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Use of X-ray Diffraction in Forensic Science

POUzITi RENTGENOVE DIFRAKCE VE FORENZNIi OBLASTI
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Abstract

The majority of expert examination in forensic science is
concerned with comparison, determination, and descrip-
tion of arbitrary samples that were in contact with persons
and things. In forensic labs it is possible to find natural ma-
terials, any human products, etc. We can find anything
there (from fragments of a prehistoric vessel, through data
records and documents to high-tech electronic semi-per-
meable waftles). In this context, the use of X-ray diffrac-
tion methods proves to be very important. It brings great
benefits and analytical possibilities into forensic expert
work, which cannot be easily replaced by other methods.
Of course the method must be used in combination with
other analytical techniques (SEM EDS/WDS, micro XRF,
optical microscopy, FTIR, etc.). Conclusions of expert ex-
aminations are a basis for the decision about guilt and pun-
ishment, and there is a tendency to determine better phases
by two independent methods.

Importance of XRD phase analysis in forensic science
lies namely in: analysis of relatively small-volume sam-
ples, relatively non-destructive (probative value is pre-
served), exact phase analysis (unlike other instrumental
chemical methods), quantitative analysis (in majority of
cases), conclusive for a court.

XRD methods are used for comparison and identifica-
tion of traces: soils and soil phases,” mineralogical and pet-
rological materials, gemstones and other materials used in
jewellery, paints and pigments (cars, tools, paintings, ob-
ject d’arts, etc.), post blast residues, components of explo-
sives and pyrotechnical composition, plastics and
polymers, pharmaceutical products and polymers (incl.
drugs), buildings materials, alloys and metals, fillers and
additives, fillings of safes,” “unknown” samples

Forenzni oblast je ¢asti vefejnosti vnimana jako urcitym
zpusobem vzrusujici az fascinujici, realita vSak obvykle
natolik zajimava neni a nékteré ptipady mohou byt az
frustrujici. VétSina expertiz v kriminalistice se zabyva
uréovanim, popisem a komparacemi prakticky libovolnych
latek, které mohou pfijit do styku s osobami ¢i pfedméty.
V obecném piipad¢ se ve forenzni laboratofi lze setkat
s materidly jak pfirodniho puvodu, tak i1 libovolnymi
hmotami vzniklymi Cinnosti ¢lovéka (mysleno opravdu
v tak Sirokém pojeti, jak se nabizi). VétSina ostatnich
pracovise, Ustavl, Skol byva uréitym zptisobem specia-
lizovana na skupinu latek. Do kriminalistické laboratote
muze priijit prakticky cokoliv (od fragmentu praveké
nadoby, pres datové zaznamy, dokumenty, az po high-tech
polopropustné polovodicové vrstvy) a laboratoi by méla
byt schopna alespon ¢astecné fazi urcit. Svétova forenzni

pracovisté proto jsou vybavena Spickovymi analytickymi
pfistroji, které jsou schopné analyzovat vétsi cast presta-
vitelnych materialti a hmot.

V tomto kontextu jsou velmi vyznamné i moznosti
rentgenovym metod, a* jiz se jedna o strukturni a fazovou
analyzu, tak i prosvétlovaci a defektoskopické metody.

Rentgenova difrakce (praskova, nebo monokrystalova)
prinasi ve forenzni oblasti fadu vyhod a analytickych
moznosti, které 1ze jen velmi obtizn€ nahradit jinou instru-
mentaci. Samoziejme ale ani XRD metody nejsou samo-
spasitelné a jsou obvykle pouzivany v kombinacich
s dal$imi metodami (zejména SEM-EDS/WDS, optickou
mikroskopii, XRF, FTIR apod.).

V posledni dobé se ve forenzni oblasti stile vice
prosazuje trend ureni faze minimalné dvéma nezavislymi
metodami. Zavery expertiz jsou podklady pro rozhodovani
organt ¢innych v trestnim fizeni, tj. rozhodovani o vinné a
trestu, a vysledky proto musi mit co nejvy$si stupen
hodnovérnosti. Zde je tloha XRD metod velmi obtizné
nahraditelnd, protoze umoziluje fdzovou analyzu na
fyzikalné¢ jiném principu nez vétSina standardnich
analytickych metod pro anorganickou i organickou bazi.
[1]

Rentgenové metody se v oblastech kriminalistické
identifikace a komparace pouzivaji s vyhodou pro stopy:

+ zemin a dalSich zeminovych fazi

« mineralogické a petrologické materialy

« drah¢é kameny a dalsi gemologické objekty

 pigmentové faze v nejSirSim pojeti

« povybuchové zplodiny, komponenty vybusniny a

pyrotechnickych slozi (anorganické i organické
faze)

+ plastické hmoty a polymery

« farmaceutické produkty a kosmetické vyrobky

(v€etné drog)

« stavebni materialy

« slitiny a kovy

* plniva a aditiva (polymery, papirenské produkty,

atd.)

* vyplné trezord

vvvvv

V kontextu vySe uvedeného je vcelku zajimavé, ze
XRD metody nepatii mezi tradicni metody pouzivané
instrumentaci v minulosti, dale obtizn¢jsim manualnim
vyhodnocovanim zaznamti pied rozvojem pocitacovych
aplikaci a i nékterymi dal§imi vlivy. [2] Ve forenzni oblasti
stoji analytik Casto pfed problémem identifikace zcela
neznamych fazi ve smési (manudlné tento problém mohl
byt u viceslozkového systému az nefeSitelny) a vetsi
moznost implementace byla umoznéna az s rozvojem

© Krystalograficka spole¢nost



114 Pouziti rentgenové difrakce ve forenzni oblasti

 ESN S NS O M Y Y S N i e S G i N S D ) e |
20 20

ik

IRl EESEaN Baiits
ARFIFTIOZN Anatase. syn
AR Ca804°2H20 1 Gypsum

B [EEEN PESEORROHY Hydrocerusste, s

| NP

10

Obr. 1. Identifikace ¢tyf riznych fazi bilych pigmentt ve fragmentu malby.

Obr. 2. Pokus o celni podvod - diamantovy prasek deklarovan jako kiemen (vlevo snimek z optického mikroskopu, vpravo SEM).

identifika¢niho softwaru a elektronickych databazi, které
zpracovani obdobnych zadani umoznily. Stile je vSak
z celosvétového hlediska pouziti XRD metod doménou jen
nekterych pracovise, a to i pfesto, ze spektrum znaleckych
zkoumanti, které centralni laboratofe provadi, je ve vétsiné
rozvinutych zemi svéta obdobné. Aktualné jsou XRD
metody vyuzivany na pracovistich FBI (USA), BKA
(Némecko), FSS (Velkd Britanie), NFI (Nizozemi),
centralni laboratofe v Polsku, na Ukrajiné a v Rusku,
laboratote v Japonsku a v Australii.

V Ceskoslovensku za¢ala byt XRD analyza vyuziva-
na na Kriminalistickém ustavu Praha v 60-tych letech
minulého stoleti k identifikaci zkratovych produktt na
médénych vodi¢ich. V 90-tych letech byla vybudovana
laboratot praskové difrakce se dvéma goniometry
v klasické Bragg-Brentanove reflexni geometrii a dalSim
zdrojem zafeni, ktery je vyuzivan pro Guinier de Wolfovu
a Gandolfiho komoru s klasickym filmovym zdznamem.
Na téchto komorach jsou snimany vzorky, kde mnozstvi
nedostacuje pro goniometry (ani pii pouziti monokrys-
talovych kiemikovych nosic¢ti), nebo pro vzorky, které neni
mozné z riznych divodi napraskovat (mensi drahé kame-
ny, brisantni tfaskaviny, apod.). Filmové zaznamy z téchto
komor jsou nasledné digitalizovany a vyhodnocovany

obdobné¢ jako zdznamy z obou goniometrt. Pro vyhodno-
covani jsou vyuzivany databaze ICDD a klientské data-
baze.

Vyznam XRD a fazové analyzy ve forenzni oblasti
spociva zejména:

« v moznosti analyzy relativné malych objemut vzorka

+ metoda je relativné nedestruktivni (vzorek i po
pfipadném napraskovani lze vyuzivat k dal$im
analyzam) - z uvedeného faktu vyplyva i fakt
zachovani dikazni hodnoty materialu

+ metoda umoziuje pfesnou identifikaci fazi ve smési
(na rozdil od dalSich instrumentalnich chemickych
metod)

« ve veétsiné piipadd lze wurcit kvantitu (resp.
semikvantitu) latky ve smési

» metoda je velmi prikazna pro ptipadné soudni

vvvvv

Aktualné je nejcasteji je XRD analyza pouzivana na
Kriminalistickém ustavu Praha v 7 hlavnich oblastech:
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Obr. 3. Identifikace efektovych Castic barvoménového pigmentu v neznamé latce, identifikované nasledné jako lak na nehty

(SEM-BSD, zv. 800x).

Komplexni analyzy a komparace zemin a dalSich
nerostnych materiali - XRD je nezastupitelna pro uréo-
vani jilové frakce ptd. Jiné dostupné analytické metody
(EDS/WDS, XRF, FTIR, apod.) nejsou schopné provést
presné urceni fazi zejména alumosilikati. Pro semikvanti-
tativni XRD analyzu jsou vyuzivany vlastni kalibracni
standardy.

Relativné casto byva také ztotoznovan horninovy mate-
ridl soch, plastik apod. V téchto piipadech je pozadovana
komparace reliktd s ptivodni ¢asti, prokdzani mist uloZeni,
transportu apod. [3]

Urcovani vybuSnin a povybuchovych zplodin -
provadi se pifimé ur€ovani anorganickych i organickych
fazi vybusnin a povybuchovych zplodin. Povybuchova
scéna obvykle pfedstavuje obtizné rozebiratelnou smés
destruovanych a promiSenych latek ze vSech materialt
postizenych explozi, ve kterych jsou relikty povybucho-
vych zplodin rozptyleny casto pod mezi detekce. Vlastni
analyze proto piedchazi, po ovzorkovani povybuchové
scény, oddéleni fazi.

Separacni postupy, které jsou schopny snizit obsahy
kontaminantd, jsou neustale vyvijeny a pro vyhodnocovani
jejich ucinnosti jsou také pouzivany XRD metody (semi-
kvantitativni fazova analyza). [4]

Analyzy pigmenti a laku - XRD metody jsou pouzivany
v komplexni expertize pfi urovani fazi pigmentl
umeéleckych pfedmétt (obrazi, soch, plastik apod.), auto-
mobilovych lakli (analyzy otérdi a fragmentl po
dopravnich nehodéch), analyza a komparace natérovych
systémul naradi a nastrojl, natérové systémy pouzivané ve
stavebnictvi a nékteré analyzy polygrafickych barev a lakti.

[5].

Uréovani druhu a puvodu zboZi - celni a finanéni
podvody, falsovani originalnich znackovych produkti,
“prani Spinavych penéz”. Metody XRD jsou pozivany jako
jedna z komplexu metod pii uréovani presného druhu
zbozi, nebo materialu (napf. materialy pro polovodi¢ové
komponenty, hnojiva a pesticidy, specialni zarovzdorné
materidly, drahé kameny, atd.).

Urcovani neznamych a  toxickych latek,
kontaminanti apod. - tyto analyzy jsou vyzadovany pfi
komplexnich rozborech latek potencionalné poskozujicich
zivotni prostfedi, nebo podléhajicim zvlaStnimu rezimu
(primyslové havarie a uniky latek, pokusy o likvidaci
téchto latek na béznych skladkach, vyhruzné a vydéracské
dopisy - v nedavné dob¢ velmi Casté zasilky s “neznamym
bilym praskem” apod.). U téchto analyz je nezbytné pouziti
specialnich uzivatelskych databazi, které obsahuji
standardy latek, které nejsou v béznych komercnich
databazich zahrnuty.

Potvrzovani degradovanych kosternich naleza -
spalené, natolik poskozené, ¢i neobvyklé fragmenty, u
kterych neni mozné standardnimi biologickymi, resp.
antropologickymi metodami jednozna¢né rozhodnout.
Pomoci XRD metod jsou potvrzovany faze, které se
uplatiuji ve stavbé kosti.

Kvantitativni analyzy drog - pomoci praskové
difrakce Ize dosahnout vétsi pfesnosti pii kvantitativni
analyze nékterych smési narkotik nez instrumentalnimi
metodami organické analyzy (FTIR, GC). XRD analyza je
v fad¢ ptipadu i rychlejsi a se snadnéjsi piipravou vzorku.

Dalsi rozvoj XRD metod ve forenzni oblasti pfinese
ziejmé kapilarni optika a jeji aplikace v mikrodifrakei,
ktera jiz dnes umoziuje provedeni nedestrukéni analyzy
z bodi velikosti pod 100 mikrometra.

Zavedeni XRD metod na KUP bylo podporeno grantovymi
projekty MVCR 19961997008, 19982000005 a 20012003
007.
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