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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d’organismes nationaux de 
normalisation (comités membres de l’ISO). L’élaboration des Normes internationales est en général confiée 
aux comités techniques de l’ISO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du 
comité technique créé à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec l’ISO participent également aux travaux. L’ISO collabore étroitement avec 
la Commission électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique. 

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux règles données dans les Directives ISO/CEI, 
Partie 2. 

La tâche principale des comités techniques est d’élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes 
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur 
publication comme Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins des comités membres 
votants. 

L’attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l’objet de 
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L’ISO ne saurait être tenue pour responsable de ne 
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. 

L’ISO 14389 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 38, Textiles. 
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Introduction 

La présente Norme internationale traite d’une méthode de dosage de certains phtalates dans les articles 
textiles. 

Les phtalates sont communément utilisés comme plastifiants dans les polymères. Des inquiétudes se sont fait 
jour quant à leur effet toxicologique potentiel comme perturbateurs endocriniens et certains des phtalates 
énumérés sont toxiques pour la reproduction. Le niveau de publicité dont ils font l’objet dans les médias 
garantit que leur utilisation continuera à poser problème aux consommateurs. 

Les phtalates sont un sujet de préoccupation pour les fabricants de textiles et les distributeurs en raison de 
leur utilisation dans les décorations fantaisies, les supports textiles revêtus, les impressions plastisols, les 
boutons, etc. 

Les phtalates font l’objet de controverses car des études ont montré qu’à dose élevée beaucoup d’entre eux 
engendraient une activité hormonale chez les rongeurs et des dégâts sur le foie, les reins, les poumons et le 
système reproducteur mâle (testicules en gestation).  
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Textiles — Dosage des phtalates — Méthode tétrahydrofuranne-
acétonitrile 

AVERTISSEMENT — La présente norme implique l’usage de substances et/ou la mise en œuvre de 
modes opératoires qui peuvent être nocifs pour la santé si des précautions adéquates ne sont pas 
prises. Elle fait uniquement référence à l’aptitude technique et ne dispense aucunement l’utilisateur 
de satisfaire, à tout moment, aux obligations légales en matière de santé et de sécurité. Il a été 
supposé, lors de la rédaction de la présente norme, que l’exécution de ses dispositions était confiée à 
un opérateur suffisamment qualifié et expérimenté. 

1 Domaine d’application 

La présente Norme internationale spécifie une méthode de dosage de phtalates dans les textiles par 
chromatographie en phase gazeuse et spectrométrie de masse (GC-MS) à détecteur sélectif de masse. 

La présente Norme internationale s’applique aux produits textiles susceptibles de contenir certains phtalates. 

2 Termes et définitions 

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s’appliquent. 

2.1 
matériau plastifié ou assoupli 
matière plastique (revêtement, liant pour impression pigmentaire, etc.) traitée à l’aide de substances 
chimiques (dans le cas présent, des phtalates) de façon à la rendre plus souple 

2.2 
textile à recouvrement total 
textile fini, revêtu ou imprimé de manière continue 

2.3 
textile à recouvrement local 
textile fini, revêtu ou imprimé de manière discontinue 

2.4 
éprouvette représentative 
éprouvette obtenue en mélangeant des morceaux de l’ensemble des différentes parties traitées et des 
couleurs 

3 Principe 

Les phtalates sont extraits d’une éprouvette textile par un générateur d’ultrasons avec un mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile (le polychlorure de vinyle – PVC – est dissous dans le tétrahydrofuranne, puis 
précipité avec de l’acétonitrile). Après dilution de l’extrait au volume, la chromatographie en phase gazeuse et 
spectrométrie de masse (GC-MS) est utilisée pour doser individuellement les phtalates dans l’éprouvette et 
pour les quantifier au moyen d’un étalon interne. 
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4 Réactifs 

Sauf spécification contraire, utiliser uniquement des réactifs de qualité analytique reconnue. 

4.1 Tétrahydrofuranne (THF), n° CAS 109-99-9. 

4.2 Acétonitrile (ACN), n° CAS 75-05-8. 

4.3 Phtalate de diisononyle (DINP), n° CAS 28553-12-0 ou 68515-48-0. 

4.4 Phtalate de bis-(2-éthylhexyle) (DEHP), n° CAS 117-81-7. 

4.5 Phtalate de di-n-octyle (DNOP), n° CAS 117-84-0. 

4.6 Phtalate de diisodécyle (DIDP), n° CAS 26761-40-0 ou 68515-49-1. 

4.7 Phtalate de butyle et de benzyle (BBP), n° CAS 85-68-7. 

4.8 Phtalate de dibutyle (DBP), n° CAS 84-74-2. 

4.9 Phtalate de diméthyle (DIBP), n° CAS 84-69-5. 

4.10 Phtalate de dipentyle (DPP), n° CAS : 131-18-0, étalon interne. 

5 Appareillage 

5.1 Chromatographie en phase gazeuse et spectrométrie de masse (GC-MS) à détecteur sélectif de 
masse (MSD). 

5.2 Flacon, 40 ml. 

5.3 Bain à ultrasons thermostatique, avec une fréquence de 40 kHz. 

5.4 Fioles à bouchon rodé, 100 ml. 

5.5 Fioles jaugées calibrées, 50 ml et 100 ml. 

5.6 Pipette volumétrique graduée, 10 ml et 20 ml. 

5.7 Balance, d’une résolution de 0,1 mg. 

5.8 Bain de vapeur ou évaporateur rotatif. 
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6 Mode opératoire 

AVERTISSEMENT — Les vapeurs de solvants organiques sont extrêmement inflammables, en 
particulier à température élevée. Laisser la verrerie refroidir avant utilisation. 

6.1 Préparation des solutions étalons 

6.1.1 Solution d’étalon interne 

Préparer une solution mère de 1 000 µg/ml d’étalon interne dans l’acétonitrile en vue de l’extraction par onde 
ultrasonique (6.2). 

6.1.2 Solution étalon 

Préparer une série de solutions mères étalons des différents esters de phtalates dans l’acétonitrile, comme 
indiqué dans le Tableau 1. 

Par exemple, peser 50,0 mg d’un phtalate dans une fiole jaugée de 50 ml et la remplir jusqu’au trait avec de 
l’acétonitrile, puis bien mélanger pour dissoudre complètement la substance. 

Tableau 1 — Solutions mères 

Ester de phtalate DIDP DINP DBP BBP DNOP DEHP DIBP 
DPP 

(étalon 
interne) 

Concentration, µg/ml 1 000 1 000 1 000 1 000 1 000 1 000 1 000 1 000 

6.1.3 Préparation des solutions d’étalonnage 

À partir des solutions mères étalons, préparer les cinq solutions d’étalonnage suivantes (concentration 
théorique de 1 mg/l, 3 mg/l, 15 mg/l, 30 mg/l, 90 mg/l) dans du n-hexane contenant tous les phtalates. À partir 
des solutions mères étalons, préparer des solutions appropriées d’étalonnage des phtalates dans le mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile 33/66 (v/v). 

Tableau 2 — Solutions d’étalonnage 

Concentration Instructions 

1 mg/l Ajouter 0,1 ml de chaque solution mère de phtalate dans une fiole jaugée de 100 ml et 0,5 ml de la 
solution mère d’étalon interne (DPP), puis remplir jusqu’au trait avec le mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile 33/66 (v/v). 

3 mg/l Ajouter 0,3 ml de chaque solution mère de phtalate dans une fiole jaugée de 100 ml et 0,5 ml de la 
solution mère d’étalon interne (DPP), puis remplir jusqu’au trait avec le mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile 33/66 (v/v). 

15 mg/l Ajouter 0,75 ml de chaque solution mère de phtalate dans une fiole jaugée de 50 ml et 0,25 ml de 
la solution mère d’étalon interne (DPP), puis remplir jusqu’au trait avec le mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile 33/66 (v/v). 

30 mg/l Ajouter 1,5 ml de chaque solution mère de phtalate dans une fiole jaugée de 50 ml et 0,25 ml de la 
solution mère d’étalon interne (DPP), puis remplir jusqu’au trait avec le mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile 33/66 (v/v). 

90 mg/l Ajouter 4,5 ml de chaque solution mère de phtalate dans une fiole jaugée de 50 ml et 0,25 ml de la 
solution mère d’étalon interne (DPP), puis remplir jusqu’au trait avec le mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile 33/66 (v/v). 

iTeh
 STANDARD PREVIE

W

(st
an

dard
s.it

eh
.ai

)

Full s
tan

dar
d:

http
s:/

/st
an

dar
ds.it

eh
.ai

/ca
tal

og
/st

an
dar

ds/s
ist

/6f
00

40
66

-

45
a5

-49
da-9

cfd
-5a

c0
fca

89
b22

/is
o-1

43
89

-20
14

Ɗ�>jBT5yA��:�L���(�����Ampnc����Ȗ<U"\�ݴ�N��]��ɽ�~��N4���z�4s����Zqyuh���l��A��	feАm�a�h��b5�


ISO/DIS 14389 

4 © ISO 2012 – Tous droits réservés
 

6.1.4 Solution d’essai 

Préparer une solution d’essai de phtalates dans l’acétonitrile d’une concentration adaptée en fonction des 
besoins d’essai. 

Choisir (ou préparer) au moins trois dilutions appropriées des séries d’étalonnage pour obtenir des courbes 
d’étalonnage, ajouter à chacune une quantité appropriée d’étalon interne et procéder à l’analyse par GC-MS. 
Les ions types de quantification des phtalates sont indiqués dans l’Annexe B. 

NOTE Le DIDP et le DINP se chevauchant sur le chromatogramme, choisir les ions cibles indiqués à l’Annexe B. 

Il est nécessaire de diluer correctement la solution de l’éprouvette dissoute lorsque la concentration est située 
hors de la plage linéaire de réponse de l’équipement. 

NOTE La solution mère étalon se conserve entre 0 °C et 4 °C pendant douze mois, et la solution d’essai entre 0 °C 
et 4 °C pendant six mois. 

6.2 Extraction par onde ultrasonique 

Extraire chaque éprouvette en double et pratiquer un essai à blanc pour contrôler la contamination. 

L’éprouvette textile doit être découpée dans la partie revêtue de l’échantillon. Découper une éprouvette 
représentative en petits morceaux et peser (0,30 ± 0,01) g de ces morceaux dans un flacon de 40 ml (5.2) 
muni d’un bouchon en PTFE (choisir le bouchon de sorte qu’il reste étanche pendant tout le processus de 
dissolution dans le bain à ultrasons). Ajouter, au moyen d’une pipette volumétrique ou automatique (5.6), 
10 ml de tétrahydrofuranne (4.1) contenant 5 mg/l d’étalon interne (DPP). 

Placer le flacon dans le bain à ultrasons (5.3) pendant 1 h ± 5 min à (60 ± 5) °C (dissolution du PVC) et 
attendre le retour de l’éprouvette à température ambiante. Précipiter le polymère en ajoutant goutte à goutte 
20 ml (mesurés au moyen d’une pipette volumétrique ou automatique) d’acétonitrile contenant 5 mg/l d’étalon 
interne (DPP). 

Agiter vigoureusement le flacon (de préférence avec un vortex pendant au moins 30 s) et attendre 
(30 ± 2) min pour permettre la précipitation du PVC. 

Centrifuger à 2 500 tr/min pendant (10 ± 2) min, puis transférer un volume de la phase organique dans un 
tube de GC approprié et procéder à l’analyse par GC-MS. Si nécessaire, préparer d’autres solutions diluées 
de la solution d’origine et répéter l’analyse après avoir ajouté le volume approprié de mélange 
tétrahydrofuranne/acétonitrile 33/66 (v/v) contenant 5 mg/l d’étalon interne. 

6.3 Dosage des phtalates 

Doser les phtalates extraits en 5.2 par GC-MS (5.1). Un exemple des paramètres d’essai utilisés pour la 
GC-MS est donné dans l’Annexe B. 

Dans certains cas, lorsque le niveau de phtalates est très faible, il est nécessaire d’augmenter la masse des 
morceaux et/ou de concentrer l’extrait en utilisant l’évaporateur rotatif (5.8) pour atteindre au moins trois fois 
la limite de détection. 
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