowego na gram prébki. Whozy¢ korek,
umocowal kolb¢ na urzadzeniu mieszajgcym tak, aby pozostala zanurzona w laZni wodnej o temperaturze
utrzymywanej na poziomie 52 °C £ 2 °C, i miesza¢ przez 20 minut w tej temperaturze.

(Mieszanie mechaniczne mozna zastapi¢ energicznym mieszaniem recznym).

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

Odcedzi¢ przez tygiel. Opisany cykl zabiegdw powtdrzyé po raz trzeci.

Na koniec wla¢ plyn i pozostalosci do tygla; przenies¢ widkna, ktére mogly pozostaé w kolbie za pomoca
dodatkowej iloci alkoholu benzylowego o temperaturze 52 °C = 2 °C. Tygiel dokladnie wysuszy¢.

Przenies¢ widkna do kolby, wyplukaé alkoholem etylowym i po recznym wymieszaniu odcedzié przez tygiel
filtracyjny.

Zabieg plukania powtorzy¢ dwa lub trzy razy. Pozostalosci przenie$¢ do tygla i dokladnie wysuszy¢. Wysuszy¢ tygiel
i pozostalosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w spos6b opisany we wskazéwkach ogélnych. Warto$¢ ,d” wynosi 1,00.

. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialéw tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 6
WLOKNO TROJOCTANOWE I NIEKTORE INNE WLOKNA

(metoda z zastosowaniem dichlorometanu)

. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. widkna tréjoctanowego (24)
z

2. welng (1), sierScig zwierzgca (2 i 3), bawelng (5), widknem miedziowym (21), wiéknem modalnym (22),
wiéknem akrylowym (26), wiéknem poliamidowym lub nylonem (30), wiéknem poliestrowym (31) i widknem
szklanym (40).

Uwaga:

Widkna tréjoctanowe, wykonczone apretura prowadzaca do czeSciowej hydrolizy, przestaja by¢ catkowicie rozpusz-
czalne w odczynniku. W takich przypadkach niniejsza metoda nie ma zastosowania.

. ZASADA

Widékna tréjoctanowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomoca
dichlorometanu. Pozostalosci zbiera sie, myje, suszy i wazy; ich masa, po wprowadzeniu ewentualnej poprawki,
wyrazona zostaje jako odsetek suchej masy mieszanki. Roznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchego widkna
tréjoctanowego.

. APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazéwkach ogdlnych)

3.1. Aparatura
Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona w korek ze szlifem.
3.2. Odczynnik

Dichlorometan (chlorek etylenu)

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okreslong we wskazowkach ogdlnych, postepujac w nastgpujacy sposob:

Do probki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci 200 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem, doda¢ 100 ml
dichlorometanu na gram wzorca, whozy¢ korek, wstrzgsa¢ kolbg co 10 minut celem zwilzenia probki, pozostawi¢ na
30 minut w temperaturze pokojowej, mieszajac w regularnych odstepach czasu. Nastgpnie przez wytarowany tygiel
filtracyjny odcedzi¢ ptyn. Do kolby zawierajacej pozostatosci doda¢ 60 ml dichlorometanu, wymieszaé recznie i
przefiltrowaé zawarto$¢ kolby przez tygiel filtracyjny. Przenie$¢ pozostatosci widkien do tygla, zmywajac je niewielka
iloscig dichlorometanu. W celu wyeliminowania nadmiaru plynu zastosowaé metod¢ odsysania, ponownie napehic
tygiel dichlorometanem i pozostawié, az plyn wycieknie na zasadzie grawitacji.

Na koniec, w celu wyeliminowania nadmiaru plynu, zastosowa¢ metod¢ odsysania, a nastgpnie, w celu wyelimino-
wania rozpuszczalnika, do pozostalosci dolaé wrzacg wodg, zastosowalé metod¢ odsysania, wysuszyC tygiel i
pozostalosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazowkach ogdlnych. Warto$¢ ,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem widkna
poliestrowego, dla ktérego warto$¢ ,d” wynosi 1,01.

. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg £ 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 7
NIEKTORE WLOKNA CELULOZOWE I WLOKNO POLIESTROWE

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

. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. bawelny (5), Inu (7), konopii (8), ramii (14), wiékna miedziowego (21), wiékna modalnego (22), wiskozy (25)
z

2. z wiknem poliestrowym (31).

. ZASADA

Wibkna celulozowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomocag 75 % m/m
kwasu siarkowego. Pozostalosci zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa wyrazona zostaje jako zawarto§¢
procentowa suchej masy mieszanki. R6znica stanowi zawarto$¢ procentowa suchych widkien celulozowych.

. APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazéwkach ogdlnych)

3.1. Aparatura

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

i) Termostat lub inne urzadzenie pozwalajace na utrzymanie kolby w temperaturze 50 °C £ 5 °C.
3.2. Odczynniki
i) 75 % mjm £ 2 % kwas siarkowy

Przygotowal, ostroznie dodajac, przy jednoczesnym chlodzeniu, 700 ml kwasu siarkowego (o gestosci
wzglednej 1,84 przy 20 °C) do 350 ml wody destylowanej. Po schlodzeniu do temperatury pokojowej
zawarto$¢ kolby uzupelni¢ woda do objetosci 1 litra.

ii) Rozcieficzony roztwoér amoniaku.

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

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowa¢ procedure okreslong we wskazowkach ogdlnych, postepujac w nastepujacy 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 kolbe przez 1 godzing w temperaturze 50 °C £ 5 °C), mieszajac jej zawarto$¢
regularnie w dziesigciominutowych odstepach. Przefiltrowaé zawarto$¢ kolby przez wytarowany tygiel filtracyjny z
zastosowaniem metody odsysania. Przenie$¢ pozostatosci widkien do tygla, zmywajac kolbe niewielka iloscia 75 %
kwasu siarkowego. Osuszy¢ tygiel metoda odsysania i po raz pierwszy wymy¢ pozostatosci znajdujace si¢ na
powierzchni filtra, napelniajac tygiel $wiezym 75 % kwasem siarkowym. Nie stosowaé metody odsysania, zanim
pozostaly po myciu plyn nie wycieknie na zasadzie grawitacji.

Wymy¢ pozostatosci kilkakrotnie zimng woda, dwa razy rozcienczonym roztworem amoniaku, a nastgpnie
dokfadnie zimng woda, po kazdej czynnosci suszac tygiel metoda odsysania. Przed zastosowaniem metody odsysania
zaczekad, az caly plyn pozostaly po myciu wycieknie na zasadzie grawitacji. Na koniec usunaé pozostatosci plynu
metodg odsysania, wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazyc.

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazoéwkach ogdlnych. Wartos¢ ,d” wynosi 1,00.

. DOKEADNOSC METODY

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

WLOKNA AKRYLOWE, NIEKTORE WLOKNA MODAKRYLOWE LUB NIEKTORE WELOKNA POLICHLORO-

WINYLOWE I NIEKTORE INNE WEOKNA

(Metoda z zastosowaniem dimetyloformamidu)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metode stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwusktadnikowych:

1. widkien akrylowych (26), nicktérych widkien modakrylowych (29) lub niektérych widkien polichlorowinylo-
wych ()

Z

2.z welng (1), sierScia zwierzeca (2 i 3), jedwabiem (3), bawelng (5), widknem miedziowym (21), wiéknem
modalnym (22), wiskoza (25), widknem poliamidowym lub nylonem (30) i widknem poliestrowym (31).

Stosuje si¢ ja réwniez do widkien akrylowych oraz niektérych widkien modakrylowych poddanych dzialaniu
barwnikéw wstepnie metalizowanych, ale nie do widkien poddawanych dziataniu barwnikéw chromujacych sie.

. ZASADA

Widkna akrylowe, niektére widkna modakrylowe lub nicktére widkna polichlorowinylowe znajdujace si¢ w znanej
masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomocg dimetyloformamidu w temperaturze wrzenia tazni
wodnej. Pozostalosci zbiera si¢, myje, suszy i wazy. Ich masg, po naniesieniu ewentualnych poprawek, wyraza si¢
jako zawarto$¢ procentowa suchej masy mieszanki, a rdznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchych widkien
akrylowych, wiékien modakrylowych lub widkien polichlorowinylowych.

. APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okre§lone we wskazéwkach ogdlnych)

3.1. Aparatura

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

ii) taznia wodna o temperaturze wrzenia.
3.2. Odczynnik
Dimetyloformamid (temperatura wrzenia 153 °C * 5 °C) niezawierajacy wigcej niz 0,1 % wody.

Odczynnik ten jest toksyczny, w zwigzku z czym zaleca si¢ prowadzenie prac pod wyciagiem.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowa¢ procedure okreslong we wskazowkach ogdlnych, postepujac w nastgpujacy sposob:

Do prébki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem,
doda¢ 80 ml dimetyloformamidu na gram prébki, wstepnie ogrzanej w lazni wodnej w temperaturze wrzenia.
Wihozy¢ korek, wstrzasngé ostroznie kolbg stozkowa celem namoczenia prébki. Utrzymywal lazni¢ wodna w
temperaturze wrzenia przez jedng godzing. W tym czasie, zachowujac ostroznos¢, pigciokrotnie wymieszaé kolbe
Wwraz z jej zawartoscia.

Odcedzi¢ plyn przez wytarowany tygiel filtracyjny, zatrzymujac wiékna w kolbie stozkowej. Ponownie dolaé do
kolby 60 ml dimetyloformamidu i ogrzewac go przez 30 minut. W tym czasie, zachowujac ostrozno$¢, dwukrotnie
wymiesza¢ recznie kolb¢ wraz z jej zawartoscig.

Metodg odsysania przefiltrowaé zawarto$¢ kolby przez tygiel filtracyjny.

Przenie$¢ pozostatosci widkien do tygla, zmywajac kolbe dimetyloformamidem. W celu usunigcia nadmiaru plynu
zastosowaé metode odsysania. Pozostalosci wymy¢, wykorzystujac do tego okolo jednego litra cieplej wody o
temperaturze 70-80 °C, przy czym tygiel kazdorazowo wypelnia¢ wodg. Po kazdym dolaniu wody zastosowal
metode odsysania, ale dopiero wtedy, gdy plyn wycieknie na zasadzie grawitacji. Jezeli plyn pozostaly po myciu
wycieka zbyt wolno, mozna zastosowal metod¢ odsysania.

Wysuszy¢ tygiel, a pozostatosci ostudzi¢ i zwazyc.

(') Przed przystapieniem do analizy nalezy sprawdzi¢ rozpuszczalno$¢ widkien modakrylowych lub polichlorowinylowych w odczynniku.
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5. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazéwkach ogélnych. Warto$¢ ,d” wynosi 1,00 z wyjatkiem:

welny: 1,01
bawelny: 1,01
wlokna miedziowego: 1,01
wlokna modalnego: 1,01
wlokna poliestrowego: 1,01.

6. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufnoSci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg + 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 9
WELOKNA POLICHLOROWINYLOWE I NIEKTORE INNE WEOKNA

(Metoda z zastosowaniem siarczku weglafacetonu 55,5/44,5)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. niektérych widkien polichlorowinylowych (27), tzn. niektérych polichlorkéw winylu, nachlorowanych lub nie (')
z

2. z welng (1), sierScia zwierzecg (2 i 3), jedwabiem (3), bawelng (5), widknem miedziowym (21), wiéknem
modalnym (22), wiskozg (25), widknem akrylowym (26), wiéknem poliamidowym lub nylonem (30), wiéknem
poliestrowym (31), wiéknem szklanym (40).

Jezeli zawarts¢ welny lub jedwabiu w mieszance przekracza 25 %, nalezy zastosowal metode nr 2.

Jezeli zawarto$¢ w mieszance widkna poliamidowego lub nylonu przekracza 25 %, wykorzystuje si¢ metode nr 4.

. ZASADA

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

. APARATURA [ ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazéwkach)

3.1. Aparatura
i) Kolba stozkowa o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzona w korek ze szlifem.
ii) Mieszadlo 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 zwigzku z czym zaleca si¢ prowadzenie prac pod wyciagiem.

i) Alkohol etylowy o objetosciowej zawartosci alkoholu 92 % lub alkohol metylowy.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowa¢ procedure okreslong we wskazéwkach ogdlnych, postepujac w nastepujacy 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 prébki. W odpowiedni sposob zatkaé kolbe i przez 20 minut
miesza¢ w temperaturze pokojowej z wykorzystaniem mieszadla mechanicznego lub energicznie metoda reczna.
Przez wytarowany tygiel filtracyjny odcedzi¢ ptyn powierzchniowy.

Powtorzy¢ ten zabieg z wykorzystaniem 100 ml $wiezego odczynnika. Kontynuowal operacje, dopdki ani jedna
kropla plynu ekstrakcyjnego nie pozostanie w skladzie polimeru po odparowaniu na szkielko zegarka. Z uzyciem
dodatkowej iloSci rozpuszczalnika przenie$¢ pozostalosci do tygla filtracyjnego. W celu usunigcia plynu zastosowaé
metode odsysania, wyplukaé tygiel i pozostalosci 20 ml alkoholu, a nastgpnie trzykrotnie woda. W celu usunigcia
nadmiaru plynu zastosowal metod¢ odsysania, ale dopiero wtedy, gdy plyn wycieknie na zasadzie grawitacji.
Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ i zwazy¢.

Uwaga:

Probki niektorych mieszanek o wysokiej zawarto$ci polichlorku winylu w trakcie suszenia ulegaja kurczeniu, co
stanowi przeszkode 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 wskazéwkach ogélnych. Wartos¢ ,d” wynosi 1,00.

. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialéw tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg + 1 dla poziomu ufnosci 95 %.

(') Przed przystapieniem do analizy nalezy sprawdzi¢ rozpuszczalno$¢ widkien polichlorowinylowych w odczynniku.
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METODA NR 10
WLOKNO OCTANOWE I NIEKTORE WELOKNA POLICHLOROWINYLOWE

(Metoda z zastosowaniem kwasu octowego lodowatego)

. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. widkna octanowego (19)
z

2. z niektérymi widknami polichlorowinylowymi (27), tzn. polichlorkiem winylu, nawet nachlorowanym.

. ZASADA

Wibkna octanowe znajdujace si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomocg kwasu
octowego lodowatego. Pozostalosci zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa, z naniesieniem ewentualnych poprawek,
wyrazona zostaje jako zawarto$¢ procentowa suchej masy mieszanki. Réznica stanowi zawarto$¢ procentowa suchej
masy wlokna octanowego.

. APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okreSlone we wskazéwkach ogdlnych)

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 zwigzku z czym przy obchodzeniu
si¢ z nim nalezy zachowa¢ ostroznos¢.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okre§long we wskazowkach ogdlnych, postepujac w nastepujacy sposob:

Do prébki znajdujacej si¢ w kolbie stozkowej o pojemnosci przynajmniej 200 ml, zaopatrzonej w korek ze szlifem,
doda¢ 100 ml lodowatego kwasu octowego na gram prébki. W odpowiedni sposéb zatkaé kolbg i przez 20 minut
miesza¢ w temperaturze pokojowej z wykorzystaniem mieszadta mechanicznego lub energiczne metodg reczna.
Przez wytarowany tygiel filtracyjny odcedzi¢ plyn powierzchniowy. Powtérzy¢ ten zabieg dwukrotnie z wykorzys-
taniem 100 ml $wiezego odczynnika, doprowadzajac w sumie do trzech ekstrakcji. Przenies¢ pozostalosci do tygla
filtracyjnego. W celu usunigcia plynu zastosowaé metode odsysania, wyptukac tygiel i pozostalosci, uzywajac do tego
50 ml lodowatego kwasu octowego, a nastepnie trzykrotnie przeptuka¢ go woda. Po kazdym splukaniu zastosowacd
metode¢ odsysania, ale dopiero wtedy, gdy plyn wycieknie na zasadzie grawitacji. Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci,
ostudzi¢ i zwazy¢.

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

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

. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialéw tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg + 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 11
JEDWAB 1 WELNA LUB SIERSC ZWIERZECA

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

. ZAKRES STOSOWANIA

Niniejszg metodg stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:
1. jedwabiu (4)
z

2. welna (1) lub sierScig zwierzecg (2 i 3).

. ZASADA

Wibkna jedwabiu znajdujgce si¢ w znanej masie mieszanki w stanie suchym rozpuszcza si¢ za pomocg 75 % m/m
kwasu siarkowego (').

Pozostalosci zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa wyrazona zostaje jako zawarto$¢ procentowa suchej masy
mieszanki. R6znica stanowi zawarto$¢ procentowg suchej masy jedwabiu.

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

3.1. Aparatura

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

) 75 %t 2 % kwas siarkowy

Przygotowal, ostroznie dodajgc ci, przy jednoczesnym chlodzeniu, 700 ml kwasu siarkowego (o gestosci
wzglednej 1,84 przy 20 °C) do 350 ml destylowanej wody.

Po schlodzeniu do temperatury pokojowej zawarto$¢ kolby uzupelni¢ wodg do jednego litra.

i) Rozcieczony roztwdr kwasu siarkowego: do 1900 ml wody destylowanej powoli dodawaé 100 ml kwasu
siarkowego (o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C).

iii,

Rozcieficzony roztwér amoniaku: 200 ml stezonego amoniaku (o gestosci wzglednej 0,880 przy 20 °C)
uzupetni¢ wodg, do objetoéci 1000 ml.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okreslona we wskazéwkach ogélnych, postepujac w nastgpujacy sposob:

Do prébki 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 prébki I wlozy¢ korek. Energicznie wymieszaé i pozostawi¢
na 30 minut w temperaturze pokojowej. Ponownie wymieszac i pozostawi¢ na 30 minut. Wymiesza¢ po raz ostatni
i przepudci¢ zawarto$¢ kolby przez wytarowany tygiel filtracyjny. Stosujac 75 % kwas siarkowy, wyplukaé widkna
pozostale w kolbie. Nad tyglem wyplukal pozostalosci, z zastosowaniem kolejno 50 ml rozcieficzonego kwasu
siarkowego, 50 ml wody i 50 ml rozcienczonego amoniaku. Kazdorazowo przed zastosowaniem metody odsysania
pozostawi¢ widkna w kontakcie z plynem na okolo 10 minut. Na koniec sptuka¢ woda, pozostawiajac wiokna w
kontakcie z woda na okolo 30 minut. W celu usunigcia nadmiaru plynu zastosowal metod¢ odsysania. Wysuszy¢
tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ i zwazy¢.

. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazdéwkach ogélnych. Wartos¢ ,d” wynosi 1,00. (')

. DOKLADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materiatléw tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg £ 1 dla poziomu ufnosci 95 %.

(") Jedwabie dzikie, takie jak gruby jedwab z kokonéw dzikiego jedwabiu bengalskiego, nie rozpuszczaja si¢ catkowicie w 75 % m/m

kwasu siarkowego.
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METODA NR 12
JUTA 1 NIEKTORE WLOKNA POCHODZENIA ZWIERZECEGO

(Metoda z oznaczeniem zawarto$ci azotu)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszag metode stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtoknistych, do mieszanek dwusktadnikowych:
1. juty (9)
z

2. niektérymi wiéknami pochodzenia zwierzecego.

Sktadnik wiékna pochodzenia zwierzgcego moze skladaé si¢ wylacznie z siersci (2 i 3) lub welny (1) albo z ich
mieszanki. Metoda ta nie ma zastosowania do mieszanek widkien przednych zawierajacych substancje niewldkniste
(barwniki, apretury itd.) na bazie azotu.

2. ZASADA

Okresla si¢ zawarto$¢ azotu w mieszaninie, a na podstawie tych danych lub zakladanej zawartosci azotu w obu
sktadnikach oblicza si¢ zawarto§¢ kazdego skladnika w mieszance.

3. APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazéwkach ogélnych)
3.1. Aparatura

i) Kolba Kjeldahla o pojemnosci 200-300 ml.
ii) Aparat destylacyjny Kjedahla z wtryskiem pary.
i) Aparat do miareczkowania, o doktadnosci 0,05 ml.

3.2. Odczynniki

i)  Toluen.

ii)  Metanol.

i) Kwas siarkowy o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C ().
iv) Siarczan potasu (').

v)  Dwutlenek selenu (').

vi) Roztwér wodorotlenku sodu (400 gfl). W 400-500 ml wody rozpusci¢ 400 g dwutlenku sodu i
uzupelni¢ woda do objetosci 1 litra.

vii) Mieszanka indykatoréw. W 95 ml etanolu i 5 ml wody rozpusci¢ 0,1 g czerwieni metylowej, a nastepnie
wymieszaé ten roztwér z 0,5 g zieleni bromokrezolowej, rozpuszczonej w 474 ml etanolu i 25 ml wody.

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

ix) Kwas siarkowy 0,02 N (normalny roztwér objetosciowy).

4. WSTEPNA OBROBKA PROBKI ANALITYCZNE]

Zamiast obrobki wstepnej opisanej we wskazowkach ogdlnych przeprowadza si¢ nastepujaca obrébke wstepna:

Ekstrahowa¢ probke wysuszong powietrzem w aparacie Soxhleta, z wykorzystaniem mieszaniny skladajacej si¢ z
jednej czesci objetosciowej toluenu i trzech czesci objetosciowych metanolu, przez cztery godziny, przy co najmniej
pieciu cyklach na godzing. Wystawi¢ probke na powietrze celem odparowania rozpuszczalnika i usungé ostatnie
Slady w piecu, w temperaturze 105 °C + 3 °C. Nastepnie ekstrahowaé prébke w wodzie (50 ml na 1 g probki),
pozostawiajac w stanie wrzenia pod chlodnica zwrotng przez na 30 minut.. Przefiltrowaé, ponownie umiesci¢
probke w kolbie i powtdrzy¢ ekstrakcje z wykorzystaniem takiej samej iloSci wody. Przefiltrowaé, z probki
wyeliminowa¢ nadmiar wody poprzez wygniatanie, odsysanie lub odwirowanie, a nastgpnie wysuszy¢ ja powietrzem.

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

Toluen i metanol sg zwigzkami toksycznymi, w zwiazku z czym nalezy zachowal szczegblng ostroznosc.

5. PROCEDURA BADAWCZA

5.1

5.2.

Wskazéwki ogélne
W zakresie pobierania, suszenia i wazenia probki stosuje si¢ procedure okreslong we wskazéwkach ogdlnych.
Procedura szczegblowa

Probke przenies¢ do kolby Kjedahla. Do probki o cigzarze wynoszacym przynajmniej 1 g i znajdujacej si¢ w
kolbie doda¢ w nastgpujacej kolejnoéci: 2,5 g siarczanu potasu, 0,1-0,2 g dwutlenku selenu i 10 ml kwasu
siarkowego (gestos¢ wzgledna 1,84). Podgrzewaé kolbe, na poczatku powoli, az do catkowitego rozkladu
widkien, a nastgpnie mocniej, az roztwor stanie si¢ klarowny i praktycznie bezbarwny. Podgrzewal przez
dalszych 15 minut. Pozostawi¢ kolbe do ostygnigcia, ostroznie rozcieficzy¢ jej zawarto$¢ przy uzyciu 10-20 ml
wody, ostudzi¢, przela¢ zawarto$¢ ilosciowo do wyskalowanej kolby o pojemnosci 200 ml i w celu uzyskania
roztworu analitycznego uzupelni¢ jej zawarto$¢ woda.

Do kolby stozkowej o pojemnosci 100 ml wla¢ okolo 20 ml roztworu kwasu borowego. Kolbe umiesci¢ pod
skraplaczem aparatu destylacyjnego Kjedahla tak, aby rura doprowadzajgca pozostawala zanurzona dokladnie
pod powierzchnig roztworu kwasu borowego. Dokladnie 10 ml roztworu analitycznego przela¢ do kolby
destylacyjnej, do lejka wla¢ przynajmniej 5 ml wodorotlenku sodu, lekko uchyli¢ korek i wolno przelaé roztwor
wodorotlenku sodu do kolby. Jezeli roztwér analityczny i roztwér wodorotlenku sodu tworza dwie oddzielne
warstwy, nalezy je ostroznie wymieszal. Kolb¢ destylacyjna lekko podgrza¢ i umiesci¢ pod para pochodzacy z
generatora. Zebral okoto 20 ml destylatu, pochyli¢ kolbe stozkowa tak, aby koniec rury doprowadzajacej
skraplacza znajdowal si¢ w odleglosci okoto 20 mm ponad powierzchnia cieczy, i destylowaé jeszcze przez
minutg. Wyplukaé wylot rury woda, zbierajac pozostala po tym zabiegu ciecz do kolby stozkowej. Zabraé
kolbe stozkows i zastapi¢ ja druga kolbg stozkows, zawierajaca okoto 10 ml roztworu kwasu borowego, a
nastepnie zebra¢ okolo 10 ml destylatu.

Miareczkowaé oba destylaty oddzielnie, z zastosowaniem kwasu siarkowego 0,02 N, wykorzystujac do tego
mieszanke indykatoréw. Odnotowaé wyniki miareczkowania dla obu destylatéw. Jezeli dla dawki drugiego
destylatu uzyskano wynik wyzszy niz 0,2 ml, badanie nalezy powtdérzy¢ i ponownie rozpoczaé proces
destylacji, z zastosowaniem $wiezej podwielokrotnosci roztworu analitycznego.

Przeprowadzi¢ prébe zerowa, tj. roztwarzanie i destylacje tylko z zastosowaniem odczynnikéw.

6. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

6.1.

6.2.

Procentowa zawarto$¢ azotu w wysuszonej probee oblicza si¢ w nastepujacy sposob:

28(V-b)N
A= 80BN
W
gdzie:
= procentowa zawarto$¢ azotu w suchej i czystej probee,

= calkowita objeto$¢ w ml kwasu siarkowego uzytego do oznaczania,

A
A
b = calkowita objetos¢ kwasu siarkowego uzytego do préby zerowej,
N = rzeczywiste miano wzorcowego kwasu siarkowego,

W = sucha masa prébki (w gramach).

Przyjmujac wartoéci 0,22 % dla zawartoéci azotu w jucie i 16,2 dla zawartosci azotu we widknach
pochodzenia zwierzgcego, przy czym obie wartoSci procentowe okreslone s3 na podstawie masy widkien w
stanie suchym, obliczy¢ sklad mieszaniny z zastosowaniem nastgpujacego wzoru:

A-0,22

o —
PA % = 1o 55 % 100,
gdzie:
PA% = zawarto$¢ procentowa widkien pochodzenia zwierzecego w probee.

7. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialow tekstylnych granice ufnoSci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg = 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 13
WLOKNO POLIPROPYLENOWE I NIEKTORE INNE WEOKNA

(Metoda z zastosowaniem ksylenu)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszg metode stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtdknistych, do mieszanek dwusktadnikowych:
1. widkna polipropylenowego (33)
z
2. welng (1), sierScia zwierzeca (2 i 3), jedwabiem (4), bawelng (5), widknem miedziowym (21), wiéknem

modalnym (22), wléknem tréjoctanowym (24), wiskoza (25), wléknem akrylowym (26), wléknem poliamidowym
lub nylonem (30), widknem poliestrowym (31) i widknem szklanym (40).

2. ZASADA

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

3. APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okre$lone we wskazéwkach ogdlnych)
3.1. Aparatura

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

i) Skraplacz zwrotny (przystosowany do cieczy o wysokiej temperaturze 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 podjaé¢ odpowiednie
$rodki ostrozno$ci.

4. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowal procedure okreslong we wskazéwkach ogdlnych, postepujac w nastepujacy sposob:

Do probki umieszczonej w kolbie stozkowej (pkt 3.1 i)) doda¢ 100 ml ksylenu (pkt 3.2) na gram probki. Ustawié
skraplacz (pkt 3.1 ii)), doprowadzi¢ zawarto$¢ do wrzenia i utrzymywac ten stan przez trzy minuty. Bezposrednio
po tym przecedzi¢ ciepla ciecz przez wytarowany tygiel z prazonego szkla (patrz: uwaga 1). Powtérzy¢ te czynno$é
jeszcze dwukrotnie, za kazdym razem wykorzystujac 50 ml Swiezego rozpuszczalnika.

Wymy¢ pozostale w kolbie pozostatosci, korzystajac kolejno z: 30 ml wrzacego ksylenu (dwukrotnie), a nastgpnie
dwukrotnie 75 ml za kazdym razem) eteru naftowego (wskazéwki ogélne: pkt 1.3.2.1). Po drugim myciu eterem
naftowym zawarto$¢ kolby przefiltrowaé przez tygiel filtracyjny, a pozostalosci widkien przenies¢ do tygla za
pomoca niewielkiej dodatkowej ilosci eteru naftowego. Doprowadzi¢ do tego, aby rozpuszczalnik w calosci
wyparowal. Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.

Uwagi:
1) Tygiel filtracyjny, przez ktdry przecedza si¢ ksylen, musi zostaé wstepnie ogrzany.

2) Po obrébce z zastosowaniem wrzacego ksylenu nalezy si¢ upewnié, czy kolba zawierajaca pozostatosci, przed
wlaniem do niej eteru naftowego, zostata dostatecznie ostudzona.

3) Aby ograniczy¢ niebezpieczefistwo wystapienia pozaru i zatrucia si¢ przez osoby wykonujgce te czynnosci,
mozna wykorzysta¢ odpowiednia aparature ekstrakcyjna i wlasciwe procedury, ktérych zastosowanie gwarantuje
otrzymanie identycznych wynikéw ().

(') Patrz: na przyklad aparatura opisana w Melliand Textilberichte 56 (1975), str. 643-645.
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5. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w sposéb opisany we wskazéwkach ogdélnych. Wartos¢ ,d” wynosi 1,00.

6. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanck materialéw tekstylnych granice ufnoSci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg + 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 14

WLOKNA POLICHLOROWINYLOWE (NA BAZIE HOMOPOLIMERU CHLORKU WINYLU) I NIEKTORE INNE

WLOKNA

(Metoda z zastosowaniem st¢zonego kwasu siarkowego)

1. ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejsza metode stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtoknistych, do mieszanek dwuskladnikowych:

1. widkien polichlorowinylowych (27) na bazie homopolimeru chlorku winylu, nawet chlorowanego
z

2. bawelna (5), widknem octanowym (19), wiéknem miedziowym (21), wiéknem modalnym (22), wiskoza (25),
niektérymi wi6knami akrylowymi (26), niektérymi widéknami modakrylowymi (29), wiéknem poliamidowym lub
nylonem (30) i widknem poliestrowym (31).

Wibkna modakrylowe s3 widknami, ktére w wyniku zanurzenia w stezonym kwasie siarkowym (gestosé
wzgledna 1,84 przy 20 °C) dajg klarowny roztwor.

Metodg t¢ mozna stosowaé zamiast metod nr 8 i 9.

. ZASADA

Sktadnik inny niz widkna polichlorowinylowe (tj. widkna okreslone w ust. 1 pkt 2) eliminuje si¢ ze znanej
mieszanki w stanie suchym za pomoca stgzonego kwasu siarkowego (o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C).
Pozostatosci widkna polichlorowinylowego zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa, po naniesieniu ewentualnych
poprawek, wyrazona zostaje jako zawarto$¢ procentowa suchej masy mieszanki. Réznica stanowi zawarto$¢
procentowy drugiego skladnika.

. APARATURA 1 ODCZYNNIKI (inne niz te okre§lone we wskazéwkach ogdlnych)

3.1. Aparatura

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

ii) Paleczka szklana o plaskim zakonczeniu.
3.2. Odczynniki

i) Stezony kwas siarkowy (o gestoSci wzglednej 1,84 przy 20 °C).

iiy Kwas siarkowy, Srednio 50 % m/m roztwér wodny.
Aby przygotowaé ten odczynnik, do 500 ml destylowanej lub dejonizowanej wody nalezy doda¢ 400 ml
kwasu siarkowego (o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C). Wykonujac te czynnos$¢, nalezy zachowac
ostrozno$¢, a roztwor schladzaé. Po schlodzeniu roztworu do temperatury pokojowej nalezy uzupehi¢ go
woda do objetosci jednego litra.

i) Amoniak, roztwor rozcienczony.

Stezony roztwér amoniaku (o gestosci wzglednej 1,84 przy 20 °C) rozcieficzy¢ woda destylowang w ilosci
60 ml tak, aby uzyska¢ jeden litr roztworu.

. PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okre§long we wskazéwkach ogdlnych, postepujac w nastepujacy sposob:
Do prébki umieszczonej w kolbie stozkowej (pkt 3.1.0)) doda¢ 100 ml kwasu siarkowego (pkt 3.2.i)) na gram probki.

Zawarto§¢ kolby pozostawi¢ na 10 minut w temperaturze pokojowej, mieszajac od czasu do czasu probke szklang
pateczka. W przypadku obrébki tkaniny lub dzianiny nalezy je umiesci¢ migdzy Scianka a szklang pateczka i lekko
naciskaé pateczka, w celu oddzielenia materiatu rozpuszczonego kwasem siarkowym.

Odcedzi¢ plyn przez wytarowany tygiel filtracyjny. Do kolby dola¢ 100 ml kwasu siarkowego (pkt 3.2.Q)) i
powtérzy¢ te samg czynno$C. Przela¢ zawarto$¢ kolby do tygla i umiescié w nim za pomocy szklanej paleczki
pozostalosci widkien. W razie koniecznosci do kolby doda¢ niewielka ilo§¢ stezonego kwasu siarkowego (pkt 3.2.i)),
w celu usunigcia resztek widkien przylegajacych do Scianek. Oproznié tygiel filtracyjny za pomoca odsysania. Usuna¢
filtrat przez opréznienie lub zmiang kolby, a nastepnie wyplukal pozostalosci z tygla, kolejno 50 % roztworem
kwasu siarkowego (pkt 3.2.ii)), woda destylowana lub dejonizowana (pkt 1.3.2.3 wskazéwek ogdlnych), roztworem
amoniaku (pkt 3.2.iii)), a na koniec dokladnie wymy¢ woda destylowang lub dejonizowang, oprézniajac tygiel przez
odsysanie po kazdym dodaniu. (Metody odsysania nie nalezy stosowaé w trakcie mycia, ale dopiero wtedy, gdy plyn
wycieknie na zasadzie grawitacji).
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Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.
5. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW

Wyniki oblicza si¢ w spos6b opisany we wskazéwkach ogélnych. Wartos¢ ,d” wynosi 1,00.

6. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek materialéw tekstylnych granice ufnosci wynikéw uzyskanych z zastosowaniem tej
metody nie przekraczajg £ 1 dla poziomu ufnosci 95 %.
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METODA NR 15

WLOKNO POLIPROPYLENOWE, NIEKTORE WLOKNA MODAKRYLOWE, NIEKTORE WELOKNA ELASTO-

1.

3.

3.1

3.2.

4.

MEROWE POLIURETANOWE, WLOKNO OCTANOWE, WLOKNO TRO]OCTANOWE

(Metoda z zastosowaniem cykloheksanonu)

ZAKRES ZASTOSOWANIA

Niniejszag metode stosuje si¢ po wyeliminowaniu substancji niewtoknistych, do mieszanek dwusktadnikowych:

1. widkna octanowego (19), widkna tréjoctanowego (24), widkien polichlorowinylowych (27), widkien modakrylo-
wych (29) i niektorych widkien elastomerowych poliuteranowych (39)

z
2. welng (1), sierScig zwierzeca (2 1 3), jedwabiem (4), bawelng (5), widknem miedziowym (21), wiéknem

modalnym (22), wiskoza (25), widknem poliamidowym lub nylonem (30), wiéknem akrylowym (26) i wiéknem
szklanym (40).

Jezeli stwierdzono obecno$¢ wiokna modakrylowego lub widkna elastomerowego poliuteranowego, w celu okres-
lenia, czy wtdkno takie jest catkowicie rozpuszczalne w odczynniku, przeprowadza sie badanie wstepne.
y ) p yn przep € ¢p

Do analizy mieszanek zawierajacych widkna polichlorowinylowe stosowaé mozna réwniez metode nr 9 lub 14.

. ZASADA

Widkna octanowe, tréjoctanowe, polichlorowinylowe, nicktére wiokna modakrylowe i nicktére widkna elastomerowe
poliuretanowe rozpuszcza si¢ w drodze ekstrakeji z wykorzystaniem cykloheksanonu, w temperaturze zblizonej do
temperatury wrzenia. Pozostalo$ci zbiera si¢, myje, suszy i wazy; ich masa wyrazona zostaje jako zawarto$¢
procentowa suchej masy mieszanki. Réznica stanowi zawarto$¢ procentows suchej masy wiékna polichlorowinylo-
wego, modakrylowego, widkna elastomerowego poliuretanowego, widkna octanowego i widkna tréjoctanowego.

APARATURA I ODCZYNNIKI (inne niz te okreslone we wskazéwkach ogélnych)
. Aparatura

i) Aparat ekstrakcyjny pozwalajacy na zastosowanie procedury przedstawionej w sekeji 4. (Patrz: zalaczony szkic,
wariant aparatury opisany w Melliand Textilberichte 56 (1975), str. 643-645).

i) Tygiel filtracyjny przeznaczony na probke.
iii) Przegroda porowata, o porowatosci 1.
iv) Skraplacz zwrotny, przystosowany do kolby destylacyjne;.

v) Urzadzenie grzewcze.
Odczynniki

i) Cykloheksanon, o temperaturze wrzenia 156 °C.

ii) Alkohol etylowy, rozcieficzony do 50 % obj.

Notabene: Cykloheksan jest substancja tatwopalng i toksyczng. Przy jego uzyciu nalezy zastosowaé wlasciwe
$rodki ostroznosci.

PROCEDURA BADAWCZA

Nalezy stosowaé procedure okre§long we wskazowkach ogdlnych, postepujac w nastgpujacy sposob:

Do kolby destylacyjnej wla¢ 100 ml cykloheksanonu na gram materialu, wlozy¢ pojemnik ekstrakcyjny, w ktérym
uprzednio umieszczono tygiel filtracyjny z probka oraz lekko nachylona przegrode porowats. Wiozy¢ skraplacz
zwrotny. Doprowadzi¢ do wrzenia i kontynuowac ekstrakcje przez 60 minut, z minimalng szybkoscia 12 cykli na
godzing. Po przeprowadzeniu ekstrakgji i ostudzeniu wyjal pojemnik ekstrakcyjny, zdja¢ z niego tygiel filtracyjny i
wyjaé przegrode porowatg. Trzy lub cztery razy wymy¢ zawarto$¢ tygla filtracyjnego 50 % alkoholem etylowym,
ogrzanym do temperatury okoto 60 °C, a nastgpnie jednym litrem wody o temperaturze 60 °C.
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W trakcie i miedzy kazdym myciem nie stosowal metody odsysania. Pozwolié, aby plyn wyciekl na zasadzie
grawitacji, a nastgpnie zastosowa¢ metod¢ odsysania.

Wysuszy¢ tygiel i pozostatosci, ostudzi¢ je i zwazy¢.
5. OBLICZANIE I PRZEDSTAWIANIE WYNIKOW
Wyniki oblicza si¢ w spos6b opisany we wskazéwkach ogélnych. Warto$¢ ,d” wynosi 1,00, z wyjatkiem:
jedwabiu, dla ktérego wynosi 1,01
akrylu, dla ktérego wynosi  0,98.

6. DOKEADNOSC METODY

Dla jednorodnych mieszanek widkien przednych granice ufnosci 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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ZALACZNIK I

CZESC A
WYKAZ UCHYLONYCH DYREKTYW

(okreslonych 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 TRANSPOZY(JI

Dyrektywa

Termin transpozycji

18 stycznia 1974 r.
28 czerwca 1979 .
27 luty 1982 r.

1 wrzesSnia 1988 r.
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ZALACZNIK IV
TABELA KORELA(]I
Niniejsza dyrektywa Dyrektywa 72/276/EWG
artykut 1 artykut 1
artykut 2 artykut 2
artykut 3 artykut 3
artykut 4 artykut 4
artykut 5 artykut 5
artykut 6 artykut 6
artykul 7 artykul 7 ust. 2
artykut 8 -
artykut 9 artykul 8

zalgcznik [

zalgcznik 11 (1)
zalgcznik 11 (2)

zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zakacznik 11,
zakacznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 111
zalgcznik IV

metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda

nr 1
nr 2
nr 3
nr 4
nr 5
nr 6
nr 7
nr 8
nr 9
nr 10
nr 11
nr 12
nr 13
nr 14
nr 15

zalgcznik [

zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zakacznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zalgcznik 11,
zakacznik 11,

zalgcznik 11 (1)
zalgcznik 11 (2)

metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda
metoda

nr 1
nr 2
nr 3
nr 4
nr 5
nr 6
nr 7
nr 8
nr 9
nr 10
nr 11
nr 13
nr 14
nr 15
nr 16




