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NORME INTERNATIONALE

ISO 137-1975 (F)

Laine — Détermination du diameétre des fibres — Méthode du

microscope a projection

0 INTRODUCTION

La méthode de mesurage du diamétre des fibres par le
microscope a projection est employée dans le monde entier
sous diverses formes et se préte ainsi a une normalisation
internationale.

1 OBJET

La présente Norme Internationale spécifie le mode
opératoire et les conditions (dey rmesurage ‘pour /la
détermination du diameétre des fibres de laine au moyen du
microscope a projection.

2 DOMAINE D'APPLICATION

La méthode est applicable’aux’fibres!de laine/en'tous-états
et également a d'autres fibres de section droite & peuprés
circulaire.V

3 REFERENCES

ISO 139, Textiles — Atmosphéres normales pour le
conditionnement et /’essai.

ISO/R 1130, Méthodes d’échantillonnage des fibres pour
essais.

4 PRINCIPE

Projection sur un écran de l'image grossie du profil de
fractions de fibres de laine et mesurage de leur largeur au
moyen d’'une régle graduée.

La technique opératoire est fixée de facon a assurer un

échantillonnage au hasard des fibres a mesurer.

5 APPAREILLAGE

5.1 Microscope a projection, comportant une source
d’éclairage, un condenseur de lumiére, une platine qui

supporte la préparation des fibres, un objectif, un oculaire
et un écran circulaire de projection.

5.1.1 La platine est mobile dans deux directions
perpendiculaires; elle est mise en mouvement par
I'intermédiaire d’'un mécanisme de translation qui permet
des déplacements successifs de 0,5 mm.

5.1.2_ L 'objectif _ et
grossissement de 500 X.

I'oculaire  doivent assurer un

5.1.3 L'écran circulaire de projection avec échelle graduée
est mobile dans son plan par rotation autour de son centre.

Si'cet écran n'est pas transparent, il doit supporter une régle
transparente, large de 5cm, graduée en millimétres sur la
face inférieure, qui passe par le centre de |'écran et se
déplace autour de celui-ci entre deux guides.

Dans le cas d'un écran transparent, |'échelle transparente,
graduée en millimétres, servant au mesurage de la largeur de
I'image projetée, doit étre placée le long de |'un des
diameétres. L'échelle graduée doit pouvoir tourner autour du
centre de |’écran circulaire et dans son plan.

Dans le cercle de l'‘écran de projection est tracée une
circonférence dont le diamétre est égal au quart de la
distance optique de I'oculaire au centre de |'écran. Tous les
mesurages doivent étre faits a lintérieur de cette
circonférence.

5.1.4 Le microscope a projection doit étre étalonné
périodiquement a l'aide d'un micrométre-objectif étalon
(certifié exact), divisé en centiémes de millimétre, le
micromeétre étant mis en place sur la platine. Une division
du micrometre (soit 0,01 mm), projetée sur |'écran, doit
couvrir exactement 5mm de la régle graduée. Le
grossissement est alors égal a 500.

1) Dans le cas de fibres teintes, blanchies ou apprétées, il convient de ne pas perdre de vue que le diamétre peut étre différent de celui de ces
fibres non soumises a de tels traitements. Les estimations du diamétre des fibres faites a divers stades du travail d'un lot de laine ne seront pas

nécessairement les mémes.
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5.2 Microtome, pour sélectionner les brins de fibre aux
longueurs de 0,8 mm, 0,6 mm ou 0,4 mm.

Un microtome convenable, représenté a la figure 1, est
constitué des éléments suivants :

a) Plaque d’acier comportant une fente.

b) Langue d’acier, solidaire de guides glissant le long de
la plaque, ajustée de telle facon qu’elle pénétre dans la
fente a la distance désirée.

c) Poussoirs, formés d'une lame d'acier, d'épaisseur
égale & la largeur de la fente dans la plaque et
comportant chacun une collerette a une distance
déterminée d’une de ses extrémités.

Il faut disposer d'un jeu de trois poussoirs dont les
collerettes sont & des distances de 0,8 mm, de 0,6 mm et
de 0,4 mm de I'une des extrémités.

5.3 Milieu de montage, ayant les propriétés suivantes :

a) indice de réfraction compris entre 1,43 et 1,63 a
20 °C;

b) viscosité convenable;
c) ne doit pas absorber d'eau;
d) ne doit pas changer le diametre de la fibre.

L'huile de cedre et la paraffine liquide sont des exemples de
milieu adéquat.

5.4 Couvre-objet, de 50 mm X 35 mm N© 1 (c’est-a-dire
0,13 3 6,17 mm d’épaisseur).

6 ECHANTILLONNAGE ET PREPARATION DES

EPROUVETTES
6.1 Laine brute

6.1.1 Opérer, conformément au
I"ISO/R 1130, de la maniére suivante :

paragraphe 6.2 de

Diviser ia masse de |’échantillon en 40 zones environ et
prélever une poignée de fibres dans chaque zone. Diviser
chaque poignée en deux (en prenant soin d'éviter la casse
des fibres) et rejeter la moitié, le choix de la moitié a rejeter
étant laissé au hasard. Si les fibres sont paralléles, faire la
division en deux parties longitudinalement, c’est-a-dire dans
une direction qui évite la sélection des fibres par leurs
extrémités. Diviser la moitié retenue a@ nouveau en deux et
rejeter une moitié au hasard. Continuer de la sorte jusqu'a
ce qu’il subsiste dans chaque portion environ 25 fibres.
L’échantitlon réduit est alors composé d’environ 1 000
fibres:

6.1.2) 'Soumettre |I'échantillon réduit a un traitement de
lavage consistant ‘en deux extractions a I’éther de pétrole.
Sécher |'échantillon et le conditionner dans |'atmosphére
normale de conditionnement définie dans 1'ISO 139.

Dimensions en millimétres

I
2 2

\\2

FIGURE 1 — Eléments du microtome



6.1.3 Puis, au moyen de ciseaux ou de tout autre
dispositif, couper toutes les fibres de I’échantillon réduit en
morceaux de 0,5 & 1 mm de longueur. Diviser les morceaux
en 16 zones, prélever dans chacune une petite quantité, et
la déposer dans quelques gouttes du milieu de montage
(6.3), sur un porte-objet en verre d’environ
75 mm X 40 mm. Ensuite, bien agiter les morceaux dans le
milieu de montage de fagon a obtenir une distribution
uniforme. Déposer un couvre-objet (5.4) sur le porte-objet,
en placant un bord en contact avec celui-ci et en abaissant
doucement sur le porte-objet le bord opposé.

6.2 Fibres ou rubans, fils

6.2.1 Prélever sur I|'échantillon, qui doit étre aussi
représentatif que possible du lot & essayer, une quantité
suffisante de matiére capable de remplir la fente du
microtome. Les fibres longues sont en général de grosses
fibres et, par conséquent, toute manipulation qui
sélectionne les longues fibres conduit a un diamétre moyen
trop élevé.

6.2.2 Conditionner I’éprouvette ainsi obtenue dans
I'atmosphére normale de conditionnement définie dans
1'1ISO 139.

6.2.3 Placer |'éprouvette dans la fente du microtome.
Insérer ensuite la langue d’acier et la podsser fortement de
facon a comprimer la méche. Couper les parties émergeant a
ras des deux faces de la plaque d’acier avec une lame, de
rasoir. Dans la fente du microtome, il reste un faisceau de
fibres. En engageant le poussoir d'un coté, le faisceau de
fibres émerge du c6té opposé d'une longueur de 0,8’ mm, de
0,6 mm ou de 0,4 mm, suivant le poussoir utilisé (voir
tableau 1). Couper alors le faisceau émergeant a ras de la
face de la plaque d’acier avec une lame de rasoir.

TABLEAU 1 — Choix des poussoirs

Fibres Poussoirs
Distance entre
Diamétre moyen collerette
Etat et extrémite

um mm
. > 27 0,8
Rubans et méches <27 0.4
Fils > 27 0,6
<27 0,4

6.2.4 Placer la totalité des brins de fibres coupées au
microtome sur la lamelle porte-objet et mélanger avec
quelques gouttes du milieu de montage (5.3), jusqu’a
imprégnation compléte et homogénéisation des fibres.

Enlever une partie du mélange pour éviter que I'huile ne
déborde du porte-objet lorsqu’on couvre la préparation avec
le couvre-objet. Cela empéche une élimination sélective des
fibres fines.
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7 MODE OPERATOIRE

7.1 Exploration de la préparation

Placer alors la lamelle porte-objet sur la platine du
microscope, avec le couvre-objet vers I'objectif.

Aprés immobilisation des fibres, explorer la préparation sur
un certain nombre de champs. La distance entre les centres
des champs devrait étre théoriquement supérieure a la
longueur des brins de fibres, autrement un brin pourrait
étre mesuré deux fois. Cependant, si les centres sont
distants seulement de 0,5 mm, la probabilité de mesurer
deux fois le méme brin est suffisamment petite pour qu’on
puisse en pratique la négliger. En conséquence, le
mécanisme de translation doit étre congu pour des
déplacements successifs de 0,5 mm en 0,5 mm. Un systéme
de champs dont les centres sont éloignés de 0,5 mm sera
satisfaisant.

Commencer |'exploration en mettant au point sur le coin A
de la lamelle couvre-objet (voir figure 2). Déplacer la
préparation de 0,5 mm dans la direction transversale, en B,
puis de 0,5mm dans la direction latérale. Ces deux
déplacements ameéneront sur I’‘écran le premier champ.
Mesurer le diamétre de chacune des fibres entrant dans la
circonférence délimitant le champ, d‘aprés les régles établies
ci-aprées :

Il faut exclure

a)” ‘les fibres qui ont plus de la moitié de leur largeur en
dehors de la circonférence,

b), _les. fibres dont I’extrémité se trouve dans la largeur
de I'échelle transparente,

c) les fibres qui en croisent une autre au point ou
s'effectue le mesurage.

La platine doit rester immobile durant le mesurage dans un
champ donné. |l peut arriver que dans un champ il n'y ait
aucune fibre @ mesurer, ou seulement une ou deux.

Quand les fibres ont été mesurées dans le premier champ,
avancer la préparation de 0,5 mm dans la direction latérale
pour amener le deuxiéme champ sous |'objectif. Progresser
ainsi sur toute la longueur de la lamelle couvre-objet. Arrivé
en C sur le coté droit du couvre-objet avancer de 0,5 mm
dans la direction transversale, en D, et continuer I'explora-
tion dans la direction latérale par des déplacements de
0,5 mm en 0,5 mm, et ainsi de suite. Couvrir ainsi toute la
lamelle en cheminant suivant A, B,C,D, E,F,G ...

A

B i C
E —— YD
F* — G

FIGURE 2 — Exploration de la préparation

En suivant ce procédé d’exploration, |'opérateur n'a pas le
libre choix des fibres qu’il faut mesurer.
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7.2 Mise au point

Quand |'objectif est trop prés de la préparation, les fibres
apparaissent bordées d’une frange blanche. Quand I’objectif
est trop loin de la préparation, les fibres apparaissent
bordées d’une frange noire.

A la mise au point correcte, les bords de la fibre sont
délimités par une ligne fine sans frange. Cependant, il est
rare que les deux cotés de I'image d'une fibre soient au
point en méme temps. Cela provient de ce qu’en général, les
fibres de laine n‘ont pas une section circulaire.

Quand on mesure une fibre dont les deux bords ne sont pas
au point en méme temps, effectuer la mise au point de
facon qu’un bord soit au point alors que I’autre montre une
frange blanche. Mesurer ensuite la largeur a partir du codté
correctement mis au point jusqu’au bord intérieur de la
frange blanche. La figure 3 montre une fibre correctement
et incorrectement mise au point.

Fibre incorrecte:
mentimise au

point, montrant
une frange noire

Fibre correcte-
ment mise au
point avec un
bord nettement
délimité et
I"autre montrant
une frange
blanche

FIGURE 3 — Fibre correctement et incorrectement mise au point

7.3 Enregistrement des mesures

Pour chaque fibre, amener I’une des principales divisions de
la régle graduée tangentiellement au bord mis au point de la
fibre. Mesurer le diamétre jusqu'a l'autre coté de la fibre,
compte tenu des observations de l'alinéa précédent. Les
résultats de mesurage peuvent étre inscrits sur un formulaire
modeéle, par exemple, une feuille de calcul (voir annexe A).

En général, le second coté de la fibre tombe entre deux
divisions de la régle. La noter au nombre entier inférieur N
de millimétres. Dans le calcul ultérieur, toutes les fibres
enregistrées @ N seront considérées comme ayant un dia-
métre égal a N + 0,5 mm.

Cependant, il arrive que le diamétre d'une fibre corresponde
exactement a un nombre entier N de millimétres; cette fibre
appartient a la fois au groupe N — 0,5 (enregistré a N — 1) et
au groupe N + 0,5 (enregistré a N). Si une telle fibre est
notée au groupe N — 1, elle est dite «sous-estiméey; si elle
est notée au groupe N, elle est dite «surestiméey.

Au fur et a mesure qu’il se présente de telles fibres
mesurant un nombre exact de millimétres, on les
sous-estime et surestime alternativement.

8 CALCUL ET EXPRESSION DES RESULTATS

Calculer la moyenne arithmétique des mesures en
millimetres; en déduire le diamétre moyen des fibres en
micrométres (um) pour un grossissement de 500 X
exactement, en multipliant la moyenne arithmétique des
mesures par 2.

Le coefficient de variation V, en pourcentage, est donné par
laformule

100s
V% =——

ol
s_iest l{écart-type;
X est la valeur moyenne du diametre.

Exprimer la précision des résultats au moyen des limites de
confiance (voir annexes A et B).

9 PROCES-VERBAL D’ESSAI

Le proces-verbal d’essai doit contenir les indications
suivantes :

a) que l'essai a été mené selon les dispositions de la
présente Norme Internationale;

b) le type, la forme et 'état des fibres essayées;
c) le diamétre moyen des fibres, en micrométres;
d) le nombre de déterminations du diamétre enregistré;

e) le coefficient de variation des résultats et les limites
de confiance.
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ANNEXE A

EXEMPLE DE CALCUL

Ecart par
Nombre rapport a
Diamétre de la moyenne
mesurages | arithmétique
présumée
mm f e fe (fele
1
2
3
4 . 1 - 6 - 6 36
5 o0 2 - 5 - 10 50
6 ee0ee ocee 9 - 4 — 36 144
7 00000 00000 00000 00000 00000 o 26 - 3 - 78 234
8 00000 00000 00000 00000 O00O0OCO 48 - 2 — 96 192
00000 00000 00000 00000 o000
9 00000 00000 00000 ce000e c000 0 49 -1 — 49 49
00000 00000 00000 00000 o000
10 00000 00000 00000 ¢0000 00006 e009e
00000 00000 00000 00000 00000 63 0 0 0
eeoceoe ooo0
1 00000 ovess 90 0ce ‘eesee cevee 43 + 1 + 43 43
00000 00000 00000 o006
12 00000 0000e 00000 00000 o0 22 + 2 + 44 88
13 00000 0000O 00000 0000O OG000O O 26 + 3 + 78 234
14 00000 c0cee o000 oo 18 + 4 + 72 288
15 eoooe 4 + 5 + 20 100
16 X xx) 4 + 6 + 24 144
17 [ XX ¥ X 5 + 7 + 35 245
18 0 + 8 [¢] 0
19 LX ] 2 + 9 + 18 162
20 0 + 10 0 0
21 ] 1 + 11 + 11 121
22
23
24
25
TOTAUX 323 —275 2130
+ 345
=+ 70
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70
Calcul du diamétre moyen mesuré, en millimétres : 10 + 0,56 + — = 10,72 mm

Diamétre moyen réel des fibres, en micrométres : 10,72 x 2 =21,44 um

Calcul de la variance des mesures :

2
Correction =——== 15
orrection 323
. . " , , 2130—-15
Variance (moyenne arithmétique des carrés des écarts) = —323— =6,55

Ecart-type des mesures (en millimétres) = /6,55 = 2,56 mm

Ecart-type des mesures (en micrométres) = 2 x 2,566 = 5,12 um

.. . 5,12 x 100
Coefficient de variation, en pourcentage =—-—2—1F= 23,9 %
. . L . R 1,96 x5,12
95 % intervalle de confiance de la moyenne du diamétre (en micrométres) = £ ———— =+ 0,56 um
V323
L. . N 0,56 x 100
95 % limites de confiance, en pourcentage, du diameétre moyen = * ——517 =+261%
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Généralement, seule une petite proportion de fibres du lot peut étre mesurée et la moyenne de |'échantillon est ainsi sujette
aux erreurs habituelles de I'échantillonnage au hasard. Le coefficient de variation du diameétre des fibres pour les rubans de
peigné et les fils peignés non mélangés est d'environ 25 %, fa limite de confiance lors de I'essai de n fibres est donnée par

N

vn

tt

ol
s esti'écart-type;
t estun facteur qui peut étre pris égal a 1,96 pour un niveau de confiance de 95 %.
Les limites de confiance (95 %), exprimées en pourcentage de la valeur moyenne du diamétre, pour différents nombres de

fibres n, sont données approximativement dans le tableau 2.

TABLEAU 2 — Limites de confiance

Limites de confiance
correspondant a'un intervalle Nombre de mesures
de confiance de 95 % n
en pourcentage de lamoyenne

=1 2500
+2 625

278
=5 100

Pour les mélanges, le coefficient de variation est plus élevé et des limites de confiance différentes doivent étre appliquées.

ANNEXE C

ETALONS DE REFERENCE

Pour permettre de réduire les écarts constatés entre les différents laboratoires utilisant cette méthode, le Secrétariat de la
Fédération Lainiére Internationale (FLI) fournit des échantillons type de finesse :

Etalon Mérinos : 21,7 um
Etalon croisé moyen : 28,3 um
Un laboratoire peut ainsi vérifier la parfaite concordance de ses essais avec les mesures fixées ou noter |'écart existant. Dans le

second cas, I’écart constaté doit étre systématiquement déduit des mesures ultérieures ou y étre ajouté, s’il est statistiquement
significatif.
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