
介绍

犯罪现场调查和取证过程中，犯罪或法医实验室经常需

要与微量样品打交道，通过确定这类材料的类型及其可

能的生产厂商为刑侦破案提供线索及证据。比如，在犯

罪现场经常会发现的单纤维证物。纤维对于犯罪现场调

查非常有帮助，因为这类物品容易黏附，因此可以为犯

罪现场调查提供有用的线索和证据。当然，分析纤维样

品也存在不利的方面，纤维的质量往往非常轻（在50微

克量级），因此对热分析表征仪器提出了较高的要求。

热分析，特别是差示扫描量热仪（DSC）对于表征聚合

物和纤维非常有用。一般而言，DSC实验的样品质量在5

到10毫克量级。但是，一根纤维的质量要比通常测试所

用质量小100倍。对于这种特殊应用，要求DSC仪器具有

高灵敏度和高性能。特别指出的是，高速扫描DSC技术

是表征微量样品的一种实用的手段，由于采用非常快的

升温速率（100 to 400 ˚C/分钟）可以显著提高信号灵

敏度。功率补偿型DSC已成功用于影印文件墨粉的法医

学研究1。
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Introduction

Crime or forensic laboratories must frequently work with very small 
samples in order to determine the type of material and its possible 
manufacturer for investigatory and evidence purposes. An example 
would be in the characterization of single fibers found at the crime 
scene. Fibers are useful for forensic purposes, as they tend to cling 
easily and provide useful characteristics for identification purposes. 
The disadvantage is the fibers are very low-mass (on the order of  
50 µg) which renders it difficult for thermal analysis characterization 
techniques.

Thermal analysis, and in particular Differential Scanning Calorimetry 
(DSC), is useful for characterizing polymers and fibers. Typically, 
the mass used for DSC experiments is at the order of 5 to 10 mg. 
However, a single fiber has a mass that is 100 times less than the 
usual weight. For this special application, a DSC instrument with a 
high level of sensitivity and performance is required. In particular, 
High Speed DSC is a very useful approach for the characterization  
of low-mass materials since the use of very fast heating rates (100 
to 400 ˚C/min) provides significantly greater sensitivity. Power 
Compensation DSC has been successfully used for forensic studies  
of toners on photocopied documents.1
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珀金埃尔默公司的双炉体DSC提供了表征单纤以及其他

法医的应用需求所需要的高性能。双炉体DSC采用了独

特的高性能功率补偿DSC方法来得到极高质量的研究级

结果。由于下列特征，功率补偿DSC具有出色的性能：

采用轻质（<1克）且相互独立的样品和参比炉体，以 

获得快速响应时间。

炉体可进行快速地线性加热以及冷却过程（高达750 

˚C/分钟）用于高速DSC实验，并极大地提高灵敏度。

能够快速达到等温状态。

测量的是真实热流信号而非温度差信号，因此可以获

得更精确的量热信号。

采用PRT技术，即铂电阻测温技术，而非单点式热电偶

测温，因此样品温度测量更加精确。

绝无仅有的分辨率可以分离重叠的热现象。

非常高的灵敏度可以探测微弱信号或较低的能量转变。

步进扫描DSC可以有效分离热力学及动力学过程（对于

时间尺度上的DSC测试）。这提供了更好的数据解释，

使玻璃化转变现象以及其他热现象的测试更清晰。

法医方面的红外显微学

红外显微镜已被广泛的应用于法医学鉴定应用场

合，DSC热性能测试是红外显微镜技术的有效补充。红

外显微学在法医届鉴别痕迹材料方面已成为基本手段。

单纤、单晶、颜料碎片、口红印迹、毛发纤维上的发

胶、爆炸物、火药残留以及其他小颗粒（尺寸在约10微

米以下）都可以由它们独特的红外谱图鉴别出来。对于

这些分析也可采用其他技术，包括气相色谱GC、气相色

谱/质谱联用GC/MS，扫描电子显微镜SEM（尽管没有这

么频繁）、拉曼光谱Raman（也没有这么频繁）、光学

显微镜，以及化学湿选法。特别需要指出的是，法医化

学家倾向于至少采用两种试验来验证证据的可信度。鉴

别通常通过与电子版的参照谱图或者与书中参考数据对

比来进行。就绝大部分而言，每个有机化合物都有一个

独特的红外谱图。

珀金埃尔默公司生产三种类型的红外显微系

统： MultiScope, AutoIMAGE, 和 Spotlight 300。

所有系统的都与一个标准的傅立叶变换红外连

接。MultiScope是我们显微系统产品中性价比最高

的，它能提供与其它系统同样的信息，但是以手动

模式。AutoIMAGE系统是一个标准的自动执行的

显微仪，它的所有控制全自动，使用方便，分析快

捷。本工作中，我们使用的是Spotlight 300系统。它

能快速提供高质量的红外图像，所用样品与它的竞

争者比小到只有后者的十分之一。珀金埃尔默公司

在双炉体DSC方面具有与在红外显微仪方面相似的

优势。它快速提供高质量数据，能提供其他系统由

于灵敏度不够而不能提供的信息。

在本应用研究中，采用功率补偿型DSC的高速扫描

DSC技术，表征了两种单纤（长约1.5英寸）样品

的热性能。目的是证明功率补偿DSC结合非常快的

扫描速率能提供必要的高灵敏度以获得法医学所需

特征信息。

实验

测试表征单纤样品的热性能的实验条件如下。DSC

用高纯度金属铟温度和热焓相应作了标定。

   结果

图1显示的是第一种地毯单纤样品的DSC结果。图

中显示的是热流对样品温度的曲线，吸热响应方向

向上。

DSC得到的数据结果质量很高，尤其要考虑到样品

质量只有0.05毫克。

实验条件

仪器 Pyris功率补偿DSC

加热速率 200 ˚C/分钟

样品质量 约0.05毫克

样品盘 标准卷边铝皿

起始温度 0 ˚C

吹扫气体 氮气



The second single carpet fiber sample was analyzed using 
the High Speed DSC approach and these results are shown 
in Figure 3. 

These DSC results show that the fiber has a melting peak 
at 222 ˚C, with a heat of melting of 262 J/g. These data 
indicate that this fiber is most likely nylon 6. The thermal 
properties below the melt are significantly different from 
those of the other as-received single carpet fiber (Figure 1) 
and this does suggest that the two different fibers, although 
both nylon 6, were from two different carpets. The thermal 
properties obtained by High Speed DSC on these two  
different carpet specimens are very helpful in determining 
the nature of the fiber and the possible source/manufacturer 
of the fibers.

The fiber sample provides a substantial amount of  
characterization information with the High Speed DSC 
approach. There is a broad endothermic transition at 101 ˚C 
and, given the temperature of this particular event, there is 
a strong likelihood that this is due to the evolution of water. 
A melting peak is obtained at 224 ˚C with a heat of melting  
of 229 J/g. Additional endothermic peaks are observed at 
180 and 209 ˚C, and these are most likely due to processing or 
heat-setting.

The particular thermal characteristics from this fiber specimen  
indicate that it is most likely nylon 6.2 The observed thermal 
properties of this single fiber are valuable for forensic purposes 
since they provide a ‘fingerprint’ of the material which can 
aid in tracking down the particular manufacturer of this  
carpet yarn.

In order to better verify the assignment of nylon 6 for 
this particular single carpet fiber material, the sample was 
quench-cooled back to room temperature, and then reheated. 
The second heating results at a rate of 200 ˚C/min are  
displayed in Figure 2. These reheat DSC results confirm  
the assignment of nylon 6 as the polymer for this particular 
carpet sample. The DSC shows a glass transition (Tg) of  
61 ˚C, a cold crystallization event at 98 ˚C and a melting 
peak at 220 ˚C. All of this information is consistent with  
the properties of nylon 6.
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Figure 1.  High Speed DSC results on as received single fiber sample. Figure 2.  High Speed DSC results on quench cooled fiber sample.

Figure 3.  High Speed DSC results on second single fiber sample.

采用高速扫描DSC测试可以为纤维样品提供了大量的

特征信息。在101 ˚C有一个宽的吸热转变，鉴于该转

变所处的温度区域，很有可能是由于水分蒸发引起的

吸热过程。在224˚C有一个熔融峰，熔融热为229焦

耳/克。另外，在180 ˚C和209 ˚C也观察到吸热峰，

这些吸热过程可能是由于加工或热定型过程引起的。

从该纤维样品的特征热性能推断，它应该属于尼龙62。

由于这个单纤观察到的热特性提供了材料的“指纹”特

性，有助于追踪这种地毯线的特定生产者，因此用于法

医学目的非常有价值。

为了更好地判定这个地毯单纤材料是否属于尼龙6，

样品被淬冷到室温，然后再加热。第二周升温过程

采用200 ˚C/分钟的速率加热，结果如图2示。第二周

升温过程的DSC结果证实这种特定地毯样品的所用

聚合物为尼龙6。DSC曲线显示61˚C有一个玻璃化转

变（Tg），98˚C处发生了冷结晶，220˚C有一个熔融

峰。所有的信息都与尼龙6的特征一致。

DSC测试结果显示，纤维在222˚C熔融，熔融热为262

焦耳/克。这些数据显示这种纤维最有可能是尼龙6。在

熔点以下热特性显著不同于另一个原始地毯单纤（图1

示），说明这两种不同纤维，尽管都是尼龙6，但来自

两张不同的地毯。用高速DSC得到的这两种不同的地毯

试样的热特性对于确定纤维的本质特性和可能的来源/

生产者非常有用。
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Figure 1.  High Speed DSC results on as received single fiber sample. Figure 2.  High Speed DSC results on quench cooled fiber sample.

Figure 3.  High Speed DSC results on second single fiber sample.

第二种地毯单纤样品同样也采用高速扫描DSC方法进行

分析，结果如图3所示。

图1.采集的原始单纤样品的高速扫描DSC结果 图2.淬冷纤维样品的高速扫描DSC结果

图3.第二种单纤样品的高速扫描DSC结果
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小结

两种地毯单纤样品（质量仅有0.05毫克）采用功率补偿

型DSC的高速扫描DSC方法进行了表征。极快的升温速

率可以显著提高信号的灵敏度(100到400 ˚C/分钟)，为

成功表征非常小质量材料的特性提供基础。这对于通

常需要分析微量样品的法医鉴定领域尤其重要。在本

应用研究中，用高速DSC对两种不同的单纤样品进行了

分析。实验数据证明，纤维最有可能由尼龙6聚合物制

成。从每个纤维试样得到的特别热性质，为法医学鉴定

目的提供了有用的“指纹”信息。

功率补偿型DSC和高速扫描DSC方法为法医学常用手段-

红外显微学作了有效补充。珀金埃尔默公司是唯一一家

能够同时提供高速扫描DSC和红外显微系统的公司。
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