199610073 — RO — 23.02.2007 — 003.001 — 1

Acest document reprezinta un instrument de documentare, iar institutiile nu isi asuméa responsabilitatea pentru continutul
sau.

»B DIRECTIVA 96/73/CE A PARLAMENTULUI EUROPEAN SI A CONSILIULUI
din 16 decembrie 1996
privind anumite metode de analizd cantitativd a amestecurilor binare de fibre textile

(JO L 32, 3.2.1997, p. 1)

Astfel cum a fost modificatd prin:

Jurnalul Oficial

NR. Pagina Data
» M1 Regulamentul (CE) nr. 1882/2003 al Parlamentului European si al L 284 1 31.10.2003
Consiliului din 29 septembrie 2003
»M2  Directiva 2006/2/CE a Comisiei din 6 ianuarie 2006 L5 10 10.1.2006

»M3  Directiva 2007/4/CE a Comisiei din 2 februarie 2007 L 28 14 3.2.2007



199610073 — RO — 23.02.2007 — 003.001 — 2

DIRECTIVA 96/73/CE A PARLAMENTULUI EUROPEAN SI A
CONSILIULUI

din 16 decembrie 1996

privind anumite metode de analizd cantitativdi a amestecurilor
binare de fibre textile

PARLAMENTUL EUROPEAN §I CONSILIUL UNIUNII EUROPENE,

avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitatii Europene, in special
articolul 100a,

avand in vedere propunerea Comisiei (1),
avand in vedere avizul Comitetului Economic si Social (),
in conformitate cu procedura prevazutd la articolul 189b din tratat (3),

intrucat Directiva 72/276/CEE a Consiliului din 17 iulie 1972 privind
aproximarea legislatiilor statelor membre cu privire la anumite metode
de analizd cantitativd a amestecurilor binare de fibre textile (*) a fost
modificatd si completatd in mod frecvent si substantial; intrucat directiva
mentionatd trebuie codificata din motive de claritate si temeinicie;

intrucat Directiva 96/74/CE a Parlamentului European si a Consiliului
din 16 decembrie 1996 privind denumirile textilelor (°) impune ca
etichetarea sa indice compozitia fibroasda a produselor textile, cu veri-
ficari facute prin analize care sa certifice conformitatea acestor produse
cu indicatiile mentionate pe etichete;

intrucat metodele utilizate pentru analizele oficiale efectuate in statele
membre in scopul determindrii compozitiei fibroase a produselor textile
trebuie sa fie uniforme in ceea ce priveste atat tratarea prealabila a
probei de analiza, cat si analiza cantitativa;

intrucat Directiva 96/74/CE prevede ca metodele de esantionare si
analizele care se aplicd 1n statele membre 1n ceea ce priveste deter-
minarea compozitiei fibroase a produselor si fie mentionate in
directive speciale; intrucat anexa II la prezenta directivd prevede 15
metode uniforme de analizd pentru majoritatea produselor textile din
amestecuri binare ce se gasesc pe piata,

intrucat progresul tehnic necesitd adaptarea frecventa a specificatiilor
tehnice definite prin directive speciale privind metodele de analizd a
textilelor; intrucat pentru a facilita punerea in aplicare a masurilor
necesare 1n acest sens, in cadrul comitetului pentru directive referitoare
la denumirile si etichetarea produselor textile trebuie impusa o
procedura care si stabileasca o stransd cooperare intre statele membre
si Comisie;

intrucat, in cazul amestecurilor binare pentru care nu existd o metoda
uniforma de analiza la nivelul Comunitatii, laboratorul care raspunde de
analiza poate determina compozitia unor asemenea amestecuri utilizand
orice metoda valabild aflatd la dispozitia sa, indicAnd in buletinul de
analiza rezultatul obtinut si, Tn masura in care se cunoaste, gradul de
precizie a metodei folosite;

(") JO C 96, 6.4.1994, p. 20.

(® JO C 195, 18.7.1994, p. 20.

(®) Avizul Parlamentului European din 15 februarie 1995 (JO C 56, 6.3.1995,
p. 53), Pozitia comund a Consiliului din 26 februarie 1996 (JO C 196,
6.7.1996, p. 20) si Decizia Parlamentului European din 18 iunie 1996
(JO C 198, 8.7.1996, p. 25), Decizia Consiliului din 7 octombrie 1996.

(*) JO L 173, 31.7.1972, p. 1. Directiva, astfel cum a fost modificata ultima data
prin Directiva 87/184/CEE (JO L 75, 17.3.1987, p. 21).

() JO L 32, 3.2.97, p. 38.
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intrucat dispozitiile prezentei directive sunt in conformitate cu avizul
Comitetului pentru directive privind denumirile si etichetarea produselor
textile;

intrucat prezenta directivdi nu trebuie sa aducd atingere obligatiilor
statelor membre referitoare la termenele pentru transpunerea directivelor
mentionate in anexa III partea B,

ADOPTA PREZENTA DIRECTIVA:

Articolul 1

Prezenta directiva se referd la metodele de analiza cantitativa a anumitor
amestecuri binare de fibre textile, inclusiv la pregitirea probelor si
esantioanelor de analiza.

Articolul 2

,»Probd de analizd” Inseamna o mostra de marime adecvatid pentru
analizd, prelevatd din proba globald de analizd de laborator, luata la
randul sau dintr-un lot de articole de analizat.

»~Esantion de analizd” inseamnd acea parte dintr-o probd de analiza
utilizatd pentru o analiza individuala.

Articolul 3

Statele membre trebuie sd intreprinda toate masurile necesare pentru a se
asigura cd, in conformitate cu Directiva 96/74/CE, dispozitiile anexelor I
si II privind metodele de analizd cantitativd a anumitor amestecuri
binare de fibre textile, inclusiv pregitirea probelor si esantioanelor de
analiza, se aplica tuturor analizelor oficiale pentru determinarea compo-
zitiei produselor textile de pe piata.

Articolul 4

Orice laborator abilitat sa analizeze amestecurile binare pentru care nu
existd o metoda uniformd de analizd la nivelul Comunitatii determina
compozitia unor asemenea amestecuri utilizand orice metoda valabila
aflatd la dispozitia sa, indicind in buletinul de analiza rezultatul
obtinut si, in masura in care se cunoaste, gradul de precizie a metodei
folosite.

Articolul 5

(1) Comisia este asistatd de Comitetul pentru directivele referitoare la
denumirile si etichetarea textilelor, denumit in continuare ,,comitetul”.

(2)  Adaptarile la progresul tehnic ale metodelor de analiza cantitativa
prevazute de anexa II se fac In conformitate cu procedura stabilitd la
articolul 6.

Articolul 6

(1)  Atunci cand se face trimitere la prezentul articol, se aplica arti-
colele 5 si 7 din Decizia 1999/468/CE ('), cu respectarea dispozitiilor
articolului 8.

() Decizia 1999/468/CE a Consiliului din 28 iunie 1999 de stabilire a normelor
privind exercitarea competentelor de executare conferite Comisiei (JO L 184,
17.7.1999, p. 23).
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Perioada prevazuta la articolul 5 alineatul (6) din Decizia 1999/468/CE
se stabileste la trei luni.

(2) Comitetul isi stabileste regulamentul de procedura.

Articolul 7

Comisiei 1 se comunicd de catre statele membre textele principalelor
dispozitii de drept intern pe care le adoptd in domeniul reglementat
de prezenta directiva.

Articolul 8

Prin prezenta se abroga directivele enumerate de anexa III partea A fara
a aduce atingere obligatiilor statelor membre referitoare la termenele de
transpunere prevazute de anexa III partea B.

Trimiterile facute la directivele abrogate trebuie si fie interpretate ca
trimiteri la prezenta directiva si trebuie citite in conformitate cu tabelul
de corespondenta prevazut de anexa IV.

Articolul 9

Prezenta directiva se adreseaza statelor membre.

Prezenta directiva intra in vigoare in a doudzecea zi de la data publicarii
in Jurnalul Oficial al Comunitdatilor Europene.
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ANEXA 1

PREGATIREA PROBELOR SI ESANTIOANELOR DE ANALIZA
PENTRU DETERMINAREA COMPOZITIEI FIBROASE A
PRODUSELOR TEXTILE

1. DOMENIUL DE APLICARE

Prezenta anexa prezintd procedurile de obtinere a probelor de analizd de
laborator de o dimensiune adecvatd pentru tratare prealabild in vederea
analizei cantitative (de exemplu, cu o masd care sa nu depdseascda 100 g)
din probele globale de laborator si pentru selectia esantioanelor de analiza din
probele de laborator care au fost tratate in prealabil pentru indepartarea mate-
rialelor nefibroase (1).

2. DEFINITII

2.1. ,,Lot” reprezinta cantitatea de material care este evaluata pe baza unei
serii de rezultate de analiza. Aceasta poate cuprinde, de exemplu, tot
materialul dintr-o livrare de tesdtura; cantitatea de material tesutda dintr-
un anumit sul; o partida de fir, un balot sau un set de baloti de fibre in
stare cruda.

2.2. ,,Proba globald pentru analiza de laborator” reprezintad acea portiune a
lotului considerata reprezentativd pentru intreg si care este pusad la
dispozitia laboratorului. Marimea si natura probei globale ar trebui sa
fie suficientd pentru a acoperi in mod corespunzator variabilitatea lotului
si pentru a facilita manipularea in laborator ().

2.3. Proba redusa pentru analiza de laborator reprezintd acea portiune a probei
globale pentru analiza de laborator care este supusd tratarii prealabile
pentru indepartarea materialelor nefibroase si din care sunt prelevate
esantioanele de analizd. Marimea si natura probei reduse de analiza de
laborator ar trebui sa fie suficiente pentru a acoperi in mod corespunzator
variabilitatea probei globale de analizd de laborator (3).

2.4. Esantion de analiza reprezinta acea portiune de material necesard pentru
a da un rezultat individual selectata din proba redusd de analiza de
laborator.

3. PRINCIPIU

Proba redusd de analizd de laborator este astfel selectionatd incat sa fie repre-
zentativa pentru proba globald de analiza de laborator.

Esantioanele de analiza sunt luate din proba redusa de analiza de laborator in
asa mod incat fiecare din ele sa fie reprezentative pentru proba redusa de
analiza de laborator.

4. PRELEVARE DE PROBE DE FIBRE IN MASA

4.1. Fibre neorientate — Se obtine proba de analizd de laborator selectionand
la intdmplare manunchiuri de fibre din proba globald de analizd de
laborator. Se amestecd foarte bine intreaga proba de analizd de
laborator cu ajutorul unei carde de laborator (*). Se supune operatiei de
tratare prealabild stratul fibros sau amestecul, inclusiv fibrele in masa si
fibrele care au aderat la dispozitivul de melanjare. Apoi se selectioneaza
esantioane de analizd, proportional cu masele respective, din stratul
fibros sau din amestec, din fibrele in masa si din fibrele care au aderat
la dispozitivul de amestecare.

Daca valul de carda raméne intact dupa tratarea prealabild, esantioanele
de analiza se selectioneaza dupa procedura descrisa la punctul 4.2. Daca
valul de cardd nu raméane intact dupa tratarea prealabild, esantioanele de
analizd se selectioneaza prin prelevarea aleatorie a cel putin 16 manun-
chiuri mici, de dimensiune adecvata si aproximativ egald urmatad de
amestecarea lor.

4.2. Fibre orientate (valuri de carda, straturi de fibre, benzi de carda, semitort)
— Din parti selectate aleatoriu din proba globald de analizd de laborator
se taie minimum 10 sectiuni transversale, fiecare cu masa de aproximativ

(') in unele cazuri este necesard tratarea prealabili a esantioanelor de analiza individuale.

(%) Pentru confectii i articole finisate, a se vedea sectiunea 7.

(®) A se vedea punctul 1.

(4) Carda de laborator poate fi inlocuitd cu un dispozitiv de melanjare a fibrelor sau fibrele
se amestecd prin metoda ,,manunchiuri si deseuri”.
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1 g. Probele reduse de analizd de laborator astfel obtinute se supun
tratarii prealabile. Se recombind sectiunile transversale asezandu-le una
langa alta si se obtine esantionul de analiza taind din ele in asa fel incat
sd se ia cate o portiune din fiecare din cele 10 sectiuni.

5. PRELEVARE DE PROBE DE FIR

5.1

5.2.

Fir pe formate sau in scul - Se preleveaza probe din toate formatele care
formeaza proba globala de analiza de laborator.

Se iau lungimi continue, corespunzatoare si egale din fiecare format, fie
prin formare de jurubite cu acelasi numar de infasuréri pe o vartelnita (!),
fie prin orice alt mijloc. Se reunesc lungimile de fir, fie sub forma unei
jurubite unice, fie sub forma de cablu pentru a obtine proba de analizd de
laborator, verificandu-se ca in jurubitd sau in cablu sa se afle lungimi
egale din fiecare format.

Se supun probele de analizd de laborator tratarii prealabile.

Se iau esantioane de analiza din proba de analiza de laborator prin tiierea
unui fascicul de fire de lungime egala din jurubitd sau din cablu, avand
grija ca fasciculul sa contina toate firele din proba.

Daci t este numarul de tex al firului si N este numarul formatelor de fir
selectionate din proba globald de analiza de laborator, atunci pentru a
obtine o proba de analiza de 10 g, lungimea firului ce trebuie extras din
fiecare format este de %ﬁ cm.

Daca Nt este mare, adica mai mare de 2 000, se infisoard o jurubita mai
grea si se taie transversal in doud locuri pentru a se obtine un cablu cu o
masa adecvata. Capetele oricarei probe sub forma de cablu trebuie legate
fnainte de tratarea prealabild si esantioanele de analiza trebuie prelevate
dintr-o zond indepartatd de capetele legate.

Fire de urzeala — Se preleveaza probe reduse de analizd de laborator prin
tdierea unei anumite lungimi din capétul sulului de urzeald, nu mai mica
de 20 cm si cuprinzdnd toate firele de urzeala cu exceptia firelor de
margine, care se elimind. Se leagd fasciculul de fire la unul din capete.
Daca proba de analizd este prea mare pentru tratare prealabild in tota-
litatea sa, se imparte proba in doud sau mai multe portiuni, fiecare legata
pentru tratare prealabild si se reunesc portiunile dupa ce fiecare a fost
tratatd prealabil separat. Se ia un esantion de analizd prin tdierea unei
lungimi adecvate din proba de analiza de laborator de la capatul inde-
partat al legaturii cuprinzand toate firele din urzeald. Pentru urzeala de N
fire de t tex, lungimea unui esantion cu masa de 1 g este % cm.

6. PRELEVARE DE PROBE DE TESATURA

6.1.

6.2.

Dintr-o proba globala de analizd de laborator constdnd dintr-o singurd
mostra reprezentativa de tesaturd

— Se taie o fasie diagonald dintr-un colt in altul si se indeparteaza
marginile. Aceastd fasie este proba redusd de analiza de laborator.
Pentru a obtine o probd redusd de analizd de laborator de x g,
suprafata fagiei trebuie sd fie * gﬁ cm?, unde G este masa tesiturii
in g/m?2.

Se supune proba redusa de analiza de laborator tratarii prealabile si
apoi se taie fasia transversal in patru lungimi egale care se suprapun.

Se iau esantioane de analizd din oricare parte a tesaturii stratificate
tdind toate straturile asa Incat fiecare esantion sid contind cate o
lungime egala din fiecare strat.

Dacid tesdtura are model, se ia latimea probei reduse de analizd de
laborator, masuratd pe directia urzelii, nu mai mica de un raport de
tesatura. Dacd, pentru a satisface aceastd cerintd, proba redusd de
analiza de laborator este prea mare pentru a fi tratatd ca un intreg,
se taie in parti egale, se trateaza prealabil partile separat, se suprapun
inainte de a alege esantionul de analiza, avand grija ca partile cores-
punzitoare desenului sd nu coincida.

Dintr-o proba globala de laborator constdnd din mai multe mostre de
tesatura

(') Daca formatele pot fi asezate intr-un rastel convenabil, se poate depana simultan un
numar de fire.
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— Se trateaza fiecare mostrd conform celor mentionate la punctul 6.1 si
se determind fiecare rezultat separat.

7. PRELEVARE DE PROBE DE CONFECTII SI ARTICOLE FINITE

Proba globala de laborator este in mod normal un articol confectionat, finit
sau o parte reprezentativa dintr-un astfel de articol.

Unde este cazul, se determina diferitele procente ale diferitelor parti dintr-un
articol, care nu au aceeasi compozitie fibroasa pentru a se verifica respectarea
articolul 9 din Directiva 96/74/CE a Parlamentului European si a Consiliului
din 16 decembrie 1996 privind denumirile textilelor.

Se selecteazd o proba redusa de analiza de laborator, reprezentativa pentru o
anume parte a confectiei sau a articolului finit, a carei compozitie trebuie sa
fie mentionatd pe etichetd. Daca articolul are mai multe etichete, se selecteaza
probe de analiza de laborator reprezentative pentru fiecare parte ce corespunde
unei etichete.

Daca articolul a cédrui compozitie trebuie determinatd nu este uniform, s-ar
putea sa fie necesar si se selectioneze probe reduse de analiza de laborator din
fiecare parte a articolului si sd se determine proportiile relative ale diferitelor
lor parti raportate la intregul articol in discutie.

Apoi se calculeazd procentul tindnd seama de proportia relativa a diferitelor
parti esantionate.

Se supun probele reduse de analizad de laborator tratarii prealabile.

Apoi se selecteaza esantioane de analizd reprezentative din probele reduse de
analizd de laborator tratate prealabil.
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ANEXA 11

METODE DE ANALIZA CANTITATIVA A ANUMITOR AMESTECURI
BINARE DE FIBRE

1. GENERALITATI
Introducere

Metodele de analiza cantitativd a amestecurilor de fibre se bazeaza pe doua
procedee principale: separarea manuald si separarea chimicd a fibrelor.

Metoda de separare manuala trebuie folositd ori de cate ori este posibil, deoarece
da in general rezultate mai precise decat metoda chimica. Ea se poate utiliza
pentru toate textilele ale caror fibre componente nu formeaza un amestec intim,
cum este cazul firelor formate din mai multe elemente, fiecare din ele constituite
dintr-un singur tip de fibrd sau cazul tesaturilor, la care fibra din urzeala este
diferita de fibra din batitura sau al tricotului care poate fi desfacut in fire de
diferite tipuri.

in general, metodele chimice de analizi cantitativd se bazeazi pe solubilizarea
selectivda a componentilor individuali. Dupa indepartarea unui component, se
cantareste reziduul solid si se calculeazd proportia de component pe baza
pierderii de masa. Aceastd primd parte a anexei da informatii comune despre
analizele efectuate prin aceastd metodd pentru toate amestecurile de fibre care fac
obiectul anexei, indiferent de compozitia lor. Ea trebuie deci folositd asociat cu
sectiunile individuale care urmeaza in anexa si care contin procedurile detaliate
aplicabile anumitor amestecuri fibroase. in mod ocazional, o analizi se poate
baza pe un alt principiu decét solubilizarea selectiva; in astfel de cazuri, in
sectiunea respectiva sunt furnizate detalii complete.

Amestecurile de fibre in timpul prelucrarii si, intr-o masurd mai mica, textilele
finite pot contine materiale nefibroase, cum ar fi grasimi, ceruri, produsi auxiliari
sau materiale solubile in apa, fie de provenientd naturala, fie addugate intentionat
pentru a facilita prelucrarea. Materialul nefibros trebuie indepartat inainte de
analiza. Din acest motiv este prezentatd si o metodd de indepartare a uleiurilor,
grasimilor, cerurilor si a substantelor solubile in apa.

in plus, textilele pot contine rasini sau alti produsi auxiliari utilizati pentru a le
conferi proprietati speciale. Acesti produsi, inclusiv colorantii, in cazuri excep-
tionale, pot interactiona cu reactivul chimic asupra componentei solubile, si/sau
pot fi partial sau complet indepartati de catre reactivul chimic. Acest gen de
produsi auxiliari pot, in consecintd, genera erori si trebuie indepartati inainte
ca proba sa fie analizatd. Daca este imposibil sd@ se indeparteze astfel de
produsi auxiliari, metodele de analiza prezentate in anexa de fatd nu mai sunt
aplicabile.

Colorantul din tesaturile vopsite se considerd parte integrantd a fibrei si nu se
indeparteaza.

Analizele se efectueazd pe baza masei uscate, fiind prezentatd si o procedurd de
determinare a masei uscate.

Rezultatul este obtinut aplicdnd masei uscate a fiecarei fibre toleranta mentionata
in lista din anexa II la Directiva 96/74/CE a Parlamentului European si a Consi-
liului din 16 decembrie 1996 privind denumirile textilelor.

fnainte de a fi supuse oricirei analize, trebuie identificate toate fibrele prezente in
amestec. in unele metode componentul insolubil al unui amestec poate fi partial
dizolvat de reactivul folosit pentru a solubiliza componentul solubil. Unde este
posibil, reactivii sunt astfel alesi incat sa aiba un efect mic sau chiar nici un fel
de efect asupra fibrelor insolubile. Dacd pierderea de masa survine in timpul
analizei, rezultatul trebuie sa fie corectat; in acest scop se dau si factorii de
corectie. Acesti factori au fost determinati in mai multe laboratoare prin
tratarea cu reactivul adecvat dupd cum este specificat In metoda de analiza a
fibrelor curatate prin tratare prealabild. Acesti factori de corectie se aplica numai
fibrelor normale, pentru fibrele degradate inaintea sau in timpul prelucrarii fiind
necesari factori de corectie diferiti. Procedurile date se aplicd numai in cazul
determindrilor individuale. Trebuie efectuate cel putin doud determindri pe esan-
tioane separate de analizd atat in cazul separarii manuale, cat si In cazul separarii
pe cale chimica. Pentru confirmare, daca nu este imposibil din punct de vedere
tehnic, se recomanda folosirea procedurilor alternative, prin care constituentul
care a fost reziduu in metoda standard sa fie dizolvat primul.
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L4.

LS.

Le.

INFORMATII GENERALE PRIVIND METODELE CHIMICE DE
ANALIZA CANTITATIVA A AMESTECURILOR DE FIBRE
TEXTILE

Informatii comune tuturor metodelor chimice de analizd cantitativd a
amestecurilor de fibre, care sunt prezentate.

Sfera si domeniul de aplicare

Domeniul de aplicare pentru fiecare metoda precizeaza la ce tipuri de
fibre se poate aplica metoda.

Principiu

Dupa identificarea componentelor amestecului, materialul nefibros se
indeparteaza printr-o tratare prealabild adecvata si apoi se indeparteaza
unul din componenti, de obicei prin dizolvare selectiva (). Reziduul
insolubil se cantareste si proportia de component solubil se calculeaza
din pierderea de masa. Cu exceptia situatiilor cand aceastd metoda
prezinta dificultati tehnice, este preferabil si se dizolve fibra
prezentd in proportie mai mare, obtinand astfel ca reziduu fibra
prezenta in proportie mai mica.

Materiale si echipament
Aparatura

Creuzete filtrante si flacoane de cantdrire suficient de mari pentru a
cuprinde astfel de creuzete filtrante sau orice fel de aparaturd care da
rezultate identice.

Vas de trompa pentru filtrare in vid.

Exicator care contine silicagel auto-indicator de umiditate.

Etuva cu ventilator pentru uscarea esantioanelor la 150 © + 3 °C.
Balanta analiticd avand o precizie de 0,0002 g.

Extractor Soxhlet sau alt aparat capabil si asigure rezultate identice.
Reactivi

Eter de petrol, redistilat, interval de fierbere 40-60 °C.

Alti reactivi sunt mentionati in sectiunile corespunzatoare de la fiecare
metoda. Toti reactivii folositi trebuie sa fie chimic puri.

Apa distilata sau deionizata.

Acetona.
Acid ortofosforic.
Uree.

Bicarbonat de sodiu.

Atmosfera de conditionare si incercare

Deoarece se determind masa uscatd, nu este necesard conditionarea
esantionului sau efectuarea analizelor intr-o atmosfera conditionata.

Proba redusa de analizi de laborator

Se ia o proba redusa de analizd de laborator care este reprezentativa
pentru proba globala de analizd de laborator si suficient de mare ca sa
furnizeze toate esantioanele de laborator, fiecare avand minimum 1 g.

Tratarea prealabili a probei reduse de analizi de laborator (%)

Daca este prezentd o substantd ce nu trebuie luatd in considerare in
calculele procentuale [a se vedea articolul 12 alineatul (3) din
Directiva 96/74/CE a Parlamentului European si a Consiliului din

(") Metoda 12 este o exceptie. Ea se bazeazd pe o determinare a continutului unei substante

constituente a unuia dintre cei doi componenti.
(®) A se vedea anexa I.1.
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L7.
1.7.1.
I.7.

16 decembrie 1996 privind denumirile textilelor], substanta respectiva
trebuie mai intdi indepartatd printr-o metodd care si nu afecteze
vreunul dintre componentii fibrosi.

in acest sens, materialul nefibros care poate fi extras cu eter de petrol
si apa este Indepartat prin tratarea probei uscate la aer intr-un extractor
Soxhlet cu eter de petrol timp de o ord, la minimum sase cicluri de
extractie pe ord. Se lasd ca eterul de petrol sd se evapore din proba de
analizd, care este apoi extrasa prin tratament direct constand in
inmuierea esantionului in apa la temperatura camerei timp de o ora,
apoi in Inmuierea esantionului in apd la temperatura de 65 += 5 °C
timp de incd o ord, agitand lichidul din timp in timp. Se foloseste un
raport lichid/esantion de 100 : 1. Se indepérteaza excesul de apa din
proba prin stoarcere, extractie prin vidare sau centrifugare, apoi se lasa
proba de analizd sa se usuce la aer.

in cazul elastolefinei sau al amestecurilor de fibre care contin elasto-
lefina si alte fibre (1and, par de origine animald, matase, bumbac, in,
canepa, iutd, abaca, alfa, fibra din coaja de nucé de cocos, sorg, ramie,
sisal, cupro, fibre modale, fibre proteinice, viscoza, fibre acrilice,
poliamidd sau nailon, poliester si elastomultiester), procedura
descrisd anterior ar trebui usor modificatd, prin nlocuirea eterului
de petrol cu acetona.

in cazul amestecurilor binare care contin elastolefini si acetat, se va
aplica urmatoarea procedurd de tratare prealabild. Se extrage esan-
tionul timp de 10 minute la 80 °C cu o solutie care sd contina 25
g/l de 50 % acid ortofosforic si 50 g/l de uree. Se foloseste un raport
lichid/esantion de 100 : 1. Se spald esantionul cu apa, apoi se scurge
si se spala intr-o solutie de 0,1 % bicarbonat de sodiu, dupa care se
spala cu atentie in apa.

in situatia in care materialul nefibros nu poate fi extras cu eter de
petrol si apd, el trebuie indepartat inlocuind metoda cu apa descrisa
anterior cu o alta metoda adecvata, care sa nu modifice substantial
niciun constituent fibros. Totusi, pentru unele fibre naturale de origine
vegetala nealbite (de exemplu, iuta, fibra de nucd de cocos) se va lua
in considerare faptul ca tratarea prealabila normala cu eter de petrol si
cu apa nu indeparteaza toate substantele naturale nefibroase; nu se
aplica o tratare prealabild suplimentarda decat dacd proba contine
produsi de finisare insolubili atat in eter de petrol, cat si in apa.

Buletinele de analizd trebuie sa includa detalii complete privind

metodele de tratare prealabila folosite.

Mod de lucru

Instructiuni generale

.Uscarea

Operatiile de uscare trebuie sa dureze cel putin patru ore si cel mult
saisprezece ore la o temperaturd de 105 + 3 °C intr-o etuvd cu
ventilator, cu usa etuvei inchisd in permanentd. Dacad perioada de
uscare este mai mica de 14 ore, esantionul trebuie cantdrit pentru a
verifica daca masa lui a devenit constantd. Se considera ca masa a
devenit constantd dacd, dupd o perioada suplimentard de 60 de minute
de uscare, variatia sa este mai micd de 0,05 %.

Se recomandd si se evite manevrarea creuzetelor filtrante, a
flacoanelor de cantérire, a esantioanelor si a reziduurilor cu mainile
neprotejate, pe perioada operatiunilor de uscare, ricire si cantarire.

Esantioanele se usuca in flacoane de cantarire, cu capacul flaconului
plasat alaturi. Dupa uscare, se pune dopul la flaconul de cantarire si se
transfera repede in exicator.

Creuzetele filtrante se usucd in flacoane de cantarire, cu capacul
flaconului plasat alaturi. Dupa uscare, se pune dopul la flaconul de
cantdrire si se transfera rapid in exicator.

Cand se folosesc alte aparate decat creuzetele filtrante, operatia de
uscare in etuva se efectueaza in asa fel incat sa asigure determinarea
masei uscate a fibrelor, fara pierderi.
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1.7.1.2.

1.7.1.3.

L.7.2.

L.8.

1.8.1.

1.8.2.

Racirea

Operatia de racire se efectueaza in exicator, acesta fiind plasat langa
balantd, pand la racirea completd a flaconului de cantarire si, in orice
caz, nu trebuie sa dureze mai putin de doud ore.

Cantarirea

Dupa racire se efectueaza cantarirea flaconului de cantarire in interval
de doud minute de la scoaterea acestuia din exicator. Cantarirea se
efectueaza cu o precizie de 0,0002 g.

Mod de lucru

Se ia din proba redusd de analizd de laborator tratatd prealabil un
esantion de analizd cantdrind cel putin 1 g. Se taie firul sau tesatura
in lungimi de circa 10 mm, destramate cat mai mult posibil. Se usuca
esantionul intr-un flacon de cantdrire, se raceste in exicator si se
cantareste. Se transfera esantionul in vasul de sticld mentionat in
sectiunea corespunzdtoare a metodei comunitare respective, se re-
cantareste flaconul de cantdrire imediat si se obtine masa uscatd a
esantionului prin diferentd. Se finalizeazd analiza in modul prevazut
in sectiunea corespunzitoare a metodei aplicabile. Se examineaza
reziduul la microscop pentru a verifica daca prin tratament s-a inde-
partat complet fibra solubila.

Calcularea si exprimarea rezultatelor

Masa componentei insolubile se exprima in procente raportat la masa
totala de fibrd din amestec. Procentul de componenta solubild se
obtine prin diferentd. Se calculeazd rezultatul pe baza masei uscate
si pure, corectatd cu (a) reprizele conventionale si (b) factorii de
corectie necesari pentru a lua in calcul pierderea de material in
timpul tratdrii prealabile si analizei. Calculele se fac aplicand
formula prezentatd la punctul 1.8.2.

Calcularea procentului de component insolubil pe baza masei uscate si
pure, fard a lua in considerare pierderea de material in timpul tratarii
prealabile.

P]% = %i

unde

P, este procentul componentului insolubil uscat si pur
m este masa uscata a esantionului dupa tratare prealabila
r este masa uscatd a reziduului

d este factorul de corectie pentru pierderea de masa a componentului
insolubil in reactiv in timpul analizei. Valorile adecvate ale lui ,,d”
sunt prezentate in sectiunile corespunzitoare de la fiecare metoda.

Asemenea valori ale lui ,,d” sunt, desigur, valorile normale aplicabile
fibrelor nedegradate chimic.

Calcularea procentului de component insolubil pe baza masei uscate si
pure, cu ajustdrile date de factori conventionali, si, unde este cazul, de
factori de corectie pentru pierderea de material in timpul tratérii prea-
labile.

100 Py (1 4 21500y
P]A% = r b, 100 P
Py (1 + St (100 Py )(1 + Zp2)

unde

P;54 este procentul de component insolubil corectat cu reprizele
conventionale stabilite si pierderea de masd in timpul tratarii
prealabile.

P, este procentul de component insolubil uscat si pur, asa cum a
fost calculat cu formula de la punctul 1.8.1.

a;  este repriza conventionala stabilitd pentru componentul insolubil
(a se vedea anexa II la directiva privind denumirile textilelor)

a, este repriza conventionala stabilitd pentru componentul solubil
(a se vedea anexa II la directiva privind denumirile textilelor)
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II.

I1.1.

11.2.

I1.3.

I1.3.1.

11.3.2.
11.3.3.
11.3.4.
I1.3.5.
11.3.6.
11.3.7.

11.4.

11.4.1.

11.4.2.

ILS.

11.6.

11.7.

b;  este pierderea procentuala a componentului insolubil cauzati de
tratarea prealabila

b, este pierderea procentuald a componentului solubil cauzatd de
tratarea prealabila

Procentul celui de-al doilea component (P,5 %) este egal cu 100 —
PIA %.

In cazul in care se foloseste o tratare prealabila speciala, valorile b, si
b, trebuie determinate, dacd este posibil, supuniand fiecare dintre
constituentii fibrei pure tratdrii prealabile aplicatdi in metoda de
analizd. Fibrele pure sunt acelea care nu contin nici un fel de
material nefibros cu exceptia celui continut in mod normal (fie
natural, fie datoritd procesului de fabricatie), in starea in care se
afld in materialul supus analizei (nealbita, albita).

Cand nu sunt disponibile fibrele separate si pure folosite in producerea
materialului supus analizei, ar trebui sa se foloseasca valorile medii
ale Iui b; si by, obtinute din incercarile efectuate pe fibre pure,
similare celor din amestecul supus examinarii.

Daca se aplica o tratare prealabild normald prin extractie cu eter de
petrol si apa, factorii de corectie b; si b, pot fi in general neglijati, cu
exceptia bumbacului nealbit, inului nealbit si a canepei nealbite, unde
pierderea datorita tratdrii prealabile este consideratd in mod conven-
tional ca fiind 4 % si in cazul polipropilenei 1 %.

in cazul altor fibre, pierderile datoritd tratarii prealabile nu sunt luate
in calcul.

METODA DE ANALIZA CANTITATIVA PRIN SEPARARE
MANUALA

Domeniul de aplicare

Metoda poate fi folosita pentru fibre de toate tipurile cu conditia ca
ele sa nu formeze un amestec intim §i sd poatd fi separate manual.

Principiu

Dupa identificarea componentilor textili, materialul nefibros se inde-
parteaza printr-o tratare prealabila adecvatd si apoi se indeparteaza
fibrele manual, se usucad si se cantaresc pentru a calcula proportia
fiecdrei fibre in amestec.

Aparatura

Flacoane de cantarire sau orice fel de aparaturd care furnizeaza
rezultate identice.

Exicator care contine silicagel autoindicator de umiditate.

Etuva cu ventilator pentru uscarea esantioanelor la 150 + 3 °C.
Balanta analiticd cu o precizie de 0,0002 g.

Extractor Soxhlet sau alt aparat capabil si asigure rezultate identice.
Ac.

Torsiometru sau un aparat similar.

Reactivi

Eter de petrol, redistilat, interval de fierbere 40-60 °C.

Apa distilatd sau deionizata.

Atmosfera de conditionare si incercare

A se vedea 1.4.

Proba redusa de analizi de laborator

A se vedea 1.5.

Tratarea prealabild a probei reduse de analizi de laborator

A se vedea L.6.
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I1.8.
11.8.1.

11.8.2.

11.9.

11.9.1.

11.9.2.

IL1.

11.2.
11.2.1.

11.2.2.

11.2.3.

Mod de lucru
Analiza firelor

Se selecteaza din proba redusd de analiza de laborator tratatd prealabil
un esantion cu masa de minimum 1 g. Pentru un fir foarte fin, analiza
se poate efectua pe o lungime minima de 30 m, indiferent de masa.

Se taie firul in bucadti de o lungime corespunzitoare si se separd
tipurile de fibre cu ajutorul unui ac sau, dacd este necesar, cu
ajutorul unui torsiometru. Tipurile de fibre astfel obtinute se
plaseaza in flacoane de cantdrire cantdrite in prealabil si se usucd la
105 + 3 °C pana la obtinerea unei mase constante, conform descrierii
de la punctele 1.7.1 si 1.7.2.

Analiza tesaturilor

Se preleveaza din proba redusa de analiza de laborator tratatd prealabil
un esantion fara lizierd, cu masa de minimum 1 g, cu marginile prinse
cu grija pentru a evita destrdmarea si paralel cu directia firelor de
urzeald sau de batdturd sau, in cazul tricoturilor, cu directia sirurilor
sau a randurilor. Se separd diferitele tipuri de fibre, se colecteaza in
flacoane de cantarire cantdrite in prealabil si se continud ca la punctul
I1.8.1.

Calcularea si exprimarea rezultatelor

Se exprimd masa fiecdrei fibre din amestec in procente din masa totala
a amestecului de fibre. Se calculeaza rezultatul pe baza masei uscate si
pure, corectatd cu (a) reprizele conventionale stabilite si (b) factorii de
corectie necesari pentru a lua in calcul pierderea de material in timpul
tratarii prealabile.

Calcularea procentului de component insolubil pe baza masei uscate si
pure, fard a lua in considerare pierderea de material in timpul tratarii
prealabile.

100 m 100
P 1 % - ! -

my+my 1432

unde

P, este procentul primului component in stare uscatd si purd
m; este masa uscatd si purd a primului component

m, este masa uscatd si purd a celui de-al doilea component

Pentru calcularea procentului fiecarui component cu aplicarea tole-
rantelor stabilite si, dupa caz, a factorilor de corectie pentru
pierderea de masa in timpul tratarii prealabile, a se vedea punctul
1.8.2.

Precizia metodelor
Precizia indicata in metodele individuale se referd la reproductibilitate.

Reproductibilitatea se refera la fiabilitate, in sensul unor valori expe-
rimentale foarte apropiate obtinute de laborantii din diferite labo-
ratoare, in momente diferite folosind aceeasi metoda si obtindnd
rezultate individuale pe esantioane dintre un amestec omogen.

Reproductibilitatea se exprima prin limite de incredere a rezultatelor la
un nivel de incredere de 95 %.

Prin aceasta se Intelege ca diferenta intre doud rezultate dintr-o serie
de analize efectuate in laboratoare diferite, in conditiile aplicarii
normale si corecte a metodei la un amestec omogen identic, nu va
fi depasita decat in cinci cazuri din 100.

Buletinul de analiza

Se afirma ca analiza a fost efectuatda in conformitate cu aceastd
metoda.

Se dau detalii cu privire la toate tratarile prealabile speciale (a se
vedea punctul L.6.).

Se dau rezultatele individuale si media aritmetica, cu o precizie de 0,1
fiecare.



199610073 — RO — 23.02.2007 — 003.001 — 14

2. METODE SPECIALE — TABEL SINTETIC

Domeniul de aplicare

Metoda Reactivul chimic
Componenta solubila | Componenta insolubila
Nr. 1 Acetat Alte fibre Acetona
mentionate
Nr. 2 Anumite fibre Alte fibre Hipoclorit
proteinice mentionate
Nr. 3 Viscoza, cupro sau | Bumbac sau elas- | Acid formic si
anumite tipuri de | tolefina clorurd de zinc
fibre modale
Nr. 4 Poliamida sau Alte fibre Acid formic, 80 %
nailon mentionate m/m
Nr. 5 Acetat Triacetat sau elas- | Alcool benzilic
tolefina
Nr. 6 Triacetat sau Alte fibre Diclorometan
poliactide mentionate
Nr. 7 Anumite fibre Poliester, elasto- Acid sulfuric, 75 %
celulozice multiester sau m/m
elastolefina
Nr. 8 Fibre acrilice, Alte fibre Dimetilformamida
anumite fibre mentionate
modacrilice sau
anumite clorofibre
Nr. 9 Anumite clorofibre | Alte fibre Sulfurd de carbon/
mentionate acetona, 55,5/44,5
v/v
Nr. 10 Acetat Anumite clorofibre | Acid acetic glacial
sau elastolefina
Nr. 11 Matase Lana, par sau Acid sulfuric, 75 %
elastolefina m/m
Nr. 12 Tuta Anumite fibre de | Metoda continutului
origine animala de azot
Nr. 13 Polipropilena Alte fibre Xilen
mentionate
Nr. 14 Alte fibre Clorofibre (homo- | Metoda cu acid
mentionate polimeri ai clorurii | sulfuric concentrat
de vinil) sau elas-
tolefina
Nr. 15 Clorofibre, Alte fibre Ciclohexanona
anumite fibre mentionate
modacrilice,

anumiti elastani,
acetati, triacetati
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METODA Nr. 1
ACETAT SI ALTE FIBRE MENTIONATE
(Metoda cu acetona)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. acetat (19)

cu

2. lana (1), par de origine animala (2 si 3), matase (4), bumbac (5), in (7),
canepa (8), iuta (9), abaca (10), alfa (11), fibra din coaja de nuca de
cocos (12), sorg (13), ramie (14), sisal (15), cupro (21), fibre modale
(22), fibre proteinice (23), viscoza (25), fibre acrilice (26), poliamida sau
nailon (30), poliester (34), elastomultiester (45) si elastolefind (46).

Metoda nu se aplicad in nici un caz fibrelor de acetat care au fost dezacetilate
la suprafata.

PRINCIPIU

Fibrele de acetat se dizolva cu acetond pornind de la o masd cunoscuta a
amestecului in stare uscatd. Reziduul se colecteaza, se spald, se usuca si se
cantareste; masa acestuia, corectatd daca este necesar, se exprima ca procent
din masa uscatd a amestecului de fibre. Procentul de acetat uscat se
calculeazd prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura

Vas conic cu dop de sticla, cu o capacitate de minimum 200 ml.
3.2. Reactiv chimic

Acetona.
MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisd in instructiunile generale si se continud dupa
cum urmeaza:

La esantionul aflat intr-un vas conic cu dop de sticlda cu o capacitate de
minimum 200 ml se adaugd 100 ml de acetond pentru fiecare gram de
esantion, se agitd vasul, se lasd la temperatura camerei timp de 30
minute, agitind ocazional si apoi se decanteazd lichidul printr-un creuzet
filtrant cantarit in prealabil.

Se repeta tratamentul de inca doud ori (efectuand in total trei extractii), dar
pe perioade de numai 15 minute, asa incat timpul total de tratare in acetona
s fie de o orad. Se transferd reziduul in creuzetul filtrant. Se spald reziduul
cu acetona si se extrage prin vidare. Se umple creuzetul filtrant din nou cu
acetond si se lasd sd se goleasca prin curgerea libera a lichidului.

In final se videaza creuzetul filtrant, se usuca creuzetul cu reziduu, se raceste
si se cantareste.

CALCULAREA §I EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.

PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 2
ANUMITE FIBRE PROTEINICE SI ALTE FIBRE MENTIONATE
(Metoda cu hipoclorit)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. anumite fibre proteinice, adica: 1and (1), par de origine animald (2 si 3),
matase (4), fibre proteinice (23)

cu

2. bumbac (5), cupro (21), viscozd (25), acrilic (26), clorofibre (27),
poliamida sau nailon (30), poliester (34), polipropilend (36), elastan
(42), fibra de sticla (43), elastomultiester (45) si elastolefina (46).

Daca sunt prezente mai multe fibre de tip proteinic, prin aceastd metoda se
determina cantitatea totald, dar nu si cantitatile lor individuale.

PRINCIPIU

Fibra proteinica se dizolva cu solutie de acid formic pornind de la o masa
cunoscuta a amestecului in stare uscata. Reziduul se colecteaza, se spald, se
usucd §i se cantareste; masa acestuia, corectatd daca este necesar, se exprima
ca procent din masa uscata a amestecului de fibre. Procentul de fibra
proteinica uscata se calculeazad prin diferenta.

Pentru prepararea solutiei de hipoclorit se poate folosi fie hipoclorit de litiu,
fie hipoclorit de sodiu.

Hipocloritul de litiu se recomanda in cazurile care presupun un numar mic
de analize sau pentru analize efectuate la intervale de timp destul de mari.
Aceasta, deoarece procentul de hipoclorit din hipocloritul de litiu solid —
spre deosebire de hipocloritul de sodiu — este practic constant. Daca se
cunoagte procentul de hipoclorit, continutul de hipoclorit nu trebuie
verificat iodometric pentru fiecare analizd, deoarece se poate utiliza o
cantitate cu o greutate constantd de hipoclorit de litiu.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
(1) Vas Erlenmeyer de 250 ml cu dop de sticla rodat;
(ii) Termostat, reglabil la 20 (£ 2) °C.
3.2. Reactivi chimici
(1) Reactiv pe baza de hipoclorit
(a)Solutie de hipoclorit de litiu

Aceasta consta intr-o solutie proaspat preparata continand 35
(£ 2) g/l clor activ (aproximativ 1 M) la care se adaugd o
solutie de hidroxid de sodiu cu o concentratie de 5 (= 0,5) g/l
preparata anterior. Pentru preparare, se dizolva 100 grame hipo-
clorit de litiu contindnd 35 % clor activ (sau 115 grame
continand 30 % clor activ) in aproximativ 700 ml de apa
distilata, se adaugd 5 grame de hidroxid de sodiu dizolvate in
aproximativ 200 ml apa distilatd si se completeaza pana la 1
litru cu apa distilata. Solutia proaspat preparata nu trebuie veri-
ficatd iodometric.

(b)Solutie de hipoclorit de sodiu

Aceasta constd intr-o solutie proaspat preparata continand 35
(£ 2) g/l clor activ (aproximativ 1 M) la care se adaugd o
solutie de hidroxid de sodiu de concentratie 5 (+ 0,5) g/l
pregititd anterior.

Se controleaza continutul de clor activ al solutiei prin iodometrie
inaintea fiecarei analize.
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(1) Solutie diluata de acid acetic

Se dilueaza 5 ml acid acetic glacial cu apa pana la un volum total
de 1 litru.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisa in instructiunile generale si se continua dupa
cum urmeazd: se amesteca aproximativ 1 gram din probd cu aproximativ
100 ml solutie de hipoclorit (hipoclorit de litiu sau de sodiu) in vasul de 250
ml, se agitd bine vasul pentru a uda bine proba.

Apoi se incalzeste vasul timp de 40 de minute intr-un termostat la tempe-
ratura de 20 °C, agitdnd continuu, sau mdcar la intervale regulate. Deoarece
dizolvarea lanii decurge exotermic, cdldura de reactie a acestei metode
trebuie sa fie disipata si indepartata. Altfel, se pot produce erori conside-
rabile datorita dizolvarii incipiente a fibrelor insolubile.

Dupa 40 de minute se filtreazd continutul vasului printr-un creuzet filtrant
cantarit in prealabil si se transfera eventualele fibre reziduale in creuzet prin
clatirea vasului cu putin reactiv pe bazd de hipoclorit. Se videazd creuzetul
si se spald reziduul in mod succesiv cu apa, acid acetic diluat si in final cu
apa, uscand creuzetul prin vidare dupd fiecare adaos. Nu se videaza
creuzetul inainte de curgerea liberd a solutiei de spalare.

In final se usuca creuzetul prin vidare, se usucd creuzetul cu reziduu, se
raceste si se cantareste.

CALCULAREA §SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00, cu exceptia bumbacului, viscozei si fibrelor
modale, pentru care d = 1,01 si a bumbacului nealbit, pentru care d = 1,03.

PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 3

VISCOZA, CUPRO SAU ANUMITE TIPURI DE FIBRE MODALE SI
BUMBAC

(Metoda cu acid formic si clorura de zinc)
1. DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. viscoza (25) sau cupro (21), inclusiv anumite tipuri de fibre modale (22)
cu

VM3
2. bumbac (5) si elastolefina (46).

Daca se constata prezenta vreunei fibre modale, trebuie ficutd o analiza
preliminara pentru a verifica dacd aceasta este solubild in reactivul chimic.

Metoda nu se aplicd amestecurilor in care bumbacul a suferit o degradare
chimica importanta si nici in cazurile in care fibrele de viscoza sau cupro au
devenit incomplet solubile datoritd prezentei anumitor coloranti sau a unor
agenti de finisare care nu pot fi indepartati complet.

2. PRINCIPIU

Viscoza, fibrele cupro sau modale se dizolva cu un reactiv constand din acid
formic si clorurd de zinc, pornind de la 0o masd cunoscutd a amestecului in
stare uscatd. Reziduul se colecteaza, se spald, dupd care se usuca si se
cantareste; masa acestuia corectatd se exprima ca procent din masa uscata
a amestecului de fibre. Procentul de viscoza, fibre cupro sau fibre modale
uscate se calculeaza prin diferenta.

3. APARATURA SI REACTIVI (altele decit cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura

(1) vas conic cu dop de sticld, cu o capacitate de minimum 200 ml;
(i) aparaturd pentru mentinerea vaselor la 40 (+ 2) °C.

3.2. Reactivi chimici

(i) Solutie contindnd 20 g de clorurd de zinc anhidra topita si 68 g de
acid formic anhidru, adusa la 100 g cu apa (adica 20 parti in
greutate de clorurd de zinc anhidra topitd la 80 parti in greutate
de acid formic 85 % m/m).

NB:

Se atrage atentia in aceastd privintd la punctul 1.3.2.2 care
stipuleazd ca toti reactivii folositi trebuie sa fie chimic puri; in
plus, este esential sa se foloseasca numai clorura de zinc anhidra
topita.

(ii) Solutie de hidroxid de amoniu: se dilueazd 20 ml de solutie
concentratd de amoniac (greutate specifica 0,880 g/ml) pana la 1
litru cu apa.

4. MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisa in instructiunile generale si se continua dupa
cum urmeazd: se plaseaza imediat esantionul in vasul preincilzit la 40 °C.
Se adauga cate 100 ml de solutie de acid formic si clorurd de zinc, prein-
calzitd la 40 °C pentru fiecare gram de esantion. Se pune dopul si se agitd
foarte bine vasul. Se mentine vasul impreund cu continutul sdu la o tempe-
ratura constantd de 40 °C timp de doud ore si jumatate, agitand vasul o data
pe ord. Se filtreazd continutul vasului printr-un creuzet filtrant cantarit in
prealabil si se transfera eventualele urme de fibre de pe vas in creuzet,



1996L.0073 — RO — 23.02.2007 — 003.001 — 19

cu ajutorul reactivului chimic. Se spala vasul cu 20 ml de reactiv.

Se spala foarte bine creuzetul filtrant si reziduul cu apa la 40 °C. Se clateste
reziduul fibros cu aproximativ 100 ml de solutie rece de amoniac (3.2.ii)
asigurandu-se imersarea reziduului in amoniac timp de 10 minute ('), apoi se
clateste bine cu apa rece.

Nu se videaza creuzetul inainte de curgerea libera a solutiei de spalare. In
final se videaza creuzetul filtrant, se usuca creuzetul cu reziduu, se raceste si
se cantareste.

5. CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeazd rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” pentru bumbac este 1,02, iar pentru elastolefina este 1,00.

6. PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere rezultatelor
obtinute prin aceastdi metodd nu sunt mai mari de £ 2 la un nivel de
incredere de 95 %.

(') Pentru a se asigura o imersare de 10 minute a reziduului fibros in solutia de amoniac, se

poate folosi, de exemplu, un adaptor la creuzetul filtrant prevazut cu robinet prin care sa
se regleze debitul solutiei amoniacale.
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METODA Nr. 4
POLIAMIDA SAU NAILON SI ALTE FIBRE MENTIONATE
(Metoda care foloseste acid formic 80 % m/m)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. poliamida sau nailon (30)

cu

2. lana (1), par de origine animala (2 si 3), bumbac (5), cupro (21), fibre
modale (22), viscozad (25), acrilic (26), clorofibre (27), poliester (34),
polipropilena (36), fibrd de sticla (43), elastomultiester (45) si elasto-
lefina (46).

Dupd cum s-a mentionat mai sus, aceasta metoda se poate aplica si ameste-
curilor cu land, dar cand continutul de lanad depaseste 25 %, trebuie aplicatd
metoda nr. 2 (dizolvarea lanii intr-o solutie de hipoclorit).

PRINCIPIUL

Fibra poliamidica se dizolva cu acid formic pornind de la o masa cunoscuta
a amestecului in stare uscatd. Reziduul se colecteaza, se spald, apoi se usuca
si se cantareste; masa acestuia, corectatd daca este necesar, se exprima ca
procent din masa uscatd a amestecului de fibre. Procentul de poliamida sau
nailon uscat se calculeazi prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
Vas conic cu dop de sticla, cu o capacitate de minimum 200 ml.
3.2. Reactivi chimici

(1) Acid formic (80 % m/m, densitate relativd la 20 °C: 1,186). Se
dilueaza 880 ml acid formic 90 % m/m (densitate relativa la 20 °C:
1,204) pana la 1 litru, cu apa. Alternativ, se pot dilua 780 ml acid
formic de 98-100 % m/m (densitate relativa la 20 °C: 1,220) pana
la 1 litru, cu apa.

Concentratia nu este critica in intervalul 77-83 % m/m acid formic.

(ii) Solutie diluatd de amoniac: se dilueaza 80 ml solutie concentratd de
amoniac (densitate relativa la 20 °C: 0,880) pana la 1 litru, cu apa.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisd in instructiunile generale si se continud dupa
cum urmeazd: la esantionul aflat intr-un vas conic cu dop de sticld cu o
capacitate de minimum 200 ml, se adaugd 100 ml de acid formic pentru
fiecare gram de esantion. Se pune dopul si se agitd vasul pentru a se uda
esantionul. Se lasd la temperatura camerei timp de 15 minute, agitind
ocazional. Se filtreazd continutul vasului printr-un creuzet filtrant cantarit
in prealabil si se transferd eventualele resturi de fibra in creuzet prin spélarea
vasului cu putin reactiv pe baza de acid formic. Se usucad creuzetul prin
vidare si se spald reziduurile de pe filtru succesiv cu reactiv pe bazd de acid
formic, cu apa fierbinte, cu solutie diluata de amoniac si in final cu apa rece,
uscand creuzetul prin vidare dupa fiecare adaugare. Nu se videaza creuzetul
inainte de curgerea liberd a solutiei de spélare. In final se videaza creuzetul
filtrant, se usuca creuzetul cu reziduu, se raceste si se cantareste.

CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.

PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 5
ACETAT SI TRIACETAT

(Metoda cu alcool benzilic)

DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

— acetat (19)
cu

— triacetat (24) si elastolefina (46).

PRINCIPIU

Acetatul se dizolvad cu alcool benzilic la 52 + 2 °C pornind de la o masa
cunoscutd a amestecului in stare uscata.

Reziduul se colecteaza, se spald, se usuca si se cantdreste; masa acestuia se
exprima ca procent din masa uscatd a amestecului de fibre. Procentul de
acetat uscat se calculeaza prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
(i) Vas conic cu dop de sticla, cu o capacitate de minimum 200 ml.
(ii) Agitator mecanic de tip leagin.

(iii) Termostat sau alt dispozitiv pentru mentinerea vasului la o tempe-
raturd de 52 + 2 °C.

3.2. Reactivi chimici
(1) Alcool benzilic,
(i1) Etanol.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisd in instructiunile generale si se continud dupa
cum urmeaza:

La esantionul aflat intr-un vas conic se adaugd 100 ml de alcool benzilic
pentru fiecare gram de esantion. Se pune dopul si se fixeazd vasul in
agitatorul de tip leagin astfel incat sa fie imersat in baia de apa
mentinuta la 52 + 2 °C si se agitd vasul timp de 20 minute la aceastd
temperatura.

(In loc sa se agite mecanic, se poate scutura vasul manual, cu putere).

Se decanteaza lichidul printr-un creuzet filtrant cantarit in prealabil. Se
adaugd incd o doza de alcool benzilic in vas si se agitd ca mai sus la
52 £ 2 °C timp de 20 minute.

Se decanteaza lichidul printr-un creuzet filtrant. Se repeta ciclul de operatii
si a treia oard.

in final, se toarnd lichidul si reziduul in creuzetul filtrant. Se spald even-
tualele resturi de fibre ramase in vas cu o cantitate suplimentara de alcool
benzilic la 52 + 2 °C. Se videaza bine creuzetul filtrant.

Se transfera fibrele intr-un vas, se spald cu etanol si dupa agitare manuald se
decanteaza prin creuzetul filtrant.

Se repeta aceasta operatie de clatire de doua-trei ori. Se transferd reziduul in
creuzet si se extrage prin vidare. Se usuca creuzetul cu reziduu, se raceste si
se cantdreste.

CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.
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PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceasta metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 6
TRIACETAT $I ALTE FIBRE MENTIONATE

(Metoda cu diclormetan)

1. DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. triacetat (24) sau de poliactida (33a)
cu

VY M3
_ 2. lana (1), par de origine animala (2 si 3), matase (4), bumbac (5), cupro
(21), fibre modale (22), viscoza (25), acrilic (26), poliamida sau nailon
(30), poliester (34), fibrd de sticld (43), elastomultiester (45) si elasto-
lefina (46).

Nota:

Fibrele de triacetat care in urma finisarii au suferit o hidrolizd partiald
inceteaza sa mai fie complet solubile in acest reactiv. In acest caz metoda
nu se aplica.

2. PRINCIPIU

Fibrele de triacetat sau de poliactidd se dizolva cu diclorometan pornind de
la 0 masa cunoscuta a amestecului in stare uscatd. Reziduul se colecteaza, se
spala, se usuca si se cantareste; masa acestuia, corectatd daca este necesar,
se exprima ca procent din masa uscatd a amestecului de fibre. Procentul de
triacetat uscat sau de poliactida uscatd se calculeaza prin diferenta.

3. APARATURA SI REACTIVI (altele decét cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura

Vas conic cu dop de sticld, cu o capacitate de minimum 200 ml.

3.2. Reactiv chimic

Diclormetan.

4. MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisd in instructiunile generale si se continud dupa
cum urmeaza:

La esantionul continut intr-un vas conic cu dop de sticld cu o capacitate de
minimum 200 ml, se adauga 100 ml de diclormetan pentru fiecare gram de
esantion, se pune dopul, se agitd vasul la fiecare 10 minute pentru a uda
proba, se lasa la temperatura camerei timp de 30 minute, agitand la intervale
regulate. Se decanteaza lichidul printr-un creuzet filtrant cantarit in prealabil.
Se adauga 60 ml diclormetan in vasul cu reziduu, se agitd manual si se
filtreaza continutul vasului prin creuzetul filtrant. Se transfera resturile de
fibra ramase in vas spaland vasul cu incéd putin diclormetan. Se usucd prin
vidare creuzetul pentru a indeparta excesul de lichid, se reumple creuzetul
filtrant cu diclormetan si se lasa lichidul sd curgd liber.

in final, se usucd creuzetul prin vidare pentru indepartarea excesului de
lichid, apoi se trateaza reziduul cu apa fierbinte pentru a elimina tot
solventul, se videazd, se usucd creuzetul cu reziduu, se raceste si se
cantareste.

5. CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00, cu exceptia poliesterului, a elastomultiesterului
si a elastolefinei, pentru care valoarea lui ,,d” este 1,01.
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PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 7
ANUMITE FIBRE CELULOZICE SI POLIESTER
(Metoda care foloseste acid sulfuric 75 % m/m)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. bumbac (5), in (7), canepa (8), ramie (14), cupro (21), fibre modale (22),
viscoza (25)

cu

2. poliester (34), elastomultiester (45) si elastolefind (46).

PRINCIPIU

Fibra celulozicd se dizolva cu acid sulfuric 75 % m/m pornind de la o masa
cunoscuta a amestecului in stare uscatd. Reziduul se colecteaza, se spala, se
usucd si se cantdreste; masa acestuia se exprima ca procent din masa uscata
a amestecului de fibre. Procentul de celulozd uscata se calculeaza prin
diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura

(1) Vas conic cu dop de sticld, cu o capacitate de minimum 500 ml.
(ii) Termostat sau alt aparat pentru mentinerea vasului la 50 + 5 °C.

3.2. Reactivi chimici

(1) Acid sulfuric de 75 + 2 % m/m

Se prepara adaugand cu atentie, in timp ce se raceste, 700 ml acid
sulfuric (densitate relativa la 20 °C: 1,84) la 350 ml apa distilata.
Dupa ce solutia s-a récit la temperatura camerei, se dilueaza pana la
1 litru cu apa.

(ii) Solutie diluatd de amoniac

Se dilueaza o solutie de 80 ml amoniac (densitate relativa la 20 °C:
0,88) pana la 1 litru cu apa.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisd in instructiunile generale si se continud dupa
cum urmeaza:

La esantionul aflat intr-un vas conic cu dop de sticld cu o capacitate de
minimum 500 ml, se adaugd 200 ml de acid sulfuric 75 % m/m pentru
fiecare gram de esantion, se pune dopul, se agita vasul cu grija, pentru a uda
esantionul. Se mentine vasul la temperatura de 50 = 5 °C timp de o or3,
agitand la intervale regulate de circa 10 minute. Se filtreaza la vid continutul
vasului printr-un creuzet filtrant cantarit in prealabil. Se transfera resturile de
fibre ramase 1n vas spaland vasul cu inca putin acid sulfuric 75 %. Se
videaza creuzetul pentru a indeparta excesul de lichid, si pentru a spala
reziduul, se umple creuzetul filtrant din nou cu acid sulfuric. Nu se
videaza creuzetul 1nainte de curgerea liberd a acidului.

Se spald reziduul succesiv de mai multe ori cu apa rece, de doua ori cu
solutie de amoniac diluat, si apoi foarte bine cu apa rece, uscand creuzetul
de fiecare data prin vidare. Nu se aplica vid inainte de curgerea libera a
fiecarei solutii de spilare. in final, se extrage lichidul din creuzet prin
vidare, se usucd creuzetul cu reziduu, se raceste si se cantareste.

CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeazd rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.
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PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceasta metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 8

FIBRE ACRILICE, ANUMITE FIBRE MODACRILICE SAU ANUMITE

CLOROFIBRE SI ALTE FIBRE MENTIONATE
(Metoda care foloseste dimetilformamida)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. acrilice (26), anumite fibre modacrilice (29), sau anumite clorofibre (27)
Q]

cu

2. lana (1), par de origine animala (2 si 3), matase (4), bumbac (5), cupro
(21), fibre modale (22), viscoza (25), poliamida sau nailon (30), poliester
(34), elastomultiester (45) si elastolefina (46).

Este in egala masurd aplicabild la fibrele acrilice, anumite fibre modacrilice,
tratate cu coloranti premetalizati, dar nu la cele vopsite cu coloranti croma-
tabili.

PRINCIPIU

Fibra acrilica, modacrilica sau clorofibra se dizolva cu dimetilformamida
incdlzitd la temperatura de fierbere in baie de apa pornind de la o masa
cunoscuta a amestecului in stare uscata. Reziduul se colecteaza, se spala, se
usucd si se cantareste; masa acestuia, corectata daca este necesar, se exprima
ca procent din masa uscata a amestecului de fibre. Procentul de fibra
acrilica, modacrilica sau clorofibra uscata se calculeaza prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
(1) Vas conic cu dop de sticld, cu o capacitate de minimum 200 ml.
(i) Baie de apa la temperatura de fierbere.

3.2. Reactiv chimic

Dimetilformamida (temperatura de fierbere 153 + 1 °C) care sd nu
contind mai mult de 0,1 % apa.

Reactivul este toxic si de aceea se recomandd folosirea unei nise de
laborator.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisa in instructiunile generale si se continua dupa
cum urmeaza:

La esantionul continut intr-un vas conic cu dop de sticld cu o capacitate de
minimum 200 ml, se adauga pentru fiecare gram de esantion cate 80 ml de
dimetilformamida incalzita in prealabil la temperatura de fierbere pe baie de
apa, se pune dopul, se agitd vasul pentru a uda esantionul si se incélzeste in
baia de apa la temperatura de fierbere timp de o ord. in aceastd perioadd se
agitd usor vasul cu continutul sau, manual, de cinci ori.

Se decanteaza lichidul printr-un creuzet filtrant cantarit in prealabil. Se mai
adaugd inca 60 ml dimetilformamida in vas si se mai incélzeste inca 30
minute, agitand usor vasul cu continutul sdu, manual, de doud ori in aceasta
perioada.

Se filtreaza continutul vasului in vid, prin creuzetul filtrant.

Se transfera urmele de fibrd ramase pe creuzet spaland vasul cu incd putind
dimetilformamida. Se usuca creuzetul prin vidare. Se spala reziduul cu circa
1 litru de apa fierbinte la 70-80 °C, umpland de fiecare data creuzetul
filtrant. Dupa fiecare adaugare de apd, se videaza pentru o perioada scurta
de timp, dar nu pana la evacuarea apei prin curgere liberd. Daca lichidul de

(") Inainte de efectuarea analizei trebuie verificatd solubilitatea unor astfel de fibre moda-

crilice sau clorofibre in reactiv.
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vB
spalare se scurge prea incet prin creuzetul filtrant, se poate aplica o usoara
extractie prin vidare.
in final, se usucid creuzetul cu reziduu, se riceste si se cantireste.
M2
5. CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR
Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00, cu exceptia urmatoarelor cazuri:
land 1,01
bumbac 1,01
cupro 1,01
modal 1,01
poliester 1,01
elastomultiester 1,01
VB

6. PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.



1996L.0073 — RO — 23.02.2007 — 003.001 — 29

METODA Nr. 9
ANUMITE CLOROFIBRE §$I ALTE FIBRE MENTIONATE

(Metoda care foloseste amestec de sulfurd de carbon cu acetoni 55,5/44,5)

1.

DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. anumite clorofibre (27), si anume anumite fibre de policlorura de vinil,
indiferent daca au fost postclorurate sau nu (')

cu

2. lana (1), par de origine animala (2 si 3), matase (4), bumbac (5), cupro
(21), fibre modale (22), viscoza (25), fibre acrilice (26), poliamida sau
nailon (30), poliester (34), fibrd de sticla (43) si elastomultiester (45).

Cand continutul de 1ana sau matase din amestec depdseste 25 %, trebuie
aplicatd metoda nr. 2.

Cand continutul de poliamidd sau nailon din amestec depaseste 25 %,
trebuie aplicata metoda nr. 4.

PRINCIPIU

Clorofibra se dizolva cu un amestec azeotrop de sulfura de carbon si acetona
pornind de la 0 masd cunoscutd a amestecului in stare uscatd. Reziduul se
colecteazd, se spald, se usucd si se cantdreste; masa acestuia, corectatd daca
este necesar, se exprimd ca procent din masa uscatd a amestecului de fibre.
Procentul de policlorura de vinil uscata se calculeaza prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
(i) Vas conic cu dop de sticld, cu o capacitate de minimum 200 ml.
(i) Agitator mecanic.

3.2. Reactivi chimici

(1) Amestec azeotrop de sulfurd de carbon si acetond (55,5 % in
volume sulfura de carbon si 44,5 % acetond). Deoarece reactivul
este toxic, se recomanda folosirea nisei de laborator.

(ii) Etanol (92 % in volume), sau metanol.
MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisa in instructiunile generale si se continua dupa
cum urmeaza:

La esantionul continut intr-un vas conic cu dop de sticld cu o capacitate de
minimum 200 ml, se adaugd 100 ml de amestec azeotrop pentru fiecare
gram de esantion, se etanseaza foarte bine si se agitd vasul cu un agitator
mecanic, sau viguros, manual, timp de 20 minute la temperatura camerei. Se
decanteaza lichidul din stratul superior printr-un creuzet filtrant cantarit in
prealabil.

Se repeta tratamentul cu inca 100 ml de reactiv proaspat. Se continua acest
ciclu de operatii pana cand nu se mai depune reziduu de polimer pe lamela
atunci cand se evapora o picdturd de solvent de extractie. Se transfera
reziduul in creuzetul filtrant, folosind mai mult reactiv, se aplica vid
pentru a indeparta excesul de lichid, si se clateste creuzetul cu reziduu cu
20 ml alcool si apoi de trei ori cu apd. Se lasd ca lichidul de spalare s se
evacueze prin curgere libera inainte de a usca prin vidare. Se usuca creuzetul
cu reziduu, se raceste si se cantareste.

Nota:

La anumite amestecuri, cu un continut ridicat de clorofibrd, se poate
constata o contrac

(") Solubilitatea fibrelor de policlorura de vinil in reactiv trebuie sa fie verificatd inainte de a

efectua analiza.
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tie substantiald a dimensiunilor esantionului in timpul procesului de uscare,
care are ca rezultat intarzierea dizolvarii clorofibrei de catre solvent. Aceasta
nu afecteazd, totusi, dizolvarea finala a clorofibrei in solvent.

CALCULAREA $SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.

PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceasta metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 10
ACETAT SI ANUMITE CLOROFIBRE
(Metoda care foloseste acid acetic glacial)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. acetat (19)

cu

2. anumite clorofibre (27), si anume fibre de policlorura de vinil, indiferent
daca au fost postclorurate sau nu, si elastolefina (46).

PRINCIPIU

Fibra de acetat se dizolva cu acetond pornind de la o masa cunoscutd a
amestecului in stare uscatd. Reziduul se colecteaza, se spald, se usuca si se
cantareste; masa acestuia, corectatd daca este necesar, se exprima ca procent
din masa uscatd a amestecului de fibre. Procentul de acetat uscat se
calculeaza prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
(1) Vas conic cu dop de sticla, cu o capacitate de minimum 200 ml.
(ii) Agitator mecanic.

3.2. Reactiv chimic

Acid acetic glacial (peste 99 %). Acest reactiv trebuie manipulat cu
grijd, fiind foarte caustic.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisd in instructiunile generale si se continud dupa
cum urmeaza:

La esantionul continut intr-un vas conic cu dop de sticld cu o capacitate de
minimum 200 ml se adaugd 100 ml de acid acetic glacial pentru fiecare
gram de esantion. Se etanseaza foarte bine vasul si se agitd cu un agitator
mecanic sau viguros, manual, timp de 20 minute la temperatura camerei. Se
decanteaza lichidul din stratul superior printr-un creuzet filtrant cantérit in
prealabil. Se repetd tratamentul cu cate 100 ml reactiv proaspat, de inca
doud ori, ficand in total trei extractii. Se transferd reziduul in creuzetul
filtrant, se usucd prin vidare pentru a indeparta excesul de lichid si se
spala creuzetul si reziduul cu 50 ml acid acetic glacial si apoi de trei ori
cu apd. Dupd fiecare clatire, se lasd ca lichidul de spélare sd se evacueze
prin curgere liberd inainte de extractia prin vidare. Se usucd creuzetul cu
reziduu, se raceste si se cantareste.

CALCULAREA $SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.

PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceasta metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 11
MATASE SI LANA SAU PAR
(Metoda care foloseste acid sulfuric 75 % m/m)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metoda se aplicd, dupd indepartarea materialelor nefibroase,
amestecurilor binare de:

1. matase (4)

cu
2. land (1), par de origine animald (2 si 3) si elastolefina (46).

PRINCIPIU

Miatasea se dizolva cu acid sulfuric 75 % m/m pornind de la o masa
cunoscutd a amestecului in stare uscata (!).

Reziduul se colecteaza, se spala, se usuca si se cantareste. Masa
acestuia, corectatd daca este necesar, se exprimd ca procent din masa
uscatd a amestecului de fibre. Procentul de matase uscata se calculeaza
prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decit cele mentionate in instruc-
tiunile generale)

3.1. Aparatura

Vas conic cu dop de sticla, cu o capacitate de minimum 200 ml.
3.2. Reactivi chimici

(1) Acid sulfuric de 75 = 2 % m/m

Se prepara adaugand cu atentie, in timp ce se raceste, 700 ml
acid sulfuric (densitate relativa la 20 °C; 1,84) la 350 ml apa
distilata.

Dupa ce solutia s-a racit la temperatura camerei, se dilueaza
pand la 1 litru cu apa.

(ii) Acid sulfuric, solutie diluatd: se adauga incet 100 ml acid
sulfuric (densitate relativa la 20 °C 1,84) la 1900 ml apa
distilata.

(iii) Solutie diluatd de amoniac: se dilueaza 200 ml amoniac
concentrat (densitate relativa la 20 °C: 0,88) cu apa pana la
1000 ml.

MOD DE LUCRU

Se urmeazd procedura descrisd in instructiunile generale si se continua
dupa cum urmeaza:

La esantionul continut intr-un vas conic cu dop de sticla cu o capacitate
de minimum 500 ml, se adaugd 200 ml de acid sulfuric 75 % m/m
pentru fiecare gram de esantion si se pune dopul. Se agitd viguros vasul
si se tine la temperatura camerei timp de 30 minute. Se agitd din nou si
apoi se lasa in repaus timp de 30 minute. Se spald resturile de fibre din
vas cu 75 % reactiv pe baza de acid sulfuric. Se spald reziduul din
creuzet succesiv cu 50 ml de reactiv pe baza de acid sulfuric diluat, 50
ml apa si 50 ml solutie diluatd de amoniac. De fiecare datd, lasati ca
fibrele sa stea in contact cu lichidul cate 10 minute inainte de a aplica
vid pentru extractie. in final se cliteste cu apa, lisand fibrele in contact
cu apa timp de 30 minute. Se videaza creuzetul, se usuca creuzetul cu
reziduu, se raceste si se cantareste.

CALCULAREA $SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeazd rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 0,985 pentru land si 1,00 pentru elastolefina.

(') Matasea salbaticad, de exemplu, matasea tussah, nu este complet solubila in acid sulfuric
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PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale
rezultatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de = 1 la un
nivel de incredere de 95 %.
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METODA Nr. 12
IUTA SI ANUMITE FIBRE DE ORIGINE ANIMALA
(Metoda prin determinarea continutului de azot)
1. DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. iutd (9)
cu
2. anumite fibre de origine animala.

Componentul de fibra de origine animald poate consta doar din par (2 si 3)
sau land (1) sau orice alt amestec al celor doud. Aceastd metoda nu se aplica
amestecurilor textile care contin materiale nefibroase (coloranti, agenti de
finisare etc.) pe baza de azot.

2. PRINCIPIU

Se determind continutul de azot al amestecului si din acesta si din continutul
cunoscut sau presupus al cei doi componenti, se calculeaza proportia fiecarui
component.

3. APARATURA SI REACTIVI (altele decit cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
(i) Balon de descompunere Kjeldahl, de 200-300 ml capacitate.
(ii) Aparat de distilare Kjeldahl cu injectie de vapori de apa.
(iii) Aparat de titrare cu precizie de 0,05 ml.

3.2. Reactivi chimici

(i)  Toluen.

(i)  Metanol.

(iii) Acid sulfuric de densitate relativa la 20 °C: 1,84 (V).
(iv) Sulfat de potasiu (').

(v) Dioxid de seleniu (!).

(vi) Solutie de hidroxid de sodiu (400 g/litru). Se dizolva 400 g de
hidroxid de sodiu in 400-500 ml apa si se dilueaza pana la 1 litru
cu apa.

(vii) Indicator mixt. Se dizolva 0,1 g rosu de metil in 95 ml etanol si 5
ml apa si se amestecd cu 0,5 g verde de bromocrezol dizolvat in
475 ml etanol si 25 ml apa.

(viii) Solutie de acid boric. Se dizolva 20 g acid boric in 1 litru de apa.
(ix) Acid sulfuric, 0,02 N (solutie volumetrica standard).

4. TRATAREA PREALABILA A PROBEI DE ANALIZA

Tratarea prealabild descrisa in instructiunile generale se inlocuieste cu urma-
toarea procedura:

Se extrage proba uscata la aer intr-un extractor Soxhlet cu un amestec de 1
volum de toluen si 3 volume de metanol, timp de patru ore la o viteza de
minimum 5 cicluri pe ora. Se lasa s se evapore solventul de pe proba la aer
si se indeparteaza ultimele urme intr-o etuva la 105 + 3 °C. Apoi se extrage
proba 1n apa (50 ml la gram de probd) prin fierbere la reflux timp de 30 de
minute. Se filtreaza, se introduce proba din nou in balon si se repetd
extractia cu un volum identic de apa. Se filtreaza, se indeparteaza excesul
de apa din proba prin stoarcere, extractie prin vidare sau centrifugare, apoi
se lasa proba sa se usuce la aer.

(") Acesti reactivi nu trebuie sd contind azot.
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Nota:

Nu trebuie ignorate efectele toxice ale toluenului si metanolului si la
folosirea lor trebuie luate toate masurile de protectie a muncii.

5. MOD DE LUCRU
5.1. Instructiuni generale

Se aplicd procedura descrisd 1n instructiunile generale cu privire la
selectarea, uscarea si cantarirea esantionului.

5.2. Mod de lucru detaliat

Se transfera esantionul intr-un balon de descompunere Kjeldahl. La
esantionul aflat in balon care trebuie sa cantdreasca cel putin 1 g, se
adaugd in ordinea urmatoare: 2,5 g sulfat de potasiu, 0,1-0,2 g dioxid
de seleniu si 10 ml acid sulfuric (densitate relativa 1,84). Se incalzeste
balonul, mai intdi usor, pand cand toatd fibra este distrusd, apoi se
incalzeste mai puternic pand cand solutia devine limpede si aproape
incolord. Se incélzeste Incd 15 minute. Se lasa balonul sa se raceasca,
se dilueaza continutul cu grija cu 10-20 ml apd, se raceste, se transfera
continutul cantitativ intr-un balon cotat de 200 ml si se aduce la semn
cu apa pentru a se obtine solutia de descompunere.

Intr-un pahar conic de 100 ml se introduc circa 20 ml solutie de acid
boric si se aseazd paharul sub condensorul aparatului de distilare
Kjeldahl, asa incat tubul de colectare al condensorului si fie imersat
chiar sub suprafata solutiei de acid boric. Se transfera exact 10 ml
solutie de descompunere in balonul de distilare, se adaugd minimum
5 ml solutie de hidroxid de sodiu in palnia de picurare, se ridica usor
dopul pélniei si se lasda sa curga usor solutia de hidroxid de sodiu in
balon. Dacéa solutia de hidroxid de sodiu si solutia de descompunere
raman ca douad straturi separate, se agita usor pentru amestecarea lor. Se
incdlzeste usor balonul de distilare si se trece abur din generator. Se
colecteaza circa 20 ml de distilat, se coboard vasul conic astfel incat
capdtul tubului de colectare al condensorului si ajungd la circa 20
milimetri deasupra lichidului si se mai distileazd incd un minut. Se
clateste capatul tubului de colectare al condensorului cu apa,
colectand apele de spalare in vasul conic. Se indeparteaza vasul conic
si se inlocuieste cu un alt vas conic care contine aproximativ 10 ml
solutie de acid boric si se colecteaza circa 10 ml distilat.

Se titreaza cele doud distilate separat cu acid sulfuric 0,02 N, folosind
indicatorul mixt. Se inregistreaza titrul total al celor doua distilate. Daca
titrul celui de-al doilea distilat este mai mare de 0,2 ml, se repetd
analiza si se incepe din nou distilarea, folosind o noua cantitate de
solutie de descompunere.

Se efectueazd o determinare oarba, adicd se descompune si se distileaza
folosindu-se numai reactiv.

6. CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

6.1. Se calculeaza procentual continutul de azot din esantionul uscat dupa
cum urmeaza:

28 (V-b) N
A% = —FF—"—
’ w

unde

A = procentul de azot 1n esantionul pur si uscat,

vV = volumul total in ml al solutiei standard de acid sulfuric,
folositd in determinare,

b = volumul total iIn ml al solutiei standard de acid sulfuric,
folositd la proba oarba,

N = normalitatea solutiei standard de acid sulfuric,

W = masa uscata (g) a esantionului.
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6.2. Utilizand valori de 0,22 % pentru continutul de azot al iutei si 16,2 %
pentru continutul de azot al fibrei de origine animald, ambele procente
fiind exprimate fatd de masa uscata a fibrei, compozitia amestecului se
calculeazd dupa cum urmeaza:

o, A-0,22
PA% = 6202 x 100
unde

P4 %= procentul de fibrd de origine animald in esantionul curat si
uscat.

PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metodd nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 13
FIBRE DE POLIPROPILENA SI ALTE FIBRE
(Metoda cu xilen)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. fibre de polipropilend (36)
cu

2. lana (1), par de origine animald (2 si 3), matase (4), bumbac (5), acetat
(19), cupro (21), fibre modale (22), triacetat (24), viscoza (25), fibre
acrilice (26), poliamide sau nailon (30), poliester (34), fibra de sticla
(43) si elastomultiester (45).

PRINCIPIU

Fibra de polipropilena se dizolva cu xilen la fierbere pornind de la o masa
cunoscuta a amestecului in stare uscata. Reziduul se colecteaza, se spala, se
usuca si se cantareste; masa acestuia, corectata daca este necesar, se exprima
ca procent din masa uscatd a amestecului de fibre. Procentul de polipropilena
uscatd se calculeaza prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura

(1) Vas conic cu dop de sticld cu o capacitate de minimum 200 ml.

(i1) Condensor de reflux (adecvat pentru lichide cu punct de fierbere
ridicat) atasabil la vasul conic (i).

3.2. Reactiv chimic

Xilen cu intervalul de distilare 137-142 °C.

Nota:

Acest reactiv este foarte inflamabil si emana vapori toxici. La utilizarea
lui trebuie luate masurile adecvate de protectie.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisa in instructiunile generale si se continua dupa
cum urmeaza:

La esantionul continut in vasul conic [punctul 3.1 litera (i)] se adauga 100 ml
xilen (punctul 3.2) pentru un 1 gram de esantion. Se ataseaza condensorul de
reflux [punctul 3.1 litera (ii)], se aduce cotinutul la fierbere si se mentine la
punctul de fierbere timp de aproximativ trei minute. Se decanteaza imediat
lichidul fierbinte printr-un creuzet filtrant cantérit in prealabil (a se vedea
nota 1). Se repetd acest tratament de incd doud ori, folosindu-se de fiecare
data o cantitate de 50 ml de solvent proaspat.

Se spalad reziduul ramas in vas succesiv cu 30 ml xilen la fierbere (de doua
ori), apoi cu 75 ml eter de petrol (punctul 1.3.2.1 de la instructiunile
generale) (de doud ori). Dupd cea de-a doua spilare cu eter de petrol, se
filtreaza continutul vasului in creuzetul filtrant, se transferd eventualele fibre
reziduale prin clatirea vasului cu putin eter de petrol si se lasd solventul sa se
evaporeze. Se usuca creuzetul cu reziduu, se raceste si se cantareste.

Note:

1. Creuzetul filtrant prin care urmeaza sa se decanteze xilenul trebuie
incélzit in prealabil.
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2. Dupa tratamentul cu xilen la fierbere, se asigurd racirea suficientd a
vasului care contine reziduul inainte de a introduce eterul de petrol.

3. Pentru a reduce pericolele de incendiu si toxicitate la care este expus
laborantul, se poate folosi un aparat de extractie la cald, folosind
procedura adecvatd, obtindndu-se aceleasi rezultate (1).

5. CALCULAREA §I EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeazd rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.

6. PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de £ 1 la un nivel de
incredere de 95 %.

(") A se vedea, de exemplu, aparatul descris in Melliand Textilberichte 56 (1975), p. 643-

645.
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METODA Nr. 14

CLOROFIBRE (HOMOPOLIMERI AI CLORURII DE VINIL) SI ALTE

FIBRE MENTIONATE
(Metoda care foloseste acid sulfuric concentrat)
DOMENIUL DE APLICARE

Aceasta metodad se aplica, dupa indepartarea materialelor nefibroase, ames-
tecurilor binare de:

1. anumite clorofibre (27) pe bazid de homopolimeri de clorurd de vinil,
indiferent daca au fost postclorurate sau nu, elastolefina (46)

cu

2. bumbac (5), acetat (19), cupro (21), fibre modale (22), triacetat (24),
viscoza (25), anumite fibre acrilice (26), anumite fibre modacrilice
(29), poliamida sau nylon (30), poliester (34) si elastomultiester (45).

PRINCIPIU

Constituentul, altul decét clorofibra sau elastolefina (de exemplu, fibrele
mentionate la punctul 1 subpunctul 2), se dizolva cu acid sulfuric concentrat
(densitate relativa 1,84 la 20 °C), pornind de la o masd cunoscuta a ames-
tecului in stare uscatd. Reziduul constand in clorofibrd sau elastolefind se
colecteaza, se spald, se usucd si se cantdreste; masa acestuia, corectatd daca
este necesar, se exprima ca procent din masa uscata a amestecului de fibre.
Procentul celui de-al doilea constituent se calculeazd prin diferenta.

APARATURA SI REACTIVI (altele decat cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura
(i) Vas conic cu dop de sticld, cu o capacitate de minimum 200 ml.
(ii) Bagheta de sticld cu capatul plat.
3.2. Reactivi chimici
(i) Acid sulfuric concentrat (densitate relativa 1,84 la 20 °C).
(i) Acid sulfuric, aproximativ 50 % (m/m) solutie apoasa.

Se prepara adaugand cu atentie, in timp ce se raceste, 400 ml acid
sulfuric (densitate relativa 1,84 la 20 °C) la 500 ml apa distilata sau
deionizatd. Dupa ce solutia s-a ricit la temperatura camerei, se
dilueaza pand la 1 litru cu apa.

(iii) Solutie diluatd de amoniac.

Se dilueazd o solutie de 60 ml amoniac concentrat (densitate
relativda 0,880 la 20 °C) cu apa distilata pana la 1 litru.

MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisa in instructiunile generale si se continud dupa
cum urmeaza:

La esantionul aflat in vas [punctul 3.1 litera (i)] se adauga 100 ml de acid
sulfuric [punctul 3.2 litera (i)] pentru fiecare gram de esantion.

Se mentine vasul la temperatura camerei timp 10 minute, agitdnd ocazional
esantionul de analiza cu bagheta de sticla. Daca se trateaza un material tesut
sau tricotat, se freaca materialul intre bagheta si peretele vasului exercitand o
usoara presiune pentru a separa materialul dizolvat de acidul sulfuric.

Se decanteazd lichidul printr-un creuzet filtrant cantarit in prealabil. Se
adauga in vas o cantitate proaspata de acid sulfuric [punctul 3.2 litera (i)]
si se repeta operatia. Se transferd continutul vasului in creuzetul filtrant si se
transfera reziduul cu ajutorul baghetei de sticld. Daca este necesar, se adauga
putin acid sulfuric concentrat in vas [punctul 3.2 litera (i)] pentru a indeparta
resturile de fibre care aderd la pereti. Se videaza creuzetul filtrant; se inde-
parteaza filtratul golind sau schimband vasul de filtrare, se spala reziduul din
creuzet succesiv cu solutie de acid sulfuric 50 % [punctul 3.2 litera (ii)], apa
distilata sau deionizata (punctul 1.3.2.3 din instructiunile generale), solutie de
amoniac [punctul 3.2 litera (iii)] si in final se spala foarte bine cu apa
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distilata sau deionizatd, se usucd creuzetul filtrant prin vidare dupa fiecare
adaugare. (Nu se videaza in timpul operatiei de spalare inainte de curgerea
libera a lichidului.)

Se usucd creuzetul cu reziduu, se riceste si se cantareste.
CALCULAREA SI EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeazd rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00.

PRECIZIA

La un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metoda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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METODA Nr. 15

CLOROFIBRE, ANUMITE MODACRILICE, ANUMITI ELASTANI,
ACETATI, TRIACETATI $1I ALTE FIBRE MENTIONATE

(Metoda cu ciclohexanona)
1. DOMENIUL DE APLICARE

Aceastd metoda se aplicd, dupd indepartarea materialelor nefibroase, ameste-
curilor binare de:

1. acetat (19), triacetat (24), clorofibre (27), anumite fibre modacrilice (29),
anumiti elastani (39)

cu

2. lana (1), par de origine animala (2 si 3), matase (4), bumbac (5), cupro
(21), fibre modale (22), viscoza (25), poliamidd sau nailon (30), fibre
acrilice (26) si fibre de sticla (40).

Unde sunt prezente fibrele modacrilice sau elastanii, trebuie facutd o analiza
preliminard pentru a determina daca fibra este complet solubila in reactiv.

Este de asemenea posibil sd se analizeze amestecurile continand clorofibre
folosind metoda nr. 9 sau 14.

2. PRINCIPIU

Fibrele acetat si triacetat, clorofibrele, anumite fibre modacrilice si anumiti
elastani se dizolva cu ciclohexanona la o temperatura apropiatd de punctul de
fierbere pornind de la o masd cunoscutd in stare uscatd. Reziduul se
colecteazd, se spald, se usucd si se cantareste; masa acestuia, corectatd
dacd este necesar, se exprima ca procent din masa uscatd a amestecului de
fibre. Procentul de clorofibre, fibre modacrilice, elastan, acetat si triacetat se
calculeaza prin diferenta.

3. APARATURA SI REACTIVI (altele decit cele mentionate in instructiunile
generale)

3.1. Aparatura

(i) Aparat pentru extractie la cald adecvat pentru utilizarea in modul de
lucru din sectiunea 4. [A se vedea figura: aceasta este o variantd a
aparatului descris in Melliand Textilberichte 56 (1975) 643-645)].

(ii) Creuzet filtrant pentru esantion.
(iii) Diafragma poroasd (grad de porozitate 1).
(iv) Condensor de reflux adaptabil la balonul de distilare
(v) Dispozitiv pentru incilzire.
3.2. Reactivi chimici
(i) Ciclohexanona, punct de fierbere 156 °C.
(ii) Alcool etilic, 50 % din volum.

NB: Ciclohexanona este inflamabila si toxica. La utilizarea sa trebuie
luate masurile de protectie corespunzitoare.

4. MOD DE LUCRU

Se urmeaza procedura descrisa in instructiunile generale si se continua dupa
cum urmeaza:

Se toarnd in balonul de distilare 100 ml de ciclohexanona pentru fiecare
gram de esantion, se ataseazd vasul de extractie in care a fost in prealabil
asezat in pozitie usor inclinatd creuzetul filtrant cu esantionul de analizd si
diafragma poroasd. Se ataseaza condensorul de reflux. Se aduce la fierbere si
se continud extractia timp de 60 minute la o vitezd minima de 12 cicluri pe
ord. Dupa extractie si racire, se indeparteaza vasul de extractie, se scoate
creuzetul filtrant si se indeparteazd diafragma poroasd. Se spald continutul
creuzetului filtrant de trei sau patru ori cu alcool etilic 50 % incalzit la circa
60 °C si apoi cu 1 litru de apa la 60 °C.

Nu se aplica vid in timpul sau intre operatiile de spalare. Se evacueaza
lichidul prin curgere libera, apoi se aplica vid.

In final se usucd creuzetul cu reziduu, se riceste si se cantireste.
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CALCULAREA §I EXPRIMAREA REZULTATELOR

Se calculeaza rezultatele conform descrierii din instructiunile generale.
Valoarea lui ,,d” este 1,00 cu urmatoarele exceptii:

matase 1,01
fibre acrilice 0,98.
PRECIZIA

Pe un amestec omogen de materiale textile limitele de incredere ale rezul-
tatelor obtinute prin aceastd metodda nu sunt mai mari de + 1 la un nivel de
incredere de 95 %.
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Figura mentionata la punctul 3.1 litera (i) din metoda nr. 15
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ANEXA 11

PARTEA A
DIRECTIVE ABROGATE
(prevazute la articolul 8)

— Directiva 72/276/CEE a Consiliului JO L 173, 31.7.1972, p. 1) cu modifi-
carile ulterioare:

— Directiva 79/76/CEE a Comisiei (JO L 17, 24.1.1979, p. 17)
— Directiva 81/75/CEE a Consiliului (JO L 57, 4.3.1981, p. 23)
— Directiva 87/184/CEE a Comisiei (JO L 75, 17.3.1987, p. 21)
PARTEA B
TERMENE DE TRANSPUNERE

Directiva Termen de transpunere
72/276/CEE 18 ianuarie 1974
79/76/CEE 28 iunie 1979
81/75/CEE 27 februarie 1982
87/184/CEE 1 septembrie 1988
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ANEXA IV

TABEL DE CORESPONDENTA

Prezenta directiva

Directiva 72/276/CEE

Articolul 1
Articolul 2
Articolul 3
Articolul 4
Articolul 5
Articolul 6
Articolul 7
Articolul 8
Articolul 9
Anexa |
Anexa II punctul 1

Anexa II punctul 2

Anexa II, metoda nr.
Anexa II, metoda nr.
Anexa II, metoda nr.
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