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Streszczenie

W celu ustalenia powiązania przestępcy ze zdarzeniem, eksperci wykorzystują doświadczenia i umiejętności techniczne oraz zdobycze współczesnej nauki, m.in. fizyki czy chemii. Zadaniem ekspertów pracujących w laboratoriach kryminalistycznych jest dostarczanie jak najwięcej informacji na temat zabezpieczonego materiału, poprzez implementację zarówno niszczących, jak i nieniszczących rodzajów badań. Metoda mikroskopii elektronowej sprzężonej ze spektrometrią rentgenowską, jako przykład nieniszczącej metody analizy, stosowana jest często do przeprowadzania badań materiałów dowodowych. W celu ustalenia ich charakterystycznej budowy i składu pierwiastkowego najczęściej używanym jest skaningowy mikroskop elektronowy, gdzie wymagana jest wysoka precyzja, dokładność oraz szybkość uzyskania wyniku. Dlatego też w niniejszym artykule zajęto się jedynie skaningową mikroskopią elektronową sprzężoną z mikroanalizą rentgenowską. Przedstawiono szeroki zakres możliwości wykorzystania tej techniki w różnych dziedzinach kryminalistyki.

Wstęp

Rozwój mikroskopii elektronowej zdeterminowany został potrzebą uzyskiwania dużych powiększeń obiektów, niemożliwych do osiągnięcia w mikroskopach optycznych. Zdolność rozdzielcza mikroskopów optycznych, określona w końcu XIX wieku przez Ernsta Abbe, była niewielka. W ciągu ostatnich 70 lat rozwoju mikroskopia elektronowa stała się podstawowym narzędziem poznania różnych obiektów materialnych na poziomie nano- i subnanometrycznym. Wynika to zarówno z dużej ilości dostarczanych różnych informacji (topografia powierzchni, wielkość ziaren, skład próbki, itd.), jak i wysokiej rozdzielczości metody (0,05 nm dla mikroskopii transmisyjnej).

Mikroskopy elektronowe do tworzenia obrazu wykorzystują wiązkę elektronów, która emitowana jest z katody, przyspieszana w polu elektrycznym i formowana przez układ soczewek elektromagnetycznych. Rozdzielczość uzyskanego obrazu zależy od długości fali elektronów, która jest funkcją użytego napięcia przyspieszającego (im większe napięcie, tym długość fali krótsza i lepsza rozdzielczość) oraz średnicy wiązki. Mikroskopy elektronowe dzieli się na skaningowe i transmisyjne. Pierwszy transmisyjny mikroskop elektronowy został zbudowany w 1931 r. przez Ernsta Ruska z Instytutu Elektrotechniki Wyższej Szkoły Technicznej w Berlinie, który w 1986 r. za swoje prace otrzymał Nagrodę Nobla [1].

Nieco młodszym instrumentem badawczym niż transmisyjny mikroskop elektronowy TEM jest skaningowy mikroskop elektronowy SEM, którego podstawową zaletą jest możliwość obserwacji powierzchni obiektów bez ich wcześniejszego preparowania, jednak kosztem niższej rozdzielczości (ok. 1 nm). Koncepcję mikroskopu SEM zaproponował niemiecki fizyk Max Knoll w 1935 r. Wykonał pionierski eksperyment, w którym osiągnął zdolność rozdzielczą sięgającą 100 µm i uzyskał pierwszy skaningowy obraz topografii powierzchni próbki. W 1940 r. skonstruowano detektor elektronów wtórnych. Zaowocowało to w 1942 r. zbudowaniem pierwszego mikroskopu SEM w USA, o zdolności rozdzielczej około 1µm, przez V. K. Zworykina, J. Hilliera oraz R. L. Snydera. Jednak dopiero w 1965 r. zbudowano pierwsze komercyjne urządzenie tego typu, po wynalezieniu przez Thomasa E. Everharta i Richarda F. M. Thornleya detektora scyntylacyjnego. Od tego czasu mikroskop elektronowy stał się powszechnie stosowanym urządzeniem zarówno w sferze naukowej, technicznej, jak i w kryminalistyce. Możliwości badawcze mikroskopu SEM wynikają z parametrów wiązki elektronowej oraz z właściwości systemu detekcyjnego. Niestety, mikroskopy SEM w swojej klasycznej wersji wysoko-próżniowej mają swoje ograniczenia. Wysoka próżnia utrzymywana w kolumnie elektronooptycznej i komorze przedmiotowej wyklucza obecność preparatów o wysokiej prężności par. Jednocześnie powierzchnia próbki powinna być przewodząca, aby nie nastąpiło gromadzenie się na powierzchni ładunków elektrycznych, zaburzających obraz. Dążenie do pokonania tych ograniczeń, obserwowane już z początkiem lat 80. XX wieku, stało się motorem napędowym w opracowywaniu szeregu nowych typów mikroskopów SEM, w różnym stopniu spełniających oczekiwania użytkowników. Podstawową modyfikacją tych mikroskopów jest możliwość wprowadzenia gazu o odpowiednim ciśnieniu do komory przedmiotowej mikroskopu, jednak nadal wymagane jest utrzymanie wysokiej próżni w obszarze kolumny elektronooptycznej. Takie rozwiązanie wymusiło zastosowanie niezależnego pompowania obu obszarów. Oddzielone są one od siebie tzw. komorą pośrednią z obszarem próżni pośredniej rzędu 10-3 Pa, zawartym pomiędzy dwiema przesłonami dławiącymi. Umożliwia to utrzymanie wokół preparatów atmosfery odpowiadającej ciśnieniom parcjalnym zawartych w nich składników lotnych, przez co nie zachodzi potrzeba suszenia bądź mrożenia tych preparatów. Z drugiej strony jony dodatnie, powstające przy zderzeniach elektronów z atomami gazu wypełniającego komorę przedmiotową, mają możliwość kompensacji ładunku nagromadzonego na preparatach dielektrycznych. Dzięki temu nie jest wymagane pokrywanie ich warstwami przewodzącymi [2]. 

W konwencjonalnej skaningowej mikroskopii elektronowej próbki przewodzące analizuje się bez specjalnego przygotowania, odtłuszczając jedynie badaną powierzchnię lub usuwając powierzchniowe zanieczyszczenia poprzez kąpiel w płuczce ultradźwiękowej. Próbki nieprzewodzące pokrywa się cienką warstwą substancji przewodzącej przez ich napylanie. Proces napylania próbek przeprowadza się w napylarkach próżniowych. Jako materiał pokryciowy wykorzystuje się metale szlachetne, głównie złoto i platynę, a także węgiel. Warstwy napylone charakteryzują sie grubością od 0,01 nm do 1 nm. Napylone warstwy spełniają rolę nie tylko przewodnika prądu elektrycznego, ale również zabezpieczają badaną próbkę przed termicznym oddziaływaniem wiązki elektronowej. Próbki przygotowywane do analizy mają wymiary związane z wielkością stolika w poszczególnych modelach mikroskopów skaningowych. Zazwyczaj maksymalne wymiary próbki nie przekraczają średnicy 5 cm i wysokości 3 cm, a ich objętość powinna być możliwie mała. Poniżej przedstawiono przykładowe zdjęcie typowych aluminiowych stolików mikroskopowych, pokrytych adhezyjną taśmą węglową z przyklejonymi próbkami folii polimerowej (ryc. 1).
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	Ryc. 1. Próbki polimeru przyklejonych do mikroskopowych podstawek aluminiowych za pomocą adhezyjnej taśmy węglowej.


Ze względu na budowę, parametry techniczne oraz zastosowanie, wśród skaningowych mikroskopów elektronowych możemy wyróżnić kilka ich rodzajów:
1) Wysokopróżniowe skaningowe mikroskopy elektronowe z emisją polową – SEM FE (Field Emission) z zimną katodą jako źródłem emisji elektronów oraz SEM FEG z gorącą katodą. Są to mikroskopy o dużej zdolności rozdzielczej, dzięki czemu możliwe jest bardzo dokładne odwzorowanie ultrastruktury badanej próbki. Wadą jest bezwzględny wymóg wysokiej próżni w komorze preparatu, a także podatność na wpływ czynników zewnętrznych, jak drgania mechaniczne czy pola magnetyczne [1].

2) Wysokopróżniowe skaningowe mikroskopy elektronowe – SEM HV (High Vacuum). Są to zautomatyzowane mikroskopy o bogatym wyposażeniu. Charakteryzują się bardzo dobrymi parametrami technicznymi oraz analitycznymi. Umożliwiają analizę składu pierwiastkowego badanej próbki (katoda wolframowa) i charakteryzują się wysoką rozdzielczością obrazu (katoda LaB6) [1].

3) Skaningowe mikroskopy elektronowe z niską lub zmienną próżnią – SEM LV (Low Vacuum) lub SEM VP (Variable Pressure). Mikroskopy te umożliwiają obrazowanie w szerokim zakresie ciśnień w zależności od wymogów danej próbki, również preparatów nieprzewodzących prądu elektrycznego (niewielkie powiększenia). 

4) Skaningowe środowiskowe mikroskopy elektronowe – ESEM (Environmental Scanning Electron Microscope). Są to mikroskopy umożliwiające badanie próbek w ich stanie niezmienionym (zanieczyszczone, zawierające olej lub wodę, ciekłe, nieprzewodzące prądu) bez konieczności wcześniejszej preparacji i jednocześnie z zachowaniem wysokorozdzielczych obrazów w dużych powiększeniach. Możliwe są również analizy składu pierwiastków oraz badania procesów dynamicznych próbki. Ogromną zaletą jest możliwość kontrolowania atmosfery w komorze preparatu [1].

Fizyczne podstawy skaningowej mikroskopii elektronowej

Parametrem charakteryzującym właściwości elektronowego mikroskopu SEM jest zdolność rozdzielcza. Zależy ona nie tylko od konstrukcji mikroskopu, lecz także od rodzaju sygnału wykorzystywanego do wytworzenia obrazu. Zdolność rozdzielcza dla układów optycznych zależy od długości fali światła λ, a także od sprawności nsinϴ układu optycznego warunkowanego aperturą i jest określona równaniem Abbego:
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Teoretyczna zdolność rozdzielcza mikroskopu elektronowego zależy od napięcia przyspieszającego elektrony. Wiązka elektronów podlega prawom optyki wykazując nie tylko cechy korpuskularne, lecz również naturę falową. Długość fali związanej z poruszającą się cząstką materii zgodnie równaniem de Broglie’a wynosi: 
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gdzie:

λ – długość fali elektronu,

m – masa elektronu,

v – prędkość elektronu,

p = m · v – pęd elektronu,

h – stała Plancka, h = 6,626 10–34 Js (3).

Energia kinetyczna elektronów zależy od różnicy potencjałów między katodą i anodą, zwanej napięciem przyspieszającym. Po uwzględnieniu we wzorze (2) zależności pędu od napięcia przyspieszającego: 
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 otrzymujemy:
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(3)

gdzie: 

U – napięcie przyspieszające.

Po wprowadzeniu poprawki relatywistycznej, istotnej przy dużych prędkościach, otrzymamy równanie:
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gdzie:

m0 – spoczynkowa masa elektronu,

c – prędkość światła (1).

Na przykład dla napięć przyspieszających 100 i 300 kV uzyskamy długość fali odpowiednio: 3,7 i 1,97 pm. Długość fali elektronów jest więc 100 000 razy mniejsza niż długość fali światła i dzięki temu jest możliwe osiągnięcie w mikroskopie elektronowym zdolności rozdzielczej 0,2 nm [1]. 

Aby możliwe było uzyskanie obrazu, konieczne jest formowanie wiązki elektronów. Wiązka elektronów, padając na próbkę, wywołuje różne efekty. Elektrony, zderzając się z atomami, tracą energie kinetyczną i mogą być całkowicie zaabsorbowane, mogą spowodować emisję promieniowania lub ulec odbiciu od materiału, albo przeniknąć przez materiał. Energia zaabsorbowana przez próbkę przemienia się głównie w ciepło. Stosunek liczby elektronów odbitych, zaabsorbowanych i przechodzących zależy od składu chemicznego i grubości preparatu [1]. Elektrony, padające na próbkę, oddziałują z elektronami atomów próbki i powodują m.in. emisję: elektronów wtórnych, elektronów odbitych, elektronów Aguera, promieniowania rentgenowskiego, promieniowania fluorescencyjnego (ryc. 2).
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	Ryc. 2. Oddziaływanie wiązki elektronów z powierzchnią próbki; opracowano na podstawie [1]. 


Każdy z rodzajów promieniowania jest emitowany z innej głębokości próbki i z różnej jego objętości, przy czym ze wzrostem napięcia przyspieszającego rośnie głębokość i objętość obszaru emisji (ryc. 3). Z napięciem rośnie również średnica tego obszaru, która jest co najmniej kilkakrotnie większa od średnicy wiązki. Dodatkowo na głębokość wnikania elektronów wpływa liczba atomowa składników próbki.

W mikroskopie skaningowym z termoemisyjną katodą wolframową graniczna średnica wiązki elektronowej wynosi ok. 2–5 nm, a graniczna zdolność rozdzielcza 4–10 nm (przy sygnale elektronów wtórnych). Znacznie lepsze wyniki uzyskuje się przy zastosowaniu wyrzutni auto-emisyjnej, wtedy bowiem zdolność rozdzielcza mikroskopu skaningowego może osiągnąć wartość rzędu 0,1 nm. Mikroskopy tego typu są jednak konstrukcjami bardzo kosztownymi, ze względu na wysokie wymagania próżniowe wyrzutni autoemisyjnej (p < 10–7 Pa).
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	Ryc. 3. Zasięg i przestrzenny rozkład emisji różnego rodzaju elektronów w próbce.


Istotą mikroskopii skaningowej SEM jest skanowanie powierzchni próbki nanometrową wiązką elektronów uformowaną przez układ elektronooptyczny mikroskopu. Wiązkę taką formuje układ magnetycznych soczewek elektronowych. Próbki są skanowane wiązką elektronów odchyloną przez cewki skanujące. Odchylenie wiązki tworzącej obraz na monitorze jest zsynchronizowane z odchyleniem wiązki skanującej próbkę. Sygnał z powierzchni próbki, najczęściej w postaci elektronów wtórnych lub odbitych, dociera do detektora. Sygnał wychodzący z detektora steruje jasnością obrazu wyświetlanego na monitorze. Powiększenie mikroskopu skaningowego wynika z relacji wielkości obszarów skanowanych próbki. Część elektronów pierwotnych rozproszonych wstecznie (zmiana kierunku ruchu o ponad 90o w wyniku sprężystego rozpraszania przez atomy próbki) tworzy sygnał tzw. elektronów odbitych (backscattered electrons – BSE). Zdolność do odbijania elektronów przez atomy pierwiastków zależy od liczby atomowej Z i rośnie z jej wzrostem, co stanowi źródło informacji o chemicznym zróżnicowaniu próbki. Pozostała część elektronów pierwotnych, absorbowana przez próbkę, jest rozpraszana niesprężyście przez przypowierzchniowe warstwy atomów i traci stopniowo energię. W wyniku tego oddziaływania powstaje najistotniejszy w elektronowej mikroskopii skaningowej sygnał niskoenergetyczny elektronów wtórnych (secondary electrons – SE). Każdy elektron emitowany przez próbkę nazywa się elektronem wtórnym, jednak w mikroskopii elektronowej przyjęto nazywać wtórnymi tylko te elektrony o energii mniejszej niż 50 eV. Z uwagi na małą energię tylko elektrony wtórne emitowane blisko powierzchni mają szansę opuścić próbkę i dotrzeć do detektora. Ilość emitowanych elektronów wtórnych daje informacje na temat topografii powierzchni próbki. Wiele elektronów wtórnych opuszcza wypukłości próbki, natomiast [4] niewiele z nich zagłębienia, dzięki czemu powstaje kontrast topograficzny [3].

Oddziaływanie wiązki elektronów na powierzchnię próbki – efekty niszczenia preparatu
Aby dokonać właściwej interpretacji obrazów różnych powierzchni uzyskanych za pomocą mikroskopu elektronowego, należy sprawdzić, czyli wykonać próbę zerową, w jakim stopniu badane preparaty mogą być narażone na zniszczenie w trakcie ich badań. Takie podejście podyktowane jest opisanymi w literaturze zmianami strukturalnymi różnych materiałów pod wpływem wiązki elektronów [5–10], a także własnymi doświadczeniami w tym zakresie. 

Badając struktury krystaliczne polietylenu (PE) w mikroskopie elektronowym, G. Michler [7–10] wykazał, że wiązka promieniowania elektronowego może prowadzić do dwóch typów reakcji chemicznych: pierwotny proces pękania wiązań w łańcuchu głównym i wtórny proces sieciowania makrocząsteczek w fazie amorficznej pomiędzy lamelami krystalicznymi PE. Poza procesami chemicznymi lub równolegle z nimi mogą przebiegać przemiany fizyczne, związane z lokalnym wzrostem temperatury w preparatach mikroskopowych w trakcie ich obserwacji w mikroskopie elektronowym. Pomiary temperatury cienkiej folii srebrowo-palladowej przeprowadzone przez M. Watanabe [11] za pomocą termopary wykazały, że wzrost temperatury jest różny w różnych miejscach preparatu i zależny jest od odległości obszaru badanego od szkieletu siatki miedzianej, na którym umieszczony jest preparat. W pobliżu miedzianego szkieletu odnotował niższy wzrost temperatury niż w środku oczka szkieletu siatki, co związane jest z lepszą wymianą ciepła pomiędzy preparatem a miedzianym podłożem w tym miejscu. Pod wpływem wiązki elektronów w mikroskopach elektronowych zaobserwowano również efekty pękania powierzchni oraz przełomów preparatów, których składnikami były polimery [12, 13]. Obserwowano różne mechanizmy oraz różną morfologię pękania (ryc. 4).

Wykazano, że morfologia powierzchni ulegającej procesowi niszczenia jest zależna zarówno od szybkości pękania próbek, jak i od masy cząsteczkowej polimerów. 
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	Ryc. 4. Obraz z mikroskopu SEM LEO 1430 VP powierzchni próbki polimerowej. Widoczne pęknięcia pod wpływem wiązki elektronów (zaznaczone strzałkami). Próbki były napylane złotem.


Mikroanaliza rentgenowska w mikroskopach elektronowych

Istotnym elementem w badaniach kryminalistycznych jest określenie składników chemicznych badanych materiałów. Mikroskop elektronowy w połączeniu z mikroanalizą rentgenowską, staje się potężnym narzędziem pozwalającym określić skład pierwiastkowy próbek o rozmiarze kilku mikrometrów lub utworzyć mapę rozkładu pierwiastków w większym obszarze próbki z mikrometryczną rozdzielczością przestrzenną.
Metoda mikroanalizy rentgenowskiej polega na wzbudzaniu przez silnie zogniskowaną wiązkę elektronów, o średnicy zazwyczaj rzędu 1 μm, charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego. W przypadku mikroanalizatora rentgenowskiego, zwanego też mikrosondą elektronową, przeprowadzana jest analiza promieniowania charakterystycznego, co pozwala na określenie składu chemicznego w danym mikroobszarze. Wynika to stąd, że długość fali charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego pierwiastka o danej liczbie atomowej praktycznie nie zależy od fizycznego i chemicznego stanu materiału. Określanie długości fali charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego pozwala więc ustalić rodzaj pierwiastków wchodzących w skład analizowanej próbki, natomiast pomiar natężenia tego promieniowania – ich stężenie wyrażone np. w % wagowych. Do detekcji promieniowania w mikroanalizie rentgenowskiej jest zwykle stosowany spektrometr mierzący energię [3] promieniowania rentgenowskiego (EDS – Energy Dispersive Spectrometry lub EDX – Energy Dispersive X-ray Analysis). Analiza składu chemicznego EDS pozwala wykrywać pierwiastki przy zawartości około 0,1% wagowych oraz uzyskiwać wyniki ilościowe przy zastosowaniu odpowiedniej kalibracji. Próbki, które mają być poddane analizie ilościowej, powinny być płaskie, wypolerowane i gładkie. Każde uzyskane widmo odzwierciedla dwa podstawowe typy promieniowania rentgenowskiego, tj. promieniowanie charakterystyczne i promieniowanie tła. W analizie ilościowej promieniowanie tła jest odejmowane od widma. Widmo jest wyskalowane na osi odciętych w keV, a na osi rzędnych w liczbie impulsów lub liczbie impulsów na sekundę. Na wykresie linie spektralne są widoczne jako piki przewyższające tło (ryc. 5A).
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	Ryc. 5. (A) Widmo EDS uzyskane podczas obserwacji SEM. Symbolami pierwiastków siarki, fluoru, tlenu, azotu i węgla oznaczone zostały linie Kα charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego. (B) Wyniki mikroanalizy rentgenowskiej. Tabelę wyników wygenerowano za pomocą programu Genesis Spectrum, wchodzącego w skład oprogramowania mikroskopu SEM Quanta 200, na podstawie zmierzonego widma EDS.


Mikroanaliza jakościowa polega na uzyskaniu czytelnego spektrum promieniowania rentgenowskiego z wybranego fragmentu próbki. W analizie ilościowej stężenie pierwiastków oblicza się na podstawie proporcjonalnej zależności natężenia charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego od zawartości pierwiastków w analizowanej objętości. Przeliczenia intensywności pików na zawartość procentową pierwiastków, dokonywane przez oprogramowanie mikroanalizatora, należy jednak traktować jedynie jako zgrubną ocenę, jeśli nie przeprowadza się dokładnej kalibracji za pomocą odpowiednich wzorców (ryc. 5B). W praktyce obserwuje się duży rozrzut wyników mikroanalizy [14].

Najczęściej próbki poddawane są bezwzorcowej analizie EDX. W przypadku badań wykonanych w bezwzorcowej analizie ilościowej stosuje się korekcję macierzową ZAF i normalizację do 100% stężenia pierwiastków zidentyfikowanych. Wyniki analizy ilościowej zawierają następujące informacje:

· Elem. – zidentyfikowane linie charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego pierwiastków

· Wt % – procent wagowy danego pierwiastka w próbce,

· At % – procent atomowy danego pierwiastka w próbce,

· K-Ratios – stosunek natężenia promieniowania linii charakterystycznej danego pierwiastka w próbce do natężenia od czystego pierwiastka w tych samych warunkach,

· ZAF – współczynniki korekcji dla liczby atomowej, absorpcji i fluorescencji,

· Net Intensities – intensywność linii charakterystycznych po odjęciu tła,

· Background Intensity – intensywność promieniowania ciągłego uważanego za tło, które jest odejmowane przy wyznaczaniu intensywności netto,

· Intensity Error – błąd względny wyznaczenia intensywności pików, wyrażony przez odchylenie standardowe,

· Peak to Background Ratio (p/b) – stosunek ilości zliczeń w piku do ilości zliczeń w odjętym tle.

W ilościowej mikroanalizie rentgenowskiej cienkich warstw mamy do czynienia z sytuacją, w której zasięg elektronów wiązki pierwotnej padających na próbkę oraz szerokość obszaru wzbudzenia promieniowania rentgenowskiego są większe niż grubość [5] warstwy. Zazwyczaj stosuje się napięcia przyspieszające na tyle wysokie, że zasięg elektronów w materiale jest co najmniej 5-krotnie większy od grubości warstwy. W tych warunkach przeważająca część elektronów wzbudzających przechodzi przez folię lub cienką warstwę badanej próbki, a strata ich energii jest niewielka. Natężenie charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego jest proporcjonalne do grubości cienkiej warstwy, a poprawki na absorpcję oraz fluorescencję wynikające z tła można pominąć.

Najczęściej używane oprogramowanie do mikroanalizatora rentgenowskiego wykorzystuje metodę bezwzorcową Cliffa-Lorimera analizy ilościowej składu chemicznego cienkich folii. Zależność między stosunkiem stężeń składników cienkiej warstwy (folii) a natężeniami ich charakterystycznych linii promieniowania rentgenowskiego można zapisać w postaci:


[image: image12.wmf]*

*

=

j

i

ij

j

i

I

I

k

C

C

,



 (5)

gdzie:

Ci – stężenie pierwiastka w próbce, 

Cj – stężenie pierwiastka we wzorcu,

Ii – intensywność linii spektralnej pierwiastka wyznaczonej dla próbki,

Ij – intensywność linii spektralnej pierwiastka wyznaczonej dla wzorca,

Czynnik kij zależy jedynie od warunków analizy (napięcia przyspieszającego, wydajności fluorescencji analizowanego promieniowania i wydajności detektora), a nie zależy od składu cienkiej warstwy [14]. Czynnik kij wyznacza się z pomiarów cienkiej warstwy o znanym składzie chemicznym. Wykonując pomiary natężeń charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego badanych pierwiastków w identycznych warunkach, jakie były zastosowane do wyznaczenia czynnika kij, można z zależności [5] otrzymać stężenia składników w cienkiej warstwie bez konieczności posługiwania się wzorcami.

Zastosowanie skaningowej mikroskopii elektronowej do badań kryminalistycznych
Skaningowa mikroskopia elektronowa w ciągu ostatnich kilkunastu lat stała się niezbędnym narzędziem do badań kryminalistycznych, pozwalającym analizować słabo widoczne lub niewidoczne mikroskopijne ślady dowodowe poprzez ich obrazowanie, porównywanie obrazów i mikroanalizę rentgenowską. Dostarczane do laboratoriów kryminalistycznych próbki pochodzą z różnych miejsc wypadków i różnych miejsc przestępstw, stanowiąc dużą różnorodność mikro-materiałów. Istotą badań kryminalistycznych jest rzetelność z badania materiału dowodowego, zastosowanie nieniszczącego charakteru badań oraz szybkość analizy. Jakiekolwiek zmiany w badanych próbkach nie są pożądane ze względu na ich wartość dowodową, jak również na powtarzalność i porównywalność badań. Mikroskop SEM jest dobrym rozwiązaniem, ze względu na łatwość przygotowywania, przechowywania i zabezpieczania próbek oraz możliwość badania ich w stanie naturalnym. Techniki obrazowania, takie jak BSE i SE oraz mikroanaliza rentgenowska, pozwalają na analizę próbek nieprzewodzących, poza gazem, z bogatą matrycą zanieczyszczeń, bez konieczności ich oczyszczenia bądź suszenia. Jedną z cech najbardziej atrakcyjnych w mikroskopii elektronowej jest jej szeroka gama zastosowań w różnych dziedzinach kryminalistyki. Mikroskop SEM umożliwia wykrycie fałszerstwa dokumentów lub pozwala określić instrument, który spowodował uszkodzenie materiału. Może także analizować mikroślady substancji stałych na poziomie mikrometrycznym (pyłki roślin, ziarna gleby) znalezione na ubraniach, jak i odpryski farby z miejsca przestępstwa, a nawet stwierdzić, czy samochód w momencie wypadku miał włączone reflektory. Mikroskopy elektronowe do badań kryminalistycznych są również wyposażone w dodatkowe oprogramowanie umożliwiające analizę cząsteczek pozostałości po wystrzale z broni palnej – GSR (Gunshut Residue), o charakterystycznej morfologii i swoistym składzie pierwiastkowym. Pozwala ono między innymi analizować pozostałości znalezione na ubraniu lub skórze osoby oddającej strzał z broni palnej oraz cząstki pozostałości po reakcjach pirotechnicznych [15].

Jedną z dziedzin, która wykorzystuje skaningową mikroskopię elektronową z dyspersją energii promieniowania rentgenowskiego (SEM/EDX), jest geologia sądowa, której prekursorem był profesor kryminalistyki – Hans Gross. Uznał on, że ogromne znaczenie dla określenia miejsc pobytu osoby podejrzanej ma obecność gleby oraz błota na jej obuwiu i odzieży. Przełomowym momentem w geologii sądowej była pierwsza połowa XX wieku, kiedy to francuski lekarz sądowy Edmund Locard sformułował tzw. zasadę wymiany. Głosi ona, że jeśli pewne przedmioty miały ze sobą kontakt, to zawsze istnieje ślad tego kontaktu [16]. Najczęściej porównuje się próbki gleby (jak również skał, minerałów, szkła) pobranej w miejscu przestępstwa z zabrudzonymi fragmentami garderoby podejrzanego. Jednocześnie, wyniki mikroanalizy rentgenowskiej mogą być pomocne przy analizie materiału dowodowego, związanego z procederem fałszowania kamieni szlachetnych, biżuterii i minerałów [16]. 

Możliwości techniczne mikroskopu SEM pozwalają odróżnić pochodzenie cząstek śladów (geologiczne, biologiczne, pirotechniczne). W przypadku cząsteczek pozostałości pirotechnicznych PRRP (Pyrotechnic Reaction Residue Particle) rozkład wielkości cząstek zależy od natury kompozycji pirotechnicznej i warunków, w jakich została wytworzona. W każdym przypadku reakcje pirotechniczne „produkują” wystarczającą ilość energii cieplnej do wytworzenia stopionych produktów reakcji. Sam wybuch prowadzi do tworzenia tylko stosunkowo małych cząsteczek zawartych w dymie. Natomiast podczas spalania rozkład wielkości cząsteczek jest znacznie szerszy i obserwuje się powstawanie struktur o znacznie szerszym przedziale wielkości [17]. Pozostałości pirotechniczne często zawierają cząstki, które nie mają kształtu kulistego. Mogą to być nieprzereagowane składniki mieszanin pirotechnicznych lub pozostałości reakcji ciągłego topienia się już po zetknięciu się z powierzchnią, i powolnego schładzania się. Innym problemem w określeniu prawidłowości morfologicznej cząstek PRRP jest to, iż cząstki nieprzereagowane mieszaniny pirotechnicznej mogą mieć kształt kulisty. Powodem tego może być dodanie do mieszaniny pirotechnicznej aluminium lub azotanu potasu. Aluminium może tworzyć wokół cząstki PRRP otoczkę, co wpływa na jej kształt, do złudzenia przypominający kulisty. Innym rodzajem nie-pirotechnicznych cząstek, mających kształt kulisty, są cząstki gleby (rozproszone i zmieszane z cząstkami pozostałości PRRP na skutek wybuchu) oraz cząstki pochodzenia biologicznego (komórki krwi, pyłki traw). Natężenie sygnałów dostarczających informacji o próbce w mikroskopie SEM zależy od takich cech badanej powierzchni, jak: topografia, skład chemiczny, orientacja krystaliczna. Każdy z sygnałów (w trybie SE i w trybie BSE) jest generowany w innej strefie obszaru rozpraszania wiązki elektronowej. W związku z tym, sygnały te przekazują informacje z różnych głębokości przedmiotu i z różną zdolnością rozdzielczą [3]. W przypadku badań związanych z pozostałościami PRRP istotne jest, w którym trybie sygnałów pracujemy. Ponieważ wydajność elektronów wtórnych praktycznie nie zależy od liczby atomowej Z, natomiast wydajność elektronów wstecznie rozproszonych zależy od liczby atomowej Z, w związku z tym użycie trybu BSE jest przydatne w odróżnianiu pod względem morfologicznym cząstek pochodzenia organicznego (niskie Z) od cząstek PRRP i geologicznych (odpowiednio wysokie Z). W swojej publikacji S. A. Phillips, za pomocą mikroskopu SEM z przystawką do mikroanalizy rentgenowskiej EDS, przeprowadziła badania morfologiczne składu pierwiastkowego mieszanin pirotechnicznych [18, 19]. Analiza EDS wykazała między innymi obecność magnezu, żelaza, chloru, potasu, strontu i siarki. Praktyka pokazuje jednakże, że nie wszystkie pierwiastki obecne w pierwotnych mieszaninach są identyfikowane w produktach reakcji. Przykładem może być tutaj siarka, używana jako wysoko-energetyczny składnik prochu, która może być niekiedy identyfikowana w produktach jako sole siarczany. Należy zaznaczyć, że w wielu przypadkach zawartość siarki w produktach pozostałości może być obniżona na skutek jej utraty poprzez emisję tlenku siarki (SO2) [20].

Na temat badań za pomocą techniki SEM/EDS cząstek PRRP w literaturze pojawiło się stosunkowo niewiele informacji, a sama literatura na ten temat jest dość przestarzała. Zdecydowanie większą część publikacji stanowi analiza cząstek po wystrzale z broni palnej GSR. Jednak metodyka wykrywania, charakteryzacji i identyfikacji cząstek pozostałości PRRP jest podobna, jak dla cząstek GSR. Oba typy pozostałości pochodzą z egzotermicznych reakcji chemicznych generujących produkty, które ulegają stopieniu i częściowemu odparowaniu. Zjawisku temu towarzyszy intensywne rozpraszanie stopionego i odparowanego materiału, które jest efektem gwałtownego rozprężania się powstających gazowych produktów reakcji. Następnie, w trakcie schładzania się materiału osadza się on w postaci małych kulistych cząstek na powierzchni obiektów znajdujących się w okolicy wybuchu.
Badania pozostałości po wystrzale z broni palnej – GSR na polskim rynku kryminalistycznym funkcjonują już od 1998 r. i odgrywają bardzo ważną rolę w wyjaśnianiu okoliczności zdarzeń z użyciem broni palnej. Skaningowa mikroskopia elektronowa sprzężona z mikroanalizą rentgenowską SEM/EDX jest metodą bardzo dobrze już sprawdzoną i w pełni zautomatyzowaną do poszukiwania cząsteczek GSR. Ślady po wystrzale z broni palnej rutynowo zabezpiecza się na stoliku mikroskopowym. Pakiet do analizy GSR pozwala na automatyczną klasyfikację cząstek GSR większych niż np. 0,5 mikrometrów (zwykle zawierają one Pb, Sb, i Ba) i innych cząstek wskaźnikowych, np. duże ilości ołowiu (Pb). Wynikiem analizy GSR jest automatycznie generowany raport z badań, który zawiera liczbę znalezionych cząsteczek z uwzględnieniem zdefiniowanych klas [21]. 

Poza tymi grupami definiuje się jeszcze cząsteczki pochodzące z otoczenia, które każdy normalnie funkcjonujący człowiek może mieć na ręce, oraz cząsteczki. Oprócz składu pierwiastkowego należy ustalić także, w jaki sposób morfologia wpływa na interpretację wyników. Cząsteczka, która nie ma kształtu zbliżonego do kulistego, natomiast widoczne są kanty i ostre krawędzie, nie powinna być traktowana jako GSR. Cząsteczki o większych średnicach mogą być zdeformowane bardziej, na ogół wychwytują na swoją powierzchnię cząsteczki o mniejszej średnicy, tworząc charakterystyczną guzkowatą strukturę [22].

Mikroskopia elektronowa SEM w połączeniu z mikroanalizą rentgenowską jest metodą wykorzystywaną rutynowo do badań broni palnej i amunicji w wielu laboratoriach kryminalistycznych na całym świecie. Między innymi Wojskowy Instytut w Rio de Janeiro, Instytut Kryminalistyki w Rio de Janeiro oraz Departamenty Policji Stanowej w Sao Paulo i Rio de Janeiro w Brazylii wykazują szczególne zaangażowanie w tym kierunku [23]. Brazylijski rynek broni palnej i amunicji różni się od innych krajów, ponieważ jest zdominowany przez dwie fabryki broni: strzeleckiej i lekkiej (Industria de Material Belico Brasil – IMBEL i Forjas Taurus S.A.) oraz tylko jednego producenta amunicji (Companhia Brasileira de Cartuchos – CBC). Ogromna różnorodność broni i amunicji są codziennie zatrzymywane przez organy ścigania, ale więcej niż w 90% przypadków używana jest amunicja oryginalna lub przerobiona firmy CBC. Przeanalizowano kilka rodzajów amunicji z broni palnej różnego kalibru tych firm [23]. Na podstawie analizy EDS w prochu amunicji stwierdzono obecność miedzi (Cu) i cynku (Zn) Przeprowadzono analizę SEM dwóch generacji amunicji, mającą na celu ujawnienie morfologii i składu pozostałości wytworzonych w wyniku spalenia mieszanin. Obserwowano zróżnicowaną wielkość sferoidalnych cząsteczek pomiędzy 0,5 a 20 µm. W przypadku serii amunicji, produkowanej od 1998 r. do 2002 r., przeprowadzone badania prochu wykazały obecność prawie wyłącznie strontu (Sr). Źródłem tego pierwiastka może być deklarowana przez producenta obecność azotanu strontu. Ślady sodu Na i potasu K często były odzyskiwane z rąk strzelającego, tak jak i ślady żelaza Fe. W amunicji kolejnej generacji produkowanej, od 2002 roku, stront Sr nie był wykrywalny natomiast obserwowano obecność głównie glinu, krzemu (Si) i potasu (K). Pierwiastki te były obecne w więcej niż 90% cząstek analizowanych w różnych proporcjach. Inne pierwiastki, które wykryto za pomocą mikroanalizatora EDS, to wapń Ca, siarka S, sód Na, magnez Mg i chlor Cl. W próbkach pobranych z lufy lub z ręki strzelającego również wykryto sód Na, chlor Cl i magnez Mg, ale zwykle jako drugorzędny składnik [23].

Skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM) znalazła zastosowanie również w kryminalistycznej ekspertyzie dokumentów. Badane dokumenty obejmują: fałszywe banknoty, dokumenty podróży i tożsamości, czeki, przekazy pieniężne, recepty, etykiety, czeki podróżne, dokumentację medyczną, dokumenty finansowe i anonimy oraz inne wytworzone dokumenty. Analiza fizyczna i chemiczna dokumentu, który składa się z podłoża, najczęściej papieru oraz środka kryjącego tworzącego obraz, wymaga zastosowania precyzyjnych, nowoczesnych urządzeń. Skaningowa mikroskopia elektronowa SEM w połączeniu z mikroanalizatorem rentgenowskim EDS pozwala określić skład pierwiastkowy środka kryjącego (tusz, toner, atrament, farby, itd.), a badania SEM ujawniają budowę mikrostrukturalną papieru [24]. W celu zobrazowania i analizy dokumentów za pomocą mikroskopu SEM (tryb próżni) próbkę dokumentu pokrywa się warstwą przewodzącą (napylanie węglem, złotem). Najczęściej, jednak dokumenty są badane w niskiej próżni lub mikroskopem „środowiskowym” (ESEM) bez napylania. Za pomocą SEM/EDS ustala się jednocześnie profil oraz skład włókien w papierze. Papiery są zwykle pokryte pigmentami powlekającymi, co pozwala uzyskać takie właściwości powierzchni, jak: połysk, gładkość, pulchność, polepszające właściwości optyczne [24]. Grubość, stopień porowatości i rozłożenie substancji dodatkowych zarówno w całym dokumencie, jak i w jego powłoce można łatwo zaobserwować w obszarze przekroju poprzecznego. Analiza EDS zapewnia możliwość określenia rozkładu składników powłokowych, takich jak: aluminium (Al), krzem (Si), wapń (Ca) i tytan (Ti). Te pierwiastki mogą wskazywać na obecność glinki kaolinowej (Al2O3 2SiO2 2H2O), węglanu wapnia (CaCO3) i dwutlenku tytanu (TiO2).
Współczesne badania kryminalistyczne środków kryjących obejmują badania porównawcze, oraz identyfikacyjne próbek past długopisowych. Istotnym zagadnieniem jest określenie wieku dokumentu. 

Pasty długopisowe po raz pierwszy pojawiły się w 1939 r. w Europie oraz w 1945 w Stanach Zjednoczonych. Skład ich podlegał licznym modyfikacjom przez kolejnych kilka lat. W 1950 r. pasty były produkowane na bazie oleju. Później olej zastąpiono glikolem w celu zmniejszenia rozmazywania. Cztery lata później zostały wprowadzone barwniki chelatowe. Najczęściej używane barwniki rozpuszczalne to niebieskozielone ftalocyjaniny miedzi. Pasty żelujące, które zostały wprowadzone w latach 80. ubiegłego wieku, różnią się od past długopisowych tym, że oparte są głównie na pigmentach, a nie na organicznych (rozpuszczalnych) barwnikach. Pigmenty są nierozpuszczalne nawet w najsilniejszych rozpuszczalnikach organicznych. Skład past żelowych jest tajemnicą danego producenta, dlatego próbowano określić go za pomocą kilku technik, m.in. chromatografii cienkowarstwowej i spektroskopii Ramana. Ostatnie badania wykazały, że mikroskop SEM jest skutecznym narzędziem dla badania środków kryjących. Morfologicznie struktura past żelowych jest bardziej skomplikowana niż np. atramentów [25]. Obecnie trwają intensywne badania nad sposobem ustalenia morfologii oraz składu chemicznego past.

W przypadku nakładania się na siebie środka kryjącego i wydrukowanego lub skserowanego tekstu na podstawie ustalania chronologii kreślenia jest możliwe określenie kolejności wykonania dokumentu. W literaturze wskazuje się, iż szczególną trudność sprawia badanie w takiej sytuacji, gdy krzyżujące się linie nie różnią się znacznie intensywnością krycia [25]. Struktura stopionych aglomeratów cząstek tonera winna w miejscach skrzyżowań kontaktowych ulec zmianie w relacji do miejsc, w których proces nadtapiania nie był zakłócony czynnikami ubocznymi. Za pomocą skaningowego mikroskopu elektronowego SEM zauważono, że efekt zakłóceń normalnego stapiania się aglomeratów cząstek tonera zależy nie tylko od składu leżącego pod spodem materiału kryjącego, ale także od głębokości reliefu powstałego w wyniku mechanicznego działania narzędzia pisarskiego. Działanie tego drugiego czynnika (reliefu) przejawiało się w zwężeniu szerokości kreski nadruku ksero-fotograficznego właśnie w miejscu skrzyżowania z wgłębioną linią wcześniejszego zapisu. Wyjaśnić to można zakłóceniem procesu elektrostatycznych oddziaływań między powierzchnią fotoczułego walca (pokrytego naładowanymi cząstkami tonera) a odkształconą (wgłębioną) powierzchnią papieru. Zauważono również, że na całość zakłóconego obrazu linii tonera w miejscu skrzyżowania z wcześniej naniesionym zapisem składają się: zwężenie linii nadruku (rezultat procesów elektrostatycznych), zmiana struktury stopionych aglomeratów jako rezultat obniżenia temperatury stapiania w efekcie oddalenia wgłębionych miejsc od „prasującego” walca oraz zmiana struktury stopionych aglomeratów jako efekt obniżenia się temperatury topnienia cząstek tonera wchodzących w kontakt z nadtopioną substancją wcześniej naniesioną odręcznie na podłoże [25].

Daktyloskopia jest uznaną metodą identyfikacji człowieka. Na świecie bowiem nie ma dwóch osób o identycznej charakterystyce linii papilarnych. Często odciski pozostawione przez przestępcę są trudne do zidentyfikowania, a metody ich ujawniania i utrwalania zależą od wielu czynników. Niekiedy ślady stanowią różne substancje zasychające lub twardniejące, np.: krew, sok, farba czy tusz, w takim przypadku wystarczy je sfotografować bądź poddać dodatkowym, bardziej szczegółowym zabiegom. 

Jedną z metod umożliwiającą skuteczniejsze ujawnianie śladów daktyloskopijnych po kilku miesiącach, a nawet latach, jest metoda cyjanoakrylowa. Pozwala ona na ujawnienie odcisków z powierzchni porowatych, zdeformowanych i tłustych, jak również z ciała denata. 

W swojej publikacji M. Paine i inni przeprowadzili badania wpływu wilgotności w zakresie 60–100% na efektywność metody cyjanoakrylowej [26]. Badaniom poddano „naturalne” ślady odcisków palców zawierające ślady ekrynowe oraz łojowe. Stwierdzono że najbardziej optymalny poziom wilgotności to ok. 80%. Składniki ekrynowe odcisków palców są najbardziej wrażliwe na zmiany wilgotności. Określono trzy zakresy względnej wilgotności, w których, jak zauważono za pomocą mikroskopu SEM, każdy daje inne mikrostruktury. Przy względnej wilgotności 60% powstają struktury płaskie, natomiast w przedziale 70–90% charakterystyczne struktury w postaci cienkiego makaronu. Przy wyższej wilgotności, obserwuje się nitkowate, płaskie struktury, układające się w zwinięte kule położone blisko porów. Uważa się, że struktury „makaronowate” są bardziej przepuszczalne dla światła rozproszonego i lepiej wchłaniają barwnik fluorescencyjny niż inne tworzące się struktury, pod wpływem innego poziomu wilgotności. Ślady łojowe produkują bardzo zróżnicowane mikrostruktury polimeru, przypominające płaskie błony z drobnymi guzowatych strukturami.

Skaningowa mikroskopia elektronowa SEM wraz z mikroanalizą rentgenowską EDS jest techniką wykorzystywaną również w badaniach śladów biologicznych. Ślady biologiczne, których obecność ujawniono na miejscu zdarzenia, mogą nieść ze sobą niezwykle istotne informacje na temat ofiary, sprawcy, a także samego zdarzenia. Należy się jednak liczyć z tym, że ślady te nie są trwałe i łatwo mogą ulec zniszczeniu. Niszczący wpływ na ślady biologiczne mają czynniki środowiskowe i atmosferyczne, takie jak: wilgotność, mikroorganizmy, związki chemiczne o charakterze kwasowym (kwas humusowy) lub zasadowym, temperatura czy promieniowanie słoneczne i jonizujące.
Z punktu widzenia trwałości włosy i kości (szczególnie udowe) oraz inne materiały kostne, tj. zęby i paznokcie, są śladami szczególnymi, gdyż w przeciwieństwie do pozostałych rodzajów materiału biologicznego (tkanki miękkie, materiały płynne, wydzieliny) wymienione czynniki atmosferyczne i środowiskowe nie wywierają większego wpływu na ich strukturę, a zatem również na ich trwałość. Istotną zaletą jest odporność włosów wobec działalności grzybów i bakterii. Cechy te czynią włosy i kości ważnym obiektem badań kryminalistycznych [27, 28].

Zakładając, iż wyżej wymienione materiały biologiczne w niewielkim stopniu są podatne na uszkodzenia spowodowane czynnikami naturalnymi, należy się spodziewać, że zmiany strukturalne i różnego rodzaju anomalie ujawnione podczas ich badań będą następstwem nieumyślnego (jak np. zabiegi kosmetyczne) lub celowego działania sprawcy. Stwierdzenie obecności takich zmian może mieć kluczowe znaczenie dla ustalenia istotnych faktów odnośnie okoliczności zdarzenia. Aby móc skorzystać z wszelkich informacji, jakie niosą ze sobą zabezpieczone na miejscu zdarzenia materiały biologiczne (włosy, kości), niezbędna jest gruntowna wiedza na temat ich morfologii i budowy mikroskopowej. 

W polu widzenia mikroskopu elektronowego SEM można z największą dokładnością obserwować mikrostrukturę tych materiałów, uszkodzenia występujące na ich powierzchni oraz na podstawie badań mikroanalizatorem rentgenowskim ustalić skład pierwiastkowy badanego materiału dowodowego. 
W przypadkach zabójstw (ślad noża w tkance kostnej) czy po włamaniach oprócz śladów biologicznych najczęściej występują ślady narzędziowe. Podobnie jak broń, narzędzia (topory, noże) posiadają i pozostawiają indywidualne cechy czy to na materiale biologicznym, czy mechanicznym. Badania śladów pozostawionych po różnych narzędziach są badaniami porównawczymi, gdzie pozostawiony ślad po użyciu narzędzia jest porównywany do cech charakteryzujących dane narzędzie [15].

Podsumowanie

Kryminalistyka korzysta z wiedzy wielu dziedzin i dyscyplin naukowych, m.in. chemii, fizyki, biologii, medycyny, toksykologii, geologii i psychologii. Wykorzystuje je w badaniach daktyloskopowych, balistycznych, chemicznych, biologicznych czy mineralogicznych. Istotnym, w szukaniu sprawcy, jest jednak odpowiedni tok myślenia i zastosowanie odpowiednich procedur oraz instrumentów działania. Bez wątpienia rozwój techniki pozwala na tworzenie nowszych i doskonalszych sposobów identyfikacji śladów przestępstw. Przez samą naturę różnych przestępstw objętych dochodzeniem kryminalistyczny mikroskop elektronowy SEM musi zapewnić najwyższą wszechstronność i wydajność. Metoda ta pozwala na jednoczesną obserwację badanego obiektu przy dużych powiększeniach oraz oznaczenie jego składu pierwiastkowego, lecz wymaga, aby materiał do badań był przygotowany przy użyciu specjalnie do tego celu przeznaczonego materiału przylepnego (napylanie węglem, złotem, itd.) – niestety o ograniczonych wymiarach. Mikroanaliza rentgenowska wykonywana wraz z obrazowaniem za pomocą mikroskopu SEM, wprowadziła nas w nowe ramy czasowe i nowe możliwości dzięki bardzo czułym detektorom EDX. Umożliwiają one wykrywanie pierwiastków takich jak: węgiel C, tlen O czy azot N o niskiej energii promieniowania X. Skaningowy mikroskop elektronowy w połączeniu z mikroanalizą rentgenowską obecnie jest nieniszczącą, bardzo prostą, szybką i niezawodną, w pełni zautomatyzowaną metodą wykrywającą wszystkie obecne w próbce pierwiastki. 
Opracowanie niniejsze powstało dzięki dofinansowaniu w ramach projektu NCBIR O ROB 0023 02 ID 23/3, nr umowy BR 0023/R/ID3/2012/02. 
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Scanning electron microscopy in criminal 
examination

Abstract

To establish a link between a perpetrator and a criminal incident, experts use their experience and technical skills, as well as contemporary scientific achievements, including but not limited to physics or chemistry. It is the duty of experts in criminal labs to provide as much information as possible about any available evidence, by implementing destructive and/or non-destructive examination methods. Being an example of non-destructive methods, electron microscopy combined with X-ray spectrometry is frequently used to examine evidence. To establish specific structural characteristics and chemical composition of any evidence piece, scanning electron microscopy is applied for it ensures fast and highly accurate results. For these reasons, this paper addresses scanning electron microscopy combined with X-ray micro-analysis, describing a wide range of applications for this specific method to various criminal fields.
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