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Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 17751-2:2014) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 38 ,Textiles* in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 248 ,Textilien und textile Erzeugnisse® erarbeitet,
dessen Sekretariat vom BSI gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.

EN ISO 17751 besteht unter dem allgemeinen Titel Textilien — Quantitative Analyse von Kaschmir, Wolle,
anderen speziellen tierischen Fasern und deren Mischungen aus den folgenden Teilen:

— Teil 1: Lichtmikroskopie-Verfahren
— Teil 2: Rasterelektronenmikroskopie-Verfahren
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 17751-2:2014 wurde vom CEN als prENISO 17751-2:2014 ohne irgendeine
Abanderung genehmigt.
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Einleitung

Kaschmir ist einerseits eine superfeine Faser mit einem geringen Produktionsaufkommen und einem hohen
Preis und andererseits weisen Kaschmir und andere tierische Wollfasern, wie z. B. die Wolle vom Schaf, Yak,
Kamel usw., grolke Ahnlichkeiten in ihren physikalischen und chemischen Eigenschaften auf, sodass sich aus
ihnen hergestellte Fasermischungen durch mechanische und chemische Verfahren nur schwer voneinander
unterscheiden lassen. Darlber hinaus weisen diese Fasern dhnliche Schuppenstrukturen auf. Es ist aul3erst
schwer, den Fasergehalt dieser Fasermischungen durch gangige Prifeinrichtungen genau zu bestimmen.

Forschungsarbeiten zur genauen Identifizierung der Kaschmirfaser sind langwierig. Die derzeit am weitesten
verbreitete und zuverlassige Forschungsarbeit schlie®t das Lichtmikroskopie-Verfahren (LM) und das Raster-
elektronenmikroskopie-Verfahren (REM) ein. Der Vorteil des LM-Verfahrens besteht darin, dass die
Markhaltigkeit und Pigmentierung der Fasern betrachtet und feine Oberflachenstrukturen jedoch nicht deutlich
dargestellt werden kénnen. Bei dunklen Messproben ist ein Entfarbungsverfahren durchzufiihren, wohingegen
ein unsachgemafRes Entfarbungsverfahren das Urteil des Faseranalytikers beeinflusst. Das
Rasterelektronenmikroskopie-Verfahren (REM) zeigt gegeniber dem LM-Verfahren entgegengesetzte
Eigenschaften. Einige Faserarten missen mit dem Rasterelektronenmikroskop identifiziert werden. Bei
einigen schwer zu identifizierenden Proben missen sowohl das Lichtmikroskopie-Verfahren als auch das
Rasterelektronenmikroskopie-Verfahren gemeinsam angewendet werden, um die Vorzlige beider Verfahren
auszunutzen.

Es hat sich in der Praxis bewéhrt, dass die Genauigkeit der Faseranalyse in engem Zusammenhang mit der
groRen Erfahrung, dem umfassenden Verstandnis und der auBerordentlichen Kenntnis des Faseranalytikers
hinsichtlich der Oberflachenmorphologie der verschiedenen Arten tierischer Fasern steht, sodass neben der
Textbeschreibung eine Vielzahl mikroskopischer Aufnahmen unterschiedlicher Arten tierischer Fasern in
einem Anhang zu dieser Norm aufgefuhrt ist.
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1 Anwendungsbereich

Der vorliegende Teil der ISO 17751 legt ein Verfahren zur Identifizierung sowie qualitativen und quantitativen
Analyse von Kaschmir, Wolle, anderen speziellen tierischen Fasern und deren Mischungen mit dem
Rasterelektronenmikroskop (REM) fest.

Diese Norm gilt fir lose Fasern, Halbfertigerzeugnisse und Fertigerzeugnisse aus Kaschmir, Wolle, anderen
speziellen tierischen Fasern und deren Mischungen.

2 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

21
spezielle tierische Faser
Faserbezeichnung aller Arten von Keratinfasern von Tieren, ausgenommen Schafe

2.2

Rasterelektronenmikroskop

Zwischentyp eines mikroskopischen Instruments zur Morphologiebetrachtung zwischen einem Transmis-
sionselektronenmikroskop und einem Lichtmikroskop, der einen fokussierten Strahl hochenergetischer
Elektronen verwendet, um durch Rastern eines fokussierten Primarelektronenstrahls Uber das gesamte
interessierende Gebiet auf der Oberflache eines festen Prifstliicks eine Vielzahl physikalischer
Informationssignale (von Sekundarelektronen, Rickstreuelektronen, absorbierten Elektronen, Augerelek-
tronen, charakteristischer Rontgenstrahlung usw.) zu erzeugen, und das abgeleitete Signal wird dann
empfangen, verstarkt und in Bildern zur vollstdndigen Betrachtung der Oberflachentopographie des
Prifstiicks angezeigt

23

Sekundarelektron

niederenergetisches extranukleares Elektron, das durch lonisierung aus einem Metallatom im 5-nm- bis
10-nm-Rasterbereich einer Metallschicht, mit einer Dicke kleiner als 10 nm, in der Nahe der auflersten
metabeschichteten Oberflache eines Prifstiicks und unter dem Einfluss des fokussierten Primarelektronen-
strahls, in Einheiten von mehreren 10 keV freigesetzt wird; das Sekundarelektron ist wegen der kleinen
mittleren freien Weglange des Elektrons, um aus der Tiefe des Prifstlicks herauszukommen, oberflachen-
sensitiv; und somit erzeugt das Signal die morphologischen Bilder der beschichteten Oberflache mit héchster
Auflésung

24
Schuppe
Kutikula, die die Oberflache tierischer Fasern bedeckt

25
Schuppendichte
Anzahl der Schuppen auf der Faserachse je Langeneinheit

2.6
Schuppenhohe
Hoéhe der Kutikula am distalen Ende der Schuppe

2.7

Oberflachenmorphologie der Faser

die Oberflachenmorphologie der Faser beinhaltet die Schuppendichte, Schuppenhdhe, Muster des Schuppen-
randes, Oberflachenglatte der Schuppe, GleichmaRigkeit der Faser entlang ihrer Achse usw.

2.8

Losprobe

in Ubereinstimmung mit den Anforderungen gezogenes Teilstiick, das fiir dieselbe Materialart und dasselbe
Materiallos, aus denen es enthommen wurde, reprasentativ ist
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29

Laborprobe

aus der Losprobe in Ubereinstimmung mit den Anforderungen gezogenes Teilstiick zur Herstellung von
Messproben

210

Messprobe

Teilstick, das fir Messzwecke aus nach dem Zufallsprinzip aus der Laborprobe geschnittenen
Faserstlickchen enthommen wurde

3 Kurzbeschreibung

Ein Rasterelektronenmikroskop erzeugt durch Rastern der Seitenfliche der Messprobe mit einem
fokussierten Einfallsstrahl hochenergetischer Elektronen ein Bild der Langsansicht der Faserstlickchen, die fir
eine mit einer dinnen Goldschicht beschichtete Messprobe reprasentativ sind; Signale der Sekundar-
elektronen werden erfasst, die durch die beim Auftreffen des einfallenden Elektronenstrahls angeregten
Goldatome ausgesendet werden; die Strahlposition wird den erfassten Signalen, die Informationen zur
Oberflachentopographie der Messprobe enthalten, zugeordnet.

Alle in der Messprobe vorgefundenen Faserarten werden durch die Differenz in der bekannten Oberflachen-
morphologie der Faser zwischen den verschiedenen Arten tierischer Fasern identifiziert.

Die Anzahl und der mittlere Durchmesser der Faserstiickchen werden fiir jede Faserart gezahlt und
gemessen. Der prozentuale Massenanteil wird aus den Daten fir die gezahlte Anzahl an Faserstiickchen,

dem Mittelwert und der Standardabweichung des Stiickchendurchmessers sowie der tatsachlichen Dichte fir
jede Faserart berechnet.

4 Gerate, Werkzeuge und Reagenzien
4.1 Gerate

411 Rasterelektronenmikroskop

Das geeignete Rasterelektronenmikroskop muss aus den folgenden Komponenten bestehen: Vakuumsystem,
elektrooptisches System, Signalerfassungs- und Bildgebungssystem, Anzeigesystem und Messsoftware.

4.1.2 Sputter mit einer Goldkathode

4.2 Werkzeuge

4.21 Mikrotom;

4.2.2 Glasrohrchen, Durchmesser von 10 mm bis 15 mm;
4.2.3 Nicht rostender Stahlstab, Durchmesser etwa 1 mm;
4.2.4 Glasplatte, in den Mafken von etwa 150 mm x 150 mm;
4.2.5 Doppelseitiges Klebeband;

4.2.6 Pinzette, Schere;

4.2.7 Probenhalterung (Probenaufnahme), Aluminium oder Messing, Durchmesser 13 mm.
4.3 Reagenzien

Aceton (analysenrein) oder Ethylacetat (analysenrein).
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5 Ziehen der Probe

Das Ziehen der Los- und Laborproben erfolgt in Ubereinstimmung mit dem in Anhang A angegebenen
Probenahmeverfahren.

6 Herstellen der Messproben

6.1 Anzahl der Messproben

Fanf Probenhalterungen sind herzustellen. Ausreichend Faserstiickchen auf den Probenhalterungen muissen
die Untersuchung von mindestens 1 000 Fasern sicherstellen.

6.2 Herstellen der Messproben unterschiedlicher Probenarten

6.2.1 Lose Fasern

6.2.1.1 Die Laborprobe ist auf dem Priiftisch flach auszulegen, etwa 500 mg Fasern sind nach dem Zufalls-
prinzip mit der Pinzette an nicht weniger als 20 Stellen von der Ober- und Unterseite der Probe aufzunehmen,
homogen zu mischen und in drei gleiche Teilstlicke aufzuteilen. Die auf diese Weise gezogenen Fasern sind
in im Wesentlichen parallele Faserbiindel zu sortieren.

6.2.1.2 Das Faserbindel ist mit dem Mikrotom in der Mitte durchzuschneiden, um Faserstickchen mit
einer Lange von etwa 0,4 mm zu erhalten. Jedes Faserblndel ist nur einmal durchzuschneiden.

6.2.1.3 Alle Faserstickchen sind im Glasréhrchen aufzufangen und in 1 ml bis 2ml Aceton oder
Ethylacetat durch Rihren des Gemisches mit einem nicht rostenden Stahlstab zu suspendieren. Die
Suspension ist, wie in Bild 1 (a) dargestellt, auf eine Glasplatte zu gielRen, um sicherzustellen, dass die
Faserstlickchen auf einem Punkt von etwa 10 cm Durchmesser auf der Glasplatte gleichmafig verteilt sind.

6.2.1.4 Das doppelseitige Klebeband ist auf die Probenhalterungen zu driicken, eine Rasierklinge ist zu
verwenden, um das Klebeband um die Halterungen herum zu beschneiden. Die Probenhalterungen mit dem
Klebebandende sind, nachdem das gesamte Aceton oder Ethylacetat in der Faserstlickchensuspension
verdampft ist, auf die in Bild 1 (b) dargestellten Positionen auf der Glasplatte zu dricken. Die gleichmafig
vermischten Faserstiickchen sind auf das Klebeband auf den Probehalterungen zu tberfihren.

Glasplatte
Faserstlickchen @ —
0 u
Probe-
halterung
I [
Legende
Glass plate Glasplatte
Fibre snippet Faserstlickchen
Specimen stub  Probenhalterung
Bild 1 (a) Fasersuspension auf der Glasplatte Bild 1 (b) Positionen der Probenhalterungen

ANMERKUNG  Sofern sich die Faserstiickchen nach dem Verdampfen des Acetons oder Ethylacetats zusammen-
geklumpt haben, sind diese durch Abschaben mit einer Rasierklinge von der Glasplatte aufzunehmen, und die Schritte
6.2.1.3 und 6.2.1.4 sind zu wiederholen.
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6.2.2 Faserband

6.2.2.1 Die Faserband-Laborprobe ist in drei Abschnitte zu zerschneiden, und aus jedem Faserband-
Abschnitt ist die entsprechende Menge Faserblndel in Langsrichtung zu entnehmen.

6.2.2.2 Jedes Faserblndel ist mit dem Mikrotom in der Mitte durchzuschneiden, um Faserstickchen mit
einer Lange von etwa 0,4 mm zu erhalten; jedes Faserblndel ist nur einmal durchzuschneiden.

6.2.2.3  Die weiteren Verfahrensablaufe entsprechen den Festlegungen in 6.2.1.3 und 6.2.1.4.

6.2.3 Garn
6.2.3.1 Die Laborprobe ist in drei gleiche Teilstlicke aufzuteilen.

6.2.3.2 Jedes Teilstlick ist mit dem Mikrotom in der Mitte durchzuschneiden, um Faserstiickchen mit einer
Lange von etwa 0,4 mm zu erhalten; jedes Garnstlck ist nur einmal durchzuschneiden.

6.2.3.3  Die weiteren Verfahrensablaufe entsprechen den Festlegungen in 6.2.1.3 und 6.2.1.4.

6.2.4 Gewebe

6.2.4.1 Alle aus einer quadratischen Probe eines vollstandigen Dessins aufgeraufelten Garne dirfen,
sofern das Kett- und das Schussgarn die gleiche Zusammensetzung aufweisen, durchgeschnitten werden, um
eine geeignete Messprobe zu erhalten. Bei denjenigen Gewebeproben, die aus unterschiedlich
zusammengesetzten Kett- und Schussgarnen bestehen, sind die Kett- und Schussgarne aufzuradufeln und
entsprechend zu wagen (im Fall von Flachengebilden mit einer bestimmten Dessinwiederholung ist
mindestens das ganzzahlige Vielfache eines vollstandigen Dessins aufzuraufeln).

6.2.4.2 Faserstickchen mit einer Lange von etwa 0,4 mm sind mit dem Mikrotom aus der Mitte des
parallelen Garnteilstiicks herauszuschneiden. Jedes Garnteilstiick ist nur einmal durchzuschneiden.

6.2.4.3 Die weiteren Verfahrensabldufe entsprechen den Festlegungen in 6.2.1.3 und 6.2.1.4.

6.2.5 Gewirke

6.2.5.1  Bei Wollstrickgeweben sind mindestens 25 Garnsegmente aus der Labormusterprobe aufzuraufeln;
bei Kammgarngeweben sind mindestens 50 Garnsegmente aufzuraufeln. Das Garnteilstlick ist in der Mitte
durchzuschneiden, um Faserstiickchen mit einer Lange von etwa 0,4 mm zu erhalten; jedes Garnteilstlick ist
nur einmal durchzuschneiden.

6.2.5.2 Die weiteren Verfahrensabldufe entsprechen den Festlegungen in 6.2.1.3 und 6.2.1.4.

6.3 Beschichten der Messproben

Der Sputter ist zum Auftragen einer dinnen Goldschicht auf die auf der Probenhalterung befindlichen
Messproben zu verwenden.

7 Prufdurchfiuhrung

7.1 Prifung auf jedem Probenhalter

7.1.1 Eine Halterung mit der Messprobe ist in die Prifkammer des REM zu legen. Die ausgewahlte
Halterung ist zuerst mit einer niedrigeren VergroRerung (zum Beispiel zehnfach) zu betrachten. Ein Bereich in
der Nahe des oberen linken Randes der Halterung ist auf dem Monitor auszuwahlen, die VergréRerung ist auf
1000fach einzustellen, die Probenhalterung ist abzutasten und die Fasern sind zu beobachten; die Faserarten
sind nach den Merkmalen der Fasermorphologien (siehe Einzelheiten in Anhang B) von Kaschmir, Schafwolle
und sonstigen tierischen Fasern zu identifizieren.
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7.1.2 Die VergroRerung ist nach dem Identifizieren aller Fasern in dem ausgewahlten Bereich auf den
niedrigeren Wert zuriickzustellen. Ein weiterer Betrachtungsbereich ist in horizontaler oder vertikaler Richtung
auszuwahlen, die vorstehend beschriebenen Vorgange sind zu wiederholen, bis die gesamte Probenhalterung
vollstandig abgetastet ist; danach sind die Faserstiickchen auf einer weiteren Probenhalterung zu analysieren.

7.2 Qualitative Analyse (Reinheitsanalyse) und Bestimmung des Fasergehalts

7.21 150 Fasern auf der ersten Probenhalterung sind zu untersuchen; die folgenden drei Bedingungen
kénnen auftreten:

Fall 1 Sofern nur eine Faserart gefunden wird, sind weitere 300 Faserstickchen auf einer zweiten Probenhalterung
zu untersuchen. Sofern keine Faser einer zweiten Faserart gefunden wird, ist die Probe als rein zu deklarieren.

Fall 2 Sofern zwei Faserarten gefunden werden und eine Faserart mit einem zahlenmaRigen Gehalt niedriger als
3 % (weniger als funf Fasern der zweiten Faserart) vorhanden ist, wird diese als Nebenkomponente angesehen. Weitere
300 Faserstickchen auf einer zweiten Probenhalterung sind zu untersuchen, die prozentuale Anzahl der beiden
Faserarten ist zu berechnen.

Fall 3 Sofern zwei Faserarten gefunden werden und der zahlenmaRige Gehalt jeder Faserart héher als 3 % ist, wird
die Fasermischung als Mischgarn angesehen. Eine quantitative Analyse nach 7.2.2 ist durchzufiihren.

7.2.2 Quantitative Analyse von Fasermischungen

Wenn festgestellt wird, dass die Probe eine Fasermischung ist, sind weitere 220 Fasern zu untersuchen und
die Durchmesser der ersten 25 Fasern jeder identifizieten Komponente (oder aller Fasern dieser
Komponente, sofern weniger als 20) zu messen, die auf den verbliebenen Probenhalterungen vorhanden
sind. Fir eine Probe sind mindestens insgesamt 1 030 Fasern zu identifizieren und 100 Messungen des
Faserdurchmessers fiir jede Komponente durchzuflihren. Der mittlere Faserdurchmesser jeder Komponente
ist in Ubereinstimmung mit den an 100 Fasern gemessenen Durchmessern zu berechnen. Der mittlere
Faserdurchmesser ist bei einem Gesamtbetrag jeder Komponente kleiner als 100 in Ubereinstimmung mit der
tatsachlichen Anzahl dieser Faserkomponente zu berechnen.

ANMERKUNG  Der Durchmesser ist unter Vakuumbedingungen zu messen und kann mit dem durch andere
Messgerate gemessenen Durchmesser nicht verglichen werden. Somit ist der Wert nur zur Berechnung des Fasergehalts
jeder Komponente in Abschnitt 8 zu verwenden.

8 Berechnung des Priufergebnisses

8.1  Berechnen des prozentualen Massenanteils jeder Komponente mit Gleichung (1):

(p2 4 52)
NP +52)p . 0 (1)

:ZWWh§MJ

Dabei ist

P; der prozentuale Massenanteil einer Komponente, in Prozent (%);

it

N; die Anzahl der fir eine Komponente gezahlten Fasern;
die Standardabweichung des mittleren Faserdurchmessers einer Komponente, in Mikrometer (um);
D; der mittlere Faserdurchmesser einer Komponente, in Mikrometer (um);

p;  die Dichte einer Komponente, in Gramm je Kubikzentimeter (g/cm3).

ANMERKUNG  Die Werte der Dichte verschiedener Arten tierischer Fasern sind in Anhang C angegeben.
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8.2 Der prozentuale Massenanteil der Faserkomponente in Webwarenproben kann mit Gleichung (2)
berechnet werden:

_ Brx i + Ry xPw

R
WT + WW

100 (2)

Dabei ist

P; der prozentuale Massenanteil einer Komponente in einer Webwarenprobe, in Prozent (%);

P;r der prozentuale Massenanteil einer Komponente in Kettgarnen einer Webwarenprobe, in Prozent
(%);

W+ die Masse des Kettgarnes in einer Webwarenprobe;

Py, der prozentuale Massenanteil einer Komponente in Schussgarnen einer Webwarenprobe, in Prozent
(%);

W,y die Masse des Schussgarnes in einer Webwarenprobe.
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Anhang A
(informativ)

Ziehen der Losprobe und der Laborprobe

A.1 Lose Fasern

50 % der Gesamtzahl an Packungen sind durch Herausnehmen eines Faserblischels aus mindestens
drei Teilen jeder Packung zu beproben. Die Probe ist nach ihrem homogenen Vermischen in zwei gleiche
Teilsticke aufzuteilen, ein zuféllig ausgewahltes Teilstiick wird zurtickgestellt und das andere verworfen.
Nach dem Mischen des zurlickgestellten Teilstlicks fir eine sichere Homogenisierung erfolgt auf die gleiche
Weise eine erneute Aufteilung in zwei gleiche Teilstlicke, und ein (nach dem Zufallsprinzip ausgewahltes)
Teilstick wird verworfen. Das Aufteilungsverfahren wird fortgesetzt, bis etwa 20 g Fasern als Losprobe (ibrig
bleiben. Die Faserprobe mit 20 g ist in zwei Teilstlicke aufzuteilen, wovon ein Teilstiick als Laborprobe
verwendet und das andere Teilstlick als Ersatzprobe zuriickgestellt wird.

A.2 Faserverband

Ein Faserverband von 30 cm Lénge ist von einer Kndueloberseite oder einer Banderkanne zu entnehmen.
Vier derartige Faserverbande sind zufdllig zusammenzunehmen, jeder der vier Faserverbande ist in
Langsrichtung abzustreifen, um einen weiteren Faserverband zu bilden, der die Laborprobe darstellt, die
verbleibenden Teilstlicke sind als Ersatzprobe zurlickzustellen.

A.3 Garn

Von jeder oder jedem der flnf verschiedenen Kreuzspulen oder Garnstrdnge (zehn verschiedene
Kreuzspulen oder Garnstrange bei Kammgarn) sind 20mal 20 cm lange Streichgarnsegmente zu entnehmen,
um bei Streichgarn 100 Garnsegmente und bei Kammgarn 200 Garnsegmente zu erhalten; die Mitte jedes
Teilstlicks ist durchzuschneiden, ein Teilstlick ist als Laborprobe zu verwenden und das andere ist als
Ersatzprobe zurlickzustellen.

A.4 Wollgewebe

Drei trapezférmige Proben in den MaRen von jeweils 5 cm x 10 cm (Kette x Schuss) sind an 10 cm von den
Gewebekanten entfernten Stellen zu entnehmen, und die Kett- und Schussrichtung ist zu kennzeichnen (bei
Geweben mit einer eindeutigen Dessinwiederholung ist mindestens ein ganzzahliges Vielfaches eines
vollstdndigen Dessins herauszuschneiden. Das Schneiden erfolgt entlang der Kettrichtung von der Mitte jeder
Gewebeprobe, die in zwei Teilstlicke aufgeteilt wird, von denen ein Teilstiick als Laborprobe verwendet und
das andere Teilstlick als Ersatzprobe zurlickgestellt wird.

A.5 Gewirke

Drei Proben in den Malien von jeweils 5 cm x 10 cm (quer x langs) sind zu entnehmen, Rippbereiche, wie
Blindchen oder Saume sind zu vermeiden. Jede Probe ist von der Mitte in Langsrichtung in zwei Teilstlicke
durchzuschneiden, ein Teilstliick wird als Laborprobe verwendet und das andere Teilstlck als Ersatzprobe
zuruckgestellt.
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Anhang B
(informativ)

Oberflachenmorphologie gebrauchlicher tierischer Fasern

B.1 Kaschmir aus China

B.1.1 Typische ringférmige Muster

Siehe Bild B.1 bis Bild B.10. Kaschmir weist eine hohe GleichmaRigkeit des Faserdurchmessers in axialer
Richtung und einen guten Glanz auf; die Faserschuppen sind regelmafig, hauptsachlich ringférmig und
geringfiigig unregelmafig ringférmig, kleine Veranderungen sind zu sehen. Die Schuppen umhillen den
Faserschaft eben und gleichmafig, die Schuppen sind diinn mit glatten Oberflachen. Zwischen zwei neben-
einanderliegenden Schuppen besteht ein groRer Abstand. Die mittlere Schuppenhdhe ist unter 0,4 um. Die
mittlere Schuppendichte ist zwischen 54 und 64 Schuppen/mm.

1Gum BEEE 19

Bild B.1 — Schuppen umhiillen den Faserschaft eben und regelmaRig mit regelmaBigen Mustern und
glatter Oberfléche
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