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DETERMINACION DE RESIDUOS DE DISPARO MEDIANTE

SEM-EDX P-DCF-ECT-FIS-51

1. Objetivo:

El objetivo de este PON es establecer el método por microscopia de barrido electrénico
acoplada a microanalisis de rayos X (SEM-EDX) para la determinacion de residuos de disparo
inorganicos (GSR) en muestras recolectadas de las manos de personas sospechosas mediante
el kit respectivo, asi como en muestras levantadas de otras superficies usando cinta adhesiva
de carbon.

2. Alcance:

Este PON es aplicado en el analisis automatizado por SEM-EDX y gonfirmacion manual de
particulas de residuos de disparo inorganicos derivados de mezclas.iniciadoras que contienen
plomo, bario y antimonio. La identificacion estd basada en la morfologia'y el perfil elemental de
las particulas, en muestras provenientes de manos de personas, séspechosas, asi como de
prendas de vestir u otras superficies, recolectadas mediante cinta  adhesiva de carbdn colocada
sobre discos de aluminio. Las condiciones instrumentales permiten la deteccidn de particulas de
GSR de tamafio minimo de alrededor de una micra_0 en el orden submicrométrico, en
condiciones de analisis de bajo vacio y/o alto vacio{en.casos de muestras recubiertas con
carbén para minimizar los efectos de la carga en muéstras reales.

La metodologia se encuentra validada segun el informe de validaciéon 018-FIS-VAL-2017 y sus
addenda, 018-FIS-VAL-2017-A y 018-FIS-VAL-2017-B.

3. Referencias:

3.1 Ali, L.; Brown, K.; Castellano, H.; Wetzel, S. (2016). A Study of the Presence of
Gunshot Residue in Rittsburgh Police Stations using SEM/EDS and LC-MS/MS. J
Forensic Sci., doi: 40.1111/1556-4029.13077

3.2 American Society) for Testing and Materials. (2020). ASTM standard E 1588-20:
Standard glide~for gunshot residue analysis by scanning electron microscopy /energy
dispersive Xzray spectroscopy.

3.3 American Society for Testing and Materials, (2021). ASTM standard E 3309-21:
Standard guide for Reporting Forensic Primer Gunshot Residue (pGSR) Analysis by
Scanning Electron Microscopy/Energy Dispersive X-Ray Spectrometry (SEM/EDS).

3.4 Aradena, A.A (2015). Development of a Methodology for the Determination of a TXRF
Spectrometer Sensitivy Curve. Thesis for the Diploma in Engineering Physics at
Universidad de Concepcidn, doi: 10.13140/RG.2.2.18736.92163

3.5 Basu, S. Formation of Gunshot Residues. J. Forensic Sci. 1982, 27, 72-91.

3.6 Brozek-Mucha, Z. (2014) On the prevalence of gunshot residue in selected populations—
an empirical study performed with SEM-EDX analysis. Forensic Science International,
237, 46-52.
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Dalby, O.; Butler, D.; Birkett, J.W. (2010). Analysis of gunshot residue and associated
materials—a review. Journal of Forensic Sciences , 55, 924-943.

DeGaetano, D. SWGGSR Contamination Study. Recuperado de: www.swggsr.org

ENFSI. (2016). Guideline for evaluative reporting in forensic science. Versién 3.
Recuperado de: https://enfsi.eu/about-enfsi/structure/working-groups/documents-
page/documents/forensic-guidelines/

ENFSI Working Group Firearms (2003). Best Practice Manual in the Forensic
Examination of Gunshot Residues, 34 paginas. Recuperado de:
https://quodata.de/fileadmin/forensik 2003/bpm-gsr-20-11-2003.pdf

H-H, Meng; H-C, Lee. (2007). Elemental analysis of primenr “mixtures and gunshot
residues from handgun cartridges commonly encountered  ih“Taiwan. Forensic Science
Journal, 6, 39-54.

Hila Rosengarten, Osnat Israelsohna, Zohar Pasternak (2021). The risk of inter-stub
contamination during SEM/EDS analysis of gunshot residue particles. Forensic Science
International. 2021.

INCA FEATURE INSTRUCTIONS MANUAL, Oxford Instruments. 124 paginas.

INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, [Assue 2.1, 2006, 85 paginas. Recuperado de:
https://investigacion.us.es/docs/web/files/manual instrucciones eds inca.pdf

Informe de validacion 018-FIS-VAL(19¢2017.
Informes de validacion 018-FIS=VAL-2017-A y 018-FIS-VAL-2017-B (addenda)

Izraeli, E. S; Tsach, Ts., Levin, N. Optimizing FEG-SEM combined with an SDD EDX
system for automated GSR analysis. X-Ray Spectrom. 2014, 43, 29-37.

Manual de Instrtecignes. Scanning Electron Microscope. No. de parte JSM 6610LV. 2010.
JEOL Ltd.

Manual de uso del SIDIPEX. Diaz, J. Versién 1.1.1. Noviembre 2020.

Martinez, M. Aguila_IQ_Ammunition. Recuperado de:
https://quodata.de/fileadmin/forensik_2005/7-Mike_Martinez_
_Aguila_IQ_Ammunition.pdf

Niewdhner, L. ENFSI -Proficiency Testing Programme in Forensic GSR and Firearms

Investigation (2015). Recuperado de:

https://www.nist.gov/sites/default/files/documents/2016/11/22/pt program_in_forensic
gsr_and_firearm_investigation.niewohner.ga_.pdf

Nunziata, F.; Brozek-Mucha, Z.; Ross, P.; Gentile, C.; Morin, M. (2016). On a possible
source of phosphorus and calcium associated with gunshot residue.
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10.13140/RG.2.2.26275.04640. Presentado en: The 23rd Annual Meeting of Firearms
and Gunshot residues, Roma.

Nys, B.; Charles, S. (2010) The Bayesian approach to reporting GSR analysis results:
some first-hand experiences Proc. of SPIE 2010, 7729, 77291B-1-15

Oreamuno, M. (2017). Manual de Instrucciones del SADCF, version 03.

Procedimiento de levantamiento de muestras para el analisis de residuos de disparo en
manos y otras superficies, por SEM-EDX (version vigente).

Procedimiento de uso general del SEM-EDX (versién vigente).
Procedimiento de Limpieza y revisidn de areas de trabajo (versiényvigente).
Procedimiento de Gestidn de Solicitudes y Manejo de Indicios,(versidn vigente).

Protocolo relativo a la toma de muestras por el método ‘adhesivo para el analisis de
residuos de disparo en manos por microscopia desbarrido electrénico. Organismo de
Investigacion Judicial, Junio 2016.

Rowe, W.F. Firearm/Residues. (2013) RecuUperado de: Encyclopedia of Forensic
Sciences, Siegel, J.; Saukko, P. (Eds.), 2" ed., Elsevier, p.p. 958.

Scanning Electron Microscope A to Z. Basic Knowledge for using the SEM. JEOL.

Secretaria General de la Corte (22'de/junio de 2022). Oficio N°6326-2022. Modificacion
tabla de plazos preservacion [de“muestra testigo. Segun acuerdo del Consejo Superior
del Poder Judicial tomado el*Q7%.de junio del 2022.

Solis, 1. (2019). Caracterizacién de residuos de disparo mediante microscopia de barrido
electrénico con analizador'de energia dispersiva de rayos X (SEM-EDX), segun el calibre
del arma de fuego ¥ "municién. Tesis para optar por el grado de Licenciada en
Laboratorista Quimico. Universidad de Costa Rica, Sede de Occidente.

Stamouli, J. MeCullough, L. Gunaratnam, L. Niewodhner, B. Nys. (2008) ENFSI-Guide for
Gunshot Residue Analysis by Scanning Electron Microscopy/Energy-Dispersive XRay
Spectrometry, ENFSI EWG Firearms, Version 2.0.

SWGGSR. (2011) Guide for Primer Gunshot Residue Analysis by Scanning Electron
Microscopy/Energy Dispersive X-Ray Spectrometry.

Trimpe, M. (2011). The Current Status of GSR Examinations. FBI Law Enforcement
Bulletin, 24-32.

Uhlig, S.; Baldauf, H. (2016) GSR2016 Report on the International ENFSI-Proficiency
Test on Identification of GSR by SEM/EDS. Informe no publico.

Vargas R., Steven. Informes de avance de investigacion N° 1-8. Proyecto Identificacion
de residuos de disparo de arma de fuego mediante analisis por SEM-EDX, 2012-2016.
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3.39 Wallace, 1.S. Chemical Analysis of Firearms, Ammunition, and Gunshot Residue; CRC

4. Equipos y Materiales:

4.1 Equipo

* Aires acondicionados y sus respectivas unidades de respaldo.

« Computadora con acceso a la herramienta digital de las Unidades de PEX y QAR
(SIDIPEX).

» Deshumificador con una capacidad de al menos 50 pintas por dia.

» Termohigrometro calibrado, con ambitos de medicion que incluyan el rango de
temperaturas de 15 °C a 30 °C y el ambito de 40% a 80% de humedad relativa.

* Microscopio electréonico de barrido marca JEOL, modelo JSM-6610LV, nimero de serie
MP1371001100110, acoplado a detector de energia dispersiva de'rayos X, marca Oxford
Instruments, modelo 51-XMX0002, nimero de serie 35848y,con software INCA for
Windows Issue 21 Version 5.03.

» Recubridor de carbono marca Cressington, modelo ¥08 ‘€afbon / A, nimero de serie
6C6890, y cuenta con:

o Una bomba rotatoria de 100L/min, marca Jdngw.oo de TedPella

o Un monitor de espesor de alta resolucién/imarca Cressington, modelo MTM-10, serie
CM-2097

o Sistema de afilado, easiShaper, marca“Pelco

o Una UPS de 3KVA
4.2 Materiales

» Bitacora de Control de Ingrese al"Cuarto del SEM

* Bolsa de cierre de zipper

» Bloque plastico de medicidn de punta afilada

» Caja plastica con tapa

» Cuaderno de bitédcora del recubridor de carbono (control de uso y mantenimiento)

» Cuaderno de bitacora del SEM-EDX (control de uso y mantenimiento)

+ Dispositivossdenalmacenamiento externo

» Dispositivos dé& muestreo (stubs de aluminio) de 12,7 mm de didametro con cinta
adhesiva de Carbdn unida a su superficie, colocados en retenedores de plastico con
capucha protectora de plastico transparente (porta stubs)

«  Formulario ANALISIS DE RESIDUOS DE DISPARO MEDIANTE SEM-EDX

«  Formulario VERIFICACION DE METODOLOGIA PARA ANALISIS DE RESIDUOS DE
DISPARO MEDIANTE SEM-EDX

«  Formulario CONTROL DE CONTAMINACION CON RESIDUOS DE DISPARO EN AREA DE
MICROSCOPIA ELECTRONICA Y OTRAS AREAS CRITICAS

» Formulario Hoja de control de desempefio instrumental para la determinacién de GSR
por SEM-EDX

« FORMULARIO HOJA DE CONTROL HISTORICO DE CONTAMINACION EN AREAS DE
TRABAJO PARA LA DETERMINACION DE RESIDUOS DE DISPARO POR SEM-EDX

» Formulario para el registro de condiciones de temperatura de un area de trabajo,
version vigente.

* Guantes descartables libres de polvo

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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Herramienta para manipulacion de la platina portamuestras

Herramienta para cambio de Wehnelt

Llave tipo allen

Lija fina (grano superior a 400)

Platina portamuestras con capacidad para al menos tres stubs de muestras y tres stubs
con estandares

Pinzas para manipulacion de stubs, limpias, lavadas con agua y jabodn, enjuagadas con
acetona o alcohol 70% y secas

Soporte metalico para el afilado de varillas de carbono

Toallas Kimwipe™ o similar

Varillas de carbdén 6,15 x 305 mm 60Hz

Vidrio de visualizacién de evaporacion

5. Reactivos y Materiales de Referencia:

5.1

5.2

Reactivos:

Acetona grado reactivo o grado cromatografico
Alcohol grado reactivo o grado industrial 70%
Isopropanol grado reactivo o grado cromategrafico
Mezcla de acetona e isopropanol (1:1)

Materiales de Referencia

Estandar de rejilla de cobre

Estandar para calibracion de los umbrales de brillo y contraste del detector de electrones
retrodispersados (carbén-cobalto*rodio-oro)

Estandar con particulas sintéticas de residuos de disparo (PLANO, ENFSI)

6. Condiciones Ambientales:

No. Condicidon ambiental Valor minimo Valor Otras caracteristicas
maximo
1 Temperatura 15°C 25°C Ver puntos 6.1, 6.2, 6.4,
6.5, 6.6, 6.7
Humedad N/A 60% Ver puntos 6.3,6.5, 6.6
Vibraciones o campos N/A N/A Ver punto 6.10
electromagnéticos
6.1 Los ajustes de la temperatura de los sistemas de aire acondicionado (y los equipos de

respaldo) en el cuarto donde se ubica el SEM-EDX y el recirculador deberdn mantenerse
en un ambito recomendado entre 15 °C y 25 °C aproximadamente, tal que la
temperatura del cuarto esté fresca (cerca de los 20 °C) y no se encienda la alarma
auditiva del recirculador de agua que enfria la bomba de difusion.

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
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SEM-EDX

6.2

6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

Nota 1: La alarma auditiva del recirculador se activa automaticamente en ambientes
calurosos que alcancen cerca de los 30 °C.

Para el cuarto del SEM-EDX los sistemas de aire acondicionado se fijaran o programaran a
una temperatura nominal de 23 °C, mientras que en el cuarto separado donde esta el
recirculador la temperatura se establecera en 21 °C.

También es necesario que el cuarto donde se ubica el SEM-EDX cuente con un equipo de
deshumidificacion capaz de mantener la humedad relativa por debajo del 60%
aproximadamente.

Como usuario del equipo monitoree al menos una vez al dia la consistencia entre la
temperatura programada para los aires acondicionados (Set to) y la temperatura del area
(Room) que indican los monitores ubicados en el area de microscepia,(ver 6.2), tal que se
satisfaga lo indicado en 6.1. En caso de fallo, reporte al”Proveedor del servicio de
mantenimiento de aires acondicionados segun lo establecido a“niyel departamental.

Como persona responsable del equipo, sustituto o persona‘*designada registre al menos
una vez al dia, las lecturas de temperatura( y\humedad desplegadas por el
termohigrometro ubicado en el area donde se ubica el.SEM-EDX, excluyendo del registro
los dias no habiles como los fines de semana, asuetos, feriados, permisos de ausencia por
disposicion Institucional (por ejemplo: debid0 ‘a, emergencias naturales) y a manera de
excepcion cuando por alguna situacién puntual (por ejemplo personal escaso) no se
puedan realizar las mediciones dentro ,eyla, jornada ordinaria (incluyendo la respectiva
justificacion en la fecha con el registro/faltante, por ejemplo evacuacion; personal
insuficiente por cierre colectivo, personal en teletrabajo, etc.). Esto ultimo no aplica
cuando en la jornada ordinaria (0 en=la jornada extraordinaria si se labora) se realicen
analisis con el equipo instrumentall en cuyo caso seria la persona usuaria del equipo la
encargada de hacer el monitoreo”(segln 6.4) y también el registro de las condiciones
ambientales. Para dicho registro utilice el "Formulario de Registro de condiciones de
temperatura de un area-de trabajo". Indique el porcentaje de humedad relativa en el
apartado de observaciones. Una vez finalizado el mes convierta el archivo a PDF, firmelo y
guardelo en la carpeta destinada para este fin.

Nota 2: Si el responsable del equipo esta ausente, sera alguno de los sustitutos definidos
en la seccion el fesponsable de realizar el registro de temperatura y humedad. La carpeta
donde se guardan estos registros es de acceso limitado, para el responsable del equipo,
sustitutos, lider técnico, encargado de calidad y jefatura.

Mantenga el aire acondicionado y el deshumidificador encendidos todo el tiempo, incluso
cuando el equipo esté apagado, siempre que esto sea posible. En caso de falta de
regulacién de la temperatura con el sistema de aire acondicionado de uso continuo y de
las unidades de respaldo (por fallo, mantenimiento, etc.), apague el SEM-EDX mientras se
restablecen las condiciones adecuadas para el trabajo con el equipo.

Como persona analista de GSR por SEM-EDX, programe un ajuste de Quant Optimization
al inicio de cada corrida automatizada y cada cuatro horas después de haberla iniciado
para compensar cualquier potencial efecto de la fluctuacién de la temperatura ambiental
en el microanalisis de rayos X (ver Nota 14).
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6.8 Como persona analista de GSR por SEM-EDX, vele por el cumplimiento de los aspectos de
prevencion de contaminacion y control de contaminaciéon senalados en el apartado 7.10.

6.9 Realice peridodicamente un monitoreo del ambiente donde se exponen los stubs y en el
area donde se preparan los kits, tal y como se indica en el apartado 7.10.2. y aplique las
acciones correctivas cuando corresponda segun los criterios de aceptacién y rechazo de
este PON.

6.10 Evite la programacion de analisis o suspenda las secuencias automatizadas o toma de
imagenes en las magnificaciones usuales, cuando se prevea un riesgo o se verifique la
existencia de cualquier efecto en las imagenes del SEM por vibraciones o modificacién del
entorno por campos magnéticos, hasta que haya cesado dicho efecto o desaparecido el
riesgo. El efecto de las condiciones del entorno sobre la calidad de las imagenes se
evalud por parte del proveedor del equipo al momento de su\instalacién, y cualquier
modificacion en el tiempo debera ser monitoreada en los manténimientos preventivos del
equipo por parte del personal de servicio técnico de JEOL. .En“caso de presentarse alguna
situacion no deseable en este sentido, el anadlisis de causas 'y acciones correctivas para
mitigar el impacto deberd realizarse en conjunto con ‘el personal de servicio técnico de
JEOL

7. Procedimiento

7.1 Manejo de kits para el andlisis de residuos/de disparo en manos y otras muestras para
analisis de residuos de disparo.

Nota 3: Para esta etapa de revision @s necesario extremar las medidas de precaucion para
minimizar la contaminacion cruzada“con residuos de disparo (uso de guantes nuevos, uso
de ropa limpia, revisidon en areas limpias). Los embalajes de los kits deben ser considerados
como potencialmente contaminados con residuos de disparo, toda vez que provienen de
ambientes policiales, de"mdnera que es indispensable que estos nunca ingresen a las areas
de preparacion de kitS ni alarea de microscopia electrdnica.

7.1.1 Realice la apertura del kit en el SADCF, reservando el embalaje externo e interno (para
destruccion o devolucidon segun corresponda). Transfiera los portamuestras del kit a una
bolsa nueva con cierre de zipper. Adjunte el formulario de recoleccién de residuos de
disparo en manos a los documentos fisicos del caso. Genere en el SADCF el nuevo
embalaje utilizado para los portamuestras del kit y adhiera la etiqueta creada para el
mismo. Ademads, rotule cada portamuestras del kit y el formulario mencionado
anteriormente con la etiqueta de objeto generada por el SADCF.

7.1.2 Revise la informaciéon del formulario de recoleccién de indicios para verificar si se
cumplen los criterios de admisibilidad de muestras para el analisis de residuos de
disparo por SEM-EDX. En caso de incumplimiento, proceda a realizar la devolucidén del
kit y a la confeccidn del informe respectivo.

Nota 4: Segun las particularidades de cada caso, valore como personal pericial
encargado, la pertinencia de analizar un kit de muestras, aun cuando no se satisfagan
los criterios de admisibilidad, en funcién del eventual valor probatorio de los resultados.
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Las comunicaciones con la autoridad judicial para aclarar aquellos aspectos que
condicionen la admisibilidad del kit u otro, deben quedar incluidas en el legajo pericial.

7.1.3 Si se cumplen los criterios de admisibilidad (considerar lo especificado en la nota 4),
reserve el kit asi embalado en una caja de plastico con tapa destinada para ese fin y
trasladela al cuarto del SEM-EDX y organice los kits pendientes de analisis en orden
creciente del nimero de caso, y anteponga aquellos que tienen algun tipo de prioridad
(caso urgente, penal juvenil, etc.).

Nota 5: Cada vez que el cuarto permanezca solo, la puerta debe dejarse con llave,
misma que estd asignada a un responsable, pero que puede ser utilizada por el resto del
personal pericial competente. De esta llave existe una copia en custodia de la Jefatura
de Seccion.

7.1.4 Limpie la platina portamuestras con una toalla Kimwipe™ ¥ o\similar humedecida con
acetona.

7.1.5 En caso de ser requerido el recubrimiento de las muestras’con carbodn, aplique el punto
7.2 de este PON como etapa intermedia antes de proseguir con 7.1.6. Lo anterior puede
originarse por fallo en el control del bajo vaeie “e~por caracteristicas propias de la
muestra como existencia de exceso de fibras\wisibles a simple vista o presencia de
material no conductor con tendencia a cardarse aun en bajo vacio. Esto ultimo podria
ser observado al revisar las muestras durante la elaboracidon del area layout en el punto
7.4.4, lo cual ocasionaria devolverse desdenalli hasta este punto.

7.1.6 Utilizando una pinza para stubs (limpia, coloque los stubs de un kit en la platina
portamuestras, iniciando por el.control negativo, y prosiguiendo con las muestras de la
mano derecha y de la mano izquierda. Revise, al momento del montaje de los stubs en
la platina, la secuencia alfanumérica que viene escrita de previo en el reverso de cada
disco de aluminio y andtela en el respectivo apartado del Formulario de Analisis de
Residuos de disparo miediante SEM-EDX (en el SIDIPEX), segun la identificacién de la
muestra, asi como, la {correspondiente ubicacion en la platina, a fin de tener una
identificacion inequivoca de cada item. Ademds, marque con una linea el stub de
manera que cuandosse remueva se pueda volver a colocar en la misma posiciéon en caso
de reanalisis<(la_parte marcada del stub se debe orientar hacia adelante en la platina).

Nota 6: En caso de presentarse una dificultad técnica con el SIDIPEX, de forma tal que
no permita el acceso al uso del Formulario de analisis, se debe emplear el formulario
descargado del Gestor Documental.

7.1.7 No coloque muestras derivadas de otro individuo de forma simultdnea en la misma
platina.

7.1.8 Incluya en la platina portamuestras un estandar de rejilla de cobre, un estandar de
cobalto-oro y un estandar de particulas sintéticas de residuos de disparo, cuyas
posiciones deben ser especificadas en el Formulario de Analisis.

7.1.9 En el caso de muestras derivadas de prendas de vestir u otras superficies, recolectadas
segun se indica en el Procedimiento de levantamiento de muestras para el analisis de
residuos de disparo en manos y otras superficies por SEM-EDX, estas se analizan de
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forma separada de las muestras provenientes de manos, aunque correspondan a la
misma causa. Para la preparacion, identificacion y montaje de las muestras, siga lo
indicado en los puntos 7.1.5 a 7.1.8., sustituyendo las muestras de mano derecha y de
mano izquierda, por las distintas muestras recolectadas de las superficies de interés.

7.1.10 El analisis de las muestras se realizara como se indica en el punto 7.3 hasta el punto
7.10 de este PON.

7.2 Recubrimiento con carbodn.
7.2.1 Prueba de recubrimiento.

7.2.1.1 Corte aproximadamente 5 cm de una varilla de carbdn e introduzcala en el soporte
metalico mostrado en la Figura 1.

7.2.1.2 Coloque el soporte metdlico con la varilla en el orificio_marcado como "6.3 1/4" del
bloque plastico de mediciéon, de manera que la varilla haga contacto con el fondo del
orificio del bloque, como se muestra en la Figura 1.\Inmovilice el segmento de varilla
ajustando el tornillo hasta su tope maximo.

Figura 1. Segmento de una varilla de carbdn introducido en el orificio marcado "6.3 1/4"
delbloque plastico de medicién, ajustado con el soporte metalico.

7.2.1.3 Coloque la punta de carbdn mas expuesta en el sistema de afilado. Presione el botdon de
encendido y sosténgala para que no se mueva. Utilizando una lija fina, afile la punta de
modo que se afinen las partes laterales y levemente en la punta para dar una mayor
resistencia durante la evaporacion de carbdn.

7.2.1.4 Obtenga otro corte de la varilla de carbén como se indica en el paso 7.2.1.1 y repita los
pasos 7.2.1.2 y 7.2.1.3. Corte manualmente la punta, y lije la superficie con lija de
agua, de manera que la superficie quede plana.

7.2.1.5 Levante el plato superior de la cdmara de vacio y llévelo hacia atras, de forma que no
descienda hacia adelante. Coloque el segmento con la punta afilada en el sujetador
izquierdo de manera que la punta quede expuesta como se muestra en la Figura 2.
Ajuste al maximo el tornillo con la llave para este fin.
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7.2.1.6 Inserte en el sujetador derecho el segmento de la varilla de carbén con la superficie
plana hasta que haga contacto con la otra varilla de punta afilada. Empujelo
ligeramente hacia la izquierda. Ajuste al maximo el tornillo con la llave para este fin.

7.2.1.7 Baje el plato superior. Asegurese que el mismo se posiciona adecuadamente sobre el
cilindro de vidrio, pues se debe mantener el vacio en la cdmara de muestra durante la
evaporacion del carbon.

Figura 2: Colocacién,de los segmentos de varillas de carboén. La linea central de
alimentacién‘debera encontrarse centrada con la platina de las muestras.

7.2.1.8 Revise que la”™UPS se encuentre encendida. Proceda a encender el recubridor de
carbono y el.monitor de espesor.

7.2.1.9 En el panel*de control del recubridor, verifique que el interruptor "AUTO/ MANUAL" se
encuentre en "MANUAL".

7.2.1.10 Mueva la perilla de voltaje identificada como "VOLTS" de modo que encuentre en nivel
intermedio. Para ello gire en el sentido de las manecillas del reloj si desea aumentar
el voltaje hasta este nivel.

7.2.1.11 Ajuste el tiempo de evaporaciéon a 3.0 segundos en la pantalla digital, para ello
presione el botdon "TIMER" y ajuste con los botones de "SET" identificados como "A"
O Ilvll.

7.2.1.12 Para ajustar el voltaje a 3.8 V en la pantalla digital, presione el botén "VOLTAGE" y
ajuste con los botones de "SET" identificados como "A" o "V¥".
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7.2.1.13 Encienda la bomba rotatoria.

7.2.1.14 Para crear el vacio en la cdmara de la muestra baje el interruptor denominado
"CURRENT/VACUUM CHECK" hasta que la aguja se encuentre aproximadamente en
0.01 mbar.

7.2.1.15 Presione el botdén encontrado en el panel del monitor de espesor que se encuentra
rotulado como "ZERO XTAL LIFE" para que el monitor indique 0.

7.2.1.16 Coloque el vidrio visualizador de evaporacion frente al cilindro de vidrio de manera
gue cubra los sujetadores de las varillas de carbono. Esto como proteccion de la vista
en caso de observar el proceso de evaporacion.

7.2.1.17 Presione el botén "ON/OFF" y verifigue que la intensidadyde corriente sea de
aproximadamente 150 A. Anote el valor mostrado en el"monitor de espesor en la
bitdcora del recubridor de carbono y verifique que ‘el /grosor de la capa de
recubrimiento se encuentre entre 10 nmy 15 nm.

7.2.1.18 Apague la bomba rotatoria para ventilar la cdmana de muestra.

7.2.1.19 En caso que se obtenga un recubrimiento de @ prueba superior a 20 nm, la varilla de
punta fina debera afinarse menos con la lijay Espere a que la camara de la muestra se
enfrie antes de abrir el plato superior.y, realice otra prueba siguiendo los pasos del
7.2.1.1 al punto 7.2.1.18.

7.2.2 Recubrimiento de muestras con carbdn

7.2.3 Levante el plato superior de la cdmara de vacio y llévelo hacia atras, de forma que no
descienda hacia adelante.

7.2.4 Coloque en la platina @el_recubridor de carbono el stub o los stubs correspondientes al
caso en analisis. No_toloque muestras derivadas de otro individuo de forma simultanea.

7.2.5 Repita el procedimiento del punto 7.2.1.1 al punto 7.2.1.18 del presente procedimiento.

Nota 7: Delacuerdo con la cantidad de material recolectado con el stub, tal como fibras,
pelusa u otroS materiales que se puedan cargar en el SEM-EDX, se pueden realizar
varios recubrimientos sucesivos que alcancen aproximadamente los 20 nm de espesor
con carbdn, si la cantidad de material es muy abundante se debe recubrir la muestra
hasta aproximadamente 40 nm de espesor de carbon, para disminuir el efecto de la
carga.

7.2.5.1 Levante el plato superior de la cdmara de vacio y llévelo hacia atras, de forma que no
descienda hacia adelante y retire la muestra.

7.2.5.2 Apague el recubridor de carbono, el monitor de espesor, la bomba rotatoria y la UPS.

7.2.5.3 Limpie la platina con una toalla Kimwipe™ o similar humedecida con acetona o con una
mezcla de acetona e isopropanol (1:1).
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7.2.5.4 Registre el uso del equipo en la bitacora respectiva, anote el nimero de caso de la
muestra recubierta, condiciones de recubrimiento y el espesor final.

7.3 Preparacion del microscopio de barrido electronico (SEM)
Nota 8:

- El uso de guantes es indispensable para el manejo de la platina portamuestras y para su
introduccion en la cdmara del SEM.

- En este equipo no se usan sesiones por usuario, dado que la dinamica y flujo de los analisis
de GSR requiere que, en ocasiones, un perito(a) competente pueda continuar el trabajo
iniciado por otro perito(a), siempre y cuando el segundo perito(a) se asigne en el caso como
perito(a) preliminar, reporte el tiempo respectivo en el SADCF vy firme ‘€lsformulario de analisis,
con lo cual queda indicada la custodia de los indicios y su participaCién,en el caso, aunque no
firme el dictamen.

- Las funciones de Firewall y actualizaciones del Windows no deberdn ejecutarse debido
posibles problemas con el SEM. Es por ello que no se deben cenectar las computadoras a la red
institucional, por lo tanto tampoco se puede instalarstun“antivirus, ya que este no realizara
actualizaciones.

-Nunca cambie el usuario de Windows ni cierressesion ya que el software podria suspenderse.
Tampoco utilice un protector de pantalla en lasscomputadoras ya que si el software de control
se encuentra en ejecucion, es posible que la, imagen no se muestre al reactivar la sesion.

7.3.1 Ventee la cdmara portamuestras_del*SEM-EDX.

7.3.2 Después de introducir apropiadamente la platina portamuestras dentro de la camara
portamuestras del SEM-EDX, Cierre la puerta de la camara y evacle el SEM en modo de
alto vacio.

7.3.3 Obtenga la imagén/ del portamuestras con la camara de carga acoplada (CCD) que
permite la obsérvaciéon de la vista superior de la platina dentro de la camara de
muestras del.SEM.

7.3.4 Ubique la rejilla de cobre bajo la pieza polar en la direccidon del haz de electrones y suba
la platina portamuestras hasta una altura z=10,5 mm, verificando que la inclinacién sea
de 0°. Evite el contacto de la muestra ya fijada con el detector de electrones
retrodispersados del equipo; para ello active la camara infrarroja y observe que los
movimientos de la platina sean seguros.

Nota 9: La altura que excede la muestra sobre la platina (protruding height) debe fijarse
en 2 mm de manera preventiva.

7.3.5 Una vez que el equipo estd en modo de uso (HT Ready), encienda el filamento y
verifique que la aceleracion de voltaje sea de 20 kV, que la densidad de corriente (spot
size) sea de aproximadamente 65 y que el detector seleccionado sea el de electrones
secundarios (SEI). Ajuste el calentamiento del filamento hasta alcanzar la saturacion

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Versién 01
Emitido y Aprobado por Unidad de Gestidon de Calidad



DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FORENSES VERSION 13 PAGINA: 16 de 73

DETERMINACION DE RESIDUOS DE DISPARO MEDIANTE

SEM-EDX P-DCF-ECT-FIS-51

(maximo brillo) y ajuste el voltaje preferente (set bias voltage) de manera que la
corriente de carga (load current) esté entre 80 pA y 85 pA.

7.3.6 Realice la alineacién del haz (ajustes de shift y tilt) cuando corresponda y efectle el
centrado de la apertura usando la herramienta “wobble”. Verifique nuevamente la
correcta saturacion del filamento.

Nota 10: La alineacién completa del haz en todo el rango de densidades de corriente se
realiza obligatoriamente cada vez que se cambie el filamento y de previo a correr el
control positivo semanalmente.

Nota 11: Para lograr un compromiso en la resolucidn y respuesta del detector de rayos
X, la apertura debe estar en posicién 2 que corresponde a 30 um.

7.3.7 Ajuste los controles del astigmatismo cuando sea necesario.

7.4 Preparacion y evaluacion del desempefio del sistema de migroanalisis de rayos X (EDX)
acoplado al SEM

Nota 12: Las indicaciones dadas de 7.4 a 7.7 correspohdén a lineamientos basicos que no
tienen como propdsito incluir todos aquellos aspeetag” Vobservaciones derivadas del proceso
de validacion instrumental y de entrenamientqdé&Jos usuarios del equipo. Consulte al lider
técnico, encargado del equipo, manual de operacién del SEM (referencia 3.18) y manuales
INCA (referencias 3.13 y 3.14) para aclaracion o modificacién de los pardmetros, si es
requerido.

7.4.1 Verifiqgue semanalmente el desempefio del SEM-EDX con el estandar sintético ENFSI
vigente (segun afio de participacion en la prueba interlaboratorial) u operativo (segun
evaluacion de desempefio).

7.4.2 Los procedimientos automatizados asistidos por computadora deben realizarse bajo las
siguientes condiciones, del SEM:

» Filamento de tungsteno con haz alineado, centrado, saturado (tiempo de vida maximo
de aproximadamente 60 horas). Para ajuste del filamento y uso del equipo ver el
Procedimiento de“Uso General del SEM-EDX.

» Detector: Eleetrones retrodispersados, modo: COMPO (BEC), ganancia automatica.
» Aceleracion de voltaje: 20 kV

+ Densidad de corriente o spot size: Ajustar hasta alcanzar un tiempo muerto de 55%-
60% a un Process Time de 4, con el estandar de cobalto (o 45%-50% con el estandar
de cobre). Esto se logra a una densidad de corriente cercana a 65, a WD=10 mm,
z=10,25 mm para el estandar de cobalto y 10,5 mm para el estadndar de cobre, que
asegura una corriente del haz suficiente para el analisis. En estas condiciones la
respuesta del EDX es de (20-30) kilocuentas por segundo (kcps) verificable en
Microscope Setup del mddulo GSR del software INCA

« Corriente de carga asociada con el voltaje preferente (bias): (80-85) pA
« Distancia de trabajo (WD): 10 mm.
» Magnificacion: 250x-350x.
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7.4.3 Condiciones del método:

7.4.3.1 En el SEM seleccione el modo de bajo vacio (LV) en 30 Pa y el detector BEC para
muestras sin recubrir, y espere hasta que la presidon se estabilice. Para las muestras
recubiertas con carbono seleccione el modo de alto vacio (HV) y el detector BEC.

Nota 13: Si eventualmente se presentaran problemas con las valvulas de bajo vacio,
utilice el modo alto vacio (HV) siempre con muestras recubiertas, mientras se
solventan los posibles inconvenientes.

7.4.3.2 En el software INCA seleccione el modo de GSR |_
?

GER

7.4.3.3 Siga la secuencia Project>Sample> Recipe 2Run—> Reporthindicada en el siguiente
diagrama de flujo (Figura 3).

g 7434

7.4.2 :
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Figura 3. Diagrama de flujo de la secuencia de actividades para el analisis de GSR
via el software INCA (Oxford). Los numeros en cada casilla indican el apartado del
PON donde se describe o detalla cada actividad en la secuencia.
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7.4.3.4 En Project Name nombre el proyecto segun el formato GSR(prefijo)DDMMAAAA(fecha)
numero de caso (20XX-XXXXX-FIS).

7.4.3.5 En Sample Name ingrese el nombre de la muestra Prefijo (MD-MI, Control), el nimero
de caso (20XX-XXXXX-FIS) lo puede indicar en la casilla de Sample Name o en la de
Sample ID, para los casos provenientes de manos o el nombre del estandar para el
control de calidad. En el caso de muestras de control de contaminacion de areas o de
muestras provenientes de ropas u otras superficies, identifique la muestra indicando su
origen y el nimero de caso cuando corresponda. Por ejemplo: Empufadura manga
derecha chaqueta 2016-00001-FIS; Control de contaminacién area SEM 01-01-2016,
etc.

Nota 14: Las muestras de la mano derecha y de la mano izquierda de una misma
persona sospechosa o imputada, al estar correlacionadas,|,se.pueden trabajar en
conjunto seleccionandolas como un solo Sample en el AréasLayout (ver 7.4.5.3), con
el fin de aplicar de forma mas eficiente los criterios de.terminado por caso. Los stubs
provenientes de diferentes prendas de vestir se deben trabajar como Sample
independientes en el Area Layout, si se cuenta comvarios stubs provenientes de una
misma prenda se trabaja como un solo Samplefen‘elYArea Layout. El control del kit
u otro tipo de muestras no correlacionadas) siempre se trabajan como Samples
independientes. Se aclara que las muestras{provenientes de manos y prendas de
vestir son consideradas como casos de rUtina.

7.4.3.6 Para la primera muestra (SAMPLE) creadajen Recipe cree la base de datos y seleccione
la receta; usualmente se utiliza PEXFIS/300x manos o PEXFIS 300x prendas para
los analisis de kits o prendas respectivamente, o PEXFIS 300x calidad, para el control
de calidad, aunque existen otras recetas a 250x y 350x, cuyo uso queda a discrecion
del personal pericial y/o disposiciones del Lider Técnico/Jefatura de Seccidon en funcidn
de la urgencia del caso, volumten de casos, naturaleza de la muestra (stubs muy sucios
con excesiva carga de particulas), o eventual valor probatorio del resultado. Verifique
las siguientes condiciones en el Quant Recipe Setup y Class Setup:

* Quant<etup® ("GSR Validation” para las recetas de calidad y "“gsr” para los
casos de“rutina)

*  Processing Option: All Element

e Sample Type: Default

e Quantitation Elements: Auto ID

« Deconvolution: C,0, Mo, Rh, Po, Ac, en los métodos de rutina; C, O, F, Si en
los métodos de control de calidad

e Peak Labels: Quantitation & Deconvolution elements

e Class setup: Seleccione " gsr Sinoxid” para las recetas de calidad y “gsr
Sinoxid + no tdxicas” para los casos de rutina (ver Anexo 01).

7.4.3.7 En Recipe Setup verifique que estén marcadas las opciones:

e Save spectrum for each feature
» Save diagram for each feature
* Save image for each field

s Turn beam off

e Turn filament off
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* Area Termination: Total features limit in a rank (se encuentra en blanco en
las recetas de calidad, 25 rank: Caracteristica en los casos provenientes de
muestras recolectadas en manos y 50 rank: Caracteristica en las muestras
recolectadas de prendas)

« Sample Termination: Total features limit in a rank (en O en las recetas de
calidad, 25 rank: Caracteristica en los casos provenientes de muestras
recolectadas en manos y 50 rank: Caracteristica en las muestras recolectadas
de prendas)

» Todas las demas casillas quedan en 0

7.4.3.8 Verifique los parametros de la receta seleccionada en términos de las condiciones del

Spectrum Setup y Detection Setup, a saber:

e Spectrum Setup

[}

o

o

Un paso Livetime: 1s

Spectrum Range (KeV): 0-20

Number of Channels: 2K (el nimero de eV/canal depende del rango de energia y el
nimero de canales seleccionado, para el rango de\0-20 KeV, se usa 2K, siendo 10eV
por canal)

Whole Feature

« Detection Setup

o

O O O

0O O O O O O O

7.4.4

Signal = BSE

Field Setup at 1024 pixeles * 768 pixeles

Magnification: En funcidn de lasfféceta 250x, 300x o 350x
Smallest expected feature widthy(nominal): En funcion de la magnificacion, 0,71 ym
a 350x; 0,83 um a 300x; 0,99, um a 250x

First Pass Image: 2 us/pixel

Second Pass Image: 70 ps/pixel

Leading edge/Trailing edge: 10 pixeles

Ignore features: No\activar

Guard Zone: N6 activar

Gray Image-RroCessing (Before Thresholding): No activar
Binary Image Processing (After Thresholding): No activar

Quant Optimization

7.4.4.1 Realice el ajuste de las lineas de energia del EDX utilizando el estandar de cobalto
(enfocado a WD=10 mm, z=10,25 mm). La concordancia entre dos ajustes sucesivos
debe estar en el ambito de 95%-105% con respecto al ultimo valor, antes de iniciar la
corrida. Si bien es cierto, el Quant Optimization se puede realizar en cualquier sector
del estandar de cobalto, para efectos de la comprobacion durante la corrida (ver nota
15) se debe efectuar siempre en un mismo sector, el cual sera fijado en 7.4.5.2.6.

7.4.4.2 Para que se adjunten los resultados del ajuste en el reporte final, presione Save for
Report.
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Nota 15: Antes de iniciar la corrida el sistema volverd a realizar un Quant
Optimization y también lo efectuara cada vez que transcurran cuatro horas de
trabajo automatizado, segun lo especificado en la receta.

El equipo realiza un ajuste de la posicion de los picos denominado Quant
Optimization, en donde se analiza el estandar de cobalto antes de cada corrida
automatizada y cada 4 horas, segun referencia 3.13. Con ello se optimiza la posicion
maxima del los picos, logrando una identificacion automatica adecuada y la
correccion en caso de superposicion de picos si ocurren cambios en la temperatura
ambiental. Para el detector de rayos X Oxford, el desvio a corto plazo del procesador
de pulso es poco probable, pues para ello se requiere un cambio significativo en la
temperatura ambiental.

Nota 16: La resolucion del detector de rayos X debe estar configurada para producir
una resolucion menor que 150 eV durante el analisis//Medida o extrapolada a la
anchura del pico Mn Ko a la mitad de la maxima altura, (Referencia 3.2). Esto se
monitorea peridodicamente en los mantenimientos ‘préventivos del equipo. Para
efectos practicos, es valida la utilizaciéon del estandar de cobalto con el mismo
criterio de resoluciéon durante las corridas automatizadas. La resolucion puede
chequearse en el reporte Report templates>GSR=>" Quant optimization.

7.4.4.3 Anote en la bitacora de uso del equipo SEM-EDX'los parametros asociados con el valor
nominal del process time, las mediciengs, aproximadas del conteo en kps y del
porcentaje de tiempo muerto (ver/774.2) y el porcentaje de ajuste en el Quant
Optimization obtenidos con el estandar de cobalto (ver 7.4.4).

7.4.5 Elaboracién del Area Layout

Nota 17: Esta etapa permite”definir las areas y posiciones de estandares y de cada
muestra a analizar. El'area de cada muestra se define como un circulo (se marca
con tres puntos quesforman un tridangulo), excepto cada uno de los estandares que
se definen como, Un punto. En el caso de la muestra sintética de residuos de
disparo, éstadse define como un rectdngulo. Es necesario realizar un nuevo area
layout porscada caso a analizar, considerando que la posicion del portamuestras
utilizado=para/ GSR no queda completamente fija al sacarlo y reintroducirlo en la
camara de/muestras del SEM. Es recomendable que se coloque el portamuestras de
la forma mas alineada posible con la platina del equipo.

7.4.5.1 Genere un nuevo Area Layout, utilizando el mismo nombre del proyecto.

7.4.5.2 En el caso del estandar sintético de GSR construya el layout como sigue:

7.4.5.2.1 Enfoque una particula del estandar sintético de GSR (ENFSI) a unos 3000x-4000x, a
z cercano 11 mm de manera que WD sea 10 mm. El valor exacto de z dependera de

la altura especifica del estandar.

Nota 18: Una vez realizado este paso NO SE DEBE TOCAR EL BOTON O PERILLA
DE ENFOQUE durante la elaboracion del layout.
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7.4.5.2.2

7.4.5.2.3

7.4.5.2.4

7.4.5.2.5

7.4.5.2.6

7.4.5.2.7

Disminuya el aumento hasta la magnificacién de trabajo y afiada un area
rectangular a partir de dos puntos en el extremo de la diagonal del rectangulo (por
simplicidad) o con la opcion de cuatro puntos que corresponden a los vértices del
rectangulo. Para el establecimiento de los puntos de cada vértice oriéntese con los
cheurones del estandar, mismos que deben quedar incluidos en el area
seleccionada.

Manteniendo la magnificacion de trabajo, mueva la platina y posicidonela sobre el
estandar de cobalto, rodio y oro de manera que solo sean visibles los estandares de
cobalto y oro en la pantalla. Mueva z a 10,25 mm de manera que la imagen se vea
enfocada.

Incluya el estandar en el area layout ingresandolo como Reference Co-Au (una sola
posicion).

Mueva la platina sobre el mismo estandar de manerasgue solo sea visible en la
pantalla el estandar de cobalto.

Incluya el estandar en el area layout ingresandolo”como Reference Co (una sola
posicion).

Guarde el Area Layout.

7.4.5.3 En el caso de las muestras que componen un kit de tres items (control negativo,
muestra de la mano derecha MD._y\muestra de la mano izquierda MI) construya el
layout como sigue:

7.4.5.3.1

7.4.5.3.2

Enfoque una particula sobre la muestra (zona mas plana) a unos 3000x-4000x, a
z=10,5 mm de manera queWD sea 10 mm.

Nota 19: Una vez tealizado este paso NO SE DEBE TOCAR EL BOTON O PERILLA
DE ENFOQUE _durante la elaboracion del layout.

Disminuyasz€lhaumento hasta la magnificacion de trabajo y anada un area circular.
Para ingkesar el primer punto de uno de los stubs, posicione el stub bajo el cafién.
Para facilitar la visualizacion, seleccione stage SNS switch donde se observan cada
una de [as posiciones del portamuestras) de manera que en la mitad de la pantalla
se observe el borde del stub y el portamuestras. Si es necesario, disminuya la
magnificacion para ubicar mejor el punto 1 (segun la Figura 4); no obstante, al
momento de incluir la posicidon en el Area Layout, la magnificacion debe estar fijada
en el valor de trabajo.
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7.4.5.3.3

7.4.5.3.4

7.4.5.3.5

7.4.5.3.6

7.4.5.3.7

7.4.5.3.8

7.4.5.3.9

1]

k2]

Figura 4. Secuencia para la creacion de un area circular en el Area Layout.

Ingrese el segundo punto (2) y el tercer punto (3) de la misma manera como se
describid anteriormente, pero seleccionando la parte inferigr.derecha (2) y la parte
inferior izquierda (3) de la muestra respectivamentew, El circulo se generara
circunscrito al triangulo. Identifique el stub como Control) Mano derecha o Mano
izquierda segun corresponda.

Ingrese las dos muestras restantes del kit de”muesStras de las manos, como en
7.4.5.3.2 y 7.4.5.3.3; pero de ser necesario, enfogue incrementando o disminuyendo
el valor de z mediante el ajuste fino (cursor).

Manteniendo la magnificacion de trabajo, mueva la platina y posicidonela sobre el
estandar de cobalto, rodio y oro de-manéra que solo sean visibles los estandares de
cobalto y oro en la pantalla. Mueva zja 10,25 mm de manera que la imagen se vea
enfocada.

Incluya el estandar en el drea layout ingresandolo como Reference Co-Au (una sola
posicion).

Mueva la platina sobre ‘el mismo estandar de manera que solo sea visible en la
pantalla el estandar/de cobalto.

Incluya el ,estdhdar en el Area layout ingresandolo como Reference Co (una sola
posicién).

Guarde el-Area Layout.

7.4.5.3.10 Para seleccionar el stub (o los stubs) que constituyen el Sample creado, vaya a

7.4.5.4

Area Layout select areas. Posicione el mouse sobre la(s) areas(s) previamente
definidas que se desea analizar. Mantener presionada la tecla ctr/ para seleccionar
mas de un area (muestras compuestas, por ejemplo MD+MI). Las areas deben estar
marcadas en amarillo para que estén incluidas en la corrida.

En el caso de otras muestras (control de contaminacion de areas, muestras derivadas
de ropas, etc.) construya el Area Layout y seleccione la muestra (o area) respectiva,
como se indico en los puntos del 7.4.5.3.1 al 7.4.5.3.10, identificando cada area o
stub segln zona de recoleccion u origen de la muestra.
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7.4.6 Feature Detection

Nota 20: Para realizar este paso, se debe haber creado el proyecto, ingresado el
nombre de la muestra (SAMPLE individual o compuesta), cargado la receta
correspondiente, haber generado la base de datos del SAMPLE, haber creado el Area
Layout y haber realizado el Quant Optimization.

Nota 21: Este paso permite optimizar la deteccidn de particulas en funcion del brillo
y contraste, y comprende la calibracion del sistema contra un estandar y fijacion de
umbrales. Debe realizarse antes del analisis de cada muestra. Se realiza con el
estandar de cobalto y oro, del cual se definié previamente su ubicacidén en el Area
layout.

7.4.6.1 Realice la calibracidon de los niveles de brillo y contraste con baseyen el nimero atémico
con el estandar de cobalto-oro incluido en el AreasTayout. Active la pantalla
Calibration. Mueva la platina hacia la posicion prefijada (X,y,z), presione el botén de
autobrillo y contraste. Disminuya el contraste hasta alcanzar el minimo y ajuste el
brillo hasta que la sefial del cobalto esté cerca de 900 y la del oro cerca de 200 en la
sefial comprendida en el ambito de 0 a 255 dé la\escala de grises, a lo largo de la
linea trazada desde el cobalto hasta el oro. “Rara adjuntar los resultados en el
reporte final, presione Save for Report.

7.4.6.2 Fije los umbrales de brillo y contraste con‘base en la calibracidén realizada de previo.
Para ello active la pantalla Thresholds;, en la que aparecera un histograma de los
niveles de gris en funcién de_la\calibracion en la escala de grises de 0 a 255.
Desplace las lineas verticales (azul y roja para ajustar el minimo y el maximo del
umbral respectivamente, de manera que queden incluidas la cola inferior del
histograma de los niveles/de ‘gris del cobalto (minimo del umbral, entre 45 y 80) y
la cola superior del histograma del oro (maximo del umbral, cercano a 230).
Presione el icono feature image y el feature detect; para adjuntar los resultados en
el reporte final, pr&€sione Save for Report.

Nota 22: El limite inferior del umbral afecta la capacidad de deteccién pero define la
velocidad enel“analisis de muestras muy cargadas; en general un limite inferior del
umbral establecido en 55 es conveniente para la mayoria de muestras provenientes
de manos, pero hay casos excepcionales de muestras levantadas de manos y ropas
que requieren aumentar ese valor, inclusive hasta 70-80 para lograr tiempos de
analisis razonables con sacrificio de la capacidad de deteccién, la cual se puede
elevar hasta aproximadamente 1-1,2 micras en tales condiciones. El personal
pericial definira el limite inferior del umbral para cada caso en particular, en funcion
de la inspeccidén preliminar de las muestras o escaneo general, en el que se valora la
cantidad de material brillante después del ajuste de brillo y contraste. También se
puede realizar una precorrida para estimar la duracion en funcion del umbral vy
reajustar el limite inferior si es necesario.

Nota 23:

La estabilidad del haz se monitoreard automaticamente cada 60 minutos (Interval
between beam compensation checks) y si los niveles se encuentran dentro de los
rangos establecidos el analisis de las muestras continuara sin problema.
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Dichas condiciones son (En: Options — GSR Options):
* Maximun deviation above starting value: 50
* Maximun deviation below starting value: 50
* Sampled area width: 100 pixels

Si la intensidad del brillo disminuye por debajo del limite especificado, la corrida se
detendra pero no se apagara el haz de forma automatica en espera de que el
personal pericial reajuste el nivel de brillo para proseguir. Si esto sucede en horario
fuera de oficina, se gastaran horas de filamento y en el peor de los casos, éste se
guemara. Si se quema el filamento, reemplacelo de acuerdo con el Procedimiento de
uso general del SEM; realice el saturado, alineado y centrado del filamento.
Recalibre los niveles de brillo y contraste y continGie con la corrida. Cuando no sea
posible garantizar que se mantengan las condiciones originales en las que inicid la
corrida, se debera analizar el estandar sintético, evaluar los“resultados y repetir el
analisis del stub en el que se detuvo la corrida (total o pareialmente de acuerdo con
la evaluacion de la estabilidad del haz de previo a la detencion de la corrida). En
caso de duda, consulte al lider técnico o al personal™mas experimentado en el
manejo del equipo.

7.4.6.3 Vaya a la receta (Recipe) y guarde la configuracién«actual del método con los umbrales
establecidos. Si no se hace esta etapa, los‘ymbrales que quedan en el método son
los fijados en la corrida anterior.

7.4.7 Inclusidn de muestras adicionales

7.4.7.1 Una vez que ha guardado los ajustes realizados en la receta, agregue las muestras
que sean necesarias; seleccione la”misma receta para la cual fueron realizados los
ajustes previamente. Seleccione la(s) respectiva(s) area(s) dentro del Area Layout .
No es necesario realizar el Quant Optimization ni el ajuste de los umbrales puesto que
ya fueron guardados en layreceta.

7.4.7.2 Guarde el proyecto El software tiene activada la opcién de guardado automatico del
proyecto cada 10 minutos durante la corrida.

7.4.8 Batch set. up

7.4.8.1 Verifique las“muestras seleccionadas para la corrida automatizada y el orden en el que
seran leidas.

7.4.8.2 Elimine muestras o cambie el orden de las mismas segun sea necesario.

7.4.8.3 Para cada muestra (Sample) en la corrida, verifique la receta, los umbrales y el(las)
area(s) seleccionada(s).

7.4.8.4 Para el beam compensation durante la corrida, se debe asegurar haber seleccionado el
estandar para la verificacién, lo mismo que para el Quant optimization segun la Nota 15
en 7.4.4.2.
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7.4.9 Inicio de la corrida (RUN)
7.4.9.1 Active la opcion Run para iniciar la corrida.

Nota 24: Para el monitoreo de la corrida, es posible observar el avance en el analisis
por campo (current field) y por Area (Stage Mimic para la distribucion espacial y
Current Area para ver en tiempo real detalles de la morfologia, composicion y
clasificacion de las particulas encontradas. En la ventana Batch status se indica qué
muestra, area y campo se esta analizando. En la parte inferior de la pantalla Run se
puede observar el espectro de rayos X y la imagen de la particula detectada; datos
que se graban automaticamente en el sistema.

7.4.9.2 Si por algun motivo desea finalizar el analisis inmediatamente presione UNA VEZ el
icono ﬂ La corrida terminara cuando finalice el campo actual

Nota 25: Como se estableci6 en el Recipe Setupy-€l filamento se apagara
automaticamente cuando el equipo encuentre la cantidad de particulas caracteristicas
de residuos de disparo definida inicialmente por"Sample (muestra constituida por un
stub o area o por varios stubs o areas) o al terminar de analizar todos los campos de
los stubs. El criterio de terminado se,establece en Recipe Setup - Sample
termination—Total features limit in a rank— 25 o 50 Caracteristica. Alli mismo la
receta tiene marcado el apagado del filamento End of the run—-Turn de beam off M y
Turn filament Off M.

7.5 Revision de clases (Review Classes)

7.5.1 Seleccione Review Class€s:

Review Classeb\Y'

..................................

Figura 5. Conjunto de pestafias del Review Classes en el mddulo de GSR del software INCA.

7.5.2 Revise en la pestafia Summary (ver Figura 5) si el stub fue analizado completamente.
Cheqguee cuantas particulas se encontraron y la duracion del anélisis.

7.5.3 Revise en la pestafia de Classes (ver Figura 5) cuantas particulas caracteristicas vy
consistentes se encontraron en la corrida automatizada.
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7.5.4 Revise en la pestafa Stability (ver Figura 5), la estabilidad del haz durante la corrida de
la(s) muestra(s).

7.5.5 Genere en la pestana Scatter Plot (ver Figura 5) el grafico de distribucion de las
particulas de interés (caracteristicas, consistentes) en el stub. Eje X: stage X; eje Y:
stage Y.

7.6 Reanalisis de particulas
Nota 26:

» En caso de encontrarse particulas caracteristicas candidatas, éstas deben ser reubicadas
y reanalizadas manualmente por el personal pericial mediante la adquisicion del
espectro de rayos X correspondiente y evaluacion de la morfologiawy perfil elemental. En
funcion de la cantidad de particulas encontradas para esta, clasificacion, analice la
totalidad de las particulas o realice una seleccion de muestra, segun los siguientes
criterios:

o Entre una y diez particulas candidatas prelimiharménte como caracteristicas en la
corrida automatizada: se reanalizan todas.

o Mas de diez particulas candidatas preliminarmente como caracteristicas en la corrida
automatizada: se realiza una seleccion.de muestra para el reanalisis. Como minimo
se deben reanalizar diez particulasy La cantidad adicional de particulas que
eventualmente sea considerada,'\seréa variable en funcién del perfil elemental
(especialmente cuando hay elementos atipicos o concentraciones no usuales de
algun elemento), la morfologia (esferoidal versus irregular), la cantidad de particulas
excluidas durante el reandlisis, la naturaleza de la muestra (manos versus ropas) y
la cantidad de muestras cen=particulas candidatas en una misma corrida o secuencia,
entre otros aspectos.

» Usualmente puede_ser{necesaria la reubicacion y andalisis manual de las particulas
consistentes (en presencia o ausencia de particulas caracteristicas) para comprobar su
morfologia y jo0mposicion, asi como para caracterizar la poblacion de particulas
relacionadas-con residuos de disparo. La cantidad de estas ultimas particulas necesarias
para el reanalisis serd variable y dependera de los hallazgos en cada caso, a saber:

o Cantidad de particulas caracteristicas versus cantidad de particulas consistentes de
manera que se satisfagan los criterios para la interpretacion de resultados segin
apartados 10.1 y 10.2

o Composicion elemental atipica de las particulas caracteristicas reanalizadas, que
sugiera valorar la composicion elemental de las particulas consistentes para evaluar
el conjunto como una poblacién asociable con GSR.

o Existencia de solo particulas preliminarmente candidatas como consistentes, sin
particulas caracteristicas, seleccionadas en funcion de:
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La posibilidad que alguna de esas particulas binarias pueda convertirse en
caracteristica (segun perfil elemental preliminar, por ejemplo particulas
esferoidales de BaAl con plomo o antimonio como elemento minoritario).

La exclusién de particulas binarias por su perfil elemental o morfologia atipica,
para lo cual solo es necesario dejar en los registros técnicos un detalle en prosa
de las revisiones realizadas para la totalidad de las particulas binarias, asi como
la incorporacion de una cantidad suficiente de reportes de las particulas
reanalizadas que evidencien la composicion elemental de las particulas excluidas.

En el caso de las poblaciones inusualmente considerables de particulas binarias,
sin elementos atipicos o concentraciones inusuales de los elementos
acompafantes, la cantidad méaxima de particulas binarias que se reanalizarian
seria variable segun cada caso, pero es posible usar\les, siguientes criterios
arbitrarios como guia o referencia para racionalizar”el tiempo invertido en el

reandlisis:

» 10 0 menos particulas binarias: se reanalizan todas

e Entre 10 y 20 particulas binarias:
» Entre 21 y 30 particulas binarias:
e Entre 31 y 40 particulas binarias:
» Entre 41 y 50 particulas binarias:
» Entre 51 y 60 particulas binarias.
» Entre 61 y 70 particulas binafias:

se reahalizan 12
se peanalizan 15
se reéanalizan 18
sevreanalizan 19
se reanalizan 20
se reanalizan 21

e Entre 71 y 100 particulas.binarias: se reanalizan 23

» Entre 101 y 200 particulas binarias: se reanalizan 26

» Entre 201 y 1000 particulas binarias: se reanalizan 28

» En estos casos las particulas escogidas en la seleccion de muestra quedard a
criterio del personal*pericial basado en la morfologia, tamafio, facilidad de

ubicacidn de la particula.

7.6.1 Encienda el filamento.

7.6.2 Seleccione RevViéwsFeatures — Class — marque las particulas caracteristicas y/o

consistentes— QK

7.6.3 Marque la opcion Feature — Relocate. Espere a que la platina alcance la posicion
correspondiente y se detenga (verifique que el centrado sea en la particula y no en el

campo).

7.6.4 Amplifique y enfoque la particula que emerge del centro de la pantalla (con z o con el
ajuste de enfoque, preferiblemente el ajuste fino) hasta obtener una imagen lo mas

nitida posible.

7.6.5 Presione la opcidn Reacquire feature. Aparece la pantalla Reacquire.

7.6.6 Presione el icono acquire image @l y una vez adquirida la imagen, presione alguno de

los tres iconos para resaltar las posibles particulas de interés E ' E E
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En general, como se requiere la composicion de toda la particula, presione el icono | =
7.6.8 Marque la opcién SE and BSE image acquisition para que la imagen amplificada de la
particula aparezca en el reporte.

7.6.9 Adquiera el espectro de rayos X de la particula; revise en la tabla Feature Details -
Quant y Classes la composicién elemental en términos de los elementos permitidos,
prohibidos, poco frecuentes, segun las Guias ASTM E1588-20 (Referencia 3.2),
SWGGSR (Referencia 3.35) y segun otros esquemas publicados (Referencia 3.1).
Verifiqgue si los niveles de concentracion de elementos como hierro, azufre, magnesio,
fosforo y zirconio estan por debajo de los valores limite establecidos internamente
(Referencias 3.33 y 3.38), mismos que se resumen en lasguld de interpretacion del
Anexo 02.

7.6.10 Marque con el mouse (click izquierdo) la particula de interés — icono reacquire
spectrum for feature .

Nota 27: De ser necesario, ante la#presencia de una poblacion inusualmente
considerable de particulas binarias_de plomo-bario o de bario-antimonio, o ante
el hallazgo de un elemento extgand/(prohibido en las particulas de interés en una
muestra, el personal pericial podra considerar la necesidad de contar con un
elemento de comparacion deriyado de los casquillos provenientes del sitio del
suceso. El andlisis del matewial obtenido del(los) casquillo(s) usualmente no se
realiza de forma automhatizada sino a través de inspeccion via SEM (electrones
retrodispersados) y anglisis elemental en POINT&ID. El analisis comparativo de la
composicién de las\particulas en la muestra proveniente de manos/ropas con la
composicion qugmica *de la mezcla iniciadora en los casquillos, permitird hacer
asociaciones positivas o negativas, que supondra un mayor o menor peso de la
interpreta@0n emiitida. Esta practica se describe en la Guia SWGGSR (Referencia
3.35) yAaBbtencion de estas muestras adicionales se ilustra en la referencia
3.33._Considerando que los casquillos y las armas de fuego son indicios en
custodia de la Unidad de Balistica, la creacién de las muestras u objetos
adicioméles en el SADCF, requiere de lo siguiente:

= Importacion de indicios de una OT de balistica hasta la OT de analisis de GSR.

» En la pestafa Analisis Pericial-Registro de Datos y Resultados de Analisis, se
agregan otros objetos (stubs) correspondientes a las muestras de residuos de
disparo recolectadas del casquillo o del arma. Al crear dichas muestras se debe
especificar la categoria elemento de comparacion y el resto de informacién como
en una apertura. Ver Manual de Instrucciones del SADCF (Descripcion de los
Modulos y de las Funcionalidades Mddulo IV. Andlisis pericial 4.7 Registro de
datos y resultados de los analisis A. Resultados asociados a objetos - con grupo
analisis a un objeto)

» Finalizacion del proceso aunque no se hayan escrito resultados en el SADCF.

= Transfiera los portamuestras a una bolsa nueva con cierre de zipper. Genere el
nuevo embalaje utilizado para los portamuestras y adhiera la etiqueta creada
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para el mismo. Ademas, rotule cada portamuestras con la etiqueta de objeto
generada por el SADCF.

» En la pestana de Analisis Pericial-Registro de Datos y Resultados de Analisis, se
dard destino a los indicios, donde el casquillo o arma tendra el estado de
"Retorno" y los stubs con muestras recolectadas el estado de "Testigos" (esto
incluye la bolsa que se gener6 anteriormente).

= En la pestafia de Custodia de Indicios, Retorno de Indicios, aplicar el proceso de
retorno a los indicios balisticos que finalmente quedaran en custodia de la Unidad
de Balistica.

La toma de muestras de comparacion deberd realizarse en alguno de los
laboratorios generales de la Unidad de Pélvora y Explosivos en un momento
independiente al de la manipulacién de kits de residuos de disparo en manos o
ropas de personas sospechosas. Ademads, deberdany~tomarse todas las
precauciones para minimizar el riesgo de contaminaciéfizcruzada (uso de guantes
y de gabacha desechable, uso de sobres de papel en la mesa de trabajo, limpieza
posterior del area y descontaminacion del personal).

7.6.11 Verifique el espectro obtenido; en la ventana Review\Features — Identify elements -
seleccionar en la tabla periddica cada elementoyde~interés (plomo, bario, antimonio,
otros). Para tener una mejor visualizacidon del“espéctro haga click derecho del mouse
sobre el espectro - Full screen — posiionarse sobre el pico de interés - click
izquierdo -peak label editor. Verifique quelas lineas de energia tedricas que marca el
equipo para cada elemento coincidanon‘os resultados obtenidos experimentalmente.
Amplie el espectro en caso de ser, necesario. Todas las lineas requeridas de los
elementos utilizados para la clasificacion de la particula deben estar 2-3 veces por
arriba del ruido instrumental,..dependiendo de su intensidad relativa (ver Guia de
Interpretacion: Anexo N° 02).

7.6.12 En caso de confirmar la particula como caracteristica presione Save Feature —Exit.

Nota 28: La particulal guardada es anadida a la base de datos con una nueva
identificacion y sus/nuevas caracteristicas morfolégicas y de composicién. Es posible
adquirir la imagen 'y el espectro varias veces antes de decidir guardarla. Si se escoge
borrar la particula/original, ésta sera borrada de la base de datos. Si se decide mantener
la particula,original, ésta se remueve de la lista de particulas (feature list) y es colocada
automaticameénte en la clase Rejected (Manual) class.

7.6.13 De ser necesario registre también la imagen de la particula a través del software del
SEM, en el modo de electrones retrodispersados. Para la adquisicion de imagenes en
electrones secundarios es necesario cambiar la presion a alto vacio, en el cual es posible
realizar la adquisicion dual simultdnea (imagen de electrones secundarios vy
retrodispersados de forma simultdnea pero independiente).

7.6.14 Realice el mismo procedimiento descrito en los pasos 7.6.1 a 7.6.13 con todas las
particulas caracteristicas detectadas hasta completar un maximo de diez (o mas, si el
personal pericial lo considera necesario), o bien, particulas consistentes cuando
corresponda, a fin de caracterizar la poblacién de particulas.
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7.6.15 Cuando sea necesario, de acuerdo con las peculiaridades de una particula especifica
(clusters, agregados heterogéneos, etc.), utilice el médulo de mapeo (mapping) o el
modulo de Point ID para la caracterizacion de alguna particula detectada a través de
GSR. Cuando se generen los Sitios de Interés, nédmbrelos con la identificacion que la
particula tiene en el mddulo de GSR. La informacion generada en los otros maddulos
quedara guardada en el mismo proyecto.

7.6.16 Apague el filamento.
7.6.17 Guarde el proyecto.

7.6.18 Como perito(a) usuario del equipo, respalde al terminar cada proyecto o al menos una
vez a la semana, las carpetas con los archivos fotograficos y los proyectos del equipo
asociados con casos y control de la calidad. Utilice solomlos dispositivos de
almacenamiento destinados para este fin que se encuentrap”almacenados bajo llave en
el area donde se ubica el SEM-EDX.

7.6.19 Como perito(a) encargado del equipo, respalde mensSualmente de las carpetas con los
archivos fotograficos y los proyectos del equipo @sotiados con casos y control de la
calidad en otro dispositivo de almacenamiento€externo. Utilice solo los dispositivos de
almacenamiento destinados para este fin y quedse€”encuentran almacenados bajo llave
en la Unidad de Pélvora y Explosivos.

7.7 Creacidn de hojas de reporte y formularieside analisis:

7.7.1 En Report seleccione el tipo de reporte para la presentacion de los resultados
obtenidos.

En aquellos casos en donde no=se detectan particulas de interés imprima en pdf, como
minimo, los siguientes reporxtes:

= El reporte GSRPEX que se obtiene en la ruta: Report templates 2>Feature>
Classes 2Reporte GSR-PEX (este reporte se puede complementar con el reporte
Report témplates 2Feature 2 Classes 2All class summary)

= F/ repotte Stability que se obtiene en la ruta: Report templates>Feature>
Classes >Stability

» Para aquellos casos en los que si se obtienen particulas de interés, genere
adicionalmente reportes individuales con la morfologia, espectro y composicion
para cada particula. Ajuste el espectro de manera que logren identificarse las
lineas para cada uno de los elementos que permiten la clasificacion (puede
ser necesaria la generacion de varios reportes por particula). Los reportes se
crean en Report templates 2GSR 2 Selected feature.

»  Segun la cantidad de particulas detectadas de una misma categoria o categorias
que se puedan agrupar porque tienen en su composicion elementos cuyas lineas
de emision de rayos X (en keV) se encuentran en el mismo ambito del espectro
seleccionado, por ejemplo PbSbBa, Pb-Sb y/o PbBa, se puede crear un reporte
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gue incluya todas las particulas seleccionadas en Report
templates DFeature ?MultipleFeature »Select Feature.

= El reporte GSRPEX que se obtiene en la ruta: Report templates >Feature>
Classes 2Reporte GSR-PEX (este reporte se puede complementar con el reporte
Report templates 2Feature 2 Classes 2All class summary)

» Para aquellos casos en los que si se obtienen particulas de interés, genere
adicionalmente reportes individuales con la morfologia, espectro y composicion
para cada particula. Ajuste el espectro de manera que logren identificarse las
lineas para cada uno de los elementos gue permiten la clasificacion (puede
ser necesaria la generacidon de varios reportes por particula). Los reportes se
crean en Report templates 2GSR 2 Selected feature.

= Segun la cantidad de particulas detectadas de una miSma, categoria o categorias
que se puedan agrupar porque tienen en su composieion elementos cuyas lineas
de emision de rayos X (en keV) se encuentran en\el'mismo ambito del espectro
seleccionado, por ejemplo PbSbBa, Pb-Sb y/o“PbBa, se puede crear un reporte
que incluya todas las particulas seleccionadas en Report
templates 2>Feature 2MultipleFeature 2Seléct Feature.

7.7.2 En el caso del analisis del estandar sintético,de residuos de disparo para control de
calidad, para su evaluacidn es necesasio.‘contar con la ubicacion de las particulas
(coordenadas Xx,y), su didmetro y susclasificacion (caracteristicas, consistentes). Para
obtener la informaciéon en formato'.de’ Excel, ingrese a Review data— columns—
Seleccione ECD (+/(4xArealn))) Stage X, stage Y, Class. Exporte a Excel y edite de
ser necesario, de modo que ,solo queden las particulas caracteristicas y consistentes
(con alguna combinacién binatia de plomo, bario y antimonio).

7.7.3 Utilice la herramienta on Yine de QUODATA para evaluar los resultados cuando el
laboratorio tenga a disposicion el recurso. Obtenga del reporte generado por QUODATA
la cantidad total desparticulas en el ambito de 0,5 um a 2 um, la cantidad de particulas
por rango de tamano, los z score y la capacidad de deteccién, lo cual se debera registrar
en los formularios “Verificacion de metodologia para analisis de residuos de disparo
mediante SEM-EDX y Hoja de control de desempefio instrumental para la determinacion
de GSR por SEM-EDX (que sustituyen al Formulario de registro de comprobaciones
intermedias de equipos criticos). Evalle los resultados segun los criterios de aceptacién
y rechazo.

7.7.4 En caso de no contar con la herramienta on line de QUODATA para estimar la capacidad
de deteccion, establezca con el lider técnico sobre la forma mas conveniente para
procesar, interpretar y definir un resultado conforme/no conforme.

7.7.5 En el formulario de anélisis iniciado en el SIDIPEX en el punto 7.1.6 de este PON,
incluya los resultados con:

» La cantidad de particulas caracteristicas candidatas, reanalizadas, rechazadas y
confirmadas, asi como la identificacion en formato FXXX de las particulas
confirmadas
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» La cantidad de particulas consistentes candidatas, reanalizadas, rechazadas y
confirmadas cuando corresponde.

= Las observaciones adicionales que sean necesarias para reconstruir el proceso
analitico y/o interpretar los resultados obtenidos, mismas que no estan explicitas
en los registros generados por el equipo. Por ejemplo, debe sefialarse cuando se
realizan analisis repetidos o continuados por cambio de filamento a media
corrida, comprobacion de inestabilidad del haz, etc. Un resumen de los
resultados del anadlisis de muestras de comparacion, cuando aplique.

7.7.6 Firme los reportes y formularios.
7.8 Disposicion final de las muestras.

7.8.1 Seleccione z a 80 mm, ventee la cdmara de muestras y retire €l portamuestras del
equipo: Sample setting — vent —» vent mode - slow (éste Gltimo’ es preferible versus el
modo de venteo normal).

7.8.2 Coloque nuevamente las muestras en los porta stubs‘cofrespondientes y estos dentro
de la respectiva bolsa plastica. Lacre la bolsa y almacene segun las disposiciones que se
tengan establecidas a lo interno de la Seccidn (¥er.nota 29).

Nota 29: Los testigos de todos los casos (independientemente del personal pericial que
los analizd) se trasladan al perito(a) respafisable, quien los almacena en un mueble con
llave (asignada al perito(a) responsablle con copia en la Jefatura de Seccién) dentro del
area de microscopia electrénica. #£& persona responsable realiza un inventario de lo
almacenado en el mueble, segumlo/establecido en el Procedimiento de Gestién de
Solicitudes y Manejo de IndicigS™NEl tiempo de almacenamiento sera de 10 afios después
de recibida la Solicitud de«Dictamen Pericial, segun lo establecido institucionalmente
(Ver referencia 3.32). Dukante este periodo la Autoridad Judicial puede solicitar otros
analisis/inspecciones; . emitiendo una nueva solicitud de dictamen pericial con la
justificacion respectiya‘\efi*el menor tiempo posible. Luego de este periodo, se procedera
con la destrucciony

7.9 Condiciones finales del equipo.
7.9.1 Deje el equipo/evacuado en modo de alto vacio, con la platina a z=80 mm.
7.9.2 Apague el equipo cuando corresponda.

7.9.3 Registre la informacion correspondiente al uso, ajustes, mantenimiento, caso(s)
analizado(s), proyecto realizado, etc., en el cuaderno de control de uso del SEM-EDX.

7.10 Prevencidon de contaminacion y control de contaminacion.
Nota 30: La prevencidon de contaminacion en este apartado se refiere a los mecanismos
para minimizar la adiciéon de particulas de GSR a las muestras durante su manipulacion

y analisis en el laboratorio.

7.10.1 Como analista de GSR por SEM-EDX, vele por el cumplimiento de los siguientes
aspectos:
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7.10.1.1 El acceso al area del SEM-EDX esta limitado solo a usuarios que trabajen en el area.

Nota 31: El area donde se ubica el SEM-EDX es de acceso restringido, por lo que cuenta
con una “Bitacora de Control de Ingreso al Cuarto del SEM”, en el cual se lleva un
registro de las personas ajenas a la Seccién que ingresan a esta area. Cuando hay
personal externo, los indicios deben ser custodiados por el personal de la Unidad en
todo momento o se deben almacenar bajo llave.

7.10.1.2 El personal que ingresa al SEM-EDX no puede tener contacto fisico con personal de la
Unidad de Balistica, y al entrar al cuarto previo al SEM debera lavarse las manos y
pasar los zapatos por la esterilla adhesiva, sin excepciéon. Dentro del area del SEM,
debera usar una gabacha limpia para la manipulacion de muestras. Debe considerarse
el area de recepcion de indicios de la Seccidn de Pericias Fisicas como una zona
potencialmente contaminada con GSR, asi como las perillas y ‘'superficies de muebles y
puertas.

7.10.1.3 Cuando sea imprescindible el ingreso de visitas, éstas,nor deberan portar armas de
fuego y no podran haber visitado la Unidad de Balistica ni tenido contacto con el
personal pericial en Balistica, previamente. Se [debeWalorar si es necesario que se
sometan al lavado de manos de previo al ingreso al-drea analitica.

7.10.1.4 Cuando se manejen indicios de diferentes casos (personas sospechosas distintas), es
necesario el cambio de guantes.

7.10.1.5 Al manejar indicios del mismo caso (la misma persona sospechosa), primero se
manipula el control negativo y luego 1as muestras restantes.

7.10.1.6 La limpieza del cuarto del SEM*EDX y del precuarto se llevara a cabo al menos una
vez cada quince dias, para“o“etial se debera aspirar el piso y limpiarlo con un trapo o
mecha limpia (para uso\solo dentro del area del SEM-EDX), limpiar las mesas e
instrumentos con una+toalla o trapo limpio, ligeramente humedecido con agua (lavado
previamente con_agua y jabon, para uso exclusivo en el area del SEM-EDX). Lo
anterior segun €l Procedimiento de limpieza y revision de areas de trabajo.

7.10.1.7 El cambio,.de\la esterilla adhesiva debera efectuarse de forma regular, conforme vaya
perdiendo adhesividad o sea muy evidente la acumulacion del polvo o la suciedad.

7.10.1.8 El personal de limpieza que colabore al personal pericial o técnico en la limpieza del
area debera usar ropa limpia y no debera haber estado previamente en las areas de la
Unidad de Balistica.

7.10.1.9 Siga las instrucciones con respecto al reempacado de kits y manejo de muestras
como se indica en el punto 7.1 de este PON.

7.10.2 Realice un monitoreo del ambiente del laboratorio para garantizar que las practicas
para mitigar la contaminacion son efectivas, incluyendo como minimo el cuarto del
SEM-EDX (también area de preparacion de kits) y el precuarto del SEM. Para ello
proceda como sigue:
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7.10.2.1 Prepare controles de area mediante la exposicion pasiva de stubs nuevos (disco

nuevo, cinta nueva, portamuestras nuevos) al ambiente que se desea monitorear
por una semana. Una vez transcurrido ese periodo, tape los stubs y resérvelos para
su analisis. La periodicidad de obtencion de las muestras y su respectivo analisis
debera ser de al menos una vez cada quince dias.

7.10.2.2 Analice las muestras y tabule los resultados (cantidad de particulas caracteristicas,

7.11

consistentes y ambientales), los cuales se deberan registrar en FORMULARIO
CONTROL DE CONTAMINACION CON RESIDUOS DE DISPARO EN AREA DE
MICROSCOPIA ELECTRONICA Y OTRAS AREAS CRITICAS y FORMULARIO HOJA DE
CONTROL HISTORICO DE CONTAMINACION EN AREAS DE TRABAJO PARA LA
DETERMINACION DE RESIDUOS DE DISPARO POR SEM-EDX. Evalle los resultados
segun los criterios de aceptacion y rechazo.

Revisidn por pares de los casos que involucran determinacion'de GSR por SEM-EDX.

7.11.1 Como personal autorizado para la revision por pares de los casos de GSR por SEM-EDX
realice la revision técnico-administrativa de los casos que correspondan, de acuerdo con
el Procedimiento de Gestion de Solicitudes y Manejo de Tndicios (PON Departamental) y
segun los lineamientos del Anexo 03 de este PON:

Criterios de Aceptacion o Rechazo de Résultados:

No.

Criterio de Valor Limite Correccion Aplicable
Aceptacién
Resultados del Mg £ 1,0 micra Caso 1. mg aceptable, =z score
analisis del estandar aceptable.

sintético segun
capacidad de
deteccion definida en
el alcance de este
PON y z score
basado en resultados
de pruebas
interlaboratoeriales’de
ENFSI-QUODATA

-2, < z score

Continulie con los casos de rutina.

Caso 2. mgy, z score fuera de valores

limite:

Revise condiciones de analisis y
verifique realizando un segundo
analisis y, si fuera requerido, un
tercer analisis.

Si la condicion persiste, cierre
los softwares, y/o aplique Tidy
up al software INCA, y/o reinicie
los equipos, y/o cambie/ajuste el
filamento (verifique ajustes de
7.4.2) y/o espere un tiempo

prudencial, antes de realizar
pruebas adicionales para
descartar alguna situacion

puntual no sistematica.

En caso de demostrarse que la
situacion es sistematica, proceda
como en Caso 3.
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No. Criterio de

Aceptacion

Valor Limite

Correccion Aplicable

Caso 3. mgo, z score no satisfactorio:
Proceda como sigue:

Detenga el analisis de muestras
Informe al lider técnico y/o al
Jefe de Seccion

Establezca la correccion
inmediata o haga un andlisis de
causas y determine las acciones

correctivas. Documente las
acciones.
Verifiqua~,el desempefio de

acuerdo, con la aplicacion de la
correecion o] acciones
correetivas, corriendo el
estandar nuevamente.

Si“los resultados no satisfacen
los requerimientos establecidos
por el laboratorio, informe al
lider técnico y/o Jefe de Seccion
quienes deberan autorizar la
continuacion o suspension del
analisis de casos.

Documente todas las acciones

2 Monitoreo de niveles
de contaminacion en
areas de trabajo

Casoris, Particulas
caractetisticas (PbBaSbh)
en.area SEM =0, en
area‘de preparacion de
Kits=0, otras areas 0-1
particula /semana de
exposicion del stub

Ninguna. Continte con los casos
de rutina

Caso 2: Particulas
consistentes (PbBa,
PbSb, BaSb, BaAl) < 3
particulas /semana de
exposicién del stub

Ninguna. Continle con los casos
de rutina

Caso 3: No se satisfacen
los criterios establecidos
encasos 1y 2

Comunique el hallazgo al lider
técnico/Jefatura de Seccién.
Realice limpieza de areas.
Verifique cumplimiento de
buenas practicas de limpieza vy
de prevencién de contaminacion
por parte del personal encargado
del manejo y andlisis de
muestras.

Repita el monitoreo. Si persiste
la contaminacidén, comunique los
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No. Criterio de Valor Limite Correccion Aplicable
Aceptacion
hallazgos al lider
técnico/Jefatura de Seccion.
+ Realice analisis de causas vy
plantee las acciones correctivas
» Documente las acciones
realizadas
« Puede invalidar los resultados tal
Control negativo de . , que no se puedan extraer de
. Negativo para particulas . .
kit de muestras 2 . ellos interpretaciones, pues
binarias o ternarias con ;
3 | (recolectado durante . eventualmente no se podria
. plomo, bario y/o S
el levantamiento de . X descartar Jlar contaminaciéon de
antimonio
muestras) muestras® al momento del
levantamiento
* o Repita la corrida o la parte de la
Intensidad del haz no budiers haberse. visto afectads
4 Estabilidad del haz | debera modificarse en + P

por la fluctuacion.
+ Ajuste o cambie el filamento de
ser necesario.

50% durante la corrida

9. Calculos y evaluacion de la incertidumbre:

La ejecucion de este procedimiento no\requiere la realizacion de calculos ni la estimacion de
incertidumbre considerando que se“trata de una metodologia cualitativa.

10.Reporte de Analisis y Resultados:

Nota 32: Se presentan-wejemplos generales, las redacciones pueden variar ligeramente
sobre la base de casb, por caso.

Nota 33: En aquellos casos en los que por alguna razén técnicamente valida no se
analice alguna“de las muestras recolectadas de las manos o prendas de vestir (por
ejemplo porgue se alcanzd el criterio de terminado con solo una de las muestras),
debera especificarse en el dictamen cudles muestras se analizaron y cuales no (incluso
si alguna se analiz6 solo parcialmente), asi como una justificacion general sin entrar en
detalles muy técnicos. Ejemplo: Nota: La muestra de la mano izquierda NO se analiza y
la muestra de la mano derecha solo se analiza parcialmente (solo un 75% del area de la
cinta adhesiva del stub), por encontrarse en esa area una cantidad de particulas
suficiente para vincular a una persona con un arma de fuego o un ambiente en el que
existieron residuos de disparo, segun los criterios técnicos establecidos internamente.

Nota 34: En los casos que por alguna particularidad se requiera una explicacion y/o
aclaracion técnica con mas detalle de los resultados obtenidos, se afiade la misma en el
apartado de Resultados y Conclusiones.
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Nota 35: En el apartado de Resultados y Conclusiones del Dictamen Pericial, se debera
incluir la informacién indicada en el Formulario Recoleccion de Residuos de Disparo en
Manos relacionada con la fecha y hora del incidente y de la toma de la muestra; asi
como el nombre de la persona recolectora y el despacho al que pertenece. Ademas, en
este apartado se deben indicar las aclaraciones realizadas por la Autoridad Judicial que
sean requeridas para el analisis pericial, al ser consultados sobre aplicacion del
protocolo de recoleccién de muestras, criterios para la admisibilidad de las muestras,
etc.

Nota 36: Los resultados se presentaran en el dictamen en prosa o en un cuadro, segun
se considere mas conveniente tal que facilite la presentacion de la informacion de la
forma mas clara posible (ver referencia 3.9).

10.1 Casos con hallazgo de particulas caracteristicas junto con particulas consistentes o sin
ellas, hasta completar siete o0 mas particulas entre ambas categatias, cumpliéndose que
al menos una de las particulas debe ser caracteristica.

Ejemplo 1:
—  Resultados:
Cantidad de
Muestra partfculas
caracteristicas®
Mano derecha 7
Mano izquiéerda 6
Control.negativo 0

Rlomo-Bario-Antimonio

- Interpretacidon: Se comprueba\la presencia de residuos de disparo de arma de fuego en las
muestras recolectadas de-las manos de Fulano de Tal. La existencia de estas particulas
es consistente con circunstancias tales como el accionamiento de arma de fuego,
manipulacion de a¥ma de fuego o casquillos percutidos, contacto con algun objeto
contaminado congresiduos de disparos, proximidad a la nube de gases y particulas que se
producen en el.accionamiento de un arma de fuego, entre otros posibles mecanismos de
transferencia.|Este peritaje no permite asignar probabilidades de ocurrencia a los distintos
mecanismos de*transferencia sefialados.

Ejemplo 2:

- Resultados: En las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal, se identificaron
cinco (05) particulas con plomo, bario y antimonio en la mano derecha y tres (03)
particulas con plomo, bario y antimonio en la mano izquierda que se pueden categorizar
como residuos de disparo; ademas se detectaron veintidds (22) particulas con antimonio y
bario, ciento doce (112) particulas con antimonio y plomo, asi como dos (02) particulas
con bario y plomo. En el Control no se detectaron particulas binarias o ternarias con
plomo, bario y/o antimonio.
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— Interpretacion: Se comprueba la presencia de residuos de disparo de arma de fuego en las
muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal. La existencia de estas particulas
es consistente con circunstancias tales como el accionamiento de arma de fuego,
manipulacion de arma de fuego o casquillos percutidos, contacto con algin objeto
contaminado con residuos de disparos, proximidad a la nube de gases y particulas que se
producen en el accionamiento de un arma de fuego, entre otros posibles mecanismos de
transferencia. Este peritaje no permite asignar probabilidades de ocurrencia a los distintos
mecanismos de transferencia sefialados.

Ejemplo 3:

- Resultados:

Cantidad de
Muestra particulas
caracteristicas

Cantidad.de‘particulas
consistentes

3 antimonio-bario

Mano derecha 1 : .
2.antimonio-plomo
Mano izquierda 0 ITrantimonio-bario
Control negativo 0 0

2 Plomo-Bario=Antimonio

— Interpretacion: Se comprueba la presencia de residuos de disparo de arma de fuego en la
muestra recolectada de la mano derecha de Fulano de Tal. La existencia de estas
particulas es consistente con circunstancias tales como el accionamiento de arma de fuego,
manipulacion de arma de fuego o casquillos percutidos, contacto con algun objeto
contaminado con residuos de.disparos, proximidad a la nube de gases y particulas que se
producen en el accionamientonde un arma de fuego, entre otros posibles mecanismos de
transferencia. Este peritajéyno permite asignar probabilidades de ocurrencia a los distintos
mecanismos de transferencia sefalados.

10.2 Casos con hallazgo de particulas caracteristicas y consistentes en cantidad inferior a 7:

Ejemplo 4:
- Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
Mano derecha 2 1 antimonio-plomo
Mano izquierda 0 3 antimonio-plomo
Control negativo 0 0

aPlomo-Bario-Antimonio
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— Interpretacion: Las particulas con plomo, bario y antimonio en combinaciones ternarias o
binarias, identificadas en las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal, se
originaron a partir de un arma de fuego. La existencia de estas particulas es consistente
con circunstancias tales como el accionamiento de arma de fuego, manipulacion de arma
de fuego o casquillos percutidos, contacto con algin objeto contaminado con residuos de
disparos, proximidad a la nube de gases y particulas que se producen en el accionamiento
de un arma de fuego, entre otros posibles mecanismos de transferencia. Este peritaje no
permite asignar probabilidades de ocurrencia a los distintos mecanismos de transferencia
sefialados.

10.3 Casos con particulas consistentes escasas (<3), sin particulas caracteristicas:

Ejemplo 5:
- Resultados:
Cantidad de Cantidad\de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
Mano derecha 0 y monio-plomo
1 bario-plomo
Mano izquierda 0 0
Control negativo 0 0

aPlomeo-Bario-Antimonio

No es posible evaluar si dichas particulas provienen de un arma de fuego o si tienen su origen
en otras actividades no relacionadas con armas de fuego. Es necesario sefialar que este
hallazgo no resulta significativo en._el analisis de residuos de disparo segun el umbral definido
por el laboratorio (no se consideran significativos para concluir o interpretar los casos con tres
0 menos particulas en las clasificaciones binarias).

- Interpretacion: Se=cOmprueba la ausencia de residuos de disparo de arma de fuego
detectables en las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal. La no deteccion de
residuos podria Ocurrit por circunstancias tales como que la persona no accionara un arma de
fuego; el lavade/limpieza de manos; uso de guantes; sudoracion profusa; factores
ambientales como lluvia y viento que ocasionan la pérdida de residuos de disparo; suciedad
abundante en las manos (sangre, tierra, etc.); actividad fisica normal dentro de un periodo
de 4 horas o mas entre el incidente y la toma de muestras; o que el arma no produce
suficientes residuos sobre las manos al momento del accionamiento, entre otros factores.
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10.4 Casos con particulas consistentes (en cantidad significativa), sin particulas caracteristicas:

Ejemplo 6:
- Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes

3 antimonio-bario
5 antimonio-plomo

Mano derecha 0 .
2 bario-plomo
5 bario-aluminio
4 antimonio-bario
Mano izquierda 0 4 antimonio-plomo
4 barioZplomo
Control negativo 0 0

2Plomo-Bario-Antimonio

— Interpretacidon: Las particulas de composicion binaria)(plomo-antimonio, bario-plomo vy
bario-antimonio, bario-aluminio) identificadas/en “las muestras recolectadas de las
manos de Fulano de Tal podrian haberse ofiginado en un arma de fuego pero no se
descarta que se pudieran haber originado a\partir de otras fuentes.

Se aclara que:

— Las particulas binarias con plomo-antimonio podrian tener origen a partir de un arma de
fuego, o bien en la manipulacion de”balas sin revestir, en la reaccidon pirotécnica, asi
como en actividades como la manipulacion de plomadas, electrodos de baterias de
plomo-acido, entre otras.

- Las particulas binarias con\plomo-bario podrian tener origen a partir de un arma de
fuego, en la reaccion pirotécnica o en cartuchos de maquinas clavadoras.

- Las particulas binarias\con bario-antimonio podrian tener origen a partir de un arma de
fuego o en la reaceion pirotécnica.

— Las particulas‘\binarias con bario-aluminio podrian tener origen a partir de un arma de
fuego o enf(la reaccién pirotécnica.

Ejemplo 7:

Si se tienen muestras de comparacion, el reporte debe incluir los detalles de los elementos y
combinaciones de elementos que se estan considerando para realizar la interpretacion.
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- Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
Mano derecha 0 8 antimonio-plomo
Mano izquierda 0 12 antimonio-plomo
Control negativo 0 0

2Plomo-Bario-Antimonio

— Adicionalmente se analiz6 como elemento de comparacion, el material remanente en el
interior del casquillo identificado en la Seccién de Pericias Fisicasscomo XXXXX, recibido
en el caso XXXX-XXXXX-FIS, relacionado con la presemte Ycausa (Numero unico
XXXXXXXXXXX). Se trata de un casquillo marca XXXXX, calibre’22, recolectado del sitio
del suceso segun la informacion de control de evidencia.”Bel interior del casquillo se
extrajo remanente del explosivo iniciador detonado, €n elicual se verifica la existencia
de plomo y bario, sin antimonio

— Interpretacion: Las particulas de composicion’ binaria (plomo-bario) identificadas en las
muestras recolectadas de las manos de Fulane, de Tal podrian haberse originado en un
arma de fuego, y su composicién es consistente con la del material de la capsula
iniciadora del casquillo identificado €n “la% Seccion de Pericias Fisicas como XXXXX,
relacionado con la misma causa, ,de ‘tall manera que no se puede descartar que los
residuos en las manos tengan un ‘erigen comun con los del elemento balistico utilizado
como elemento de comparacion:

Se aclara que:

- Las particulas binarias con,plomo-bario podrian tener origen a partir de un arma de
fuego, en la reaccion pirotécnica o en cartuchos de maquinas clavadoras.

- Se ha reconocido que algunas municiones calibre 22 carecen de sulfuro de antimonio
dentro de la mezcla iniciadora, por lo que para este tipo de municiones es posible
encontrar dentro“de los residuos de disparo, una predominancia de particulas binarias
con plomo-barie.

10.5 Casos con particulas que tienen perfil elemental atipico:

Cuando la composicion elemental completa de las particulas ternarias con plomo, bario y
antimonio no permita la clasificacion taxativa de las particulas como caracteristicas del disparo,
entonces la interpretacion deberd ser redactada, de manera que se incluya ese nivel de
incerteza.

Ejemplo 8:

-Interpretacion: Las particulas con plomo, bario y antimonio en combinaciones ternarias o
binarias, identificadas en las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal, se
pudieron haber originado a partir de un arma de fuego (por manipulacién o accionamiento de
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arma de fuego o cercania a la zona donde se produjo un disparo), pero no se pueden descartar
otros origenes ambientales u ocupacionales considerando la composiciéon quimica global de las
particulas.

10.6 Casos de residuos de disparo en ropas:

Ejemplo 9:
— Resultados:

Cantidad
Muestra particulas
caracteristicas®

Cantidad particulas
consistentes

4 antimonio-plemo
3 bario-aluminio
1 antimonio-bario

3 antimonic=plomo

Control negativo 0 0

2Plomo-Bario-Antimonio

Camiseta 1

Pantaloneta 0

Interpretacion:

- Se comprueba la presencia de residuos dedisparo de arma de fuego detectables en la
muestra recolectada de la camiseta decomisada a Fulano de tal. La existencia de tales
residuos es consistente con circunstancias tales como el accionamiento de arma de fuego,
manipulacién de arma de fuego o casquillos_percutidos, contacto con algun objeto contaminado
con residuos de disparos, proximidad a\la nube de gases y particulas que se producen en el
accionamiento de un arma de fuegoaentre otros posibles mecanismos de transferencia. Este
peritaje no permite asignar probabilidades de ocurrencia a los distintos mecanismos de
transferencia sefialados.

- No se descarta que las \particulas de composicion binaria (plomo-antimonio y bario-
antimonio) identificadas€n/la“muestra recolectada de la pantaloneta decomisada a Fulano de
tal también tengan susorigen en un arma de fuego.
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Ejemplo 10:
- Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
Gorra 0 4 antm_"lonlo-pl_omo
1 bario-aluminio
Pantalon 0 0
1 antimonio-plomo
Camisa 0 2 bario-plomo
10 bario-aluminio
Control negativo 0 0

2Plomo-Bario-Antimonio

Interpretacion:

Las particulas de composicidon binaria (plomo-barig; plomo-antimonio y bario-aluminio)
identificadas en las muestras recolectadas de la gorra y la camisa recibidas como indicios
podrian haberse originado en un arma de fuegoe-pero no se descarta que se pudieran haber
originado a partir de otras fuentes.

Se aclara que:

- Las particulas binarias con plom@-bario podrian tener origen a partir de un arma de fuego,
en la reaccion pirotécnica o en cartuches’de maquinas clavadoras.

- Las particulas binarias con plomo-antimonio podrian tener origen a partir de un arma de
fuego, o bien en la manipulaéién.de balas sin revestir, en la reaccion pirotécnica, asi como en
actividades como la manipulacion de plomadas, electrodos de baterias de plomo-acido, entre
otras.

- Las particulas binarias’ con bario-aluminio podrian tener origen a partir de un arma de
fuego o en la reaceidn pirotécnica.

Ejemplo 11:
— Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
Camiseta 0 0
Pantalon 0 2 antimonio-plomo
Control negativo 0 0

2Plomo-Bario-Antimonio
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No es posible evaluar si las particulas con antimonio-plomo identificadas en el pantalén
provienen de un arma de fuego o si tiene su origen en otras actividades no relacionadas con
armas de fuego. Es necesario sefialar que este hallazgo no resulta significativo en el analisis de
residuos de disparo segun el umbral definido por el laboratorio (los casos con tres o menos
particulas consistentes no se consideran significativos para concluir o interpretar).

- Interpretacidon: Se comprueba la ausencia de residuos de disparo de arma de fuego
detectables en las muestras recolectadas del pantalon y camiseta asociadas con Fulano de tal.
La no deteccidon de residuos podria ocurrir por circunstancias tales como que la persona no
accionara un arma de fuego; el nivel de actividad realizado por la persona (pérdida de
residuos); factores ambientales como lluvia y viento que ocasionan la pérdida de residuos de
disparo; o que el arma de fuego no produce suficientes residuos sobre las manos y ropas al
momento del accionamiento, entre otros factores.

10.7 Casos sin hallazgo de particulas que contengan plomé, bario y/o antimonio en
combinaciones binarias o ternarias:

Ejemplo 12:

- Resultados: En las muestras recolectadas de las) mianos de Fulano de Tal, NO se
detectaron particulas con combinaciones binarias o térnarias de plomo, bario y/o antimonio que
se puedan categorizar como residuos de disparo.N\En el Control tampoco se detectaron
particulas binarias o ternarias con plomo, bario yfo=antimonio.

— Interpretacion: Se comprueba la @usencia de residuos de disparo de arma de fuego
detectables en las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal. La ausencia
de residuos podria ocurrir porfcireunstancias tales como que la persona no accionara un
arma de fuego, el lavado/limpieza de manos, uso de guantes, sudoraciéon profusa;
factores ambientales como\lltvia y viento; suciedad abundante en las manos (sangre,
tierra, etc.). Otros facteres que pueden explicar la ausencia de residuos de disparo son:
la actividad fisica normal dentro de un periodo de 4 horas o mas entre el incidente y la
toma de muestras, y que el arma no produzca suficientes residuos sobre las manos al
momento del acciohamiento, entre otros.

10.8 Casos con el ‘confrol negativo contaminado:

-Cuando el kit no cuente con el control negativo y en las muestras analizadas hay presencia de
particulas caracteristicas y/o consistentes no se puede extraer ninguna interpretacion y se
debe indicar en el dictamen la razon de ello, que en ese caso seria: debido a la ausencia del
control negativo que permita evaluar la contaminacién durante la recoleccion, no puede
extraerse ninguna interpretacion sobre la existencia de este tipo de particulas en las muestras
recolectadas de las manos de Fulano de tal. Lo anterior porque a partir de estos hallazgos no
se pueden descartar procesos de contaminacion con particulas consistentes durante el
levantamiento de muestras.

-Cuando el control ambiental perteneciente al kit presenta particulas ambientales, comUnmente
asociadas, consistentes y/o caracteristicas se deberd consultar a la autoridad judicial solicitante
de la pericia, cudl fue el procedimiento empleado para la obtencion de la muestra control (Ver
nota 4).
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-Si la autoridad judicial indica que la muestra control fue levantada de un area anatémica de la
persona sospechosa, se debera tratar el stub como una muestra adicional a las levantadas en
las manos.

-Si la autoridad judicial indica que se siguio el “Protocolo relativo a la toma de muestras por el
método adhesivo para el analisis de residuos de disparo en manos por microscopia de barrido
electrénico”, version vigente; se presentaran los resultados e interpretaciones como se
muestran a continuacion:

10.8.1 Control negativo con particulas caracteristicas y/o particulas consistentes:

Ejemplo 13:
1. Resultados:
Cantidad de
Muestra particulas
caracteristicas®
Mano derecha 7
Mano izquierda 0
Control negativo 3

2Plomo-Bario-Antimonio

En el Control negativo se identificaron ademas-etras particulas ambientales (e.g. 235 particulas
de hierro), lo cual NO es indicativo de un 'depbsito pasivo de material durante la toma de
muestra, sino que refleja que el adhesivo [del control entré en contacto con alguna superficie, lo
que constituye una inconsistencia con el pretocolo vigente para el levantamiento de muestras.

2. Las particulas ternarias para la muestra recolectada de la mano derecha de Fulano de Tal y
para el correspondiente control=negativo, respectivamente, se pueden categorizar como
particulas caracteristicas del disparo, producto de la descarga de un arma de fuego. Sin
embargo, debido a la existencia~de este tipo de particulas en el control negativo no puede
extraerse ninguna interpretacion sobre la presencia de este tipo de particulas en las muestras
recolectadas de las manos’de Fulano de Tal. Lo anterior porque a partir de estos hallazgos no
se puede descartar la contaminaciéon ambiental como mecanismo de transferencia para las
muestras y el control.

Ejemplo 14:
- Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
1 antimonio-bario
Mano derecha 1 4 bario-plomo
10 bario-aluminio
Mano izquierda 4 8 bario-aluminio
Control negativo 0 8 antimonio-bario

2Plomo-Bario-Antimonio
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- En el Control negativo se identificaron ademas otras particulas ambientales (e.g. 5312
particulas de hierro), lo cual NO es indicativo de un depdsito pasivo de material durante la
toma de muestra, sino que refleja que el adhesivo del control entré en contacto con alguna
superficie, lo que constituye una inconsistencia con el protocolo vigente para el levantamiento
de muestras. No es posible evaluar si dichas particulas provienen de un arma de fuego o si
tienen su origen en otras actividades no relacionadas con armas de fuego.

- Las particulas ternarias para las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal se
pueden categorizar como particulas caracteristicas del disparo, producto de la descarga de un
arma de fuego. Sin embargo, debido a la existencia de particulas consistentes en el control
negativo no puede extraerse ninguna interpretacion sobre la existencia de particulas
caracteristicas en las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal. Lo anterior
porque a partir de estos hallazgos no se puede descartar la contaminacién ambiental como
mecanismo de transferencia para las muestras y el control.

Ejemplo 15:
-Resultados:
Cantidad de €antidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes

3=antimonio-bario
5 antimonio-plomo

Mano derecha 0 )
2 bario-plomo
5 bario-aluminio
Mano izquierda 0 4 antimonio-plomo
4 bario-plomo
Control negativo 0 4 antimonio-plomo

7 bario-aluminio
2Plemo-Bario-Antimonio

- En el Control negativo se_identificaron ademas otras particulas ambientales (e.g. 3497
particulas de hierro), lo cual\NO-es indicativo de un depdsito pasivo de material durante la
toma de muestra, sino gue ‘refleja que el adhesivo del control entré en contacto con alguna
superficie, lo que constituye una inconsistencia con el protocolo vigente para el levantamiento
de muestras.

- Debido a la existencia de particulas consistentes en el control negativo no puede extraerse
ninguna interpretacién sobre la existencia de particulas consistentes en las muestras
recolectadas de las manos de Fulano de Tal. Lo anterior porque a partir de estos hallazgos no
se puede descartar la contaminaciéon ambiental como mecanismo de transferencia para las
muestras y el control.
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Ejemplo 16:
- Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
Mano derecha 0 0
Mano izquierda 0 1 antimonio-plomo
Control negativo 0 3 antimonio-plomo

2Plomo-Bario-Antimonio

- En el Control negativo se identificaron ademas otras particulas ambientales (e.g. 3302
particulas de hierro), lo cual NO es indicativo de un depdsito pasive~de material durante la
toma de muestra, sino que refleja que el adhesivo del control entrd '€h contacto con alguna
superficie, lo que constituye una inconsistencia con el protocolo vigente para el levantamiento
de muestras.

- Interpretacion: Se comprueba la ausencia de residuos, 'de” disparo de arma de fuego
detectables en las muestras recolectadas de las manos.de Fulano de Tal. La no deteccién de
residuos podria ocurrir por circunstancias tales como qQue-la persona no accionara un arma de
fuego; el lavado/limpieza de manos; uso de guantes; sudoracion profusa; factores ambientales
como lluvia y viento que ocasionan la pérdida de residuos de disparo; suciedad abundante en
las manos (sangre, tierra, etc.); actividad fisica_nofmal dentro de un periodo de 4 horas o mas
entre el incidente y la toma de muestras; o que el arma no produce suficientes residuos sobre
las manos al momento del accionamiento, /entre“otros factores.

10.8.2 Control negativo con particulas_ ambientales:

Ejemplo 17:
-Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes
Mano derecha 0 2 bario-aluminio
Mano izquierda 0 0
Control negativo 0 0

2Plomo-Bario-Antimonio

- No se descarta que las particulas con bario-aluminio puedan provenir de un arma de fuego;
sin embargo, el hallazgo no resulta significativo en el analisis de residuos de disparo por ser las
Unicas particulas de interés presentes en las muestras.

- En el Control negativo no se detectaron particulas binarias o ternarias con plomo, bario y/o
antimonio que se puedan categorizar como particulas de residuos de disparo, sin embargo se
detectaron muchas particulas ambientales (e.g. 1716 particulas de hierro), lo cual NO es
indicativo de un depésito pasivo de material durante la toma de muestra, sino que refleja que
el adhesivo del control entré en contacto con alguna superficie, lo que constituye una
inconsistencia con el protocolo vigente para el levantamiento de muestras.
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- Interpretacion: Se comprueba la ausencia de residuos de disparo de arma de fuego
detectables en las muestras recolectadas de las manos de Fulano de Tal. La no deteccién de
residuos podria ocurrir por circunstancias tales como que la persona no accionara un arma de
fuego; el lavado/limpieza de manos; uso de guantes; sudoracién profusa; factores ambientales
como lluvia y viento que ocasionan la pérdida de residuos de disparo; suciedad abundante en
las manos (sangre, tierra, etc.); actividad fisica normal dentro de un periodo de 4 horas o mas
entre el incidente y la toma de muestras; o que el arma no produce suficientes residuos sobre
las manos al momento del accionamiento, entre otros factores.

10.9 Casos de residuos de disparo en objetos inanimados:

Ejemplo 18:
— Resultados:
Cantidad de Cantidad de
Muestra particulas particulas
caracteristicas® consistentes

1 antimonio-bario
1_bario-plomo
No se analizan™las muestras
recolectadas,deltrozo de metal debido
a su naturaleza metalica y el estado
oxidado,de la misma, lo cual
Trozo de metal desprende excesivos detritos que
interfieren en la eficacia de la
loealizacidon e identificacion de
eventuales residuos de disparo.

Trozo de madera 6

Control negativo 0 0
Plomo-Bario-Antimonio

-Interpretacion: Se compfrueba la presencia de residuos de disparo de arma de fuego
detectables en las muestras recolectadas del trozo de madera recibido como indicio. La
existencia de talessresiduos es compatible con la proximidad de dichas superficies a la nube de
gases y particulas'que’ se producen en el accionamiento de un arma de fuego o por el contacto
con una persona u objeto contaminado con residuos de disparo. Este peritaje no permite
asignar probabilidades de ocurrencia a los distintos mecanismos de transferencia sefialados ni
determinar el momento de la historia de los objetos en el que ocurrié la transferencia.

Ejemplo 19.

- Resultados: En las muestras recolectadas de la superficie X y en el control negativo NO se
detectaron particulas con combinaciones binarias o ternarias de plomo, bario y/o antimonio que
se puedan categorizar como residuos de disparo.

- Interpretacion:

No se cuenta con evidencia que permita vincular la superficie X con residuos de disparo por
contacto con un arma de fuego u objetos/superficies contaminadas con residuos de disparo, o
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por cercania a un arma de fuego cuando ésta fue accionada. Si asi lo fuera, los residuos de
disparo no se depositaron, no se detectaron o se removieron antes del levantamiento.

11.Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional:

¢ Cuando sea necesario chequear el estado de la bomba difusora (verificar si hay
condensacion), no se debe tocar directamente ya que puede estar sumamente caliente.

* Nunca remueva el cobertor del sistema de optica electronica (EOS), mientras se esté
suministrando un alto voltaje (HT ON)

» El personal usuario del equipo se debe familiarizar con la simbologia de precaucion en
las diferentes partes del equipo como se muestra en la Figura 6

Beware of Beware of high Bewars of Don't
Electric shock temperature Getting of caught disassemble
Figlra 6+ Sefiales de precaucién presentes en el SEM-EDX.

» Después de que el filamento se quema, el Wehnelt permanece muy caliente, por lo cual
no se puede tocar directamente. Si es necesario el reemplazo del filamento, permita
gue el Wehnelt' se enfrie durante una hora, o para mayor inmediatez use la herramienta
aislante para el retiro del Wehnelt.

+ Cuando use solventes (acetona) es indispensable el uso de guantes, gabacha y gafas de
seguridad.

» Cuando realice la evaporacion del carbdon con el recubridor evite mirar la cdmara de
muestras, en caso de observar el proceso utilice vidrio visualizador de evaporacion.

+ Antes de levantar el plato superior de la cAmara de vacio y cambiar las varillas de
carbodn verifique que no estén calientes.

12.Simbologia:

Los siguientes simbolos, abreviaturas, siglas y acréonimos aplican para este procedimiento y
para los formularios y reportes generados como registros técnicos asociados.
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A: Amperio. Unidad de intensidad de corriente del Sistema Internacional

BEC: Detector de electrones retrodispersados en modo de composicion

BSE: Detector de electrones retrodispersados

°C: Grado Celsius, conocido como grado centigrado

Count: Cuentas

cps: Cuentas por segundo

ENFSI: Red Europea de Institutos de Ciencias Forenses

GSR: Residuos de disparo, por sus siglas en inglés (Gunshot residues)

HV: High vacuum (alto vacio)

Hz: Hercios

Ka: Nomenclatura para lineas de emision de rayos X segun notacion Siegbahn,
comprende las transiciones electrénicas que van desde la capa L hasta la capa K

KB: Nomenclatura para lineas de emision de rayos X segun notacion Siegbahn,
comprende las transiciones electronicas que van de las capas M o N hasta la
capa K

keV: Kilo-electrén voltio

Kcps: Kilocuentas por segundo

KV: Kilovolotios

KVA: Kilovoltiamperio

Lal: Nomenclatura para lineas de emisidon de yayos-X segun notacion Siegbahn,

indica la transicidn electrénica que va desde 1a capa M en n=5 hasta la
capa Len n=3

La2: Nomenclatura para lineas de emisién.de rayos X segun notacion Siegbahn,
indica la transicidon electrénica gtie\va desde la capa M en n=4 hasta la
capa Len n=3

LB1: Nomenclatura para lineas de emisidon de rayos X segun notacion Siegbahn,
indica la transicidon electrdénica“que va desde la capa M en n=4 hasta la
capa Len n=2

LB.: Nomenclatura para_lineas“de emisién de rayos X segun notacién Siegbahn,
indica la transicion electrénica que va desde la capa N en n=5 hasta la
capa Len n=3

Ly:: Nomenclatura“para lineas de emisién de rayos X segun notacién Siegbahn,
indica la transicion electronica que va desde la capa N en n=4 hasta la
capa L en h=2

LV: Low yacuum (bajo vacio)

Ma: Nomendlatura para lineas de emision de rayos X segun notacion Siegbahn,
comprende las transiciones electronicas que van desde la capa N hasta la capa M

Ma; Nomenclatura para lineas de emisién de rayos X segun notacién Siegbahn,

indica la transicion electronica que va desde la capa N en n=7 hasta la
capa M en n=5

Ma, Nomenclatura para lineas de emisidn de rayos X segun notacion Siegbahn,
indica la transicion electronica que va desde la capa N en n=6 hasta la
capa M en n=5

MB: Nomenclatura para lineas de emision de rayos X segun notacion Siegbahn,
indica la transicion electrénica que va desde la capa N en n=6 hasta la
capa M en n=4

MD: Mano derecha
MI: Mano izquierda
mbar: Milibar

mm: Milimetro
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Moo Capacidad de deteccidén en micras, basada en el percentil 90
N/A: No aplica
nm: Nandmetros
Pa: Pascal
PON: Procedimiento de operacion normado
SADCF: Sistema Automatizado del Departamento de Ciencias Forenses
SCD: Solicitud de cambio documental
SEI: Detector de electrones secundarios
SEM-EDX: Microscopia de barrido electrénico acoplada a microanalisis de rayos X
SIDIPEX: Sistema Digital de PEX y QAR- Pericias Fisicas.
V: Voltios. Unidad derivada del Sistema Internacional para el potencial eléctrico
MA: Microamperio
um: Micrometros
MS: Microsegundos
z: Coordenada en el eje Z
%: Porcentaje

Nota 37: Los simbolos utilizados para los elementos™“se ,basan en la Tabla Periddica
Internacional de los Elementos Quimicos.

13.Terminologia:

» Aceleracion de voltaje: El voltaje o potencial eléctrico aplicado al filamento que acelera
los electrones emitidos por el filamento. En general, incrementar la aceleracion de
voltaje disminuird la aberracién esférica del sistema y consecuentemente incrementa la
resolucién. Sin embargo, cuando se-varia la aceleracién de voltaje también se afectan
las interacciones entre el haz fy laymuestra, de manera que si se aumenta la aceleracion
de voltaje también se incrementa el volumen de interaccién. Esto se debe considerar
cuando se analizan particulas pequernas debido a que el volumen de interacciéon puede
exceder el tamafio degla_patrticula. Las imagenes de electrones secundarios obtenidas
utilizando una baja\aceleracion de voltaje (5-10 kV) proporciona una excepcional
informacion topografica debido a que las interacciones del haz estan confinadas a
regiones cercamas, a la superficie. Como resultado el rendimiento en la generacion de
sefiales BSE._as baja usando bajas aceleraciones de voltaje. Contrariamente, usando
aceleraciones de voltaje altas (20-30 kV), se obtiene mayor rendimiento en las sefales
de BSE, debido a una mayor penetraciéon y volumen de interaccion del haz. Cuando
aumenta la aceleracién de voltaje, aumenta la detectabilidad de elementos con nimeros
atomicos altos. La aceleracion de voltaje requiere ser de al menos 20 kV para permitir la
generacion y deteccion de las lineas L del plomo.

» Agregados heterogéneos: Varios materiales cristalizados o fusionados en una misma
entidad microscopica, ya sea simultaneamente o en momentos diferentes. El resultado
constituye un agregado heterogéneo si los elementos que lo componen pertenecen a
diferente especie. No debe confundirse un agregado con una superposicion de particulas
individuales y microfragmentos de otros materiales.

» Capacidad de deteccién: La capacidad de deteccion es una expresion de la probabilidad
de que una particula de GSR con un tamafio dado sea detectada e identificada
correctamente. La curva de capacidad de deteccidon describe la probabilidad de una
correcta deteccidn en funcién del tamafio de particula. Se asume que 1) la capacidad de
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detecciéon aumenta con el incremento del tamano de particula y 2) que la curva de la
capacidad de deteccién (p) sigue una curva sigmoidea de tres parametros, descrita en
funcion de la saturacion (100%), la pendiente (s, stepness) y el tamafio de particula al
cual se alcanza el 50 % de la deteccion (msy), segun la siguiente ecuacion.

|
h= 1+ (7))

En la Figura 7 se muestra una curva tipica.

100% -~
@ Mean
performance

90% -

=i Overall detection

80% - capability curve

0% v 45 o ke 95 % confidence
limits of overall

curve
60% 4

Detection capability

. ==e==90 % detection
g J10%T capability
285

Det.cap. < —
50% A 1+(D\ameter |

fe.42um |

95 % confidence
S T T T 1 interval for 90 %

0.0 0.5 1.0 16 20 25 detection

capability

40%

Particle size [am]

Figura 7. Curva global de capacidad de deteccion (basada en percentil 90) para el
estudio interlaboratorial ENFSI-QUODATA GSR 2016.

» Carga: Deflexion o subita“descarga eléctrica de la muestra, resultando una acumulacién
de carga negativasSobre una muestra no conductora o sobre una muestra que no estd
apropiadamente.cohectada a tierra. Este efecto puede interferir en la formacion de la
imagen y en el microanalisis de rayos X. Se puede eliminar mediante el recubrimiento
de muestras con”un elemento conductor (oro, carbdn, etc.), a través del trabajo en
condicionestde/bajo vacio, o mediante la regulacién de parametros instrumentales como
aceleracion de voltaje, corriente, densidad de corriente, apertura de la lente objetiva.

« Cheurodn: En el material de referencia sintético de ENFSI, los cheurones o chevrones
corresponden a las cuatro marcas en escuadra que delimitan el area dentro de la cual se
ubican las particulas de interés.

» Clusters (cumulos, racimos): Agregados que consisten de cinco o mas (hasta varios
cientos) particulas esféricas o esferoidales unidas unas a otras como en un racimo de
uvas. En el caso de los residuos de disparo este tipo de estructuras aparece de forma
infrecuente y pareciera estar relacionado con altas velocidades.

* Copa o cilindro Wehnelt: El cilindro de Wehnelt es una cubierta de metal que rodea el
filamento. Durante la operacién, se mantiene a un potencial mucho mas negativo que el
filamento. La diferencia de voltaje entre el filamento y el cilindro es llamada voltaje
preferente (bias voltage). El cilindro con preferencia negativa tiene un efecto repulsivo
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sobre los electrones y actlia como una lente electrostatica, localizando los electrones en
el centro justo enfrente del dnodo. La diferencia de voltaje entre el filamento y el anodo
se llama voltaje de aceleracién, determina la energia y longitud de onda de los
electrones conforme se van moviendo hacia abajo en la columna. Los voltajes de
aceleraciéon en SEM son de 1 kV a 30 kV.

* Corriente del haz (beam current): El nimero de electrones disponible en el haz
demagnificado para interactuar con la muestra. La corriente tipica para un equipo JEOL
de filamento de tungsteno, es de 0,5 nA (para una velocidad de adquisicion de 2,5 kcps
y un tiempo muerto de hasta 35%, con process time de 5).

* Dead time o Tiempo muerto: el tiempo (expresado como porcentaje) que el EDX no es
capaz de procesar rayos X.

» Deconvolucion: La deconvolucion se refiere a las operaciones natematicas empleadas
en restauracion de sefiales para recuperar informacion espectral\producto de traslapes y
ruido instrumental. A veces se puede presentar problemas€el solapamiento de picos en
el espectro EDX debido a la similitud de energias de orbitales de distintos elementos.
Por ejemplo, la linea M del plomo (2.34 keV), la L del malibdeno (2.29 keV) y la K del
azufre (2.31 keV) estan tan proximas que se solapan~en, el espectro, por lo que hay que
tener en cuenta estos casos y utilizar lineas_alternativas (si es posible) para la
identificacion. No obstante el software de los €quipos suele disponer de algoritmos de
deconvolucién que resultan muy Utiles para sésolver los traslapes y tener mayor certeza
en el analisis cualitativo y cuantitativo.

» Detector de microanadlisis rayos X sonde energia dispersiva de rayos X (EDX):
Corresponde a un detector de deriva de silicio que permite analizar los espectros de
rayos X caracteristicos (mide la energia del fotdon de rayos X en eV (generalmente entre
0 y 20 keV) versus la intensidad. en“edentas por segundo). Es posible analizar elementos
desde el boro hasta el urania. Elanalisis cualitativo permite identificar qué elementos
estan presentes en una_determinada area de la muestra. La sensibilidad de este
detector es de 0,1% en peso.

» Detector de electrones\retrodispersados (BEI): Detector de estado sélido que permite la
deteccion de los electrones retrodispersados. Las sefiales detectadas son procesadas
para producir trestipos de imagenes: estereoscopica (shadow), de composicion (compo)
y topografica (topp). Los atomos de mayor nimero atémico se observan como areas
mas brillantes comparados con las areas mas oscuras que corresponden a atomos de
menor numero/atdomico, debido a que la intensidad se relaciona con el nimero atémico.

- Detector de electrones secundarios (SEI): utilizado para observar la topografia en la
superficie de la muestra; la imagen se obtiene cuando el haz de electrones incide en la
misma y se producen electrones secundarios a partir de la emision de electrones de
valencia de los atomos de la muestra. Requiere que el detector se encuentre en vacio
(aunque existen configuraciones especiales para bajo vacio), y proporciona informacion
superficial de la muestra (5-10 nm). El detector mas comun es el Everhart-Thornley, el
cual utiliza un centelleador (scintillator), una guia de luz y un tubo fotomultiplicador.
Un alto voltaje es aplicado al centelleador (alrededor de 10 kV) para incrementar la
energia de los electrones secundarios detectados. El centelleador recibe los electrones
secundarios y la sefial se convierte en luz que luego es procesada como sefial
electrdnica.

+ Distancia de trabajo (WD): Es la distancia entre la apertura final y la muestra. EI cambio
en la distancia de trabajo tiene efecto en la aberracion esférica del sistema de imagen y
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por lo tanto, afectara la resoluciéon de la imagen final. Este parametro afectara la
profundidad a la cual la imagen aparece enfocada (profundidad de foco). A menores
distancias de trabajo, la muestra sera escaneada con un cono de electrones mas amplio,
lo que resulta en una imagen con poca profundidad de foco A mayor distancia de
trabajo, la muestra sera escaneada con un cono de electrones mas estrecho, generando
una imagen con una mayor profundidad de foco.

» Electrones retrodispersados (BSE): Electrones de alta energia (> 50 eV) provenientes
del haz de electrones primario del SEM, los cuales son dispersados y emitidos
eldsticamente desde regiones profundas del volumen de interaccién en la muestra
irradiada (tipicamente a profundidades > 10 nm). La probabilidad de la retrodispersion
es proporcional al nUmero atédmico, esto es, los elementos que tienen mayor nlimero
atdmico son mas eficientes en la produccion de electrones retrodispersados que los
elementos de bajo nimero atomico. Por tal razén la intensidad.de los niveles de grises
en la imagen se relaciona con el numero atémico de los elementes €n la muestra.

» Electrones secundarios: Abreviados como SE. Electrones de baja energia (~2-50 eV)
emitidos como resultado de la interaccidn del haz primario con los electrones de la
banda de conduccién de los atomos en el volumen de,intéraccién. Ellos son producidos
por dispersion inelastica a través de todo el volumen ‘de”interaccidon, pero solo aquellos
generados cercanos a la superficie (tipicamentesg10.nm) tienen suficiente energia para
escapar.

» Firewall:Programa informatico que controla“el acceso de una computadora a la red y de
elementos de la red a la computadora, por motivos de seguridad.

» Live time: Es el tiempo en el que la_electronica del EDX esta disponible para aceptar y
procesar la radiacion de rayos X in€identes. Live time se expresa como un porcentaje del
tiempo real. Por oposicion, el dead time es el complemento al live time. Por ejemplo, si
se tiene un live time de 55%, (el dead time sera del 45%.

» Microscopio Electrénico «de-3Barrido (SEM): instrumento que obtiene imagenes
amplificadas con resolucién\caracteristica a través de un haz de electrones irradiado
sobre una muestra. CoAsta de un cafdn de emision, sistema de Optica electronica
(EOQS), sistema desvacio) sistema de detectores y cdmara para colocar la muestra.

« Morfologia de #as, particulas de residuos de disparo: debido a que las particulas de
residuos de..fulminante se forman por el rapido enfriamiento de plomo, bario vy
antimonio desde la fase gaseosa, se obtienen morfologias caracteristicas. Existen tres
clasificaciones’de estas particulas:

= esferoidales regulares: particulas esferoidales de tamafio entre 0,5-10 um.

» particulas irregulares: formadas por la fusidn entre particulas pequefias y
grandes resultando en esferas nodulares; algunas pueden corresponder a
fragmentos de las particulas esferoidales que se rompen en el proceso de
levantamiento de muestras.

» particulas que se forman como una capa de plomo que envuelve a particulas de
bario y antimonio.

» Muestra: Porcion extraida de un conjunto total o de una poblacién con el fin de examen/
ensayo, no necesariamente representativa del conjunto.
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» Notaciéon Siegbahn: Nomenclatura utilizada en la espectroscopia de rayos X para
nombrar las lineas espectrales o transiciones electrénicas caracteristicas de los
diferentes elementos (ver Anexo N° 04).

» Particula candidata: Particula (s) clasificadas por el software del instrumento en funcion
de la deteccion de elementos constituyentes apropiados como GSR potencial.

» Particulas caracteristicas: cuando el plomo, bario y antimonio se combinan en una
particula (particulas ternarias), se definen como particulas caracteristicas del disparo,
debido a que son particulas altamente especificas por su morfologia y composicion
quimica. Pueden encontrarse elementos adicionales como aluminio, silicio, fésforo,
azufre, cloro, potasio, calcio, hierro, niquel, cobre, zinc, zirconio y estano. Los residuos
de disparo sin plomo pueden contener titanio, zinc, cobre y estafo; otras composiciones
libres de plomo contienen estroncio. Existen esquemas publicados que restringen los
elementos que pueden estar presentes o su nivel de concentracidn.para poder clasificar
una particula como caracteristica. Considerando que el congépto\de residuos de disparo
se refiere a una poblacidon, es importante considerar Ja “composicion global de las
particulas caracteristicas y consistentes, y en caso de identifiear elementos atipicos o en
concentraciones atipicas es conveniente contrastar cen la composicion del iniciador o
fulminante mediante el analisis del remanente enf el ‘casquillo percutido. En el pasado
también se conocieron como particulas Unicas./faswparticulas con mercurio-antimonio-
estafio en su composiciéon son consideradas .caxacteristicas, y provienen de iniciadores
de municiones viejas para fusil de asalto.

» Particula confirmada: Particulas reubicadas;=reanalizadas y clasificadas por el analista
como GSR segun los elementos constituyentes y la morfologia apropiados.

» Particulas consistentes: particulas que pueden estar asociadas con los residuos de
disparo de un arma de fuego o _con=otras fuentes. Incluye combinaciones binarias de
plomo, bario y antimonio (plomo-bario, bario-antimonio, plomo-antimonio). Otras
combinaciones como plomo=bario-calcio-silicio y bario-calcio-silicio, no se consideran
como consistentes en el esquema establecido en este PON. Las particulas de bario-
aluminio solo se consideran consistentes si tienen la morfologia correcta. Las particulas
consistentes puedens.ehcontrarse acompafadas de aluminio, silicio, fésforo, azufre,
cloro, potasio, calCio, hierro, niquel, cobre, zinc, zirconio y estafio, aunque el contenido
de algunos desdichos elementos (e.g. hierro, azufre, magnesio) debe observarse con
cautela segun las _guias internacionales.

» Particula reanalizada: Particula(s) reubicada(s) y analizada(s) manualmente por el
personal pericial mediante la adquisicion del espectro de rayos X.

» Particula rechazada: Particulas candidata que no cumple con los criterios para poder
clasificarla de forma definitiva como particula caracteristica o consistente, considerando
los aspectos morfolégicos y de perfil elemental definidos en este procedimiento (ver
Anexo. Guia de interpretacion para el analisis de residuos de disparo por SEM-EDX). Las
mismas deben haber sido reubicadas, reanalizadas y clasificadas por el analista, aunque
en casos muy evidentes de perfil elemental que no cumple lo establecido (por ejemplo
niveles excesivamente altos de hierro y azufre), la particula se puede descartar o excluir
sin el reanalisis.

» Percentil 90: El percentil es una medida de posicion usada en estadistica que indica, una
vez ordenados los datos de menor a mayor, el valor de la variable por debajo del cual se
encuentra un porcentaje dado de observaciones en un grupo de observaciones. Por
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ejemplo, el percentil 90 es el valor bajo el cual se encuentran el 90 por ciento de las
observaciones.

» Pixel: Unidad basica de una imagen digitalizada en pantalla a base de puntos de color o
en escala de grises.

* Quant Optimization: Proceso que permite que el programa INCA determine la posicidon
exacta del pico y la resolucion del sistema, para garantizar la identificacién veraz de los
elementos que originan los picos individuales en el espectro.

« Rayos X: el haz de electrones incidentes en la muestra ocasiona que se emitan
electrones en los niveles mas profundos del atomo, las orbitas vacias son reemplazadas
por electrones de los niveles mas superficiales, por lo que la sustancia emite radiacion
denominada rayos X. Estos rayos X se conocen como rayos X caracteristicos debido a
gue sus energias (longitudes de onda) son caracteristicas para cada elemento.

» Residuos de disparo o residuos de fulminante: evidencia traza“eonformada por particulas
compuestas de metales pesados que se originan de los,_componentes de la municién,
sobre todo del detonante y se depositan sobre las manos,de~la persona que acciona un
arma o que ha estado en un ambiente de disparo. €onsisten en una combinacion de
plomo, antimonio y bario, acompafados o no de otros\elementos, presentan un tamafio
y una morfologia caracteristica. Existen otros tipes de.fulminantes que carecen de plomo
y en su lugar contienen metales como titanioy zinc,“cobre y estafio.

» Seleccion de muestra: Una practica de seleccienar items para ensayo, o porciones de
items para ensayo, basado en la formacién; la experiencia y la competencia. En la
seleccion de muestra no hay asuncion(sobre'la homogeneidad.

* Spot size (SS) o densidad de corriénte; es el diametro del haz de electrones que sale de
la lente objetiva e incide en la mueStra. La resolucion de la muestra aumenta si el
didmetro del haz disminuye. (El didmetro del haz puede modificarse por medio de la
lente condensadora.

» Stub: Disco de aluminio que, tiene colocada una cinta adhesiva de carbén en una cara,
provisto de un vastago”e- pin en la cara contraria, utilizado para la recoleccion del
material para analisisnde GSR. El vastago del disco se fija a un soporte o mango de
plastico y el conjunto se aisla del ambiente por medio de una capucha de plastico
transparente.

« z: distancia entre la lente objetiva y la superficie de la muestra.
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14.Anexos
No. de Anexo Nombre del Anexo

01 Esquemas de clasificacion de particulas utilizados por el software INCA en
el analisis automatizado de residuos de disparo por SEM-EDX.

02 Guia de Interpretacion para el analisis de residuos de disparo por SEM-
EDX.

03 Guia para Revision por pares.

04 Notacidn Siegbahn
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Anexo N° 01

Esquemas de clasificacion de particulas utilizados por el software INCA en el analisis automatizado de residuos de
disparo por SEM-EDX

1. Esquema gsr Sinoxid (para las recetas de control de calidad)

Class
ShBaPb
ShBaPb
ShBaPb
ShBa
ShBa
SbPb
SbhPb
BaPb
Sh

Pb

Ba
CuZn
CuZn
Ni

Fe

Cu

Rank

Caracteristica No No
Caracteristica No No
Caracteristica No No
Consistente No No
Consistente No No
Consistente No No
Consistente No No
Consistente No No
Comunmente asociadas No No
Comunmente asociadas No Na h
Comunmente asociadas No "‘Ncl- _‘
Ambiental No Mo
Ambiental No N\ Wo
Ambiental No " No
Ambiental No N/ No
Ambiental No No
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Yes
Yes
Yes
Yes
Yes
Yes
Yes
Jes
Wes
Yes
Yes
Yes
Yes
Yes
Yes

Morph Filter ED Filter Classification Criteria

0<=Sb <={00W/Threshold
0 <= P, $=400 w/Threshold
0<£Ba <= 100w/Threshold
©-<25b <= 100w/ Threshold
\0'%=Ba <= 100 w/Threshold
/0 <= Sb <= 100w/ Threshold
0<=Pb <= 100 w/Threshold
0<=Ba <= 100w/Threshold
0<=Sb <= 100w/Threshold
0<=Pb <= 100 w/Threshold
0<=Ba <= 100w/Threshold
0<=Cu <= 100 w/Threshold
0<=27Zn <= 100w/Threshold
0<=Ni <= 100 w/Threshold
0<=Fe <= 100w/Threshold
0<=Cu <= 100 w/Threshold

Type

Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant
Quant

Measurel Measure2 Min
Sh N/A 0.00
Pb N/A 0.00
Ba N/A 0.00
Sh N/A 0.00
Ba N/A 0.00
Sh N/A 0.00
Pb N/A 0.00
Ba N/A 0.00
Sh N/A 0.00
Pb N/A 0.00
Ba N/A 0.00
Cu N/A 0.00
Zn N/A 0.00
Ni N/A 0.00
Fe N/A 0.00
Cu N/A 0.00

Max

100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
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2. Esquema gsr Sinoxid + no téxicas (para las recetas de los casos de ropas y kits de manos)

Class Rank Morph Filter | ED Filter | Classification Criteria Type | Measurel | Measure2 | Min | Max
SbBaPb Caracteristica No No Yes 0 <= Sb <= 100 w/Threshold Quant Sb NJSA 0.00 |100.00
SbBaPb Caracteristica No No Yes 0 == Pb <= 100 w/Threshgld “JQuant Pb N/a 0.00 |100.00
SbBaPb Caracteristica No No Yes 0 == Ba <= 100 w/Threshold, PQuant Ba N/a 0.00 |100.00
SbSnHg Caracteristica Nao No Yes 0 <= 5Sb <= 100 w/Threshold" | Quant Sh N/A 0.00 |100.00
SbSnHg Caracteristica Nao No Yes 0 <= 5n <= 100 w/Threshocld Quant sn N/A 0.00 |100.00
SbSnHg Caracteristica Mo No Yes 0 <= Hg <= 100 wy{Threshold | Quant Hg N/A 0.00 |100.00

SbBa Consistente No No Yes 0 <= Sb <= 100 wij Threshold Quant Sh N/A 0.00 |100.00

SbBa Consistente No No Yes 0D <= Ba =100 w/Threshold | Quant Ba N/& 0.00 |100.00

SbPb Consistente No No Yes 0 <= Sbh<=100 w/Threshold Quant Sb NJSA 0.00 |100.00

SbPb Consistente No No Yes 0 <=Bb <=100 w/Threshold | Quant Pb NJSA 0.00 |100.00

BaPb Consistente No No Yes 0 == Pb'= 100 w/Threshold | Quant Pb N/a 0.00 |100.00

BaPb Consistente No No Yes 0==Ba <= 100 w/Threshold | Quant Ba N/a 0.00 |100.00

SbSn Consistente Nao No Yes 0 2= Sb <= 100 w/Threshold Quant Sh N/A 0.00 |100.00

SbSn Consistente Nao No Yes 0 <= 5Sn <= 100 w/Threshold Quant sn N/A 0.00 |100.00

Baal Consistente No No Yes 20 <= Ba <= 100 w/Threshold | Quant Ba N/A 20.00 |100.00

Baal Consistente No No Yes 20 <= Al <= 100 w/Thresheold | Quant Al N/A 20.00 |100.00

Ni Ambientales No No Yas 0 <= Ni <= 100 w/Threshold Quant Ni N/& 0.00 |100.00
lighter flint Ambientales No No Yes 0 <= Ce <= 100 w/Threshold | Quant Ce NJSA 0.00 |100.00
Fe Ambientales No No Yes 0 <= Fe <= 100 w/Threshold Quant Fe NJSA 0.00 |100.00
Cu Ambientales No No Yes 0 <= Cu <= 100 w/Threshold | Quant Cu N/a 0.00 |100.00
Sr Otras relacionadas No No Yes 0 <= Sr <= 100 w/Threshold Quant Sr N/a 0.00 |100.00

TiZn Otras relacionadas No MNo Yes 0 <= Ti <= 100 w/Threshold Quant Ti N/A 0.00 |100.00

TiZn Otras relacionadas Nao No Yes 0 <= 7n <= 100 w/Threshold Quant in N/A 0.00 |100.00

CuSn Otras relacionadas Nd No Yes 0 <= Cu <= 100 w/Threshold | Quant Cu N/A 0.00 |100.00

CuSn Otras relacionadas No No Yes 0 <= 5n <= 100 w/Threshold Quant Sn N/A 0.00 |100.00

CuZn Otras relacionadas No No Yes 0 <= Cu <= 100 w/Threshold | Quant Cu N/& 0.00 |100.00

CuZn Otras relacionadas No No Yes 0 <= Zn <= 100 w/Threshold Quant In NJSA 0.00 |100.00

Sb Comunmente asociadas No No Yes 0 <= Sb <= 100 w/Threshold Quant Sb NJSA 0.00 |100.00
Pb Comunmente asociadas No No Yes 0 == Pb <= 100 w/Threshold | Quant Pb N/a 0.00 |100.00
Ba Comunmente asociadas No No Yes 0 == Ba <= 100 w/Threshold | Quant Ba N/a 0.00 |100.00
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Anexo N©° 02

Guia de interpretacion para el analisis de residuos de disparo por SEM-EDX.

Los criterios utilizados para la confirmacion de una particula candidata a ser categorizada
como parte de una poblaciéon de GSR son los siguientes:

1.

2.

3.

4.

Aspectos morfoldgicos
Composicion base para la clasificacion
Perfil elemental completo

Poblacién de particulas

A continuacién se desglosan cada uno de los puntos a conSideraft en la evaluacion de los
resultados obtenidos:

1.

Morfologia
1.1. Esferoides de composicién uniforme.

Ejemplos:

BEC 20mV  WDMOmm SSEE  30Fa  x0D,D0D
Samiple

’r

BEC 200 WD B3 J8Fa k)N Bpm T
Famhe I8 Fempe FOAT
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1.2,

Ejemplos:

BEC 0KV WiDidms S588

BEC 20kV WOHOmen 5566

WO Omm

S50 25Pa

BEC 20kY
Sample

Whidenm S5EX 30Fa  =1,300

BEC 20KV

27 Jul 3AT

x4 500

27 Jul 2047

BEC 20kW
Sampla

26 Sep 2017

BEC &V
Sample

BEC 30kV
Samplo

a1 Aug 2017

10jm
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WD10mm  55EE 10psm

WDidmm 5562 MFa x2.300 1

WDHidmim 5560 Z5Pa

Wiridmm 5548

Esferoides con puntos o zonas brillantes con mayor concentracidon de plomo.

IT Jul 2T

D e ——
21 Aug 3T

L e ——]
26 Sap 2017
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1.3. Irregulares

Ejemplos:

BEC 20KV WDi0mm 5565 2 500 10pm BEC ZOkV WD10mm 5566 e
AT Jul 2017 27 Jul 2017

BEC 20kW WO10mm EEEE 22,00 Qe —— BEC 20kV WDilmin S588 w3, 000 Bum
27 Jul 3017

*

BEC ZOWV WDI0me  SSE6 BEC 20wV WOIomm 5566
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BEC 30KV WD mm 5555 =2, 300 A 0jain T —
01 Aug 2017 BEC 20kV WDMO0mm 55680 25Pa  x3.300  Spm T —
Sample 26 Sep 2017

V¥

BEC 20KV  WDMOmm SS66 31Pa  x5000 Sum == Wl BEC 20kV  WD10mm SSE2 30Pa x4,000 Sum
Sample 21 Aug 2017 Sample 21 Aug 2017

BEC 20KV WDi0mm 5555 ¥1,200 10pm =
1 Aug 2017
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1.4. Nucleos esferoidales con fendmeno de “naranja pelada”

Ejemplos:

1.5. Particulas esferoidales con aglomerados ricos) en plomo (protuberancias mas
brillantes

Ejemplos:

BEC 2DkV WD10mim SSE2 J0Pa x5000 Spm I —, SEQ WDilenen 5562 30Ps  x22,500 10um
Sample 21 Aug 2017

BEC kv WOidmm 5548 S50Pa 6500 2pm —
0001 12 Aug 2
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1.6. En el caso de las particulas consistentes de bario-aluminio, estas solo se
aceptaran cuando la morfologia sea esferoide u ovoide (o fragmentos de ellas), de

superficie lisa.

Ejemplos:

BEC 20kV WD10mm 5580 25Pa  x3, 700  Spm BEC 20kV
Sample Sample

BEC 20wy

Sample

WiDidmm 5560 268Fa x1,200 10pum

WO D

BEC 2Mk¥ WOiDmm 5580 26Pa %2700 Sum
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2. Composicidén base para la clasificacion.

2.1. Las lineas de emision de rayos X (en keV) que se asocian con cada uno de los
elementos candidatos para las particulas ternarias y binarias mas tipicas son las
siguientes:

Elemento Numero Mo Mo, Loy Lo, LB, LB Ly

atémico

Antimonio 51 - - 3,60472 3,59532 3,84357 4,10078 | 4,34779

Bario 56 - - 4,46626 4,45090 4,82753 5,1565 5,5311
Plomo 82 2.3455 | 2,436 10,5515 | 10,4495 | 12,6137 | 12,6226 | 14,7644

Tomado de: Rowe, W.F. Firearm/Residues. En: Encyclopedia of Forensic Sciences,

Siegel, J.; Saukko, P. (Eds.), 2™ ed., Elsevier, 2013, p.p. 958.
2.2. Las lineas de emision marcadas en el cuadro previo son.las que como minimo
deberan estar visibles para una identificacion correcta, excepto en los casos de
traslapes Ba-Ti, K-Ca-Sb-Sn, en donde la deconvolugidn‘via software (aumentando
el factor de procesamiento o resolucion espectral) €5 el medio para asegurar la
presencia del elemento de interés, con certeza,.empresencia del interferente. En el
caso del antimonio, lo anterior resulta critico cuando hay una concentracion baja de
antimonio (por ejemplo, menos del 5%) conjinterferencia de la linea KB de potasio
(3,581 keV) y Ka de calcio (3,655 keV).
2.3. La relacion de las intensidades Ka y Kp=para el azufre (que se traslapa con las lineas
M del plomo) es de 10:1, mientras que la relacién de intensidades de las lineas Ma
y Mp del plomo es de 10:6, poerdo/que evaluando la relacién de las lineas M del
plomo y la presencia de ‘sus) lineas L, el software resuelve y cuantifica
adecuadamente el plomo emypresencia de azufre.
2.4. La relacién de las lineas.la :LB::LB.:Lys s de 10:7:2:1 por lo que el nivel de relacién
sefial:ruido aceptable dependera de la linea especifica. Por ejemplo para el bario
un valor sefal-ruidode 3 es requisito para las lineas Lo.y Lp:pero para la linea Lp,
una relacion sefal-ruido de 2 es aceptable.
2.5. En el casd de\las particulas de Ba-Al el contenido de cada uno de los dos elementos
es supetior=al 20% (en porcentaje masa, eliminando los elementos ligeros como
carboén\y oxigeno). Tipicamente el contenido de bario es cercano al 60%-70% en
masa, y el del aluminio alrededor del 30% en masa, con niveles minoritarios de
azufre, silicio, calcio y hierro (alrededor del 10% en conjunto).

3. Perfil elemental completo:

3.1. Los elementos aluminio, silice, fésforo, azufre, cloro, potasio, calcio, magnesio,
hierro, niquel, cobre, zinc, zirconio y estafio pueden estar presentes en las
particulas caracteristicas (Pb-Ba-Sb) y consistentes (Pb-Ba; Ba-Sb; Pb-Sb). No
obstante, para el niquel y el zinc, considere las restricciones dadas en 3.3. Por
otro lado, algunos elementos solo seran permitidos por debajo de los siguiente
niveles maximos (en porcentaje masa, eliminando los elementos ligeros como
carboén y oxigeno):
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3.1.1. Hierro: usualmente igual o inferior a 20%

3.1.2. Azufre: usualmente igual o inferior a 20%

3.1.3. Magnesio: Poco frecuente. Usualmente igual o inferior a 2%. Para valores
entre el 2% y 5% valorar contenido de magnesio en la poblacién de
particulas.

3.1.4. Fésforo: Atipico. Valorar hasta un 3% en particulas caracteristicas y hasta
un 10% en particulas consistentes. Siempre se debe valorar la poblacion

de particulas. Por ejemplo, ver referencia 3.22.

3.1.5. Zirconio: Atipico. Considerar hasta un 9%. Siempre se debe valorar la
poblacion de particulas y tipo de municidn.

3.2. Los elementos raros o no permitidos en las particulas, caracteristicas (Pb-Ba-Sb)
y consistentes (Pb-Ba; Ba-Sb; Pb-Sb) son las siguientes:

3.2.1 Cromo
3.2.2 Manganeso
3.2.3 Cobalto (raro)
3.3. Situaciones que deben valorarse con cautela.

3.3.1. Zinc en ausencia_de ‘eebre. Se debe valorar la poblacién de particulas y
tipo de municidh. Per ejemplo, ver referencia 3.20.

3.3.2.Niquel en ausencia de cobre y zinc. Se debe valorar la poblacion de
particulass

3.3.3.Predepcid de sodio. Se debe valorar poblacidon de particulas y tipo de
pitmieion. Por ejemplo, ver referencia 3.22.

4. Poblacion de particulas:
De acuerdo con la referencia 3.35, es necesario un estudio exhaustivo de la poblacién
de particulas detectadas en la muestra para establecer el origen de las potenciales
particulas de GSR dentro de esa poblacion. Estas particulas deben evaluarse sobre la
base de la composicién y la morfologia. La probabilidad de que una poblaciéon de
particulas sea GSR aumenta significativamente con:
4.1. El numero de particulas caracteristicas y consistentes con GSR.

4.2. La presencia y el nimero de particulas cominmente asociadas con GSR.

4.3. La ausencia de elementos o niveles de elementos en las particulas detectadas
gue no se encuentran comunmente en GSR.
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4.4. La ausencia de particulas acompafiantes relacionadas con una fuente de
particulas similares a GSR que no son armas de fuego

4.5. La presencia de morfologias que indican formacion a temperaturas muy elevadas
o que reflejan el mecanismo de formacién de los GSR a partir de la solidificacion
de Pb, Ba, Sb desde la fase gaseosa. Este proceso de formacidn especifico que
da origen a particulas de GSR con una morfologia caracteristica estd gobernado
por los puntos de solidificacion de estos tres elementos, bario (725 °C),
antimonio (630 °C) y plomo (327 °C). Tenga en cuenta que las caracteristicas
morfoldgicas de particulas menores de aproximadamente 1 ym son muy dificiles
de discernir con la mayoria de los instrumentos.

4.6. La presencia de particulas caracteristicas, asi como otras particulas consistentes
con GSR, es generalmente suficiente para proporcionar una identificacién
inequivoca de estas particulas como GSR.

4.7. Cuando en este PON se indica que se debe valoraria“poblacion de particulas esto
puede implicar evaluar a partir de la oeurrencia, frecuencia, rango de
concentracion de un elemento segun tipo de particula, entre otras posibilidades,
dejando evidencia de los aspectos valorados‘en’los registros técnicos del caso.
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Anexo N° 03
Guia de Revision por pares de dictamenes de GSR por SEM-EDX:
1. Revise, como persona revisora por pares, en la funcionalidad “Revisién por pares” del
SADCF, cada N° DCF seleccionado automaticamente para revisidon por pares. La revision es
técnica a nivel documental y debe incluir:

1.1 Todos los registros del legajo, a saber:

1.1.1 Solicitud de dictamen pericial y formulario de recepcion de indicios y/o
elementos de comparacion

1.1.2 Formulario de apertura

1.1.3 Documentos recibidos junto con el paquete-indicios (boleta de cadena de
custodia, formulario de recoleccion de indicigs)

1.1.4 Formulario de ANALISIS DE RESIDUQOS. DE DISPARO MEDIANTE SEM-EDX
llenado adecuadamente (con revision” del Tlenado de todos los apartados) y
firmado.

1.1.5 Resultados del analisis de GSR"por"SEM-EDX (documentos generados a partir
del software del equipo y firmadoes por el analista). A saber:

1.1.5.1 Reportes generales, (GSR-PEX, All Class Summary) para cada muestra o
item analizade.

1.1.5.2 Reportes <ndividuales por particula (los suficientes para sostener las
interpretaciones).

1.1.5.3 Micrografias de las particulas (las suficientes para sostener las
interpretaciones).

1.¥’5.4*Reporte de estabilidad del haz

1.1.6 Otros: Por ejemplo correos aclaratorios enviados por la Autoridad Judicial u
otras informaciones relevantes para el caso.

1.1.7 Las anotaciones del caso a nivel del SADFC.
1.1.8 La trazabilidad de los indicios que incluye:
1.1.8.1 Destino de los indicios y embalajes

1.1.8.2 Ubicacion de los testigos (persona que almacena las muestras, espacio
fisico donde se almacenan)

1.1.9 El dictamen pericial o ampliacion.
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1.2 Los topicos a revisar para cada N° DCF (N° DCF principal y los N° DCF consumidos
en éste), son:

1.2.1 La pericia solicitada esta incluida en el catalogo de servicios de la Seccion
y se tomaron en cuenta los criterios de admisibilidad establecidos para
los casos de GSR por SEM-EDX. Revise el propdsito del examen pericial en
la solicitud de dictamen.

1.2.2 La metodologia aplicada es la adecuada y estd fundamentada en PON
vigentes. Revise en el formulario de analisis las versiones de los PON
utilizados.

1.2.3 Los resultados obtenidos son acordes con la metodologia y analisis
practicado. Para ello revise:

1.2.3.1 Que las condiciones instrumentales sean las especificadas en el
PON, y si hay desviaciones de algun“tipo, que éstas hayan sido
documentadas y aprobadas por.el lider técnico.

1.2.3.2 Que los resultados en el formulario de analisis sean congruentes
con los reportes instrumentales y las anotaciones realizadas en
ellos (particulas aceptadas' y rechazadas).

En el formulario,‘de analisis debe indicarse la cantidad de
particulas candidatas, reanalizadas, rechazadas y confirmadas
para los resultados e interpretaciones del dictamen.

Ademds, que se declare en el formulario de analisis que se
verifiean=1os datos transferidos y/o los calculos realizados cuando
aplique.

1.2.3.3 Que se hayan considerado los cuatro aspectos sefialados en la
guia de interpretacion para la confirmacidon de una particula
candidata a ser categorizada como parte de una poblacion de
GSR (morfologia, composicion base de la categoria o
clasificacion segun el analisis espectral, perfil elemental
completo y aspectos poblacionales)

1.2.3.4 Que se hayan incluido los resultados para cada una de las
muestras analizadas

1.2.3.5 Que se tomaron las medidas adecuadas para asegurar los
resultados (control positivos, negativos, etc.). Para ello revise
los resultados del andlisis del control negativo.

La lectura periodica del material de referencia para la evaluacion
del desempefio instrumental corresponde a un control que no se
incluye en el legajo.
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1.2.4 El formato e informacion general del dictamen es correcto. Revise en el
documento lo siguiente:

1.2.4.1 Que el apartado 1 del dictamen (Informacion general) tenga la
informacién correcta y consistente con la solicitud de dictamen
pericial. Que el encabezado con la sumaria y nimero de caso
tengan la informacidn correcta.

1.2.4.2 Que en el apartado 2 del dictamen (IDENTIDAD DEL O DE LOS
AUTORES DEL DICTAMEN Y SUS CALIFICACIONES TECNICAS O
PROFESIONALES), se incluya todo el personal involucrado en las
diferentes etapas del analisis, tanto como perito(a) o como
perito(a) preliminar.

1.2.4.3 Que el propédsito del examen periciak 'en el apartado 3 del
dictamen (SERVICIO SOLICITADON, sea consistente con lo
indicado en la solicitud de dictamen«

1.2.4.4 Que la descripcion de la persona, 6bjeto o hecho examinado en el
apartado 4 del dictameny) eorresponda con la informacion del
acta de apertura.

1.2.4.5 Que en el apartade-des\RESULTADOS Y CONCLUSIONES (apartado
5), los resultados “sean coherentes con los del formulario de
analisis. Revise que las interpretaciones a las que se llegd sean
congruentes vy estén fundamentadas adecuadamente en los
resultados obtenidos. Revise que se utilice la escala verbal
correcta de acuerdo con la poblacidon de particulas encontrada o
la auseneia de particulas significativas.

1.2.4.6 Que se identifican en el Dictamen Pericial Unicamente los
ensayos/inspecciones que se encuentren dentro del alcance de
acreditacion, segun se indica en el Procedimiento de Gestion de
Solicitudes y Manejo de Indicios (versién vigente)

1.2.4.7 Que en el apartado de notas la informacion consignada sea
correcta y verificable (cuando corresponda)

1.2.4.8 Que los apartados del dictamen DESTINO DE LOS INDICIOS
(apartado 6) y SECCION TECNICA (apartado 7), tengan la
informacién correcta.

2. Apruebe, como persona revisora por pares, la revision del N° DCF, si, luego de
su revision, establece que el peritaje evaluado cumple con los requerimientos de
calidad, factibilidad y rigor cientifico y firme digitalmente el formulario de
Revision por pares (generado por el SADCF).

3. Rechace, como persona revisora por pares, la revision del N° DCF, si, luego de su
revision, establece que el peritaje evaluado no cumple con al menos uno de los
topicos evaluables y explique ampliamente en el “motivo de la correccién”, las
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consultas y observaciones que solicita sean atendidas y firme digitalmente el
formulario de revisidn por pares.

4, Revise como personal pericial responsable del N° DCF, en la funcionalidad
“Emision y edicion del dictamen o informe”, pestafia “Correcciones al
documento”, las consultas y observaciones planteadas por la persona revisora
por pares.

5. En caso de estar de acuerdo con las observaciones de la persona revisora por
pares, atienda las consultas y observaciones planteadas. La observaciéon debe
incluir una descripcién del cambio que se va a realizar al N° DCF.

6. En caso de no estar de acuerdo con las observaciones de la persona revisora por
pares, resuelvan las diferencias de criterios. Si resolvieron.de forma concertada
gue la devolucién no aplica, complete la obserVacion iniciando con “NO
CORRESPONDE” seguido de la aclaracién del motivo ‘por el cual no corresponde.
En caso de no llegar a una solucion concertada, recurra a la persona que tiene el
cargo de lider técnico de la Unidad de Pélvora Y, Explosivos o persona sustituta, y
cuando corresponda considere o atienda las obServaciones sefialadas. En este
Gltimo caso no debe incluir "NO CORRESPONDE” en la observacion y proceder
como en 5.
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Anexo N° 04
Notacion Siegbahn

La notacion Siegbahn es una de las nomenclaturas utilizadas en la espectroscopia de rayos X
para nombrar lineas espectrales caracteristicas de los distintos elementos. Con ella se detallan
las transiciones de electrones que son posibles en un atomo pesado y que producen las lineas
principales o picos dentro de un espectro de rayos X.

Las capas electrénicas son enumeradas correlativamente como K, L, M, N donde se parte de la
mas cercana al nucleo (K), que se encuentra presente en todos los elementos quimicos. Cada
capa se compone de una o mas subcapas que a su vez se componen de orbitales atéomicos

(s,p,d,f,9).

Dichos orbitales presentan designaciones numéricas que caracterizan los estados estacionarios
de un electrén e involucran un nimero cuantico principal n, el éual indica la energia y tamano
del orbital y toma valores enteros de 1 hasta 7.

Transiciones electrénicas con notacién Siegbahn que son posibles para un atomo pesado que
produce las principales lineas o picos de un espectro de rayos X. Tomado de: Aradena, A.A
(2015). Development of a Methodology for the Determination of a TXRF Spectrometer Sensitivy
Curve. Thesis for the Diploma in Engineering Physics at Universidad de Concepcion.
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