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Pyyhkaisyelektronimikroskopia (Scanning Electron Microscopy, SEM) on 16ytanyt
paikkansa rikostutkimuksessa, silld tarve luotettavimmille ja tarkemmille kuvanta-
mismenetelmille on ollut suuri. SEM on tehokas menetelmé todisteiden luokittelussa
ja erottelussa korkean resoluution ja suurennoksen ansioista. Yhdistettyné energiae-
rotteiseen rontgenspektroskopiaan (Energy-dispersive X-ray spectroscopy, EDS') voi-
daan samanaikaisesti tutkia naytteiden rakennetta ja alkuainekoostumusta naytetta
tuhoamatta, ja siksi se on usein parempi vaihtoehto kuin muut tekniikat rikostutki-
muksessa.

Tutkielmassa kiydéaan lapi SEM:n ja EDS:n toimintaperiaatteet ja naytteenvalmis-
tus. Kaydaan lapi SEM-EDS -menetelmén rooli ja sovellukset rikostutkimuksessa.

Asiasanat: SEM, EDS, GSR, pyyhkéisyelektronimikroskopia, energiaerotteinen ront-
genspektroskopia, rikostutkimus, ampuma-asejaadma, ase, auto-onnettomuus, mate-
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Johdanto

Rikostutkimuksessa fyysisilld todisteilla on kaksi paédtavoitetta: selvittaé ovatko néyt-
teet perdisin samasta kohteesta seké méarittad kemiallisten ja fysikaalisten ominai-
suuksien perusteella todistusaineiston alkupera. Rikospaikalla todisteita voi loytya
hyvin vdhén ja pienind maérinéd. Jotta pienistd maaristd voidaan saada luotettavia
tuloksia, tarvitaan herkkda analyysimenetelméd. Menetelmé ei saa myoskadn tuho-
ta naytteitd, silla todisteita saatetaan analysoida uudelleen. Pyyhkiisyelektronimik-
roskopia (Scanning FElectron Microscopy, SEM) on tehokas menetelmé todisteiden
luokittelussa ja erottelussa korkean resoluution ja suurennoksen ansioista. Yhdis-
tettynéd energiaerotteiseen rontgenspektroskopiaan (Energy-dispersive X-ray spect-
roscopy, EDS) voidaan samanaikaisesti tutkia ndytteiden morfologiaa ja alkuaine-
koostumusta naytetta tuhoamatta, ja siksi se on usein parempi vaihtoehto kuin muut
analyysitekniikat rikostutkimuksessa. [1]

SEM-EDS:n sovelluksiin rikostutkinnassa kuuluu materiaalien alkuperéan ja koos-
tumuksen tutkiminen, seké rikostutkinnan kannalta ratkaisevien mikroskooppisten
yksityiskohtien analysointi ja dokumentointi. SEM:n korkearesoluutisten kuvien an-
siosta on mahdollista saada tarkeda tietoa rikoksen ratkaisemiseen. Erityisesti SEM-
EDS:n soveltaminen ampuma-asejddmien tutkimiseen (Gun shot residue, GSR) on
ollut merkittava edistysaskel rikostutkimuksessa, silla tarve luotettavimmille ja tar-

kemmille kuvantamismenetelmille on ollut suuri. [2]

1 Pyyhkaisyelektronimikroskopia

1.1 Toimintaperiaate

Pyyhkaisyelektronimikroskopia on yksi monipuolisimmista aineen mikrorakenteen,
morfologian ja kemiallisen koostumuksen tutkimiseen ja analysoimiseen kéytetté-

vista laitteistoista. Kuvanmuodostus elektronimikroskopialla perustuu elektronien



tuottamiin signaaleihin, jotka muodostuvat elektronisidteen ja naytteen keskinaises-
ta vuorovaikutuksesta. Elektronien mahdolliset vuorovaikutukset atomien kanssa on
esitetty kuvassa 1. Naméa vuorovaikutukset voidaan jakaa kahteen eri paaluokkaan:
elastisiin- ja epéelastisiin vuorovaikutuksiin. Elastinen sironta syntyy, kun elektro-
ni ohjautuu pois radaltaan joko ndyteatomin ytimen, tai atomien elektronipilven
sahkoisten vuorovaikutusten seurauksena. Elastisen vuorovaikutuksen torméykses-
sé syntyy hyvin pieni energiahévio. Osa néisté elastisesti sironneista elektroneista
voivat sirota yli 90 asteen kulmassa, jolloin ne palaavat takaisin kulkusuuntaan-
sa kohden, ja poistuvat nédytteestd. Naita elektroneja kutsutaan takaisinsironneiksi
elektroneiksi (Backscattered Electrons, BSE), ja ne tuottavat signaalia, jota voidaan
kiyttad ndytteen kuvantamista varten. Epélastinen sironta koostuu useiden tulevien
elektronien ja naytteen atomien vélisista vuorovaikutuksista. Primé&arisateen elekt-
ronit siirtdvat suuren maaran energiaansa naytteen atomeille, minka seurauksesta
nédytteen elektronit virittyvit. Atomien ionisaation seurauksena syntyy sekundaa-
rielektroneja (Secondary electrons, SE). Niiden lisdksi elektroniséteen osuessa néyt-
teeseen voi syntyd myos karakterisia rontgensiteitd ja auger-elektroneja. [3]

Karakteriset rontgensiteet syntyvit priméaérisen elektronisuihkun ja néaytteen vé-
lisessé vuorovaikutuksessa, kun atomin sisékuoren elektroni irtoaa tormayksessa,
jolloin sisédkuorella jaa aukko. Ulkokuoren elektroni siirtyy sisdkuorelle palauttaak-
seen orbitaaleille oikean varaustasapainon ionisaation jilkeen. Rontgenfotonin emis-
siolla ionisoitunut atomi palaa perustilaan. Karakteristen rontgenséteiden analyysi
on yleisin kiytetty tekniikka néytteen kemiallisen tiedon saamiseksi. Samassa pro-
sessissa syntyy myos Auger-elektroneja, jolloin vapautuva yliméardinen energia voi
kulkeutua pois Auger-elektronin mukana. Tétd ominaisenergiaa kiytetdan naytteen

kemiallisen tiedon saamiseksi. [3]
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Kuva 1. Korkeaenergisten elektronien mahdolliset vuorovaikutukset atomien kans-
sa. Atomikuoret merkitty standardilla merkintétavalla (K, L, M) Tuleva hiukkanen
esitetty yhtenéiselld nuolella. a) Pienen kulman sironta: tulevat elektronit menetté-
vit hyvin vdhén energiaa ja siroavat seuraavalle atomikuorelle; b) suuren kulman
sironta (tai takaisinsironta); c) karakterisen rontgenséteilyn ja sekundéérielektronin
emissio; d) Auger-elektronin ja sekundéiérielektronin emissio. [4]

Elektroniséteen ja naytteen vuorovaikutuksessa syntyvat signaalit kerdtaan lait-
teen kerdyskammiossa oleville ilmaisimille, minkéd perusteella kuva muodostetaan
ja saadaan tietoa tutkittavasta naytteestd. Kuvantamiseen kdytetyt signaalit syn-
tyvéit néytteen eri syvyyksissé, mikd on esitetty kuvassa 2. Sekundééarielektroniku-
vaus antaa tietoa naytteen topografiasta, kuten pinnan rakenteesta, muodosta ja
ominaisuuksista, kun taas takaisinsironneiden elektronien kuvantaminen antaa tie-
toa naytteen materiaalikoostumuksesta: mitd korkeampi atomiluku, sitd kirkkaam-
min alkuaine esiintyy BSE-kuvissa. Auger-elektronien alhaisen energian vuoksi nii-
td emittoidaan ldhelle ndytteen pintaa, minkd takia menetelmid kiytetddn pai-
osin pinta-analyysisséd. Jatkuva rontgensiteily, tai toiselta nimeltdédn jarrutussateily
(X-ray continuum) syntyy karakterisen rontgensiteilyn yhteydessi, kun priméérie-
lektronien kulkusuunta muuttuu niiden vuorovaikuttaessa naytteen atomien kanssa.
Elektronit menettéivit kineettisté energiaa, joka esiintyy jatkuvana taustasiteilyna.
Karakterista rontgenséateilyé ja jarrutussateilyé kaytetdédn EDS:n yhteydessa alkuai-

neanalyysissa. [4]
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Kuva 2. Signaalin ldpéisy eri tasoilla ndytteen pinnan lapi [3|

1.2 Laitteisto

SEM-laitteiston rakenne voidaan jakaa karkeasti kolmeen eri osaan: elektronipylvia-
seen, naytekammioon seké tietokoneen ohjausjarjestelmadan. Naiden eri osien kom-
ponentit ovat esitetty tarkemmin kuvassa 3. [5] Elektronitykki (Electron gun), joka
toimii elektronildhteend, tuottaa elektroneita ja kithdyttaa ne 0,1-30 keV energiata-
solle. Elektronilahdetyyppeja on useita, ja niistd yleisimmin kdytettava on volframi-
lanka. Sen luotettavuus ja edullinen hinta on mahdollistanut kiiyton monissa sovel-
luksissa, erityisesti pienen suurennoksen kuvauksissa ja alkuaineanalyysissa EDS:n
yhteydessd. Tamé elektronitykki koostuu kolmesta osasta: volframilangasta (kato-
di), Wehnelt-sylinterista ja anodista. Volframilangan halkaisia on noin 100 pm, ja se
kuumennetaan hehkuvirran avulla yli 2800 K lampdétilaan, jolloin elektronit irtoavat

langan kérjen pinnalta. Koska anodi on maadoitettu, volframilangan ja anodilevyn



vélille syntyvé sdhkokenttd irrottaa ja kiihdyttéé elektronit kohti anodia. [3]

Lantaaniheksaboridi-elektronitykki LaBg on vaihtoehtoinen elektroniléhde vol-
framilangalle. LaBg-elektronitykki tuottaa voimakkaamman elektroniemission sa-
malla kuumennuslampétilalla, silla sen materiaalilla on pienempi irrotustyo (2,4 eV)
kuin volframilla (4,5 V). Tamén ansiosta LaBg-elektronitykit pystyvit tuottamaan
5-10 kertaisesti suuremman kirkkauden ja niiden kayttoikd on pidempi kuin perin-
teisilla volframitykeilla. LaBg tuottamalla elektronisuihkulla on kapeampi energiaja-
kauma, mikéd parantaa SEM-kuvien resoluutiota. LaBg-lahteet kuitenkin hapettuvat
herkésti korkeissa ldmpotiloissa, eiké perinteisen SEM:n kammion tyhjio riitd es-
tdmaan LaBg-katodin hapettumista, mika lyhentda merkittavasti tykin kiyttoikaa.
3]

Kenttdemissiotykki (field emission gun, FEG) kiyttaa elektronildhteendén te-
riavakarkista yksikiteistd volframilankaa. Kérkeen muodostuu voimakas sdhkokent-
td, minka seurauksesta anodit vetévat elektroneja puoleensa sen sijaan, ettd heh-
kulanka kuumentaisi niitd. Kenttdemissiotykkeja on kahta eri tyyppié, joita hyo-
dynnetain SEM-laitteistoissa: kylmékenttdemissio (Cold field emission, CFE) ja
Schottky-emitteri (Schottky emitter). CFE:ssé elektronilédhteet toimivat huoneen-
lammdossa, jolloin emittoitujen elektronisuihkujen virta on hyvin pieni. Suuri kirk-
kaus saavutetaan elektronisuihkun halkaisijan ja emissioalueen ansiosta. Schottky-
emitterid kiaytetdadan korkeissa lampotiloissa. Korkea ldmpdotila vihentda kaasumole-
kyylien absorptiota, ja vakauttaa elektronisuihkun emission jopa heikentyneen tyh-
jion ilmetessa. Schottky-emitterin ja CFE-lahteiden suorituskyky on termisié lahtei-
té parempi kirkkauden, lahteen koon ja kiyttoidn suhteen. Schotty emitterid suosi-
taan kuitenkin CFE-ldhteeseen verrattuna sen paremman vakauden ja helpomman
kiyton vuoksi. Koska Schottky-emitterin emittoiva pinta-ala on huomattavasti suu-
rempi kuin CFE-ldhteen, se pystyy tuottamaan monta kertaa suuremman emissio-

virran samalla energiahajonnalla kuin CFE. Lisdksi suurempi emissiolahteen koko



vahentad tarinaalttiutta. kenttdemissiotykit tarvitsevat huomattavasti korkeampaa
tyhjioté toimiakseen kuin termiset lahteet. |3]

Elektronitykin tuottaman elektronisidteen halkaisija on liian suuri muodostaak-
seen korkearesoluutisia kuvia. Témaéan vuoksi elektronisidteen tarkentamiseen ja muok-
kaamiseen kiytetdan apuna elektromagneettisia linssejé ja apertuureja, joiden avulla
saadaan pieni ja tarkasti fokusoitu elektronipiste ndytteelle. Jotta elektroni saa es-
teettoman kulun néaytteelle, vaaditaan korkean tason tyhjiota. Néaytepidike, elektro-
nisdteen pyyhkaisykelat, ilmaisimet ja kasittelyjarjestelmat mahdollistavat naytteen

pinnan reaaliaikaisen havainnon ja kuvien tallentamisen. [3]
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Kuva 3. Havainnekuva pyyhkéisyelektronimikroskoopin rakenteesta |3|

1.3 Naytteiden valmistus

Jotta naytteista saadaan luotettavia ja tarkkoja tuloksia, on térkead tuottaa laaduk-
kaita naytteitd. SEM-analyysi on altis vaaristymille, artefakteille ja muille ongelmil-

le, jos nédytteen valmistus on tapahtunut vaarin. Néyte tulee kiinnittaa kaksipuolisel-



la johtavalla teipilla, tai muilla kiinnitysmenetelmilla kiinni naytepidikkeeseen, joka
asetetaan sdhkod johtavalle ndytealustalle. [4] Johtavia ja puolijohdemateriaaleja ei
tarvitse erikseen valmistaa kuvantamista varten, mutta eristemateriaalit varautuvat
elektronisuihkussa, ellei ndytteen pinnalle tai sen siséille luoda keinotekoista johtavaa
reittid, jonka kautta naytteen virta voidaan maadoittaa. Yksinkertaisin tapa valt-
taa varausongelmat on pinnoittaa eristemateriaali hyvin ohuella kerroksella johtavaa
materiaalia. Tamé ohut johtava kerros voidaan levittda naytteen pinnalle haihdu-
tusmenetelmalld, jossa johtava metalli kuumennetaan sen hoyrystymislampotilaan
korkeassa tyhjiossé, jolloin hdyrystyneet metalliatomit tiivistyvéit ndytteen pinnalle
esimerkiksi muodostaen ohuen kalvon. Toinen yleisesti kiytetty tapa on sputteroin-
timenetelmé, jossa negatiivisesti varautunutta metallipintaa pommitetaan positiivi-
sesti varautuneilla kaasuatomeilla tai ioneilla, useimmiten argonioneilla, matalassa
tyhjiossa. Pommituksen seurauksena metalliatomeja irtoaa, jonka seurauksesta ne
tilvistyvét néytteen pinnalle ohueksi kalvoksi. [6]

Vesi ja orgaaniset nesteet tulee poistaa tai immobilisoida ennen néytteen tarkas-
telua SEM:114. Kosteus aiheuttaa seka ndytteen varautumista etta sen vaurioitumista
nesteen hoyrystyessa ulos nédytteestd kammion alhaisen paineen seurauksena. Kui-
vausmenetelmid on olemassa useampia, ja onkin tiarkedéd ottaa huomioon naytteen
luonne menetelméad valitessa. Kovien ja kestdvien materiaalien, kuten metallien ja
kivien kuivatus on suhteellisen suoraviivaista: pintavesi voidaan imeé paperilla tai
kankaalla niin, ettei nadytteen pinnan rakenne muutu. Témaéan jalkeen jéljelle jaa-
nyt vesi saa haihtua. Orgaanisten materiaalien, polymeerien ja biologisten néyttei-
den kuivatus vaatii sen sijaan enemmén tyotd. Naytteiden sisdltdmé vesi voidaan
poistaa kemiallisesti kahdella eri menetelmélla: liuottamalla se orgaanisiin kemikaa-
leihin, tai saamalla se reagoimaan orgaanisten kemikaalien kanssa siten, ettd muo-
dostuu ei-vesipohjainen orgaaninen neste. Kylméakuivaus on menetelmé, jossa néyt-

teen luontainen vesipitoisuus muutetaan ensin jaaksi, minké jélkeen se poistetaan



sublimoitumalla matalassa lampotilassa ja korkeassa tyhjiossa. Ylikriittinen kuivaus
perustuu aineen kriittiseen pisteeseen, jossa neste- ja kaasufaasien tiheys on sama,
jolloin molekyylien vaihto neste- ja kaasufaasien vililld on tasapainossa, eikéd pinta-
jannitysta synny. Yleisin ylikriittisessd kuivauksessa kiytettavéa aine on hiilidioksi-
di. Ylikriittisessa tilassa vesi ei liukene hiilidioksidiin, joten télléin vesi tulee ensin
korvata, esimerkiksi etanolilla tai asotonilla. Tatd menetelméaé sovelletaan yleisesti
biologisten naytteiden kuivauksessa. [6]

Néytteen sisdosaa tutkiessa on tarpeen varmistaa naytteen tukeva kiinnitys. Eri-
tyisesti hauraat ja pehmeét naytteet, jotka eivit itsessdan kestd halkaisemista, voi-
daan kiinnittda osaksi tiivistd kokonaisuutta. Yleisimmin kdytetty menetelma on
nestemaisen upotusmateriaalin imeyttaminen naytteeseen, jolloin saadaan muodos-
tettua tiivis kokonaisuus. Téatad tekniikkaa sovelletaan useimmille biologisille ma-
teriaaleille, jotka eivéit ole riittavan kiinteitd leikattavaksi sisallon paljastamiseksi.
Samaa periaatetta voidaan myos soveltaa pienten metallihiukkasten, epdorgaanis-
ten ja orgaanisten materiaalien sekéd jopa huokoisten mineraalien kanssa. Toinen
kiytetty menetelméa on kiyttad nesteméisté tai kiintedd upotusmateriaalia, esimer-
kiksi epoksia, tiiviin sidoksen muodostamiseksi pa#osin lapaisemattoman naytteen
ulkopinnan kanssa ennen materiaalin polymerointia. Taméa mahdollistaa pienten ja
ohuiden néytteiden tukevan kiinnityksen, jolloin niitd voidaan leikata, murtaa, syo-
vyttda ja kiillottaa. Téatd menetelméaa sovelletaan usein metallisten ja geologisten
néytteiden kanssa. [6]

Tutkittavan naytteen pinnan puhdistaminen on erittdin térkeédd, silla pinnalla
voi olla erilaisia ei-toivottuja kerrostumia ja epapuhtauksia. Epapuhtauksien laatu
ja maara riippuvat nédytteen alkuperasta sekd mahdollisista kokeista, jotka on tehty
ennen SEM-néytteen valmistusta. [7] Puhdistusmenetelmié on kahta tyyppié: kos-
ketukseton puhdistus, jossa puhdistusaine ei ole fyysisessd kosketuksessa naytteen

kanssa, seké kosketuspuhdistus, jossa puhdistusaine on fyysisessa seké kemiallisessa



kontaktissa naytteen kanssa. Ennen puhdistusmenetelmén valintaa on tirkeaa ottaa
huomioon miksi SEM:ia kidytetddn naytteen tutkimiseen. Puhdistusprosessi ei saa

vahingoittaa naytettd, eikd muuttaa sen ominaisuuksia. [6]

2 Energiaerotteinen rontgenspektroskopia

2.1 Toimintaperiaate

EDS on néaytteen alkuainekoostumuksen karakterisointiin kiytettava tekniikka, jossa
SEM:ssé syntyneiden karakteristen rontgenséteiden energiaa analysoidaan alkuai-
neiden tunnistamiseksi. Namé rontgensiteet ovat jokaiselle alkuaineille ominaisia
niiden atomirakenteesta riippuen. EDS:n avulla pystytddan tunnistamaan melkein
kaikki alkuaineet. Poikkeuksena ovat vety ja helium, silla ne eivat pysty tuottamaan
rontgenséteitd niiden atomirakenteen takia. [8]

EDS:n toimintaperiaate perustuu rontgenfotonin fotoelektriseen absorptioon puo-
lijohteen, yleensé piin, aktiivisessa tilavuudessa. Fotonin koko energia siirtyy sidotul-
le sisikuoren elektronille, joka saa liike-energiaa ja irtoaa kuoreltaan. Irronnut fotoe-
lektroni menettda energiaa sirotessaan epéaelastisesti piikiteessa. Yksi energiahévion
seurauksista on sidottujen ulkokuoren valenssielektronien virittyminen puolijohteen
johtavuusvyohykkeelle, jolloin valenssivyohykkeelle jaa positiivisesti varautuneita
aukkoja. Johtavuusvyohykkeelld olevat vapaat elektronit voivat liikkua piikiteen
paksuuden poikki sisddntulopinnan elektrodin ja takapinnan elektrodin véliin sy6-
tetyn jannitteen vaikutuksesta. Johtavuusvyohykkeen positiiviset aukot ajautuvat
vastakkaiseen suuntaan, mika aiheuttaa elektronien kerdaéntymisen EDS-detektorin
takapinnan anodille. Alunperin EDS:n kanssa on kédytetty Si(Li)-ilmaisinta, jossa
on yhtendinen elektrodi etu- ja takapinnoilla. Viime vuosikymmenen aikana Si(Li)-
ilmaisin on korvattu suurilta osin SDD-ilmaisimella (Silicon drift detector). SDD-

detektorin toimintaperiaate on sama kuin Si(Li)-detektorilla, mutta siind takapin-
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nan elektrodi muodostaa sisdkkéisista rengaselektrodeista koostuvan rakenteen, jon-
ka keskelld on pieni anodi. Rakennekaavio esitetty kuvassa 4. Yksittdisiin renga-
selektrodeihin kytketty potentiaalijakauma synnyttdéd ilmaisimen sisdén kerdyska-
navan, joka ohjaa missd tahansa ilmaisimen tilavuudessa syntyneet vapaat elekt-
ronit keskusanodille kerattéaviksi. Ilmaisimessa tehtédva varauksen mittaus tuottaa
informaation, jossa yksittédisen ilmaisinelementin kerddmé varauspulssi muunnetaan
elektronivolteiksi pulssin korkeuden perusteella. Tamén pohjalta EDS-spektri voi-

daan muodostaa. [9]

anode

integrated FET fg o f|e|d s1nps o

— -V

° path of
n- silicon electrons

back contact

Kuva 4. Rakennekaavio sylinteriméisestd SDD:std. Séahkokenttd ohjaa elektroneja
kohti laitteen keskelld sijaitsevaa pientd kerdysanodia. Vahvistuselektroniikan en-
simmaéinen transistori on integroitu ilmaisinsirulle. [10]

Useammissa EDS-laitteissa ilmaisin on asennettu kiintedan laippaan, jotta nayt-
teen ja ilmaisimen vélinen geometria ja korkeuskulma pysyvéit vakiona. Tamé geo-
metria esitetty kuvassa 5. Lihes kaikki nykyaikaiset EDS-ilmaisimet ovat asennettu
putkimaiseen kuonoon, jonka pédssé kide sijaitsee siten, etté aktiivisen ilmaisine-
lementin pinta on kohtisuorassa kuonon péaakseliin ndhden. Kuonon péadakseli on

suunnattu siten, etta se leikkaa elektronisuihkun akselin optimaalisella tyoetaisyy-

dells. [9]
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Kuva 5. EDS -laitteiston geometria|9)

Néytteen kontaminoituminen tulee ottaa huomioon tutkittaessa naytteitd EDS:114.
Néytteen valmistusprosessissa néytteeseen voi tulla epapuhtauksia valmistuksessa
kiytettyjen aineiden ja laitteiden takia. Happi ja hiili esiintyy ldhes poikkeuksetta
néytteissd: ilmassa esiintyva happi reagoi helposti nédytteen pinnan kanssa muodos-
taen oksideja, kun taas hiili on usein peréisin ilman hiilivetyjen absorptiosta tai néyt-
teen valmistusprosessista ja kiinnitysmateriaaleista. Myos itse laitteiston rakenteet
ja komponentit voivat vaikuttaa ndytteestd saatuun EDS-spektriin. [8] Automaat-
tinen piikkien tunnistusohjelma voi tunnistaa piikit virheellisesti. Tunnistusvirheet
kasvavat alkuaineen pitoisuustason laskiessa. Karkeapintaisten ja topografialtaan
monimutkaisten naytteiden geometria voi aiheuttaa virheit, silla elektronisironta,
rontgenséateilyn synty ja sateilyn kulku poikkeavat usein ideaalisista tasaisista nayt-

teisté. [11]
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3 SEM ja EDS rikostutkimuksessa

3.1 Ampuma-asejiamien analyysi

Aineen rakenteeseen ja alkuainekoostumukseen perustuvien indikaattorien kiytto
mahdollistaa sekd ampuma-asejaémien ettd eri ammus- ja asetyyppien tunnistami-
sen. Ensimmaéisen kerran SEM-EDS -menetelméé sovellettiin ampuma-asejadmien
rikosteknisessé tutkimuksessa Englannissa vuonna 1968. [12]

Ampuma-aseen lauetessa ammuksen liséksi rajahdyksestd levidd myos kaasuja,
hoyryja ja hiukkasia, jotka ovat periisin nallin aiheuttamasta ponneaineen syttymi-
sesté. [13] Namaé jadnteet ovat joko orgaanisia tai epdorgaanisia; orgaaniset ovat pe-
raisin ponneainejauheesta ja voiteluaineista, epdorgaaniset jadnteet ovat pohjamaa-
lista, sekd ammuksen ja ampuma-aseen metalleista. Pddosin ampuma-asejadmien
analyysi keskittyy epdorgaanisiin jadnteisiin. Ampuma-asejadmien olemassaolon osoit-
tamiseksi vaaditaan lyijyn, bariumin ja antimonin samanaikainen esiintyminen. Li-
siksi viimeaikoina my0s kalsiumin, piin ja tinan esiintymisté on pidetty ominaispiir-
teend ampuma-asejadmien olemassaololle, silla niitd on harvoin havaittu missaan
muissa lahteissa. [14]

Koska nama hiukkaset ovat hyvin kevyité, ne tarttuvat helposti ampujan ké-
siin, vaatteisiin, hiusten ja kasvojen pinnalle sekd ymparistoon. Tapauksissa, jossa
ase on laukaistu uhria kohti, ruutijadmat voivat antaa merkittavaa tietoa luodin
kulkusuunnasta, ampujan sijainnista ja rikoksen luonteesta. [15]

Kuvassa 6 esitetty SEM:114 saatu kuva ampuma-asehiukkasista sekd EDS-spektri
esiintyvistd alkuaineista. Kuvan naytteet kerattiin hiilipaéllysteisilld alustoilla. Nayt-
teet analysoitiin SEM-EDS -menetelmalla, jossa hiukkanen tunnistettiin rakenteensa
puolesta elektronikuvassa ampuma-asejaamaksi, jos sen rakenne oli pallomainen tai
ei-kiteinen, ja karakterisen rontgenséteen perusteella se sisélsi samanaikaisesti lyijya,

bariumia ja antimonia. Néiden lisdksi tunnistettiin myos muita alkuaineita, kuten
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kaliumia, rautaa ja rikkia. Tutkittujen hiukkasten alkuaineprofiilit vastasivat ASTM
E1588 -standardin mukaista ampuma-asejadmille ominaisten hiukkasten luokittelua,
jonka mukaan vain SEM-EDS:114 méaritetyt ampuma-asejadmahiukkaset hyviksy-
tddn todisteeksi henkilon ldsndolosta ampumatapahtumassa. ASTM-luokittelun mu-
kaan ampuma-asejadmahiukkaset ovat kolmikomponenttisia pallomaisia hiukkasia,

jotka sisdltévit samanaikaisesti PbBaSb:té. [16]

Lead

"7+l carbon | &3

()

Antimony  goiim

Oxygen

Kuva 6. SEM-kuva ja EDS-spektri ampuma-aseen laukauksesta syntyneista
hiukkasista.[16]

Ampumatapauksen ja ndytteenoton vélinen aika on kriittinen, silld se méarittaa
havaitaanko ampuma-asejaamia epaillystda. Tutkimukset ovat osoittaneet suurim-
man hiukkashévion tapahtuvan 3-6 tunnin aikana laukauksesta, riippumatta lau-
kausten méarasta ja aseen tyypistd. Kun ampumisesta on kulunut yli viisi tuntia,
néytteita tulisi kerdtd myos epaillyn késien liséksi kasvoista, hiuksista ja vaatteista.
[16]

Ampuma-asejidmien analyysin luotettavuudessa ja tarkkuudessa on edelleen
haasteita. Yksi suurimmista ongelmista on niiden hiukkasten erottaminen ympéris-
ton muista epapuhtauksista, jolla on samankaltainen alkuainekomposiitti. Ilotulit-

teet, jarrupalat ja tietyt teollisuuden prosessit tuottavat samanlaisia hiukkasia kuin
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ampuma-ase hiukkaset, niin morfologialtaan kuin koostumukseltaankin. Koneoppi-
mistekniikoiden hyddyntdminen hiukkasten automaattisessa luokittelussa vihentaé
vaaria tuloksia ja parantaa havaitsemistarkkuutta. Rikosteknisten laboratorioiden
luokittelukaytannot vaihtelevat, mikéa on este standardoitujen protokollien luomisel-
le. Erityisesti rajatapaukset, joissa hiukkaset sisaltavéit bariumia, lyijya ja antimonin
yvhdistelmié ovat tuoneet esiin epdjohdonmukaisuuksia. Pienilld analyyttisilld eroilla

voi olla suuria vaikuksia oikeusprosessin luotettavuuden takaamisessa. [2]

3.2 Materiaalitodisteiden analyysi

Liikenneonnettomuuksissa ja rikoksissa, kuten murroissa ja pahoinpitelyissa, syntyy
mikroskooppisia jalkia. Naitd ovat esimerkiksi lasi-, maali- ja tekstiilikuitujaamaért.
Naiden jalkien havaitseminen epéillyn vaatteista tai jalkineista voi osoittaa henkilon
lasnaolon rikospaikalla. Oikeustieteellisessa rikostutkimuksessa ndiden mikrojalkien
tarkastelu perustuu kahteen lahestymistapaan: todisteen alkuperé pyritaén joko tun-
nistamaan suoraan sen materiaalisten ja rakenteellisten ominaisuuksien perusteella,
tai sitd verrataan useisiin potentiaalisiin l&hteisiin, jotka ovat peraisin rikospaikalta.
Néiden menetelmien avulla voidaan muodostaa perusteltuja johtopaatoksia jéljen
alkuperasté ja néin tukea tapahtumien rekonstruointia seké epéillyn ja rikospaikan
mahdollista yhteytta. [17]

Pelkéstaan haavarakenteesta ei aina selvid miten vamma on aiheutunut. Esi-
merkiksi pyoredt haavat, joissa on selkeé sisdan- ja ulostuloreitti, eivit aina viittaa
ampuma-aseen aiheuttamaan vammaan. Toisaalta suuremmat vammat, jotka ovat
aiheutuneet luodin kulkeassa viistosti ihoa hipoen, sekoitetaan usein tylpan aseen
aiheuttamaksi. SEM-EDS -tekniikalla voidaan tutkia luussa ja kudoksissa olevia
mikrojalkid, ja nédin saada tietoa kdytetystd rikosaseesta. Tama on tarpeen, kun

rikostutkimuksessa on tiedettévd mité asetta rikoksessa on kéytetty. [18]
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3.2.1 Auto-onnettomuudet

Auto-onnettomuudet ja niihin liittyvét rikokset ovat yleistyneet, mika on lisdnnyt
tarvetta tarkemmille analysointimenetelmille. Rikospaikalta 16ydetyt maalitahrat ja
-sirut ovat térkeitd todistusaineistoja, silld niiden avulla on mahdollista todistaa
rikokseen osallistunut ajoneuvo, ja néin rikokseen osallistunut henkilo.

[19]

Auto-onnettomuuden tapahtuessa auton pintamaalista voi irrota maalisiruja, jot-
ka jadvat onnettomuuspaikalle, vaikka auto ajettaisiin pois paikalta. Téalloin maa-
lisirujen analysointi on térked osa rikostutkimusta. Auton maalausprosessi ja maa-
lit ovat usein ominaisia automalleille, véreille ja pintasuojauksille, ja ne vaihtelevat
valmistajan ja valmistusvuoden mukaan. Koska maalit voivat olla valmistajista riip-
pumatta samoja, on tarkedd tehda yksityiskohtainen koostumusanalyysi, joka ottaa
huomioon kaikki pienimmétkin komponentit monikerroksisessa maalisiruissa. SEM-
EDS:1l4 saadaan térkeédéd tietoa maalisirundytteiden rakenteesta ja alkuainekoostu-
muksesta, mutta se ei anna riittavésti tietoa molekyylilajeista. SEM-EDS:114 saadut
alkuainehavainnot ovat kuitenkin tédrkea osa muiden kuvantamismenetelmien kanssa
rikoksen ratkaisemisessa. [20] Monikerroksiset maalindytteet vaativat néytteen ké-
sittelyd, jotta eri kerrokset saadaan esille. Naytteen valmistuksessa ja analyysissa
on otettava huomioon kerrosten vaikutus toisiinsa. Kerrokset voidaan erotella toi-
sistaan kokonaan, tai tuoda porrastetusti vaiheittain esille, miké estaé vierekkéisten
kerrosten vaikutuksen toisiinsa, mutta on menetelméaltéaan tyolas. Poikkileikkausme-
netelméssa naytettd voidaan analysoida joko suoraan, tai valettuna ja kiillotettuna.
Kuvassa 7 esitetty maalisirun poikkileikkauksen SEM-EDS -analyysi. SEM-EDS -
menetelma on yleisimmin kiytetty analyysimenetelmé maalisirujen tutkimisessa yh-

dysvaltalaisissa rikostutkimuslaboratoroissa. [21]
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Kuva 7. SEM-EDS -analyysi auton pohjamaalikerron poikkileikkauksesta. [21]

Ajoneuvon tunnistaminen vaatii usein vertailukokoelmaa tai tietokantaa. Kan-
sainvilinen asiantuntijaryhmid SWGMAT (Scientific Working Group on Materials
Analysis) on kehittdnyt kattavan tietokannan ajoneuvoissa kiytetyistd maaleista,
joka sisaltda tietoa sideaineista, pigmenteista, vireista ja spektreistd. Naiden tieto-
jen avulla on mahdollista rajata mahdollisten ajoneuvojen joukko. Tietokanta on

téarked lisé SEM-EDS -analyysin rinnalle. [21]

3.2.2 Maaperaanalyysi

Maaperéalld on tietynlaisia ominaisuuksia riippuen sen geologisesta sijainnista. Ri-
kostutkimuksessa maaperan analysointi ei rajoitu vain luonnossa esiintyvien kivien,
mineraalien, kasvillisuuden tai eldinperéisten aineiden analysointiin, vaan se kattaa
my6s ihmisten valmistamien aineiden ja ympéristoperdisten jadmien tunnistami-
sen. N&itd ovat esimerkiksi ympéristoartifaktit (lasi, lyijy, asfaltti), sekd ympéris-
toperdiset jaamét, kuten synteettisissd lannoitteissa olevat ionit (nitriitti, sulfiitti,
fosfaatti). Kuvassa 8 esitelty esimerkkeja SEM:n kiytostd maaperdn analysoimises-

sa rikostutkimuksessa.|[17] Mineraalien erottelun apuna kéytetddn usein BSE-kuvaa,
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jossa kuvan intensiteettitasot auttavat mineraalien tunnistamisista. Tama erottelu-
tapa vaatii tarkkaa BSE-kuvan kirkkauden ja kontrastin kalibrointia. [4]

Maaperan analyysid on sovellettu rikostutkimuksessa jo pitkédédn, ja on paljon ta-
pauksia, joissa maaperé on toiminut fyysisena todisteena rikostutkimuksessa. Maa-
peran analyysid on esimerkiksi sovellettu huumeiden salakuljetusreittien tunnistami-
seen. Maaperan analyysi voi tarjota tdrkeda tietoa henkilon ja rikospaikan vélisesta
yhteydesta. Tutkimusten perusteella voidaan todeta SEM-EDS:n olevan hyvéa mene-
telméa maaperan tutkimiseen rikostutkimuksessa, silld se antaa nopean, luotettavan
ja tarkan tuloksen hyvin pienestd ndytemaéadrastd. Kun SEM-EDS:n kanssa sovel-
letaan esimerkiksi kapillaarielektroforeesia, jolla maaperan kemiallista koostumusta
voidaan analysoida méaarittdmalla anioninen koostumus, on mahdollista saavuttaa

erittain tehokas erotuskyky néytteiden tunnistamisessa ja vertailussa. [17]



Kuva 8. SEM:1I4 otettuja kuvia maaperénéytteistd. A,B) Maaperian kuvantaminen
sen ollessa jonkin muun materiaalin kanssa yhteydessa kertoo esineen ja maaperan
valisen kontaktin luonteesta. Kuvassa B maaperan jakautuminen viittaa siihen, etta
esinettd on raahattu pitkin maaperdd. C) kvartsirakenteita on kiytetty kuljetushis-
torian médrittdmisessd, mutta myos lahteen luonteen analysoimisessa. D) huonosti
tiivistetyn betonin kiillotettu ohut osa. E) Huokoseldin, joka on 16ydetty maaperin
pinnasta ampumarikoksen tapahtumapaikalta. [17]

Yksi huomattava SEM-EDS -menetelméin rajoite, kuten useissa elektronisuih-
kuun perustuvissa tekniikoissa on se, etta se ei pysty erottamaan epétasaisista néyt-
teistd polymorfisia muotoja toisistaan (esim. aragoniitti ja kalsiitti) eikd mineraaleja,

joilla on samanlainen kemiallinen koostumus (esim. kyaniitti ja topaasi). [22]

3.2.3 Teraase

Pistohaavojen morfologinen analyysi ei ole usein riittdvan tarkka rikosaseen tun-
nistamiseksi, jolloin on tarpeen hyodyntaa jotakin tarkempaa analyysimenetelmas.
SEM-EDS -menetelméllé voidaan tutkia ja tunnistaa metallijadmié ihosta ja luus-
ta. Menetelmé toimii tukena pistohaavojen rikosteknisessé arvioinnissa, silla SEM-

EDS:n avulla voidaan havaita mikroskooppisia metallijaamiéa, seké joissain tapauk-
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sissa my0s orgaanisia jaamié (kalsium, fosfaatti), jotka viittaavat luuvaurioon. Eri-
tyisesti tilanteissa, joissa rikosasetta ei 10ydy rikospaikalta, on haavan aiheuttanutta
rikosasetta vaikea tunnistaa. SEM:n etuna rikosteknisessé analyysissa on sen laaja
syvateravyys, jonka ansiosta voidaan tehda kolmiulotteisia arvioita haavarakenteis-
ta ja suorittaa alkuaineanalyysi naytteestd metallijaidmien tunnistamiseksi. Useat
kokeelliset tutkimukset ovat osoittaneet, ettd seka tylpat etté terdvit metalliesineet
voivat jattad metallijadmia luihin, silld kovien pintojen osuessa yhteen irtoaa metal-
lipalasia. [23]

SEM-EDS -menetelméd on kiytetty rikostutkimuksessa luunéytteiden analysoi-
misessa, mutta pehmytkudosten tutkiminen rikostutkimuksessa on viela kehitysvai-
heilla. Voidaan kuitenkin todeta, etta pelkkd morfologinen analyysi ei tarjoa riittavas
tietoa ihon pistohaavan analysoimisessa rikosaseen tunnistamisessa. Jotta néytteita
voidaan analysoida SEM-EDS -menetelméan avulla, tulee naytteet kuivattaa ja paal-
lystad hiilella. Iholla esiintyvien muiden, mahdollisesti analyysille haitallisten alkuai-
neiden esiintyminen on myo6s syytd huomioida. [23] Kuvassa 9 on esitetty SEM:114
kuvattu veitsella aiheutettu pistohaavan jéalki luussa. Luunéyte puhdistetaan ult-
rapuhtaassa 70 asteisessa vedessd, ja kuivatetaan uunissa. Kuvassa raskaammat al-

kuaineet, téassé tapauksessa veitsestd irronneet mikrojéljet, esiintyvét kirkkaampana.

18]
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500 pm

Kuva 9. Mikrojaénteitd (valkoisella) veitsen aiheuttamassa pistohaavassa luussa
[18]

3.2.4 Tylppa ase

Tylpén aseen vikivallan tapauksissa on keskeistéd tunnistaa kiaytetetty ase ja varmis-
taa sen yhteensopivuus uhrista 16ytyneisiin rikosasejaémiin. SEM-EDS -menetelméllé
voidaan tutkia mikrojélkia iholta, ihonalaiskudoksista ja luukudoksesta. Menetel-
malld voidaan tunnistaa rikosaseen materiaali, kuten metalli, puu, lasi, muovi, seki
erilaisia iskupintoja, kuten tiili, laatta asfaltti, maalipinta. Mikrojélkien laatu riip-
puu rikosvélineen materiaalikoostumuksesta.

Néytteenotto tehddén yleenséa hiiliteipilla, tai ottamalla kudosndyte. Molemmis-
sa tapauksissa tarvitaan myos negatiivinen kontrollindyte. Oikeuslddketieteeteessa
SEM-EDS -menetelméé on kiytetty tylpan aseen aiheuttaman vamman tutkimises-
sa 1980-luvulta lahtien ja on edesauttanut rikosaseen tunnistamisessa tai ohjannut
jatkotutkintaa. [14] Kuvassa 10 on esitetty erddn rikostapauksen todisteiden SEM-
EDS -analyysi. Kallon luusta (A) 16ytyi useita metallipalasia, jotka koostuivat paa-
osin raudasta. Luusiruja 16ytyi vasaran padn urista (B). Kallossa olevien terdspa-
lasten ja vasaran paidn alkuainekoostumuksen vélisen ldheisen samankaltaisuuden

loytaminen ei ollut kuitenkaan todistusarvoinen, silld useat esineet on valmistettu
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terdksestéd. Téssé tapauksessa térkein havainto mika saatiin SEM:1I4 oli luupalasen
16ytyminen vasaran padsté, ja DNA-testin avulla voitiin todeta luupalasen olleen

peréisin kyseisesté kallosta. [18]
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Kuva 10. A) Kallon luusta 16ydettiin metallipaloja, joilla sama alkuainekoostumus
kuin vasaralla. B) Vasaran pinnalta 16ytyi hiukkanen, jonka alkuainekoostumus vas-
tasi luuta. C) EDS-spektrit seké luusta 1oydetysta metallihiukkasesta, ettéd vasarasta
16ydetystd luuhiukkasesta. [18]

4 Yhteenveto

SEM-EDS on térked analyysityokalu erityisesti ampuma-asejddmien todentamises-
sa rikostutkimuksessa. Erityisesti rikostutkimuksen osa-alueissa, joissa tarve tarkem-
mille ja luotettavimmille kuvantamismenetelmille oli suuri, on SEM-EDS -menetelmélla
ollut merkittavé rooli sen edistamisesséd. Rajoitteena on kuitenkin itse laitteen omat
rajoitteet, mutta myos standardoitujen ohjeistusten puute rikostekniselld alalla, mi-

ki rajoittaa SEM-EDS -menetelmén hyodyntédmistd. Menetelméa tarjoaa keskeisté
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tietoa oikeusladketieteessd rikosten ratkaisemiseksi. Koska rikostutkimuksella voi ol-

la suuria vaikutuksia ihmisten elaméén, perusteellinen tutkimus on vélttadméatonta.
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nosapuna kiytettiin google kiaantajaa ja OpenAi:n GPT-5.3 -kielimallia, jota kéy-
tettiin myos tekstin oikoluvussa.
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