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Abstract

The use of blended clothing has become popular in recent years. As a result, analysis of fibre blends is performed more frequent-
ly than previously. Different analytical techniques are suitable for analysing different fibre types. The analysis of fibre mixtures
has to be carried out in an appropriate manner in order to avoid misinterpretation. Some of the common approaches to fibre blend
analysis are microscopy, spectroscopy, and solubility testing. This review discusses several methods employed in fibre blend
examination for forensic purposes as well as tools that have potential to be included in such analyses. A critical review is also

included to highlight the pros and cons of each technique.
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1. Introduction

The production of fibre blends began as early as
in the 1950s, due to the commercialization of manu-
factured fibres (Cyniak, Czekalski, Jackowski, 2006).
Since then, a variety of fibres have been mixed to en-
hance the properties of textile products. Fibre blends
are composed of either different fibre types in a yarn,
as in “intimate blends”, or different types of yarns in
a fabric, as in “union fabrics” (Espinoza, Przybyla,
Cox, 2006). Intimate blends have different fibre types
mixed together in a single yarn, while union fabrics
have different fibre types for warp and weft yarns
(Mather, Wardman, 2011). The fibres to be mixed have
to meet several requirements, including compatibility
of fibre constituents, cost effectiveness, performance
and visual appeal (Deopura, Padaki, 2015). Although
it is possible for a blended product to be made of nu-
merous fibre types, it is uncommon to encounter more

than two fibre types in the product (Sengupta, Deb-
nath, 2012). Among the various types of fibre blends,
a cotton/polyester mixture is the most popular materi-
al for clothing (Davis, El-Shafei, Hauser, 2011). This
scenario implies that forensic analysts have to analyse
fibre blends frequently, since there is a higher possi-
bility of finding fibre blends (than individual fibres)
at a crime scene as well as in a suspect’s belongings.
Although forensic characterization of (single) fibres
is well-studied, difficulties still remain in the analysis
of fibre blends (Espinoza, Przybyla, Cox, 2006). Fibre
blends have to be analysed carefully to avoid misin-
terpretation as single fibres (Espinoza, Przybyla, Cox,
2006). Samples have to be taken from several areas on
blended fabrics, but the amount of samples available
for analysis is mostly small (Appleyard, 1976), which
is particularly true for forensic analysis. Correct fibre
listing on clothes is required in some countries be-
cause of labelling regulations such as the Textile Fiber
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Products Identification Act (TFPIA) in United States
of America, Textile Products (Labelling and Fibre
Composition) Regulations in the United Kingdom and
the Household Goods Labeling law in Japan. Howev-
er, labels on apparel may not reflect the true fibre com-
position, as noted by De Wael, Baes, Lepot and Gason
(2011). Such a situation is even worse for luxury fi-
bres, since many high value textiles are mixed with
other cheaper fibres. Therefore, great attention has
been paid to the quantitative analysis of fibre blends,
especially in the case of luxury fibres, enabling the au-
thorities to find accurate and objective ways to detect
and prevent fraud. Forensic investigators also have to
pay attention to this phenomenon during collection of
samples for comparison with questioned fibres. Fur-
thermore, differential shedding of fibres from blended
clothing results in a difference in the proportion of fi-
bres transferred vis a vis the percentage (proportion)
of fibre types listed on the label. These different fibres
may also have different dye content, and thus fibre
discrimination through dye composition is attract-
ing interest. Blended fibres are frequently separated
mechanically into individual fibres prior to analysis.
However, methods that can be applied directly on the
fabrics are very much preferred, since less time will
be consumed. In addition, it is known that different
instruments perform differently when applied to the
analysis of different types of fibres.

2. Analytical techniques
2.1 Fibre identification

Various techniques can be employed in fibre exam-
ination to obtain information, which can be broadly
subdivided into fibre identification, dye composition
and quantitative analysis. The details required vary
from case to case, depending on the purpose of the
analysis. In forensic cases, finding the origin of fibre
evidence is one of the aims, whereas the objective in
manufacturing industries is quality assurance. Foren-
sic analysts also prefer non-destructive methods, since
often there is only a small amount of available sam-
ples.

Forensic fibre examination involves fibre identi-
fication and comparison (Grieve, 1990). In order to
identify fibres, a number of approaches can be adopt-
ed, including microscopy, infrared spectroscopy, and
analysis of biological and physical properties, as well
as other techniques.

2.1.1 Microscopy

The microscope is a conventional tool for detect-
ing a fibre mixture (Robertson, Grieve, 1999). Often,
the first step in forensic fibre examination is micro-
scopic analysis (Bell, 2006). Unlike in the case of the
dissolution technique, animal fibres can be identified
with a microscope, since many natural fibres have dif-
ferent longitudinal features as opposed to man-made
fibres, which have regular structures (Appleyard,
1976; Luniak, 1953).

It is a minimum requirement that a stereomicro-
scope, a comparison microscope and a polarized light
microscope (PLM) have to be used in fibre identifica-
tion and comparison (SWGMAT, 2011). It has been
recommended that stereomicroscopy should be carried
out first before any other analyses (ASTM Internation-
al, 2010). It provides a preliminary examination, al-
lowing observation of the physical characteristics of
fibres, such as colour and lustre. It is possible to de-
tect the presence of a fibre mixture, especially when
fibres of different types have a dissimilar colour. The
comparison microscope was reported to be the most
discriminating by Tilstone, Savage and Clark (2006)
and it allows side-by-side visual comparison. Fibre
components present in blends can be compared di-
rectly without separating components. Many synthet-
ic fibres have birefringence, which can be examined
using PLM. However, fibres that are deeply pigment-
ed or dyed cannot be identified accurately, because
light cannot penetrate through the fibres (Robertson,
Grieve, 1999). On the other hand, a fluorescence mi-
croscope provides additional information based on
the fluorescence activity of fibres. Grieve (1990) cau-
tioned that an inference based solely on a difference in
fluorescence activity may not be accurate, as washing
and exposure to sunlight can alter fluorescence.

You, Hu and Hu (2011) opted for microscopy to
identify the fibre types of decorative textiles in Tibet.
The identification was carried out based on a cross
sectional shapes as well as longitudinal appearances
of the fibres. Some textiles were found to have differ-
ent fibre types for their warp and weft fibres. A trans-
mitted light microscope was employed by Brinsko
(2010) to observe cross sections of chitin composite/
cotton blend and to remove the chitin composite fibres
for analysis. Although the cross sections of the fibres
appeared to be dissimilar, it was not always easy to
differentiate the fibres.

Scanning electron microscopy (SEM) is one of the
tools frequently employed to analyse luxury animal fi-
bres. A gold coating is applied on non-conductive an-
alytes to enable the SEM to scan through the surface.
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It provides a clear view of characteristics of the fibre
surface since it possesses a great depth of field and
high resolution (Nayak, Padhye, Fergusson, 2012).
Therefore, it was thought to be more reliable than light
microscopy, especially for blends of wool and special-
ty fibres (Wortmann F. J., Wortmann G., 1992). It can
also differentiate different breeds of the same species
(Kerkhoff, Cescutti, Kruse, Miissig, 2009). Neverthe-
less, observation of internal structure and further anal-
ysis cannot be performed because of the thin coating
(Nayak, Padhye, Fergusson, 2012). Besides, the re-
sults obtained with SEM vary depending on the exper-
tise of the analysts and the processing level of the fi-
bres (Kerkhoff, Cescutti, Kruse, Miissig, 2009; Vineis,
Tonetti, Paolella, Pozzo, Sforza, 2014). Quantitative
analysis with microscopy was thus thought to be less
effective since the accuracy of analysis of animal fibre
blends depends on how well the examiner is able to
distinguish between various types of sources based on
the microscopic features.

2.1.2 Infrared spectroscopy

Some of the methods can be carried out without
mechanical separation of fibre blends. One such meth-
od is the application of attenuated total reflectance
Fourier transform infrared spectroscopy (ATR-FTIR).
Absorption of light by molecules experiencing change
in dipole moment results in the presence of peaks in
infrared spectra. Most of the time, mid-IR are of inter-
est for identification purposes, since this “fingerprint
region” provides clues on the identity of compounds.
However, blends with multi-components have many
peaks in this region, causing difficulties in telling the
fibres apart. Infrared spectroscopy generally does not
detect dyes (Lepot, De Wael, Gason, Gilbert, 2008),
which means that dyes do not interfere with the spec-
tra of fibres. However, this causes a loss of some dis-
criminating values, because the dye structure (if it was
detected) could be used to differentiate fibre samples.

Analysis of blends using ATR-FTIR was first re-
ported by Basch and Tepper (1973). Lang, Katon,
O’Keefe and Schiering (1986) suggested scanning
a number of fibres in a bundle for infrared microspec-
troscopic analysis, instead of calculating the ratio of
non-overlapping peaks generated by placing the fabric
on both sides of the ATR element, as done in the past.
Recently, Espinoza, Przybyla, Cox (2006) utilized
horizontal attenuated total reflectance Fourier trans-
form infrared spectroscopy and subtracted a reference
spectrum of the major constituents from the unknown
spectrum to identify the fibre components in blended
fabrics. Moreover, the application of infrared spec-

troscopy together with Soft Independent Modelling
of Class Analogy (SIMCA) was found to be sufficient
to identify fibres in fibre blends accurately (Dozono,
Ishizawa, Tokutake, Takei, Miki, 2011). Apart from
qualitative analysis, Koyama, Morishima, Miyauchi
and Ishizawa (2013) also successfully developed
a quantitative method for various mixture ratios us-
ing Partial Least Squares Regression (PLSR) and the
infrared spectra of cotton/polyester samples. These
developments indicated that the information gained
from infrared spectroscopy can be improved through
advanced interpretation techniques instead of attempt-
ing to apply new instruments.

Unlike near-IR and mid-IR, far-IR or terahertz
(THz) spectroscopy measures scattering properties.
Naftaly, Molloy, Lanskii, Kokh and Andreev (2013)
recorded transmission from absorption and scattering,
instead of the dielectric constant that is normally meas-
ured in THz spectroscopy, which can be influenced
by fabric thickness. In the study, blended fabrics had
distinct transmission spectra but the fabric construc-
tion was found to have an effect on spectral features.
Molloy et al. (2014) employed THz spectroscopy to-
gether with near- and mid-IR spectroscopy as well as
Raman spectroscopy. They suggested the use of data
from pre-processed THz and differential scanning cal-
orimetry in combination with other spectroscopies for
a reliable identification of fibre mixtures.

2.1.3 Biological and physical properties

The deoxyribonucleic acid (DNA) method has re-
ceived wide attention due to its specificity. Similarly
to SEM, such an approach is affected by the chemi-
cal treatment undergone by the fibres, since such pro-
cesses can damage DNA (Kerkhoff, Cescutti, Kruse,
Miissig, 2009). On the other hand, Fei et al. (2013)
believed that such (chemical) treatments had less ef-
fect on DNA than on cuticle scales, which is often ob-
served under the microscope. They also commented
that quantitative analysis based on DNA analysis was
more precise and accurate than conventional analysis
by microscope. In addition, blends of luxury fibres
such as yak, cashmere and wool could be differentiat-
ed, whereas the identification of those fibres could not
be carried out using a microscope (Kerkhoff, Cescutti,
Kruse, Miissig, 2009). A method based on the poly-
merase chain reaction (PCR) was successfully applied
to the identification and quantitation of mixtures of
cashmere and wool (Ji, Bai, Ji, Yang, 2011). A PCR-
based assay was also found to be superior to analysis
by an optical microscope in distinguishing cashmere
from shahtoosh — which is wool from a Tibetan ante-
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lope — in a mixture: optical microscopy was unable to
differentiate these two fibres (Fei et al., 2014).

Other than the biological approach, analysis of
physical properties such as density and melting point
can aid in the determination of fibre content. Fibres
can be identified based on the melting point. The
melting behaviour of different fibre types in intimate-
ly blended yarns can be observed sequentially under
a hot stage microscope (Fan, 2005). Czekalski and
Patejuk-Duda (2004) found that it was possible to
determine the blending ratio of cotton/flax bicompo-
nent blends based on humidity and density data. The
samples have to be conditioned under normal environ-
mental conditions before analysis. You, Hu Y., Hu S.
(2011) also performed a burning test to identify fibre
types other than those that could be identified by the
optical projection microscope, as mentioned in section
2.1.1. The burning test was reported to be able to de-
tect mixtures of cellulose and synthetic fibres.

2.1.4  Other techniques

Because of the effect of chemical processing on the
results of DNA methods as mentioned above, some
researchers have turned to other tools such as liquid
chromatography-mass spectroscopy (LC-MS). Blends
of cashmere, sheep and yak fibres were tested with
LC-MS using marker peptides to identify the animal
fibres (Ataku, Nishijima, Mori, Fujita, Sasaki, 2015).
Ultra-Performance Liquid Chromatography/Electro-
spray-Mass Spectrometry (UPLC/ESI-MS) was also
established as an accurate technique to differentiate
and quantify three very similar fibres: wool, cash-
mere and yak fibres (Vineis, Tonetti, Paolella, Pozzo,
Sforza, 2014). Yak fibres were not distinguishable
from the other two fibres under SEM — as the fibres
appeared to be similar. However, cashmere and yak
fibres could be distinguished from each other using the
protein fingerprint method with the application of Ma-
trix-Assisted Laser Desorption/lonization Time-of-
Flight (MALDI-TOF; Kim, Kim, Choi, 2013). Studies
on chemically treated fibres can also be conducted us-
ing the available instruments — or new instruments can
be sought — to check whether it is possible to pinpoint
certain manufacturers, as not all fibres are processed
with the same chemicals.

There are several techniques that have character-
istic peaks for each fibre constituent in a fibre mix-
ture. One of them is Pyrolysis Gas Chromatography
(Py-GC). The individual fibre components of blended
fibres, including wool/polyester and cotton/polyes-
ter, were identified on the basis of diagnostic peaks
in pyrograms instead of pattern (Perlstein, 1983). The

simultaneous pyrolysis of polymers in a blend gener-
ates a pyrogram that has pyrograms of pure substances
superimposed on one another. Nevertheless, the indi-
vidual peaks for the fibres are still visible (Wampler,
2007). X-ray Diffractometry (XRD) also yields peaks
for the individual fibres in a fibre blend. The diffrac-
tograms of cotton/polyester blends were compared
with a diffractogram of the fabric from a crime scene
and it was found that the fabric was unblended poly-
ester cloth (Abraham, Shukla, Singh, 2007). Likewise,
X-ray Fluorescence (XRF) was also able to show dif-
ferences between samples. It was able to differentiate
black artificial leather specimens in work by Sano and
Suzuki (2009) through the difference in types of ele-
ments detected and the intensities. In these samples,
Microspectrophotometry (MSP) did not provide good
discrimination. Lately, solid state Nuclear Magnet-
ic Resonance (NMR) spectroscopy has been used to
characterize fibre blends (Patterson, 2015). The peaks
in the spectra could be used to elucidate the chemical
structures of the compounds present. It also had less
extensive overlapping peaks than infrared spectros-
copy. Therefore, the author believed that solid state
NMR spectroscopy could characterize a fibre blend
better than IR spectroscopy.

2.2 Dye composition

Other than fibre identification, dye composition
can also be examined. Raman spectroscopy offers
in-situ analysis of dyes. In Raman spectroscopy, light
scattering of molecules is recorded when the vibration
is caused by a change in polarizability. A Raman spec-
trum can be affected by fluorescence, since fluoresc-
ing dyes emit fluorescence that has a greater intensity
than the Raman signal (Molloy et al., 2014). Lepot,
De Wael, Gason, and Gilbert (2008) suggested the use
of confocal Raman spectroscopy with a green excita-
tion laser to reduce such a problem. In addition, Mi-
crospectrophotometry (MSP) can be used to determine
colour objectively. However, MSP has lower specifici-
ty than Raman spectroscopy, which means that if MSP
cannot distinguish between two samples, it cannot be
inferred that they are the same.

Wiggins and Holness (2005) reported the analysis
of nylon/viscose samples using comparison microsco-
py, ultraviolet (UV) and visible (Vis) MSP and thin
layer chromatography (TLC). UV and visible MSP
and comparison microscopy were unable to detect the
dye variation in different batches. Nevertheless, TLC
showed bands with different colours for certain batch-
es. The authors also highlighted that dye batch varia-
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tion is important when interpreting fibre evidence, and
that the usefulness of TLC cannot be disregarded.

In a case reported by Lepot, De Wael, Gason, and
Gilbert (2008), a suspect’s pants, containing a cotton
and polyester blend, were analysed with MSP and Ra-
man spectroscopy. MSP produced spectra with a slight
difference for cotton and polyester fibres with indigo
colourant. The Raman spectra of the two fibres con-
firmed the disparity of the dye structures due to the
chemical environment of the fibres. Raman spectros-
copy proved to be a powerful discriminating tool in
forensic fibre examination. It can provide in situ anal-
ysis with high sensitivity. They recommended the use
of both Raman spectroscopy and MSP.

Both of these approaches were also taken by De
Wael, Baes, Lepot, and Gason (2011) in a case in
which denim jeans containing cotton/elastane, cotton/
elastane/polyester, and cotton/polyester were com-
pared with target fibres of a suspect’s trousers using
optical microscopy, MSP-vis and Raman spectrosco-
py. They noticed that Raman spectroscopy was less
discriminating but could confirm data obtained from
MSP-vis, and identified the polymer as polyethylene
terephthalate. The researchers recommended a com-
bination of microscopy and MSP-vis in order to have
higher discriminating power.

Coyle, Shaw and Stevens (2013) found that a com-
bination of MSP-vis and comparison microscopy
yielded much better discrimination for Hi-vis work-
wear that fluoresces, even for polyester blends. The
fabrics could not be differentiated based on micro-
scopic colour, fluorescence and Raman spectra. MSP
contributed a little to the fibre discrimination. Exam-
ination with a comparison microscope was found to
be more useful as it revealed morphological factors of
fibres such as delustrant concentration and thickness.
They noted that examples of this type of fabric were
harder to distinguish from one another, because there
was high consistency (of the above mentioned factors)
between samples, which may be due to strict regula-
tions. Workwear should also be examined with MSP
in the ultraviolet region since the discriminating pow-
er of MSP was reported to be increased by 7% after
including the ultraviolet region (Palmer, Hutchinson,
Fryer, 2009). These authors also ascertained that the
application of UV-vis MSP could even discriminate
non-denim blue cotton fibres that were thought to have
low evidential value.

2.3. Quantitative analysis

Chemometrics is often employed to achieve ac-
curate near-infrared calibrations relating to broad

overtones and combination bands that are measured
in Near-Infrared (NIR) spectroscopy (Rodgers, Beck,
2009). Ruckebusch, Orhan, Durand, Boubellouta, and
Huvenne (2006) applied chemometric analysis to NIR
results to calculate the fibre composition of cotton/pol-
yester. A similar approach was carried out by Sohn,
Himmelsbasch, Akin, and Barton II (2005) for linen/
cotton blends. Sohn and co-workers discovered that
scoured fabrics required a different calibration mod-
el. Rodgers and Beck (2009) also studied quantitative
analysis specifically for dyed cotton/polyester blended
specimens and found that this method was feasible for
this purpose. They also noted that the matrix effect,
such as the presence of delustering agents, weave or
knit pattern and coloration method did contribute to
the spectral differences in terms of absorbance and
derivative intensity. They normalized the data to min-
imize the variations due to the non-uniform surface.
These disparities may be useful during fibre compar-
ison to screen out those samples that are inconsistent
with the questioned fibres, bearing in mind that NIR
is a rapid and non-destructive technique with minimal
sample preparation.

Dissolution is the most common and also one
of the oldest techniques (Czekalski, Patejuk-Duda,
2004). However, it serves no purpose in the identifica-
tion of animal fibre blends because the fibres have the
same chemical composition (Appleyard, 1976). How-
ever, for quantitative analysis, selective dissolution
allows calculation of blend composition by dissolving
the components in suitable solvents and weighing the
remaining (insoluble) fibres. Nowadays, fewer stud-
ies are conducted using solubility testing since it is
deemed as destructive, and harmful chemical products
may be produced.

3. Critical review

A critical review of the analytical techniques dis-
cussed above is provided in Table 1. The benefits and
drawbacks of each method are also included.

4. Conclusions

Fibre blends have to be examined using suitable
instruments. There are plenty of analytical techniques
available for the analysis of fibre blends. Some of the
methods are more applicable to certain samples. The
significance of less sophisticated tools such as TLC
and microscopy should not be overlooked. At times,
they can provide valuable information to investiga-
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Table 1

Critical review of analytical techniques used for fibre blends

Technique

Information that can
be obtained

Pros

Cons

References

Optical microscopy

(a) Stereomicros-
copy

(b) Polarized light
microscopy

(c) Fluorescence

— Internal structure
and other fibre mor-
phologies such as
molten ends

— Physical character-
istics such as colour
and lustre

— Fibre type

— Fibre morpholo-
gies

— Optical properties

— Fluorescence activ-

— Ability to identify fibres
based on cross-section

and longitudinal structure,
especially for natural fibres

— Non-destructive

— Large field of view
— No or minimal sample
preparation

— Able to measure optical
properties such as birefrin-
gence

— Additional comparable

— Inability to observe surface
morphology

— Inability to differentiate
readily between synthetic
fibres and less reliable for wool
and specialty fibres

— Low magnification

— Inability to identify deeply
pigmented or dyed fibres

— Inference based only on dif-

Wortmann & Wortmann
(1992); Brinsko (2010);
De Wael, et al. (2011);
You, et al. (2011)

Bell (2006)

Robertson & Grieve
(1999); Tilstone, et al.
(2006)

Grieve (1990)

microscopy ity of fibre attribute ference in fluorescence activity
may not be accurate
SEM — Surface morphol- | — High depth of field and | — Expensive and long analysis | Wortmann & Wortmann
ogy resolution time (1992); Kerkhoff, et al.
— Ability to differentiate — Results depend on process- | (2009); Nayak, et al.
between varieties of the ing stage and expertise (2012); Vineis, et al.
same species as well as — Further analysis is not (2014)
wool and specialty fibres | possible
— Inability to observe internal
structure
IR spectroscopy — Fibre type, espe- | — Rapid and non-destruc- | — Numerous peaks, including | Espinoza, et al. (2006);
(depending on the | cially for polymeric | tive overlapping peaks, appear for | Rodgers & Beck (2009);

technique used)

fibres

— Minimal sample prepa-
ration

fibre blends

— Inability to exclude pres-
ence of fibre type that is not
detected

— Sensitive to water

Koyama, et al. (2013);
Naftaly, et al. (2013);
Patterson (2015)

DNA method — Species of animal | — Ability to differentiate — Can be affected by chemical |Kerkhoft, et al. (2009);
hair blends of luxury fibres processing which can damage | Fei, et al. (2013); Fei, et
that are hard to distinguish | DNA al. (2014)
under microscope
— More accurate than
conventional microscope
in quantitative analysis
Melting point (with | — Melting point — Able to observe melting | — Destructive Fan (2005)
hot-stage micros- behaviour of all fibres
copy) consecutively
Density — Density — Able to quantify fibre — Needs to be conditioned Czekalski & Pate-
content under normal environmental juk-Duda (2004)
conditions
Burning test — Fibre type — Able to detect mixture — Destructive You, et al. (2011)
of cellulose and synthetic
fibres
— Simple
LC-MS — Fibre type — Able to analyse chemi- | — Time-consuming Vineis, et al. (2014);
cally-treated fibres Ataku, et al. (2015)
Py-GC — Fibre type — Shows characteristic — Possesses variations for day- | Perlstein (1983);
peaks for each fibre com- | to-day analysis Wampler (2007)

ponent

— Destructive
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Technique Information that can | Pros Cons References
be obtained
XRF, XRD — Fibre type — Shows characteristic — Destructive Abraham, et al. (2007);
peaks for each fibre com- Sano & Suzuki (2009)
ponent
Solid state NMR — Molecular struc- — Fewer overlapping peaks | — Cannot exclude presence Patterson (2015)

ture

than IR spectroscopy
— Non-destructive

of fibre type that has not been
detected

Raman spectros-
copy

— Dye components

— Rapid and in-situ analy-
sis with high sensitivity

— Unsuitable for fluorescing
items

— Better to complement with
other instrument

Lepot, et al. (2010);
De Wael, et al. (2011);
Coyle, et al. (2013);
Patterson (2015)

MSP — Objective determi- | — Possesses high discrim- | — Lower specificity than Ra- Wiggins & Holness
nation of colour inating power when UV man spectroscopy (2005); Lepot, et al.
region is included — Can be affected by colour (2008); Palmer, et al.
metamerism (2009); De Wael, et al.
(2011)
TLC — Dye components | — Ability to detect dye var- | — Requires mostly hazardous | Wiggins & Holness
iation between batches solvents (2005)
— Cheap — Time-consuming
Selective dissolu- | — Fibre type — Ability to quantify fibre | — Ability to identify animal Appleyard (1976)
tion — Weight percentage | contents fibre blends

of fibre components

— Produces hazardous chemi-
cal products

— Destructive

tors. It is best to characterise a fibre mixture with more
than one approach, beginning with the least destruc-
tive ones and proceeding to other methods that can
provide the necessary information. Characterisation
methods for fibre blends should not depend too much
on analysis of single fibres, as fibre blends may have
additional properties that can be studied. More studies
focusing on fibre blends should be conducted so that
fibre mixtures can be characterised more effectively,
especially in casework samples.
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FIZYKOCHEMICZNA ANALIZA WEOKIEN MIESZANYCH -

PRZEGLAD LITERATURY

1. Wstep

Produkcja wtokien mieszanych rozpoczeta si¢ na po-
czatku lat pigcdziesiagtych ubieglego stulecia (Cyniak,
Czekalski, Jackowski, 2006). Od tego czasu roéznego
rodzaju wtokna sg mieszane ze sobg w celu uzyskania
pozadanych cech wyrobu tekstylnego. Wyroby tekstyl-
ne wykonane z wtokien mieszanych wytwarzane sg na
dwa sposoby (Espinoza, Przybyla, Cox, 2006, Mather,
Wardman, 2011). W pierwszym przedza wykonywana
jest z wlokien réznego rodzaju, a w drugim przypadku
réznego rodzaju widkna uzyte sa jako watek i osnowa.
To, jakie widkna sa ze soba mieszane, zalezy od tego,
czy spehniajg kilka wymagan, wiaczajac w to zgodno$é
sktadu wiokien, czaso- i kosztochtonno$é procesu pro-
dukcji oraz wyglad uzyskiwanego wyrobu tekstylnego
(Deopura, Padaki, 2015). Pomimo ze mozna wyprodu-
kowa¢ tekstylia wykonane z wiokien mieszanych, stosu-
jac kilka rodzajow wtokien, to jednak w praktyce rzadko
spotykana jest sytuacja, aby do produkc;ji takiego wyrobu
zastosowano wigcej niz ich dwa rodzaje (Sengupta, Deb-
nath, 2012). Wsroéd wielu mozliwych do wyprodukowa-
nia tekstyliow z wiokien mieszanych najczgsciej spoty-
kanym materialem do produkcji odziezy jest mieszanina
bawelny i poliestru (Davis, El-Shafei, Hauser, 2011).
Sprawia to, ze widkna mieszane sa czgsto przedmiotem
analiz fizykochemicznych w laboratoriach kryminali-
stycznych, poniewaz moga by¢ zabezpieczane zarowno
na miejscu przestepstwa, jak tez od os6b podejrzanych.

Pomimo ze analiza fizykochemiczna witdkien dla
potrzeb analiz kryminalistycznych jest powszechnie
znana, to jednak ciagle problemem jest analiza wldkien
mieszanych (Espinoza, Przybyla, Cox, 2006). Wyroby
tekstylne wykonane z wlokien mieszanych powinny by¢
analizowane na tyle uwaznie, aby zapobiec potraktowa-
niu ich jako wyroby wykonane tylko z jednego rodzaju
wtokna (Espinoza, Przybyla, Cox, 2006). Dlatego tez
w przypadku podejrzenia, ze wyrob tekstylny wykonany
jest z roznych wtokien, probki do badan nalezy pobiera¢
z roznych jego miejsc. Oczywiscie czgstym problemem
jest fakt, ze probka dostgpna do badan jest wzglednie
mata (Appleyard, 1976). Ponadto w wielu krajach wy-
maga si¢, aby dokladny sktad wyrobu tekstylnego byt
umieszczany na metkach. Jest to regulowane przez sto-
sowne akty prawne, jak np. Textile Fiber Products Identi-
fication Act (TFPIA) w Stanach Zjednoczonych, Textile
Products (Labelling and Fibre Composition Regulations)
w Wielkiej Brytanii lub rozporzadzenie Household Go-
ods Labeling w Japonii. Niemniej jednak nalezy pamig-
ta¢ o tym, ze informacja na metce nieraz nie jest zgodna

z faktycznym sktadem wyrobu, co zaobserwowali np.
De Wael, Baes, Lepot i Gason (2011). Taka sytuacja wy-
stepuje szczegolnie czgsto w przypadku wyrobow wy-
konanych z wysokogatunkowych wiokien, poniewaz sa
one nielegalnie mieszane z tanszymi wtoknami. Dlatego
szczeg6lng wage przyktada si¢ do rozwijania metod ana-
lizy sktadu ilosciowego wysokogatunkowych wyrobow
tekstylnych, aby wspomoc stosowne urzedy w zapobie-
ganiu oraz walce z ich falszowaniem. Biegly sadowy
podczas pobierania probek, szczegdlnie w przypadku
analizy poréwnawczej, powinien wiec uwzglednic to, ze
taka sytuacja moze si¢ pojawi¢. Ponadto wystepuja roz-
nice pomigdzy proporcja wiokien, ktore sg przenoszone
w trakcie kontaktu, zabezpieczania i ujawniania, a skta-
dem procentowym wyrobu tekstylnego podanego na met-
ce. Podczas analizy poréwnawczej powinno uwzgled-
nia¢ si¢ rowniez to, ze wtokna uzyte do produkcji wto-
kien mieszanych moga rowniez zawiera¢ rézne barwniki.
Metody analizy widkien mieszanych na ogét wymagaja,
aby przed wykonaniem badan porownawczych mecha-
nicznie je rozdzieli¢ na pojedyncze wtokna. Preferowane
sa jednak metody, ktore moga by¢ stosowane do analizy
wyrobu tekstylnego bez wydzielania pojedynczych wito-
kien, poniewaz pozwalaja one zaoszczg¢dzi¢ czas.

2. Techniki analityczne
2.1 Analiza wtokien

Do badania widkien wykorzystywane sa roéznego
rodzaju metody analityczne i mozna je ogoélnie podzieli¢
na stuzace identyfikacji rodzaju wiokien, zastosowanych
barwnikow oraz okresleniu sktadu procentowego wyrobu
tekstylnego. To, jak szczegotowo nalezy analizowaé ma-
teriat tekstylny lub wtokno, zalezy od tego, co jest celem
analizy. W przypadku analizy wykonywanej w laborato-
riach kryminalistycznych celem jest ustalenie pochodze-
nia analizowanego widkna, a w przypadku, gdy analiza
wykonywana jest dla potrzeb przemystu, to jej celem be-
dzie kontrola jako$ci uzyskiwanych wyrobow. Podczas
wykonywania analiz dla potrzeb kryminalistycznych
preferuje si¢, aby zastosowane metody byty nieniszcza-
ce, poniewaz analizowane probki sa dostgpne w matych
ilosciach, a ponadto powinny by¢ réwniez dostgpne do
ponownych badan, o ile zajdzie taka konieczno$¢.

Analiza wtokien dla potrzeb wymiaru sprawiedliwo-
$ciiorgandw $cigania zwigzana jest z rozwigzaniem pro-
blemu ich identyfikacji i/lub problemem poréwnawczym
(Grieve, 1990). W celu rozwigzania tych problemow,
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wtokna poddaje si¢ analizie, stosujac réznego rodzaju
techniki, m.in. analiz¢ mikroskopowa, spektroskopie
w podczerwieni oraz analiz¢ wlasnosci fizycznych i bio-
logicznych widkien.

2.2.1 Mikroskopia

Metody mikroskopowe sa powszechnie stosowane
w analizie wyrobdw tekstylnych wykonanych z ré6znego
rodzaju wiokien (Robertson, Grieve, 1999). Ten rodzaj
analizy jest wykonywany najczesciej w pierwszej kolej-
nosci (Bell, 2006). Podobnie jak badania rozpuszczalno-
$ci, badania mikroskopowe pozwalaja rozrozni¢ wtdkna.
Wilékna pochodzenia zwierzecego moga by¢ odréznione
podczas analizy mikroskopowej od wtdkien pochodzenia
naturalnego, poniewaz maja rézne widoki wzdtuzne. Oba
rodzaje wtokien sa odroznialne od wiokien syntetycz-
nych, ktore maja gtadkie powierzchnie, gdy obserwuje
si¢ widoki wzdtuzne (Appleyard, 1976; Luniak, 1953).

W badaniach porownawczych analiza wiokien po-
winna by¢ przeprowadzona przynajmniej z wykorzy-
staniem mikroskopu stereoskopowego, pordéwnawczego
i polaryzacyjnego (PLM; SWGMAT, 2011). Analiza
z wykorzystaniem mikroskopu stereoskopowego jest
rekomendowana jako ta, ktéra powinna zosta¢ wykona-
na w pierwszej kolejnosci (ASTM International, 2010).
Metoda polega na obserwacji cech fizycznych widkna,
takich jak kolor i potysk. Jest wowczas mozliwe ustale-
nie, czy mamy do czynienia z probka, w ktorej wystepuja
réznego rodzaju widkna, szczegélnie w przypadku, gdy
r6znig si¢ one barwa. Natomiast analiza z wykorzysta-
niem mikroskopu poréwnawczego uwazana jest za meto-
de najbardziej dyskryminujacg (Tilstone, Savage, Clark,
2006), poniewaz umozliwia jednoczesne pordéwnanie
analizowanych probek. Stosujac t¢ metode, wiokna mie-
szane mogg by¢ porownane bezposrednio bez koniecz-
nosci ich rozdzielania na odrgbne probki. Wiele wtokien
syntetycznych wykazuje dwojlomnosé, ktéora moze by¢
wykorzystana podczas analizy z wykorzystaniem PLM.
Niemniej jednak silnie zabarwione wtdkna (duza zawar-
to$¢ barwnikéw lub pigmentéw) nie moga by¢ poddane
tej analizie, poniewaz nie sg one transparentne (Robert-
son, Grieve, 1999). Z innej jednak strony mikroskop fluo-
rescencyjny dostarcza informacji o tym, czy wtokno ma
wiasciwosci fluorescencyjne, czy tez nie. Grieve (1990)
zauwazyl jednak, ze wnioskujac o wspdlnym pochodze-
niu wiokien na podstawie analizy z wykorzystaniem mi-
kroskopu fluorescencyjnego, nalezy uwzgledni¢ fakt, ze
na wyniki analizy maja wptyw takie czynniki, jak ten,
czy wyrob byt prany lub czy byt wystawiony na dziatanie
swiatla stonecznego.

You, Hu i Hu (2011) zastosowali analiz¢ mikrosko-
powa do identyfikacji wtokien ozdobnych tkanin pro-
dukowanych w Tybecie. Identyfikacja opierala si¢ na
analizie ich przekrojow poprzecznych oraz powierzchni
widokoéw wzdtuznych. W przypadku kilku wyrobow tek-

stylnych watek i osnowa wykonane byty z rdéznego ro-
dzaju wtokien. Mikroskop transmisyjny byt zastosowany
réwniez przez Brinsko (2010) do obserwacji przekrojow
poprzecznych wyrobow tekstylnych wykonanych ze
sktadnikow chitynowych i bawetlny oraz w celu wyod-
rebnienia sktadnikéw chitynowych do dalszej analizy.
Nalezy podkresli¢, ze w przypadku, gdy zaobserwujemy
réznice migdzy pordéwnywanymi przekrojami poprzecz-
nymi, nie stanowi to informacji, ktéra kategorycznie po-
zwala stwierdzi¢, ze mamy do czynienia z réznego ro-
dzaju wtoknami.

Skaningowy mikroskop elektronowy (SEM) jest
jednym z narzedzi stosowanych powszechnie w anali-
zie wyrobow tekstylnych wykonanych z wysokogatun-
kowych wtokien pochodzenia zwierzgcego. Wiodkna sa
materiatem nieprzewodzacym i dlatego w celu analizy
z wykorzystaniem SEM konieczne jest napylanie ich
warstwa zlota. Analiza z wykorzystaniem SEM pozwala
uzyskac obraz, na ktérym mozna zaobserwowac, dzig-
ki mozliwosci uzyskania wysokiej rozdzielczosci i glebi
obrazu, charakterystyczne cechy na powierzchni analizo-
wanych wiokien (Nayak, Padhye, Fergusson, 2012). Dla-
tego tez ten rodzaj analizy dostarcza zdecydowanie bar-
dziej wiarygodnych wynikéw niz mikroskopia w $wietle
widzialnym, szczeg6lnie w przypadku analizy mieszanin
welny 1 widkien specjalnych (Wortmann F. J., Wort-
mann G., 1992). Analiza taka pozwala rowniez rozrézni¢
wtokna zwierzece pochodzace z roznych ras tego samego
gatunku (Kerkhoff, Cescutti, Kruse, Miissig, 2009). Nie-
mniej jednak w przypadku wtokna poddanego napylaniu
nie jest mozliwe, aby wykorzysta¢ go do dalszej anali-
zy, tj. analizy jego struktury wewngtrznej, jak tez ana-
lizy z wykorzystaniem innych metod (Nayak, Padhye,
Fergusson, 2012). Oprocz tego rezultaty otrzymane przy
uzyciu SEM zaleza od wiedzy osoby wykonujacej ana-
lizg 1 stopnia przetworzenia widkna (Kerkhoff, Cescutti,
Kruse, Miissig, 2009; Vineis, Tonetti, Paolella, Pozzo,
Sforza, 2014). Analiza iloSciowa sktadu wiokien mie-
szanych na podstawie badan mikroskopowych jest mato
efektywna szczegdlnie w przypadku analizy wilokien
pochodzenia zwierzecego, poniewaz zalezy ona od tego,
czy osoba wykonujgca badanie jest w stanie rozrdznié
ich rodzaje, opierajac si¢ wytacznie na wynikach obser-
wacji mikroskopowe;j.

2.1.2  Spektroskopia w podczerwieni

Czgé¢ metod wykorzystywanych w analizie wlokien
mieszanych nie wymaga, aby wtokna je tworzace byly
mechanicznie oddzielone. Jedng z takich metod jest fo-
urierowska spektroskopia ostabionego catkowitego odbi-
cia w podczerwieni (ATR-FTIR). Absorpcja promienio-
wania przez czasteczki powoduje zmian¢ ich momentu
dipolowego, co jest widoczne na widmie w postaci odpo-
wiednich pasm. Najczes$ciej zakres $redniej podczerwie-
ni jest wykorzystywany do okreslenia sktadu wiokien.
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Niemniej jednak w przypadku analizy wtokien miesza-
nych uzyskujemy widmo z wieloma naktadajacymi si¢
pasmami, co utrudnia identyfikacj¢ poszczegdlnych
sktadnikéw mieszaniny. Spektroskopia w podczerwieni
na ogo6t nie pozwala zidentyfikowaé barwnikow (Lepot,
De Wael, Gason, Gilbert, 2008). Powoduje to utrate cze-
$ci informacji, ktora mogtaby si¢ przyczyni¢ do rozréz-
nienia probek pochodzacych z réznych zrodet.

Po raz pierwszy wykorzystanie ATR-FTIR do analizy
wiokien opisane zostato w pracy Basch i Tepper (1973).
Lang, Katon, O’Keefe i Schiering (1986) sugerowali,
aby wykonywa¢ niezalezng analiz¢ widkien pobranych
z przgdzy zamiast oblicza¢ stosunek niepokrywajacych
si¢ pasm na widmach uzyskanych podczas analizy prob-
ki w réznych jej miejscach, jak to wczesniej robiono.
Espinoza, Przybyla, Cox (2006) wykorzystali spektro-
skopi¢ ostabionego catkowitego odbicia w podczerwie-
ni 1 wyekstrahowali widmo referencyjne z gltdéwnymi
sktadnikami, na podstawie ktorego okreslili sktad wio-
kien tworzacych przedze. Ponadto zastosowanie spek-
troskopii w podczerwieni wspartej interpretacja danych
z uzyciem metody Soft Independent Modelling of Class
Analogy (SIMCA) pozwolito na identyfikacje rodzajow
wilokien tworzacych wyrob tekstylny (Dozono, Ishiza-
wa, Tokutake, Takei, Miki, 2011). Koyama, Morishima,
Miyauchi i Ishizawa (2013) zastosowali do interpretacji
widm w podczerwieni uzyskanych dla réoznych miesza-
nin typu baweltna/poliester metode regresji czgsciowych
najmniejszych kwadratow (Partial Least Squares Re-
gression; PLSR). Pozwolito to na okreslenie ich skta-
dow. Wspomniane badania wykazaly, ze zastosowanie
odpowiednich metod interpretacji widm w podczer-
wieni pozwala na uzyskanie uzytecznej informacji bez
koniecznosci ulepszania aparatury.

Zaréwno bliska, $rednia jak i daleka podczerwien
oraz spektroskopia terahercowa (THz) oparte sa na po-
miarze promieniowania odbitego. Naftaly, Molloy, Lan-
skii, Kokh i Andreev (2013) mierzyli natomiast trans-
mitancj¢ i rozproszenie zamiast stalej dielektryczne;j,
ktora jest standardowo mierzona w spektroskopii THz
i na ktorej wartos¢ ma wpltyw grubos¢ widkna. W tych
badaniach probki wykonane z widkien mieszanych do-
starczaly roznych widm transmisyjnych. Stwierdzono
réwniez, ze konstrukcja wyrobu tekstylnego ma wplyw
na uzyskiwane widma. Molloy i in. (2014) zastosowa-
li spektroskopi¢ THz oraz analiz¢ w zakresie bliskiej
i $redniej podczerwieni, jak tez spektroskopi¢ Ramana.
Zasugerowali, ze dane uzyskane ze spektroskopii THz
i skaningowej kalorymetrii réznicowej w potaczeniu
z danymi z innych metod spektroskopowych pozwalaja
na skuteczng identyfikacj¢ wtokien mieszanych.

2.1.3 Analiza cech biologicznych i fizycznych

Analiza kwasu deoksyrybonukleinowego (DNA) zy-
skata popularno$¢ ze wzgledu na jej duza specyficznosc.

Podobnie do analizy SEM, na jej wyniki ma wplyw to,
czy na wiokno dzialano odczynnikami chemicznymi,
ktore mogty doprowadzi¢ do degradacji DNA (Kerkhoff,
Cescutti, Kruse, Miissig, 2009). Fei i in. (2013) wykazali
natomiast, ze dziatanie odczynnikami chemicznymi na
wtokna ma mniejszy wptyw na DNA niz na kutykulg, co
jest obserwowane pod mikroskopem. Donosza oni row-
niez o tym, ze iloSciowa analiza sktadu wyrobu tekstyl-
nego na podstawie wynikow analizy DNA jest bardziej
precyzyjna i doktadna niz wyniki uzyskane po zasto-
sowaniu metod mikroskopowych. Ponadto mieszaniny
wiokien wysokogatunkowych, jak sier§¢ jaka, kaszmir
i welna, mozna rozr6znic tg technika, co nie jest mozliwe
z wykorzystaniem metod mikroskopowych (Kerkhoff,
Cescutti, Kruse, Miissig, 2009). Metoda oparta na reak-
cji tancuchowej polimerazy (PCR) byta z powodzeniem
wykorzystana do identyfikacji i analizy ilosciowej sktadu
mieszaniny kaszmiru i welny (Ji, Bai, Ji, Yang, 2011).
Analiza z wykorzystaniem PCR okazala si¢ bardziej
uzyteczna niz analiza z zastosowaniem analizy mikro-
skopowej w przypadku rozrézniania mieszaniny wiokien
kaszmirowych i szatusz, tj. welny z antylopy tybetanskie;j
(siersci antylopy cziru; Fei i in., 2014). W tym przypadku
metody mikroskopowe nie pozwolity bowiem na rozréz-
nienie wiokien.

Oprocz analizy cech biologicznych réwniez wiasno-
sci fizyczne, jak gestos¢ lub punkt migknigcia, moga
pomoée w identyfikacji rodzaju widkna. Sposéb topienia
si¢ r6znego rodzaju witokien da si¢ okresli¢ podczas ob-
serwacji z wykorzystaniem mikroskopu wyposazonego
w stolik grzewczy (Fan, 2005). Czekalski i Patejuk-Du-
da (2004) ustalili natomiast, ze mozna okresli¢ stosunek,
w jakim zmieszane sg bawelna i len, opierajac si¢ na in-
formacji o wilgotnosci i gestosci analizowanej probki.
W przypadku takiej analizy wymagane jest, aby probki
przed jej wykonaniem byty kondycjonowane w warun-
kach otoczenia. You, Hu Y., Hu S. (2011) wykonywali
natomiast testy spaleniowe w celu identyfikacji miesza-
nin widkien innych niz te, ktére moga by¢ rozroéznio-
ne dzigki zastosowaniu metod mikroskopowych (patrz
rozdziat 2.1.1). Test spaleniowy umozliwit ustalenie, ze
analizowana probka to mieszanina celulozy i widkien
syntetycznych.

2.1.4 Inne techniki

Jak wspomniano wcze$niej, na wynik analizy DNA
ma wplyw to, czy wczesniej potraktowano witokno
zwigzkami chemicznymi. Dlatego tez do badania wio-
kien mozna wykorzysta¢ rowniez inne metody analitycz-
ne, takie jak np. chromatografia cieczowa z detekcja mas
(LC-MS). Mieszanina kaszmiru i welny owczej analizo-
wano z wykorzystaniem LC-MS. Na podstawie wynikow
analizy ustalono, jakie peptydy wystepuja w tych prob-
kach, co pozwolito na ich identyfikacje (Ataku, Nishiji-
ma, Mori, Fujita, Sasaki, 2015). Ultrasprawna chroma-
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tografia cieczowa sprz¢zona ze spektrometrig mas, gdy
jako metod¢ jonizacji zastosowano elektrorozpylanie
(UPLC/ESI-MS), zostala uznana za technik¢ umozli-
wiajacg rozrdznianie i analiz¢ ilosciowa sktadu wyrobu
tekstylnego ztozonego z trzech bardzo podobnych wito-
kien, tj. welny, kaszmiru i siersci jaka (Vineis, Tonetti,
Paolella, Pozzo, Sforza, 2014). Widkna jaka nie byly roz-
réznialne od dwoch pozostatych wiokien przy analizach
z wykorzystaniem SEM. Natomiast wtokna kaszmirowe
i jaka zostaly rozréznione na podstawie badania ich skta-
du proteinowego przy uzyciu spektrometru mas z anali-
zatorem czasu przelotu, gdy probke poddano desorpcji
laserowej z wykorzystaniem matrycy (MALDI-TOF;
KimY., Kim T., Choi, 2013). Wydaje si¢, ze powinno by¢
mozliwe wykonanie analiz wtdkien poddanych obrobce
chemicznej w celu ustalenia, w ktorej fabryce zostaty one
wyprodukowane, poniewaz nie wszystkie widkna sa wy-
konywane przy uzyciu tych samych zwigzkéw chemicz-
nych. W tym celu moga by¢ stosowane zardwno obecne
metody analizy, jak tez nalezy poszukiwa¢ innych metod
ich badan.

Istnieje kilka technik analitycznych, jako rezultat
ktérych obserwuje si¢ piki charakterystyczne dla dane-
go rodzaju widkna wykorzystanego do produkcji wyrobu
wiokienniczego. Jednym z nich jest chromatografia ga-
zowa z uzyciem reaktora pirolitycznego (Py-GC). Sktad
mieszaniny wtokien, w tym mieszanin welna/poliester
i bawetna/poliester byt okreslony na podstawie pikow
widocznych na uzyskanych chromatogramach (Perls-
tein, 1983). Jednoczesna piroliza polimeréw zawartych
w mieszaninie powoduje, ze na chromatogramie wyste-
puja piki zwigzane z czystymi sktadnikami charaktery-
stycznymi dla poszczegoélnych typow wiokien, jak tez
pochodzace od innych zwigzkdéw powstajacych podczas
procesu pirolizy. Niemniej jednak piki charakterystyczne
dla poszczegoélnych typéw wiokien sa ciggle widoczne
(Wampler, 2007). Na widmie uzyskanym metoda dy-
frakcji rentgenowskiej (XRD) rowniez widoczne sa piki
charakterystyczne dla poszczegdlnych rodzajéw wiokien
wchodzacych w sklad mieszaniny. Abraham, Shukla,
Singh ( 2007) opisali przypadek, w ktérym dyfraktogram
uzyskany dla mieszaniny wetna/poliester byl porowny-
wany z wioknami zabezpieczonymi na miejscu zdarze-
nia. Ustalono, ze sa one rdzne, poniewaz wtokno znale-
zione na miejscu zdarzenia byto widknem poliestrowym.
Spektroskopia fluorescencji promieniowania rentgenow-
skiego (XRF) pozwalala rowniez na rozréznienie probek
wlokien mieszanych. Zastosowanie tej techniki umozli-
wito rozrdznienie probek czarnej sztucznej skory na pod-
stawie roznic ich sktadu pierwiastkowego (Sano, Suzuki,
2009). W tym przypadku analiza wykonana z wykorzy-
staniem mikrospektrofotometru (MSP) nie umozliwita
rozrdznienia probek. Patterson (2015) opisat zastosowa-
nie spektroskopii magnetycznego rezonansu jadrowego
probek ciat statych (NMR) do okreslenia sktadu wtokien

mieszanych. Na podstawie analizy uzyskanych widm
mozna okreslic chemiczng struktur¢ zwigzkow obec-
nych w probce. Widmo takie ma w mniejszym stopniu
naktadajace si¢ piki, niz jest to obserwowane w przypad-
ku uzycia w badaniach spektrometrii w podczerwieni.
Dlatego tez metoda NMR moze w lepszym stopniu przy-
czyni¢ si¢ do okreslenia sktadu wyroby tekstylnego niz
spektroskopia w podczerwieni.

2.2 Analiza barwnikow

Oprocz analizy identyfikacyjnej wilokien, rowniez
sktad barwnikowy moze by¢ przedmiotem analizy. Spek-
troskopia Ramana oferuje analize in-situ barwnikow.
W spektroskopii Ramana analizowane jest rozpraszanie
promieniowania, ktore mozna obserwowac w przypadku,
gdy wystepuje wibracja wzbudzonych czasteczek zwia-
zana ze zmiang ich polaryzowalnosci. Widmo Ramana
moze zosta¢ zaburzone przez efekt fluorescencji zwig-
zany z tym, ze intensywno$¢ fluorescencji emitowane;j
przez inne sktadniki probki jest wigksza niz intensyw-
no$¢ sygnalu ramanowskiego zwigzanego z obecnoscia
barwnika w probce (Molloy i in., 2014). Lepot, De Wael,
Gason 1 Gilbert (2008) sugerujg zastosowanie konfokal-
nej spektroskopii Ramana z uzyciem zielonego lasera
jako zrodta wzbudzenia w celu rozwigzania tego pro-
blemu. Rowniez mikrospektrofotometria (MSP) moze
by¢ uzyta do okreslenia, w sposob obiektywny, barwy
analizowanej probki. Niemniej jednak MSP ma mniejsza
specyficzno$é niz spektroskopia Ramana, co oznacza, ze
w przypadku stwierdzenia zgodnych widm MSP mi¢dzy
poréwnywanymi probkami nie mozna stwierdzi¢, ze ich
barwa zostata uzyskana z wykorzystaniem tego samego
barwnika/barwnikow.

Wiggins i Holness (2005) opisali analiz¢ probek mie-
szaniny nylonu i wiskozy z zastosowaniem mikroskopu
poréwnawczego, metody MSP zar6wno w zakresie wi-
dzialnym (VIS), jak i nadfiolecie (UV) oraz z wykorzysta-
niem chromatografii cienkowarstwowej (TLC). Wyniki
uzyskane metoda MSP-UV/VIS oraz przy uzyciu mikro-
skopu porownawczego nie wykazaly réznic w skladzie
probek pobranych z réznych partii produkcyjnych.
Natomiast analiza TLC wykazata roéznice w sktadzie
barwnikow pomigdzy poszczegdlnymi partiami produk-
cyjnymi. Autorzy stwierdzili, ze informacja, iz wystgpuja
roznice sktadu barwnikéw pomigdzy partiami produk-
cyjnymi, powinna by¢ uwzgledniana podczas interpreta-
¢ji wynikéw uzyskanych za pomoca techniki TLC.

Lepot, De Wael, Gason i Gilbert (2008) opisuja przy-
padek analizy wtokien pobranych ze spodni podejrzane-
go, ktore byly wykonane z tkaniny bedacej mieszaning
bawelny i poliestru. Badania wykonano z zastosowaniem
techniki MSP i spektroskopii Ramana. Widma MSP wy-
kazywaty tylko mata réznicg migdzy widmami barwnika
indygo uzyskanymi dla wiokien bawetnianych i polie-
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strowych. Widma Ramana otrzymane dla tych wiokien
potwierdzity réznice w sktadzie chemicznym barwnikow
wykorzystanych do uzyskania tej samej barwy wiokien.
Wykazano, ze spektroskopia Ramana jest bardzo uzy-
tecznym narzg¢dziem do rozrézniania wiokien dla potrzeb
badan kryminalistycznych oraz ze mozliwa jest do prze-
prowadzenia odpowiednio czuta analiza in sifu. Autorzy
stwierdzili rowniez, ze obie techniki powinny by¢ stoso-
wane do analizy wlokien barwnych.

Technika ta zostata rowniez uzyta w badaniach po-
réwnawczych, w ktorych analizowano probki wiokien
pobranych z dzinsowych spodni zabezpieczonych od
podejrzanego, a ktore wykonano z mieszaniny bawelny
i elastanu, bawelny, elastanu i poliestru oraz z bawelny
i poliestru (De Wael, Baes, Lepot, i Gason, 2011). W ba-
daniach tych wykorzystano spektroskopi¢ optyczna,
MSP-VIS i spektroskopie Ramana. Stwierdzono, ze spek-
troskopia Ramana miata mniejsza site¢ dyskryminujaca,
ale potwierdzita wyniki uzyskane za pomoca metody
MSP-VIS oraz umozliwila zidentyfikowanie polimeru,
ktérym byt politereftalan etylenu. Autorzy stwierdzili
réwniez, w przypadku analizy poréwnawczej, ze w celu
uzyskania odpowiedniej sity dyskryminacyjnej stosowa-
nej procedury nalezy wykorzysta¢ kombinacje metod
mikroskopowych i MSP-VIS.

Coyle, Shaw i Stevens (2013) stwierdzili, ze kombi-
nacja metody MSP-VIS i obserwacji z zastosowaniem
mikroskopu poréwnawczego daje mozliwos¢ rozrdznie-
nia wiokien uzywanych do produkcji odziezy ochron-
nej, ktora fluoryzuje, rowniez w przypadku wystepo-
wania w mieszaninie ich z poliestrem. Widkna te nie
byty rozréznialne na podstawie wynikow analizy barwy
z wykorzystaniem mikroskopu optycznego, mikroskopu
fluorescencyjnego oraz widm uzyskanych spektrosko-
pia Ramana. Zastosowanie MSP umozliwito natomiast
identyfikacje tych widkien. Badania z wykorzystaniem
mikroskopu poréwnawczego pozwolity na analize¢ cech
morfologicznych, takich jak potysk i grubos¢. Stwier-
dzili oni, ze ten rodzaj wiokien byt szczegolnie trudny
do rozroznienia, poniewaz wystepowata duza zgodno$é
wspomnianych wyzej cech w porownywanych probkach.
Ttumaczono to restrykcyjnymi wymogami stosowanymi
przy ich produkcji. Stwierdzili réwniez, ze analiza z wy-
korzystaniem MSP powinna by¢ rowniez prowadzona
w zakresie UV, bo to pozwoli na wzrost sity dyskrymina-
cyjnej stosowanej procedury o 7% (Palmer, Hutchinson,
Fryer, 2009). Autorzy ci stwierdzili rowniez, ze zastoso-
wanie MSP w zakresie UV-VIS moze przyczyni¢ si¢ do
rozréznienia niebieskich wtokien bawetnianych (innych
niz dzinsowe), ktorych wartos¢ dowodowa jest uwazana
za mala.

2.3. Analiza sktadu wtdkien mieszanych

Interpretacja widm uzyskanych w zakresie bliskiej
podczerwieni (NIR), w ktorej mierzy si¢ sygnat od nadto-
néw i pasm kombinowanych, wspierana jest na ogét po-
przez zastosowanie metod chemometrycznych (Rodgers,
Beck, 2009). Ruckebusch, Orhan, Durand, Boubellouta
i Huvenne (2006) zastosowali analiz¢ chemometryczng
do interpretacji widm NIR w celu okre$lenia sktadu wy-
robu tekstylnego bgdacego mieszaning bawelny i polie-
stru. Podobne postepowali Sohn, Himmelsbasch, Akin
i Barton II (2005) w analizie mieszaniny Inu i bawetny.
Stwierdzili oni, ze r6zne modele kalibracyjne do okre-
$lania ich sktadu powinny by¢ uzyte dla pranych i nie-
pranych tkanin. Rodgers i Beck (2009) badali mozliwos¢
okreslania sktadu barwionych mieszanin bawekniano-po-
liestrowych. Uznali, ze jest to mozliwe przy zastosowa-
niu metod chemometrycznych oraz wykazali, ze na uzy-
skiwane wyniki nie ma wplywu np. obecnos¢ srodkow
matujacych, fakt, czy jest to tkanina czy dzianina, jak tez
to, jaka metoda ja barwiono, zaréwno gdy widma byly
rejestrowane jako widma absorpcyjne czy tez analizowa-
no je w formie pierwszych pochodnych. W celu zmini-
malizowania wptywu zmienno$ci zwigzanej z nierowng
powierzchnig analizowanych probek poddawali oni wid-
ma normalizacji. Badania te dowiodly, ze spektroskopia
NIR moze by¢ uzyteczng technikg do wstepnego rozroz-
niania probek witokien, szczegdlnie, ze analiza ta metoda
jest szybka i wymaga w niewielkim stopniu odpowied-
niego przygotowania probki do analizy.

Rozpuszczanie jest jedna z najstarszych, ale wciaz
stosowanych technik (Czekalski, Patejuk-Duda, 2004)
identyfikacji wiokien. Niemniej jednak nie jest mozli-
wa przy zastosowaniu tej metody identyfikacja widkien
pochodzenia zwierzecego, poniewaz majg one ten sam
sktad chemiczny (Appleyard, 1976). Natomiast mozliwe
jest jej uzycie w celu okreslenia sktadu mieszaniny wto-
kien. Wowczas rozpuszcza si¢ probke w odpowiedniej
mieszaninie 1 okre$la masg¢ nierozpuszczonych wiokien.
Obecnie nieliczne sa publikacje, w ktérych opisuje si¢
badania z zastosowaniem tej techniki, gtownie ze wzgle-
du na to, ze jest ona niszczaca i wymaga stosowania
szkodliwych dla zdrowia rozpuszczalnikow.

3. Porownanie metod

W tabeli 1 przedstawiono poréwnanie metod ana-
lizy widkien mieszanych, ktore opisano w rozdziale 2,
uwzgledniajagc przy tym zardéwno ich pozytywne, jak
i negatywne cechy.
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4. Whnioski

Wyroby tekstylne wykonane z widkien mieszanych
powinny by¢ badane z wykorzystaniem stosownych me-
tod analitycznych. Istnieje wiele takich metod. Czgs¢
z nich ma zastosowanie tylko do wybranych mieszanin
wiokien. Nalezy podkresli¢, ze wzglgdnie mato skom-
plikowane techniki analizy, jak TLC czy metody mikro-
skopowe, nie powinny by¢ pomijane, poniewaz w nie-
ktorych przypadkach dostarczaja one cennych informa-
cji o badanych probkach. Wskazane jest prowadzenie
analizy w taki sposob, aby najpierw stosowaé metody
nieniszczace, a nastgpnie przechodzi¢ do innych metod,
ktére pomimo iz s3 niszczace, moga dostarczy¢ uzytecz-
nych informacji. Ocena przydatnos$ci metody stosowa-
nej w analizie wtokien mieszanych nie powinna zaleze¢
wylacznie od wynikéw uzyskiwanych podczas analizy
wlokien reprezentujacych poszczegolne ich rodzaje,
ktérych uzyto do wyrobu wtokna mieszanego. Widkna
mieszane mogg bowiem posiada¢ dodatkowe cechy, ja-
kich nie maja poszczegdlne rodzaje wiokien, z ktorych
tkanina si¢ sktada.

Podzickowania

Autorzy dzigkuja Wydziatlowi Nauk Przyrodniczych
Uniwersytetu Technologicznego (Universiti Teknologi)
w Malezji za mozliwo$¢ prowadzenia badan, Krolew-
skiej Policji Malezyjskiej za wspolprace oraz Minister-
stwu Szkolnictwa Wyzszego (Malezja) za wsparcie fi-
nansowe w ramach stypendium przyznanego Tsuey Lynn
Wong.

Problems of Forensic Sciences 2015, vol. 103, 163—177





