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ABSTRACT: Selected aspects of examinations of inorganic gunshot residues arising
from use of P-64 or P-83 pistols and Makarov 9 mm ammunition are presented in the
work. The subjects of the study were: seven sets of samples collected from shooters’
hands directly after performing various numbers of experimental shots, with the use
of different self-adhesive materials; and three sets of evidence material concerning
gunshot cases examined in the Institute of Forensic Research, Cracow. All the sam-
ples were analysed with the SEM-EDX method using an automated program of
searching for defined features. The total number of particles found was different for
each of the studied sample sets. However, for each set a similarity in proportions of
numbers of particles of certain elemental contents was observed. It was found that,
among the entire population of particles originating from the primer, the most nu-
merous group was that of indicative antimony particles, whereas unique Pb-Sbh-Ba
particles occurred in very small numbers. These facts should be taken into account
when formulating an expert report in cases of finding only indicative particles. It has
been proposed that in such cases conclusions should be drawn with the use of a prob-
ability scale. Repeatability of the results obtained for the experimental samples as
well as their similarity to the selected evidence samples was checked by means of
non-parametric statistical methods: R-Spearman and 7-Kendall rank correlation co-
efficients.
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INTRODUCTION

In cases of crimes committed with the use of fire arms, research for foren-
sic purposes is performed by experts of ballistics and criminalistic physico-
chemical examinations. Ballistics deals with the processes that a cartridge
undergoes inside the barrel of a firearm, the trajectory of the projectile, and
transformation of the kinetic energy of a projectile into other types of energy
while hitting the target [13]. Physicochemical examination of gunshot resi-
dues, also called chemical ballistics, is helpful, e.g. in identification of dam-
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ages and injuries caused by the use of firearms (indicating the entrance and
exit of projectile), estimation of the shooting distance and also establishing
whether a given person has used a firearm [5, 9, 19, 20].

Gunshot residues (GSR), also called cartridge discharge residues (CDR),
are organic and inorganic. Organic residues originate from the propellant:
unburned and partially burned gun powder particles, some products of their
transformation and also particles of lubricants. Inorganic residues, mostly
metallic, originate from the primer as well as from metallic parts of the car-
tridge and the weapon itself. Among them only particles originating from
the primer reveal specific elemental content and characteristic morphology:
regular or distorted spheres of linear dimension of micrometers. Their mor-
phology is an effect of extreme conditions taking place during explosions of
the primer and propellant, initiated by the hit of the firing pin in the primer
(high temperature and high pressure, and then fast expansion and cooling),
whereas the elemental content is a derivative of the chemical composition of
the primer [2, 17]. In the case of using traditional lead ammunition, residues
containing lead, antimony and barium can be detected, and in the case of
lead-free ammunition, strontium or zinc and titanium.

For identification of the metallic gunshot residues a number of analytical
methods can be utilised: atomic absorption spectroscopy (AAS), neutron ac-
tivating analysis (NAA) [12], X-ray fluorescence spectrometry (XRF), but
only scanning electron microscopy with energy dispersive X-ray spectrome-
try (SEM-EDX) was recognised as the most specific method. This method en-
ables an expert to simultaneously observe the characteristic morphology of
a GSR and check its elemental content without prior damage of the object
[1, 10]. The SEM-EDX method is, for this reason, enjoying growing popular-
ity in investigations of this kind of evidence in forensic laboratories [14].
In the Institute of Forensic Research, Cracow, it has been in use since 1995
[19, 20].

One of the simplest and most effective ways of sample preparation for in-
vestigation with this method is multiple pressing of an adhesive material to
the substrate where the GSR are expected, e.g. to the suspect’s hands, face
and hair. Standard materials for this purpose are metal stubs with black
conductive carbon tabs, specially designed for sample preparation for
SEM-EDX investigation. In the case of a lack of this kind of material one can
use a small fragment of self-adhesive transparent tape. A fingerprint lifter
is, however, not suitable for this purpose as it contains gelatine binding par-
ticles of water. In the conditions inside the sample chamber, i.e. subjected to
a vacuum and an electron beam, this material deteriorates.

Most frequently gunshot residues are collected from the suspect’s hands,
where the concentration of these traces is the highest directly after shooting.
GSR, however, get removed as a result of people’s natural activity, especially
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washing and drying of hands, thus it is important that the traces are lifted
as soon as possible after the shooting. In cases where a longer period of time
elapses between shooting and lifting, traces should also be collected from the
hair, face and clothes, where they usually remain for longer.

Particles detected in the studied material are classified, taking into ac-
count their elemental contents [6, 15, 16, 18]. It has been established from
empirical studies that only three-component particles containing lead, anti-
mony and barium are unique primer residues, originating for certain from
cartridge primer. Accompanying two- and one-component particles, known
as indicative particles, are also characteristic gunshot residues; however,
particles of a similar elemental composition may be created in other circum-
stances. Moreover, particles containing iron, chromium, nickel, copper, zinc
and other elements that are typical of the cartridge case, projectile jacket
and barrel can also be found amongst gunshot residues. However, particles
containing these metals can also originate from appliances and objects of ev-
eryday use and thus they are not considered as evidence of firearm shooting.
While collecting evidence from the suspect’s hands, besides gunshot resi-
dues accidental microtraces such as grains of lighter flint (containing ce-
rium and lanthanum) or fragments containing noble metals of jewellery can
also be transferred to the adhesive tab.

The results of empirical studies described above provide a basis for a cat-
egorical (or with the use of a probability scale) expert report on the presence
or absence of gunshot residues in studied evidence material. One can cate-
gorically state whether detected metal particles are or are not gunshot resi-
dues. However, a categorical conclusion of absence of characteristic gunshot
residues in the evidence examined does not allow formulation of the opinion
that the suspected person certainly had not used a firearm. Absence of gun-
shot residues can result from the evidence being secured too late or from ac-
cidental or intentional actions of the suspect. In some countries only the
presence of unique Pb-Sb-Ba particles constitutes the criterion for a positive
statement. In other countries if these unique particles are absent, but two-
and one- component residues (Sb-Ba, Pb-Sb, Pb-Ba, Pb, Sb, Ba) are present,
experts formulate statements of the following type: “it is highly probable” or
“it can not be excluded that the detected particles are gunshot residues”.
These differences in the drawing of conclusions result from the recognition
that accidental residues may occur that are not related to the investigated
event. An important feature of this kind of examination is the possibility of
secondary transfer of gunshot residues to the evidence material, as well as
the constant exposure to contamination by these residues of people and ob-
jects in certain environments (army, police etc.). These problems can be
solved either by collecting control samples from the hands of the person se-
curing the evidence and from the surface where the hands of the suspect are
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resting (e.g. the surface of a table) prior to the collection of the evidence, or by
using lead-free ammunition by the police (as is practised in the Nether-
lands). Regardless of which of the above precautionary steps are taken, the
level of contamination with GSR of the laboratory where their examinations
are performed should be regularly checked.

Detection of characteristic gunshot residues in the evidence material en-
ables an expert to state with certainty or a high probability that a person has
fired a gun, has been present in the nearest vicinity of a firing person or has
had contact with a gun that had been fired before. However, new challenges
for GSR examinations are arising. Cases are noted where evidence such as
the gun, cases and projectiles are not found (that could be the subject of bal-
listic individual identification) and the only evidence material available is
secured gunshot residues. The administration of justice then raises the
question about the type of ammunition and hence the firearm from which
the residues could have originated.

Only a few experienced experts in the world undertake the task of identi-
fication of the type of ammunition on the basis of qualitative differences in
chemical composition of GSR [7]. Attempts at a more objective approach to
that problem by a systematic study of gunshot residues originating from se-
lected types of ammunition and utilisation of chemometric methods for in-
terpretation of the obtained results have been presented by Niewoehner [11]
and Brozek-Mucha [3, 4]. They revealed the possibility of group identifica-
tion of the ammunition used. Some ammunition types are characterised by
a great number of three-component residues arising after their discharge,
whereas others by a prevailing number of one-component particles, e.g. anti-
mony and a small number of three-component ones. However, formulating
final conclusions from experience gathered so far in this field still requires
that numerous types of ammunition be analysed and also that many experi-
ments for the same ammunition type be carried out in order to check the re-
peatability of the results.

Examinations of GSR originating from Makarov 9 mm ammunition, with
SEM-EDX method, presented in the current work were undertaken with
two aims in mind.

The first goal was to find out the numbers of residues of particular chemi-
cal classes (especially Pb-Sb-Ba) in the entire population of characteristic
gunshot residues, occurring on the shooter’s hands immediately after the ex-
periment, in order to compare them with the results of selected cases con-
cerning gunshot wounding with the use of this type of ammunition. For, in
practice, three-component residues were very rarely revealed; more fre-
quently the presence of two- and one-component particles of morphology
typical for inorganic gunshot residue was established, among which the
most numerous were antimony particles.
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The other task was checking repeatability of the results obtained with
the SEM-EDX method for samples of residues originating from the same
ammunition type (after various numbers of shots) and collected with the use
of various adhesive materials and different numbers of pressings of stubs to
the given substrate.

MATERIALS AND METHODS

The subject of the study was inorganic gunshot residues resulting from
the use of P-64 or P-83 pistols and Makarov 9 mm ammunition under experi-
mental conditions, and also real evidence material from selected cases con-
cerning gunshot wounding.

The experimental material was seven sets of residues collected on sepa-
rate adhesive tabs from the left and right hand of people shooting with P-64
and P-83 pistols, and Makarov 9 mm ammunition. After various numbers of
shots had been fired, the traces were collected with various types of lifters
and making various numbers of pressings of the stubs to the surface of hand
skin, including the thumb and the index finger. In general, the traces were
collected directly after shooting and in one case additionally after a single
washing of hands and wiping them with a paper towel. A list of the experi-
mental sets of traces is displayed in Table I. Residues in sets I-IV were col-
lected from the hands of police officers from the Cracow Regional Police
Headquarters, after they had performed routine exercises in the shooting
pool, whereas the traces within sets V-VII are from the hands of people that
have never shot before. In all of the experiments shooters held the gun in
both hands.

In the second group of traces, evidence material in three cases of gunshot
wounding was examined. These cases were selected because: P-64 pistols
and Makarov 9 mm ammunition were used; and also because the traces were
available for direct collection by the author from evidence sent for investiga-
tions.

Case 1. A pair of leather gloves was sent for examination. It belonged to
a policeman who had been wounded while someone tried to deprive him of
his official weapon. An expert at the Institute of Forensic Research was
asked whether gunshot residues were present on the evidential gloves. The
presence of a substance of the appearance of blood and also adhered particles
of soil were observed on the surface of the gloves. Microtraces were lifted on
separate stubs from the external and internal side of each glove in the area,
including the thumb and the index finger.

Case 2. In order to establish the entrance and the exit of a projectile, two
fragments of skin tissue from the left and right temple of the skull of a man
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that had been shot inside his car were sent for examination. The surface of
the skin around the holes was relatively dry, thus lifting the traces for inves-
tigation with SEM-EDX was possible by multiple pressing of two standard
stubs with black carbon tabs (one stub per each fragment of tissue).

Case 3. During the autopsy of a man who either had a fatal accident with
a weapon or committed suicide, his shirt was secured as evidence and deliv-
ered for investigation to find out whether gunshot residues were present on
the shirt. Microtraces were lifted with two separate stubs with adhesive tabs
from the left and right sleeve of the shirt (from the area between the cuff and
the elbow).

TABLE I. GUNSHOT RESIDUES OBTAINED AND COLLECTED IN THE PERFORMED
EXPERIMENT

Adhesive material

Number . Number of Conditions
Set of shots used for collection ressings of GSR collection
of GSR P &
I 12 .
T 19 Immedlat(?ly after
shooting
111 12 Aluminium stubs | About 50
and black carbon After washing of
v 12
tabs hands by shooter
\Y 6 About 100
Vi 5 — Immediately after
Aluminium stubs 100—200 shooting
VII 1 and transparent

tabs

Stubs with the collected firearm discharge residues were covered with
a conductive layer of carbon using a SCD 050 sputter, BAL-TECH, and then
placed inside the sample chamber of a scanning electron microscope,
JSM-5800, Jeol, with an energy dispersive X-ray spectrometer (Link ISIS
300, Oxford Instruments). Analysis of all of the secured samples was carried
out with the use of a program for the automatic identification of gunshot res-
1dues — GunShot application of the Link ISIS 300 system by Oxford Instru-
ments. The program automatically searches for particles of defined features,
subsequently analysing rectangular frames into which the whole area of
a stub is divided; the number and the size of frames depends on the magnifi-
cation set. Firstly, the program requires the operator to set up the layout of
the stubs as well as the Mn-Pd standard (for establishing the range of the
back scattered electron signal registered by the detector of SEM), to estab-
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lish the set of expected chemical classes of the particles, and to set the limits
of particle size and their maximum number in a given field. The conditions of
analysis are listed in Table II.

TABLE II. PARAMETERS OF MEASUREMENTS

Magnification 200 x

Accelerating voltage 20 kV

Working distance 10 mm
Acquisition time for single particle 5s

Depending on the number

Total lysis ti ;
otal analysis time of particles detected

Size of the scanned frame:

height 514 pm
width 658 um
area 0.338 mm®

The entire area of each stub was analysed. The agreement of the elemen-
tal content of a particle (resulting from its X-ray spectrum) with the class as-
signed to it by the program was checked and corrected by the operator. The
classification of the particles was performed according to the scheme pre-
sented in Table III.

TABLE III. CHEMICAL CLASSIFICATION OF GSR

The type of particles Elemental content
Unique Pb-Sh-Ba
Indicative Pb-Ba, Pb-Sb (Sn), Sb-Ba, Pb, Sb (Sn, S), Ba
Interesting Hg
Other Cr, Fe, Ni, Cu, Zn, Bi, Sn, BaSO,

During an interpretation of the results obtained, only unique and indica-
tive particles were taken into consideration.

RESULTS AND DISCUSSION

Results of the measurements performed for the experimental sets are col-
lected in Table IV and for the evidence material in Table V.
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TABLE IV. NUMBER OF PARTICLES OF CERTAIN CHEMICAL CLASS DETECTED IN
THE STUDIED SAMPLES

Set Pb-Sb-Ba | Sb-Ba | Pb-Sb | Pb-Ba Pb Sb Ba

IL 8 4 16 3 4 548 -
IR 4 2 2 - 2 256 3
IIL 3 1 3 - 4 298 —
IIR 3 — 4 — 2 267 —
IIT L 22 2 10 — 2 1128 2
ITIT R 15 — 4 — 1 301 1
IVL - - 6 - 4 174 -
IVR - - 47 - 11 321 —
VL 2 2 21 1 8 700 -
VR 2 - 22 — 3 496 -
VIL 7 — 143 5 68 456 -
VIR 26 — 568 5 30 1812 -
VII L 17 - 130 1 135 1029 2
VIIR 35 2 133 4 78 1030

L — left hand; R — right hand.

TABLE V. RESULTS OF THE EXAMINATION OF SELECTED CASES WITH THE USE OF
P-64 PISTOLS AND 9 MM MAKAROV AMMUNITION

Case | Pb-Sb-Ba | Sb-Ba | Pb-Sb | Pb-Ba Pb Sb Ba
1L — — 5 — 10 60 —
1R - - 2 - 11 51 -
2L — — — — — 4 —
2R - - 3 - - 212 -
3 L — — 1 — 1 2 —
3R — — 4 1 4 5 —

Note. Microtraces were lifted from various substrates; case 1: from the left and right leather
glove; case 2: from fragments of skin tissue of the left and right temple; case 3: the left and right
sleeve of a shirt.

One can make a number of observations on the basis of an inspection of
the data presented in Table IV.
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One of the first observations is the absence of the expected relation be-
tween the total number of revealed traces and the number of shots fired in
particular experiments. A much stronger influence on the number of de-
tected residues was exerted by the method of collecting samples for exami-
nations, i.e. the adhesive material applied, and, above all, the number of
pressings of the stub onto a palm surface. The largest number of residues
was recorded in the cases of samples V and VII, obtained after three and one
shots respectively, both collected by pressing the lifter onto the palm more
than one hundred times. In spite of the adhesive material getting saturated
with other microtraces — such as fragments of skin, a single hair and dust —
already after a few pressings, residues of micrometer size still have a chance
to transfer onto a stub.

Moreover, it has been found that data shown in Table IV reveal a similar-
ity of proportions in which residues of particular elemental composition oc-
cur. Characteristic repeating features of the analysed sets of gunshot resi-
dues were that the indicative antimony residues formed the most numerous
group, and that the unique three-component Pb-Sb-Ba residues occurred in
a small number or were absent.

In the case of set IV, collected from a person who washed his hands once
and wiped them with a paper towel after exercises in the shooting pool, resi-
dues of those groups that were present in small numbers in the other sets,
1.e. Pb-Sb-Ba, Sb-Ba, Pb-Ba and Ba, were not found. This distribution of resi-
dues was similar to that observed in cases concerning gunshot wounding
with the use of pistol P-64 and Markarov 9 mm ammunition, examined in
the Institute of Forensic Research. In each of these cases a relatively large
number of indicative one- or two-component residues, Sb, Pb and Pb-Sb,
were found (Table V).

All of the observations mentioned above should be taken into consider-
ation when formulating an expert report in Poland. It seems to be plausible
to formulate opinions at a level of probability such as: “it can not be excluded
that” and even “with a high probability” when indicative residues are re-
vealed as a result of analysis of the evidence. This sort of conclusion can be
an important (although not decisive) contribution to a case. For this ap-
proach is supported by the fact, observed by the author, that in material col-
lected from persons having no contact with firearms, residues of this compo-
sition and regular spherical morphology were practically absent. It is also
confirmed by Garofano et al. [6] in their work on lead, antimony and barium
microtraces originating from sources other than firearm ammunition. Al-
though during their study the authors found two-component particles, con-
taining e.g. antimony and barium, considered by some experts as unique
residues, none of the presented particles showed the characteristic morphol-
ogy for GSR.
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The observed similarity of the results obtained for different sets of gun-
shot residues from Makarov ammunition (Tables IV and V) was additionally
tested with the use of selected non-parametric statistical methods, 1i.e.
R-Spearman and 7-Kendall rank correlation coefficients. Prior to that the
content of particles in particular elemental classes was presented as a per-
centage of the total number of particles detected for samples from each palm
separately, and summarily for the right and left palm (for each given set).

R-Spearman and 7-Kendall rank correlation coefficients take values from
the range from —1 to +1, where +1 means full agreement of rank orders,
0 — means no agreement of rank orders and —1 means full opposition to
agreement of rank orders. In the case of both coefficients the significance of
calculated correlations is also tested. The null hypothesis assumes that
there is no relation between a pair of samples being compared (H,: R = 0;
H,: 7 = 0). The null hypothesis is true when R< R,  or7<rt, .

The process of calculation of R-Spearman and 7-Kendall rank correlation
coefficients will be described in detail for two examples: for samples L and R
of set VI, taken from the left and right palms of a person who shot three times
(Table VI) and also for sets I and IV, in this case taking into consideration
summary results obtained for samples from the right and left palms (Ta-

ble VII).

TABLE VI. CALCULATION OF R-SPEARMAN AND 7-KENDALL RANK CORRELATION
COEFFICIENTS FOR SAMPLES FROM THE LEFT AND RIGHT HAND
WITHIN EXPERIMENTAL SET I

Chemical | Percentage [%] Rank S Diffe- Ordered ranks
class of rence
particles L R L R d L R
Pb-Sb-Ba | 1.03 1.07 4 0 1.5 1.5
Sb-Ba 0 0 1.5 1.5 0 1.5 1.5
Pb-Sb 21.06 | 23.27 6 6 0 3 3
Pb-Ba 0.74 0.20 3 3 0 4 4
Pb 10.01 1.23 5 5 0 5 5
Sb 67.16 | 74.23 7 7 0 6 6
Ba 0 0 1.5 1.5 0 7 7

In order to calculate the Spearman rank correlation coefficient of every
chemical class of residues in a sample, an integer number — called rank
S —was assigned, beginning from the smallest number. If two (or more) val-
ues were the same, they were given tie ranks that were calculated as the
mean value of ranks which these values would have obtained if they were



72 Z. Brozek-Mucha

different. Then, for each pair of samples a difference d between ranks within
a particular variable (i.e. the chemical class of particles) was calculated.

TABLE VII. CALCULATION OF R-SPEARMAN AND 7-KENDALL RANK CORRELATON
COEFFICIENTS FOR SUMMARY RESULTS OBTAINED FOR THE LEFT AND
RIGHT HAND WITHIN EXPERIMENTAL SETS I AND IV

Chemical | Percentage [%)] Rank S Diffe- | Ordered ranks
class of rence
particles I v I v d I v
Pb-Sb-Ba 1.41 0 5 2.5 2.5 1.5 2.5
Sb-Ba 0.70 0 3.5 2.5 1 1.5 2.5
Pb-Sh 2.11 9.41 6 6 0 3.5 2.5
Pb-Ba 0.35 0 1.5 2.5 -1 3.5 5
Pb 0.70 2.66 3.5 5 -1.5 5 2.5
Sb 94.37 | 87.92 7 7 0
Ba 0 0 1.5 2.5 -1 7 7

The sum of the squared differences was put into formula {1} defining the
Spearman rank correlation coefficient:

6> d

R=1- ;
N(N®-1)

{1

N — the number of variables, i.e. the chemical classes of particles.

The R value calculated for the pair of samples L and R in set VI was equal
to 1, and for sets I and IV, R = 0.795. From the comparison of this value to
R, ,=0.714 (N=r="T;2=0.05) the null hypothesis assuming no relation be-
tween the compared samples was rejected, so it was assumed that the sam-
ples were correlated.

In order to calculate the 7-Kendall coefficient, in the same way as above,
ranks were assigned to variables within both compared samples, and then
the pairs of ranks were put in order so that ranks of chemical class of resi-
dues for the first sample (L in Table VI; IV in Table VII) increased in natural
succession, beginning from the smallest value. In the column of ordered
ranks for the second sample (R in Table VI; IV in Table VII) the following
were calculated: the numbers of ranks located in rows below, bigger than
that in the first row, i.e. 1.5 (2.5), which resulted in £, = 5 (3), and then the
number of ranks bigger than 1.5 (2.5) located below the second row, which
resulted in k&, = 5 (3); bigger than 3 (2.5), located under the third row —
k, = 4 (3); etc. As the result of this operation the following was obtained:
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S= Yk =5+5+4+3+2+1=20for L and R (Table VI) and S= Yk, =

3+3+3+2+2+1=14forIand IV (Table VII). The 7-Kendall correlation co-
efficient can be expressed by the following formula:

_ 28 ~
GN(N-1)-T, - [AN(N-1)-T,

1; {2}

where:

11
T == >t —-1);
=g 2t

1 l
T, =§zltj(tj -1);
p=

t;, t;— number of tie ranks in group of ranks in each sample.

Inthecaseof samplesLandR: T, =1/2[2(2-1)]=1; T,=1/2[2(2—-1)] =1,
and so the trivial solution 7 = 1 was obtained meaning full conformity of
ranks.

In the case of samples I and IV: 7}, = 1/2 [2(2 — 1) + 2(2 — 1)] = 2;
T,, =1/2 [4(4 — 1)] = 6, and so 7 = 0.659. After comparison of the value of
7=0.659 with the value of 7, , =0.619 the null hypothesis of no correlation be-
tween the analysed samples was rejected, thus it was assumed that a corre-
lation exists between them.

Statistical calculations presented for the examples of samples L and R as
well as I and IV were carried out for all pairs of samples containing residues
from the left and right hand in each set, and also for pairs of sets, where the
sum of residues from both hands was taken into account. Final conclusions
from these calculations in the form of an ascertainment of presence (+) or ab-
sence (-) of correlation are presented in Table VIII and IX. Moreover, in Ta-
ble IX results of the examinations of gunshot residues in the cases men-
tioned, as well as their relations to the experimental material, were also in-
cluded. It is worthwhile mentioning that in most cases high values of corre-
lation coefficients were obtained — close to 1 —hence indicating a strong cor-
relation, i.e. a high similarity between the pairs of samples being compared.
The probability of the null hypothesis (the absence of a correlation) was in
these cases lower than the assumed level of significance, a = 0.05.

One can conclude from Table VIII that gunshot residues that settle on the
surface of the palms of a shooter holding a gun with both hands are qualita-
tively correlated, i.e. they exhibit mutual similarity.

The results of examinations obtained for the experimental sets listed in
Table IX confirmed the earlier observations of their mutual similarity (ex-
cept for set ITI being distinguished from the other ones). Results obtained for
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the presented cases indicated a strong similarity not only to set IV (repre-
senting a limited set of chemical classes of residues due to a part of them be-
ing lost after washing hands) but also to experimental sets V-VII character-
ised by the presence of a large number of residues (resulting from at least
one hundred pressings of an adhesive material onto the shooter’s palms).
The data were also different from the experimental set III.

TABLE VIII. COMPARISON OF THE RESULTS OBTAINED FOR SAMPLES OF THE LEFT
AND RIGHT HAND WITHIN A PARTICULAR SET WITH THE USE OF
R-SPEARMAN AND 7-KENDALL RANK CORRELATION COEFFICIENTS

Coefficient I II IT1 v v VI VII
R - + + + + + +
T + + + + + + +

(-) — lack of correlation; (+) — presence of correlation.

TABLE IX. EVALUATION OF THE SIMILARITY OF PAIRS OF SAMPLES WITH THE USE
OF R-SPEARMAN AND 7-KENDALL RANK CORRELATION COEFFICIENTS

I II II1 v \ VI VII

11 +
111 +
v +
+
+
+

VI
VII

++ [+t
|

|
+ [+ |+ |+ |+ |+
+ [+ |+ |+ |+
+ [+ |+ |+
+

Note. As the results of calculations were qualitatively the same for both coefficients, only one
sign for a pair of samples was placed in the table.
(=) — lack of correlation; (+) — presence of correlation.

As a summary of the performed study of gunshot residues obtained as
a result of using P-64 or P-83 pistols and Makarov 9 mm ammunition, it
should be mentioned that among the entire population of metallic gunshot
residues originating from the primer the most numerous group was formed
by the indicative residues containing antimony, whereas the unique three-
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component Pb-Sb-Ba residues were present in negligible amounts; more-
over, they can be immediately removed after a single washing of hands.
These findings, gained on the basis of observing experimental materials, are
consistent with the results of expert reports prepared in cases of gunshot
wounding involving various substrates as evidence material which were
more difficult to examine due to both their nature (the design of the fabric,
the humidity of tissues) and impurities (traces of soil, blood stains etc.).
Moreover, these materials were usually delivered after a lapse of time and
after being subjected to some procedures that could contribute to a loss of
gunshots residue (visual inspection, packing and in the case of tissues — wip-
ing of blood stains, shaving of hairy skin etc).

Thus the fact that only indicative one- or two-component residues were
detected and the absence of three-component residues in the secured mate-
rial should be taken into account when drawing up an expert report. In such
cases drawing conclusions in terms of probabilities seems justified, as it can
to make an important contribution to a case.

It has been found that the more pressings of a stub to the examined sur-
face were performed during sample collection, the more gunshot residues
were transferred to the lifter.

A detailed analysis of the results obtained in the course of the performed
examinations, both visual and with the use of non-parametric statistical
methods, 7-Kendall and R-Spearman rank correlation coefficients, allowed
us to ascertain the similarity between the proportions of residues of defined
elemental compositions occurring in particular samples. Thus, the repeat-
ability of the results obtained for experimental samples, as well as a signifi-
cant similarity between the majority of them and the evidence samples from
real cases was confirmed.

CONCLUSIONS

From the study performed on several sets of gunshot residues obtained
during experiments using P-64 or P-83 pistols and Makarov 9 mm ammuni-
tion it was found that a repeating feature was the presence of a large number
of indicative antimony particles and a very small number of three-compo-
nent unique Pb-Sb-Ba particles among the entire population of metallic resi-
dues originating from the primer. Residues of this class as well as of other
weakly represented classes can be removed even after a single washing of
hands. The same or a very similar distribution of residues was observed for
evidence materials in the cases concerning gunshot wounding with the use
of the same type of firearm and ammunition. Thus, the fact that only indica-
tive one- or two-component residues were revealed in the evidence material,
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in the absence of three-component ones, should not be overlooked when for-
mulating an expert report. So, drawing a conclusion with the use of a proba-
bility scale in such cases seems to be fully justified.

There are many factors influencing the quality and quantity of gunshot
residues accessible for laboratory examinations for forensic purposes (the
type of firearm and ammunition used, the number of shots, the distance
from the barrel to the surface examined, the weather during shooting, the
time from the discharge to the moment of collecting the evidence material
and other factors that cannot always be controlled). However, the most im-
portant influence seems to be exerted by the method of collection of the evi-
dence material, especially the number of pressings of the adhesive material
to the substrate of interest, e.g. the hands of a suspect. Only multiple (at
least one hundred times) pressings of a stub with an adhesive tab guarantee
that a large number of gunshot residues will be collected and concentrated
on a relatively small surface — this optimizes time and work put into labora-
tory research on these traces. With the use of non-parametric statistical
methods (r-Kendall and R-Spearman rank correlation coefficients) the re-
peatability of the results obtained for the experimental samples was con-
firmed and a similarity between the majority of them and the real evidence
samples was shown.
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BADANIA METODA SEM-EDX NIEORGANICZNYCH SLADOW
POWYSTRZALOWYCH POCHODZACYCH Z AMUNICJI WZOR
MAKAROW, KALIBER 9 MM

Zuzanna BROZEK-MUCHA

WSTEP

W przypadkach przestepstw z uzyciem broni palnej opinie dla potrzeb organéw
§ledezych 1 procesowych wykonuja biegli z zakresu balistyki oraz kryminalistycz-
nych badan fizykochemicznych. Balistyka zajmuje sie zachowaniem sie naboju
wewnatrz broni palnej, torem lotu pocisku i przeksztatcaniem energii kinetycznej
pocisku w inne rodzaje energii po osiagnieciu celu [13]. Fizykochemiczne badania
§ladow powystrzatowych, zwane tez balistyka chemiczna, stuza identyfikacji uszko-
dzen jako przestrzelin (ze wskazaniem otworu wlotowego i wylotowego), ustaleniu
przyblizonej odlegtosci, z jakiej strzelano, a przede stwierdzeniu, ze dana osoba uzyta
broni [5, 9, 19, 20].

Do §ladéw powystrzatowych (spotykanych w literaturze fachowej m.in. pod na-
zwami gunshot residue — GSR oraz cartridge dicharge residue — CDR ) zalicza sie za-
réwno czastki organiczne, jak 1 nieorganiczne [8]. Pozostalosci organiczne stanowia,
pochodne tadunku miotajacego: niespalone lub niedopalone drobiny prochu strzelni-
czego, niektére produkty ich rozkladu, a takze drobiny smaréw. Pozostatloéci nie-
organiczne, na ogél metaliczne, pochodza z przemiany materialu inicjujacego —
sptonki oraz z metalowych czesci naboju 1 broni. Wéréd tych ostatnich tylko czastki
powstale ze sptonki wykazuja specyficzny sktad pierwiastkowy oraz charaktery-
stycznga morfologie: tworzg regularne lub odksztatcone kulki o wielko$ci rzedu mi-
krometréw. Ich budowa jest wynikiem ekstremalnych warunkéw panujacych pod-
czas reakeji wybuchowych sptonki i prochu strzelniczego zachodzacych po uderzeniu
grota iglicznego w sptonke (wysoka temperatura i wysokie ci$nienie, a nastepnie
nagte rozprezenie i ochtodzenie), zas sklad pierwiastkowy stanowi pochodna sktadu
chemicznego materiatu sptonki [2, 17]. W przypadku uzycia amunicji otowiowej spo-
tyka sie z reguty otéw, antymon 1 bar, a w przypadku amunicji bezotowiowej stront
lub cynk i tytan.

Identyfikacji metalicznych $ladéw powystrzatowych stuzy wiele metod analitycz-
nych o wysokiej czutoéci, m.in. atomowa spektroskopia absorpcyjna (AAS), neutrono-
wa analiza aktywacyjna (NAA) [12], spektrometria fluorescencji rentgenowskiej
(XRF), jednak za najbardziej specyficzna uznaje sie metode elektronowej mikrosko-
pii skaningowe] potaczona z energodyspersyjng mikroanaliza rentgenowska
(SEM-EDX). Pozwala ona bowiem na jednoczesna obserwacje charakterystycznej
morfologiiioznaczanie skladu chemicznego czastek powystrzatowych bez konieczno-
$ciich niszczenia [1, 10]. Metoda SEM-EDX zyskuje wiec coraz wieksza popularnoéé
w badaniach tego rodzaju $ladéw w laboratoriach kryminalistycznych [14]. W kra-
kowskim Instytucie Ekspertyz Sadowych jest wykorzystywana od 1995 roku [19, 20].

Jednym z prostszych i efektywniejszych sposobéw przygotowania materiatu do
badan ta technikg jest wielokrotne przykladanie materialu samoprzylepnego do
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podtoza, na ktérym spodziewane jest wystepowanie charakterystycznych dla uzycia
broni czastek powystrzatowych, a wiec do dioni, twarzy, wloséw 1 odziezy osoby po-
dejrzanej o uzycie broni palnej. Do tego celu standardowo uzywa sie stolikéw metalo-
wych z przewodzacym materialem przylepnym, specjalnie przeznaczonych do przy-
gotowania probek do badan metoda SEM-EDX. W razie braku takich materiatéw do
zabezpieczenia Sladow powystrzatowych mozna w ostatecznoS$ci uzyé¢ niewielkiego
fragmentu przezroczystej taémy samoprzylepnej. Nie wolno jednak stosowaé folii
daktyloskopijnej, ktérej material przylepny stanowi zelatyna wiazaca czasteczki
wody. W warunkach panujacych w komorze préobek SEM, tj. pod wplywem prézni
oraz wiazki elektronowej, material ten ulega rozktadowi.

Najczesciej slady powystrzatowe sa zabezpieczane do badan z dtoni osoby pode;j-
rzanej o uzycie broni, na ktorych ich koncentracja bezposrednio po zdarzeniu jest naj-
wieksza. Czastki powystrzatowe sg jednak usuwane wskutek naturalnej aktywnosci
cztowieka. Prawdopodobienstwo ich usuniecia zwieksza mycie i wycieranie rak, dla-
tego tez wazne jest, aby czas, jaki uptynie miedzy zdarzeniem a zabezpieczeniem §la-
déw, byl jak najkrotszy. W przypadku uptywu dtuzszego czasu zabezpiecza sie row-
niez material z wlosow, twarzy 1 odziezy, gdzie czastki zazwyczaj utrzymuja sie
dtuze;.

Wykryte w badanym materiale czastki klasyfikuje sie biorac pod uwage ich sktad
pierwiastkowy [6, 15, 16, 18]. Na podstawie badan empirycznych stwierdzono, ze je-
dynie czastki tréjsktadnikowe zawierajace jednoczes$nie oléw, antymon i bar sa
czastkami unikatowymi, pochodzacymi bez watpienia z wybuchu sptonki naboju do
broni palnej. Towarzyszace im dwu i jednosktadnikowe czastki, zwane indykatywny-
mi, sg rOwniez charakterystycznymi $ladami powystrzalowymi; jednak czastki o po-
dobnym sktadzie pierwiastkowym moga sie tez uformowaé w innych okoliczno$ciach.
Ponadto do §ladéw powystrzalowych naleza czastki zawierajace zelazo, chrom, ni-
kiel, miedz, cynk, cyneiinne pierwiastki, ktore sa typowe dla ptaszcza pocisku, tuski
1 lufy broni palnej. Poniewaz moga one pochodzi¢ réwniez z urzadzen i przedmiotow
codziennego uzytku, nie wykorzystuje sie ich jako dowodu w sprawach dotyczacych
postrzatu. Podczas zabezpieczania préobek do badan (np. z rak) oprocz sladéw powy-
strzalowych na material przylepny przenosza sie takze przypadkowe zabrudzenia,
np. kuleczki piasku z kamienia do zapalniczek (zawierajace m.in. cer i lantan) czy
drobiny metali szlachetnych pochodzacych z bizuterii.

Powyzej opisane rezultaty do$wiadczen stanowig podstawe wydawania przez
bieglych opinii kategorycznych (badz z uzyciem skali prawdopodobienstwa) co do
obecnosci $§ladéow powystrzatowych w badanym materiale. Kategorycznie mozna
stwierdzié, czy zarejestrowane czastki metaliczne sa, lub tez nie sa, $ladami powy-
strzalowymi. Jednakze kategoryczny wniosek, iz badany material nie zawiera cha-
rakterystycznych §ladéw powystrzalowych, nie upowaznia do formutowania opinii,
ze osoba, od ktorej 6w materiat pobrano, z pewnoécia nie uzywala broni palnej. Brak
tych §ladéw moze byé¢ wynikiem zbyt péznego lub niewtaéciwego zabezpieczenia ma-
terialu do badan albo tez wynikiem przypadkowego lub celowego dziatania osoby po-
dejrzanej. W niektdérych krajach, np. w Wielkiej Brytanii, jako kryterium opinii pozy-
tywnej przyjmuje sie jedynie obecnoéé¢ czastek tréjsktadnikowych Pb-Sb-Ba. W in-
nych krajach w przypadku braku tych czastek, ale w obecnosci dwu 1 jednosktadniko-
wych pozostalosci (Sb-Ba, Pb-Sh, Pb-Ba, Pb, Sb oraz Ba) formutluje sie opinie typu
,»z duzym prawdopodobienstwem” lub ,nie mozna wykluczy¢, ze znalezione czastki to
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§lady powystrzatowe”. To zréznicowanie wnioskowania wynika ze §wiadomos$ci ist-
nienia mozliwoéci pojawienia sie przypadkowych §ladéw, ktére nie sa zwigzane z ba-
danym zdarzeniem. Istotna strona tych badan jest bowiem mozliwo§é wtérnego prze-
niesienia §ladéw powystrzatowych na material dowodowy oraz istnienia statego za-
nieczyszczenia (kontaminacji) tymi sladami osob 1 przedmiotéw w pewnych érodowi-
skach (policja, wojsko itp.). Problem ten moze by¢ rozwigzany poprzez pobieranie
prébek kontrolnych z dloni osoby zabezpieczajacej $lady powystrzatowe oraz z miej-
sca, gdzie spoczywaja rece podejrzanego (np. z blatu stolu), zanim zostanie pobrany
wlasciwy material dowodowy lub tez poprzez stosowanie przez policje amunicji
bezotowiowej (jak dzieje sie to w Holandii). Niezaleznie od powyzszych zabezpieczen,
nalezy sprawdza¢ poziom kontaminacji tymi §ladami laboratorium, w ktorym wyko-
nuje sie ich badania.

Ujawnienie charakterystycznych §ladéw powystrzatowych w materiale dowodo-
wym pozwala na stwierdzenie z pewnoscig lub wysokim prawdopodobienstwem, ze
osoba ta data strzal, znajdowala sie w bezposéredniej blisko$ci osoby strzelajacej badz
tez miala kontakt z bronia, z ktérej strzelano. Jednakze przed fizykochemicznymi
badaniami nieorganicznych §ladéw powystrzatowych pojawiaja nowe wyzwania. No-
tuje sie bowiem przypadki, gdy nie odnajdowane sa dowody rzeczowe w postaci broni,
tusek i1 pociskéw (ktére na podstawie badan balistycznych mogtyby by¢ ze soba indy-
widualnie dopasowane), a jedyny materiat dowodowy stanowig zabezpieczone §lady
powystrzatowe. Wymiar sprawiedliwo$ci stawia wowczas pytanie o rodzaj amunicji,
a wiec 1 broni, z jakiej $§lady te mogltyby pochodzié.

Typowania uzytej amunicji na podstawie jako$ciowej oceny réznic w sktadzie che-
micznym ujawnionych $ladéw powystrzalowych podejmuja sie tylko nieliczni eks-
perci, ktérzy dysponuja bogatym, wieloletnim doéwiadczeniem [7]. Préby bardziej
zobiektywizowanego podejécia do tego problemu poprzez systematyczne badania §la-
déw powystrzatowych pochodzacych od wybranych rodzajéw amunicji oraz wykorzy-
stanie metod chemometrycznych do interpretacji uzyskiwanych wynikow zostaty za-
prezentowane przez Niewoehnera [11] 1 Brozek-Muche [3, 4]. Wykazaty one, ze ist-
nieje mozliwo$é identyfikacji grupowej uzytej amunicji. Jedne typy amunicji charak-
teryzuja sie tym, iz w wyniku ich uzycia powstaje duza liczba czastek tréjsktadniko-
wych, a w przypadku innych przewazaja czastki jednosktadnikowe, np. antymono-
we, za$ czastki trojskladnikowe sa nieliczne. Sformutowanie ostatecznych wnioskow
z dotychczas uzyskanych doswiadczen w tej dziedzinie wymaga jednak dokonania
analizy wielu rodzajéw amunicji, a takze przeprowadzenia licznych powtérzen eks-
perymentu z uzyciem identycznej amunicji w celu sprawdzenia powtarzalno§ci wyni-
kow.

Badania metoda SEM-EDX charakterystycznych §ladéw powystrzatowych po-
chodzacych z amunicji wzér Makarow, kaliber 9 mm, podjete w prezentowanej pracy,
mialy spelnia¢ dwojakie zadanie.

Pierwszym z zamierzen bylo zbadanie liczebnos$ci poszczegélnych klas chemicz-
nych czastek (w szczegblnosci Pb-Sb-Ba) w catej populacji charakterystycznych §la-
déw powystrzalowych, wystepujacych bezpoérednio po strzelaniu na dloniach oséb
strzelajacych, w celu poréwnania ich z wynikami wybranych ekspertyz dotyczacych
spraw postrzatowych z uzyciem tej amunicji. W praktyce bowiem rzadko ujawniano
czastki trojsktadnikowe, czeSciej stwierdzano obecno§é czastek dwu- 1 jednosktadni-
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kowych o typowej dla nieorganicznych §ladéw powystrzatowych morfologii, wéréd
ktorych najliczniej wystepowaly czastki zawierajace antymon.

Drugim zadaniem bylo sprawdzenie, czy wyniki uzyskane metoda SEM-EDX dla
prébek sladéw pochodzacych z tego samego rodzaju amunicji (po wykonaniu réznej
liczby strzatéw) 1 zebranych na rézne materialy przylepne przy réznej liczbie przyto-
zen stolika sg powtarzalne.

MATERIAE I METODYKA BADAN

Przedmiotem badan byly nieorganiczne $lady powystrzalowe powstate po uzyciu
pistoletow P-64 lub P-83 i amunicji wzér Makarow, kaliber 9 mm, uzyskane na dro-
dze eksperymentu oraz w postaci rzeczywistego materiatu dowodowego dotyczacego
spraw postrzatowych.

Materiat eksperymentalny stanowito siedem zestawow $ladéw pobranych na ma-
terial przylepny, osobno z lewej oraz prawej dloni oséb strzelajacych z pistoletow
P-641P-83 przy uzyciu amunicji wzér Makarow, kaliber 9 mm. Slady (po wykonaniu
réznej liczby strzatéw) zebrano na rézne rodzaje materiatu przylepnego, dokonujac
roznej liczby przylozen stolikéw do skory rak z okolic keiuka 1 palca wskazujacego.
Slady byly pobierane na ogét bezposrednio po strzelaniu, a w jednym przypadku do-
datkowo po jednorazowym umyciu i wysuszeniu rak papierowym recznikiem. Liste
badanych zestawéw $ladéw powystrzalowych zamieszczono w tabeli 1. Slady znaj-
dujace sie w zestawach I-IV zostatly zebrane z rak funkcjonariuszy Komendy Woje-
wodzkiej Policji w Krakowie po wykonaniu przez nich rutynowych ¢wiczen na strzel-
nicy, a §lady wystepujace w zestawach V-VII od oséb, ktére wezesniej nie miaty do
czynienia z bronia palna. W eksperymentach tych strzelano oburacz.

W ramach drugiej grupy $éladéw rozpatrywano materialy dowodowe z trzech
spraw postrzatowych wybranych ze wzgledu na fakt, iz dotyczyly uzycia pistoletow
P-64 1 amunicji wzér Makarow 9 mm oraz z uwagi na mozliwo$¢ samodzielnego po-
brania prébki z nadestanych do badan dowodéw rzeczowych.

Przypadek 1. Do badan nadestano pare skérzanych rekawiczek nalezacych do po-
licjanta, ktdry zostat ranny podczas wyrywania z jego rak broni stuzbowej. Do biegte-
go Instytutu Ekspertyz Sadowych skierowano pytanie, czy na dowodowych reka-
wiczkach znajduja sie §lady powystrzatowe. Na powierzchni rekawiczek stwierdzono
obecno§é substancji przypominajacej zaschnieta krew oraz przylgnietych drobin gle-
by. Na dwa osobne stoliki zebrano mikroslady z okolic palca wskazujacego i kciuka,
z zewnetrznej 1 wewnetrznej strony rekawiczek.

Przypadek 2. W celu ustalenia otworu wlotowego 1 wylotowego pocisku przekaza-
no do analizy dwa fragmenty §wiezej tkanki skornej z okolicy lewej i prawej skroni
osoby zastrzelonej w kabinie samochodu osobowego. Powierzchnia skéry wokoét otwo-
réw wykazywata niewielka wilgotno$é, dlatego tez mozliwe byto pobranie mikro§la-
déw do badan metoda SEM-EDX poprzez wielokrotne przytozenie dwoch standardo-
wych stolikow z krazkami przylepnymi (kazdy z nich przykladano do poszczegdlnego
fragmentu tkanki).

Przypadek 3. Dowdd rzeczowy w postaci koszuli meskiej zabezpieczonej w trakcie
sekeji zwlok osoby, ktéra ulegta wypadkowi lub targneta sie na wlasne zycie, dostar-
czono do badan wraz z pytaniem, czy nosi ona $lady uzycia broni palnej. Na dwa stoli-
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ki z materiatem przylepnym pobrano mikroslady z rekawéw koszuli (od wysokoéci
mankietu do wysokosci tokcia).

Stoliki z zabezpieczonymi $ladami powystrzalowymi zostaly pokryte przewo-
dzaca warstwa wegla w napylarce SCD 050 firmy BAL-TECH, a nastepnie umiesz-
czone w komorze probek elektronowego mikroskopu skaningowego JSM-5800 firmy
Jeol (Japonia) sprzezonego ze spektrometrem promieniowania rentgenowskiego
z dyspersja energii Link ISIS 300 firmy Oxford Instruments (Wielka Brytania). Ana-
lize wszystkich zabezpieczonych prébek przeprowadzono za pomoca programu do au-
tomatycznej identyfikacji §ladéw powystrzatowych GunShot jako czeéci systemu
Link ISIS 300 firmy Oxford Instruments. Program ten samodzielnie wyszukuje
czastki o okreslonych cechach, analizujac kolejno prostokatne obszary, na ktére dzie-
lona jest powierzchnia stolika mikroskopowego; ilos¢ 1 wielkos¢ tych pdl jest zalezna
od zadanego powiekszenia. Na wstepie program wymaga zdefiniowania przez opera-
tora polozenia stolikow oraz standardu manganowo-palladowego (stuzacego do okre-
$lenia zakresu sygnatu rejestrowanego przez detektor elektronéw wstecznie rozpro-
szonych w mikroskopie elektronowym), ustalenia zbioru spodziewanych klas che-
micznych czastek, wyznaczenia gérnej i dolnej granicy rozmiardw czastek oraz mak-
symalnej ich liczby w analizowanym polu. Zestawienie warunkow pomiaru zamiesz-
czono w tabeli II.

Cata powierzchnia kazdego stolika zostata poddana analizie. Zgodnoéé sktadu
pierwiastkowego znalezionej czastki (wynikajacego z zarejestrowanego dla niej wid-
ma rentgenowskiego) z przypisana jej przez program klasa chemiczna byta spraw-
dzanaikorygowana przez operatora. Klasyfikacji czastek dokonano wedtug schema-
tu przedstawionego w tabeli III. W trakcie interpretacji wynikéow badan brano pod
uwage tylko czastki unikatowe 1 indykatywne.

OMOWIENIE WYNIKOW

Wyniki przeprowadzonych pomiaréw zestawéw eksperymentalnych zebrano
w tabeli IV, a materialow dowodowych w tabeli V.

Analizujac dane przedstawione w tabeli IV mozna dokonaé szeregu obserwacji.

Jednym z pierwszych spostrzezen byl brak oczekiwanej zalezno$ci pomiedzy
catkowita liczba ujawnionych §ladéw i liczba strzaléw w poszczegdlnych ekspery-
mentach. Znacznie silniejszy wplyw na liczbe rejestrowanych czastek miat sposéb
zabezpieczenia probek do badan, tj. uzyty material przylepny, a przede wszystkim
liczba przyltozen stolika do powierzchni dloni. Najwieksza liczbe czastek zarejestro-
wano w przypadku prébek Vi VII otrzymanych po daniu trzech oraz jednego strzatu,
a zebranych poprzez ponad stukrotne przyltozenie stolika z materialem przylepnym
do powierzchni dloni. Pomimo wysycenia sie juz po kilku przylozeniach materiatu
przylepnego innymi $ladami: fragmentami nabtonka, pojedynczymi wtosami i ku-
rzem, czastki o rozmiarach rzedu mikrometréw ciagle jeszcze maja mozliwo$¢ prze-
nie$¢ sie na stolik.

Ponadto mozna bylo zaobserwowad, iz dane przedstawione w tabeli IV wykazujg
podobienstwo proporcji, w jakich wystepuja czastki o okreslonym sktadzie chemicz-
nym. Powtarzajaca sie cecha charakterystyczna dla badanych zbioréw sladéw powy-
strzalowych bylo tworzenie najliczniejszej grupy przez indykatywne czastki anty-
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monowe oraz wystepowanie w znikomych ilociach (lub brak) unikatowych czastek
tréjskladnikowych Pb-Sb-Ba.

W przypadku zestawu IV zabezpieczonego od osoby, ktéra bezposrednio po wyko-
naniu ¢wiczenia na strzelnicy jeden raz umyta rece i wytarta je papierowym reczni-
kiem, nie ujawniono $ladow tych klas, ktére w innych zestawach wyrézniaty sie nie-
wielka liczebnoScia, tj. Pb-Sbh-Ba, Sb-Ba, Pb-Ba oraz Ba. Taki uktad §ladow zblizony
byt do uktadu obserwowanego w przypadkach opinii wykonanych w Instytucie Eks-
pertyz Sadowych dotyczacych spraw postrzatu przy uzyciu pistoletu P-64 i amunicji
wzor Makarow 9 mm. W kazdym z tych przypadkéw ujawniono wzglednie duza liczbe
indykatywnych czastek jedno i dwusktadnikowych: Sb, Pb i Pb-Sb (tabela V).

Powyzsze spostrzezenia powinny by¢ uwzglednione w sposobie formulowania
opinii w Polsce. Wydaje sie, ze uzasadnione jest opiniowanie z uzyciem skali prawdo-
podobienstwa typu: ,nie mozna wykluczy¢, ze”, a nawet ,,z duzym prawdopodobie-
nstwem”, gdy w wyniku przeprowadzonych badan w materiale dowodowym ujawnia
sie czastki indykatywne. Podobne stwierdzenie moze wnie$¢ istotny (cho¢ nie roz-
strzygajacy) wklad do sprawy. Za takim podej$ciem przemawia zaobserwowany
przez autorke fakt, 1z w materiale zebranym od 0os6b nie majacych stycznosci z bronia
palna praktycznie nie spotyka sie czastek o takim sktadzie i regularnej kulistej budo-
wie. Potwierdza to réwniez Garofanoiin. [6] w pracy dotyczacej mikro§ladéw otowiu,
antymonu i baru pochodzacych z innych zrédel, niz amunicja broni palnej. Chociaz
podczas badan wspomniani autorzy ujawnili czastki dwuskladnikowe, m.in. anty-
monowo-barowe, uznawane przez niektorych za czastki unikatowe, to jednak zadna
z nich nie wykazywata charakterystycznej dla §ladéw powystrzalowych morfologii.

Zaobserwowane podobienstwo wynikéw zebranych w tabelach IV i V, uzyska-
nych dla réznorodnych zestawéw §ladéw powystrzalowych z amunicji Makarowa,
sprawdzono dodatkowo za pomoca wybranych nieparametrycznych metod staty-
stycznych, tj. wspétezynnikéw korelacji rangowej R Spearmana i 7 Kendalla. Na
wstepie przedstawiono w procentach zawarto$é czastek poszczegélnych klas wzgle-
dem catkowitej liczby czastek zarejestrowanych dla probki z kazdej dtoni oraz suma-
rycznie dla prawej 1 lewej dtoni danego zestawu.

Wspétezynniki korelacji rangowej R Spearmana it Kendalla przyjmuja wartoéci
z przedzialu od —1 do +1 , gdzie: +1 — oznacza pelna zgodno§¢ uporzadkowan rang,
0 — oznacza brak zgodnoS$ci uporzadkowan rang, —1 — oznacza calkowita przeciw-
stawnos$¢ uporzadkowan rang.

W przypadku obu wspélczynnikéw testuje sie dodatkowo istotnos$é obliczonych
korelacji. Hipoteza zerowa zaklada, ze miedzy para poréwnywanych prébek nie ma
zadnego zwiazku (H;: R = 0; H,: 7 = 0). Hipoteza zostaje przyjeta, gdy R < R, , lub
T<7T,,.

Wykonanie obliczen wspoétczynnikéw korelacji rangowej R Spearmana i 7 Ken-
dalla zostanie szczeg6towo opisane na dwoch przyktadach: dla probek Lii R z zestawu
VI, zebranych z lewej 1 prawej reki osoby, ktora strzelata 3 razy (tabela VI) oraz dla
prébek 111V, w ktorych wzieto pod uwage sumaryczny wynik pomiaréw dla prawej
1 lewej dloni (tabela VII).

W celu obliczenia wspdétczynnika korelacji rang Spearmana kazdej klasie czastek
w prébce przypisano liczbe calkowita — tzw. range S, zaczynajac od liczby najmniej-
szej. Jezeli dwie (lub wiecej) wartoSci byty takie same, to przypisano im $rednig
z rang, jakie otrzymaltyby, gdyby byty rézne. Nastepnie dla kazdej pary probek obli-
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czono réznice d pomiedzy rangami w obrebie poszczegdlnych zmiennych (klas che-
micznych czastek).

Sume kwadratéw tych réznic podstawiono do wzoru {1} definiujacego wspdtczyn-
nik korelacji rang Spearmana:

s
—1—m, {1}

N — liczba zmiennych, tj. klas chemicznych czastek.

Obliczona dla pary probek Lii R zestawu VI warto$é R wyniosta 1, a dla zestawdow
IiIV R =0,795. Po poréwnaniu tej wartoéci z wartoécia R, , = 0,714 (N=r =17,
a =0.05) odrzucono hipoteze zerowa, zakladajaca, ze nie ma zwigazku miedzy badany-
mi prébami, a wiec przyjeto, ze probki te sa skorelowane.

W celu obliczenia wspdtezynnika 7 Kendalla, w taki sam sposéb jak poprzednio,
przypisano rangi zmiennym w obydwu poréwnywanych prébkach, a nastepnie pary
rang uporzadkowano tak, aby rangi liczebnoé$ci klas czastek pierwszej probki (L w ta-
beli VI; I w tabeli VII) wzrastaty w kolejno$ci naturalnej, zaczynajac od najmniejszej
liczby naturalnej. W kolumnie rang uporzadkowanych dla drugiej préobki (R w tabeli
VI; IV w tabeli VII) policzono liczbe rang lezacych w wierszach ponizej, wiekszych niz
ta, ktéra znajduje sie w pierwszym wierszu, tj. 1,5 (2,5), co dato &, = 5 (3), nastepnie
rang wiekszych niz 1,5 (2,5) lezacych ponizej wiersza drugiego, co dalo &, =5 (3); wie-
kszych niz 3 (2,5), lezacych ponizej wiersza trzeciego — k, = 4 (3); itd. W wyniku tej
operacji otrzymano: S = 2 k; =5+5+4+3+2+1=20 dla L iR (tabela VI) oraz

S=>k =3+3+3+2+2+1=14 dlalilV (tabela VII).
Wspétczynnik korelacji r Kendalla wyraza sie nastepujacym wzorem:

B 2S
T ENN-D-T.- iNN-D-T,

1; 12}

gdzie:

1 l
T == >t —1);
=g 2t

1 !
Ty ziztj(tj_l);
j=1

t, t;— liczba rang wiazanych w grupie rang kazdej prébki.

W przypadku préobek LiR: T, =1/2 [2(2—-1)] = 1; T, = 1/2 [2(2 - 1)] = 1, stad otrzy-
mano rozwiazanie trywialne 7 = 1 oznaczajace pelna zgodno§é uporzadkowanych
rang.

W przypadku prébek I1IV: T, =1/2[2(2-1) +2(2-1)] =2; Ty, = 1/2 [4(4 - 1)] =6,
stad 7 = 0,659.

Po poréwnaniu wartosci 7 = 0,659 z wartoécia 7, , = 0,619 odrzucono hipoteze ze-
rowa o braku zwigzku pomiedzy badanymi prébkami, przyjeto zatem istnienie kore-
lacji pomiedzy nimi.

Obliczenia statystyczne przedstawione na przyktadach par prébek L i R oraz
I1IV przeprowadzono dla wszystkich par préobek zawierajacych élady z lewej i prawej
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reki w obrebie kazdego zestawu oraz dla par zestawdéw, w ktérych brano pod uwage
sume czgstek z obydwu rak. Ostateczne wnioski z tych obliczen w postaci stwierdze-
nia istnienia (+) lub braku (—) korelacji przedstawiono w tabeli VIII oraz IX. W tabeli
IX uwzgledniono takze wyniki badan §ladéw powystrzatowych uzyskane dla przyto-
czonych kazuséw iich relacje w stosunku do materiatu eksperymentalnego. Nadmie-
ni¢ nalezy, 1z w wiekszoSci przypadkéw uzyskano wysokie wartosci wspotczynnikow
korelacji zblizone do jednoéci, a wiec $wiadczace o silnej korelacji, a tym samym o du-
zym wzajemnym podobienstwie badanych probek. Prawdopodobienstwa zwigzane
z hipoteza zerowa o braku korelacji byly wowczas nizsze od zalozonego poziomu ufno-
$cia =0,05.

Na podstawie tabeli VIII mozna przyjaé, iz pozostatoSci powystrzatowe, jakie osa-
dzajq sie na dloniach strzelajacego oburacz, sa jakoSciowo skorelowane, tj wykazuja,
wzajemne podobienstwo.

Zawarte w tabeli IX wyniki badan uzyskane dla zestawéw eksperymentalnych
potwierdzaja zaobserwowane wczesniej wzrokowo ich wzajemne podobienstwo
(z wyjatkiem wyrdzniajacego sie zestawu I1I). Wyniki uzyskane dla poszczegélnych
przypadkow wykazuja zdecydowane podobienstwo nie tylko do zestawu IV (repre-
zentujacego ograniczony zbidr klas czastek ze wzgledu na utrate ich czesci po umyciu
rak), lecz takze do zestawow eksperymentalnych V-VII, ktére charakteryzuja sie
obecnos$cia duzej liczby czastek (na skutek co najmniej stukrotnego przykladania
materiatu przylepnego do dloni osoby strzelajacej). Dane te takze réznia sie od zesta-
wu eksperymentalnego III.

Podsumowujac przeprowadzone badania §ladéw powystrzalowych otrzymanych
w efekcie uzycia pistoletéw P-64 lub P-83 i amunicji wzér Makarow, kaliber 9 mm,
nalezy stwierdzié, iz poérdd caltej populacji metalicznych éladéw powystrzatowych
pochodzacych ze sptonki najliczniejsza grupe stanowia indykatywne czastki zawie-
rajace antymon, za$ trojsktadnikowe czastki unikatowe (Pb-Sh-Ba) wystepuja w zni-
komych iloéciach i moga by¢ prawie natychmiast usuniete juz po jednokrotnym umy-
ciurak. Spostrzezenia te, dokonane na podstawie materiatu eksperymentalnego, po-
zostaja w zgodzie z wynikami ekspertyz przeprowadzonych w sprawach dotyczacych
postrzatéw, w ktérych material dowodowy stanowily réznorodne podloza, na ogdét
trudniejsze w badaniach zaréwno z powodu swojej natury (faktura tkaniny, wilgot-
noé¢ tkanek), jak i1 zanieczyszczen (Slady gleby, plamy krwi itp.). Ponadto materiat
6w byt z reguty dostarczony po uptywie pewnego czasu i po wykonaniu na nim zabie-
gow, ktore mogly sprzyjaé utracie sladéw powystrzatowych (ogledziny, pakowanie,
a w przypadku tkanek — wycieranie plam krwi, golenie skéry owlosionej itp.).

Tak wiec fakt ujawnienia jedynie czgstek indykatywnych, jedno i dwusktadniko-
wych oraz brak czastek tréjsktadnikowych w zabezpieczonym materiale nie powi-
nien by¢ pominiety w sposobie formulowania opinii. W takich przypadkach wniosko-
wanie w kategorii prawdopodobienstwa wydaje sie uzasadnione, gdyz moze wnie$¢
istotny wktad do sprawy.

Zaobserwowano, ze tym wiece] czastek powystrzatowych przenosi sie na materiat
przylepny, im wiecej wykona sie przyltozen stolika do badanego podloza podczas po-
bierania probki.

Szczegblowa analiza wynikéw z przeprowadzonych badan, zaréwno wzrokowa,
jak 1 dokonana za pomoca nieparametrycznych metod statystycznych: wspélczynni-
kéw korelacji rangowej T Kendalla i R Spearmana pozwolila na stwierdzenie podo-
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bienstwa proporcji, w jakich wystepuja czastki o okre§lonym skladzie pierwiastko-
wym w poszczegdlnych prébkach. Wykazano wiec powtarzalno§é wynikéw uzyska-
nych dla prébek eksperymentalnych oraz znaczne podobienstwo pomiedzy wiekszo-
$ciq z nich 1 rzeczywistych prébek dowodowych.

WNIOSKI

Na podstawie przeprowadzonych badan kilku zestawéw éladéw powystrzato-
wych otrzymanych na drodze eksperymentu z uzyciem pistoletéw P-64 lub P-83
1 amunicji wzér Makarow, kaliber 9 mm, stwierdzono, ze ich powtarzajaca sie cecha
jest wystepowanie posrod calej populacji metalicznych §ladéw powystrzatowych po-
chodzacych ze splonki dosé duzej liczby indykatywnych czastek antymonowych oraz
bardzo malej liczby tréjsktadnikowych czastek unikatowych (Pb-Sb-Ba). Czastki tej
klasy, podobnie jak czastki innych stabo reprezentowanych klas, moga by¢ usuniete
juz po jednokrotnym umyciu rak. Taki sam lub bardzo zblizony uktad §ladéw obser-
wuje sie w przypadkach materialéw dowodowych dotyczacych spraw postrzatowych
zuzyciem tej samej broniiamunicji. Zatem fakt ujawnienia w zabezpieczonym mate-
riale jedynie czgstek indykatywnych, jedno i dwuskladnikowych przy braku czastek
tréjsktadnikowych nie powinien by¢ pomijany w sposobie formulowania opinii.
Whnioskowanie z uzyciem skali prawdopodobienstwa wydaje sie wowczas w pelni
uzasadnione.

Sposrdod wielu czynnikéw majacych wplyw na ilo§é 1 jako$é pozostatosci powy-
strzalowych dostepnych badaniom laboratoryjnym dla potrzeb wymiaru sprawiedli-
woscl (rodzaj uzytej broni i amunicji, liczba strzatéw, odlegtos$é broni od badanego
podtoza, warunki atmosferyczne w jakich nastapit strzal, czas, jaki uptynat od zda-
rzenia do momentu pobrania materiatu dowodowego i wiele innych czynnikéw, ktére
nie zawsze mozna kontrolowac), najistotniejszy wplyw wydaje sie miec¢ sposéb zabez-
pieczenia materialu dowodowego, w szczegdlnosci liczba przylozen materiatu przy-
lepnego do badanego podloza, np. rak osoby podejrzane;j. Tylko wielokrotne (co naj-
mniej stukrotne) przyktadanie stolika z materiatem przylepnym gwarantuje zebra-
nie duzej liczby czastek powystrzatowych 1 skoncentrowanie ich na stosunkowo nie-
wielkiej powierzchni, co warunkuje optymalizacje czasochtonnos$ci i pracochtonnoéci
badan laboratoryjnych tych sladow.

Za pomoca nieparametrycznych metod statystycznych: wspélczynnika korelacji
rangowej 7 Kendalla 1 R Spearmana potwierdzono powtarzalno§é wynikow uzyska-
nych dla prébek eksperymentalnych oraz wykazano podobienstwo wiekszosSci z nich
do rzeczywistych prébek dowodowych.
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