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Textiles — Méthodes d’élimination des matiéres non fibreuses, préalablement a 'analyse quantitative des
mélanges de fibres

Textiles — Methods for the removal of non-fibrous matter prior to quantitative analysis of fibre mixtures

Le Rapport technique 5090 a été établi par le comité technique ISO/TC 38, Textiles, et approuvé par la majorité de ses
membres. Les raisons qui ont conduit a publier ce document sous la forme d’un rapport technique sont les suivantes :

— les méthodes proposées sont parfois imprécises, sans qu’il soit possible, dans I'état actuel des connaissances, d’y
remédier;

— des méthodes manguent pour I’élimination de certaines matiéres non fibreuses;

— ne pouvant disposer, pour le moment, de méthodes reconnues pour |'identification des matiéres non fibreuses, il n'est
pas possible de s'assurer que l’élimination a été totale ou non;

— certaines méthodes peuvent endommager les|fibres textiles sansiqufil soitppossible, pour le moment, de fixer le degré
d’endommagement.

Cependant, la nécessité de disposer de ces méthodes sous la, forme jolelles se trouvent dans le présent document a été
unanimement reconnue comme urgente, notamment pour la mise en osuvre de I'1SO 1833 et de I'ISO 5088. De plus,
I'expérimentation de ces méthodes peut permettre de pallier ultérieurement les insuffisances techniques susmentionnées.
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Annexe : Modes opératoires pour I’élimination des matiéres non fibreuses

0 INTRODUCTION

Dans la pratique courante, les fibres, fils et étoffes sont traités par divers produits ajoutés dans le but de faciliter une
opération ou une fabrication, ou de modifier les propriétés de I’article fini. Cela a comme conséquence habituelle d’augmenter
notablement la masse et, souvent, de modifier la solubilité des fibres. 1l ne faut pas oublier aussi que les fibres, en général,
contiennent une petite proportion de substances non fibreuses naturellement présentes. L’élimination de ces substances non
fibreuses est par conséquent nécessaire, avant d’appliquer le mode opératoire pour I'analyse chimique quantitative spécifiée
dans I'1SO 1833 et I'1SO 5088.
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L’élimination de certaines matiéres non fibreuses, particutiérement lorsque plusieurs substances sont présentes, peut demander
la mise en oeuvre de moyens chimiques considérables, et chaque produit a traiter pour I'élimination de ses matiéres non
fibreuses devra étre considéré comme un probléme particulier. Les méthodes suggérées dans le présent rapport technique n‘ont
pas la prétention d’étre complétes et il ne faut pas présumer que celies décrites dans I’'annexe n'auront pas d’effet sur les
propriétés physiques et chimiques des matiéres textiles considérées. Par ailleurs, ces méthodes ne sont applicables que lorsque
la nature des matiéres non fibreuses est connue ou que celles-ci peuvent étre identifiées avec certitude.

Dans le cadre du présent rapport technique, les colorants ne sont pas considérés comme matiére non fibreuse, mais comme
partie intégrante du textile, et ils ne sont donc pas mentionnés. Certaines impressions sont faites avec des pigments fixés par
de la résine, qui ne peuvent pas étre considérés comme faisant partie de la substance fibreuse. Ces impressions entrainent une
augmentation pius grande de masse de ia fibre que les colorants et il serait souhaitable de les éliminer, mais il est trés rarement
possible de le faire. De méme, certains appréts ne peuvent pas étre éliminés. Dans |'état actuel des connaissances, lI’analyse
guantitative ne peut pas alors &tre effectuée avec le degré de précision prévu par I"ISO 1833.

Il peut étre présumé que l'extraction avec un appareil de Soxhlet, dans les conditions décrites dans I'annexe, garantira une

élimination convenable des huiles, graisses et cires. Avec les autres substances non fibreuses, il est nécessaire, chaque fois que
cela est possible, de.vérifier que I’élimination est compléte.

Si i‘extraction est e
I'opération comme demandé

Le contenu du présent document est destiné a étre expérimenté.

ATTENTION — Etant donné que les méthodes décrites dans le présent rapport technique mettent en oeuvre des réactifs et
des solvants pouvant comporter certains dangers, ces méthodes ne doivent étre utilisées que par des personnes informées de
ces risques et des précautions a prendre.

1 OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION

Le présent rapport technique décrit des méthodes (destinées a éliminer|certains. types de substances non fibreuses qui se
trouvent habituellement sur les fibres. Les fibres auxquelles les méthodes sont applicables et celles auxquelles les méthodes ne
sont pas applicables sont énumérées dans le tableau, en fonction du type de matiére non fibreuse a éliminer. Les noms de ces
fibres sont définis dans I’'ISO 2076. L’identification de la matiére non fibreuse et des fibres présentes n’est pas du domaine du
présent rapport technique.

Dans certains cas, I'élimination de la totalité des matiéres non fibreuses n’est pas possible. La quantité restante ne devrait pas
modifier I’analyse quantitative; il est, par ailleurs, essentiel de minimiser la dégradation des fibres.

2 REFERENCES

ISO 1833, Textiles — Mélanges binaires de fibres — Analyse chimique quantitative.

1SO 2076, Noms génériques pour les fibres chimiques.

1SO 5088, Textiles — Mélanges ternaires de fibres — Analyse quantitative.

3 DEFINITION
Dans le cadre du présent rapport technique, la définition suivante est applicable :

Matiére non fibreuse : Produits auxiliaires tels qu’ensimages et encollages (& I'exception des huiles d’ensimage pour jute) et
substances non fibreuses naturellement présentes.

4 PRINCIPE
Elimination de la matiére non fibreuse, chaque fois que cela est possible, au moyen d’un solvant approprié.

NOTE — Dans de nombreux cas, I'élimination de certains appréts implique leur transformation chimique. En outre, la dégradation chimique de
la substance fibreuse ne peut pas toujours étre évitée.

5 APPAREILLAGE

L’appareillage nécessaire fait partie de I’'équipement habituel d‘un laboratoire de chimie.



TABLEAU — Utilisation des méthodes d’élimination des matiéres non fibreuses

ISO/TR 5090-1977 (F)

dichlorométhane, Soxhlet

. . Fibres en présence desqueiles Méthode Fibres en présence desquelles
Matiéres non fibreuses . ) .
la méthode est applicable No Réactifs la methode est jnapplicable
Huiles, graisses et cires La plupart des fibres Al Ether de pétrole, Soxhlet Elasthanne
Huiles d’imprégnation Soie décreusée A.2 Toluéne/méthanol, Soxhlet —
Amidon Coton1) A3 Amylase, puis eau 3 ébullition —
Lin2)
Viscose
Filé de soie
Jute3) et la plupart des
autres fibres
Gomme de noix de caroube Coton1) A4 Eau & ébullition, puis A.3 —
et amidon Viscose
Filé de soie
Encollage de graines de Coton1) A.5 Eau a ébullition, deux fois -
tamarinier Viscose
Acryligue (encollage ou La plupart des fibres4) A.6 Savon a 2 g/l, NaOH a 2 g/I, Protéinique, acétate désacétylé,
finition) 704 75 °C, rincage a I'eau acétate, triacétate, acrylique,
modacrylique
Gélatine et alcool polyvinylique | La plupart des fibres A7 1 ¢/l non ionique, 1 g/l anio- Protéinique, acétate désacétylé,
nique, 1 g/l NapCO3 acétate, triacétate
Amidon et alcool polyvinylique | Coton A8 A.3 suivie de A.7 Protéinique, acétate désacétylé,
Polyester acétate, triacétate
Acétate de polyvinyle La plupart des fibres A9 Acétone, Soxhlet Acétate désacétylé, acétate,
triacétate, chlorofibre
Encollage a I'huile de lin Fil crépe en viscose A.10 A.1 suivie de A.7 Protéinique, acétate désacétylé
acétate, triacétate
Résines aminoformaldéhydes Coton A1 Acide orthophosphorique/urée, | Amiante
Cupro 80 °C, 10 min, rincage & |'eau,
Viscose puis;NaHCO3
Modal
Acétate désacétylé
Acétate
Triacétate
Polyester
Polyamide (nylon)
Bitume, créosote et goudron L.a plupart des fibres A.12 Dichlorométhane (chlorure de Acétate désacétylé, acétate,
méthyléne), Soxhlet triacétate, modacrylique,
chlorofibre
La plupart des fibres A.13.1 | Trempage dans I'eau froide -
: Coton A.13.2 | Solution NaOH 34175 ¢/l & Viscose, acétate désacétyle,
Ethers de cellulose .
10 °C, neutralisation & 'acide acétate, triacétate, modacry-
acétique 0,1 N lique, acrylique
Nitrate de cellulose La plupart des fibres A.14 Trempage dans de I'acétone Acétate désacétylé, acétate,
durant 1 h triacétate
Polychlorure de vinyle La plupart des fibres A.15 Trempage dans du tétrahydro- Acétate désacétylé, acétate,
furane (ne pas récupérer par triacétate, chlorofibre
distillation)
Oléates La plupart des fibres A.16 HCI 0,2 N, puis extraction au Acétate désacétylé, acétate,

triacétate, modacrylique,
chlorofibre, polyamide
{nylon), amiante

1) Le coton écru subit une perte de masse lorsqu'il est traité suivant ces méthodes. Cette perte correspond approximativement a 3 % de la

masse finale déshydratée a I'étuve.

2} Le lin subit une perte de masse lorsqu’il est traité suivant cette méthode. La perte dépend du type de fil avec lequel I’étoffe a été fabriguée.

Les pertes sont approximativement les suivantes :

fils blanchis 2 %, fils débouillis 3 % et fils écrus 4 %.

3) Le jute perd de sa masse, environ 0,5 %, lorsqu’il est traité suivant cette méthode.

4) Par cette méthode, le polyamide 6-6 (nylon 6-8) peut subir une perte de masse atteignant 1 %. Pour le polyamide 6 (nylon 6), cette perte de
masse peut étre comprise entre 1 % et 3 %.
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TABLEAU (fin)

L . Fibres en présence desquelles Méthode Fibres en présence desquelies
Matiéres non fibreuses e o Zoaba el ot d . : :
la méthode est applicable NS Réactifs la méthode est inapplicable
Oxydes de chrome, de fer et Cupro A7 Acide oxalique 3 10 g/, a —
de cuivre Viscose 80 °C, neutralisation avec
Maodal NH4QH
Acétate désacétylé
Acétate
Triacétate
Laurate de pentachlorophénol La plupart des fibres A.18 Toluéne, Soxhiet Polyéthyléne, polypropyléne
Polyéthylénes La plupart des fibres A.19 Toluéne a ébullition, sous Polypropyléne
reflux
Pglyuréthannes Polyamide (nylon) A.20 | Diméthyl-sulfoxide ou dichlo- Acétate désacétylé, acétate,
Cupro rométhane, si possible NaOH triacétate, polyester,
Viscose 450 g/!, éthanol 3 50 °C acryligue, modacrylique
Modal
Acétate désacétylé
Acétate
Triacétate
Cacutchoucs naturels et Cupro A.21 Gonfler dans du benzéne, racler, | Toutes fibres synthétiques
styréne-butadiéne, néopréne, Viscose chauffer dans du p-dichloro-
nitrile Modal benzéne fondu, aprés 45 min
Acétate désacétylé ajouter 1 partie d'hydroper-
Acétate oxyde de tert-butyle pour
Triacétate 4 parties'de p-dichiorobenzéne,
Verre refroidir 360 °C, ajouterdu
benzéne
Silicones La plupart des fibres A.22 Acide fluorhydrigue, 50 a Polyamide (nylon), verre
60 ml par litre, 65 °C
Charges 3 |'étain Soie A.23 Acide fluorhydrigue 0,5 N —
Appréts hydrofuges a base de Coton A.24 Dichlorométhane, Soxhlet si Acétate désacétylé, acétate,
cire Protéinique complexe métallique : 1 g/t triacétate, modacrylique,
Polyester d’acide formique et 5 g/l de chlorofibre
Polyamide {nylon) savon
ANNEXE

MODES OPERATOIRES POUR L'ELIMINATION DES MATIERES NON FIBREUSES

A.1 HUILES, GRAISSES ET CIRES

Extraire I'échantillon dans un appareil de Soxhlet avec de I'éther de pétrole (distillant entre 40 et 60 °C), durant au moins
1 h, 4 raison d’un minimum de six cycles par heure. Ce traitement est le méme que la premiére partie du traitement prescrit

en 1.6.2 de I'ISO 1833.

A.2 HUILES D'IMPREGNATION

Extraire I’échantillon dans un appareil de Soxhlet par un mélange de 1 volume de toluéne et de 3 volumes de méthanol,

durant au moins 2 h, a raison d‘un minimum de six cycles par heure.

NOTE — |l a été reconnu gue I'élimination des huiles d'imprégnation sur soie se faisait au benzéne, mais, compte tenu des propriétés toxiques du
benzéne, la méthode susmentionnée est proposée.

4
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A3 AMIDON

Immerger |‘échantillon dans une solution fraichement préparée, contenant 0,1 % {m/m) d’un agent mouillant non ionique avec
une préparation appropriée d'amylase, avec un rapport bain/échantilion de 100/1. La concentration de la préparation
d’amylase, le pH, la température et le temps de traitement doivent étre ceux recommandés par le fabricant. Transférer
I’échantillon dans de |I’eau bouillante et maintenir I’ébullition durant 15 min. Contrdler I’élimination compléte de I’'amidon en
utilisant une solution aqueuse d’iode diluée dans I'iodure de potassium. Quand tout l’‘amidon est éliminé, rincer
soigneusement |’échantilion dans ’eau, |'essorer ou le calandrer, puis le sécher.

A.4 GOMME DE NOIX DE CAROUBE ET AMIDON

Traiter I’échantillon dans |‘eau bouillante, durant 5 min, avec un rapport bain/échantilion de 100/1. Répéter |"opération avec
une nouvelle quantité d’eau. Poursuivre le traitement suivant la méthode décrite en A.3.

A5 ENCOLLAGE DE GRAINES DE TAMARINIER

Traiter I'échantillon dans I’'eau bouillante, durant 5 min, avec un rapport bain/échantillon de 100/1. Répéter I'opération avec
une nouvelle quantité d'eau.

NOTE — L'encollage préparé avec de la poudre de graine de tamarinier non décortiquée et grossiérement broyée peut ne pas étre complétement
éliminé par ce procédé.
A6 ENCOLLAGE ACRYLIQUE

Immerger puis agiter I"échantillon, durant 30 min, dans au moijns 100 fois sa_propre masse d’une solution contenant 2 g/ de
savon (ou tout autre détergent approprié) et 2 g/l d’hydroxyde de sodium,'a 70°a 75 °C. Faire trois rincages de 5 min-dans
I’eau distillée, 3 85 °C. Essorer, calandrer ou centrifuger, puis sécher I’échantillon.

A.7 GELATINE ET ALCOOL DE POLYVINYLE

Traiter 'échantilfon dans une solution {rapport. minimal bain/échantillon-de 100/1) contenant 1 g/l de surfactif non ionigue,
1 g/! de surfactif anionique et 1 g/l de carbonate de sodium anhydre, durant 90 min a 50 °C, puis, dans le méme bain, durant
90 min 4 70 3 75 °C. Rincer I’échantillon puis le sécher.

A.8 AMIDON ET ALCOOL DE POLYVINYLE

Effectuer 'opération décrite en A.3, suivie de I'opération décrite en A.7, avec séchage intermédiaire.

A9 ACETATE DE POLYVINYLE

Extraire I'échantillon dans un appareil de Soxhlet avec de ['acétone, durant au moins 3 h, a raison d’'un minimum de six cycles
par heure.

A.10 ENCOLLAGE A L'HUILE DE LIN

Effectuer I'opération décrite en A.1, suivie de |'opération décrite en A.7.

A.11 RESINES AMINOFORMALDEHYDES

Extraire I’échantillon avec une solution de 25 g/i d’acide orthophosphorique (4 50 %) et 50 g/l d'urée & 80 °C, durant 10 min,
avec un rapport bain/échantillon de 100/1. Rincer I’échantillon & I'eau, laisser égoutter, le laver ensuite dans une solution a
0,1 % de bicarbonate de sodium et, finalement, le rincer soigneusement dans |’eau.

NOTE — Cette méthode cause certains dommages aux fibres de cupro, viscose, modal, acétate désacétylé, acétate et triacétate.

A.12 BITUME, CREOSOTE ET GOUDRON

Extraire I’échantillon avec du dichlorométhane (chlorure de méthyiéne) dans un appareil de Soxhlet. La durée du traitement
dépend de la quantité de matiére non fibreuse présente et il peut étre nécessaire de renouveler le solvant.

NOTE — L’extraction du jute' avec du dichlorométhane éliminera aussi I'huile d‘ensimage qui peut étre présente dans la proportion de 5 % ou
plus.
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Tremper V'échantillon dans I'eau froide durant 2 h. Rincer I"échantillon plusieurs fois dans I’'eau froide, avec essorage
énergique.
A.13.2 Ethers de cellulose insolubles dans 'eau mais solubles en milieu alcalin

Immerger |’échantillon, durant 30 min, dans une solution contenant approximativement 175 g/l d'hydroxyde de sodium a la
température de 5 a 10 °C. Ensuite, agiter I’échantillon soigneusement dans une nouvelle quantité de réactif, bien le rincer a
I'eau, le neutraliser avec de I'acide acétique 0,1 N environ, ie rincer de nouveau a I'eau puis le sécher.

A.14 NITRATE DE CELLULOSE

Immerger I’échantillon dans de I'acétone a la température ambiante, durant 1 h, avec un rapport bain/échantillon de 100/1.
Laisser égoutter, rincer |’échantillon trois fois dans |'acétone fraiche, puis laisser évaporer le solvant entrainé.

A.15 POLYCHLORURE DE VINYLE

immerger I’échantillon dans du tétrahydrofurane 3 la température ambiante, durant 1 h, avec un rapport bain/échantillon
de 100/1. Si nécessaire, racler le chlorure de polyvinyle amolli. Laisser égoutter, rincer I'échantillon trois fois dans le
tétrahydrofurane frais, laisser égoutter de nouveau, puis laisser évaporer le solvant entraing.

ATTENTION — En raison des risques/d’explosion, le tétrahydrofurane ne doit pas étre récupéré par distillation.

A.16 OLEATES

Immerger I'échantillon dans de !'acide chlorhydrique 0;2)Nyenviron, @ la température ambiante, jusqua ce qu’il soit
convenablement imbibé. Bien rincer. I’échantillon.puis.le sécher. Extraire l/échantillon, dans un_appareil de Soxhiet avec du
dichlorométhane (chiorure de méthyléne), durant 1 h, araison,d’up minimum desix cycles par heure.

A.17 OXYDES DE CHROME, DE FER ET DE CUIVRE
NOTE — Cette méthode n’est pas applicable si des colorants contenant du chrome ont été utilisés pour le textile soumis a |'essai.

Immerger I’échantillon dans une solution contenant 14 g/| d'acide oxalique & 80 °C, durant 15 min, avec un rapport
bain/échantillon de 100/1. Le rincer soigneusement (si du cuivre est présent, il restera sous forme d’oxalate incolore;
I"6liminer avec de l'acide acétique & 1%, 4 40 °C, durant 15 min, et rincer I’échantillon). Neutraliser I’échantillon avec de
{‘ammoniague et le rincer soigneusement dans |‘eau. L'essorer, le calandrer ou le centrifuger, puis le sécher.

A.18 LAURATE DE PENTACHLOROPHENOL (PCPL)

Extraire I’échantillon dans un appareil de Soxhlet avec du toluéne, durant 4 h, a raison d’un minimum de six cycles par heure.

A.19 POLYETHYLENES

Extraire I’échantillon dans du toluéne a |"ébullition, sous reflux.

NOTE — La matiére doit étre complétement immergée dans la solution bouillante.

A.20 POLYURETHANNES
Bien que ne donnant pas entiére satisfaction, la méthode suivante a été jugée utile.

Certains polyuréthannes peuvent étre éliminés par dissolution dans du diméthyl-sulfoxyde, ou du dichlorométhane {chiorure
de méthyléne), suivie par des rincages répétés de i’échantillon avec de nouvelles quantités de solvant. Quand la composition
fibreuse de I’échantillon le permet, certains polyuréthannes peuvent étre éliminés par hydrolyse, en traitant a I’ébullition dans

une solution aqueuse contenant 50 g/l d’hydroxyde de sodium. Une variante consiste & utiliser une solution aqueuse
contenant 50 g/l d’hydroxyde de sodium et 100 g/ d’éthanol, a une température supérieure a 50 °c.

NOTE — Le diméthyl-sulfoxyde a des propriétés toxiques.

6
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A.21 CAOUTCHOUCS NATURELS, STYRENE-BUTADIENE, NEOPRENE, NITRILE ET BEAUCOUP D'AUTRES
CAOUTCHOUCS SYNTHETIQUES

Bien que ne donnant pas entiére satisfaction, la méthode suivante a été jugée utile.

Tremper I'échantillon dans un solvant volatil chaud qui le gonfle considérablement (par exempie, du benzéne) et, quand il est
complétement amolli, éliminer autant de caoutchouc que possible, par raclage. Il peut &tre possible, dans certains cas, quand
les fibres textiles sont visibles, de mouiller seulement le coté textile et d’arracher le caoutchouc de la couche textile presque
immédiatement. Continuer en chauffant I"échantillon restant et en |'agitant constamment dans du p-dichlorobenzéne fondu,
a raison de 50 fois ou plus la masse de I"échantillon; utiliser un ballon & fond plat avec un réfrigérant droit de gros diamétre
(afin de permettre un accés suffisant de I'air) et, de préférence, un agitateur magnétique et une plaque chauffante.

Au bout de 45 min, ajouter une partie d’hydroperoxyde de tert-butyle & 70 % pour quatre parties de p-dichlorobenzéne.
Traiter a |I"ébullition jusqu’a ce que la décomposition du caoutchouc soit compléte (durée moyenne : 2 h). Refroidir le ballon
4 60 °C environ et ajouter un volume égal de benzéne. Fittrer et laver le composant textile plusieurs fois dans du benzéne
chaud.

Pour le caoutchouc nitrile (par exemple, caoutchouc acrylonitrile-butadiéne}, il peut &tre nécessaire d‘ajouter 3
I’hydroperoxyde de tert-butyle un volume égal de nitrobenzéne, pour accélérer la dissolution.

NOTES

1 Le caoutchouc naturel doit se dissoudre par ébullition, durant plusieurs heures, dans du p-dichlorobenzéne seul, en présence d’air. La
dissolution peut aussi étre effectuée en chauffant dans du diphényl-éther 3 150 & 160 °C, durant 2 h, puis en ringant I'échantillon dans du
benzéne.

2 Les traitements ci-dessus sont de caractére fortement oxydant et les propriétés de la matiére textile peuvent étre notablement affectées.

A.22 SILICONES

Traiter V'échantillon dans une solution ccontenant <50°(a 60ml/l | d'acide fluorhydrique & 40 %, dans un récipient en
polyéthyléne, & 65 °C, durant 45 min." Rincer soigneusement |’échantillon, le neutraliser et le rincer dans une solution
contenant 2 g/ de savon 4 60 °C, durant 1 h.

NOTE — L’acide fluorhydrique est un, produit dangereux.

A.23 CHARGE A L'ETAIN

Immerger I’échantillon dans de I'acide fluorhydrique 0,5 N, dans un récipient en polyéthyléne, 3 55 °C, durant 20 min, en
agitant de temps a autre. Rincer dans I'eau chaude. Immerger |’échantillon dans une solution a 2 % de carbonate de sodium,
455 °C, durant 20 min. Rincer I’échantillon dans I’eau chaude, I’essorer, le calandrer ou le centrifuger, puis le sécher.

NOTE — L’acide fluorhydrique est un produit dangereux.

A.24 APPRETS HYDROFUGES A BASE DE CIRE

Extraire I'échantillon dans un appareil de Soxhlet avec du dichlorométhane (chiorure de méthyléne), durant au moins 3 h, a
raison d'un minimum de six cycles par heure. Ensuite, pour éliminer les complexes métalliques s'il y en a, traiter I'échantillon
dans une solution contenant 10 g/ d’acide formique et 5 g/l d'acide surfactif stable, 3 80 °C, durant 15 min. Laver }échan-
tillon soigneusement dans l'eau, jusqu’a ce qu’il ne renferme plus d’acide.
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