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TRAITEMENT PARALLELE ISO/CEN

Le présent projet final a été élaboré dans le cadre de I'Organisation internationale de normalisation (ISO) et
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projet final a été établi sur la base des observations recues lors de 'enquéte paralléle sur le projet.
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paralléle a un vote d’approbation de deux mois au sein de I'ISO et a un vote formel au sein du CEN.

Les votes positifs ne doivent pas étre accompagnés d’observations.

Les votes négatifs doivent étre accompagnés des arguments techniques pertinents.
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Avant-propos

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

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www.
iso.org/directives).

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. LSO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I'élaboration du document sont indiqués dans !'Introduction”et/ou dans la,liste des déclarations de
brevets recues par I'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans lespréseént document sont données
pour information, par souci de commodité, a I'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer
un engagement.

Pour une explication de la signification \des.termes: etcexpressions spécifiques de I'ISO liés a
I'’évaluation de la conformité, ou pour toute information-au sujet de I'adhésion de I'ISO aux principes
de I'OMC concernant les obstacles techniques-au commerces(OTC), voir le lien suivant: Avant-propos —
Informations supplémentaires.

Le comité chargé de I'élaboration du présent dociimeént est 'ISO/TC 38, Textiles.

L'ISO 17881 comprend les parties suivantes, priésentées sous le titre général Textiles — Détermination
de certains retardateurs de flamme:

— Partie 1: Retardateurs de flamme bromés
— Partie 2: Retardateurs de flamme phosphorés
Les parties ci-aprés sont en cours d’élaboration:

— Partie 3: Retardateurs de flamme a base de paraffines chlorées

iv © IS0 2015 - Tous droits réservés
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Textiles — Détermination de certains retardateurs de
flamme —

Partie 2:
Retardateurs de flamme phosphorés

AVERTISSEMENT — La présente Norme internationale nécessite I'utilisation de substances et/ou
modes opératoires qui peuvent étre préjudiciables a la santé si les précautions appropriées ne
sont pas prises. Elle ne traite que de I'aptitude a 'emploi technique et ne dispense pas l'utilisateur
de ses obligations légales concernant la santé et la sécurité, a quelque étape que ce soit. Lors de
I’élaboration de la présente Norme internationale, il a été pris pour principe que I'exécution des
dispositions qu’elle renferme sera confiée a des personnes expérimentées et qualifiées.

1 Domaine d’application

La présente partie de I'ISO 17881 spécifie une méthode d’essai pour la détermination d'un certain
nombre de retardateurs de flamme phosphorésidans.les textiles;pal chromatographie liquide haute
performance - spectrométrie de masse en tandem (CLHP-SM/SM).

Cette méthode s’applique a tous les types de produits textiles.

NOTE Pour l'oxyde de tris(1-aziridinyl)phosphine (TEPA), seul le TEPA non lié peut étre extrait.

2 Principe

Les retardateurs de flamme sont extraits dune éprouvette de textile au moyen d'un générateur
d’'ultrasons, avec de I'acétone. Les retardatetirs de flamme présents dans I'éprouvette sont identifiés et
quantifiés par CLHP-SM/SM.

3 Réactifs

Sauf spécification contraire, n'utiliser que des réactifs de qualité analytique reconnue.
3.1 Phosphate de tris(2,3-dibromopropyle) (TRIS), CAS n? 126-72-7.

3.2 Oxyde de tris(1-aziridinyl) phosphine (TEPA), CAS n® 545-55-1.

3.3 Phosphate de tris(2-chloroéthyle) (TCEP), CAS n2 115-96-8.

3.4 Acétone.

3.5 Acéonitrile (ACN).

3.6 Solution d’acétate dammonium, 10 mmol/l.

4 Appareillage

4.1 Chromatographe liquide haute performance et spectrometre de masse en tandem
(CLHP-SM /SM).

© IS0 2015 - Tous droits réservés 1
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4.2 Générateur d’ultrasons, avec une plage de fréquences allant de 35 kHz a 45 kHz.
4.3 Evaporateur, avec bain-marie a 40 °C.

4.4 Flacon en verre, de 40 ml avec bouchon étanche.

4.5 Flacon, 100 ml.

4.6 Filtre a membrane, 0,45 um.

4.7 Balance, ayant une précision de 0,1 mg.

5 Mode opératoire
5.1 Préparation des solutions étalons

5.1.1 Solution meére

Préparer des solutions méres a 1 000 pg/ml des différents retardateurs.de flamme (3.1 a 3.3) dans
'acétonitrile (3.5).

5.1.2 Solution de travail

Préparer une solution de travail de mélange aspartirides trois retardateurs de flamme dans l'acétonitrile
et diluer a des concentrations appropriées'eén fonction:des:besoins de I'essai. Choisir au moins cinq
dilutions appropriées pour tracer une courbe d’étalonnageet:r€aliser une analyse par CLHP-SM/SM.

5.2 Préparation de I'éprouvette

Préparer une éprouvette représentative de 'échantillon. La découper en petits morceaux et en peser
(1,00 £ 0,01) g a l'aide d’'une balance (4.7).

5.3 Extraction par ultrasons

Placer les morceaux dans un flacon doté d’'un bouchon étanche (4.4) puis ajouter 20 ml d’acétone.
Introduire le flacon dans un générateur d'ultrasons (4.2) a 40 °C et 'y laisser 40 min. Filtrer et
transvaser l'extrait dans un flacon (4.5) de 100 ml. Ajouter 20 ml d’acétone au résidu contenu dans le
flacon et placer ce dernier dans le générateur d'ultrasons pour extraire le résidu pendant 20 min a la
température de 40 °C. Filtrer et ajouter I'extrait dans le flacon (4.5).

Evaporer l'extrait ainsi obtenu jusqu’a presque siccité au moyen de 'évaporateur (4.3). Ajouter 2 ml
d’acétonitrile pour dissoudre le résidu, puis procéder a la filtration sur membrane (4.6). Le filtrat est
prét pour la détermination des retardateurs de flamme.

5.4 Détermination des retardateurs de flamme

Déterminer la teneur en retardateurs de flamme dans la solution (5.3) par CLHP-SM/SM (4.1). Des
parametres d’essai de CLHP-SM/SM sont donnés a titre d’exemple dans I’Annexe A. Analyser un blanc
pour vérifier la contamination.

Lorsque la concentration en retardateurs de flamme est tres faible, il est nécessaire d’augmenter la
masse de I'éprouvette de fagcon a atteindre au moins trois fois la limite de détection.

Lorsque la concentration en retardateurs de flamme est au-dela de la plage de réponse linéaire du
détecteur utilisé, il est nécessaire de diluer la solution d’éprouvette de fagon appropriée.

2 © IS0 2015 - Tous droits réservés


$k|�:%Ҷ��R��o�\���D�����*�^S��Nj���<�p�
�45s��������M�0����Π���)�R1҅�������j�g�x�!)�R�^�/�����

ISO/FDIS 17881-2:2015(F)

6 Calcul

Quantifier la concentration de chaque retardateur de flamme en utilisant la courbe d’étalonnage. La
teneur de chaque retardateur de flamme est exprimée par le rapport de masse du retardateur de
flamme a I'éprouvette, en pg/g. Calculer le résultat a 'aide de ’'Equation (1).

; =M (1)

m

X

ou
X; estlateneur en retardateur de flamme i dans I'éprouvette de textile, en pg/g;
C; estlaconcentration du retardateur de flamme i dans la solution d’éprouvette, en pg/ml;
Co estlaconcentration du retardateur de flamme i dans la solution de blanc, en pg/ml;
V' estle volume final de la solution d’éprouvette, en ml;

m estla masse de I'éprouvette, en g.

7 Rapport d’essai

Le rapport d’essai doit comprendre les informadtions suivantes:

a) une référence ala présente partie de FISO 17881, a saveir ’/lSO 17881-2:2015;
b) tous les détails nécessaires a I'identification deil’échantillon soumis a l'essai;
c) lateneur de chaque retardatetr deflamme;

d) toutécart par rapport au,mode opératoire spécifié.

© IS0 2015 - Tous droits réservés 3
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Annexe A
(informative)

Parametres de I’essai réalisé par CLHP-SM/SM

A.1 Parametres instrumentaux

Etant donné que les instruments de laboratoires peuvent varier, aucun paramétre applicable de facon
générale ne peut étre fourni pour les analyses de chromatographie. Les parametres suivants ont été
jugés satisfaisants.

a)
b)
0)
d)
e)
f)
g)

h)

j)
k)
1)

Eluant 1:

Eluant 2:

Colonne pour chromatographie:
Température de la colonne:
Débit:

Volume d’injection:

Gradient:

Mode de détection:

Mode d’ionisation:

Tension appliquée:
Température de nébulisation:

Gaz de nébulisation:

solution d’acétate dammonium a 10 mmol/];
Acétonitrile;

Pursuit XRs C18, 100 mirx 2,0 mm, 5 pm;
30 °C;

0,2 ml/min;

5,0 ul;

Temps (min) Eluant2 (%)

0 10
3 70
10 80
12 95
17 95
171 10
25 10

Spectromeétre de masse en tandem, quadrip0le;
Mode MRM (Multiple Reaction Monitoring);

Méthode d’ionisation par électronébuliseur (ESI) et détection
d’ions positifs;

5500 V;
400 °C;

Azote.

A.2 Transitions types et limite de détection

Les transitions types et la limite de détection pour les retardateurs de flamme sont indiquées dans
le Tableau A.1.

© IS0 2015 - Tous droits réservés
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Tableau A.1 — Transitions types et limite de détection

, . Limite de détec-
lon précurseur lIon produit .
n?® Retardateur de flamme tion
m/z m/z
(m/2) (m/2) (ng/g)
99,1a
1 |Phosphate de tris(2,3-dibromopropyle) (TRIS) 698,6 599 2 1
131,02
2 |Oxyde de tris(1-aziridinyl) phosphine (TEPA) 174,0 900 1
99,0
3 |Phosphate de tris(2-chloroéthyle) (TCEP) 284,99 630 1
a

a  Transition quantifiante.

© IS0 2015 - Tous droits réservés
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