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Abstract

A study of the distribution of gunshot residue originating from a hunting rifle on knitted cotton fabric depending on shooting
distance was performed using scanning electron microscope with energy dispersive X-ray spectrometry, X-ray fluorescence
micro-spectrometry, and micro-computed tomography. An information on the mechanism of interactions of the projectile and
combustion gasses together with solid gunshot residue and cotton knitted fabric was obtained in both macro and micro scale.
Characterisation of the systems of spherical inorganic gunshot particles and comparison to these originating from small arms
provided an experimental confirmation that their properties as well as their movement and suspension in the air being described
according to the Stokes law are similar to each other. This finding provided a scientific contribution to reasoning on shooting
distance from the identification of gunshot residue as the only evidence in cases, when reference firearm and ammunition are
not available for forensic examinations.
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1. Introduction

The knowledge on the mechanism of dispersion
and deposition of gunshot residue (GSR) in the near-
est vicinity of the shooting gun can be useful in re-
construction of shooting incidents (Blakey, Sharples,
Chana, Birkett, 2018; Luten, Neimke, Barth, Niewoh-
ner, 2018). GSR samples are collected from various
substrates related to certain incident and later analysed
in forensic laboratories by means of various micro-
scopic and spectrometric techniques (Brozek-Mucha,
2017a, 2017b; Dalby, Butler, Birkett, 2010; Vachon,

Martinez, 2019). Detection of the microscopic spher-
ical particles being characteristic for rather rare com-
position of lead, antimony and barium, in the case of
the majority of primers in firearm ammunition, de-
mands a specific and selective technique such as scan-
ning electron microscopy and energy dispersive X-ray
spectrometry (SEM-EDX; Brozek-Mucha, 2014,
2019; Dmitruk, Brozek-Mucha, 2018). The unburned
or partially burned smokeless propellant grains can be
identified with Fourier transform infrared spectrome-
try (FTIR) and Raman spectrometry (Bueno, Ledneyv,
2014; Lopez-Lopez, Merk, Garcia-Ruiz, Kneip, 2016).
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Volatile residue of the propellant can be detected in-
side the barrel or inside a spent cartridge by means of
gas or liquid chromatographic methods for the assess-
ment of the time elapsed since the last discharge (Gal-
lidabino, Romolo, Weyermann, 2017a, 2017b).

Detection and characterisation of various types of
gunshot residue may contribute to answering ques-
tions about the relation of a person with the fact of
using a gun, type and calibre of gun and ammunition
used, mutual position of people and objects in the
crime scene and shooting distance estimation. In par-
ticular, the assessment of the shooting range serves to
differentiate between homicide and suicide cases. The
standard procedure relies on the colouring reactions of
some chemical compounds with nitro groups or heavy
metals, however the gun and a load of ammunition
ought to be available for the test shootings Niew6h-
ner et al., 2015), which is a rare case in the majori-
ty of the examined shooting incidents. Therefore, at
least approximation of the shooting range remains an
important problem to be solved by forensic experts.
This can be achieved by an initial visual assessment
of the shooting patterns, i.e., the presence and inten-
sity of the soot, and then supported by instrumental
analysis for detection of partially burned propellant
particles, metals, fragments of bones, etc. (Rijnders,
Stamouli, Bolck, 2010; Brozek-Mucha, Zdeb, 2018;
Brozek-Mucha, Nunziata, Ross, Mucha, 2019). The
general knowledge on the fate and behaviour of all
types of GSR can be very useful in everyday casework
(Dalby et al., 2010; Blakey et al., 2018; Luten et al.,
2018). Also studies of distribution of inorganic GSR
originating from small arms on the surface of cotton
fabrics proved to be useful for shooting distance es-
timation, especially within the intermediate range of
50-100 cm in cases of lack of gun and ammunition
for test shots (Brozek-Mucha, 2009, 2011, 2017b).
However, there are not many publications dealing in
similar manner with inorganic GSR originating from
shotguns and rifles.

This publication presents results of thorough char-
acterisation of systems of inorganic GSR originating
from hunting rifle and ammunition cal. 12. The study
was inspired by a real case of careless handling of
a weapon. Two people were handing a rifle to each
other, while standing on a ladder one above the other
in an abandoned building. One man was shot death
into the chest through his knitted cotton T-shirt. There
were no witnesses to this incident. Detailed forensic
examinations towards the presence of GSR particles in
samples collected from the hands and clothing of both
men, besides other evidence probes, did not deny the
version given by the suspect, however could have been

an effect of other scenarios too. In these circumstanc-
es the court demanded an additional opinion leading
to recreating the crime scene, in which the key role
played an assessment of the shooting distance. Due to
a limited ammunition of the lot used in the examined
incident that was found in the crime scene a series of
six test shots to white knitted cotton textile of the same
type as the victim’s T-shirt was performed using the
evidence rifle and the available ammunition. Visual
inspection of the shooting patterns supported not only
the initial exclusion of a contact shot but also enabled
the experts to assess the intermediate shooting distance
to be in the range of about 50-70 cm. This statement
was sufficient for the purposes of this case. To make
up for the lack of publications on the properties of
GSR originating from shotguns and rifles that would
provide a scientific support for forensic opinions in
other cases of similar scenarios, the obtained shoot-
ing patterns were subjected to complex instrumental
analysis. The aim of the study was firstly to gather an
information on the GSR deposition and effects of the
interaction of the projectile, the wad, combustion gas-
ses and solid gunshot residue of cal. 12 ammunition
on the knitted fabric used for the popular T-shirts. Sec-
ondly, the obtained results were evaluated taking into
account the fate and behaviour of the systems of the
inorganic particles detected in the collected samples.

2. Experimental
2.1. Materials

White cotton knitted fabric, suitable for pop-
ular T-shirts, was cut into fragments of sizes ca.
40 x 40 cm. Each fragment was pinned to a fibreboard
and shot once from the following distances: 0, 10, 20,
30, 50 and 70 cm using a hunting rifle cal. 12 and car-
tridges cal. 12/70 W8MP (FAM Pionki, Poland) that
had lead projectile of Brenneke type 16.5 mm gauge,
weight 29.5 g; plastic wad 8.3 mm gauge. The test
shooting was performed in an outdoor shooting gal-
lery. The shot fabric fragments were placed in separate
paper envelopes and the collected spent cartridges in
separate plastic bags.

From the surface of each textile fragment in the
circumference of 10 cm around the gunshot hole,
microtraces were collected using 12 mm aluminium
stubs with adhesive carbon tabs by TAAB Laborato-
ries Equipment Ltd. (Berks, Great Britain). Twelve
pressings to each surface of interest were made with
a single stub in equal distances such as hours in the
face of clock. Samples of inorganic GSR were also
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collected from the interior of the spent cartridge cases
using a cotton swab that was turned over the surface
of the adhesive tab.

Stubs with collected particles were covered with
a conductive layer of carbon using a sputter JEC-530
(Jeol, Tokyo, Japan) to avoid electric charging of the
specimen surface.

For examinations by pu-XRF residue from interi-
or of the cartridge was shacked onto an adhesive tab
placed on a plastic slide.

The fragments of cotton woven fabric were later
subjected to pu-CT examinations. It was necessary to
cut them to dimensions ca. 5 x 5 cm with a bullet hole
in the centre, so that they could be placed in the sam-
ple chamber of the equipment.

2.2. Methods

Visual assessment of the gunshot patterns in the
knitted fabric as well as preparation of specimen for
instrumental analysis was performed using an optical
microscope SMZ645 (Nikon, Tokyo, Japan).

For the detection and characterisation of the popu-
lations of GSR particles SEM-EDX method was used.
The prepared specimens were placed inside the sam-
ple chamber of a scanning electron microscope JSM-
6610LV (Jeol, Tokyo, Japan) with an energy disper-
sive X-ray spectrometer SDD X-Max80/INCA Ener-
gy (Oxford Instruments Ltd., High Wycombe, Great
Britain). The detector is a SATW (super atmospheric
thin window) protected and its resolution is 128 eV for
MnKa at 10,000 counts. The following measurement
conditions were applied for the qualitative character-
isation of the residue collected from the interior of
selected cartridge cases: accelerating voltage: 20 kV,
live time: 20 s, magnification in the range of 350-2000
times.

The automatic identification of GSR was per-
formed with an INCAFeature/GSR program (Oxford
Instruments Ltd., High Wycombe, Great Britain).
The program automatically searches for particles of
defined features subsequently analysing rectangular
frames, into which the whole area of the stub is di-
vided. The number and the size of frames depends on
the applied magnification. The initial setup of the pro-
gram embraces defining the positions of the stub as
well as the Co/Rh standard to establish the range of the
back-scattered electron signal, the expected chemical
classes of the particles, the limits of the particle size
and their number within a frame has to be established.
The chemical classes of particles are defined by setting
the list of contributing elements within broad ranges of
their composition, typically between 0 and 100%. The

measuring setting aimed at particles of about 1 um
in diameter not to be missed (Table 1). However, if
smaller particles would be located in the path of the
scanning electron beam, the system will detect them.

Table 1
Analytical conditions of the automatic search for GSR
by means of SEM-EDX method

Parameters of the automatic search

Magnification 120x
Accelerating voltage 20 kV
Working distance 10 mm
Acquisition time for single particle 20 us
Minimum size of the particle 1.063 pm
Size of scanned area 88.9 mm?
Size of single frame 0.889 mm?

A specimen with residue collected from the interior
of a cartridge case onto a carbon stub with an adhe-
sive tab without further preparation was placed inside
the sample chamber of a micro-spectrometer of X-ray
fluorescence model Atlas M, Iridium Ultra ver. 2.3F
[IXRF Systems, Austin, Texas (Rh X-ray tube: 50W,
50 kV, 1000 mA; polycapillary collimation down to
5 pm, SDD 80 mm detector thin window protected,
resolution 140 eV for MnKa at 10,000 counts)]. The
apparatus is hyphenated with x, y, z motorised stage
providing the possibility of mapping (Table 2).

Table 2
Analytical conditions of the experiment by means of
U-XRF method

Parameters of u-XRF measurements

Voltage of the rhodium lamp 50 kV
Intensity of beam 1000 pA
Detector count time 2s

Time of analysis a single particle 80 min

Angle of incidence the analysing beam on the = 90°
surface of the sample

The micro tomography measurements presented
in this paper were performed using “nanotom 180N”
device produced by GE Sensing & Inspection Tech-
nologies phoenix-ray Gmbh, (Wunstorf, Germany).
The machine is equipped with nanofocus X-ray tube
with maximum 180kV voltage. The tomograms were
registered on Hamamatsu 2300 x 2300 pixel detector.
The reconstruction of measured objects was done with
the aid of proprietary GE software datosX ver. 2.1.0
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with the use of Feldkamp algorithm for cone beam
X-ray CT (Feldkamp, Davis, Kress, 1984). The post
reconstruction data treatment was performed using
VGStudio Max 2.1 (Volume Graphics GmbH, edi-
tor. Reference Manual VG Studio Max Release 2.0;
http://www.volumegraphics.com/en/products/vgstu-
dio-max/8.10.2013) and free Fiji software (Schinde-
lin, Arganda-Carreras, Frise, 2012). All the examined
specimens were scanned at 100 kV of source voltage
and 150 pA, with a rotation of the specimen of 360
degrees in 2400 steps. The exposure time was 500 ms
and a frame averaging of 3 and image skip of 1 was
applied, resulting in a scanning time of 100 minutes
(Table 3). The reconstructed images had a voxel size
0f (20.0 um)*. Before carrying out an appropriate anal-
ysis, data were subjected to filtering process using 3D
median filter with 3 pixels windows. The binarization
with specified local threshold was use to segmentation
of the particle in the samples. Then the distribution
of particle size was determined using the 3D Objects
Counter plug-in available in the BoneJ package for
Imagel software (Doube et al., 2010).

Table 3
Analytical conditions of the experiment by means of
u-CT method

Parameters of pu-CT measurements

Max accelerating voltage 180 kV

Min size of voxel 500 nm

Min size of perceptible detail 300 nm

Detector resolution 2300 x 2300 pixels
Pixel size 50 mm

Max mass of the sample 2kg

Max diameter of analysed object 12 cm

Max height of analysed object 15cm

3. Results and discussion
3.1. Visual inspection of the shooting patterns

Initial steps of the protocol of forensic examina-
tions of the probes towards the shooting distance es-
timation is visual and microscopic assessment and
possibly isolation of microtraces for further instru-
mental analyses. Contrary to many works published so
far that focused on gunshot patterns in cotton woven
fabric obtained with small arms (see e.g. Brozek-Mu-
cha, 2009, 2011, 2017b), the subject of the presented

examinations were gunshot damages and patterns in
knitted cotton fabric caused by the use of hunting ri-
fle cal. 12. Gunshot patterns in fragments of the fab-
ric were obtained for the following distances: 0, 10,
20, 30, 50 and 70 cm and are presented in Fig. 1 to
illustrate the major changes of their appearance de-
pending on the shooting distance. The following siz-
es of gunshot holes were observed for the subsequent
shooting distances, beginning from the contact shot:
34 x 32 mm, 28 x 24 mm, 41 x 25 mm, 30 X 24 mm,
28 x 15 mm, 30 x 24 mm, 28 x 15 mm, 20 x 20 mm,
respectively. These sizes of damages exceed the cali-
bre of the lead projectile. Moreover, additional effects
of the plastic wad can be observed, such as a cross-like
impression for the distance 50 cm (Fig. 1e) and second
damage below the main hole for the distance of 70 cm
(Fig. 11).

It is worthwhile underlining that the shape of the
contact shot hole (Fig. la) significantly differs from
a cross-like shape being typical for woven fabric. All
gunshot holes, except for the main one for shooting
distance 70 cm (Fig. 1f), demonstrate irregular shape
and the edges and protruding threads bent away of the
fabric plane. Both relatively large sizes of the gunshot
holes and their rather irregular shapes can be attrib-
uted mainly to the calibre of the hunting rifle ammu-
nition, including the presence of the plastic wad, and
also partially to the structure of the knitted fabric, in
which breaking of a single thread may cause a great
loss in its course leading to a large discontinuity in the
fabric. The shape and dilution of the pattern of soot
and grains of unburned or partially burned grains of
smokeless powder with the distance of shooting can
be practically observed by eye (Fig. 1), however the
contribution of the microscopic residue of the primer
and possibly of the bullet to the visible dark area of
the pattern as well to its seemingly clean area had to
be established by means of collecting specimens and
their analysis with SEM-EDX technique.

3.2. Distribution of primer gunshot residue on
targets

Results of SEM-EDX analysis performed in the
automatic manner for each specimen obtained for dif-
ferent shooting distances contain a great amount of in-
formation about inorganic component of GSR, being
considered both as an individual particles as well as
the whole system of particles detected in the speci-
men, e.g. the stage coordinates, elemental content, as-
signed class, size, shape factor, effective circle diame-
ter, etc. Among these parameters, the chemical content
being the base of particle classification as well as the
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Fig. 1. A general view of gunshot patterns and the sizes of textile damages obtained for the following shooting distances:
0 cm (a), 10 cm (b), 20 cm (c), 30 cm (d), 50 cm (e) and 70 cm ().
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Fig. 1. A general view of gunshot patterns and the sizes of textile damages obtained for the following shooting distances:

0 cm (a), 10 cm (b), 20 cm (c), 30 cm (d), 50 cm (e) and 70 cm ().

morphological features are most commonly used for
practical purposes. The spherical shape confirmed by
a manual collection of the image and an X-ray spec-
trum together with the span of sizes are confirmatory
for the origination of the detected particles from a fire-
arm discharge.

Varying numbers of inorganic particles, from sev-
eral hundred to several thousand, were obtained for
each specimen collected from the surface of the frag-
ments of fabric (Table 4). The highest number of GSR
has been found in a sample for the shooting distance
of 10 cm, and then generally smaller numbers of par-
ticles were observed, however with one exemption in
the case of sample 50 cm demonstrating a higher num-
ber of GSR than could have been expected from the
occurring decreasing trend.

Due to the uniqueness of each shot, the complex
mechanism of expansion of the cloud of gunshot res-
idue as well as to the fact that the subject of meas-
urements is always an unknown part of generated par-
ticles, their raw numbers usually provide only rough
information about the sample, although very useful in
some cases, e.g. when a silenced gun was used or GSR

are collected from different substrates (Rijnders et al.,
2010; Brozek-Mucha, 2011; Charles, Lannoy, Geus-
ens, 2013).

As demonstrated earlier for three repetitions of
the same experiment of a single shot and samples

Table 4
Numbers of the metallic particles revealed by means
of SEM-EDX method in the studies samples

Distance

[em]| o 10 20 30 50 70
Class

SbBaPb | 134 3100 1961 3939 3791 3610
SbBa 4 157 126 139 382 124

SbPb 19 9771 4861 2394 3518 4767
BaPb 0 157 295 257 629 224
BaAl 30 1800 1922 1633 1673 1281
BaSi 14 71 70 28 236 38

Sb 26 129 70 61 509 43

Pb 587 9071 2696 1733 4645 1362
Total 814 24256 12001 10184 15383 11449

Problems of Forensic Sciences 2020, vol. 124, 211-236
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of particles collected from hands and clothing of the
shooter as well as from cotton fabric target in 50 cm
distance from the muzzle of the barrel, the relative
standard deviation of numbers of certain class of GSR
particles, being revealed in the specimen, varied from
about 40% to more than 110%, whereas for the fre-
quency of occurrence of these particles the RSD was
included within about 7% to about 30%, similarly for
the mean diameter of particles in a specimen RSD
varied between about 3% and 30% (Brozek-Mucha,
2009).

Thus, the normalisation of the obtained numbers of
particles belonging to a group was performed to make
it possible to compare systems of particles obtained in
each sample. According to the following formula the
number of particles of certain class N, was transformed
into the frequency of occurrence f,, i.e., a fraction of
the total number of the particles found in a sample:

N i

"IN,

where N, — number of particles of i-th class.

3.2.1. Dependence of the chemical composition of
GSR on the distance from the muzzle

For samples collected from the surroundings of the
gunshot hole in the woven fabric shot through from
the following distances: 0, 10, 20, 30, 50 and 70 cm
frequencies of occurrence were calculated for the fol-
lowing chemical classes: SbBaPb, SbBa, SbPb, BaPb,
BaAl, BaSi, Sb, Pb of the revealed particles. The ob-
tained results are presented in Fig. 2.

Among all classes of the detected particles the
most pronounced are the following ones: SbBaPb,
SbPb, BaAl, and Pb that contain lead in three out of
four classes. The relative amount of the three-compo-
nent particles, PbSbBa, generally increases with the
distance of shooting, with an exception for 30 cm,
whereas the fraction of lead particles, very high at the
contact shot, 0 cm, decreases with the shooting dis-
tance, with an exception for 50 cm. The remaining
classes do not demonstrate any particular dependence
on the shooting of distance. The observed distribu-
tion of chemical classes of particles in relation to the
shooting distance differs from the ones examined for
small arms, e.g. Makarov 9 mm, Luger 9 mm and 7.65
Browning (Brozek-Mucha, 2009, 2011, 2017b) that
may be attributed to the different calibre of ammu-
nition, including the presence of the plastic wad, the
length of barrel, however, predominantly to the chem-
ical composition of the primer. Nonetheless, there is
one common feature of the present results with these
published earlier: a very great relative amount of lead
in the population of particles collected from the sur-
rounding of a contact shot hole. This clearly supports
the hypothesis that for contact and the nearest vicini-
ty shots there is a great contribution of lead from the
projectile in addition to the gunshot residue originat-
ing solely from the primer. This corroborates with the
hypothesis of Carreras and Palma (1998) that GSR
preceding the projectile mostly contribute to GSR de-
posited at contact and the nearest vicinity category of
shooting distance.

80%
70%
60%
50%
f 40%
30%
20% . .

Fig. 2. Frequencies of

10% occurrence f of chem-

ical classes of parti-

0% e = cles in samples taken

SbBaPb SbBa SbPb BaPb Sb BaAl BaSi Pb from fragments of

h ical cotton woven fabric

chemical classes shot from the follow-

ing distances: 0, 10,

md=0cm m®md=10cm m™md=20cm ™= d=30cm m®md=50cm Md=70cm 20, 30, 50 and 70 cm.
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3.2.2. Dependence of the size of GSR on the
distance from the muzzle

Particles detected in each sample were sorted ac-
cording to the ranges of their equivalent circle diam-
eter, ECD, expressed in micrometers, established by
the program INCAFeature GSR, according to the fol-

lowing formula:
ECD = /4-area ‘
Vs

The following ranges of particle diameters were
chosen: (0-0.99), (1.0-1.99), (2.0-2.99), (3.0-3.99),
(4.0-4.99), (5.0-9.99), (>10.0) um. Frequencies of oc-
currence of particles of certain size range obtained for
samples taken from fragments of cotton woven fabric
shot from the following distances: 0, 10, 20, 30, 50 and
70 cm are presented in Fig. 3. It is worthwhile under-
lining that the system of particles taken into account
for calculations embraced all the detected particles
in the specimen, including these of smaller diameter
than the lower value resulting from parameter setting
(1.063 um; Table 1). The measuring setting guaranties
that particles of about 1 um in diameter would not be
missed during the search, however, smaller particles
would be detected and classified when located in the
path of the scanning electron beam.

For all of the examined samples the majori-
ty of particles are of the smallest size in the ranges
of sub-microns to about 2 um. Bigger particles may
occur at every distance but their relatively greater

amounts were observed for longer distances from the
muzzle. Generally, the distributions of the size of the
particles become more flat demonstrating that the rel-
ative contribution of larger particles grows with the
distance from the muzzle, starting already from 20 cm.
The trend of maximum and average value of particles
diameter growing with the shooting distance can also
be seen in Table 5 for the entire population (100%)
of particles in the sample. Table 5 comprises also the
average and the maximum values of particles for 99%
and 95% of all detected particles in each specimen
starting from the lower limit of the size of the detected
particles, i.e., 0.60 um. Thus, it was established that
95% of the particles detected in the specimen have di-
ameters up to 5.00 um and 99% of the population up
to 10 pm.

Examples of large particles collected from the sur-
face of the cotton targets at each of the tested distance
are presented in Fig. 4. One can observe that all of
them represent details on their surface that are similar
to each other as well as to the residue collected from
the interior of the reference cartridge case presented in
chapter 3.3.

Results of the chemical and morphological charac-
terization of inorganic component of GSR with SEM-
EDX demonstrated that the distributions on targets in
the dependence on the distance from the muzzle are
similar in general terms to these obtained for small
weapon calibres, e.g. 9 mm Makarov, 9 mm Luger and
7.65 Browning (Brozek-Mucha, 2009, 2011, 2017b).

60%

50%

40%

30%

20%

10%

0%

0-0.99 1.0-1.99

2.0-299 3.0-3.99

ECD / um

Bd=0cm ®d=10cm m™md=20cm

4.0-4.99

d=30cm MBd=50cm Md=70cm

Fig. 3. Frequencies of oc-
currence f of the equivalent
circle diameter ECD of
particles in samples taken
from fragments of cotton
woven fabric shot from the
following distances: 0, 10,
20, 30, 50 and 70 cm.

5.0-9.99 >10.0
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Table 5

Sizes of inorganic particles revealed by means of the SEM-EDX automated search in samples taken from the circle
of 10 cm in radius around the gunshot hole in the knitted cotton fabric depending on shooting distance. Minimum
value of the detected particles was 0.60 um

Percentage of particles population beginning with the minimum diameter of 0.60 [pm]

Shooting | 100% 99% 95%

distance Average Standard Maximum | Average Standard Maximum | Average Standard Maximum

[em] diameter deviation diameter | diameter deviation diameter | diameter deviation diameter
(um] [um] [um] [nm] [um] [um] [pm] [um] [um]

0 1.12 1.21 14.04 1.02 0.71 3.79 0.91 0.41 2.59

10 1.02 0.79 15.75 0.97 0.51 3.99 0.90 0.35 1.99

20 1.58 1.49 28.01 1.48 1.01 6.99 1.34 0.72 3.79

30 1.21 1.02 10.56 1.15 0.80 5.69 1.02 0.52 2.99

50 1.89 2.00 65.31 1.76 1.34 5.99 1.57 0.96 4.89

70 1.33 1.64 25.54 1.23 1.13 8.99 1.04 0.65 3.79

20um 20pm

I

20pum 20um

Fig. 4. Backscattered electron images of chosen examples of GSR particles collected from the cotton fabric shot through at the
following distances: 0, 10, 20, 30, 50 and 70 cm.

Problems of Forensic Sciences 2020, vol. 124, 211-236
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20pm

- ik

10um

Fig. 4. Backscattered electron images of chosen examples of GSR particles collected from the cotton fabric shot through at the

following distances: 0, 10, 20, 30, 50 and 70 cm.

3.2.3. Overall assessment of the size and chemical
contents of populations of GSR particles
depending on the shooting distance

Fast camera films and pictures prove that the
movement of micron-size gunshot particles in the air
is turbulent, however no description of such a complex
movement was proposed so far. Instead, experimental
results are being obtained and analysed referring to
particle movement in a viscose fluid. As attempted by
Schwoeble and Exline (2000) and later developed by
Fojtasek and Kmjec¢ (2008) the movement a GSR par-
ticle in the air can be described using the Stockes law.
This has its deficiency demanding the assumption of
static conditions and neglecting the turbulence, but is
transparent and allows to explain at least some aspects
of GSR spread and suspension in the surroundings of
the fircarm as well as to assess immanent properties
of particles themselves being responsible for their
behaviour.

The deceleration of a particle can be estimated as
a difference between the gravitational force and the
buoyancy force, so it depends on the properties of both
the air and the particle. For the assumption that the
majority of GSR particles reveal spherical shape, the
deceleration of a particle depends reciprocally on its
density P, and its diameter d:

a=—C v
4 pPL o d

D

>

where:

C,— a@r buoygncy coefficient,
p, — air density,

v —velocity of a particle,

p — density of a particle,

— diameter of a particle.

To assess the behaviour of the whole population
of particles detected within each sample depending on
the shooting distance, firstly a parameter ¢, being a re-
ciprocal value of multiplication of the particle diame-
ter and its density, was calculated collectively for each
chemical class of particles:

é:i = 1 { e’ }
pi-d; | g-um
where:

p; —mean density of a particle in the i-th chemical
class [g/cm?],
d, — mean value of diameters of particles in the i-th
chemical class [pm].
Secondly, the weighted mean value of £ was calcu-
lated for the entire population of particles in a sample
according to the following formula:

i=8
<{>= Z é‘ ’ fz >
i1

where:

¢, — parameter ¢ of the i-th chemical class of particles
in a sample,

Jf; — frequency of occurrence of particles of i-th chem-
ical class.

Mean values of the diameters of particles for each
of the eight chemical classes of the particles present
in each sample as well as for the entire population of
particles detected within the sample at certain location
were calculated according to the following formula:
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where:

d; — diameter of the j-th particle [um],

N, - number of particles of the j-th chemical class of
particles in certain sample (or the entire popula-
tion of particles found for a location).

The mean values of the diameter of particles <d>
detected in samples collected in the dependence on the
shooting distance are presented in Fig. Sa.

Data for these calculations, i.e., diameters of the
particles as well as the chemical classes assigned to
them, are the basic parameters obtained as an output
of the automatic search for particles for each sample.
The density was estimated as an arithmetic mean value
of the densities of the contributing elements in solid
state (Table 6) that were taken from physical tables
(Wikipedia, the free encyclopedia. List of chemical
elements, Retrieved on May 26 2020 from https://
en.wikipedia.org/wiki/List_of chemical elements).

Parameter <¢> presented in Fig. 5b in function
of the shooting distance demonstrates an overall
view of dispersion of GSR particles as a whole their

2.5

<d>

0.5 A
(a)
0 r T r
0 10 20 30 40 50 60 70 8a
s/cm
0.16
b
0.14 ®)
0.12 -
».
0.10 s @
<p> P et
0.08 T - . Fig. 5. Weighted mean values
o of diameters of particles <d>
0.06 1 L 4 [um] (a) and of parameter <¢&>
3
0.04 { cm } (b) calculated for
g pm
0.02 the entire population of parti-
' cles in each sample taken from
0.00 fragments of cotton woven
' ' ' ' y : fabric shot from the following
0 o2 30 40 508070 BC gigances: 0, 10, 20, 30, 50 and
s/cm 70 cm.
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Table 6

The densities of particles estimated as average value
of the densities of their constituting elements in solid
state taken from the physical tables

Particles and their constituting elements e /é) m’]
PbSbBa 7.207
PbSb 9.0135
PbBa 7.468
SbBa 5.1395
BaAl 3.91875
BaSi 2.9618
Pb 11.342
Ba 3.594
Sb 6.685
Al 2.698
Si 2.3296

population. One can observe that this parameter, and
so the retardation of particles, decreases with the dis-
tance from the muzzle. This trend is related to the in-
crease of the average diameter of particles <d> as seen
in Fig. 5a.

Thus, it has been found that the inorganic com-
ponent of GSR reveals generally the same behaviour
after leaving the barrel of a long arm, as of a small
arm. Such a behaviour of inorganic particles might
be partially the consequence of the fact that their for-
mation is being completed inside the firearm, unlike
the organic component of GSR originating from the

propellant that may burn in the air after leaving the
gun barrel. This observation made for a single round
of test shots of necessity, is worthwhile further inquiry
for other types of long arms, further shooting distances
and repetitions of such experiments.

3.3. Characterisation of the cartridge case residue
as a reference material

SEM-EDX analysis of residue collected from the
interior of three examples of spent cartridges demon-
strated a great variability of phases and their shapes
that can be seen as various shades of grey in the two
backscattered images presented in Fig. 6 that were se-
lected from among many examined features. By means
of point analysis of several areas within the particles it
was established that there are present two brighter and
two darker phases indicating higher and lower aver-
age atomic numbers, respectively. The brightest areas
consist of lead and most often take the shape of small
spheres. Some large fragments of particles of inhomo-
geneous white and light grey spots are composed of
lead and antimony. Large fragments of particles, usu-
ally providing the base for the bright droplets, contain
either barium, aluminium and oxygen or barium and
oxygen. Both the morphological details of the residue
from the cartridge case and their elemental contents
(Fig. 6) remain in agreement with the morphology
(Fig. 4) and the chemical classes (Fig. 2) represented
by the populations of particles collected from the sur-
face of the cotton fabric at various shooting distanc-
es. However, some of primer compositions, together
with some additions of the construction details of the
cartridge, may cause some differences in the chemical

50pum

50um '

Fig. 6. Backscattered electron images of chosen examples of GSR particles collected from the interior of a spent cartridge case:
demonstrating a great diversity of phases (a) and the elements present in the most frequently occurring phases (b).
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contents of the residue remaining inside the cartridge
case and the air borne residue (Brozek-Mucha, 2007).

In addition, a complementary study of the elemen-
tal content of the residue taken from the interior of the
cartridge case was performed by means of micro-X-
ray fluorescence spectrometry. The option of mapping
of'an area of a sample was used. Firstly, the whole area
of'a 12 mm tab with residue collected from a spent car-
tridge case was scanned and in the next step, the three
major characteristic elements: lead, antimony and bar-
ium were taken into account. The general view of the
specimen, i.e., X-ray image and the elemental maps of
lead, antimony and barium are presented in Fig. 7 and
detailed scans for a chosen feature in Fig. 8.

One can observe in Figs. 7 and 8 that the distribu-
tion of lead, antimony and barium very often do not
overlap completely. As the X-ray beam is penetrating

Ba

the specimen much deeper than the electron beam in
SEM, the differences in distribution of these elements
indicate the heterogeneity throughout the body of the
particle, not only on its surface.

According to many authors as well as to our own
experience, XRF techniques proved to be useful to
in situ analysis on clothing or deteriorated tissues in
shooting cases and in other forensic examinations
(Jansen, Knijnenberg, Stamouli, 2015). Here, the anal-
ysis of large and complex particles taken from the in-
terior of cartridge cases with the u-XRF and the option
of mapping demonstrated not only the presence of the
most characteristic elements: lead, antimony and bari-
um, but also their distribution within the body of a par-
ticle. Although the limit of detection of XRF technique
is greater than that of SEM-EDX, point analysis of
selected particles did not reveal any additional heavy

Sb

Fig. 7. An X-ray image of a sticky tab with residue from spent cartridge case (a) and its elemental maps: lead (b), barium (c)

and antimony (d).
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trace elements to the ones detected by means of SEM-
EDX for this particular ammunition.

3.4. 3D insight into the edges and the nearest
surroundings of gunshot holes in the knitted
cotton fabric

The application of micro tomography technique
for examinations of gunshot holes in fragments of
cotton fabric shot in contact and subsequently from
the growing distances of 10, 50 and 70 cm provided
a unique possibility of simultaneous visualising 3D
distribution of inorganic gunshot residue and the dam-
ages of knitted cotton fabric. Inspection into the image
of the contact shot hole and its surroundings (Fig. 9a)
clearly demonstrates the presence of regular ring of
GSR around the edges of the hole — visible in the xy
plane — and the ends of threads and fibres being bent

Ba

behind the xy plane, i.e., along the direction of the bul-
let inlet that is visible in xz plane. Images obtained
for further distances (Fig. 9b—d) reveal irregularity in
the distribution of GSR as well as in the position of
fragments of fabric and threads around the hole in the
relation to the xy plane, which are bent both towards
the front and the back of the fabric plane. This effect
is mainly pronounced for the hole in the fragment shot
from the distance of 10 cm (Fig. 9c¢), the surface of
which most probably suffered the greatest interaction
with the propellant combustion gases. The further the
shooting distance, the damages of the fabric at the
edges seem to reflect less dynamic interactions, which
complies with the general trend of gunshot patterns
changes with the distance as shown in Fig. 1.

The resolution of 20 pm obtained during the u-CT
analysis enabled us to observe greater particles than
these in the SEM-EDX technique, as well as their

Sb

Fig. 8. An X-ray image of the area marked as “1” in Fig. 6 (a) and its elemental maps: (b), barium (c) and antimony (d).
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clusters and places, where they occurred in great num-
bers on the surface of the fabric and also between its
threads and yarns. The ranges of sizes of the inorgan-
ic particles and their aggregates at the edges and in
the surroundings of the examined gunshot holes in the
knitted cotton fabric for the distances: 0, 10, 50 and
70 cm are presented in Table 7.

In this manner the obtained results contributed to
the knowledge on the mechanism of GSR deposition
on fabric for close range shots. Being complementary
to the study of air borne particles occurring right after
a gunshot by means of an impactor technology (Luten
et al., 2018) the result put more light onto the complex
mechanism of GSR formation and deposition in sur-
roundings of the firearm.

(d)

Table 7

Sizes of inorganic particles and their clusters revealed
by means of the u-CT analysis in the edges of the ex-
amined gunshot holes in the knitted cotton fabric for
the distances: 0, 10, 50 and 70 cm

Shooting Range of Average value  Standard
distance particle size  of particle size  deviation of

[cm] [um] [um] average size
[nm]

0 53.8-465.9  184.8 77.8

10 40.0-240.0  83.4 38.0

50 53.7-331.0  150.8 64.9

70 54.2-379.7  186.0 82.7

Fig. 9. 3D imaging of inorganic particles and their clusters (presented in red colour) in the edges of gunshot holes in knitted
cotton fabric (presented in white colour) for the distances: 0 cm (a), 10 cm (b), 50 cm (c¢) and 70 cm (d) by means of the p-CT.
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4. Summary

The series of shooting patterns in cotton knitted
fabric for distances in the range of 0—70 cm for hunt-
ing rifle ammunition cal. 12 was analysed in detail
taking into account mainly the deposition of inorganic
component of GSR. Optical examinations supported
by 3D visualisation by means of X-ray micro tomogra-
phy revealed rather large sizes of gunshot holes in the
knitted cotton fabric. Deformation of the edges of the
broken fabric in the direction of the projectile flight
was observed for the contact shot, whereas in the cases
of other distances the edges were bent and protruding
in various directions out of the fabric plane. Moreo-
ver, the presence of inorganic residue around the holes
were found to be placed not only in the front of the
fabric but also in the back one and between the threads
and fibres. Despite a compromise resolution of the
u-CT visualisation comprising the details of the fabric
threads and courses and the microscopic GSR parti-
cles, it was possible to establish that in the vicinity of
the edges of the gunshot damages rather large inor-
ganic particles and their clusters of tens and hundreds
micrometres in size are concentrated.

The deposition and properties of particles present
in the circle of 10 cm in radius from the centre of the
gunshot hole were studied using SEM-EDX tech-
nique. The smallest number of particles was found to
be less than 1,000 for the contact shot and the largest
nearly 25,000 for the shooting distance of 10 cm. For
the distances 20—70 cm the numbers of particles were
about 10,000 to 15,000.

It has been found that 95% of all of the GSR par-
ticles detected in each sample were of about 1 pm di-
ameter on average with the maximum value of 5 pm.
A small trend of the particles diameters relatively
growing with the shooting distance was observed.

Chemical composition of particles presented as
their frequencies of occurrence in a chemical class is
directly related to the primer composition of the ammu-
nition used, which was checked against the reference
sample of the residue remaining inside the cartridge
case. Detailed study of the residue inside the cartridge
case, in addition to that done with SEM-EDX, was
performed by means of complementary technique
pu-XRF and revealed a complex composition of large
GSR particles both on the surface and in their bulk.

An elevated amount of lead in sample taken from
the contact shot pattern reflects the significant contri-
bution of lead projectile to the inorganic residue.

Generally, the distribution of inorganic particles,
taking into account both their sizes and chemical con-
tents, resembles the one obtained for cotton woven

fabric with small arms. This observation was further
supported by means of calculating parameter &, being
a reciprocal value of multiplication of a particle diam-
eter and its density, which is related to the movement
and so the range of a particle in the air according to
the Stokes law. The weighted mean value <& for the
entire population of particles in a sample was assessed
similarly to mean values of the diameter of particles
<d> within their populations in specimens collected in
the dependence on the shooting distance. Whereas the
average diameter of particles <d> increases with the
shooting distance, the weighted mean value of param-
eter <¢> and so the retardation of particles decreas-
es with the distance from the muzzle. The observed
behaviour of systems of inorganic particles should be
related to the fact that their formation terminates in-
side the firearm. Therefore, their movement outside
the firearm depends clearly on their sizes and chem-
ical contents as well as on the properties of the air,
and so seems to be less dependent on the calibre of the
ammunition.

Certainly the calibre of ammunition, i.e., the larger
load of the propellant determines higher initial veloc-
ity of particles leaving the gun barrel, however there
are no data on the distance after which the resistance of
the air takes place effectively. Empirical ballistic stud-
ies provided an information that projectile accelera-
tion outside the barrel occurs only for the distance of
20 cm from the muzzle. Taking into account the sizes
of residue particles and that viscosity of the air plays
an important role, one can expect that retardation of
GSR particles may occur sooner than of the projectile.

Although the results presented in this publication
originate from single measurements of samples col-
lected from single round of test shots for chosen dis-
tances from the muzzle that do not span over 70 cm,
they provide an interesting contribution to the thesis
that primer residue are of the same nature and behave
in the same way, or very similarly, for small arms and
long arms. This thesis is worthwhile verification with
further, broaden studies using long arms.

5. Conclusions

Each of the three kinds of applied analytical meth-
ods that are utilising different aspects of X-rays: the
spectrometry combined with the SEM, fluorescence
spectrometry and micro tomography provided var-
ious information on the complex phenomena occur-
ring at the discharge of firearm and their impact on
the textile of peoples garments. Therefore, all these
pieces of information demonstrated a great potential
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in enlightening shooting incidents for forensic pur-
poses, mainly these aiming at the shooting distance
estimation.

Moreover, the obtained results, as analysed in com-
parison to earlier experimental studies on GSR parti-
cles distribution, suggested that primer residue are of
the same nature and so have a very similar range in
the vicinity for both small and long arms. Observation
of this trend demonstrated an interesting direction for
further, broaden studies of the distribution of residue
of long arms discharge for it’s verification.
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ZASTOSOWANIE MIKROSKOPII ELEKTRONOWEJ,
SPEKTROMETRII RENTGENOWSKIEJ I MIKROTOMOGRAFII
KOMPUTEROWEJ DO CHARAKTERYZOWANIA POZOSTALOSCI
POWYSTRZALOWYCH OSIADAJACYCH NA TEKSTYLIACH

PRZY STRZALACH Z POBLIZA

1. Wprowadzenie

Wiedza na temat mechanizmu rozpraszania i osiada-
nia czastek powystrzatowych (gunshot residue — GSR)
w najblizszym otoczeniu broni palnej podczas wystrzalu
moze by¢ uzyteczna w odtworzeniu przebiegu przestep-
stwa z jej uzyciem (Blakey, Sharples, Chana, Birkett,
2018; Luten, Neimke, Barth, Niewohner, 2018).

Probki GSR pobierane sa z r6znych podtozy zwigza-
nych z badanym zdarzeniem, a nastgpnie badane w labo-
ratoriach kryminalistycznych za pomoca réznorodnych
technik mikroskopowych i spektrometrycznych (Bro-
zek-Mucha, 2017a, 2017b; Dalby, Butler, Birkett, 2010;
Vachon, Martinez, 2019).

Wykrycie mikroskopijnych czastek kulistych, cha-
rakterystycznych z powodu ich sktadu pierwiastkowe-
go, tj. otowiu, antymonu i baru, w przypadku wigkszo-
$ci amunicji z tradycyjng sptonka wymaga specyficznej
i selektywnej metody analitycznej, jaka jest elektronowa
mikroskopia skaningowa sprz¢zona z energodyspersyjna
spektrometrig rentgenowska (SEM-EDX; Brozek-Mu-
cha, 2014, 2019; Dmitruk, Brozek-Mucha, 2018). Nie-
spalone lub niezupetnie spalone drobiny prochu bezdym-
nego moga by¢ zidentyfikowane za pomoca spektrome-
trii w podczerwieni z transformatg fourierowska (FTIR)
oraz spektrometrig ramanowska (Bueno, Lednev, 2014;
Lopez-Lopez, Merk, Garcia-Ruiz, Kneip, 2016). Lotne
zwiazki bgdace pozostatosciami lub produktami prze-
miany prochu bezdymnego, ktore pozostaja we wnetrzu
lufy broni lub we wn¢trzu tuski nabojowej moga by¢ wy-
kryte za pomoca chromatografii gazowej lub cieczowe;j
i mogga postuzy¢ do oceny czasu od ostatniego wystrzatu
(Gallidabino, Romolo, Weyermann, 2017a, 2017b).

Wykrycie i scharakteryzowanie réznych typdw pozo-
statos$ci powystrzalowych prowadzi do udzielenia odpo-
wiedzi na pytania dotyczace powigzania osoby z faktem
uzycia broni palnej, typu i kalibru uzytej broni i amu-
nicji, wzajemnego usytuowania osob i przedmiotow na
miejscu zdarzenia oraz przyblizonej odlegloséci strzatu.
W szczegolnoscei ocena odlegtosci strzatu stuzy rozroz-
nieniu pomig¢dzy samobdjstwem 1 zabojstwem. Stan-
dardowa procedura opiera si¢ na reakcjach barwnych
pewnych zwiazkéw chemicznych z grupami nitrowymi
lub metalami ci¢zkimi, jednakze tylko pod warunkiem,
ze zar6wno brof, jak i odpowiedni zapas amunicji do-
stepne sg do badan w celu wykonania strzatéw testowych

(Niewdhner 1 in., 2015), co jest raczej rzadkim przy-
padkiem w wigkszosci spraw dotyczacych postrzatow.
Zatem oszacowanie przynajmniej zakresu odlegtosci
strzatu pozostaje w takich przypadkach kluczowym za-
daniem dla biegtych sadowych. Taka ocena moze by¢
dokonana na podstawie badan wzrokowych rozktadu
pozostatosci powystrzalowych w najblizszym otoczeniu
przestrzeliny, ze szczegdlnym uwzglednieniem obecno-
Sci 1 intensywnos$ci osmalenia, wspartych w nastgpne;j
kolejnosci przez badania instrumentalne prowadzace do
identyfikacji niespalonych ziaren prochu, drobin metali,
fragmentow kosci itp. (Rijnders, Stamouli, Bolck, 2010;
Brozek-Mucha, Zdeb, 2018; Brozek-Mucha, Nunziata,
Ross, Mucha, 2019).

Ogolna wiedza o ilosci i rozchodzeniu si¢ wszystkich
rodzajow pozostatosci powystrzalowych moze by¢ bar-
dzo uzyteczna w codziennej dziatalnosci opiniodawczej
(Dalby i in., 2010; Blakey i in., 2018; Luten i in., 2018).
Rowniez badania nad rozktadem pochodzacych z uzycia
broni krétkiej niecorganicznych pozostatoéci powystrza-
lowych na powierzchni tkaniny bawelnianej dowiodly
swojej przydatnosci do oceny odlegtosci strzatu, szcze-
golnie w posrednim zakresie od okoto 50 cm do okoto
100 cm, gdy bron i amunicja niedostepna jest do wyko-
nania strzatéw testowych (Brozek-Mucha, 2009, 2011,
2017b). Natomiast niewiele jest publikacji dotyczacych
podobnych badan dla nieorganicznych pozostatosci po-
wystrzatowych pochodzacych z uzycia broni dtugiej, np.
strzelb 1 sztucerow.

Niniejsza publikacja prezentuje wnikliwg charaktery-
styke zbiorow nieorganicznych czastek powystrzalowych
pochodzacych z uzycia strzelby mysliwskiej kal. 12. Ba-
dania te zostaly zainspirowane prawdziwym przypad-
kiem nieostroznego postugiwania si¢ bronig. Dwie osoby
przekazywaty sobie nabitg strzelbe mysliwska, podczas
wspinania si¢ po drabinie w opuszczonym domu. Jedna
z nich zostata postrzelona w klatke piersiowa poprzez
bawemiany podkoszulek, ktory miata na sobie. Nie byto
swiadkow tego zdarzenia. Szczegdtowe badania w kie-
runku ujawnienia pozostatosci powystrzalowych w prob-
kach mikro§ladéw pobranych z doni i odziezy obydwu
mezczyzn, obok badan innych dowodoéw, nie sprzeci-
wialy si¢ wersji zdarzenia podanej przez podejrzewane-
go, niemniej jednak mogly by¢ rowniez skutkiem innej
wersji zdarzenia. W tej sytuacji sad zdecydowat o zasie-
gnigciu opinii prowadzacej do odtworzenia zdarzenia,
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w ktorym kluczowa role odgrywala ocena odlegtosci
strzatu. W zwigzku z ograniczona liczba nabojow, ktore
zostaly ujawnione na miejscu zdarzenia i nalezaty do tej
samej partii co naboj zuzyty podczas wystrzatu, seria je-
dynie szesciu strzalow zostata wykonana do fragmentow
dzianiny bawetnianej tego samego typu co podkoszulek
pokrzywdzonego z uzyciem dowodowej broni i dostgp-
nej amunicji.

Ocena wzrokowa uzyskanej serii przestrzelin nie tyl-
ko wsparta wstepne wykluczenie wersji o strzale z przy-
fozenia lub bezposredniego pobliza, lecz takze pozwo-
lita na okreslenie odlegltosci posredniej z zakresu okoto
50-70 cm. Stwierdzenie to bylo wystarczajace dla po-
trzeb wyjasnienia tego przypadku. Wychodzac naprze-
ciw deficytowi publikacji o wlasciwosciach pozostatosci
po wystrzale z broni dlugiej, ktére moglyby wesprzeé¢
opiniowanie w innych sprawach o podobnym scenariu-
szu, uzyskane przestrzeliny byly poddane szczegdétowym
badaniom instrumentalnym.

Celem tych badan byto po pierwsze uzyskanie infor-
macji na temat osadzania czastek powystrzalowych, jak
i oddziatywania pocisku, gazow prochowych i czastek
statych pochodzacych z uzycia amunicji kal. 12 na dzia-
ning bawelniang, jakiej uzywa si¢ do produkcji popular-
nych podkoszulkéw. Drugim celem badan byla ocena
uzyskanych wynikow pod katem ilosci i whasciwosci po-
pulacji nieorganicznych czastek powystrzalowych w po-
branych préobkach.

2. Materialy i metody
2.1. Materiaty

Biata dzianina bawehiana, z jakiej produkuje si¢
popularne podkoszulki, byta pocigta na fragmenty o roz-
miarze okoto 40 x 40 cm. Kazdy fragment byt przypiety
do tarczy strzeleckiej i przestrzelony jednokrotnie z na-
stepujacych odlegtosci: 0, 10, 20, 30, 50 i 70 cm przy
uzyciu strzelby mysliwskiej kal. 12 i nabojow kal. 12/70
WE8MP (FAM, Pionki) z pociskami typu Brenneke 16,5
mm, 29,5 g; przebitka z tworzywa 8,3 mm. Strzatly testo-
we wykonano na strzelnicy na wolnym powietrzu. Prze-
strzelone fragmenty dzianiny zostaly zapakowane do od-
dzielnych papierowych kopert, a zuzyte tuski nabojowe
do woreczkow foliowych.

Z powierzchni kazdego fragmentu dzianiny z otocze-
nia o promieniu 10 cm od otworu przestrzalowego pobra-
no mikroslady na stoliki aluminiowe o $rednicy 12 mm
pokryte krazkami przylepnymi (produkcji firmy TAAB
Laboratories Equipment Ltd., Berks, Wielka Brytania).
Stolik przykladano do powierzchni dzianiny dwanascie
razy po okregu w rowno oddalonych miejscach jak go-
dziny na tarczy zegara. Probki nieorganicznych sladow
powystrzatlowych byty rowniez pobrane z wngtrza tusek

zuzytych nabojow za pomoca wymazdwek bawetnia-
nych, ktore pdzniej przetoczono po powierzchni stolika
z materialem przylepnym. Stoliki z mikro§ladami pokry-
to przewodzaca warstwa grafitu przy uzyciu napylarki
weglowej JEC-530 (Jeol, Tokyo, Japan), aby zapobiec
elektrostatycznemu fadowaniu si¢ powierzchni probek.

Do badan metoda p-XRF przygotowano pozostato-
$ci z wnetrza tuski nabojowej poprzez wytrzepanie kil-
ku czastek na materiat przylepny naniesiony na ptytke
z tworzywa.

Ponadto przedmiotem badan metoda p-CT byly frag-
menty dzianin obejmujace przestrzeliny ograniczone do
rozmiarow okoto 5 X 5 c¢m, tak aby mogty pomiescic si¢
wewnatrz komory pomiarowej aparatury.

2.2. Metody

Dokonano oceny wzrokowej wygladu przestrzelin
w dzianinie bawelnianej, jak rowniez pobrania probek do
badan instrumentalnych przy uzyciu mikroskopu optycz-
nego SMZ645 (Nikon, Tokyo, Japonia).

W celu wykrycia i scharakteryzowania populacji
czastek powystrzalowych uzyto metody SEM-EDX.
Przygotowane probki umieszczono w komorze probek
skaningowego mikroskopu elektronowego JSM-6610LV
(Jeol, Tokyo, Japonia) sprzgzonego ze spektrometrem
rentgenowskim z dyspersja energii SDD X-Max80/
INCAEnergy (Oxford Instruments Ltd., High Wycom-
be, Wielka Brytania). Detektor jest chroniony cienkim
okienkiem polimerowym SATW (super atmospheric
thin window), a jego rozdzielczo§¢ wynosi 128 eV dla
linii MnKa przy 10000 zliczen impulsow. Podczas badan
jakosciowych pozostatosci z wnetrza wybranych tusek
nabojowych zastosowano nast¢pujace warunki pomiaru:
napiecie przyspieszajace 20 kV, czas pomiaru 20 s, po-
wigkszenia w zakresie 350-2000 razy.

Analiza automatyczna nieorganicznych czastek po-
wystrzatlowych prowadzona byla przy uzyciu progra-
mu INCAFeature/GSR (Oxford Instruments Ltd., High
Wycombe, Wiclka Brytania). Program automatycznie
rejestruje czastki o zadanych cechach, skanujac kolejno
poszczegodlne prostokatne pola, na ktore dzielona jest
powierzchnia stolika. Liczba i wielko$¢é pol zalezy od
uzytego powigkszenia i wybranej gestosci skanowania.
Wstepnym etapem badan jest okreslenie potozenia stoli-
ka oraz wzorcowej probki metali Co/Rh w celu ustalenia
zakresu sygnatu elektronow wstecznie rozproszonych,
oczekiwanych klas chemicznych czgstek, ich rozmiarow,
ewentualnie ograniczenia liczby rejestrowanych czastek
w danym polu. Klasy chemiczne czastek sg ustalane
przez okreslenie pierwiastkow w szerokich zakresach ich
w zawartosci, zwykle pomigdzy 0 i 100%. Wszystkie te
ustawienia maja na celu wykrywanie czastek o $rednicy
co najmniej 1 um (Tabela 1). Zwykle czastki o mniej-
szych rozmiarach sa dodatkowo wykrywane przez
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system, jes$li potozone sg na linii skanowania wiazki
elektronowej. Probka z czastkami pobranymi z wnetrza
tuski nabojowej na krazek przylepny bez dalszych przy-
gotowan zostala umieszczona w komorze probek mi-
krospektrometru fluorescencji rentgenowskiej Atlas M,
Iridium Ultra ver. 2.3F [IXRF Systems, Austin, Texas,
USA; lampa rentgenowska rodowa: 50W, 50 kV, 1000
mA; kolimacja polikapilarna wiazki do 5 um, detektor
SDD 80 mm chroniony cienkim okienkiem z tworzywa
(thin window), rozdzielczos¢ 140 eV dla linii MnKoa przy
10000 zliczen impulsow]. Urzadzenie jest wyposazone
w stolik probek ruchomy w osiach x, y, z, umozliwiajacy
badanie rozktadu pierwiastka w probcee, tzw. mapowanie
(Tabela 2).

Pomiary mikrotomograficzne przedstawione w tej
pracy byty przeprowadzone za pomocg urzadzenia ,,na-
notom 180N produkcji GE Sensing & Inspection Tech-
nologies phoenix-ray Gmbh (Wunstorf, Niemcy). Apa-
ratura wyposazona jest w lampg¢ rentgenowska typu na-
nofocus o maksymalnym napigciu 180 kV. Tomogramy
byty rejestrowane na detektorze Hamamatsu 2300 x 2300
pikseli. Rekonstrukcja zmierzonych obiektéw byta prze-
prowadzona za pomoca programu GE software datosX
ver. 2.1.0 z uzyciem algorytmu Feldkampa dla tomogra-
fu komputerowego o stozkowej wiagzce rentgenowskiej
(Feldkamp, Davis, Kress, 1984). Opracowanie danych
po rekonstrukcji wykonano przy uzyciu oprogramowa-
nia VGStudio Max 2.1 (Volume Graphics GmbH, editor.
Reference Manual VG Studio Max Release 2.0; http://
www.volumegraphics.com/en/products/vgstudio-max/;
8.10.2013) oraz publicznie dostepnego programu Fiji
software (Schindelin, Arganda-Carreras, Frise, 2012).
Wszystkie badane probki byly skanowane przy napigciu
zrddta 100 kV i natgzeniu pradu 150 pA z 360-stopniowa
rotacja w 2400 krokach. Zastosowano czas naswietla-
nia 500 ms oraz usrednianie 3 przekrojéw i pominigcie
jednego przekroju, a zatem catkowity czas skanowania
wyniost 100 minut (Tabela 3). Voksel zrekonstruowane-
go obrazu wynosit (20,0 um)?. Przed przystagpieniem do
wiasciwej analizy dane byly filtrowane z zastosowaniem
mediany 3D z okienkiem 3-pikselowym. Binaryzacja
z zadanym lokalnym progiem byla zastosowana do wy-
réznienia czastek w probkach. Nastgpnie okreslono roz-
ktady rozmiaréw czastek za pomoca licznika obiektow
3D, tj. wtyczki dostgpnej w pakiecie softwarowym ,,Bo-
nel package for ImageJ software” (Doube i in., 2010).

3. Wyniki i ich om6wienie
3.1. Wizualna ocena wygladu przestrzelin
Poczatkowym etapem postgpowania z dowoda-

mi w kierunku oceny odlegtosci strzatu jest badanie
optyczne, wzrokowe i mikroskopowe, ktore ma na celu

okreslenie wygladu przestrzeliny oraz wyizolowanie mi-
kro§ladow do dalszych badan instrumentalnych. W prze-
ciwienstwie do wielu opublikowanych dotychczas prac
dotyczacych przestrzelin w tkaninie bawelnianej, uzy-
skanych z uzyciem broni rgcznej (zob. np. Brozek-Mu-
cha, 2009, 2011, 2017b), przedmiotem niniejszej pracy
badawczej byty uszkodzenia i zanieczyszczenia wyste-
pujace w dzianinie bawelnianej, uzyskane z uzyciem
broni dhugiej, tj. strzelby mysliwskiej kal. 12. Przestrzeli-
ny we fragmentach dzianiny uzyskane dla nast¢pujacych
odlegtosci strzatu: 0, 10, 20, 30, 50 i 70 cm sg przed-
stawione na rycinie | dla zilustrowania gléwnych zmian
w ich wygladzie w zaleznosci od odlegtosci wylotu lufy
od powierzchni dzianiny. Rozmiary kolejnych otworow,
poczawszy od strzatu z przylozenia, wynosilty kolejno:
34 x 32 mm, 28 x 24 mm, 41 x 25 mm, 30 x 24 mm,
28 X 15 mm, 30 X 24 mm, 28 X 15 mm oraz 20 x 20 mm.
Rozmiary uszkodzen przekraczajg rozmiary pocisku oto-
wianego. Co wigcej, dodatkowe $lady przebitki z two-
rzywa w ksztalcie krzyza byly widoczne na przestrzelinie
z odlegtosci 50 cm (Ryc. le), a takze wtorne uszkodzenie
ponizej glownego otworu w przypadku odlegtosci strzatu
70 cm (Ryc. 1f).

Warto podkresli¢, ze ksztalt otworu powstatego przy
strzale z przytozenia (Ryc. 1a) istotnie rozni si¢ od krzy-
zowego rozerwania, jakie zwykle obserwuje si¢ w przy-
padku tkaniny. Wszystkie otwory, z wyjatkiem otworu
glownego dla odleglosci 70 cm (Ryc. 11), wykazuja nie-
regularny ksztalt, a brzegi i wystajace nici sa wygigte
w stosunku do ptaszczyzny tkaniny. Zarowno wzglednie
duze rozmiary, jak i nieregularne ksztatty otworéw moga
by¢ w glownej mierze powigzane z kalibrem amunicji
mysliwskiej tacznie z obecnoscig plastikowej przebit-
ki, ale rowniez czg¢sciowo ze strukturg dzianiny, w ktd-
rej przerwanie pojedynczej nici moze prowadzi¢ do jej
rozdzielenia o duzych rozmiarach. Ksztalt, jak rowniez
coraz bledsze osmalenie i mniejsze ilo$ci drobin czg¢scio-
wo spalonych ziaren prochu bezdymnego wraz z odle-
gloscig lufy broni od powierzchni dzianiny moga by¢
zaobserwowane golym okiem (Ryc. 1), jednakze udziat
mikroskopijnych pozostatosci sptonki i pocisku w wi-
docznym osmaleniu, jak réwniez w obszarach postrze-
ganych jako niezanieczyszczone nalezato ustali¢, po-
bierajac probki mikrosladoéw i analizujac je za pomoca
techniki SEM-EDX.

3.2. Rozklad pozostatosci powystrzatowych
pochodzacych ze sptonki

Rezultaty analizy metoda SEM-EDX, przeprowa-
dzonej automatycznie dla kazdej z probek pobranych
w zaleznosci od odlegtosci strzatu, obejmuja ogrom-
ng ilo$¢ informacji o nieorganicznych pozostatosciach
powystrzatlowych, ktére mozna rozpatrywaé zaréwno
jako indywidualne czastki, jak i cale populacje czastek
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wykrytych w danej probce, np. wspotrzedne kazdej
czastki w probee, sktad pierwiastkowy, przypisana klasa
chemiczna, rozmiar, wspotczynnik ksztaltu, efektywna
$rednica i in. Sposrod tych parametrow sktad pierwiast-
kowy jako podstawa klasyfikacji czastki oraz parametry
opisujace cechy morfologiczne, w tym obraz czastki, sa
najczesciej wykorzystywane w praktyce. Potwierdzenie
kulistego ksztaltu podczas manualnej rejestracji obrazu
czastki, ponowne zebranie widma rentgenowskiego, jak
réwniez zakres rozmiardw czastek, stanowig podstawe
identyfikacji zrodta ich pochodzenia, tj. wystrzatu z bro-
ni palne;j.

Z powierzchni badanych fragmentow dzianiny zebra-
no na poszczegodlne stoliki od kilkuset do kilku tysiecy
czastek (Tabela 4). Najwiekszg liczbg czastek powystrza-
towych wykryto dla probki pobranej z przestrzeliny z od-
leglosci 10 cm, a dla wickszych odlegtosci obserwowano
ogoblnie mniejsze liczby czastek, aczkolwiek z jednym
wyjatkiem — dla odleglosci strzatu 50 cm, dla ktorej za-
obserwowano wigkszg liczb¢ czastek niz wynikataby ona
z malejacego trendu w przypadku probek dla pozostatych
odlegtosci.

W zwigzku z niepowtarzalno$cig kazdego strzatu,
ztozonym mechanizmem rozchodzenia si¢ chmury po-
zostatosci powystrzalowych, jak réwniez z faktem, ze
przedmiotem badan jest zawsze nieznany ulamek catej
powstalej populacji czastek powystrzatowych, ich suro-
we liczby zwykle dostarczaja jedynie przyblizonej infor-
macji o danej probce, ktora jednak bywa bardzo przy-
datna w niektorych przypadkach, np. gdy uzyto broni
z ttumikiem dzwigku lub gdy probki GSR zebrano z r6z-
nych podtozy (Rijnders i in., 2010; Brozek-Mucha, 2011;
Charles, Lannoy, Geusens, 2013).

Jak wykazano wcze$niej dla trzech powtorzen ekspe-
rymentu w postaci pojedynczych strzatéw z broni krot-
kiej 1 zebranych probek z dloni i odziezy strzelca oraz
przestrzeliny z odlegtosci 50 cm, wzgledne odchylenia
standardowe dla liczb czastek o okreslonej klasie che-
micznej w probkach wahaty si¢ od 40% do ponad 110%,
podczas gdy dla czestosci wystgpowania czastek zawie-
raly si¢ one w przedziale od ok. 7% do ok. 30%, podob-
nie jak dla przecigtnych $rednic czastek, tj. w przedziale
od 3% do 30% (Brozek-Mucha, 2009).

Wobec tego znormalizowano otrzymane surowe licz-
by czastek nalezacych do danej grupy tak, aby mozli-
we byly porownania z uktadami czastek wykrytych we
wszystkich probkach. Zgodnie z nastepujacym wzorem
liczba czastek danej klasy N, zostala przeksztalcona
w czgsto$¢ wystepowania f, tj. utamek catkowitej liczby
czastek ujawnionych w probcee:

N i
N,
gdzie N, stanowi liczbe czastek klasy .

fi=

3.2.1. Zaleznos¢ sktadu chemicznego pozostatosci
powystrzatlowych od odlegtosci od konca lufy
broni

Dla probek zebranych z otoczenia otworu przestrza-
towego w dzianinie bawelnianej przestrzelonej z odle-
gtosei 0, 10, 20, 30, 50 i 70 cm czgsto$ci wystepowania
zostaty obliczone dla nastgpujacych klas chemicznych
ujawnionych czastek: SbBaPb, SbBa, SbPb, BaPb, BaAl,
BaSi, Sb i Pb. Uzyskane rezultaty przedstawiono na ry-
cinie 2.

Sposrod wszystkich ujawnionych klas czastek naj-
liczniejsze byty cztery klasy: SbBaPb, SbPb, BaAl, i Pb,
a trzy z nich zawieraly olow. Wzgledne zawartosci cza-
stek trojsktadnikowych PbSbBa w ogo6lnosci rosng wraz
z odlegloécig strzatu, z wyjatkiem odlegtoséci 30 cm, na-
tomiast wzgledna zawarto$¢ czastek otowianych, bardzo
wysoka dla strzatu z przylozenia, tj. 0 cm, maleje wraz
z odlegloscia strzatu, z wyjatkiem odlegtosci 50 cm. Cze-
stosci wystepowania pozostatych klas chemicznych cza-
stek nie wykazujg szczegdlnej zaleznosci od odlegtosci
strzatu. Obserwowany rozktad klas chemicznych czastek
powystrzatlowych w funkcji odleglosci strzalu rézni sie
od tego, jaki zbadano dla przyktadéw broni krotkiej, np.
Makarov 9 mm, Luger 9 mm i 7,65 Browning (Brozek
-Mucha, 2009, 2011, 2017b), co moze by¢ zwigzane z in-
nym kalibrem amunicji i z obecnoscia przebitki z two-
rzywa, lecz przede wszystkim z odmiennym sktadem
masy sptonki.

Pomimo tego cecha wspolng prezentowanych wy-
nikow badan oraz tych opublikowanych wcze$niej jest
duzy udziat czastek otowianych w populacji czastek
pobranych z otoczenia otworu wlotowego dla strzatu
z przytozenia. To wspiera hipoteze, ze przy strzale z przy-
ozenia i1 bezposredniego pobliza duzy wktad do popula-
cji czastek nieorganicznych, procz czastek pochodzacych
ze sptonki, ma materiat pochodzacy z pocisku. Ponadto
obserwacja ta potwierdza hipotez¢ z 1998 roku, ze przy
strzatach z tej kategorii pozostato$ci powystrzalowe wy-
przedzajace pocisk maja najwigkszy udzial w osadzie
wokot brzegow przestrzeliny (Carreras, Palma, 1998).

3.2.2. Zalezno$¢ rozmiaréw czastek
powystrzatlowych od odlegtosci od konca lufy
broni

Czastki wykryte w kazdej probce zostaly pogrupo-
wane wedtug zakresow ich efektywnej srednicy (equiva-
lent circle diameter — ECD) ustalonej przez program
INCAFeature/GSR zgodnie z nastepujacym wzorem:

ECD = /4~area.
Vs

Wybrano nastgpujace zakresy $rednic czastek:
(0-0,99), (1,0-1,99), (2,0-2,99), (3,0-3,99), (4,0-4,99),
(5,0-9,99), (>10,0) um. Czestosci wystepowania czastek
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o okre$lonym przedziale rozmiaré6w w probkach pobra-
nych z fragmentéw dzianiny bawetnianej przestrzelone;j
z nastepujacych odlegtoscei: 0, 10, 20, 30, 50 i 70 cm
przedstawiono na rycinie 3. Warto podkresli¢, ze kazdy
zbidr czastek wzigty pod uwage do obliczen obejmo-
wat wszystkie wykryte czastki w danej probee, a wige
réwniez te ponizej zatozonej dolnej granicy wynikaja-
cej z ograniczenia programu do poszukiwania czastek
(1,063 pm; Tabela 1). Wybrane parametry pomiaru gwa-
rantuja, ze czastki o $rednicy ok. 1 pm nie zostang po-
minigte, jednak czastki o mniejszych rozmiarach moga
réwniez by¢ wykryte, jesli znajduja si¢ one na drodze
skanowania wigzki elektronowe;j.

Dla wszystkich zbadanych probek wigkszos$¢ cza-
stek miata najmniejsze rozmiary w zakresie od utam-
kow mikrometra do 2 mikrometrow. Wigksze czastki
moga pojawi¢ si¢ na kazdej odleglosci od wylotu lufy,
lecz relatywnie wigkszy ich udziat byt obserwowany dla
dalszych odleglosci. W ogolnosci rozktady rozmiarow
czastek staja si¢ bardziej plaskie, co wskazuje na rosna-
cy wzgledny udziat wigkszych czastek w danej populacji
wraz z odlegloscia od wylotu lufy broni, poczawszy juz
od 20 cm. Ten trend rosnagcych wraz z odlegtoscia strza-
hu warto$ci maksymalnych i §rednich rozmiaréw czastek
moze by¢ rowniez zaobserwowany dla catej populacji
czastek (100%) w probee (Tabela 5). Tabela 5 zawie-
ra rowniez $rednie i maksymalne wartosci rozmiarow
czastek dla 99% 1 95% wszystkich wykrytych czastek
w kazdej z probek, poczawszy od dolnego limitu rozmia-
ru czastek, tj. 0,60 um. Zatem ustalono, ze 95% czastek
w probce ma rozmiary nieprzekraczajace 5,00 um, a 99%
populacji — nieprzekraczajace 10,00 um.

Przyktady duzych czastek pobranych z powierzch-
ni fragmentow bawelnianej dzianiny, przestrzelonych
w wybranych odlegtosciach, sg zaprezentowane na ryci-
nie 4. Mozna zaobserwowac, ze wszystkie majg na swo-
jej powierzchni szczegoly, ktore czynia je podobnymi do
siebie, jak rowniez do pozostatosci pobranych z wnetrza
husek nabojowych przedstawionych w rozdziale 3.3.

Uzyskana chemiczna i morfologiczna charakterysty-
ka nieorganicznej sktadowej pozostatosci powystrzato-
wych metoda SEM-EDX wykazata, ze ich rozktady na
przestrzelinach w funkcji odlegtosci od wylotu lufy broni
ogolnie sg podobne do tych, jakie otrzymano dla broni
krotkiej np. 9 mm Makarov, 9 mm Luger i 7,65 Brow-
ning (Brozek-Mucha, 2009, 2011, 2017b).

3.2.3. Ogoblna ocena rozmiardéw i sktadu
chemicznego populacji czastek
powystrzalowych na przestrzelinach w funkcji
odlegtosci strzatu

Filmy i zdjecia uzyskane za pomocg kamer szybkich
dowiodty, ze ruch pozostatosci powystrzatlowych, w tym
mikroskopijnych czastek stalych, odbywa si¢ w spo-
sob turbulentny, jednak dotychczas nie zaproponowano

opisu tak skomplikowanego ruchu. W zamian za to wy-
niki badan eksperymentalnych sa analizowane w od-
niesieniu do ruchu czastek w lepkim ptynie. Schwoeble
i Exline (2000) przedstawili podejscie wykorzystujace
prawo Stockesa do opisu ruchu czastki, ktoére udoskona-
lili Fojtasek i Kmjec (2008). Ma ono swoja stabos¢, gdyz
wymaga zatozenia statycznych warunkéw i zaniedbania
turbulencji, lecz z drugiej strony jest przejrzyste i pozwa-
la wyjasni¢ przynajmniej niektore aspekty rozchodzenia
si¢ 1 utrzymywania w powietrzu czastek powystrzato-
wych w najblizszym otoczeniu broni, jak rowniez oceni¢
wplyw wlasciwosci czastek na ich zachowanie. Opdznie-
nie czgstki moze by¢ obliczone jako réznica pomigdzy
sita grawitacji 1 sita wyporu, a wigc uzaleznione jest za-
réwno od wlasciwosci powietrza, jak i czastki.

Przy zatozeniu, ze wigkszo$¢ rozpatrywanych cza-
stek ma ksztatt kulisty, opdznienie czastki zalezy odwrot-
nie proporcjonalnie od jej gestosci P, i $rednicy d-

3 , 1
a=—LppVv —>

4 p.d

p
gdzie:
C,, — wspotczynnik wyporu powietrza,
p; — gestos¢ powietrza,
v — predkos¢ czastki,
p  —gestosé czastki,
aF — $rednica czgstki.

Aby oceni¢ zachowanie catej populacji czastek ujaw-
nionych w kazdej probce w zaleznosci od odlegtosci
strzatu, w pierwszej kolejnosci obliczono parametr & be-
dacy odwrotnoscia iloczynu gestosci czastki i jej Sredni-
cy w sposob kolektywny dla wszystkich czastek danej
klasy chemicznej:

et (2]
©opd, | gopm
gdzie:

p;— Srednia gesto$¢ czgstki w i-tej klasie chemicz-
nej [g/em?’],
d, — Srednia warto$¢ $rednicy czgstki w i-tej klasie che-
micznej [pm].
W drugiej kolejnosci $rednia wazona warto$¢ & zosta-
fa obliczona dla catej populacji czastek w probee zgodnie
z nastepujacym wzorem:

i=8
<=4/

gdzie:
¢, — parametr ¢ i-tej klasy chemicznej czgstek w probee,
Jf; —czgstos¢  wystgpowania  czastek  i-tej  klasy
chemiczne;.
Srednie warto$ci $rednic czastek zostaty obliczone
dla kazdej z oémiu klas chemicznych czastek obecnych
w kazdej probcee, jak réwniez dla catej populacji czastek
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wykrytych w probcee dla danej odleglosci strzalu wedtug
nastgpujacego wzoru:

2.4,

J

<d>=

gdzie:

dj — $rednica j-tej czastki [um],

N. — liczba czastek w j-tej klasie chemicznej dla danej
probki (lub calej populacji czastek w probee dla da-
nej odleglosci strzatu).

Srednie wartosci $rednic czastek <d> wykrytych
w probece pobranej w zaleznosci od odleglosci strzatu
przedstawiono na rycinie 5a. Dane do tych obliczen, tj.
$rednice czastek, jak rowniez przypisane im klasy che-
miczne s3 podstawowymi parametrami stanowigcymi
wynik analizy automatycznej w poszukiwaniu czastek
powystrzatlowych w kazdej z probek. Gestos¢ zostala
w sposob przyblizony obliczona jako $rednia arytme-
tyczna gestosci kazdego z pierwiastkow w stanie stalym,
ktére obecne sg w czastkach danej klasy (Tabela 6) i zo-
staty zaczerpnigte z tablic fizycznych (Wikipedia, the free
encyclopedia. List of chemical elements, w dniu 26 maja
2020 roku ze strony internetowej https://en.wikipedia.
org/wiki/List of chemical elements).

Parametr < &> przedstawiony na rycinie 5b w funkcji
odlegtosci strzatu ukazuje ogoélne spojrzenie na rozpra-
szanie pozostalosci powystrzatowych jako catg populacje
czastek. Mozna zaobserwowacé, ze parametr ten, a wigc
op6znienie czastek, maleje wraz z odlegloscig od wylotu
lufy broni. Trend ten jest zwigzany ze wzrostem S$redniej
wartos$ci $rednicy czastek <d> widocznym na rycinie Sa.

Na tej podstawie ustalono, ze nieorganiczna sktado-
wa pozostatosci powystrzalowych w ogolnosci wyka-
zuje takie samo zachowanie po opuszczeniu lufy broni
tak dtugiej, jak i krotkiej. Takie zachowanie nieorganicz-
nych czastek powystrzalowych moze czgsciowo wynikac
z faktu, ze ich formowanie zostaje zakonczone wewnatrz
lufy broni, w przeciwienstwie do organicznej sktadowe;j
pozostatosci powystrzalowych jako pochodnych prochu
bezdymnego, ktorego ziarna moga dopalaé si¢ w powie-
trzu juz po opuszczeniu lufy.

Ta obserwacja, ktorej dokonano dla eksperymentu
przeprowadzonego z konieczno$ci jednorazowo, war-
ta jest dalszych badan dla réznych typéw broni dhugie;j,
jak 1 dalszych odleglosci strzalu wraz z powtorzeniami
eksperymentow.

3.3.  Charakterystyka pozostatosci z wnetrza tuski
nabojowej jako materiatu odniesienia

Analiza metoda SEM-EDX pozostato$ci pobranych
z wnetrza trzech tusek nabojowych wykazata ogromna
roznorodnos$¢ faz i ich ksztattow, ktore mozna zaobser-
wowac jako odmienne odcienie szaro$ci na obrazach
zaprezentowanych na rycinie 6 dla czastek wybranych

sposrod wielu innych zbadanych czastek. Na podstawie
analizy punktowej w kilku obszarach tych czastek usta-
lono, ze obecne sg dwie jaskrawsze i dwie ciemniejsze
fazy, w ktorych znajduja si¢ pierwiastki odpowiednio
o wyzszych oraz nizszych przecigtnych liczbach atomo-
wych. Jaskrawsze obszary zawieraja olow i najczesciej
przybieraja forme¢ drobnych kulek. Niektére wicksze
fragmenty czastek o niejednorodnym odcieniu biatym
i jasnoszarym ztozone s3 z otowiu i antymonu. Duze ich
fragmenty, zwykle stanowiace tlo dla czastek jaskraw-
szych zawieraja bar, glin i tlen lub bar i tlen. Zaréwno
szczegoly morfologiczne czastek z wnetrza tuski, jak
i ich skfad pierwiastkowy (Ryc. 6) pozostaja w zgod-
nosci z morfologia (Ryc. 4) oraz klasami chemicznymi
(Ryc. 2) populacji czastek pobranych z powierzchni frag-
mentow dzianiny bawetnianej przestrzelonych z réznych
odlegtosci.

Jednakze niektore sktadniki masy sptonki wraz z do-
mieszkami pochodzacymi z materiatow budujacych nabgj
moga powodowac réznice w skladzie czastek pozostaja-
cych wewnatrz tuski nabojowej w stosunku do tych, kto-
re przechodza przez powietrze (Brozek-Mucha, 2007).

Przeprowadzono rowniez uzupetniajace badania skta-
du pierwiastkowego pozostatosci pobranych z wnetrza
luski za pomoca mikrospektrometrii fluorescencji rent-
genowskiej. Skorzystano z opcji skanowania wybranego
obszaru probki w celu zbadania rozktadu pierwiastkow,
tj. utworzenia jego mapy. Najpierw skanowano catly in-
teresujacy obszar krazka przylepnego o $rednicy 12 mm,
na ktorym znajdowaty si¢ pobrane czastki, a nastgpnie
wykonano mapy trzech gléwnych pierwiastkéw: otowiu,
antymonu i baru. Ogélny obraz rentgenowski probki
przedstawia rycina 7, a mapy rozktadu otowiu, antymonu
i baru w wybranej czastce sg przedstawione na rycinie 8.

Na obu tych rycinach mozna zaobserwowacé, ze roz-
ktady otowiu, antymonu i baru bardzo czgsto nie nakta-
daja si¢ na siebic w pelni. Jako ze wigzka rentgenow-
ska penetruje probke znacznie glebiej niz ma to miej-
sce w przypadku wigzki elektronowej w SEM, roznice
w rozkladach tych pierwiastkow ukazujg niejednorod-
no$¢ sktadu w calej objetosci czastki, a nie tylko na jej
powierzchni. Wedtug wielu autoréw oraz na podstawie
doswiadczen autoréw niniejszej publikacji mozna stwier-
dzi¢, ze technika XRF jest uzyteczna w analizie pier-
wiastkowej in situ fragmentow odziezy i rozktadajacych
si¢ tkanek oraz innych temu podobnych materiatow dla
celéw sadowych (Jansen, Knijnenberg, Stamouli, 2015).
W niniejszej pracy mapy uzyskane metodg p-XRF dla
czastek o duzych rozmiarach i ztozonej budowie, pobra-
nych z wnetrza tuski, pozwolity na ukazanie nie tylko
jednoczesnej obecnosci najbardziej charakterystycznych
pierwiastkow, tj. olowiu, antymonu i baru, lecz takze ich
niejednorodnego rozktadu w objetosci czastek.

Pomimo tego, ze granice wykrywalnosci dla tech-
niki XRF sg wigksze od tych dla SEM-EDX, analiza
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punktowa kilku obszaré6w dla wybranych czastek nie
wykazata dodatkowych, cigzkich pierwiastkow ponad
te, ktore wykryte byty metoda SEM-EDX dla badane;j
amunicji.

3.4. Wizualizacja 3D brzegdéw i najblizszego
otoczenia otwordw przestrzalowych
w dzianinie bawelniane;j

Zastosowanie techniki mikrotomografii do badan
fragmentow dzianiny bawelnianej przestrzelonej z przy-
lozenia oraz kolejno z odlegtosci 10, 50 i 70 cm dostar-
czyto unikatowej mozliwosci jednoczesnej wizualizacji
w trzech wymiarach (3D) rozktadu czastek powystrzato-
wych i uszkodzen dzianiny bawelniane;j.

Obserwacja obrazu otworu uzyskanego dla przestrze-
liny z przylozenia i jego otoczenia (Ryc. 9a) przedstawia
nieregularny rabek czastek GSR wokot brzegdw otworu
widocznych w plaszczyznie xy, oraz zakonczen wiokien
i nici, ktore wystaja poza ptaszczyzne xy w $lad za kie-
runkiem lotu pocisku, co uwidocznione jest na ptasz-
czyznie xz. Obrazy uzyskane dla przestrzelin z dalszych
odlegtosci (Ryc. 9b—d) wykazuja nieregularno$¢ w roz-
ktadzie czastek GSR, jak rowniez w utozeniu widkien
i nitek na brzegach uszkodzonej dzianiny w odniesieniu
do ptaszczyzny xy, ktore wygigte sg zardwno przed, jak
i za plaszczyzng materiatu. Efekt ten jest szczegodlnie do-
brze widoczny w przypadku przestrzeliny z odleglosci
10 cm (Ryc. 9c), ktorej powierzchnia doznata prawdo-
podobnie najsilniejszych oddziatywan z gazami procho-
wymi. W miar¢ zwigkszania odlegtos$ci strzatu efekty od-
dziatywania gazoéw prochowych sg widoczne jako mniej
dynamiczne, co pozostaje w zgodnos$ci z ogdlnym tren-
dem obserwowanym w rozktadzie $§ladéw powystrzato-
wych wokot otwordow przestrzatowych, jak pokazano na
rycinie 1.

Rozdzielczos¢ 20 pm, przyjeta podczas analizy
p-CT, umozliwila obserwacje wigkszych czastek niz
jest to mozliwe w przypadku techniki SEM-EDX oraz
ich skupisk i miejsc, w ktorych wystepuja w znacznych
ilosciach na powierzchni dzianiny i pomiedzy ni¢mi oraz
Sciegami dzianiny. Zakresy rozmiaréw czastek nieorga-
nicznych i ich skupisk na brzegach i w otoczeniu bada-
nych przestrzelin w dzianinie bawetnianej dla odlegtosci
strzatu 0, 10, 50 1 70 cm przedstawiono w tabeli 7.

W ten spos6b uzyskane rezultaty przyczynity si¢ do
poszerzenia wiedzy o mechanizmie osadzania si¢ GSR
na dzianinie przy strzatach z bliskiej odlegtosci. Infor-
macje te s3 komplementarne do wynikow badan czastek
rozchodzacych si¢ w powietrzu bezposrednio po wy-
strzale z broni palnej z uzyciem technologii zasysania
i filtrowania czastek (Luten i in., 2018) i wspolnie w jesz-
cze wigkszym stopniu ukazujg ztozono$¢ mechanizmu
formowania i osadzania si¢ ich w otoczeniu uzytej broni
palnej.

4. Podsumowanie

Seria przestrzelin w dzianinie bawelnianej z odle-
glosci 0-70 cm z uzyciem strzelby mysliwskiej kal. 12
byta zostala poddana szczegélowym badaniom pod ka-
tem osadzania si¢ nieorganicznej sktadowej pozostato-
Sci powystrzalowych. Badania optyczne wsparte trdj-
wymiarowa wizualizacja za pomoca mikrotomografii
komputerowej ukazaty otwory o znacznych rozmiarach
w dzianinie bawetnianej. Jedynie przy strzale z przytoze-
nia zaobserwowano deformacj¢ brzegdw uszkodzonego
materiatu w kierunku poruszania si¢ pocisku, natomiast
w przypadku dalszych odleglosci strzatu brzegi dzianiny
byty powyginane wraz z wystajgcymi ni¢mi i wtoknami
w roznych kierunkach poza ptaszczyzne materiatu. Po-
nadto stwierdzono, ze nieorganiczne czastki GSR obec-
ne w obszarze wokol otworow znajduja si¢ nie tylko na
frontowej powierzchni dzianiny, lecz takze od spodu
i pomiedzy jej ni¢mi i widknami. Pomimo zastosowania
kompromisowej rozdzielczosci w trojwymiarowym ob-
razowaniu pu-CT, zapewniajacej uwidocznienie zard6wno
nici w $ciegu dzianiny, jak i mikroskopijnych czastek
powystrzatlowych, ustalono, ze na brzegach przestrzelin
i w najblizszym ich otoczeniu koncentruja si¢ czastki
do$¢ duzych rozmiaréw oraz ich skupiska wykazujace
rozmiary od kilkudziesieciu do kilkuset mikrometrow.

Koncentracja i wlasciwosci czastek obecnych w okre-
gu o promieniu 10 cm od $rodka przestrzeliny poddana
byta badaniu technika SEM-EDX. Najmniejszg liczbe
czastek, mniejsza od 1000, stwierdzono dla przestrzeli-
ny z przylozenia, a najwigksza, bliska 25 000, dla strzalu
z odlegtosci 10 cm. Dla odlegtosci w zakresie 2070 cm
liczby ujawnionych czastek wynosity od 10 000 do 15 000.

Ustalono, ze 95% wszystkich czastek GSR wykrytych
w danej probce wykazywato przecigtng srednice 1 pm,
maksymalng 5 pm. Nieznaczny trend rosnacy zaobser-
wowano dla srednic czastek wraz z odlegloscia strzatu.

Sktad chemiczny czastek przedstawiony w formie
czestosei ich wystepowania w danej klasie chemicznej
jest jednoznacznie zwigzany ze sktadem poszczegdlnych
komponentow uzytej amunicji, co zostalo sprawdzone
w odniesieniu do probki pozostatosci pobranych z wne-
trza zuzytej tuski nabojowej jako materiatu odniesienia.
Szczegotowe badania pozostatosci z wnetrza tuski, prze-
prowadzone metoda SEM-EDX oraz komplementarna
do niej technika pu-XRF, wykazaty, ze duze czastki GSR
sa na 0got ztozone z wielu faz o r6znym skladzie, zarow-
no na powierzchni, jak i w swojej objetosci.

Podwyzszona ilo$¢ olowiu w prébee pobranej z oto-
czenia przestrzeliny z przytozenia odzwierciedla znaczny
wktad drobin pochodzacych z otowianego pocisku do po-
pulacji nieorganicznych pozostatosci powystrzatowych.

Rozktad nieorganicznych czastek powystrzalowych,
gdy si¢ wezmie pod uwage zaréwno ich sktad chemicz-
ny, jak i rozmiary, ogdlnie przypomina ten uzyskany dla
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przypadku przestrzelin w tkaninie bawetnianej z uzy-
ciem broni krétkiej. Obserwacja ta zostata poparta anali-
z3 parametru ¢ bedacego odwrotnoscia iloczynu $rednicy
czastki 1 jej gestosci, ktére, zgodnie z prawem Stokesa,
zwigzane sg z ruchem i zasiggiem czastek w powietrzu.
Warto$¢ srednia wazona tego parametru <&> dla calej po-
pulacji czastek w danej probee byta oceniana podobnie
jak warto$¢ $rednia wazona $rednic czastek <d> w ob-
rgbie catej populacji czastek w kazdej z probek pobra-
nych w funkcji odlegltosci strzatu. Podczas gdy $rednia
warto$¢ srednic czastek <d> ros$nie wraz z odlegtoscia
strzalu, §rednia wazona parametru <¢>, a zatem takze
op6znienie czastek, maleje wraz odlegtoécig od wylotu
lufy broni. Zaobserwowane zachowanie systemu czastek
powinno by¢ powigzane z faktem, ze proces ich formo-
wania konczy si¢ wewnatrz broni. W zwigzku z tym ruch
czastek poza bronig zalezy gléwnie od ich rozmiarow
i sktadu chemicznego oraz od wilasciwosci powietrza,
a w mniejszym stopniu od kalibru broni.

Niewatpliwie kaliber broni i amunicji, a wige wigk-
szy tadunek miotajacy, determinuje wicksza predkosé
poczatkowa czastek opuszczajacych lufe broni, jednakze
brak jest danych na temat odlegtosci, po przebyciu kto-
rej opor powietrza zadziata efektywnie na poruszajace
si¢ czastki. Empiryczne badania balistyczne dostarczyty
informacji, ze przyspieszenie pocisku ma miejsce do od-
legtosci ok. 20 cm od wylotu lufy. Bioragc pod uwage mi-
kroskopijne rozmiary czastek oraz ze lepkos¢ powietrza
w ich przypadku odgrywa istotng role, nalezy si¢ spo-
dziewac, ze opdznienie czastek nastapi znacznie wcze-
$niej niz opoznienie pocisku.

Pomimo tego, Ze rezultaty prezentowane w niniejsze;j
publikacji pochodzg z pojedynczych pomiaréw dla prze-
strzelin jednego tylko cyklu strzatow testowych dla wy-
branych odleglosci z zakresu od 0 do 70 cm, stanowig one
interesujacy przyczynek do tezy, ze pozostatosci pocho-
dzace ze splonki sg tej samej natury i zachowuja si¢ tak
samo lub bardzo podobnie, zarowno dla broni krotkie;j,
jak dtugiej. Teza ta jest warta zweryfikowania na drodze
dalszych poszerzonych badan rozktadu pozostatosci po-
wystrzatowych pochodzacych z uzycia broni dhugie;.

5. Whioski

Kazda z trzech zastosowanych metod analitycznych,
wykorzystujacych pod innym katem promieniowanie
rentgenowskie: spektrometria rentgenowska w potacze-
niu ze skaningowa mikroskopia elektronowa, spektro-
metria fluorescencji rentgenowskiej oraz mikrotomogra-
fia komputerowa, dostarczyly réznorodnych informacji
o ztozonych zjawiskach zachodzacych podczas wystrza-
hu z broni palnej i ich wptywie na tekstylia odziezowe.
W zwiazku z tym wszystkie rodzaje uzyskanej informa-
cji jednoznacznie wskazujg na ogromny potencjat tych

technik w zastosowaniu do wyjasniania zdarzen z uzy-
ciem broni palnej dla celow sadowych, a szczegdlnie
do oceny odlegtosci strzalu. Ponadto uzyskane w trak-
cie badan rezultaty, przeanalizowane w poréwnaniu do
weczesniejszych badan nad rozktadem czastek powystrza-
fowych, wskazaty na t¢ sama natur¢ i bardzo podobne
zachowanie czastek pochodzacych ze sptonki w najbliz-
szym otoczeniu zaré6wno broni kroétkiej, jak 1 dtugie;.

Zaobserwowanie takiego trendu w zachowaniu cza-
stek wskazuje interesujacy kierunek dalszych, poszerzo-
nych badan nad ich rozkladem w otoczeniu broni dtugiej
w celu zweryfikowania tej obserwacji.
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