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Introduction

Dans son article sur I'instabilité des
adhésifs & base de nitrate de cellu-
lose, Koob (1982) décrit un test ponc-
tuel a la diphénylamine, qui permet
de déceler la présence de nitrate de
cellulose. La diphénylamine est un
réactif trés courant et les publications
qui traitent de chimie font état de
nombreuses facons de le préparer.
On recommande d’avoir recours,
apres 'avoir légérement modifié, au
réactif dont se sert Koob. On pourra
ainsi détecter rapidement la présence
de nitrate de cellulose non pas seule-
ment dans les adhésifs mais dans
tout objet de musée ou dans tout
matériau dont I'usage est recom-
mandé dans les musées ou dans

le domaine de la conservation.

Préparation du réactif

Le réactif est constitué d'une solution
de diphénylamine a 0,5 p. 100, mélan-
gée & de I'acide sulfurique a 90 p. 100.
On le prépare en ajoutant lentement
90 mL d'acide sulfurique concentré

a 10 mL d’eau, sans jamais cesser
d’agiter; puis on ajoute cette solution,
progressivement et par petites quan-
tités, a 0,5 g de diphénylamine. Il faut
étre trés prudent lorsqu’on ajoute
I'acide a l'eau. Il se dégage une quan-
tité importante de chaleur pendant

la dilution du mélange. Pour éviter les
éclaboussures, il faut toujours ajouter
lentement 1'acide a I'eau en agitant
constamment. Cette opération doit
étre effectuée pres d'un évier ou

a proximité d"une source abondante
d’eau courante, de facon a pouvoir
nettoyer le matériel utilisé et éliminer
toute trace de produit renversé invo-
lontairement. En cas d’accident, rincer
immédiatement avec beaucoup d’eau.

Comme elle est trés corrosive, la
solution obtenue présente des risques
pour les humains et pour les objets.
Elle peut se conserver plusieurs an-
nées et garde son efficacité méme
apres avoir pris une légere teinte
brune ou bleue. La quantité préparée
(100 mL) est suffisante pour plusieurs
centaines d’essais. La solution doit
étre stockée dans des bouteilles de
verre dont I'étiquette porte les men-
tions «diphénylamine a 5 p. 100 dans
de l'acide sulfurique & 90 p. 100» et
«corrosif». Les bouteille de verre
avec bouchons a vis en plastique

(et non en métal) peuvent étre
utilisées seulement si la garniture
des bouchons résiste a I'acide sulfu-
rique a 90 p. 100. Les garnitures

en papier, en liege ou en feuille
métallique sont inefficaces; par
contre, les garnitures et les bou-
chons en polyéthyléne ou en poly-
propylene conviennent a cet usage.

Méthode

Sur une partie peu visible de 'objet,
prélever un échantillon (de dimen-
sion plus petite que la téte d'une
épingle) et le déposer sur une surface
de verre (comme une lame de micro-
scope) ou sur une plaque a godets en
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porcelaine émaillée blanche. I est
important de mettre I'objet a I'écart
pour s’assurer que le réactif n’entre
pas en contact avec celui-ci. 5i I'on
utilise un microscope, I'échantillon
pourra étre de taille microscopique.
Déposer une seule goutte de réactif
sur I"échantillon a I'aide d’une pi-
pette, d'un compte-gouttes ou d'une
tige en verre. L’apparition sur I'échan-
tillon, en 1'espace de quelques secon-
des, d'une tache bleu-violet qui se
répand dans la goutte déposée réveéle
la présence de nitrate de cellulose. 5i
aucun changement de couleur n’est
observé ou si I'on voit apparaitre
d’autres couleurs, comme ['orange,
le jaune, le brun ou le vert, le résultat
est négatif, ce qui indique I'absence
de nitrate de cellulose. Laver a l'eau
tout le matériel utilisé au cours de
I'essai et jeter soigneusement les
eaux de lavage. Ne 'oubliez pas,

le réactif est corrosif.

Pour se familiariser avec la mé-
thode et pour se donner un point

de référence en ce qui concerne la
couleur produite et la vitesse de la
réaction, analyser simultanément
avec "échantillon des produits cou-
rants qui renferment du nitrate de
cellulose. Le collodion et certaines
colles, comme la colle DUCQO, l'ad-
hésif transparent tout usage UHU et
I"adhésif HMG, donnent des résultats
positifs avec le réactif et peuvent étre
utilisés comme matériaux de
référence.

Interférences

L’essai est basé sur I'oxydation de la
diphénylamine. Ce produit incolore
devient un colorant bleu de type qui-
noide sous l'action des ions oxydants
d’oxvde d’azote libérés lorsque le ni-
trate de cellulose réagit avec I'acide
sulfurique (Maloney et Thornton,
1982). La présence de certains autres
ions oxydants pourrait causer une
réaction similaire. En fait, cette pro-
priété a été exploitée dans d’autres
méthodes chimiques d'analyse
(Tomicek, 1951). Les matériaux pig-
mentés a l'aide de composés d’ions
oxydants, comme les chromates (qui
peuvent entrer dans la préparation
de pigments jaunes, oranges ou

verts), risquent de poser des pro-
blémes. On a aussi signalé que la
présence de résines ajoutées, comme
les gommes d’ester, le copal et d’au-
tres résines naturelles, peut empécher
la réaction de se produire (Vollman,
1961). En général, ces substances se
rencontrent uniquement dans les
vernis et les revétements, et non

dans les objets de plastique.

Trente échantillons d’objets de
musée, de revétements et d’adhésifs
choisis au hasard ont été soumis a
ce test ponctuel. Chaque échantillon
a également été analysé par spectro-
photométrie infrarouge. Tous les
échantillons qui, d"aprés les résultats
de l'anélyse infrarouge, contenaient
du nitrate de cellulose ont donné des
résultats positifs, et tous les échantil-
lons qui n’en contenaient pas ont
donné des résultats négatifs. Il

n'y a pas eu d'interférence.

L'essai est trés sensible. Il peut étre
utilisé avec n'importe quel type d'ob-
jet sur lequel on peut prélever un
échantillon microscopique. Toutefois,
la présence de faibles quantités de
nitrate de cellulose provenant d'un
adjuvant ou dues a la contamination
(causée, par exemple, par des résidus
de revétements ou d'adhésifs) peut
donner un résultat positif, lequel, en
réalité, est «faussement positif». On
pourrait alors faire preuve d'une
prudence exagérée et inutile dans

le traitement de certains objets.

Fournisseurs

On peut se procurer facilement de la
diphénylamine et de "acide sulfuri-
que chez les fournisseurs de produits
chimiques courants. Les lames de mi-
croscope et les plaques a godets sont
en vente chez les fournisseurs de
matériel de laboratoire courant.

Diphénylamine :
Fisher Scientific Ltd
N° de cat. : 0-2611
]J.T. Baker Chemical Co.
N° de cat. : 1944

Acide sulfurique :
Fisher Scientific Ltd
N° de cat. : A-300

J.T. Baker Chemical Co.
N° de cat. : 9681

Lames de microscope :
Fisher Scientific Ltd
N° de cat. : 12-500

Plagues a godets :
Fisher Scientific Ltd
N° de cat. : 13-745
N° de cat. : 13-748B
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