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RESUMO

Tendo em vista o alto indice de criminalidade com armas de fogo no Brasil, é
imperativo que a pericia forense tenha mais subsidios sobre residuos de tiro e alteracdes
provocadas por tiros em téxteis comumente encontrados em cenas de crime. Neste trabalho
foram utilizadas muni¢Ges do maior fabricante de cartuchos no Brasil (Companhia
Brasileira de Cartuchos CBC). Foram comparados residuos de municdo convencional
(Sinoxid) e de municdo ndo-toxica (Sintox) em tiros disparados a diversas distancias,
mostrando suas diferencas de composicdo e morfologia e que o residuo Sintox contém
particulas com composi¢do semelhante aquelas encontradas no ambiente livre de tiros. A
analise de fases do residuo Sinoxid permitiu identificar uma nova categoria de particulas
caracteristicas, com composicdo e cristalografia especifica (BaAl20s), além das
caracteristicas (PbSbBa, PbBa) e consistentes (PbSh, PbBa, Pb, Sb, Ba) previstas pela
norma. Nos residuos de municéo Sintox foram observadas composic¢@es contendo AlSiK,
AlSi, Pb e AISiCa. Destas categorias trés tem composicdo semelhante a minerais
abundantes na crosta terrestre (aluminossilicatos em geral). Nesta municdo se propde a
presenca de microesferulitos de chumbo, detectados com microscopia eletrénica de
varredura, como evidéncia de disparo, com validade para os casos de armas em que se
supBe 0 uso anterior ou concomitante de munig¢do convencional, pois a origem provavel
destes esferulitos é a contaminagdo da arma com tiros anteriores (enchumbamento do cano).
Exceto pela presenca dos esferulitos de Pb, ndo se tem indicativo seguro para afirmar a
origem de disparo de arma de fogo nestes residuos. Do universo de fibras téxteis foram
selecionadas fibras de vestimentas comuns entre vitimas de homicidio no Estado do Rio
Grande do Sul e foram analisadas as alteracGes em fibras de tecidos submetidas a tiros,
disparados em diferentes distancias. Fibras de poliéster no tecido alvejado permitiram
estimar distancias de tiro tipo "encostadas™ (contact) por fusao das fibras (fiber fusing), tipo
"distancias curtas”, por apresentarem rompimento por fuséo (fiber melting), enquanto que
em distancias maiores ocorre 0 rompimento mecanico. Fibras de algoddo apresentaram
apenas rompimento mecanico. Foi desenvolvida uma medida quantitativa através da
medida com MEV do recobrimento de fibras com GSR, que mostra um decaimento
exponencial em funcdo da distancia radial do furo do projétil, cuja constante de decaimento
apresenta dependéncia da distancia de disparo.
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ABSTRACT

Given the high crime rate with firearms in Brazil, it is imperative to supply forensic
laboratories with more subsidies on gunshot residues (GSR) from Brazilian ammunition
and to analyze changes caused by firearm projectiles in textiles most commonly found at
crime scenes. In this work we used ammunition from the leading supplier of cartridges in
Brazil (Companhia Brasileira de Cartuchos CBC), and analyzed GSR from conventional
ammunition (Sinoxid) and from non-toxic ammunition (Sintox), originated from shots fired
at various distances from the target. Elemental analysis showed that both GSR are
fundamentally different and that Sintox GSR is similar in composition to common
environmental dust. The residue of the Sinoxid phase analysis identified a new category of
characteristics particles, with specific composition and crystallography (BaAl>0a4), next to
the characteristic (PbSbhBa, PbBa) and consistent (PBSB, PbBa, Pb, Sb, Ba) particles
enumerated by the standard. In Sintox ammunition residue containing AlSiK, AlSi, Pb, and
AlSiCa were found. Three of these categories have similar composition to abundant
minerals in the earth's crust (aluminosilicates). To identify GSR from this ammunition, the
presence of lead micro-spherulites detected with scanning electron microscopy, is proposed
as evidence of shooting, valid for cases of weapons which had previous usage of
conventional ammunition (weapon fouling). Among the many possible textile fibers, we
selected those common on clothing of homicide victims in Southern Brazil (State of Rio
Grande do Sul). Fiber modifications due to shots fired at different distances were analyzed.
Polyester fibers in the targeted textiles allowed to estimate the firing distance of contact
shots by fiber fusing, while at short distances fiber melting occurred. A higher distance only
mechanical breakage was observed. Cotton fibers showed only mechanical disruption. The
GSR-coverage of the fibers as a function of radial distance from the hole margin showed
an exponential decay and the reciprocal decay constant showed a linear dependence on
firing distance.
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1INTRODUCAO

A Classificagdo Internacional de Doencas (CID-10) estabelece categorias de
doencas e problemas relacionados com a salde, onde os grupos de V01 a Y98 sdo
relacionados com "Causas externas de morbidade e de mortalidade™. O Ministério da Satde
disponibiliza estes dados no "portal de satde™ para formulagdo de politicas de satde
(DATASUS). Para 2014 os dados de Obitos por causas externas ainda sdo preliminares,
mas somando o0s 6bitos pelos cddigos enumerados na Tabela 1, que incluem os homicidios,
os latrocinios, os suicidios e os acidentes com morte provocados por arma de fogo, foram
registradas 44.861 mortes. Para o periodo de 2004-2013 os dados ja estdo consolidados e o

nimero de mortes para cada categoria esta integralizado na terceira coluna da Tabela 1.

Tabela 1: Cadigos do CID-10 para mortes por armas de fogo®.

Codigo | Descri¢ao Mortes no Brasil
CID-10 2004 a 2013

W32 Projétil de revolver 701

W33 Rifle, espingarda, armas fogo de maior tamanho 321

W34 Projéteis de outras armas de fogo e das ndo 2.077
especificadas

X72 Lesdo autoprovocada intencionalmente por disparo 2.809
arma fogo de mao

X173 Lesdo autoprovocada intencionalmente por disparo de 496
arma de fogo de maior calibre

X74 Lesdo autoprovocada intencionalmente por disparo de 7.553
outra arma fogo e ndo especificadas

X93 Agressao por disparo de arma de fogo de mao 29.884

X94 Agressao por disparo de arma de fogo de maior calibre 2.667

X95 Agressao por disparo outra arma de fogo ou nao 330.398
especificadas

Y22 Disparo de pistola inten¢do ndo determinada 77

Y23 Disparo de arma fogo de maior calibre intencdao ndo 100
determinada

Y24 Disparo de outra arma fogo. 11.281
TOTAL 388.364

Digno de nota neste levantamento é que a categoria X95 (Agressao por disparo outra
arma de fogo ou ndo especificadas) corresponde a 85% do total dos registros. Na

sistematica atual de registro, esta categoria contempla agressdes com diferentes armas, ja
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que o médico-legista normalmente ndo tem a informacéo sobre o tipo de arma utilizada na

agressdo no momento do preenchimento da declaragéo de oObito.

Independentemente das diversas politicas de restricdo ao porte de armas, como a
Lei n° 10.826, de 22/12/2003 mais conhecida como o “Estatuto do Desarmamento™?, as
estatisticas de morte por arma de fogo cresceram no periodo de 2004 a 2013, como pode
ser visto pela evolucdo temporal do nimero total de mortes por arma de fogo mostrada na

Figura 1.
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Figura 1: Mortes por arma de fogo no Brasil por ano, de 2004 a 2013, integralizando
388.364 nesta década (A partir dos dados de DATASUSY).

Por outro lado, a impunidade € alta, com o proprio governo federal reconhecendo
que a maioria dos homicidios n&o s&o resolvidos®. Estes dois fatores: alta criminalidade e
alta impunidade, indicam a necessidade de modernizacgéo da investigacdo de crimes no pais
e no Rio Grande do Sul. O presente trabalho se insere neste contexto, fornecendo subsidios
para a pericia forense, utilizando municdes e vestigios de fibras de vestimentas de maior

ocorréncia em crimes no RS.

Para a elucidacdo de crimes com armas de fogo € importante a anélise dos vestigios
gerados por elas. No jargdo policial estes exames recebem 0 nome genérico de

“residuograficos” ou “de residuos de polvora”. Na literatura técnica internacional existem
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varias maneiras de se referir a este tipo de evidéncia: gunshot residue (GSR), cartridge
discharge residue (CDR), firearm discharge residue (FDR), primer discharge residue
(PDR), potential firearm discharge residue (P-FDR)*. Dentre estas nomenclaturas, a mais
frequente é gunshot residue (GSR), que sera utilizada neste trabalho, distinguindo entre
GSR-C, para os residuos que sao ejetados pela culatra e se depositam na roupa ou méos do
atirador, e GSR-B para os residuos ejetados pela boca do cano da arma junto com o projétil,

que, nos casos de crime, geralmente se depositam na pele ou nas vestes da vitima.

Os métodos colorimétricos mais antigos de andlise residuogréfica aplicados a
residuos de tiro tém ainda espaco de utilizacdo. Por exemplo, a literatura tradicional afirma
que o teste com rodizonato de sodio apresenta resultados positivos na analise das méos de
atiradores em 90 % dos casos em que a arma é revalver, 60 % quando € pistola, inclusive
para municao jaquetada®. O “teste de Griess”, desenvolvido em 1856, ainda é utilizado para
estimativas de distancia de tiro (determinando a distribuicdo radial de nitritos em roupas),
mesmo por peritos de paises com tecnologia forense bastante avangada, como p. ex. Israel®.
Porém, estes testes tém sido contestados como evidéncia forense’ porque as presencas de
chumbo (detectada pelo rodizonato) ou de nitrito (detectada pelo teste de Griess) ndo sdo

exclusivamente relacionadas com disparos de armas de fogo.

Na década de 1980 os métodos aceitos para analise de residuos de disparo eram a
andlise por ativacdo de néutrons (NAA do inglés neutron activation analysis), a
espectrometria de absorcdo atbmica em chama (FAAS do inglés flame atomic absorption
spectroscopy®. A microscopia eletronica de varredura (MEV) acoplada com um
espectrémetro de raios X caracteristicos por dispersdo em energia (EDS do inglés energy
dispersive X-ray spectrometer) ja era utilizada, desde a década de 1970, mas o nimero de
MEV instalados ainda era pequeno, o que limitava a aplicacdo da técnica. Estes trés
métodos sdo baseados na analise de amostras coletadas das médos do atirador (ou outra
superficie de deposicdo), detectando os elementos Pb, Sb e Ba, originarios de misturas
iniciadoras (primers) de municéo convencional. Os métodos que analisam a amostra como
um todo (bulk analysis, como p.ex. NAA, FAAS, GFAAS ou ICP-OE), estdo sendo
contestados juridicamente como prova da presenca de GSR, pois, varios autores®™
demonstraram que a presenca destes trés elementos pode ocorrer em trabalhadores do setor

automobilistico, especialmente quando em contato com material de pastilhas de freio (Ba,
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Sb) e bornes de bateria (Pb), além de relatos acerca de outras profissdes, como, por
exemplo, tipografos, bombeiros, encanadores, et cetera. Por outro lado, é inegavel que
mesmo ndo podendo ser considerado uma prova “absoluta”, o resultado sempre é

importante para ser cotejado com outros elementos probatorios.

O GSR é geralmente obtido das maos de um suspeito ou de pessoas proximas do
disparo com arma de fogo. Entretanto, sabe-se que a permanéncia de residuos de disparo
nas maos é de poucas horas®. Assim, a coleta em diferentes materiais da vizinhanca de um
disparo, tais como vestimentas, tecido humano, cabelos, barba entre outros podem
complementar a informacéao pericial. Além disto, informacdes adicionais na elucidacédo dos
eventos na cena de um crime com uma ou mais armas de fogo podem ser obtidas a partir
da observacdo de correlacdo entre o material observado nas méos do suspeito e as
vestimentas da vitima. Entretanto, este Gltimo aspecto tem recebido pouca atencdo na
literatura internacional, em particular a analise dos residuos encontrados nas vestimentas
atingidas por disparos e, mais raro ainda, levando em conta o0s aspectos locais, como

municdes, armas e tipos de vestimentas mais comuns.

A anélise de GSR proveniente do disparo de municéo Sintox é contemplada neste
estudo, pois, apesar de ser pouco utilizada em crimes no Brasil, esta municdo tem sido
utilizada por agentes do estado, e a analise de residuos eventualmente pode esclarecer a

origem de projéteis que atingiram terceiros (“balas perdidas”).

O capitulo 2 deste trabalho revisa a literatura forense dedicada aos diferentes tipos
de misturas iniciadoras (primers), a formacdo do GSR, a utilizacdo do MEV para analises
de residuos de tiro, as especificidades de GSR comparados com outros grupos de particulas
provenientes p.ex. de residuos laborais, a distribui¢do radial de GSR sobre anteparos e as
alteracBes em fibras téxteis decorrentes da interacdo com a nuvem de GSR e o projétil.
Tendo em vista a vastiddo da literatura forense, a revisdo se focou em armas de defesa

pessoal de cano curto (revélveres e pistolas) com municdo de fogo central.

No capitulo 3 estdo descritos o revolver e as munigdes utilizadas neste trabalho, a
configuracdo de coleta de GSR em anteparos colocados atras da culatra e diante da boca do
cano, visando estabelecer as diferengas de composicdo das particulas provenientes dos

disparos de municdo Sinoxid e Sintox. Neste capitulo se optou por uma descrigdo do MEV
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em baixo vacuo, tendo em vista que esta metodologia de analise € menos conhecida que o
MEV convencional e é de grande importincia na caracterizacdo de residuos forenses®. A

geracdo de raios X caracteristicos e a deteccdo com EDS sdo descritas de forma resumida.

O capitulo 4 apresenta e discute os resultados da anélise de centenas de particulas
de GSR e de tecidos atingidos por tiros, que sdo apresentados em oito se¢des: as quatro
primeiras contemplam as analises dos residuos das munigdes Sinoxid e Sintox e as quatro
altimas as analises das fibras téxteis e as modificagdes nelas provocadas pelos tiros
disparados em diferentes distancias.

O capitulo 5 apresenta as conclusGes obtidas da analise dos resultados e

consideracGes sobre perspectivas futuras de continuidade do trabalho.
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2 OBJETIVO

O objetivo deste trabalho é de estabelecer pardmetros para a comparagdo de residuos
de tiro de municao convencional (Sinoxid) e de muni¢do ndo-toxica (Sintox) e a analise das
alteracdes das fibras de vestimentas atingidas por tiros, disparados de diferentes distancias,
utilizando MEV/EDS para a anélise morfol6gica e composicional das amostras, levando
em conta as particularidades de municdo e vestimentas encontradas em cenas de crime no
Rio Grande do Sul.
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3 REVISAO BIBILIOGRAFICA

A revisdo bibliografica esta dividida em se¢des que contemplam i) os tipos de
misturas iniciadoras, ii) a literatura sobre a formacéo do GSR a partir das reacdes do primer
com o propelente, iii) as técnicas utilizadas em analises de residuos de tiro, iv) a
discriminacdo de GSR de outros conjuntos de particulas, v) os efeitos de tiros sobre
anteparos em diferentes distancias e vi) as alteracbes em fibras téxteis decorrentes da

interacdo com o GSR e o projétil.
3.1 MISTURAS INICIADORAS (PRIMERS)

Uma mistura iniciadora consiste de um composto quimico explosivo altamente
sensivel, que, quando impactado pelo percutor da arma, vai explodir com grande violéncia
provocando uma queima que detona o propelente ("p6lvora™) da municio®. No periodo de
1800-1810 as misturas iniciadoras para deflagracdo da municdo eram fabricadas com
fulminato de mercurio, que se mostrou, porém, sensivel demais, causando explosGes sem
impacto intencional. Em 1807 passou a se utilizar uma mistura de clorato de potéssio,
enxofre e carvdo vegetal'™*? que, porém, se mostrou altamente corrosiva para o cano da
arma. Finalmente, em 1818, passou a se utilizar uma mistura dessas duas formulacGes,
acondicionadas em uma cépsula pequena. Mesmo assim a deflagracdo desta espoleta era
suficientemente corrosiva para que fosse necessario limpar o cano da arma ap6s o tiro para
evitar a corrosdo do cano. A partir de 1891, alguns fabricantes passaram a substituir o
clorato de potassio pelo nitrato de bario, formulando uma carga iniciadora com 39% de
fulminato de mercurio, 41% de nitrato de bario; 9% de sulfeto de antimonio, 5% de acido
picrico e 6% de pos de vidro'?. O estifnato de chumbo passou a ser utilizado para evitar o
uso do fulminato de mercdrio, que fragilizava o estojo de latdo da muni¢do. Em 1928 foi
patenteada uma mistura iniciadora que ndo oxidasse o cano da arma, o “Sinoxid”, contendo:
25% a 55% de estifnato de chumbo, 24% a 25% de nitrato de bario; 0% a 10% de sulfeto
de antimonio, 5% a 10% de dioxido de chumbo, 0,5% a 5% de tetrazeno; 3% a 15% de

siliceto de calcio; 0% a 5% de vidro em p6*3.

Existem centenas de patentes para composi¢oes de carga iniciadoras, entretanto a
grande maioria das muni¢cBes mantém o padrdo Sinoxid. O estifnato de chumbo e o

tetrazeno sdo os iniciadores, que detonam quando impactados pelo percutor, o nitrato de
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bario é o oxidante e o sulfeto de antimoénio é o combustivel que oxida violentamente,
fornecendo energia para inflamar o propelente. Al e Mg, metais que apresentam grande

afinidade com o oxigénio, podem ser encontrados em algumas municdes.

Na década de 1970, a partir de questbes de saude laboral do pessoal ligado a
instalacBes de treinamento de disparo, com relatos de intoxicacdes por Pb devido ao
manuseio e disparo de armas de fogo em instalacfes de treinamento nos Estados Unidos,
houve demanda por misturas iniciadoras sem metais pesados'*. Embora uma grande
proporcdo do Pb contaminante venha dos projéteis, uma parte é proveniente do estifnato de

chumbo da mistura iniciadora® o que efetivamente demandaria novas formulagdes.

Na década de 1980, a Gustav Genschow & Co (Geco) e a Dynamit Nobel AG
lancaram cargas iniciadoras com composi¢do de Zn e Ti, 0 "Sintox", que contém tetrazeno,
perdxido de zinco, diazol, titanio em pd e nitrocelulose*. A partir dai, houve uma série de
cargas iniciadoras isentas de Pb, fornecidos pelas empresas CClI, Blazer, Fiocchi, Speer,
Federal e Winchester'®. A composicdo exata destas cargas iniciadoras nem sempre é
disponivel, pois se trata de propriedade industrial, mas estudos com MEV-EDS indicaram
a presenca de Sr na municéo Speer e Blazer®® ou de potassio na munigio Winchester ou de
Ca e Si nos cartuchos Federal®. Igualmente, a maioria das formulacdes mais recentes de
cargas iniciadoras contém diazodinitrofenol (DDNP ou “Dinol”) como detonante. A Tabela

2 apresenta a composicao das principais misturas iniciadoras e a data do inicio do seu uso.

Tabela 2: Evolugdo das misturas iniciadoras®

Data | Mistura iniciadora Composi¢ao

1898 | US Krag cartridge Clorato de potassio, sulfeto de antimonio, p6 de
vidro.

1901 German RWS Fulminato de mercurio, nitrato de bario, sulfeto de
antimonio, acido picrico.

1910 US Frankford Arsenal Clorato de potassio, sulfeto de antimonio, enxofre.

primer
1910 German RWS Fulminato de mercurio, sulfeto de antimonio,

peroxido de bario, TNT (trinitrotolueno).

1911 Swiss military primer Fulminato de mercurio, nitrato de bario, sulfeto de
antimonio, carbonato de bario

1917 | US Winchester primer Clorato de potassio, sulfeto de antimonio,
tiocianato de chumbo, TNT (trinitrotolueno)
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1927 US commercial primers | Fulminato de mercurio, nitrato de bario, tiocianato
de chumbo

1928 German RWS Sinoxid Estifnato de chumbo, nitrato de bario, sulfeto de
antimonio, siliceto de calcio, tetrazeno.

1930 | Herz/Rathburg Tetrazina, estifnato de chumbo, nitrato de bario,
sulfeto de antimonio, siliceto de calcio.

1940 | American P - 4 primer Fosforo vermelho, nitrato de bario, hidroéxido de
aluminio.

1943 British 0.455 military Fulminato de mercurio, enxofre, clorato de
potéssio, sulfeto de antimdnio, polvora negra.

1938 | American commercial Estifnato de chumbo, sulfeto de antimoénio, nitrato
de bario, tetrazeno

1983 | Geco Sintox primer Zn, Ti.
1994/5 | CCI Blazer, Speer Sr

Os iniciadores mais comuns sdo dinitrodihidroxidiazobenzeno (diazinato) e
dinitrobenzofuroxano, além de diazos, triazos, tetrazol, percloratos, nitratos e hidrazina. Os
compostos fornecedores de oxigénio incluem: 6xido de zinco, nitrato de potassio, nitrato
de estroncio, perdxido de zinco. Os combustiveis incluem boro amorfo, metais
pulverizados, como Al, Zn, Ti, Ni e Zn, C, Si, sulfetos metalicos como sulfeto de antiménio,
sulfeto de bismuto, sulfeto de ferro e sulfeto de zinco, compostos de Si/Ca e Si/Cu. As

férmulas estruturais de alguns destes compostos estdo mostradas na Figura 2.
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Figura 2: Formulas estruturais de alguns compostos organicos presentes nas misturas
iniciadoras.
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A mistura iniciadora da municdo Sinoxid utilizada neste trabalho é a base de
estifnato de chumbo, nitrato de bario, trissulfeto de antimonio, tetrazeno e aluminio®’,
enquanto que o primer da munic¢do Sintox contém diazodinitrofenol (DDNP), tetrazeno,
nitrocelulose, nitrato de potassio (KNOs) e aluminio em p68. Embora os nomes Sinoxid e
Sintox sejam utilizados por um grupo de fabricantes, usaremos 0s mesmas neste trabalho

para muni¢6es da Companhia Brasileira de Cartuchos (CBC).
3.2 FORMACAO DO GSR

Durante o disparo da arma de fogo os vapores decorrentes da exploséo do primer e
do propelente sao expelidos através da boca do cano e de outras folgas da arma. Em contato
com a temperatura ambiente estes vapores rapidamente condensam e algumas das
particulas formadas podem restar depositadas na pele ou na roupa do atirador.Técnicas de
fotografia de alta velocidade permitem observar a nuvem de emissdo de GSR-C e GSR-B

gue acompanham a descarga de uma arma de fogo, como estd mostrado na Figura 3.

Figura 3: Nuvem de GSR que acompanha a descarga de um revolver (DiMaio'®).

Os fendmenos relacionados com o disparo da munigdo sdo dindmicos e de natureza
complexa, tendo em vista que se formam ligas entre os elementos metalicos provenientes
da volatilizacdo dos componentes da mistura iniciadora, da fusdo da base do projétil e do

encapsulamento da espoleta. Os principais componentes do GSR de munigdo Sinoxid sdo
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Pb, Sb e Ba, cujos pontos de ebuli¢io sdo 1620°C, 1380°C, ¢ 1140°C, respectivamente'6%,
Particulas de GSR sdo formadas por esfriamento rapido a partir de altas temperaturas e
pressOes, e devem apresentar caracteristicas de aglomerados condensados ndo s6 em sua
superficie, mas também em seu interior.

A combustao das misturas iniciadoras foi estudada por varios autores'*?%2! e se da

em 3 estagios, como esta esquematizado na Figura 4.
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Figura 4: Estagios de combustdo da mistura iniciadora (I), combustao do propelente (I1) e
solidificacdo e condensacéo dos vapores (111) (Basu?).

Conforme Basu®® no estagio |, quando o percutor incide na espoleta, 0 impacto
provoca a combustdo da mistura iniciadora e em uma fracdo de milissegundos a
temperatura excede a temperatura de vaporizacao de Pb, Ba e Sh. Os vapores da mistura

iniciadora recondensam sobre goticulas liquidas de produtos de rea¢do provenientes da
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mistura iniciadora em temperaturas em torno de 1500 a 2000°C e pressfes em torno de 1
MPa. No estagio Il, durante a combustdo do propelente, as temperaturas alcancam 3600°C
e as particulas maiores de GSR, que passam um tempo maior nesta regido de alta
temperatura devido a sua velocidade menor, sofrem complexos processos de refusdo e
amalgamacdo, enquanto que particulas menores do GSR passam em alta velocidade e sem
alteracdo, preservando suas caracteristicas do estagio I. No estagio 11, de resfriamento, as
particulas solidificam, e, devido as temperaturas de solidificagdo semelhantes de Sb e Ba
(630,5°C e 725°C, respectivamente), se forma primeiramente um nucleo destes dois
elementos, circundado por uma crosta de Pb (temperatura de solidificacdo 327°C). O rapido
esfriamento dos vapores volatilizados da mistura iniciadora e do propelente faz as

particulas deste residuo tomarem formas caracteristicas:

e Esferoides, espalhadas de maneira regular, que variam em tamanho de 1-10 um;

e Aglomerados de forma irregulares, que sdo formadas pela fusdo entre duas
particulas maiores, com tamanhos geralmente superiores a 10 pm;

e Particulas maiores que consistem de uma camada de Pb ao redor de um nucleo de
Ba e Sh.

Além do GSR formado pela combustéo da mistura iniciadora nos estagios descritos

acima, adicionalmente se formam particulas devido a outros fatores'®:

e As altas temperaturas da queima do propelente podem vaporizar uma fragédo do
chumbo da base do projétil, quando esta municéo nédo tem a base protegida;

e O alargamento do projétil pela explosdo do propelente e o forte atrito entre o
projétil e o raiamento interno do cano provoca aquecimento e vaporizacdo do Pb
(ou do encamisamento dos projéteis), bem como a formacdo de incrustacoes
solidas (“enchumbamento do cano");

e Os vapores oriundos do projétil podem ser misturados aos residuos inorganicos
decorrentes da queima da carga iniciadora;

e Granulos incombustos ou parcialmente combustos do propelente

e Fuligem, proveniente da queima do propelente e da vaporizacdo de eventuais

lubrificantes do projétil e aditivos organicos.

28



Apds um tiro, nem todo GSR escapa da arma, pois parte dos residuos pode ficar
incrustada no cano, nas camaras, no tambor da arma ou outros mecanismos internos. Como
resultado desses efeitos, GSR do tiro atual e de tiros anteriores fica depositado sobre a
superficie do projétil. Sempre que este penetra no alvo, ocorre a “limpeza” do projétil e
uma fracdo de GSR é transferida para o perimetro do orificio de entrada. Este fenémeno
ocorre de maneira independente da distancia de tiro e pode explicar a presenca de residuos
de Pb em municéo tipo Sintox, visto que a arma pode estar contaminada pelo disparo de

municao convencional?,

A presenca de GSR na mao do atirador diminui quando aumenta a velocidade do
projétil, tendo em vista que a velocidade maior produz uma diferenca de pressdo maior na
esteira do mesmo, arrastando os residuos do tiro®. A permanéncia dos compostos
inorgénicos de GSR-C na mao do atirador em funcdo do tempo também foi objeto de
estudos de vérios autores, que constatam que a diminuicdo do numero de particulas
consistentes de GSR-C diminui exponencialmente em funcdo do tempo em atiradores

vivos, em decorréncia de atividades em que sio utilizadas as méos 2 24,

3.3 TECNICAS UTILIZADAS EM ANALISES DE COMPOSTOS INORGANCIOS
DE GSR

O GSR consiste de particulas com morfologia esferoidal, pouco cristalinas, com
didmetros entre 0,5 e 10 um que apresentam composi¢cdo peculiar. Por este motivo
consolidou-se a microscopia eletronica de varredura com espectrometro de raios X por
dispersdo em energia (MEV/EDS) para comprovar a presenca de vestigios de disparo, tendo
em vista que analise por MEV/EDS??*® pode verificar simultaneamente na mesma particula
amorfologia e a presenca dos elementos Ba, Sb e Pb em residuos de municdo convencional.
A morfologia aproximadamente esferoidal de GSR é um indicativo essencial para a
identificacdo, ja que em vestigios de origem laboral os elementos Ba, Sb e Pb em geral n&o
sdo encontrados em uma Unica particula ou os fragmentos que 0s contém se apresentam

com formatos irregulares®33,

Ja foram utilizadas técnicas de analise de tracos com metodologias elaboradas como

emissao de raios X induzido por particulas de alta energia (PIXE do inglés particle induced
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X-ray emission)***® ou NAA (ativacdo nuclear por néutrons, do inglés nuclear activation
analysis)®®. Porém os equipamentos necessarios para estas analises sd0 onerosos e existem
instalados apenas em poucos lugares do mundo, de modo que os estudos realizados sédo de
interesse académico e ndo aplicaveis na préatica pericial, enquanto que MEV/EDS s&o
equipamentos de custo relativamente baixo, instalados em grande nimero em institutos

periciais internacionais e instituicdes de pesquisa em geral

Em 2002 a descoberta de uma particula aproximadamente esférica contendo
PbSbBa, proveniente de fonte ndo-GSR provocou uma alteracdo na nomenclatura de
identificacdo de residuos de tiro. A designacdo de particulas contendo simultaneamente
PbSbBa, que eram tidas como "univocas" ou “inequivocas” (unique), passou para
"caracteristica" e particulas "indicativas" foram renomeadas para "consistentes com
GSR"3L, Atualmente existe um consenso que é necessario avaliar o conjunto de particulado
coletado®’#14551 e n3o apenas determinar a presenca de uma particula que contenha os trés
elementos Pb, Sh, e Ba e tenha morfologia esférica, porque a deflagracdo de fogos de
artificio**>2, artefatos cénicos*®e de ferramentas do tipo pistola finca-pino®3, que também
utilizam misturas iniciadoras, podem produzir residuos com composicdo semelhante a
GSR. Os residuos de revolveres de brinquedo de espoleta® e de airbags> sdo em geral
suficientemente diferentes em sua composi¢cdo quimica para ndo serem confundidos com
particulas caracteristicas de GSR. Apenas quando se detecta um conjunto de particulas
caracteristicas e consistentes com GSR se considera que existe evidéncia irrefutavel de

exposicao ao disparo de arma de fogo®®°7.

Mais recentemente, com a introducdo de municdo que ndo contém Ba, Pb e Sb na
mistura iniciadora, denominada Sintox (ou NTA, do inglés non toxic ammunition), a
identificacdo de residuos de disparo voltou a ser dificultada pela inexisténcia das particulas
caracteristicas de GSR para estas municdes'#162238:58-60 " exceto em casos em que o
fabricante inclui elementos marcadores forenses, como p.ex. Gd, como € o caso de algumas

municdes NTA europeias*,
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3.4 DISCRIMINACAO DE GSR DE OUTROS CONJUNTOS DE PARTICULAS

Para utilizar o GSR como indicador de presenca em local de tiro de arma de fogo, €
necessario poder discrimina-lo de particulas de outras origens. A identificacdo do GSR é
feita por trés critérios: a morfologia, a composi¢do quimica e a associagdo com uma

populacdo de particulas compativeis com o disparo de arma de fogo.

Desde 1995 existe uma norma internacional (atualizada em 2010)°8, que estabelece
um critério quimico para identificacdo de GSR: apenas a existéncia simultanea de Pb, Sb e
Ba identifica uma particula "caracteristica" de GSR. E permitida a presenca adicional de
outros elementos como Al, P, tracos de S, Cl, K, Ca, tracos de Fe, Ni, Cu, Zn, Zr e Sn.
Outras composigdes consideradas “consistentes com GSR™ sdo as que contém Ba, Ca e Si,
ou Sb e Ba, ou Pb e Sh, ou Ba e Al, ou Pb e Ba, ou apenas Pb, apenas Sb ou apenas Ba
(com ou sem tragos de S). Outros autores propdem outras nomenclaturas e categorias de
composicao elementar para identificar a particula de GSR, como pode ser visto na Tabela
3.

Tabela 3: Nomenclaturas utilizadas para particulas de GSR

Autor Nomenclatura Composigdo
ASTM?® Caracteristica PbSbBa
Consistentes BaCaSi, SbBa, PbSb, BaAl,
PbBa, Pb, Sb ¢ Ba
Wallace'? Univocas ("unique") PbSbBa, SbBa, BaCaSi(S apenas
trago ou ausente)
Indicativas PbSb, PbBa, Pb, Ba(S apenas
trago), Sb
Wolten®! Caracteristicas PbBaSb, BaCaSi(S), SbBa
Consistentes PbSb, PbBa, Pb, Ba (sem S), Sb
Hannigan® GSR PbSbBa, SbBa, PbSb, PbBa
BaAl, BaCaSi, PbSbBaAl,
PbSbBaSn
Dalby®3 Univocas ("unique") PbSbBa, SbBa
Indicativas BaCasSi, PbSb, PbBa, Sb, Ba, Pb
Brozek Mucha’!-%4 Elementos identificadores PbSbBa, PbBa, PbSb, BaSb,Pb,
"signature elements" Ba, Sb

Em um artigo de revisdo* estdo mencionadas as nomenclaturas propostas para
categorizacio de particulas GSR dos dois autores mais citados: Wolten?!,que denomina as

particulas inequivocas de “caracteristicas” e as demais de “consistentes” e Wallace'®, em
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que as categorias analogas sdo denominadas de “univocas” (“unique”) e de “indicativas”.
Neste texto optamos pela nomenclatura de Wolten, que também é utilizada pela norma
ASTM E-1588. As categorias propostas por autores mais recentes em munigdes
compativeis com a muni¢do Sinoxid usada neste trabalho é de subtipos (PbShBa, PbBa,
SbBa, PbSh, Pb, Sb, Ba).

A técnica de busca de particulas de GSR de municdo Sinoxid com auxilio de
MEV/EDS pode ser automatizada por varios softwares de busca, existindo a possibilidade
de acreditacdo de laboratérios de criminalistica para identificacdo automatizada de GSR.
Esta acreditacdo se da pela identificacdo de 90% de particulas contendo Pb, Sb, e/ou Ba,

localizadas sobre um padrao sintético®.

A andlise de GSR proveniente do disparo de municdo Sintox ainda ndo tem uma
sistematica reconhecida. A analise € contemplada neste estudo, visando propor elementos
para um futuro protocolo de discriminacdo por MEV/EDS de particulas provenientes de
disparo com municao Sintox produzida pela CBC. Os compostos organicos destas misturas
iniciadoras sem metais pesados ndo podem ser determinados por MEV/EDS, enquanto que
os elementos dos compostos oxidantes e dos combustiveis da municdo, apesar de
detectaveis por MEV/EDS, sdo comuns em outros particulados. A composi¢do exata das
cargas iniciadoras é propriedade industrial, mas estudos com algumas destas muni¢coes

indicaram a presenca de Sr, K, Ca e/ou Si no GSR?41,

3.5 EFEITOS DE TIROS SOBRE ANTEPAROS EM DIFERENTES DISTANCIAS

A abordagem tradicional para analise forense de téxteis é a observacdo macroscopica
do tecido e do furo de projétil proveniente de disparo de arma de fogo. Literatura forense
mais classica menciona inclusive a possibilidade de incendiar o tecido quando atingido "a
gueima roupa”, poréem este fendbmeno esta relacionado a propelentes antigos, como a
polvora negra, que ao emergir do cano da arma ainda pode estar queimando e com isto
incendiar as fibras do tecido. Com os propelentes modernos este fenbmeno nédo se
observa'®. Outra alteragido macroscopica € borda enegrecida do furo do projétil no tecido,

originaria principalmente da remocdo de fuligem do corpo do projétil, proveniente da
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carbonificacdo de lubrificantes orgéanicos da municdo e outros residuos existentes no

interior do cano®®.

Os efeitos de tiros disparados por armas de todos os tipos e com distanciamento
diferente do cano da arma do local de impacto podem ser divididos em trés grupos

principais®!®, visando principalmente a determinacgdo de distancia de disparo.
a) Queima (scorching)

A queima é causada pelos gases incandescentes que saem pela boca do cano.
Embora a temperatura destes gases, ao deixar 0 mesmo, seja da ordem de 2000°C, eles
arrefecem rapidamente e ndo produzem mais efeito a distancias maiores que 25 mm. A area
afetada fica localizada a menos de 7 mm da borda do furo de entrada. Os efeitos de queima
sdo pouco visiveis e em geral estdo encobertos por uma camada de fuligem. Fibras mais
finas das roupas feitas de 1a natural podem apresentar os efeitos da queima, assumindo o
aspecto caracteristico de cabelo exposto a chama que, pela acdo do calor, se encolhe até
uma fracdo do seu tamanho original e apresentam uma cor enegrecida. Nas roupas de fibras

sintéticas o efeito do calor € bem mais perceptivel, demonstrado por pontas de fus&o.
b) Esfumagamento (blackening)

O esfumacamento € causado por material carbonaceo proveniente de residuos da
gueima incompleta do propelente, tendo como contribuicdo auxiliar os lubrificantes do
projétil e o selante colocado entre o projétil e o propelente. A quantidade de propelente
existente na municao afeta o grau de enegrecimento. O componente principal é o carbono

amorfo com adicdo de particulas finas de propelente parcialmente queimadas.

O esfumacamento pode ser produzido em tiros efetuados com distancias menores

que 250 mm, para armas de cano longo, e menores que 125 mm, para pistolas e revolveres.
c) Tatuagem (tatooing)

Como as particulas de propelente sdo bem mais densas que o material que produz a
zona de esfumacgamento, elas sdo arremessadas a maiores distancias. Com auxilio de uma
lupa é possivel observar estas particulas, e os efeitos delas, no alvo, em distancias de tiro
menores que 750 mm, para o caso de armas de cano curto. Para armas de cano longo, esta

distancia é de cerca de 1200 mm.
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Os fatores que influenciam a quantidade destas particulas sdo muito semelhantes aos
que influenciam o tamanho das zonas de esfumagamento, assim, para uma mesma municao,
quanto maior for o tamanho do cano e maior a eficacia do propelente, menor sera a presenca
destes residuos®. Ao contrério dos residuos que produzem a zona de esfumagamento, as
particulas semicombustas ou incombustas, ndo sao removiveis de maneira facil. Na pele
humana viva elas irdo entrar na epiderme e formar estigmas semelhantes aos produzidos

pelas técnicas de tatuagem.

Se o tiro for perpendicular ao anteparo, o padréo dos residuos sera aproximadamente
circular em volta do orificio de entrada. O didmetro deste circulo e a sua densidade de
residuos dependem da distancia entre a boca do cano e o alvo. Assim se pode ter um
indicativo da distancia de tiro e da direcdo®. Em alvos perpendiculares a dire¢do do cano,
quando a distancia de disparo é de aproximadamente 30 cm, a distribuicdo de GSR em
torno do furo do projétil € uma distribuicdo de decaimento exponencial com o quadrado da
distancia do furo®. Porém com outras distancias este padrdo nio é obedecido e s&o
necessarias correcdes que levam em conta a viscosidade do ar. As particulas maiores podem
vencer distancias maiores, de modo que tiros em curta distancia apresentam uma fragéo
maior de particulas submicrométricas depositadas em volta do furo, em comparacdo com
tiros disparados em distancias acima de 10 cm. Kersh et al. % descrevem a dificuldade de
analisar este padréo de distribuicao sobre téxteis de cor escura, e sugerem a observagdo sob
iluminagdo com luz com comprimento de onda de 445 nm, que provoca fluorescéncia do
GSR. Wallace e Keown®® propdem analisar a distancia de tiros utilizando rodizonato de

sodio como "revelador dos metais pesados”.

3.6 ALTERAGCOES DE FIBRAS TEXTEIS DECORRENTES DA INTERACAO
COM O GSR E O PROJETIL

A anélise de fibras para fins de constatacdo de presenca de suspeito portando as fibras
na cena do crime®’, por semelhanca morfoldgica ou composicional estd mencionada ja na
literatura forense muito antiga®®, e se refere principalmente a analise morfoldgica em um
microscopio 6ptico, determinagdo do indice de refragdo, microespectrofotometria®® ou

ponto de fus&o’™®. Em 2010 a ASTM publicou uma norma para unificar a nomenclatura de
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fios e cordas’. O nimero de fibras sintéticas desenvolvidas nas ultimas décadas é muito
grande’?, mesmo assim um ndimero de casos de homicidio bastante importante foi resolvido

utilizando as fibras como evidéncia forense’®.

Tendo em vista que o MEV/EDS ndo € capaz de distinguir quimicamente as
diferentes fibras sintéticas (como nylon, poliéster, acrilico), pode ser necessario utilizar
técnicas adicionais ao MEV, como p.ex. a espectroscopia Raman para determinar o tipo de
fibra sintética. A espectroscopia Raman permite identificar varias moléculas organicas

através de um espectro vibracional caracteristico’.

Desde a introducdo do MEV para analise de fibras varios autores publicaram
resultados de andlise, principalmente sobre morfologia dos pontos de fratura de fibras.
Goynes e Rollins™, p. ex., estudaram a abrasdo de fibras de algoddo devido a ciclos
sucessivos de lavagem e secagem em lavadoras/secadoras. Em 1998 foi publicado um
"Atlas de fratura de fibras e avaria em téxteis"’®, porém outros autores’’ chamam a ateng&o
que a identificacdo do dano ao tecido ndo pode ser atribuida facilmente a uma causa
determinada, tendo em vista que o corte com tesoura ou alicate, rasgamento, corte por faca,
caco de vidro, ndo produzem danos univocos. A critica é forte no sentido de que as

publicacBes da area muitas vezes fazem afirmacdes baseadas em poucas micrografias.

A analise de GSR sobre téxteis foi estudada por varios autores. Andrasko e
Petterson’® propdem técnicas de coleta do GSR do tecido; Aksoy et al. analisam falsos
positivos de GSR em tecido em cuja fibra tem Sb®. Hannigan et al.%? fazem uma abordagem
estatistica dos residuos encontrados sobre vestimentas de suspeitos. A possibilidade de
determinar a distancia de tiro ja foi utilizada antes do MEV, fazendo testes de rodizonato
para detectar a presenca de metais pesados®. DiMaio?®, ainda em 1999, chama a anlise de
MEV/EDS sobre téxteis de "pouco comum" e propde analises em distancias variadas em
torno do furo (1, 2 e 3 polegadas de distancia radial, em varias posi¢c6es) o que implica a
analise de uma amostra com 15 cm de didmetro e mais de 200 cm? no MEV, eventualmente
acima da capacidade do porta-amostras. A eficiéncia de coleta do GSR a partir de tecidos
depende do tipo de fibra e de entrelagamento dos tecidos em questéo, e foi demonstrado
que a recuperacdo de residuos de anteparos p.ex. de couro € muito maior que de tecidos que

liberam grande quantidade de fibras®.
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Neste trabalho serdo analisados os efeitos de disparos de arma de fogo em
vestimentas e em fibras téxteis. De um universo de fibras e tecidos possiveis selecionou-se
malha de algoddo, brim e malha sintética para os ensaios deste estudo, por serem

vestimentas bastante comuns e de uso corriqueiro.
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4 MATERIAIS E METODOS

A seguir serdo descritos a arma e as munigOes utilizadas, a metodologia de
confeccdo das amostras e a configuracdo dos ensaios de disparo, os métodos de
caracterizacdo e 0s equipamentos utilizados neste trabalho, com énfase na microanalise

com EDS acoplado a um MEV convencional e a imagens obtidas em MEV de baixo vacuo.

4.1 ARMA E MUNICOES

O revolver utilizado para os disparos foi um Revolver marca Taurus, calibre .38
Special, tambor com seis cdmaras, cano de 3 polegadas, nimero de série 1721717, cedido
pelo Departamento de Criminalistica do Instituto Geral de Pericias do Estado do Rio
Grande do Sul (DC/IGP-RS), exibido na Figura 5.

Figura 5: Revolver Taurus calibre .38 Spl com cano de 3 polegadas.

A municdo utilizada foi cartuchos de fogo central, 0os quais eram compostos de um
estojo, que contém o propelente, e em cuja base estd montada a espoleta com a mistura
iniciadora. O projétil estd montado sobre o propelente e usualmente consiste de chumbo
com tracos de outros elementos (p. ex. Sb, utilizado para aumentar a dureza do projétil). O
projétil pode consistir apenas de um ndcleo de chumbo (municdo de baixo custo) ou ter o
nucleo encamisado por recobrimento de cobre ou latdo. Os diferentes componentes da

municdo utilizada sdo apresentados na Figura 6.
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Figura 6: Cartucho de fogo central, mostrando esquematicamente a localizagdo de projétil
de chumbo encamisado, estojo, propelente e espoleta.

O corpo da espoleta e o estojo sdo geralmente feitos em latdo, mas também podem
ser confeccionados em cobre, cuproniquel (70% Cu, 30% Ni), outras ligas de cobre e aco
revestido com Zn®3, de forma que estes elementos também poder&o ser encontrados entre
os residuos. O projétil, normalmente, consiste de Pb, normalmente endurecido com baixos
teores de Sb ou Sn, e é revestido com lubrificantes. Quando os projéteis sdo encamisados
(ou jaquetados), a camisa é normalmente de cobre®’. O propelente é historicamente
denominado de “pdlvora”, o que, apesar de coloquialmente utilizado, ndo é mais correto
em municdo moderna, como nos cartuchos CBC, onde o propelente € composto por

misturas a base de nitrocelulose®2.

Neste trabalho a municdo Sinoxid apresentou projéteis ogivais de chumbo, sem
qualquer encamisamento, com camada externa de lubrificantes. J& a municéo Sintox usava

projéteis encamisados, totalmente revestido com cobre (base inclusive).

4.2 OBTENCAO DAS AMOSTRAS

As particulas de GSR e as amostras de tecido atingido por tiro foram obtidas
utilizando a configuracéo de ensaio de disparo mostrada na Figura 7. As particulas de GSR-
C foram obtidas no anteparo colocado junto a culatra da arma e as particulas de GSR-B
foram coletadas no anteparo em frente a boca do cano. Os tiros foram disparados nas

dependéncias do Departamento de Criminalistica do IGP-RS e do Clube de Tiro de Santa

38



Cruz do Sul, RS. Foram utilizadas municGes para revdlver de calibre .38 Special do tipo
Sinoxid (CBC, fornecidas pelo DC/IGP-RS) e do tipo Sintox (CBC-NTA obtidas junto a
ACADEPOL — Academia de Policia do Estado do Rio Grande do Sul, do lote AQC25).

Anteparo para residuos da Culatra (GSR)

Figura 7: Disposi¢do do revélver com duplo anteparo para coleta de GSR-C e GSR-B no
momento do tiro.

Para obtencéo de particulas de GSR-C foram utilizados anteparos poliméricos lisos
na posicdo da culatra (ver Fig. 7), em seis tiros com munic¢do Sinoxid e oito tiros com
municdo Sintox. Para obtencdo de GSR-B foram utilizados anteparos de formato A4 de
papeldo corrugado recobertos de filme de polimero, brim, malha de algoddo ou malha

sintética, em diferentes distancias na frente da boca do cano (ver Fig. 7).

De cada uma das seis amostras de culatra coletadas sobre os anteparos poliméricos
foram selecionadas 50 — 100 particulas de numero atdmico alto (contraste brilhante na
imagem BEI) e tamanho entre 2 e 15 pm, para microanalise com EDS. Dos anteparos de

culatra foram analisadas 463 particulas e dos anteparos de boca 497 particulas.

Para os ensaios de determinacdo da distribuicdo elementar do GSR-B e do efeito
sobre tecidos/fibras em funcéo da distancia de disparo foram efetuados grupos de seis
disparos com munig&o Sinoxid nas distancias 0 mm com presséo do cano sobre o alvo (hard
contact), 0 mm sem pressao (soft contact), 25 mm, 50 mm, 100 mm e 200 mm. Este grupo

de seis disparos foi realizado em alvos poliméricos, malha de algodao, tecido de brim e
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malha de fibra sintética. A disposicdo da arma e dos anteparos com os tecidos esta mostrada

na Figura 8.

Os anteparos colocados na culatra para obtencdo de GSR-C foram feitos em
distancia fixa, conforme mostrado na Figura 7, sempre com anteparos recobertos de

polimero.

Figura 8: Disposi¢do da arma e do anteparo com tecido para disparos em diferentes
distancias, onde marcacgdes no corddo foram utilizadas para estipular a distancia entre a
boca do cano da arma e o anteparo.

4.3 METODOS DE CARACTERIZACAO
4.3.1 Imagens MEV do GSR

As particulas de GSR foram coletadas dos anteparos poliméricos, sem
discriminacdo radial, por cinquenta contatos ndo sobrepostos com fita adesiva dupla face
de carbono (SPI Double Sided Adhesive Carbon Tape) fixada sobre porta amostras de

aluminio, visando cobrir a maior area possivel da metade esquerda do anteparo, tendo como
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centro da amostra o orificio provocado pela passagem do projétil. Nao foi necessario
metalizar as amostras, tendo em vista que o reduzido tamanho das particulas e seu carater
metalico evitavam o carregamento pelo feixe de elétrons. As imagens das particulas de
GSR foram obtidas em um MEV (Jeol LV5800) do Laboratério de Microanalise do
Instituto de Fisica da UFRGS, em alto vacuo, no modo de elétrons retroespalhados (BEI,
do inglés backscattered electron image) e no modo de elétrons secundarios (SEI, do inglés

secondary electron image).
4.3.2 Microanalise por raios X caracteristicos do GSR

A determinacdo da composi¢do quimica com auxilio de um espectrémetro por
dispersdao em energia (EDS) com resolucdo lateral de alguns poucos micrometros é de
extrema utilidade para a identificacdo de amostras forenses. A energia dos raios X
caracteristicos € relacionada ao nimero atbmico do elemento, permitindo sua identificacdo
(Lei de Moseley). Para cada elemento, os raios X caracteristicos sdo agrupadas em “familia
de linhas K” (Ko e Kp), “de linhas L” (La, LP1, LP2, etc. que ocorrem em elementos de
nimero atdmico maior) e “de linhas M” (grupo complexo de linhas que ocorre apenas em
elementos muito pesados, Ma. em geral é a Unica discriminada com EDS). A morfologia

tipica de cada familia esta mostrada na Figura 9.
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Figura 9: Morfologia dos grupos de raios X caracteristicos: a) familia de linhas K (Ti-Ka
e Ti-Kp); b) familia de linhas L (Sb-La, Sb-LP1, Sb-LB2, Sh-Ly, etc); c) familia de linhas
M (Bi-Ma, Bi-Mpy, etc.) (adaptado de Goldstein®).

Os raios X caracteristicos sdo provenientes da desexcitacdo dos atomos da amostra,
depois que os elétrons do feixe provocaram uma ionizagdo interna nos mesmos em um
volume em torno do ponto de impacto denominado de "péra de ionizacdo"”. O diametro

deste volume é em torno de 1-2 um, dependendo do material da amostra e da voltagem
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utilizada para acelerar os elétrons do feixe. Desta forma, na analise de particulas muito

pequenas, 0 entorno pode contribuir para o espectro.

O espectro da Figura 10, obtido de uma particula caracteristica de GSR, mostra a
presenca dos elementos carbono, oxigénio e aluminio (identificados pelas linhas C-Ka, O-
Ka e Al-Ka), do chumbo (identificado pelas linhas Pb-Ma. e Pb-Lo) e dos elementos Ba e

Sb, identificados pelas linhas L (Lo, LP1, LB2).
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Figura 10: Espectro de GSR mostrando exemplos de linhas K (de elementos leves), linhas
L (de elementos intermediarios como Sh, Ba e Pb) e linhas M (de elementos pesados como
Pb).

Os espectros de raios X caracteristicos de GSR foram obtidos sob alto vacuo em um
MEV (Jeol LV-5800) do Laboratério de Microanalise do IF-UFRGS, equipado com um
espectrometro EDS do tipo Si(Li) (marca Thermo Noran), com resolucdo de 128 eV em
Mn-Ka. Para algumas particulas selecionadas foram registrados espectros com tempo de
aquisicao de ~2 minutos. Foram realizadas 50-100 analises EDS em particulas com raios
entre 2-12 um em cada amostra. Para as identificacbes de ~ 2000 particulas os espectros
foram adquiridos em tempos menores, suficientes para discriminar os elementos presentes

e permitir a atribuicdo das particulas a categorias.
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4.3.3 Difracao de raios X do GSR

Para determinar as fases presentes no GSR foi efetuada difracdo de raios X
(difratdbmetro Shimadzu XRD 6000) do Laborat6rio de Microanalise do IF-UFRGS em
amostras obtidas por percussdo de espoletas Sinoxid e Sintox sobre ldminas de vidro limpas
com ultrassom. O "disparador de espoletas™ (Figura 11) foi construido na oficina mecénica
do IF- UFRGS.

Figura 11: a) Percutor da espoleta (invertido); b) disparador de espoletas montado

As fases foram identificadas por comparacdo do difratograma com a base de dados
PDF (Powder Diffraction File) do ICDD (International Centre for Diffraction Data).

4.3.4 Espectroscopia Raman das fibras sintéticas

Para caracterizar as fibras sintéticas dos tecidos, foi utilizada a espectroscopia
micro-Raman, que permite a identificacdo das vibragBes caracteristicas de moléculas
organicas. O equipamento utiliza um microscdpio Optico para focalizar um laser de 632,8
nm para excitar as fibras poliméricas, destacadas do brim e da camiseta de malha sintética.
O deslocamento Raman é detectado com uma camara CCD (Princeton) refrigerada com
nitrogénio liquido, depois que o sinal foi filtrado com filtro notch holografico (Kaiser) e
dispersado em um espectrémetro com distancia focal de 50 cm (Acton Research) instalado
no Laboratorio de Microanalise do IF-UFRGS. A identificacdo do material foi feita por

comparagdo com espectros da literatura.
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4.3.5 MEV/EDS de baixo vacuo das fibras téxteis

As amostras de tecido foram analisadas em um MEV de baixo vacuo, que permite
andlises de amostras isolantes sem metalizacdo. Como a utilizacdo do MEV de baixo vacuo
é relativamente pouco conhecida quando comparada com o uso MEV convencional, a secao

seguinte enfatiza algumas peculiaridades desta metodologia de analise.

Microscopios eletrénicos de varredura capazes de manter a cdmara da amostra com
pressao mais alta do que o canhdo de elétrons s&o a solugdo mais adequada para a analise
de amostras isolantes, em que a metaliza¢do nao é conveniente. Em baixo vacuo a amostra
carregada pelo feixe de elétrons € neutralizada pelos ions positivos provenientes das
colisdes dos elétrons do feixe primario com as moléculas de gas presentes na cdmara. Estes
fons sdo atraidos para os locais em que se acumulou carga negativa, neutralizando-a e

permitindo a obtenc3o de imagens de boa qualidade®84,

A diferenca de pressao entre a camara de amostras e a coluna é obtida utilizando
uma abertura limitadora de pressao. A Figura 12 mostra um diagrama de um MEV de baixo
vacuo, indicando sua localizacdo e a configuracdo das diversas bombas de vacuo e dos

controladores de pressdo necessarios.

44



canhdo de
elétrons
—
revestimento
= .4 da coluna
= k
§
= abertura limitadora
= de pressio
=]
@ ‘F// rrnedldur Pirani
@ { e CONTrolador
= cimanra da amosia . Eﬁ'ﬂ da valvula
| -
 B—— =<entrada de gés
—F—]_ valvula agulha
P
Bombas de alto vacuo h:“" Bomha de haixo vicuo
a
difu- bomba |
homba -
Mecanica
Letinica #ora

Figura 12: Diagrama de um MEV de baixo vacuo, indicando a localiza¢do da abertura
limitadora de pressdo e das linhas de alto e baixo vacuo (adaptado de &)

Em um MEV de alto vacuo as pressdes no canhdo, na coluna e na camara sao
mantidas em torno de 10 a 10" Pa. Esta condico é necessaria no canhao de elétrons, para
evitar descargas elétricas e prevenir a oxidacdo do filamento. Na parte intermediaria da
coluna o alto véacuo é conveniente para manter a colimacdo do feixe. Na condicdo de alto

vacuo a camara esta diretamente acoplada a coluna e é mantida na mesma pressao que esta.

Em um MEV de baixo vacuo a cdmara de amostras fica em "pressdo mais alta" (ou
em "baixo vacuo") e a neutralidade de amostras isolantes secas pode ser obtida em geral
com pressdes entre 2 e 200 Pa. A cdmara é separada da coluna por uma abertura de
aproximadamente 0,1 mm, que permite a passagem do feixe de elétrons, mas limita o
vazamento de gas da camara para a coluna. Eventualmente é necessario utilizar aberturas
adicionais na coluna, com bombeamento diferencial entre elas. Esta configuracdo do
sistema de vacuo € parte integrante do MEV e ndo pode ser adaptada retroativamente em
um MEYV convencional. Porém o MEV de baixo vacuo pode ser operado também em alto

vacuo e e referido por alguns autores como MEV de presséo variavel.
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Quando se observa amostras isolantes em um MEV de baixo vacuo, a pressdo é
aumentada lentamente, interrompendo-se o0 processo de aumento de pressdo quando a
imagem ndo apresenta mais efeitos de carregamento. Quando esta condigéo é alcancada, o

namero de ions gerados é suficiente para compensar as cargas trazidas pelo feixe.

Um efeito indesejado do gas presente na camara é o espalhamento de uma fragéo
dos elétrons do feixe, alterando sua trajetoria para outros pontos da amostra. Este efeito é
ilustrado na Figura 13, que mostra o feixe de elétrons (cinza escuro) em alto vacuo e em
baixo vacuo, quando algumas trajetdrias de elétrons sdo desviadas do cone de focalizag&o.
Estes elétrons espalhados formam um cone emborcado (cinza claro na Figura 13),
denominado de skirt (do inglés “saia”). Nas condicdes de vacuo e distancias de trabalho
utilizadas neste trabalho, s6 uma fracdo pequena dos elétrons foi espalhada para fora do
feixe. Quanto mais alta a presséo, mais aumenta o efeito skirt, tanto em intensidade como
em didmetro. Na aquisi¢do de imagens o efeito skirt provoca uma reducao de contraste, o
que pode ser parcialmente compensado utilizando uma corrente de feixe mais alta que no
MEV convencional. Na microanalise em baixo vacuo o efeito skirt provoca a detec¢do de
elementos de toda a regido de impacto do feixe espalhado, aparentando a contaminagao do
ponto de andlise com elementos presentes na vizinhanca. A interpretacdo de espectros
obtidos em baixo vacuo deve ser feita mantendo esta ressalva presente.

a) b)

alto vacuo

baixo vacuo

€— feixe de elétrons=————> (gas)

| * e moléculas
Y
Na ions

| amostra | | amostra |

Figura 13: Feixe de elétrons a) focalizado em alto vacuo e b) em baixo vacuo, com
formacéo de ions que neutralizam a amostra e o espalhamento dos elétrons do feixe pelas
moléculas do gas (“efeito skirt™) (adaptado de Hinrichs®4).

As micrografias de tecido foram obtidas no MEV de baixo vacuo (Jeol dual beam

JIB 4500) do Laboratdrio de Conformacdo Nanométrica do IF-UFRGS, utilizando o modo
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BEI, que apresenta contrastes de nimero atdmico e topografico. Os tecidos no estado
“como recebido” foram analisados em fragmentos de aproximadamente 1 cm?. Dos tecidos
submetidos aos disparos, foram removidos quadrantes de tecido a partir do furo de projétil.
Cada amostra tinha uma area de aproximadamente 15 cm? e permitiu a observagéo até uma
distancia de 15-45 mm da borda do furo. As andlises foram realizadas com pressdo entre 7

a 19 Pa de nitrogénio, ajustando a pressao para evitar o carregamento da respectiva amostra.

Algumas imagens BEI dos tecidos foram submetidas a um programa de tratamento
de imagens (paint shop pro PSP 5.0), para permitir a estimativa de recobrimento das fibras
(de baixo nimero atdmico) com GSR (de alto niUmero atdmico). Para este fim as imagens
foram duplicadas e o contraste aumentado para 0 maximo, de forma que as particulas claras
ficassem brancas. Depois o numero de cores foi reduzido para 2 (binarizagdo) e foi feito
um recorte na micrografia, para eliminar a banda de informagfes. Em algumas imagens,
em que havia carregamento de fibras gerando areas brancas, estas foram removidas

manualmente, por semelhanga com a imagem original.

As microanalises qualitativas do GSR depositado sobre as fibras de tecido foram
realizadas com um espectrometro EDS do tipo SDD (do inglés silicon drift detector)

acoplado ao MEV de baixo vacuo.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados das analises de GSR, dos tecidos e as respectivas discussdes estdo

agrupados em 7 secdes, que contemplam:

i) aanalise elementar e morfoldgica do GSR-C e GSR-B Sinoxid;

ii) aandlise elementar e morfoldgica do GSR-C Sintox;

iii) a caracterizagdo das fases nos residuos de espoleta Sinoxid e Sintox;

iv) a caracterizacdo preliminar dos tecidos;

V) as alteracGes macroscopicas dos tecidos submetidos a disparos;
vi) a alteracdo das fibras téxteis submetidas a disparos de municdo Sinoxid em

diferentes distancias de disparo;

vii)a distribuicdo radial de particulas GSR-B Sinoxid aderidas a malha sintética em

diferentes distancias de disparo.

A Figura 14 resume a obtencdo de amostras, indicando o tipo de dispositivo

(revélver ou deflagrador de espoletas), o tipo de munigéo, o tipo de anteparo, a forma de

obtencdo das amostras e as analises realizadas no material.

Dispositivo Revélver Deflagrador de
espoletas
Munig¢So SII'IOK.Id flnt?)f Slnoxlld Sinoxid | Sintox
(convencional) (n&o toxica) (convencional)
Residuo GSR-C GSR-B GSR-C GSR-B GSR-B GSR-B
Anteparo Polimero Polimero Malha algodio Brim Malha sintética
Amostra GSR coletada em stub G5R-stub Tecido submetido a disparo em diferentes distncias | Vidro Vidro
1‘2‘3‘4 5/6|1 2‘3 4‘5‘5 12‘3‘4‘5‘6‘#81‘2‘3 4‘5 6 1‘2‘3 4|15|6(1(2|3(4|5|6
MEV imagem de alteracdo de fibras
MEV MEV MEV
Perfil da
Imagem Imagem Imagem intensidade de
recobrimento
Analises DRX DRX
EDS GSR-C EDS GSR-B EDS GSR-C
EDS do GSR depositado na fibra
Quantificagdo | Quantificagdo | Quantificag8o de
de frequencia | de frequencia frequencia

Figura 14: Esquema de producdo de amostras e obtencéo de resultados
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5.1 ANALISE ELEMENTAR E MORFOLOGICA DO GSR SINOXID
5.1.1 Categorias do GSR da municio Sinoxid

As amostras de GSR Sinoxid foram coletadas dos anteparos poliméricos sobre fita
de carbono, para obter imagens nos modos BEI e SEI, além de espectros de raios X
caracteristicos por EDS. Nas micrografias BEI as particulas sdo tanto mais brilhantes,
quanto maior for seu numero atbmico medio. Em alta magnificacdo (3.000 aumentos ou
mais) foi utilizado o modo de elétrons secundérios, que fornece imagens com maior detalhe

dos particulados quando comparado com o modo de elétrons retroespalhados.

A Figura 15 mostra micrografias tipicas em baixa magnificacdo de GSR coletado

de anteparos de culatra. Centenas de particulas com caracteristicas de emissao de elétrons

compativeis com numero atémico elevado contrastam com a fita de carbono.

Figura 15: Micrografias BEl de GSR Sinoxid coletado sobre fita de carbono adesiva;
a) overview em baixa magnificacdo; b) magnificacdo maior, mostrando particulas de alto
namero atémico.

Para a categorizacdo das particulas em grupos, foram utilizadas as categorias
"caracteristicas de GSR" contendo simultaneamente os 3 elementos Pb, Sb e Ba,
eventualmente acrescidos de outros elementos, ou “consistentes com GSR", contendo 0s
agrupamentos de elementos PbSh, PbBa, Pb, Sb, Ba, (consideradas particulas consistentes).
Da Figura 16 até a Figura 25 estdo exemplificados imagens e espectros EDS de particulas

nos anteparos da deflagracgéo de tiros com municdo Sinoxid.
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Figura 16: a) Micrografia em SEI de particula caracteristica de GSR-C (PbSbhBa), com
morfologia esferoidal; b) espectro de raios X (EDS) mostrando a presenca de PbShBa.
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Figura 17: a) Micrografia SEI de GSR-B caracteristico (PbSbBa); b) espectro EDS de toda
particula, enquanto que EDS das microparticulas brilhantes indica presenca de Pb.
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Figura 18: a) Micrografia SEI de particula consistente com GSR com cauda de arraste,
indicando movimento em estado liquido; b) espectro EDS mostrando PbBa e Al.
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Figura 19: a) Micrografia BEI de particula caracteristica de GSR-B; b) espectro EDS
mostrando PbSbBa e Al.
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Figura 20: a) Micrografia BEI de particula caracteristica de GSR-B, com alto teor de Pb e
com formato de arraste; b) espectro EDS com predominio de Pb.
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Figura 21: a) Micrografia BElI de GSR-B caracteristico, com morfologia irregular;
b) espectro EDS mostrando a presenca de PbSbBa, além de Al e O (carbono da fita).
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Figura 22: a) Micrografia SEI de microparticulas consistentes com GSR-b; b) espectro
EDS mostrando a presenca de Pb e Sb.
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Figura 23:a) Micrografia SEI de particula consistente com GSR-B; b) espectro EDS
mostrando teor alto de Ba e Al e O, com baixo teor de Pb.
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Figura 24: a) Micrografia BEI de particula consistente com GSR-C com morfologia
esferoidal; b) espectro EDS mostrando a presenca de Pb apenas.
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Figura 25: a) Micrografia SEI de particula consistente com GSR-B; b) espectro mostrando
a presenca de Pb apenas.

Apesar de ndo fazerem parte das categorias quantificadas, algumas morfologias de
particulado que foram observadas frequentemente estdo mostradas a seguir. O overview da
Figura 26 mostra um splash de Pb, com contraste composicional brilhante (seta cinza),

comparado com particulas caracteristicas de GSR PbSbBaAl (seta branca).
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Figura 26: a) Micrografia BEI de particulas consistentes com GSR-C “splash” de Pb (seta
inclinada cinza) junto com GSR (p.ex. seta branca horizontal); b) espectro EDS da particula
esférica (seta branca).

A Figura 27 mostra um aglomerado de Pb, consistindo de particulas menores que
um micrémetro, sem evidéncia de deformagdo por impacto no estado liquido, no formato
de "cacho de uva". Também foram encontrados particulados provenientes de propelente

incombusto ou parcialmente combusto, que estdo exemplificados na Figura 28.
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Figura 27: a) Micrografia SE de aglomerados caracteristicos de GSR (culatra), tipo “cacho
de uva”; b) espectro EDS mostrando predominio de Pb.

Figura 28: Particulas de propelente parcialmente combustas; a) propelente tipo disco
bastante preservado; b) propelente disco com esferulitos de chumbo aderidos;
c) fragmentos de propelente com GSR; d) particulas de GSR aderidas ao propelente.
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5.1.2 Quantificacao do GSR-C Sinoxid

No total foram analisadas 463 particulas coletadas nos anteparos de culatra dos 6
tiros com municdo Sinoxid, das quais 61 eram compostas apenas por metais néo
caracteristicos (Fe, Zn, Cu, etc.) e ndo foram consideradas para o célculo dos percentuais.
A Figura 29 mostra a frequéncia da presenca dos elementos Pb, Al, Ba e Sb nas particulas
consistentes ou caracteristicas, apresentados seguindo a proposta de Grima et al.*’
mostrando o numero de vezes que determinado elemento foi constatado nos espectros. Os
percentuais da presenga dos elementos Pb, Al, Ba e Sb nas particulas analisadas dos
depdsitos dos 6 tiros nos anteparos de culatra estdo individualizados de acordo com as
distancias de disparo e o Gltimo grupo no histograma apresenta o percentual médio em

relacéo ao total de 402 particulas consistentes com GSR.

100%

80%

60% H Pb
mAl

40% = Ba

20%

o M o s 1M i IH

OsP 0Cp 25mm 50 mm 100 mm 200 mm Média
# 55 52 50 101 83 61 402

Figura 29: Frequéncia de ocorréncia dos elementos Pb, Al, Ba e Sb nas (#) particulas
coletadas nos anteparos de culatra dos tiros Osp, Ocp, 25 mm, 50 mm, 100 mm, 200 mm
com municao Sinoxid e a média do total de particulas.

Pode ser visto que a presenca de Pb foi constatada em 90% a 100% das particulas

analisadas. Os demais elementos tem uma variabilidade maior em torno da média.

A Tabela 4 mostra o numero de vezes que determinadas combinacdes de elementos
apareceram nos espectros das 402 particulas consideradas. Estdo identificadas as categorias

"caracteristicas" e "consistentes”, ampliadas com uma categoria adicional, contendo Ba e
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Al (com ou sem Pb), denominada de "NOVA", tendo em vista a grande quantidade de

particulas que continham estes dois elementos simultaneamente. A presenca de Al nas

particulas analisadas corrobora a presenca deste elemento na formulagdo da mistura

iniciadora e/ou do propelente!’. Estas particulas sempre mostraram a presenca de oxigénio.

Nas Gltimas quatro colunas da Tabela 4 estdo indicadas as quantidades de particulas que

contém qualquer um dos elementos Al, Pb, Ba ou Sh, para permitir a estimativa dos

elementos mais frequentes. Note-se que esta contagem ndo representa uma anélise

quantitativa do teor destes elementos nas particulas, mas corresponde a forma como estes

dados sdo apresentados na literatura®’.

Tabela 4: Percentual de particulas caracteristicas/consistentes/"NOVA" no GSR-C de seis
tiros de municédo Sinoxid

Numero de particulas contendo

Composigéo Quantidade Natureza % Al Pb Ba Sb
PbSbBa 10 Caracteristica 2,5% 10 10 10
PbSbBaAl 24 Caracteristica 6,0% 24 24 24 24
BaSbAl 6 NOVA 1,5% 6 6 6
PbBaAl 34 NOVA 8,5% 34 34 34

BaAl 2 NOVA 0,5% 2 2

Ba 1 Consistente 0,2% 1

Pb 297 Consistente 73,9% 297

PbBa 16 Consistente 4,0% 16 16

PbSb 9 Consistente 2,2% 9 9
PbSbAI 3 Consistente 0,7% 3 3 3
Total 402 100,0%| 72 393 96 52
% Frequéncia 17,9% 97,8% 23,9% 12,9%
Caracteristicas 34 8,5%

NOVAS 42 10,4%

Consistentes 326 81,1%
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Os resultados mostraram que o elemento mais abundante das particulas com alto
numero atdémico foi o Pb, sendo que 97,8 % do particulado analisado apresentou a presenca

deste elemento (73,9 % eram compostas majoritariamente de Pb).

Aproximadamente 8,5 % do total de particulas foram caracteristicas de GSR
(contendo PbSbBa e, eventualmente, outro elemento adicional). Usando a norma ASTM-
1588°8 apenas 34 particulas eram caracteristicas, enquanto 368 (326+42) particulas eram
consistentes com GSR (91,5 %). Com a introducdo da nova categoria, 42 particulas que
eram consistentes, passariam a ser caracteristicas, aumentando o percentual de particulas
univocamente indicativas de disparo de arma de fogo de 8,5 % para 18,9 % (8,5 % + 10,4
%).

Existem na literatura variacdes desta abordagem para a identificacéo de residuos de
disparo de diferentes munic¢des por MEV/EDS, como por exemplo, a analise estatistica de
agrupamentos (cluster analysis), que foi utilizado para diferenciar diferentes fabricantes de
municdes do leste europeu?®°%°, A munigio CBC, do mesmo fabricante deste trabalho, foi
analisada com cluster analysis, com determinag@o dos elementos por espectrometria de

absorcéo atomica®.

5.1.3 Quantificacado do GSR-B Sinoxid

As percentagens de particulas contendo os elementos Pb, Sh, Ba e Al coletadas na
boca do cano nos tiros Ocp, Osp, 25 mm, 50 mm, 100 mm e 200 mm estdo mostradas em
forma de histograma na Figura 30. O chumbo esta presente em praticamente 100 % das
particulas de alto nimero atdmico analisadas. Pelo crescimento conjunto do percentual de
particulas que contém os elementos Al e Ba (exceto no tiro 100 mm), é possivel supor a
presenca de uma fase contendo os dois elementos.

A Tabela 5 tem o formato analogo a Tabela 4, e mostra 0 numero de vezes que as
combinacbes de elementos apareceram nos espectros das particulas. Nas Ultimas quatro

colunas estdo indicados os numeros de particulas que contém Pb, Sh, Ba ou Al.
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Figura 30: Frequéncia dos elementos Pb, Al, Ba e Sb nas (#) particulas coletadas nos
anteparos de boca dos tiros Osp, Ocp, 25 mm, 50 mm, 100 mm, 200 mm com municéo
Sinoxid e a média dos seis tiros.

Tabela 5: Percentual de particulas caracteristicas/consistentes/"'NOVA" no GSR-B na
soma dos seis tiros de muni¢do Sinoxid

Composigéo Quantidade Natureza % ComAl ComPb ComBa Com Sb
PbSbBa 2 Caracteristica  0,4% 2 2 2
PbSbBaAl 45 Caracteristica  9,1% 45 45 45 45
PbBaAl 62 NOVA 12,5% 62 62 62

PbBa 1 Consistente 0,2% 1 1

PbSb 10 Consistente 2,0% 10 10
Pb 376 Consistente 75,7% 376

Ba 1 Consistente 0,2% 1

Total 497 100,0% | 107 496 111 57
% frequéncia 21,5% 99,8% 22,3% 11,5%
Caracteristicas 47 9,5%

NOVAS 62 12,5%

Consistentes 388 78,1%
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Da mesma maneira que 0 GSR-C, o GSR-B da municdo Sinoxid contém cerca de
um quinto das particulas caracteristicas ou consistentes com Ba e Al (21,6%), das quais

aproximadamente a metade pertencem a categoria "NOVA".
5.1.4 Modificacoes GSR-B Sinoxid em funcio da distancia de disparo

Nos residuos de tiro coletados a boca da arma constatou-se a presenca de chumbo
em praticamente todas as particulas, a presenca de bario quase sempre associada ao
aluminio. O bario apresenta um aumento nas particulas coletadas em tiros disparados de
distancias maiores, o que € justificado pela densidade maior das particulas contendo este

elemento. Esta observagio esta de acordo com outros autores da literatura® 1319,

5.1.5 Comparacio entre as de GSR-C e GSR-B da munic¢ao Sinoxid

Comparando a frequéncia da presenca de Pb, Ba, Sb e Al nos residuos de culatra e
de boca da municdo Sinoxid, se constata que o chumbo foi o elemento mais frequente nos
dois tipos de GSR (GSR-C: 97,8 % e GSR-B: 99,8 %). Considerando as particulas
compostas apenas de chumbo (com tracos diversos) constata-se que ocorreram em
proporcdo semelhante (GSR-C: 73,9 % e GSR-B: 75,7 %). Os teores de bario (GSR-C:
23,9 % e GSR-B: 22,3 %) e de antiménio (GSR-C: 12,9 % e GSR-B: 11,5 %) foram
também semelhantes. A proporcao de aluminio foi diferente nos dois tipos de residuo, com
uma prevaléncia da presenca deste elemento na boca do cano (GSR-C: 17,9% e GSR-B:
21,5 %).

Comparando os teores de particulas caracteristicas e consistentes, observou-se que
estiveram presentes em proporcdo semelhante. Particulas caracteristicas ocorreram no
GSR-C em 8,5 % das particulas de alto nimero atdmico, enquanto que no GSR-B eram 9,5
%. As particulas consistentes foram 81,1 % no GSR-C e 78,1% no GSR-B. A categoria
denominada "NOVA" apresentou uma fragcdo de 10,4% no GSR-C e 12,5% no GSR-B.
Com a introducdo desta nova categoria na identificacdo de GSR, dobra a probabilidade de

encontrar uma particula capaz de comprovar univocamente o residuo de disparo.

Constatou-se que os residuos da municao Sinoxid expelidos pela boca e pela culatra
sdo semelhantes nas distancias dos disparos efetuados. Verificou-se que as particulas
tipicas da mistura iniciadora sdo expelidas tanto pela culatra como pela boca do cano da

arma de fogo. Tendo em vista que a fungdo da mistura iniciadora é de ativar a reacéo de
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queima do propelente, entrando em contato com 0 mesmo através da abertura existente no
centro da base do cartucho de fogo central, os residuos da mistura iniciadora séo expelidos

pela boca do cano acompanhando o projétil até distancias significativas.

A presenca maior de chumbo no GSR-B pode ser explicada pela utilizacdo de um
projétil ndo encamisado, que entra em contato com 0 cano e pode provocar O
"enchumbamento do cano". Esta descrito na literatura®’ que a queima do propelente e o
atrito da passagem do projétil pelo raiamento interno do cano, produzem energia e
temperatura suficientes para fundir o chumbo incrustado, proveniente de tiros anteriores,
que podem ser arrastados pelo projétil e se depositar no material que sai pela boca do cano.

Este modelo indica que o teor de Pb no GSR-B pode ser maior que no GSR-C.

5.2 ANALISE ELEMENTAR E MORFOLOGICA DO GSR SINTOX

As particulas coletadas nos anteparos de culatra dos disparos de muni¢do Sintox sdo
marcadamente diferentes das observadas com municdo Sinoxid. As particulas esféricas

com contraste brilhante nas micrografias BEI s&o menos frequentes e ocorrem mais graos

irregulares de baixo nimero atbmico, como pode ser visto na Figura 31.

Figura 31: Residuos de disparo da municdo Sintox. Os pequenos pontos claros sdo
compostos por particulas de Pb esféricas menores que 1 um. Algumas particulas tém a sua
composicao indicada.

As particulas de baixo numero atdbmico sdo compostas por Oxido de silicio,

aluminio, célcio, potassio e outros elementos abundantes na crosta terrestre. Desta forma,
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o estabelecimento de uma categoria ‘“caracteristica” ¢ dificultada, tendo em vista que
qualquer contaminacdo com aluminossilicatos, abundantes no ambiente, poderia resultar
num falso positivo. O Unico tipo de particula "caracteristica” observado frequentemente foi
de gréos de nimero atémico baixo (Al, Si, K, O), recobertos com microparticulas esféricas

de Pb, menores que 1 um, que aparentavam a condensac¢do de um “spray” de Pb, como

pode ser visto desde a Figura 32 até a Figura 35.
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Figura 33: a) Micrografia BEI de particula de aspecto amorfo/botroidal e esferulitos
brilhantes aderidos; b) espectro EDS mostrando a presenca de Ca, Al, Si e um sinal de baixa
intensidade de Pb (Pb-Ma) dos esferulitos.
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Figura 34: a) Micrografia BEI de particula com aspecto euédrico e esferulitos brilhantes
aderidos; b) espectro EDS mostrando a composic¢ao da matriz (Al, Si) e dos esferulitos (Pb-
Ma).
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Figura 35: a) Micrografia BElI mostrando a presenca de dois esferulitos de alto nimero
atbmico; b) micrografia SEI da mesma particula, mostrando o aspecto escamoso, sem
evidéncias de cristalinidade; c) espectro EDS mostrando a presenca de Ca, Si, Al, K, Fe e
Pb (concentrado no ponto brilhante).
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Ainda que ndo incrustadas de microparticulas de Pb, grande nimero de particulas
apresentou morfologia anédrica, de aspecto botroidal. As composic6es das particulas deste
tipo foram extremamente variadas, porém em sua maioria continham elementos leves como
Al, Si, Mg ou Ca e em geral apresentavam alto teor de oxigénio. Ndo apresentavam a
composicdo de feldspatos (NaAlISisOs, ou KAISizOg ou CaAl2Si»Og), que séo abundantes
na crosta terrestre. Um exemplo de particula anédrica contendo Si, Al, Mg, Ca Cl, Ti e Fe

esta mostrado na Figura 36, circundada de esferulitos de chumbo.
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Figura 36: a) Micrografia BEI de aglomerado botroidal e esferulitos brilhantes; b)
espectros EDS do aglomerado contendo Ca, Mg, Al, Si, Cl e Fe e do ponto brilhante
(circulo).

Particulas angulares (euédricas), com composicdo compativel com minerais
também foram encontradas, porém com menor frequéncia, como p.ex. na Figura 37, onde

uma calcita esta incrustada em um gréo de composicédo inespecifica.
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Figura 37: a) Micrografia BEI de grdo claro euédrico aderido em grdo mais escuro;
b) espectros EDS do grdo claro (Ca, O, C) e da parte escura do grdo (Ca, K, ClI, S, Si, Al,
Mg, Na, O).

Apesar de a municdo Sintox ter o projétil encamisado e de ndo ter Pb na mistura
iniciadora, foram encontrados splashs de chumbo e agregados de chumbo (eventualmente
contendo outros elementos), como mostrado nas duas imagens da Figura 38.

Figura 38: a) Micrografia BEI de um splash de Pb proveniente da culatra do tiro Osp da
municdo Sintox; b) BEI de aglomerados botroidais de Pb (parte clara do aglomerado) e Pb
com carbono (parte escura do aglomerado).

A presenca de Pb nos residuos de culatra de disparos de tiro de munic¢éo Sintox
evidencia que o Pb ndo é apenas proveniente da mistura iniciadora, mas também pode ser
proveniente de incrustagdes vaporizadas pela explosdo do primer e do propelente.
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5.2.1 Quantificacdo de GSR-C da municio Sintox

Nos residuos de disparo da muni¢do Sintox foram analisadas 903 particulas e foram
encontrados um grande nimero de elementos, Esta variedade de composi¢des tornou dificil
a categorizacdo das particulas, porque os critérios para inclusdo ou ndo das particulas

analisadas no contexto das "particulas de GSR" nédo era univoco.

A frequéncia de contagem daqueles elementos detectados em mais de duas

particulas de residuo Sintox est4 mostrada na Figura 39.
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Figura 39: Frequéncia de elementos no conjunto de particulas analisadas no GSR-C
Sintox.

A figura mostra que os elementos mais frequentes foram Si, Al, Ca, K, Mg e Pb.
com 70,7 % particulas contendo Si, 63,0 % contendo Al, 36,0 % com K, 20,8 % contendo

65



Cae 13,4 % com Mg. A presenca destes elementos esta de acordo com o observado por

autores que analisaram a munig&o Sintox da CBC?246,

Apesar dos "tiros de limpeza" antes dos tiros de diferentes distancias, constatou-se
um namero relativamente alto de particulas contendo Pb. Isto pode ser parcialmente
justificado pelo fenbmeno de enchumbamento do cano da arma, tendo em vista que foi
utilizada a mesma arma com que foram disparados os tiros de municdo convencional.
Eventualmente pode ter ocorrido o rompimento de camisa do projétil e exposic¢ao do nucleo
de Pb por alguma deformacgdo na cdmara ou no cano da arma. A presenca de Pb foi
constatada em 108 (12,0 %) particulas. Vale notar que a presenca de Pb pode ser ainda
maior, tendo em vista que muitas particulas analisadas apresentaram esferulitos de chumbo
muito pequenos (Figura 32 a Figura 38), que podem passar despercebidos na analise por
EDS da particula.

A frequéncia percentual de Si, Al, K, Ca, Mg e Pb em relacdo ao subconjunto de
851 particulas que continham qualquer um destes elementos estd mostrada na Figura 40,

individualizada por distancia de tiro e na média.
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Figura 40: Percentual de particulas que mostraram a presenca dos elementos Si, Al, K, Ca,
Mg ou Pb nas # particulas de residuo coletadas na culatra dos tiros com municéo Sintox.
Frequéncia média da presenca destes elementos nas 851 particulas.
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Observando a evolucdo da frequéncia dos elementos nos tiros consecutivos, 0S
primeiros dois tiros mostraram teores baixos de Pb, e depois o nimero de particulas
contendo chumbo subiu no terceiro tiro (Ocp), voltando a cair nos trés tiros seguintes, para
subir nos dois ultimos. Os elementos Al e Si ocorrem geralmente juntos, apresentando razdo

de teores semelhantes..

Os elementos encontrados nas particulas foram agrupados conforme as
combinacges detectadas. O numero das particulas com combinacéo encontrada em mais de
6 particulas estd mostrado na Figura 41. As demais 102 particulas estdo em 59 categorias

composicionais distintas, que estdo enumeradas no Anexo A.
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Figura 41: Combinac6es dos elementos mais frequentemente observados nas particulas de
GSR-C Sintox
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As combinacGes mais encontradas foram dos elementos Si, Al, K, Ca, Mg e Pb,
combinados entre si ou com outros elementos (frequentemente com oxigénio, que, porém
ndo foi considerado no levantamento dos elementos presentes). Nas 903 particulas
analisadas nos residuos da municéo Sintox foram encontradas 30,5 % particulas de AISiK,
12,9 % de AlSi, 8,3 % de Pb, 7,3 % de AISiCa, 6,5 % de Si e 4,7 % de Ca.

As composicBes nos residuos da municdo Sintox sdo variadas demais para o
estabelecimento de categorias para fins de identificacdo de residuo de disparo, como é
possivel fazer na municéo Sinoxid. Também o fato de que na municédo Sintox predominam
os elementos leves dificulta a discriminacdo do GSR Sintox de residuos ambientais, tendo

em vista que as combinacdes de Al e Si sdo extremamente frequentes na crosta terrestre.

A deteccdo de Pb nos residuos de culatra da munigdo Sintox em todos os oito
disparos efetuados parece indicar a contaminacdo da arma com disparos anteriores com
municdo ndo encamisada ou com primer contendo estifnato de chumbo. Esta possibilidade
deve ser tomada em consideracdo para uma eventual producdo de padréo operacional para

analise de GSR de munig&o Sintox.

Os resultados deste estudo indicam que a deteccdo de GSR de munigdo Sintox
apenas € univoca, quando se observa esferulitos de chumbo aderidos as particulas de
composicao qualquer (em geral elementos leves). No caso deste estudo, em que 0s tiros
foram disparados com arma que ja havia disparado tiros com municdo de projétil de
chumbo ndo encamisado e com primer Sinoxid, poderia se supor que o Pb detectado é
proveniente da contaminacdo da arma. Neste estudo ficou evidente que o enchumbamento
do cano pode contribuir para vestigios chumbo em pelo menos oito tiros subsequentes. O
pequeno volume dos esferulitos de chumbo (da ordem de 0,01 a 0,02 pm®) pode ser suprido
pelo chumbo incrustado no raiamento do cano, mesmo que o volume destas incrustagdes

perfaca apenas algumas centenas de pm?®,
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5.3 CARACTERIZACAO DAS FASES DO GSR
5.3.1 Difracao de raios X do GSR Sinoxid

O difratograma do GSR da munic¢do Sinoxid (Figura 42) foi obtido de residuos de
deflagracdo da espoleta coletados sobre uma lamina de vidro. Mostrou a presenca de:

¢ Nitrobarita —Ba(NO3),, (PDF 24-0053) em azul,

e Oxido de bario e aluminio —-BaAl,O4, (PDF 17-0303) em verde,
e Ba-— (PDF 18-0148) em preto,

e Pb- (PDF 87-0663) em cinza,

e Aluminossilicato de ferro e magnésio— ferrocarfolita (PDF 33-0655) em vermelho.

O difratograma apresentou background baixo, indicando pouco material amorfo na
amostra. A largura das linhas permite estimar os tamanhos de cristalitos utilizando a
equacdo de Scherrer, O didmetro dos cristalitos é da ordem de 30 a 40 nm, compativel com
resfriamento rapido depois da deflagracdo da espoleta. Os elementos presentes nas fases
sdo compativeis com os elementos que compdem a mistura iniciadora, porém sdo produtos
de reacdo. Ba e Pb sdo encontrados no estado metalico, mas Ba também ocorre como nitrato
e como fase 6xida junto com aluminio. A presenca de uma fase contendo Ba e Al em teores
que correspondem a um composto majoritario no difratograma corrobora os resultados
microanaliticos e representa a categoria "NOVA" de particulas caracteristicas de GSR

proposta na secdo anterior.
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Figura 42: Difratograma dos residuos de deflagracdo de espoleta Sinoxid, com barras que
identificam as posi¢des dos picos das fases detectadas: Ba(NOz). em azul, BaAl,Os em
verde, Ba em preto, Pb em cinza e ferrocarfolita em vermelho.

5.3.2 Difracao de raios X do GSR Sintox

O difratograma dos residuos de tiro da municdo Sintox apresentado na Figura 43
mostra diferengas marcantes em relagdo ao GSR Sinoxid. Além de fases cristalinas
diferentes, o difratograma demonstrou a presenca de uma fragdo amorfa inespecifica

através do background elevado. As fases cristalinas identificadas foram:

e Nitrato de potassio KNO3 (PDF 74-2055) em verde,
e Aluminio metalico (PDF 85-1327) em preto,

e Feldspato potéassico (microclinio- PDF 83-1253) em cinza claro.
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Figura 43: Difratograma dos residuos de deflagracdo de espoleta Sintox, com barras que
identificam as posicdes dos picos das fases detectadas: quartzo em azul, cristobalita em
ciano, nitrato de potassio em verde e Al em cinza.

O difratograma mostra como caracteristica proeminente uma banda larga que
corresponde a presenca de material amorfo, o que é condizente com a observagdo das
inimeras particulas escamosas, botroidais ou sem habito cristalino. Pela analise da largura
de linhas, utilizando a equacdo de Scherrer, pode-se estimar o tamanho dos cristalitos de
microclinio, que € da ordem de 20-25 nm. Sua composi¢do € compativel com a combinacao
AISIK, observada em aproximadamente 30 % dos grdos analisados no GSR Sintox. As
fases observadas sao compativeis com os resultados de microanalise, com a notada auséncia
do chumbo. Como a amostra para DRX foi obtida pela deflagracdo da espoleta, sem a
utilizacdo de uma arma, a explosdo da mistura iniciadora ocorreu longe do projétil e do
cano da arma. Portanto, a auséncia de Pb nesta amostra permite afirmar que a abundante
presenca de esferulitos de chumbo no GSR de munic¢do Sintox obtido por disparo de

revolver esta relacionada com o chumbo incrustado no raiamento interno do cano da arma.
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5.4 CARACTERIZACAO PRELIMINAR DOS TECIDOS

Um dos objetivos centrais deste trabalho foi a observacao da alteracdo de fibras de
tecido submetidos a disparo de arma de fogo com municdo Sinoxid. Os tecidos utilizados
para 0s ensaios de disparo foram adquiridos no comércio de Porto Alegre. Foram usados
malha branca de algodao (em metro), brim azul “de algoddo” (constatou-se posteriormente
que era um brim misto de fibra sintética e algodao) em metro e “camiseta de torcedor” de
malha sintética vermelha. As fibras sintéticas dos tecidos foram identificadas por

espectroscopia micro Raman e o tecido foi caracterizado utilizando um MEV de baixo
Vacuo.

5.4.1 Espectroscopia Raman das fibras sintéticas

As fibras sintéticas da urdidura do brim e da camiseta de torcedor foram destacadas
e analisadas no espectrdmetro micro-Raman, focando o laser sobre cada fibra. As fibras
apresentaram fluorescéncia forte, que diminuiu com tempo de exposicdo ao feixe do laser
("bleaching™), permitindo identificar os picos caracteristicos do poliéster. Os espectros

obtidos estdo comparados com um espectro padrdo na Figura 44.
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Figura 44: Espectros Raman da malha sintética (cinza escuro), da urdidura do jeans (cinza
claro) e o espectro padrédo de poliéster (vermelho).
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5.4.2 MEV da malha branca de algodao

A malha de algodao utilizada neste trabalho é composta por fios entrelacados em
pontos de tricd com aproximadamente 0,6 mm de largura e 0,5 mm de altura. Os fios
apresentam um didmetro aproximado de 0,25 mm e sdo fiados por torcdo de
aproximadamente 50 fibras de algod&do. Estas fibras primarias de algoddo apresentam a
seccao transversal caracteristica em tubo colapsado, apresentando didmetro maior de
aproximadamente 10-15 um e comprimento entre 2 e 5 cm. A aparéncia da malha (lado

direito e lado avesso), do fio desfiado e das fibras estdo mostradas na Figura 45.

XS0l =500 1950 7Pa: X305 = S500[m 4915017 Pa

40" = S00pm 101501 7Pa %500 S0pm| 19150 17

Figura 45: Micrografias BEI de a) malha de algodéo, lado direito; b) malha de algodéo,
lado avesso; c) fio composto por fibras de algodéo; d) fibras de algodao.
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5.4.3 MEV do tecido de brim

O brim utilizado neste trabalho apresenta fios brancos sintéticos na urdidura e fios
azuis de algodao na trama. A tecelagem ¢ do tipo “twill weave” dois por um, em que o fio
da trama passa por cima de dois fios da urdidura e por baixo de um sé, sendo deslocado por
um fio (da urdidura) nas carreiras seguintes, o que estabelece um padrdo de nervura
diagonal, caracteristico do brim (denim), o que pode ser observado na Figura 46.

- 10150 18Pa

Figura 46: Micrografia BEI do brim do tipo “twill weave” utilizado neste trabalho: a
urdidura (vertical) e trama (horizontal). A nervura diagonal esté indicada por uma seta.

Os fios da urdidura contém aproximadamente 30 fibras sintéticas (com seccao
transversal retangular de 10 um x 6 um) sem fiagéo (torcéo), enquanto que os fios da trama,
fiados com torgdo acentuada, contém aproximadamente 50 filamentos de algodéo. Os fios

e as fibras que comp&em o brim podem ser visualizadas na Figura 47.
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Figura 47: Micrografias BEI de a) fio sintético da urdidura do brim; b) fio torcido de
algoddo da trama do brim; c) fibra sintética da urdidura; d) fibra de algodao da trama.

5.4.4 MEYV da malha sintética

A malha sintética foi adquirida no comércio informal em Porto Alegre e consistia
de tricot, com pontos de trico de largura de 0,5 mm e altura de 0,7 mm, fabricada com fios
sem torcdo, compostos de aproximadamente 30 filamentos com seccdo retangular

(aproximadamente 15 um x 6 um), mostrado nas micrografias da Figura 48.

15KV X301 H500pm; 19/5017P! 15kV. %300 S0pm 19°50118Px

Figura 48: Micrografias BEI de a) malha sintética utilizada neste trabalho; b) fibras
sintéticas que comp&em o fio multifilamentar das amostras de malha sintética.
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5.5 ALTERACOES MACROSCOPICAS NOS TECIDOS

As diferentes caracteristicas do aspecto macroscopico das amostras de tecido
submetidas a tiro sdo evidenciadas nas Figuras 49 a 51, para permitir uma avaliacdo do
efeito causado pelos disparos em diferentes distancias

5.5.1 Malha de algodao

Os esfumacamentos sobre as malhas de algod&o atingidas com diferentes distancias

de tiro podem ser observados na Figura 49.

0 mm com pressao 0 mm sem pressao 25 mm

5cm 5cm 5cm

50 mm 100 mm 200 mm
F R i
,_*: o, %
Tl
5cm 5cm 5cm

Figura 49: Imagens Opticas de orificios de entrada de projetis em a malha de algodéo
alvejada com tiros disparados em diferentes distancias.

A amostra atingida com uma distancia de 25 mm apresentou uma maxima
concentragcdo de particulado tipico, produzindo o fenémeno ja descrito como “zona de
esfumagamento”. Com distancias menores, a deposi¢cdo de GSR foi intensa em um raio
menor a partir do furo. Com distancias maiores que 25 mm o esfumagamento foi menos

intenso e 0 nimero de particulas GSR encontradas foi menor.
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O comportamento elastico—plastico da malha de algoddo também foi alterado,
dependendo da distancia do tiro. Até 25 mm o rasgamento da malha foi o aspecto mais
relevante, enquanto em distancias maiores, a malha se alongou junto com o deslocamento

do projétil, mostrando uma deformacéo permanente (enrugamento).
5.5.2 Tecido (brim) de fibras de algodao e sintéticas

Diferente da malha branca de algod&o, sobre o brim o esfumacamento foi mais
dificil de visualizar, como demonstrado na Figura 50. Apesar de ter sido utilizado 0 mesmo
tipo de municdo, a mesma arma e as mesmas configuracbes geométricas da posicdo do
atirador em relagéo ao alvo, o esfumagcamento aparente foi bem menor. Esta dificuldade foi
observada também por Kersh et al. % que propuseram a utilizagio de luz com comprimento
de onda de 445 nm para visualizar o GSR presente na amostra através de fluorescéncia do
material depositado e Vinokurov et al, que recomendam o teste de Griess para dar maior

realce aos residuos®.

0 mm com pressao 0 mm sem pressao 25 mm
50 mm 100 mm 200 mm

Figura 50: Imagens Opticas de orificios de entrada de projéteis em brim alvejado com tiros
disparados em diferentes distancias.

O comportamento do brim foi diferente da malha de algodédo, tendo em vista a
diferenca dos dois tipos de entrelagamento de fibras. O brim, que apresenta a elasticidade
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muito menor que a malha, ndo apresenta deformacéo plastica permanente ao longo do plano
do tecido, mas apenas rompimento, cuja extensdo dependeu da energia do projétil no
momento do impacto. Nos dois tiros disparados “a queima roupa” (encostados) 0correu o
rasgamento das fibras sintéticas da urdidura (brancas), enquanto que as fibras de algodéao
da trama (azuis) se mantiveram integras. Nos tiros em distancias maiores romperam tanto

a urdidura como a trama.

5.5.3 Alteracoes macroscopicas na malha sintética

A malha sintética apresentou as maiores alteracdes macroscopicas dos trés tipos de
tecido analisados. Na Figura 51 estdo as amostras ensaiadas em diversas distancias de

disparo.

0 mm com pressao 0 mm sem pressao 25 mm

50 mm 100 mm 200 mm

Figura 51: Imagens dpticas da malha sintética alvejada com tiros disparados em diferentes
distancias.

As imagens mostram que os disparos em curtas distancias (menores ou igual a 25
mm) provocaram deformacdo na malha e rompimento em escala muito maior que o
didmetro do projétil, enquanto que em distancias maiores o furo corresponde

aproximadamente ao diametro do projétil.
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5.6 ALTERACOES MICROSCOPICAS DAS FIBRAS TEXTEIS.

As alteracdes microscopicas nos diferentes tecidos téxteis podem ser avaliadas sob

dois aspectos distintos:

i) A alteracdo das fibras na margem do furo.

i) O recobrimento das fibras com GSR na proximidade do furo do projétil.

As imagens que ilustram estes aspectos das alteracGes foram obtidas no MEV de
baixo vacuo no modo de “elétrons retroespalhados” (BEI), de modo que o contraste
observado é devido a topografia e ao nimero atdbmico. Todas as fibras téxteis apresentam
tons de cinza escuros, por terem nimero atbmico baixo, enquanto que o GSR tem contraste
brilhante. A condicdo de pressdo no interior da cdmera do MEV (em Pa) utilizada para a

aquisicao das imagens esta indicada na legenda de cada figura.
5.6.1 Alteracdes microscépicas das fibras da malha de algodao

Para visualizar a regido em torno do furo, foi confeccionado um mosaico de 9
micrografias da amostra de malha de algodao submetido a tiro a 50 mm (Figura 52), onde

se observa o rasgamento mecénico das fibras em torno do furo do projétil.

Figura 52: Mosaico de micrografias (BEI) da amostra submetida a tiro com distancia de
50 mm mostrando a distribuicdo heterogénea de GSR e a presenca de propelente
incombusto (setas brancas). As micrografias foram adquiridas em 15 Pa.
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Na amostra submetida a tiro encostado com pressao se observa grande deposi¢édo

de particulado de alto nimero atémico proximo ao furo, enquanto que a deposicdo em

regides a poucos milimetros de distancia (Figura 53b) é menor.

x22

Figura 53: a) Margem do furo de projétil disparado a 0 mm com pressdo; b) local de
rasgamento mais distante do furo central.

Mapas de raios X caracteristicos (Figura 54) obtidos na proximidade do furo
mostram que as fibras (mapas de C-K e O-K) estéo recobertas com GSR rico em chumbo
(0o mapa de Pb-M, tem escala de intensidade de 0-10). Os teores de Sh e Ba sdo mais baixos

(escala de intensidade de 0-3), e ndo permitem discriminar a textura das fibras.

o —1s[0K] o [T

Figura 54: Imagem BEI (Grey) e mapas de raios X caracteristicos dos elementos C, O, Sb,
Ba e Pb, a 3 mm da borda do furo obtido em malha de algodao com disparo encostado com
pressao.
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Proximo ao furo do projétil se observa um grande numero de particulas de 5-10 um,
com aspecto de gota. Andlises por EDS (Figura 55) indicam que sdo compostas
principalmente de chumbo. A morfologia indica impacto ainda no estado liquido,

permitindo estimar temperaturas de deposicao acima de 327°C.
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Figura 55: a) Micrografia BEI e b) espectro EDS da particula indicada com seta, mostrando
que ela é composta majoritariamente por chumbo.

No espectro de raios X caracteristicos obtido na amostra submetida a tiro a 25 mm
(Figura 56), o GSR detectado mostra a presenca de Al, Pb e Ba (particula da categoria
"NOVA").

(]

Sh

Al

Figura 56: a) Micrografia BEI da amostra com disparo efetuado a 25 mm, mostrando
particula caracteristica de GSR (seta branca); b) espectro da particula indicada com seta,
com picos de Al, Ba, e Pb.
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5.6.2 Alteragdes microscépicas das fibras do brim

Quando observado no MEV, o comportamento dos dois tipos de fibras presentes no
brim foi marcadamente distinto: os fios da trama, que faziam a cobertura externa (aparente)
na maior parte do tecido, ficaram recobertos de GSR, exceto nos locais onde ficavam

"sombreados” pelos fios da urdidura, como pode ser visto na Figura 57.

r.-~';" y
S ALY
“210°8 1850 15Pa

L

Figura 57: Micrografia BEI da margem do furo em brim, por tiro disparado encostado,
sem pressdo, mostrando os fios da urdidura rompidos e o desfiamento dos fios da trama,
sobre os quais se V€ o contraste das regiées sem recobrimento de GSR (escuras), que foram
“sombreadas” pelo cruzamento dos fios da urdidura.

A densidade de depdsitos de GSR em diferentes distancias da borda do furo pode

ser observada na Figura 58
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17 50 15Pa

15kVi x1,000 “310pm 17'5015P4:] - 15KV, 'x1,000 X 17 50 15Pa

Figura 58: Recobrimento de GSR no brim atingido a 0 mm com pressdo em a) 3 mm da
borda do orificio; b) 5 mm da borda; ¢) 7 mm da borda, d) 9 mm da borda do orificio.

O rompimento dos fios da urdidura teve comportamento distinto em duas situagdes:
em tiros a curta distancia (encostado) os fios sintéticos da urdidura rompiam por fuséo,
muito antes do rompimento das fibras de algodao da trama. Em distancias maiores ou iguais

a 25 mm, a ponta rompida dos fios sintéticos ndo mostra evidéncias de fusdo (Figura 59).
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Figura 59: Micrografias BEI mostrando o rompimento das fibras sintéticas do brim:
a) por fusdo em curta distancia de tiro (O mm sem pressao); b) por rompimento mecanico,
com alteracédo da flexibilidade das fibras e fratura em distancias de tiro maiores (50 mm).

O rompimento das fibras de algodao do brim (Figura 60) se mostrou semelhante as
fibras da malha de algodéo, porém foi sistematico apenas a partir de distancias de disparo
acima de 25 mm, tendo em vista que em distancias inferiores ocorria 0 rompimento da

urdidura, poupando a trama de algodéo.

x150.100um T L "18'50,15Pa | L5KVe 2. X4505. - A00pm 17 50 18Pa

Figura 60: Micrografia BEI de fibras de algod&o do brim rompidas: a) disparo a 0 mm com
pressdo; b) disparo a 25 mm de distancia.
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5.6.3 Alteragdes microscépicas de fibras de malha sintética

A malha sintética submetida a tiros de contato com ou sem pressdo mostrou bordas
do furo de projétil com pouco desfiamento, devido a fusdo e soldagem dos fios, como pode
ser observado na Figura 61.

20 50 11Pa

19 50 11Pa x400 50pm 18 50 11Pa

Figura 61: Micrografias BEI a) Overview do furo do disparo 0 mm sem pressdo;
b) detalhes da area 1 e c) da area 2 da alteracao de fibras sintéticas apds disparo 0 mm sem
pressao.

Apenas em distancias de tiro acima de 50 mm ocorreu o desfiamento da borda e o
rompimento dos fios sem fuséo (Figura 62).
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Figura 62: Micrografias BEI da malha sintética, na margem do furo obtido com projétil
disparado a 100 mm. a) Overview da borda (escala de 1 mm); b) rompimento sem fusdo e
recobrimento das fibras com GSR (escala de 100 pum).

O tipo de alteracdo observado em todas as fibras dos tecidos ensaiados esta
resumido na imagem composta da Figura 63, em que estdo mostradas fibras rompidas na
borda dos orificios provocados pelos projéteis. Os fios da malha de algodao mostraram um
comportamento semelhante aos fios de algodao do brim. O fio de poliéster do brim fundiu
apenas em distancias de tiro com contato (Osp e Ocp), enquanto o fio da malha de poliéster,
sem a protecdo da trama de fios de algoddo, fundiu ainda com tiros em distancia de 25 mm.
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Figura 63: Micrografias BEI obtidas em baixo vacuo das fibras na borda dos furos, nos
tiros disparados nas diversas distancias (indicadas em mm em cada linha). Os tipos de fibra
e o0 tecido de origem estdo indicados no alto de cada coluna. A largura das imagens € de

630 pum.
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5.7 DISTRIBUICAO DE GSR EM FUNCAO DA DISTANCIA DO FURO

Na malha sintética foi realizado um estudo da distribuicdo do GSR em funcéo da
distancia de disparo e da distancia radial da borda do furo. As imagens obtidas estdo
mostradas na Figura 64.

Sem pressao

em mm (coluna) e da distancia do furo em mm (linha). Largura das imagens 130 um. Nesta
figura e nas demais, “sem pressdo” significa tiro com a boca do cano levemente encostada
no anteparo.
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Figura 64: Recobrimento das fibras da malha sintética em funcdo da distancia de disparo
(coluna) e da distancia do furo em mm (linhas). Largura das imagens 130 um. (Continuacao
da pagina anterior)

Para quantificar o grau de recobrimento das fibras em funcéo da distancia da borda
e em funcdo da distancia de disparo, as micrografias tiveram seu contraste aumentado e a
profundidade de cores binarizada, de modo que os de pixel claros passaram a ser brancos,
e os demais foram convertidos em pixel pretos. Nos casos em que o software convertia
regides de carregamento elétrico em pixel brancos, estes foram removidos manualmente.
A Figura 65 mostra o resultado da binarizacdo aplicada as micrografias da Figura 64.
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Figura 65: Binarizacdo da micrografias da Figura 64, para permitir a quantificacdo do
percentual de recobrimento com GSR. Largura das imagens 130 um.
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Sem pressao 25 mm 50 mm 100 mm 200 mm

Figura 65: Binarizacdo da micrografias da Figura 64, para permitir a quantificacdo do
percentual de recobrimento com GSR. Largura das imagens 130 um. (Continuagao).

Quando a area de pixel brancos é comparada a area total da imagem, obtém-se o
conjunto de curvas da Figura 66, que mostram a reducédo de recobrimento em funcdo da

distancia radial da borda do furo para os tiros Osp, 25 mm, 50 mm, 100 mm e 200 mm.
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Figura 66: Evolucdo do percentual de recobrimento das fibras em funcdo da distancia
radial do furo, para os tiros Osp, 25 mm, 50 mm, 100 mm e 200 mm.

Esta distribuicdo de GSR tem alcance semelhante ao da fuligem (enegrecimento)
observado nas imagens Opticas (Figura 49 até Figura 51: Imagens Opticas da malha sintética
alvejada com tiros disparados em diferentes distancias., porém pode ser discriminada sobre

tecidos de qualquer coloracao.

A reducéo de recobrimento R em fung&o da distancia radial da borda do furo x (em

mm) € aproximadamente um decaimento exponencial, conforme a equacédo
R = A exp(-Ax)

onde A é a densidade percentual de GSR na borda do furo e A a constate de
decaimento, como pode ser visto na Figura 67, onde as cinco curvas da Figura 66 estdo
ajustadas com esta equacdo. A constante de decaimento pode ser expressa em funcdo da
distancia necessaria para que o recobrimento caia a metade, ou seja Ry, = In 2/1. Os valores

de A, 1 e Ry, dos tiros disparados em diferentes distancias estdo mostradas na Tabela 6.
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Figura 67: Ajuste de decaimento exponencial da densidade de recobrimento com GSR
para as distancias de tiro: a) 0 mm-sp; b) 25 mm; ¢) 50 mm; d) 100 mm; e) 200 mm.

Tabela 6: Valores de A, 1 e Ry do ajuste exponencial da densidade de recobrimento com
GSR em funcéo da disténcia radial da borda do furo para os tiros Osp, 25 mm, 50 mm, 100

mm e 200 mm.

Distancia de tiro 4 A Ry=1n2/4
(mm) (mm™) (mm)
0 0,25 0,84 0,8
25 0,5 0,24 2,9
50 0,3 0,08 8,7
100 0,17 0,06 11,6
200 0,04 0,04 17,3
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Pode ser observado na Tabela 6 que a distancia para reducdo do recobrimento para
metade (Rx) depende da distancia em que o tiro foi disparado e pode ser considerada
caracteristica para determinado tipo de municdo e dispositivo de disparo, neste caso

munigdo Sinoxid e revélver de seis tiros e cano de trés polegadas.

Na literatura esta reducéo foi medida em funcéo do teor de Sh no entorno do furo,
constatando decaimento exponencial em funcdo do quadrado da distancia radial da borda.
Naquele trabalho foi estudada a distribuicdo dos residuos para tiros disparados em distancia
maiores que 30 cm, e o autor fez a ressalva que com outras distancias de tiro este padréo
nédo é obedecido, propondo uma correcao que leva em conta a viscosidade do ar, que altera
o transporte de particulas contendo Sb, com densidade diferente das que contenham p.ex.
chumbo. O mesmo autor estudou também a diferenca na retencdo de particulado sobre
tecido e sobre anteparos de papel filtro, explicando a presenca mais abundante de

particulado sobre tecido com a maior capacidade do tecido de retencdo de GSR.
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6CONCLUSOES

6.1 SINOXID VERSUS SINTOX

A comparacao entre os residuos das municdes Sinoxid e Sintox corroborou o fato
conhecido de que existem diferencas fundamentais entre os dois e que é possivel diferenciar

residuos de munig&o Sinoxid de residuos de munigéo Sintox por MEV/EDS.

Nas amostras produzidas com municdo Sinoxid as particulas de GSR-C e GSR-B
foram atribuidas as seguintes categorias caracteristicas (PbSbBa, PbBa), consistentes
(PbSb, PbBa, Pb, Sb, Ba), “NOVA” (BaAl204) e outras (Al, Fe, Zn, Sn, etc.). As particulas
de Pb e Sb podem ser originarios da mistura iniciadora ou do projétil, Ba pode ser
proveniente da mistura iniciadora ou do propelente, Sn pode ter origem na mistura
iniciadora, no projétil, no propelente ou no estojo. No residuo Sinoxid a composi¢do das
particulas é bastante heterogénea. Dada a dificuldade de se obter dados acerca da
composicdo de misturas iniciadoras e propelentes dos diversos fornecedores, é conveniente
comparar o material coletado na méo do atirador com o material coletado nos estojos
percutidos encontrados na cena do crime. Tendo em vista que o numero de particulas

coletadas em geral € baixo, as conclusdes periciais devem ser cautelosas.

Nos residuos de muni¢do Sintox foram observadas composic¢@es contendo AlSIK,
AlSi, Pb e AISiCa. Destas categorias trés tém composicdo semelhante a minerais
abundantes na crosta terrestre (aluminossilicatos em geral). Exceto pela presenca dos
esferulitos de Pb, ndo se tem indicativo seguro para afirmar que estes residuos sao

provenientes de disparo de arma de fogo.

As categorias da norma ASTM®® ndo contemplam suficientemente a variedade de
composic¢des de munigdes existentes no mercado, sendo direcionada para munigéo do tipo
Sinoxid. As micrografias de particulas representativas das duas municdes estudadas
(Sinoxid e Sintox) mostram que o denominador comum entre 0s vestigios € a presenca de

esferulitos submicrométricos de metais pesados, principalmente chumbo.

A busca por particulas que comprovem o disparo de arma de fogo com MEV/EDS,
mesmo sem o software de busca automatizado, mostrou-se adequada e viadvel para a

determinacdo de GSR dentro da préatica forense de investigacdo na Pericia Oficial do Estado
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do Rio Grande do Sul. O protocolo de analise deve ser adequado para as diferentes
municdes. Para municdo Sinoxid, a analise deve ser feita no modo de elétrons
retroespalhados e a imagem deve ter seu brilho e contraste calibrados para privilegiar a
visualizagdo de metais pesados. O EDS indicaré a presenca da combinacdo de elementos
indicativos ou caracteristicos. Para municdo Sintox a analise devera ser feita no modo de
elétrons secundarios, que permitem magnificacbes maiores, e a identificacdo de GSR sera
pela constatacdo da presenca de esferulitos submicrométricos de chumbo, que demonstram

a proveniéncia de arma de fogo.

A presenga de uma fase caracteristica de BaAl.O4em GSR-Sinoxid néo é reportada
na literatura e tendo em vista que inimeras particulas com composic¢do compativel foram
encontradas no contexto deste trabalho, propde-se esta composi¢cdo como nova categoria
caracteristica de GSR de municdo CBC.

No GSR Sintox a observacao caracteristica de microesferulitos de chumbo pode
estar associada ao enchumbamento e impregnacao de residuos de espoletas tradicionais
decorrentes de disparos anteriores com municdo tradicional. Esta limitagcdo ndo invalida a
andlise, tendo em vista que a municdo Sinoxid é muito mais presente no crime no Brasil, e
0 atirador comum ndo ira produzir uma limpeza rigorosa no equipamento ao trocar de

municdo convencional para NTA.

Desta forma os testes com MEV/EDS que constatem a presenca de Ba, Pb e/ou Sb
ou a presenca de microesferulitos de chumbo foram corroborados sendo vélidos para

estabelecer conhecimento acerca do(s) tiro(s) objeto(s) de investigacao.

6.2 ALTERACOES DE TECIDOS SUBMETIDOS A DISPARO DE ARMA DE
FOGO

Os ensaios realizados com tiros de muni¢do Sinoxid disparados sobre tecidos
encontrados em cenas de crime no Estado do Rio Grande do Sul mostraram que existem
importantes informagdes tanto na alteragdo da fibra como na distribui¢éo de residuos de
tiro em volta do rompimento do tecido furado pelo projétil.
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Fibras de poliéster no tecido alvejado permitiram estimar distancias de tiro tipo
"encostadas” por fusdo das fibras, tipo “distancias curtas" (abaixo de 5 cm), por
apresentarem rompimento por fusdo, enquanto que em distancias maiores ocorre o

rompimento mecanico. Fibras de algod&o apresentaram apenas rompimento mecanico.

A deformacdo macroscopica do tecido, o alcance radial do esfumagamento,
apresentaram correlacdo com a distancia de disparo. Foi desenvolvida uma medida
quantitativa através da medida com MEV do recobrimento de fibras com GSR, que mostra
um decaimento exponencial em fungdo da distancia radial do furo do projétil, cuja constante

de decaimento apresenta dependéncia da distancia de disparo.

6.3 CONSIDERACOES FINAIS

A partir da constatacdo de que ndo existe GSR genérico e sim um GSR para cada
tipo de espoletamento, propelente e constituicdo de cartuchos e projéteis, torna-se oportuno
considerar que sdo necessarias mais pesquisas detalhadas sobre a natureza das particulas
dos residuos e que € preciso obter padrdes de GSR das munig¢des reais mais encontradas na
area de atuacdo de cada 6rgdo de pericia oficial. As trocas de informacdo entre as
instituicOes sobre os diferentes GSR encontrados permitira manter-se permanentemente
atualizado sobre as munic¢des utilizadas para atividade de crime ou repressdo ao mesmo.
Este tipo de abordagem poderia trazer informacGes ndo somente sobre a producao de tiro,

mas também responder a questdes acessorias sobre a origem da municao.
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ANEXO A

Enumeracdo de composicBes encontradas em residuo de GSR Sintox, com

contagens com menos de 7 particulas em 903 analisadas.

Composto
AlSiFe
AISIKTi
CuZn
MgSiFe
AISiPb
MgAISiKFe
SbPb

SCa

AlPb

Ag

AlBa
AlBaPb
AlCa
AlSbBaPb
AISiKCa
AISITi
MgAISiFe
MgAISIK
MgFe
MgSiCaFe
PCa

TiFe
AlCaPMn
AlCaTi
AICIK
AlCu
AlCuzn
AlFe
AIKCuzn
AIKPDb
MgAIPDb
AlSiBa
AlSiBaPb
AlSiCaPb
AlSiFeNi
AlSiKCuBa

Quantidade
6
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AlSiKFe
AISIKPb
AlSiSbBaPb
AlTi

CaFe

CICu
ClIFeNi
CIKZn
CIPb

FeSi

KPb
MgAlICa
NaAlPb
NaAISiCIK
NaAISiK
NaAIlSiKCa
SbBaPb
SFeSh

SiK

SiPb

SiTi

Zn

TOTAL
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ANEXO B

Comparacio de residuos de disparo de munigio convencional e ecolégica por mapeamento
elementar e determinacio de fases por difraciio de raios X

M.A.Z. Vaconcellos'” , R.Hinrichs"* , C.Gasparoni® , P.O. Frank**
' Laboratdrio de Microandlise Instituto de Fisica UFRGS
? Instineto de Geociéncias UFRGS
' Programa de Pés-( iraduagdo em Fisica UFRGS
* Programa de Pos-Graduagio em Ciéncia dos Materiais UFRGS
* Instituto Geral de Pericias Rio Grande do Sul

A identificag@o de residuos de tiro de armas de fogo (gun shot residue GSR) fornece informagoes
titeis nas investigagdes forenses envolvendo confirmagio de existéncia de tiro. O método mais utilizado faz
uso do microscopio eletronico de varredura (MEV) para analisar a morfologia e composigio dos particulados
coletados de um suspeito (e.g. maos e roupas). Os residuos sdo originados da queima do material do primer
que contém os elementos chumbo. antiménio e bdrio, “exclusivos™ deste tipo de material. A muni¢do nido
téxica ou ecolégica (NT - non toxic ammunition) foi desenvolvida nas tltimas décadas principalmente para
reduzir o impacto do chumbo volatilizado durante o disparo de munigio com espoletas convencionais. tendo
em vista a contamina¢do com chumbo dos profissionais que trabalham com armas de fogo e dos efeitos
patogénicos que esta contaminac¢io provoca [1]. Como a muni¢do NT ndo contém os elementos indicativos
da muni¢iio convencional, sfio necessdrios novos critérios para a identificacdo dos residuos em suspeitos de
disparos. Neste trabalho, sdo apresentados resultados preliminares de uma investigaciio mais ampla sobre a
comparacdo entre a composi¢io quimica € a composigio de fases da municao tradicional ¢ NT utilizando
varias técenicas analiticas,

Foram selecionados os cartuchos de calibre .38 SPL (special) ¢ NT fabricados pela Companhia
Brasileira de Cartuchos (CBC) ¢ fornecidos pelo Instituto Geral de Pericias do Estado do Rio Grande do Sul.
Os projéteis ¢ o propelente foram removidos ¢ entdo realizadas ignigoes dirctamente sobre a fita dupla face
de carbono aderida ao porta-amostras do MEV, em um dispositivo construido especialmente para este fim.
As amostras para analise no MEV foram metalizadas. Foram adquiridas imagens de clétrons secunddrios ¢
mapas de raios X caracteristicos no MEV Jeol modelo LVS80(). Também foram realizadas deflagragoes do
primer sobre vidro recoberto com uma fina camada de vaselina para a caracterizagio de fases pela andlise
por difragio de raios X (DRX), que foi realizada em geometria de Seeman-Bohlin, com o dngulo de
incidéncia mantido fixo em 1°. Estas andlises foram realizadas em um difratdmetro de raios X Shimadzu
modelo XRDOOO0.

A Figura 1 mostra as imagens de microscopia eletrénica de varredura no modo de elétrons
secunddrios da ignicio dos cartuchos convencionais (SPL) e ndo-toxico (NT) e seus respctivos mapas de
distribui¢iio elementar.

Figura 1. Imagem de microscopia eletrénica de varredura no modo de elétrons secunddrios dos residuos de
disparo do primer a) SPL e b) NT. Os mapas correspondentes sio apresentados em ¢) (Pb — amarelo; Al
magenta: Pb+Sb+Ba+0 ~ salmao) e d) (Si - azul; Al - magenta: Zn - amarelo e K ~ cyan).
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A morfologia da munigiao convencional indica a presenga de grios irregulares de aé 1000 7 m, mas
com predomindneia de tamanhos de griio abaixe de 25 0m. Sho observados também grivos esféncos com
dimensoes abaixo de 10 Cm, Em toda g extensio da amostra verifica-se a presenga de fios nanométricos
entrelagados, As particulas irregulares apresentam composigio variada (Al Pb isolados ou combinagtes de
Pb+5b+Ba ¢ Ba+Al enquanto as particulas esféricas mositam a presenga de Ph/Sh/Ba como esperado. A
munigio NT apresenta aglomerados de particulas de morfologia irregular com tamanhos de até 50 [ m, mas
com predominincia de tamanhos abaixo de 25 'm. As particulas esféricas podem atingir até 10 'm de
diimetro. A composigio ¢ variada entre os particulados irregulares (principalmente aluminio, mas o
particulado esférico ¢ constituido majoritariamente por Si e O).

Os difratogramas apresentaram um backgrownd proveniente do substrato de vidro, que foi subtraldo
dos resultados de difraciio de raios X dos residuos originados da igniclo do peinrer SPL e NT. que sio
apresentados na Figura 2.

ol (=1
BRI O VAT~ 2 Gl
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Figura 2. Difratogramas dos residuos do primer de a) da municio convencional  (verde escuro;
nitrate de bdrio, verde claro: dxido de aluminio ¢ ke, marrom dxido de chumbo, cian: sesquidxido de
antimdnio) ¢ by munigio ndoe toxica (preto; mitrato de potissio, asul: quartzo, verde: aluminio metdlico,
lilas:dxido de zinco).

A DRX dos residuos do primer da munigio convencional apresentou uma composigio de fases
consistindo de nitrato de bdrio, éxido de bdrio e aluminio, éxide de chumbo e sesquidxido de antiménio,
indicados com barras das cores verde escuro, verde claro, marrom e azul claro, respectivamente na Figura 2a,
enquanto que as fases detectadas no GSR da munigio NT foram nitrato de potdssio, quanzo, aluminio
metilico ¢ dxido de zinco {indicados na Figura 2b com as cores preto, azul, verde e lilds, respectivamente ).

Cabe enfatizar a observaclo de grande quantidade de particulados esféricos na munigiio NT que
podem servir como indicadores de disparo de arma de fogo da muonicio avaliada neste estudo. Esta
morfologia esférica com dimensio micrométrica € resultante da rdpida solidificacio de vapores condensados
provenientes da reagio em alta temperature (3000 °C) do processo explosivo [4]. Da mesma Torma gque
OLOTTE COm as munigies convencionais, onde contaminagtes laborais podem gerar falsos positivos a partir de
andalises gquimicas apenas, € necessano fazer também uma andlise morfoldgica do matenal coletado como
evidéncia, No caso da mumigio NT, existe a possibilidade de geragio de particulas de silica esféricas em
residuos expelidos de chaminés de altos-fornos gue utilizem carvio mineral como combustivel. Em drcas de
vilcanismo ativo pireclistico, pode ocorrer uma contaminagio natural por esferulitos microscopicos de
silica. Mais estudos serdo necessdrios para estabelecer parimetros de diferenciagio dos residuos da munigio
nic-toxica destes de origem industrial efou natural.
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