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L&i néi dau
TCVN 8945:2011 hoan toan twong dwong véi ISO 24095:2009

TCVN 8945:2011 do Ban ky thuat Tiéu chuin quéc gia TCVN/TC 146
Chét lrong khéng khi bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét
lwgng dé nghi, B6 Khoa hoc va Cong nghé cong bé.
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L&i gidi thiéu
Silic dioxit tinh thé hé h&p (RCS) Ia méi nguy hai cho stkc khde clia ngudi lao dong trong nhidu nganh
cdng nghiép do s tiép xuc qua dudrng hd hdp. Nhu cdu clia cac nha vé sinh céng nghiép va nhu ciu
chuyén mén khac vé sirc khde cdng cong dé& xac dinh tinh hiéu qua ciia nhirng bién phap dwoc thyc
hién dé kiém soét sy tiép xtc clia ngudi lao ddng. LAy mAu khéng khi trong khi hoat déng lao déng sau
d6 do lwgng RCS cé trong khdng khi thwéng duwgc 1am dé danh gia sy tiép xac clia mdt ca thé, tinh
hiéu qua béo vé hd hép hodc tinh hiéu qua cia cac bién phap kiém soat khac. Nhiéu nghién ciru da tim
ra nhitng van dé dang ké cé thé gap phai néu qui trinh dadm bao chét lwgng clia cac phép do RCS
khéng duwoc tuan thd. Thém vao dé cling cé méi quan tam dén qua trinh do RCS mét cach chinh xac &
cac mirc gi¢i han dudi khi dd phuwong sai clia cac phép do kém hon. Néu cac bién phap kiém soat
chét lvgng la hoan hao dé han ché dung sai ma dé phuong sai do khong dugc ap dung, thi dd khéng
dam bao do hop ly khéng thé cé dwoc va tinh hivu dung cla cac phép do RCS dé |am thong tin cho
cac quyét dinh vé bado vé sirc khde ngudi lao dong la bj gidam thiéu. Tiéu chudn nay nhdm mang lai lgi
ich cho nhirng ngudi co lién quan dén viéc xac dinh RCS trong vung lam viéc, vi dy nhw cac co' quan
quan tam dén sirc khde va an toan trong lao dong; cac nha vé sinh cong nghiép va cac nha chuyén
mén vé stec khde cong cong khac; cac phong thi nghiém phan tich; nhivng ngui s dyng silic va cong
nhan trong cong nghiép. Ngui st dung tiéu chun cén y thirc ring trong mét sé quéc gia co cac yéu

cAu phap ly vé ddm bao chét lwgng clia cac phép do.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8945:2011

Khong khi viing lam viéc -
Hwéng dan do silic dioxit tinh thé ho hap

Workplace air — Guidance for the measurement of respirable crystalline silica

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay cung cép huéng dan cho viéc dam bao chét lvgng cac phép do silic dioxit tinh thé hd
hé&p trong khéng khi sir dung phrong phap phan tich trigc tiép trén cai loc hoac gian tiép bang phwong
phap phan tich hdng ngoai nhiéu xa tia X. Pham vi cla tiéu chudn nay bao gdm ca nhirng dang silic
dioxit tinh thé sau: thach anh, cristobalit, tridimit.

Nhirng huwéng dan nay ciing phu hop dé phan tich nhivxng cai loc thu dwoc tir cac phép do bui phi hop
véi EN 15051,

2 Tai liéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi voi cac tai ligu vién dan
ghi nam céng bé thi ap dyng phién ban dwgc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm céng bd
thi 4p dung phién ban mé&i nhat bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 6753 (ISO 7708), Chét lugong khéng khi — Binh nghla vé phén chia kich thuwérc bui hat dé 1dy méu
lién quan téi stre khée

TCVN ISO/IEC 17025 (ISO/IEC 17025), Yéu cdu chung vé ndng lyc cla phong thie nghiém va higu chuén

ISO 15767, Workplace atmospheres — Controling and characterizing uncertainty in weighting collected
aerosols (Khéng khi vang lam vigc — Kiém soét va do khéng dam béo déc trung trong viéc cén céc sol
khi dugce thu méu).

EN 481:2006, Workplace atmospheres — General requirements for the performance of procedures for
the measurement of chemical agents (Khdng khi ving Iam viéc — Yéu céu chung vé tinh ndng cua céc
qui trinh do tac nhan héa hoc).

EN 689, Workplace atmospheres — Guidance for the assessment of exposure by inhalation to chemical
agents for comparison with limit values and measurement strategy (Khéng khi vung lam vi¢c — Huéng
dan danh gig sw tiép xuc do hit phai v&i céc téc nhan hoéa hoc dé so sanh véi cac gia trj gioi han va
phuong phép do).
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EN 1232:1997, Workplace atmospheres — Pumps for personal sampling of chemical agents —
Requirements and test methods (Khéng khi ving lam viéc — Bom dé ldy méu cé nhén tac nhén héa hoc
- Yéu clu va phuong phép thiy).

EN 12919, Workplace atmospheres — Pumps for the sampling of chemical agents with a volume flow
rate over 5 I/min — Requirements and test methods (Khéng khi vang lam viéc — Bom dé ldy méu thubc
thir hoa hoc véi tée do dong thé tich hon 5 l/min — Yéu céu va phuong phép thiy).

EN 13205:2001, Workplace atmospheres — Assessment of performance of instruments for
measurement of airborne particle concentrations (Khéng khi vang 1am viéc — Péanh gié tinh ndng cua
thiét bj @é do nbng dé céc hat khéng khi).

EN/TR 15230, Workplace atmospheres — Guidance for sampling of inhalable, thoracic and pespiranble
aerosol fractions (Khéng khi vang lam viéc — Huéng dén Idy méu phén sol khi hit thd, bui ngyc va byi
hé hép.)

3 Thudt ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay, ap dung cac thuét ngtr va dinh nghia sau:

3.1 Djnh nghia chung

3141

Silic dioxit tinh thé hé hap (respirable crytalline silica)

RCS

Cac hat silic dioxit tinh thé bj hit vao theo dwdng hé hap.

31.2

Ving thé (breathing zone)

CHU THICH: Ca hai dinh nghfa 3.1.2.1 va 3.1.2.2 dya theo TCVN ISO 4225:19942
3.1.21

Ving thé (breathing zone)

(Téng quét) Khoang khéng bao quanh mat nguri cbng nhan ma tai d6 ngwdi cdng nhéan thyc hién qua
trinh hd hép (hit thd).

3.1.22
Ving thé (breathing zone)

(Ky thuét) 12 mét nira hinh cdu (thueng dwec chdp nhan c6 ban kinh 0,3 m) m& réng v& phia trudc cla
m3t ngudi, c6 tam ndm & diém gitra cua dwdng néi hai tai; day cua ban ciu Ia mat phang di qua
dudng nay, dinh dau va thanh quan, khi khéng stz dung phurong tién bao vé co quan hd hép.

8
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3.1.3

Tiép xuc (do hit thé) (exposure by inhalation)

Trang thai ma trong d6 mdt tac nhan héa hoc tdn tai trong khéng khi bi con ngudi hit thé phai.
[1ISO 8518:2001%, 3.1.3)

3.1.4

Quy trinh do (measuring procedure)

Quy trinh @& 14y mAu va phan tich mdt hoac nhidu tac nhan héa hoc trong khéng khi, bao gém ¢ luu
gitr va van chuyén miu.

[1ISO 8518:20017), 3.1.4)

3.1.5
Thoi gian hoat dong (operating time)

Khoang théi gian ma bom 14y m&u c6 thé hoat dong & lwu lwgng dong va sirc can da dinh khong phai
nap hodc thay pin.

[EN 1232:1977)

3.1.6

Gia trj gi®i han (limit value)

Gia tri tham chiéu béng sé vé ndéng dd ctia mét tac nhan héa hoc trong khong khi.

[EN 1540:1998"))

3.1.7

Vung lam viéc (workplace)

Khu vire ho#ic nhidu khu vire dugre xac dinh ma & doé cac hoat dgng san xuét dwgc tién hanh.

[EN 1540:1998")

3.2 Cac dinh nghia vé l1dy mdu

3.21

Dung cy l4y mau khéng khi (air sampler)

Dung cu dé tach cac tac nhan héa hoc varhosc sinh hoc khdi khdng khi va gitr ching trén nén thu méu.
3.2.2

Dung cu ldy méu tinh (static sampler)

Dung cu ldy mau khu vic (area sampler)

Dung cu khéng dwoc gén vao ngudi, dugc st dung dé Idy miu tinh (3.2.3).
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(ISO 8518:2001", 3.3.5)

3.2.3

L4y miu tinh (static sampler)

L4y méu khu vie (area sampling)

Qué trinh 14y mAu khéng khi duoc the hién & mét vi tri cy thé.

(1SO 8518:20019, 3.3.4]

3.24

Dung cy ldy méu ca nhan (personal sampler)

Dung cy dwoc gan 1én vao ngudi dé ldy mau & ving thé (3.1.2).

[EN 1540:1998"))

3.25

Lay méu ca nhan (personal sampling)

Qué trinh 14y m&u dwoc thige hién bang cach ding dung cu ldy mau ca nhan.
[EN 1540:1998"))

3.2.6

Thiét bj &y mau (sampling equipment)

May dé thu cac hat byi hé hép, bao gdm ca mgi kich thuéc clia nguyén t6 lya chon va Iy mu trung binh.
3.27

Chudi ldy méu (sampling train)

May dé thu mau céc hat truyén trong khong khi bao gdm ca thiét bj 14y miu (3.2.6), bom va éng néi.

3.3 Djnh nghia phén tich
3.3.1 Chuén bj miu (sample preparation)

Céc thao tac dugc tién hanh trén mAu, sau khi van chuyén va lwu gitr nhim d& chun bj mAu cho phan
tich, ké ca viéc chuyén ddi mau sang trang thai c6 thé do dugc.

3.3.2

Giéi han phat hién (limit of detection)

LOD

Lugng thép nhét cia silic dioxit tinh thé hé hép (3.1.1) c6 thé phat hién dwoc véi d6 tin cly da cho.
[EN 483:2006]

10
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CHU THICH: Nhiéu quy trinh phan tich yéu ciu cac phong thi nghiém tinh LOD béing cach nhan dd Iéch chuin
ctia phép do mét sé mau tréng (~10) véi ba. Mot sé nghi ngdr vé méi lién hé gira tin hidu va khéi lgng khi RCS
dugc do & lwong rét thép va cong thirc dic trung dé xac dinh LOD sir dung théng ké dia trén phan bé chuén
khdng duwgc trinh bay trong tidu chudn nay. Cac mau thir dwgc sir dung dé higu chudn khéng dat dwgc do phirc
tap nhw mau va bao céo LOD dya trén ba @9 léch chuén clia nhidu nén c6 thé cho mét d4u hidu lac quan vé kha
nang cua phwong phap khi phan tich mAu “thyc”. Nguwéi phan tich cin phai xem xét didu nay khi phan tich céc
méu RCS.

3.3.3
Gi&i han dinh lwgng (limit of quantification)
LoQ

Khéi lvgng thdp nhét c6 thé clia silic dioxit tinh thé hd hap (3.1.1) c6 thé dinh lwong véi do tin cay da
cho ¢6 xem xét dén hiéu (rng nén ciia mau.

[EN 483:2006)

3.4 Thuat ngir théng ké

341

D§ chinh xac (accuracy)

Mirc d6 gan nhau gitra két qua thir hodc két qua do véi gia tri thye (3.4.5).

CHU THICH: Trong thyc té, gia tri quy chiéu dwgc chap nhan dwec thay thé cho gia trj thye.
[TCVN 8244-2:2010 (ISO 3534-2:2006)'", 3.3.1]

342

D thu hdi phan tich (analytical recovery)

Ty s6 clia lwgng chét phén tich do dugc khi phan tich mdt mau, trén lwgng chét phan tich da biét trong mau do.
CHU THICH: D4 thu héi phan tich dwgc biéu thj bAng phan tram.

[ISO 8518:2006", 3.5.1)

3.4.3

Do chéch (bias)

Mirc d6 sai khac gitra ky vong clia két qua thir hosic két qua do va gié trj thyc. (3.4.5).

CHU THICH: D6 chéch Ia tdng sai sé hé théng vi di ngugc véi sai s6 nglu nhién. C6 thé c6 mét hozic nhidu
thanh phan sai sé hé théng déng gop vao do chéch. Mat sy khac biét hé théng I6n hon so véi sai sé gia trj thyc
dugc phan anh bing gia trj a6 chéch Ién hon.

[TCVN 8244-2:2010 (ISO 3534-2:2006)'", 3.3.2)

1"
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344

D9 chum (precision)

Mirc d6 g&n nhau gitra cac két qua thir/do doc lap nhan dugc trong diéu kién quy dinh.
[TCVN 8244-2:2010 (1SO 3534-2:2006) ", 3.3.4]

345

Gia tri thyec (true value)

Gié trj d&c trung cho mét dai lwgng hodc dic trung dinh Iwgng dwoc xac dinh hoan toan trong diéu
kién ma dai lwgng hoac déac trweng dinh lwgng doé duwgc xem xét.

[TCVN 8244-2:2010 (1SO 3534-2:2006) ", 3.2.5]
3.4.6
Thém dinh (validation)

Qua trinh danh gia hiéu qua cia mdt qui trinh do (3.1.4) va kiém tra tinh ndng dat dwoc tiéu chi dinh

trwérc nao do.

[EN 482:2006]

3.4.7

D khéong dam bao (cta phép do) (uncertainty of measurement)

Thong s, lién quan dén két qua cia phép do, dac treng cho sy phan tan clia cac gia tri dai lwgng
duwoe quy cho dai lwgng do mét cach hep ly.

[ISO/IEC Guide 98-3:2008")

CHU THICH 1: Théng s6 c6 thé Ia, vi dy, d6 léch chudn (hodc bdi sé da cho), hoic dé réng clia khodng tin cay.

CHU THICH 2:  Noi chung, dé khéng dam bao do gdm rét nhidu thanh phan. mét trong s cac thanh phan nay
dwoc woc tinh tir phan bd théng ké cac két qua clia mét day do, va cé thé dwoc dac trwng bang cac do léch
chuén. Céc thanh phén khac, ma cling c6 thé dwoc déc treng bing cac db l&ch chudn, dwoc wéc tinh tir sy phan
b6 trong déi theo gia dinh trén co s& thi nghiém hoac théng tin khac.

4 Nguyén tic

Muc dich cua tiéu chudn nay dwa ra thong tin d& giam thiéu nhirng sai sé trong phép do. Cé nhiéu yéu
td c6 thé anh hwdng dén phuong sai cla phép do so véi gia tri thyc. DO khéng dam bao clia mét phép
do khéng khi 1a két hgp phrong sai clia phép do so véi gia tri thire do ca 14y m3u va phéan tich héa
hoc. Trong hai nhém Ién ndy c6 nhidu yéu t khac, mét sb trong d6 dwgc minh hoa dwéi Gay.

a) Céac yéu tb vé td chirc:
1) Chién lwoc;

12
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2) Phuwong phap;
3) Pao tao va kinh nghiém.
b) Céc yéu té vé do Iwdng:

1) Thiét bj ldy mau;

2) Hiéu chuén;

3) Chuén bj mau;

4) Bién dong cla thiét bi;

5) Can trd.
Bién dong clia cac yéu té riéng bigt nay két hop bd sung vao dé khong dam bao clia phép do. O cac
giai doan tir qua trinh ldy mau dén phan tich, cac yéu té dong gop vao phuwong sai clia phép do c6 thé
dugc giam sat va kiém soat dé giam do khong dam bao mé rong. Véi cach tiép can nhw vay, phwong
sai clia phép do dugc giam thiéu.
Nhirng dong gop dinh lwgng vao G khéng dadm bdo cla silic dioxit tinh thé trong phép do khéng khi
dugc minh hoa trong so @4 vé nguyén nhan va két qua kinh dién thuwong duwoc st dung nh mot sy hd
trg d& woc lugng d6 khéng dam bao do nhu minh hoa trong Hinh 1.

Ladymiu | |40 Thuhdi | gaic4 Dién gidi | a0 100

dong bé khéi lwgng
mét

Luu lugng Van chuvé\n. Vi tri pic hdp thy
Saisb D6 khéng
thé tich B6 chum dam bao cla
Sai 6 i B9 khong
Khéi lvgng dam bao chuén
(ndng dd va sy
phan b kich Do trdi clia
thudc hat) thiét bj
Hiéu chun Bién dong
thiét bj

Hinh 1 — So’ d& nguyén nhan va két qua minh hoa ngudn va sai sé
khi do silic dioxit tinh thé hé hap

5 Yéu ciu chét lvgng phén tich

CA&n phai xem xét mirc dd chét lwgng phan tich can dé giam sat vé sinh ngh& nghiép mét cach cé hiéu
qua trwde khi tién hanh quy trinh nhdm thiét 18p chuwong trinh bao dam chét Ivgng da dwa ra. Quy trinh
kidm soéat chét lvgng theo phuong phap théng ké cé thé xac dinh mirc dd gitra A6 chym va do chéch

13
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c6 thd dat dugc trong ndi bd phong thi nghiém va lién phong thi nghiém va c6 thé chi ra mot vai diém
vé& db chinh x4c trong déi clia cac phwong phap khac nhau, nhing ching khéng xac dinh dugc mire
dd mong muébn vé @6 dung va do chym.

Nhirng tn tai clia yéu chu v& luat phap d& c6 hanh ddng khéc phyc khi virgt qua giéi han tiép xuc
dwa dén yéu clu v& chét lwgng phan tich. Phong thi nghiém cé dd chéch phan tich 4m c6 thé dang
dat strc khode clia nhikng ngudi lao ddng & mirc rdi ro, con nhirng phong thi nghiém c6 dé chéch
phén tich duong cé thé dang dat mot ganh naing tai chinh I&n céng ty cdng nghiép va nhw vdy dan
dén b4t lgi vé& canh tranh.

CHU THICH: Nhém lam viéc ctia Uy ban Tiéu chudn hoa Chau Au (CEN) v& céc tiéu chi tinh nang da dé xuét
gi¢i han cho dd khdng dam bdo mé rong trong phan tich vé sinh lao déng dé lam gidm kha nang clia nhirng
quyét dinh khéng ding do d§ chym cua két qua kém (EN 482). DY khong ddm bado ndy bao gdm ca dd khong
chinh xac trong phuong phap 18y m3u va phan tich va dugc dinh rd tdi da 1a + 30 % gia trj giéi han tiép xuc
va + 50 % khodng mdt nira gia tri gi¢i han. Vién Quéc gia v& An toan lao ddng va Sirc khde nghéd nghiép
(NIOSH) ctia My @4 quy dinh yéu ciu dd chinh x4c mé rgng 14 + 25 % cho cac phwong phéap vé sinh lao ddng
(Tai liéu tham khdo [9], dia trén c4c phép thir trong phong thi nghiém. Yéu ciu dd chinh xac clia NIOSH c6 thé
dugc mé& rdng dén + 35 % dd chinh xéac dugc xac dinh khi st dung cac phuong phap so sanh hién truedng (Tai
liéu tham khao [17]).

6 Kiém soat hanh chinh

TCVN ISO/IEC 17025 nh&n manh dén viéc thiét 1ap hé théng quan Iy @& dam bao tinh truy nguyén
clia cac phép do. Phan nay phac thado mét sé thirc hanh tét can cho phép do silic dioxit tinh thé trong
khong khi.

Thuét ngtr “dam bdo chét lwgng” dwoc sir dung theo nghia clia giam sat va kiém soat do chym va do
chinh xac clia phép do trong phong thi nghiém va tiéu chudn ndy chli yéu xem xét dén viéc str dung
thuat ngtr nay. Tuy nhién, viéc kidm soat théng ké chét ligng phén tich chi la mt khia canh clia kiém
soéat chét lwgng phong thi nghiém. Mét dinh nghfa rong hon bao gdm ca viéc giam sat va kiém soat tat
ca cac yéu tb anh hudng Ién két qua thir trong phong thi nghiém tir khi nhan méu dén glri théng bao
két qua.

Trong mét vai phurrong dién khac, ngay ca dinh nghia nay cdn qua hep néu nhw chét Ivgng dwgc nhin
nhéan theo cac thuat ngtr rong hon vé vai trd clia phdng thi nghiém trong viéc ddm bdo tinh htru dyng
clia két qua. Do vay, vi du, chit lwgng v& trao ddi théng tin gitra phong thi nghiém va chuyén gia vé
sinh ngh& nghiép 1a mot khia canh quan trong clia @@m bao chét lvgng cin phai dugc xem xét. Trao
ddi théng tin véi chuyén gia vé sinh lao ddng can bao gém ca théng tin djnh tinh v& miu, cling nhw
mirc @6 phirc tap clia miu, thdi gian 14y mu va thiét bj Idy miu, sao cho c6 thé ap dung céc chudn
hiéu chun va gi¢i han phéat hién thich hgp va nhitng can trér dy kién treéc (xem Phy luc A). Théng tin
t6t thwdrng gilip dam bao: dwa ra két qua dung thdi gian; b4o céo trinh bay rd rang, hodc tham chi mot
phép phan tich thich hep cling dwgc cam két. TAt ca nhibng van d& nay 1a thiét yéu néu hidu dwoc cac
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két qua va thyc hién hanh ddng thich hgp. M8t bao cdo dugc glri dén qua mudn hodic mdt bao céo
kh&c trinh bay khéng rd rang s& din dén hiéu sai va phi nhan moi nd lyc trong qua trinh phén tich.

Chét lvgng phéan tich khéng chi phy thudc vao ky nang clia ngudi phan tich ma con vao ky thuét théng
ké dé giam sat do chinh x&c va d6 chym clia phuong phap phén tich. Mot quyét dinh quan trong trong
bao dam chét Ieong phan tich Ia sy Iwa chon trudc tién v& phurong phap phan tich dugc str dung, ¢in
kha thi va dic tinh tinh ning cla ching (d9 chéch, d chinh xac, LOD, v.v.) dugc lap thanh tai liéu.
Phwong phap da chon phai phit hop véi yéu clu chét lvgng va ky nang clia ngudi phan tich. Moi sy
cai tién d6i voi mot phwong phap phan tich da dwoc thdm dinh cin phai duwgc ghi lai va phai dwa ra
bdng chirng vé di liéu twong dwong cho danh gia.

Quan ly phong thi nghiém déng vai trd trung tam trong viéc lya chon cac phwong phap phéan tich phi
hop va ddng théi chiu trach nhiém vé& mét s6 anh huéng quan trong vé chét lugng phan tich. Viéc nay
bao gdm ca viéc thiét 1ap va danh gia cac tht tuc hanh chinh cho nhan dang méu, bao cao két qua va
duy tri hd so; quan ly viéc mua ban va bdo dudng thiét bj mua sdm thubc thir va vat tw tiéu hao khac;
va dao tao va phat trién nhan vién.

Can phai c6 mot ngudi chiu trach nhiém thiét 1ap va gidm sat chwong trinh dam bao chét lvgng cla
phong thi nghiém. Ngudi phan tich ¢é trach nhiém v& cac vAn dé kidm soat chét lwgng hang ngay,
nhwng cac di¥ lidu kiém soét chat lwgng can phai phan tich sau hon dé tim kiém xu hudng va dé lién
két nhivng thay ddi trong cac két qua véi cac sy kién cy thé.

Mét ké hoach dam bao chét lwgng khéng chi don gian 1a danh gia hiéu qua cla tirng nhan vién. D6 Ia
cong viéc clia ngudi quan ly phong thi nghiém dé dam bdo réng ngudi phén tich dugc dao tao phu hop
va ho khéng phai thyre hién cac phan tich ma trinh d, dao tao hoac ky nang cla ho la khdng phu hep.
Mét trinh d vé chuyén mén sau la can thiét dé téi wu héa cac thong sb thiét bj va chinh xac cho cac can
tr& nén méu trong giai doan chudn bj mdu hodc phan tich di¥ liéu va giai doan dién gidi. Vi nhiéu
phuwong phap, cac yéu t chura biét co thé dnh hudng dén két qua. Churong chinh dam bao chét lugng
gitip @& xac dinh nhirng phan cta phuong phap nay con phy thudc vao ngudi didu hanh thi c6 thé thyc
hién cac budc ndy dé loai bd sy phy thudc. Néu mét phuong phap cho cac két qua khac nhau véi ngudi
phan tich khac nhau, thi sai I8i nay c6 thé 1a do phurrong phap chir khéng phai do nguei phén tich.

Trong cac phong thi nghiém nhd, mét ngudi c6 thé thye hién nhiéu nhiém vy, nhung diéu quan trong la
tlrng cé nhan chiu trach nhiém cho cac nhiém vu cy thé, nhw dwoc liét ké tir a) dén f)

a) Ca nhan cé trach nhiém Iy mau cin phai xac dinh rd tieng mAu dugc lay va ghi lai théng tin can
thiét. Théng tin cAn theo yéu ciu clia phong thi nghiém @& phan tich cac mu bao gém viéc nhén
dang mAu, loai thiét bj thu mAu chon ¢& hat va Iu lvgng dong, thé tich da Iy mAu va théng tin vé
qua trinh céng nghiép; nhw thanh phan vat liéu va nhiét G c6 lién quan. Néu nguei Ay miu cung
c4p thdng tin nay dén phong thi nghiém thi ngudi phan tich khdng cin phai lién hé véi ngudi chiu
trach nhiém 14y mAu.
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b) Cé& nhan phai cé trach nhiém vé& viéc ghi nhan (cac) mau va méi mau dwgc phan mét dinh dang
duy nhét dwoc didu chinh véi bat ky nhan dang ngudn gée clia (cac) méu dé.

¢) Ca nhan phai ¢6 trach nhiém phan tich va kiém tra tinh ning phwong phap.

d) C4 nhan phai c6 trach nhiém kiém tra moi cau tra 1di dwoc ghi lai bao gdm ca sy tuan thi véi bat
ky viéc kiém tra thiét bj va kiém tra kidm soat chét lwong. Viéc dién gidi cac phép do déi véi silic
dioxit tinh thé trong khéng khi ddi hdi phai cé kinh nghiém, do d6 ca nhan chiu trach nhiém kiém tra
phai thanh thao véi viéc dién gidi phd hodc hinh quét. Ngudi quan ly can phai xem xét liéu phan
tich thu duoc gi tir kién thirc v& khoang vat va/hodc cac ky thuat phan tich tién tién, vi dy téi wu
héa hd so pic va nhiéu phd phan tich.

e) Xac dinh nguwdi kiém tra cac quy trinh d@m bao chét lwgng dwoc thyc hién.
f) Cé&n phai dinh ky xem xét lai hé théng chét lugng.

Vai trd clia quan Iy kiém soat chét lugng phan tich khéng bao gém & day, nhung khuyén khich cac
phong thi nghiém dat dugc chirng chi clia td chirc cong nhan vé qua trinh quan Iy va quan tri cla
phong thi nghiém Ia dam bao cdng viéc dugc thyc hién nhat quan. Td chire clia phong thi nghiém c6
thé phy thudc vao quy mé ctia phong, nhung can phai c6 mét co' céu xac dinh rd rang véi trach nhiém
cuia tirng ca nhan ciing dwgc xac dinh rd.

7 Liy mau

7.1 Khai quat

D& tranh tiép xuc trong khi do, can phai chi y dac biét t¢i bom va thiét bj lay mau (xem EN/TR 15230,
EN 1232). Didu quan trong la thiét bj 14y mau va méi trudng lién quan, nhw céi loc hodc mang x4p, 1a
phu hop v&i phwong phap phan tich dy kién. Trong mét vai phuong phap khuyén nghj hodc phuwong
phap chinh thirc da quy dinh thiét bj Idy mau. Nhirng thay déi clia phuwong phép chinh thirc hay
phwong phap dwgc d& nghj (Tai liéu tham khao [14]) cAn phai dugc thdm dinh d& dam bao tinh phu
hop va tuwong thich.

Chuong trinh 14y mau cling can dugc xem xét. EN 689 quy dinh chwong trinh 14y mAu. Nhirng vi dy
khac co trong Tai liéu tham khdo [7] cia NIOSH va Tai liéu tham khdo [8] clia H$i Vé sinh Céng nghiép
My (AIHA).

7.2 Dung cy ldy mdu

Dung cu |4y m3u chuyén dung phai tuan thii nhirng dinh nghfa lwa chon c& hat sol khi chon loc clua
ISO/CEN, trir treeyng hgp cé quy dinh dja phwong, va c¢6 dac tinh nhw quy dinh trong EN 13205. Dung
cy ldy mAu cin dugc van hanh & luu lugng dong quy dinh Gé thu giai kich thudc hd hap. TAt ca nhirng
khép néi c6 trong chudi 14y mAu cAn phai duoc kiém tra trwde khi siv dung dé tranh bj rd ri.
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CHU THICH: Cac quy wéc ldy miu lién quan strc khde 14 mot day cac dudng cong bidu dién kha nang xam
nhép clia hat vao cac viing khac nhau clia hé théng hé hap & ngudi dbi voi cac hat ¢6 dwéng kinh khi déng hoc
dén 100 pm. Di v&i cac hat nhd hon, dic biét quanh nhitng hat léng dong cé kich thudc tdi thidu 1a 0,3 pm,
Iwgng dang k& byi @3 hit vao cé thé dugc thd ra. Nhung triréng hep nay khdng dugc dwa vao trong cac quy wéc
xa4m nhap cla hat. Quy wéc ldy mau duoc tuan thi d& Idy m3u RCS dwoc goi 1a *hd hdp'. Quy wéc &y mau co
thé thay @i tir 0,1 % & dwdng kinh khi ddng hoc 10 pm @én 100 % & dwdng kinh khi ddng hoc 1 pm. Higu suét xam
nhép 50 % Ds la 4 pm, 14 théa hiép gitra khuyén nghij trieéc day clia Hi déng Nghién clru Y hoc Anh (Dso = 5 pm)
va Hdi nghj clia cac chuyén gia vé vé sinh cong nghiép Hoa ky (Dso = 3,5 um).
Vi c6 nhigu loai dung cu ldy mau c6 s8n nén phai can nhéc dén tinh (rng dung ching trong thye té. Mot
trong nhi*ng yéu té quan trong nhét 1a Iuu lwgng dong yéu ciu, kich thwdc, trong Iwgng va gia d& cta
bom, cling nhw chl y dén LOD (nhwng nguoc lai cling cht y dén khad nang qua tai). Hon nira cac yéu
t6 can phai xem xét la &nh hwdng cia tinh phirc tap ctia mau, thong tin san pham, va théi gian 1y mau
t6i thidu cho cac mirc thdp. Co thé phat sinh nhirng van dé lién quan dén nhirng dung cu Iy mau nhét
dinh nhw cac hat bam trén twdng, hwéng gi6, kha nang lam sach va st dyng lai hodc ngay ca tinh
phirc tap clia hiéu chudn va kiém tra téc do dong. Tham khao théng tin vé san phdm tréc khi dung.

7.3 Cailoc va mang xép

Mang x6p thwong gén véi mdt dung cu ldy mau chuyén dung va chi loai bot xép dugc cung cép cung
véi dung cu ldy mau méi duoc dung. Cai loc phai cé dwéng kinh phi hop dé st dung ciing véi dung
cy ldy mau da chon. Loai cai loc da chon phai co hiéu suét loc khéng dwgc nhd hon 95 % trén dai kich
thudc hat cén thu mdu (1 um dén 10 um) va phi hop @& thu mau bui silic dioxit tinh thé. Khéng phai tat ca
céc cai loc phit hop véi tat ca cac phuong phéap phan tich. Vi dy, céi loc bang bac phit hgp v&i phong
phap nhiéu xa tia X (XRD) nhwng khéng phi hgp véi phd hdng ngoai (IR). Déi véi viéc phan tich trgc
tiép trén cai loc, cai loc polyvinylclorua (PVC) hodc cdi loc cling polyme PVC — acrylnitril c6 cac déc tinh
phu hep véi IR. Céi loc polycacbonat, PVC, va bac thwéng dwoc st dung dé phan tich XRD. Vat liéu
lam cai loc c6 thé bj phan hliy néu méi truong Iy mau déc biét dm. C6 thé c6 hién tweng lang dong lai
mAu trén mot bé mat khac voi bé mat duoc sir dung dé 14y méu, méc du buéc nay bd sung vao bang
thanh phén d$ khéng ddm bdo clia quy trinh. Uu diém va nhuoc diém clia léng dong lai cAn phai dwoc
xem xét ky khi dya vao nhirng xem xét khéc (86 phang va do day cla I&p ldng dong, loai bé dang gay
can trd...).

7.4 Bom ldy mdu

Bom l4y méu phai tudn tha theo c4c didu khoan clia EN 1232, ho#c tiéu chuln tinh ning twong
duong, v&i bd diéu chinh téc do dong, két hop véi mdt lru lwgng ké hoac mdt thiét bj chi bao 18i dong,
kha nang gitr téc dd dong da chon trong khodng + 5 % cla gié trj danh dinh trong thoi gian Idy miu.
Néu téc dd dong khéng ndm trong + 5 % gia tri danh dinh, ngudi theo dai téc d§ dong phai thdng bao
vé&i ngudi chiu trach nhiém théng bao két qua ghi vao bao céo cubi ciing. Tinh trang nay c6 thé xay ra
khi ldy mau & ndng d6 rét cao. Hiéu qua clia bd gidm nhidu dudng nén Ia quan trong d& Iya chon chinh
x4ac kich c&. Pin clia bom can phai sac du trwdc khi thire hién 14y mau. Can phai kiém tra tai chd téc do
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dong di qua day ldy mau va cén thire hién moi didu chinh trrérc khi 14y mau. Cac didu kién ciia nhiét do
va ap suét cue tri ¢6 anh hudng dén thé tich khdng khi @4 14y mAu. Trong didu kién tét, nhiét do c6 thé
thay @di 1 °C cho m&i 100 m theo chiu cao va nhu vay c6 rét it anh hwdng. Tuy vy nhiét dd trong
ham 16 c6 thé thay ddi dang ké vi do sau, may méc va téc do théng gié/hit khdng khi. Néu tbc dd dong
qua day ldy mu dwoc kiém tra ban dAu bing mét Iwu lwgng ké kidu phao, sau d6 c6 thé hiéu chinh téc
d6 dong dé dwa vao tinh toan cac didu kién nhiét d6 va 4p suét khac nhau. Moi sy hiéu chinh chi cin
khi c4c diéu kién tai dia diém 1y mAu sai khac dang ké so v6i dia diém kidm tra téc a6 dong duoc tién
hanh ban d4u (vi dy, dung dinh luat khi Iy twéng, nhiét do thay ddi 10 °C s& lam thay ddi thé tich da I4y
mau khoang 3 %). Viéc kiém tra tc o dong clia day Idy mau can phai dwoc tién hanh xa gan noi hoat
ddng san xuét dé dam bao réng bom hoat dong chinh xac tai thoi diém bt dAu va tién hanh lai tai thoi
diém két thuc giai doan ldy mau d& dam bdo tuan thi véi EN 1232. Khi tién hanh ldy mAu ca nhan,
bom Idy mau dwoc ngudi cong nhan mang sé khdng can tré hoat dong san xuét binh thwong.

7.5 Thiét bj chon kich thwéc byi hé hap

Bom phai tao ra téc d9 dong dn dinh véi xung thap d& dam bao phi hgp yéu cdu cla thiét bi chon kich
thwde hd hap va/hodc it nhét 1a EN 1232 hodc EN 12919 (téc do dong + 5 %, d6 xung + 10 %). Nén
tham khao thém TCVN 6753 (ISO 7708) hoac EN/TR 15230.

7.6 Van chuyén

O hau hét cac tai trong binh thudng (< 4 mg), mau (ctia byi hd hép) dwec gir lai an toan trén cai loc va
khéng bi mét néu méu duoc x( ly can than. Cac mau thir chira lugng vat liéu twong déi nhd (< 1 mg)
dugc glri qua hé théng buru dién khap thé gidi ma khang so bj méat dang ké lugng bui trén cai loc. Tuy
nhién, cac mau tir cac mé than 1§ thién va can phai cha y d&c biét & phong ngira thét thoat mau. Cac
céi loc tir mo than phai dwoc gitr trong b$ gia do mau dugec thiét ké dac biét dé van chuyén. Khi st
dung dung cy ldy mau vé&i mang xép, mang xép duoc cét gitr trong hdp co nép day.

8 Quy trinh

8.1 Xirly bg @& cailoc

Nguwoi ste dung phai tham khao huéng din xi ly ciia nha ché tao. Déi véi bd chon xyclon, bd chon kich
thuére byi hd hép phai dwgc Iwu gitr va mé bang nép chyp dé nhirng hat khéng phai Ia bui hd hap roi
theo phuong thang dirng xudng phia duéi bd d5. Bao dam réng bd d& chira céi loc da dugc déng kin.
Cén than khi m& ndp bd d& cai loc dé tranh bj méat byi. Diéu kién clia b d& phai dugc kiém tra bing
mét va bat ky mét sy ldng dong ndo Ién thanh clia by d& cling phai dwgc ghi lai. Néu né khdng dugc
diing @& phan tich theo quy trinh. Cac by d& khéng c6 lyc hit tinh dién cé thé heu ich dé giam thidu sy
I&ng dong bui [&n thanh ctia bd 4.
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8.2 Phwong phap thidm djnh

Cac phong thi nghiém chi nén sir dung cac phwong phap chinh thitc hodc cac phuwong phap dwgc
thdm dinh. Néu cac phuong phap khac dwoc sir dung, khi d6 he phai chirng minh phuong phép da
dwgc thdm dinh va c6 dic tinh tinh nang twong dwong hay tét hon phuong phap da dwoc cong bé.
Hwéng dan cia Eurachem!™ md ta qué trinh thdm dinh phuwong phap. Néu nhu ¢6 sai lech so voi
phuong phap chudn, khi d6 phang thi nghiém phai chizng minh ring nhirng sy thay ddi cho két qua
twong dwong va ghi lai nhirng cai bién khi bao céo két qua.

8.3 Hiéu chuin

Phép do phai truy nguyén dugc. Khi can nhixng mau thtr nghiém hiéu chuén, s dyng can c6 do phan
gidi 1 pg. Do phan gidi nay rt quan trong khi can murc thdp c& microgram (< 200 pg). O day ciing yéu
cu str dung khéi lugng (nhirng qua can) kiém tra dwgc chirng nhan loai E2 dé kiém dinh hiéu chudn
can. Tac dong clia o &m va tinh dién co thé anh hwdng dén dd &n dinh khi can (xem ISO 15767). Quy
trinh can cai loc dwgc néu trong ISO 15767.

Thye hanh tét sir dung it nhat sau mirc ndng do clia cac mau thir hiéu chudn dé gidm sai sé chuén cua
dwérng héi quy véi mire d6 phiu hop va str dung ba l1an 13p lai & mdi mrc ndng do. D& giam d khong
dam bao clia dwérng hiéu chudn, & cac mire do thap, mot sd phwong phap phan tich tric tiép RCS trén
céi loc dé xuét 30 mau thir hiéu chudn do nhirng khé khan trong viéc Iap lai. MAu thir hiéu chun cén co
dd phan tan nhw nhau trén khoang phan tich dé tranh phan tich héi quy hodc mé hinh hiéu chuin khac
do can khéng dung, cac két qua roi rac co thé dan dén sai khac dang ké gitra cac két qua. Bing chirng
hién nay déu thira nhan phan tich bang IR cho s6 liéu c6 dd léch chudn khong ddi, trong khi phan tich
béng XRD cho sb liéu c6 d6 léch chudn thay ddi theo khéi lugng ctia RCS. Do vay mét phwong phap hdi
quy theo khéi lgng c6 thé phu hop hon phan tich XRD. Hiéu chuén phai duoc thir lai véi mét vai mau
da biét nhw mau thir hiéu sudt hodc mau kiém soat chat lwong da dugc thém chudn.

Dé giam thiéu sy bién dong, chuan bj cac chudn hiéu chuan can phai phu hgp véi myc dich da dinh.
Déi v6i nhirng phwong phap do trye tiép trén cai loc, quy trinh @& chudn bi chudn phai hop véi phwong
phép 14y mau. Déi véi cac phuong phap lang dong, quy trinh chuén bj chun phai hop véi cac phuong
phép chuén bi mau.

Tin hiéu phan héi tir ca hai ky thuat phan tich XRD va IR c6 dd nhay theo sw phan bé cta kich thwéc
céac hat trén b& mat clia cai loc phan tich va cac chudn khac nhau cé thé c6 sy phan bb khac nhau mét
chut vé& céc kich thudc hat, ma co thé dan dén két qua khac nhau gilra cac phong thi nghiém. Do dién
tich pic bién déng it hon véi kich thwéc hat & XRD, bdi vi kich thwée hat trung binh gidm, hinh dang
ciia pic m& réng, nén chidu cao gidm. Thudng do chidu cao pic dbi véi phan tich IR.
Néu nhw byi hiéu chudn trong phong thi nghiém khéng phai a chat chudn dwoc chirng nhan (CRM),
hosic mét chudn thir véi lwgng RCS da biét, khi d6 tin hiéu phan hdi hiéu chuan phai dugc so sanh véi
cac chét chudn nay dé xac dinh @6 chéch tiém an. Néu tiét dién pic h4p thy hoic tiét dién pic nhiéu
ndm ngoai dé chum I3p lai clia phép do va gia dinh rdng c6 ¥ nghia & mirc tin cdy 95 %, cAn 4p dung
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hé sb hiéu chuén cho két qua cubi ciing hoic hiéu chudn. Két qua thong bao dén khach hang can phai
dwoc hiéu chinh vé& @6 tinh khiét va tinh thé ctia chuln bui.

Vi dy, néu XRD dugc st dung va sy khac nhau gitra két qua dién tich clia mét mau co luwgng Ion chét
chuén 12 1&n hon hodc nhd hon 2,26 (phan bd Student — 1 c6 sé bac ty do 13 9), d6 1éch chuln cua 10
phép do dién tich pic cta buyi thé dwoc dung dé hiéu chudn sau d6 hé sé hiéu chinh dé tinh cho tinh thé
ctia byi hiéu chuén la:

Z(‘.\i l (1 )
A,., 100

Trong do
A.,, 14 dién tich trung binh, tinh bing s dém trén gidy, (cac) pic chinh clia chét higu chudn;

Ag. ladién tich, tinh bang sé dém trén giay, clia cling pic chinh clia CRM hodc chuén thir véi

néng dé da biét clia RCS;

Rel

w  la phan khéi lugng cla silic dioxit tinh thé trong CRM hodc chuén thi, tinh bang phén tram.

Cach khac, gia tri hiéu chinh cho cac byi hiéu chuén théng thudng déi v&i a-thach anh co thé thu dugc
tlr cdng trinh da cong b (Tai liéu tham khéo [18)).

Vat liu @a st dung nén dwoc ding dé chudn bj cac mau thi hiéu chudn. Xt ly vat liéu chuan trong khi
hiéu chuén cling c6 thé lam thay ddi dac tinh kich thwéc hat bui khi ching dwoc Iy mau lai va nhw vay
dan dén cac dd hap thy khac nhau déi v&i phan tich IR va tiét dién clia pic nhiéu xa cling khac nhau.

Téan suét hiéu chuan phy thudc vao sy 6n dinh cla thiét bj va kinh nghiém clia ngudi phan tich. Khi st
dung XRD, khéng cin phai hiéu chudn lai thwong xuyén, khi chirng minh sy hiéu chuén 13 thu dwgc
nhizng két qua tét néu didu kién thiét bj va cac thong sé duoc duy tri cho phwong phap phan tich, mét
thiét bj giam sat bén ngoai dwgc st dung dé hiéu chinh sy hiéu chudn dé trdi va kiém soat chét luong
va/hodc chwong trinh bdo dam chét lwgng bén ngoai duoc thiét lap dé giam sat viéc thye hién quy trinh.

8.4 Chuén bj miu

Mét vai phwong phép phén tich yéu ciu bui phai dugc thu hdi ti c4i loc mAu khéng khi ban diu dé xdr
ly mAu va loai bd cac chét can tr& rdi sau d6 lng dong lai trén mét cai loc khac. Cach thye hién tét
nhét 12 chuan bj mdt sé cac mAu chuln tir cac dung dich hiéu chuin va ding ching trong qué trinh
chuén bj mau dé thir d6 thu hdi. Néu khac biét gitra gia trji muc dich va két qua thu dwgc tir cac miu
thu hdi 1a dang ké so véi dd chym ky vong clia quy trinh, thi 4p dung hé sé hiéu chinh. Vi dy, néu gia tri
muc dich I&n hon hai 14n so v&i dd léch chuén tir 48 chum ky vong (dwoc xac dinh tir kinh nghiém clia
thir nghiém thanh thao, kidm soét chét lugng, di¥ liéu dwec cdng bd hay di¥ liéu clia phrong phap
thadm dinh) ctia cac gia trj thu hdi.
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Déi véi phueng phap 1&ng dong lai, cac phong thi nghiém nén chon ky thuat 1dam sach phu hgp nhét
cho nén khoang trong m&u. Tro héa trong 16 nung c6 thé loai bd cac chét chira cacbon va dung axit
lodng c6 thé loai bé cacbonat. Qué trinh nay cé thé dwoc thye hién ding phwong phap pha miu bing
axit clohydric theo Tai liéu tham khao [19]. Quy trinh nay khdng loai bd thanh cdng mét sé silicat nhw
khoang trang thach (albit) va c6 thé gay nén hién twong mét nhirng hat r4t nhd clia RCS va tao thanh
silic dioxit vé dinh hinh

Trong qua trinh I&ng dong, phai chi y dam bao rng ndp da dwoc déng kin hoan toan dé silic dioxit tinh
thé cAu tric lai. Ro ri ddn dén méat mau cé thé xay ra khi déng ndp khéng dd kin. Phai s& dung séng
siéu am trwéc khi loc d& khéc phuc hién twong tich tu clia cac hat lo Iirng va dam bdo tinh ddng nhét.
Cho khoang 2 mL dung méi vao phéu loc truéc khi dd mau va cung cdp mot miéng dém dé hd tro cho
qua trinh lam lo Irng va déng nhat bé mat.

Théng s6 XRD lién quan dén viéc chudn bi mau bao gém ca ddng nhat mau, phan bd kich thudc cac
hat, kich thuwdc bé mat mau tiép xUc véi chum tia X, d§ day cla Iép 1ang mau, va viéc Iya chon chuén
ndi (bao gdm ca hé sb hiéu chinh hap thy néu cai loc bang bac dwoc sir dung dé lang dong mau XRD).

8.5 Do méu

8.5.1 Nhiéu xa tia X (XRD)

XRD 1a mét ky thuat & do tia X dwgc phan xa tir mot bé mat cia méu va hau hét phrong phép thira
nhan mAu dugc nghién nho la mot Iép mang va nhw vay khéng cén bét ky sy hiéu chinh cho bét ky sy
h&p thu hay hiéu qua theo d6 sau. M6t vai phwong phap str dung cai loc bing bac nhw chuén ndi Gé hé
tro' hiéu chinh cho moi két qua nén. Do tin hiéu phan héi clia bac tir mau cai loc hd trg hiéu chinh
cuwdng do clia tin hiéu khi mdi twong quan gitra két qua va cudng dd khdng con tuyén tinh do do séu
ctia mAu. Vi silic dioxit tinh thé thwdng xuét hién trong nén véi cac khoang silicat khac, mét sé trong @6
hién thi phd tia X tring véi pic nhiéu xa so cap cla thach anh, nén cé thé can s dung nhirng pic khac
dé dinh lwgng. Phy luc A dwa ra danh muyc cac khoang cé kha nang can trd. Viéc sir dung céc pic béc
hai, bac ba va tham chi bac bén cho két qua c6 do nhay kém. Thyc hanh tét bao gdm ca quét dinh
lwgng XRD dac treng nén méi trudng dé thiét 1ap cac mAu tir vi tri da chon. X4c dinh cho théy ty 1é pic
chinh xac déi v&i ba pic Ién nhét c6 thé Iy nhw 1a chi thj vé sy khdng c6 chét can tré, mét khac, c6 thé
¢&n qua trinh 1am sach trwée khi phan tich.

Quay mAu trong phan tich XRD cho phép sép xép tirng tinh thé trong chum tia X va lam tang d chum
bing cach dam bao réng tat ca cac tinh thé da dwoc do.

8.5.2 Phan tich héng ngoai

Péi véi IR, hiéu rng nhi&u nédn tir cac chét gay nhidu da hinh khac cla silic dioxit tinh thé va silicat,
nhw cao lanh, gay ra nhirng vin dé& anh hudng dén phan tich. D6 Ia ngudn gay nén dé chéch khi hiéu
chinh higéu &ng hép thy nén, v&i dd chéch tang & cac mirc thach anh thdp. Trong md than, gia dinh
dwoc the hién khi chi ¢ thach anh tdn tai & dang da hinh do cac qua trinh dia chét tham gia vao viéc
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hinh thanh than. Déi khi cho réng chi ¢6 cao lanh la chat khoang gay can trd dwoc tim thay trong than.
Viéc hiéu chinh phd c6 thé loai bd nhiéu IR khdi cao lanh trong than.

Déi véi phan tich IR trge tiép céi loc, thye hanh tét yéu ciu cac mau phai dwgc quay va tién hanh phép do
nhidu diém va tinh gia tri trung binh d& gidm thiéu kha naing c6 nhirng khac biét khi ling dong trén céi loc.

8.6 Bién dong cua thiét bj

8.6.1 Nhidu xatiaX

8.6.1.1 Cwong do

Pé tinh nang cla thiét bi XRD téi wu, ngudn tia X phai dwgc sép xép cho thng hang va duoc gidm sat
hang ngay veé tinh n dinh. Can wéc lugng dd trdi ctia thiét bi mdi khi tién hanh cac phép do. Béi véi
XRD, cuwdng do birc xa clia ddng giam theo théi gian va can phai hiéu chinh do trdi clia thiét bj. Mot
tdm nhém phdng hodc bét ky vat liéu c6 tinh én dinh cao phu hgp c6 thé dugc sir dung nhu la mét
chuén ngoai dé& hiéu chinh phép do vé& sy suy giam ti tir clia 6ng phat xa tia X do hiéu chudn. Chét
chudn can phai nghién that min, két cdu ré rang va cé pic XRD manh trong ciing khoang nhw pic clia
thach anh va cristobalit dwgc diung dé phan tich.

8.6.1.2 Vitri20

Trong may do nhiéu xa béng phuwong phap Bragg-Bretano, cwéng dd nhiéu xa do dwgc phai doc lap
v&i 26. Thay két cdu khe do lam thay ddi mot nira tiéu didm hinh hoc va cé thé dan dén cudng do phuy
thudc vao 26. Vi ty sé cudng dd clia cac pic & vj tri khac nhau dugc st dung dé phan tich ca dinh tinh
va dinh lgng, viéc thay ddi két ciu khe do sé dan dén cac két qua sai, mac du sy khe do du Ién dé co
mot két qua thye sy khong nhu y. Kiém tra ty sé cwdng @6 cla pic nhiéu xa véi méu chudn la mot
phuong phap dé phat hién cac sai sé nghiém trong.

Chiéu rong clia pic dung d@é kiém tra thém vé van hanh cla thiét bj. Str dung vat liéu so sanh chuén
nhw NIST 640c |14 phi hop dé kiém tra thiét bj sau khi van hanh ho#c sir dung vat liéu dac trung khac
nhuw da Arkansas cho cac vj tri vach lap lai.

8.6.2 Phan tich héng ngoai

Phai s dung mau kiém tra, mau thir nghiém thanh thao da phan tich treéc d6 hodc chét chuan da biét
dé kiém tra do troi va do phan tan cla thiét bj.

8.6.2.1 D hép thy
Trén cac thiét bj IR hién dai, cudng d6 laze (n&ng lurgng) cin phai dwoc kiém tra dinh ky vé si suy giam.
8.6.2.2 Do phan giai

Déi véi nhieng thiét bj IR hién dai, nén thué ding ngudi clia hang san xuét thiét bj kidm tra dd tréi budc
s6ng va do hép thy cua silic dioxit 1a mét pic twong dbi rong. DO phan gidi dé phan tich nén dit khéng
Ién hon 8 cm™.

22



TCVN 8945:2011
9 Kiém soat chit lwgng ndi bd

D6 chum phan tich phy thudc vao nhirng didu kién dic treng da st dung d& phan tich. Myc dich clia
ké hoach kiém soat chét lvong la kiém tra tirng giai doan ctia phép phan tich. Mét cach kiém tra mét
quy trinh phan tich dung chirc ndng 1a dwa mét mau dwoc lay 1am nén c6 gia tri da biét qua toan bd
qua trinh phan tich giéng nhw cach thiee hién déi véi mau hién trwéng. Néu st dung quy trinh phan tich
gian tiép thi mau kiém tra chét lwgng 1a nhixng m3u bao gdm ca giai doan chuén bj miu clia phwong
phép c6 d chinh xac va @ chum dugc danh gia. Thir mau hién tredng theo quy trinh giéng nhw qua
trinh phan tich m&u kiém soat chét lwgng d& phat hién sy mat mau hodc nhiém ban miu bét thudng va
ngudi phan tich c6 thé dwgc canh bao vé bat ky do chéch nao va phai dwa vao tinh toan.

Déi voi cac phép phan tich, khi xac dinh thudng xuyén, nén chuan bi mét 16 chét kiém soat chét lwgng.
Mét 16 chét kiém soat chat lugng phi hop c6 thé [a mét céi loc da dugce cho thém véi mét lwgng silic
dioxit tinh thé da biét trwdc 18n bé mat cia nd, hodc mau dé thir nghiém thanh thao trwéc do.

Thye hanh tét 1a vé dwoc db thi tir gia tri thu dwoc clia mau kiém soat chét lugng. Bang cach nay dé
dang phat hién ra nhirng thay déi hon so véi cach doc bang liét ké cac con sb da ghi dwgc trong sb tay.
Dang don gidn nhét |a biéu db Shewhart, ma dwec md ta chi tiét hon trong Phy lyc C. Bidu d& Shewhart
véi nhitng quy luat don gian, d6 la canh bao tai + 2s, hanh dong tai + 3s, trong d6 s 1a d6 léch chuén,
du kha nang dbi véi mot phong thi nghiém dang bat ddu xay dwng ké hoach kiém soat chét lvong. Viéc
thiét lap cac quy téc phirc tap hon cé thé phai doi héi chuyén gia phan tich thanh thao véi cac quy trinh
kiém soat chat lwong.

Mbt thywe hanh tét 1a dé kiém tra @ 1éch chudn clia phwong phap & cac khoang va xem xét cac gi¢i
han canh bao va gi@i han hanh déng néu can. Sé liéu dwoc st dung dé tinh do léch chuan ban dau cé
thé khéng dai dién va viéc ap dung ké hoach kiém soat chét lugng c6 thé ddn dén mot sy cdi thién vé
d6 chyum clia cac két qua thu dugc, do vay cac gidi han canh bao cii khéng con phi hop nira.

10 Kiém dinh bén ngoai va danh gia do khéng dam bao

Phong thi nghiém c6 khd nang kiém soat dd chym, nhung van chuwa di néu nhuw chwa danh gia do
chéch gitra gia tri thyc va két qua. Mot ké hoach kiém soat chét lugng néi bd gitp phong thi nghiém
kiém soat dd chum nhwng khéng bao gdm ngudn dé chéch do cac chét chudn hiéu chuén, chuén bj
mau hiéu chudn, cac hé sb khéng dugc tinh khi thu hdi va dién giai sé liéu. Viéc tham gia vao cac
chwong trinh thir nghiém thanh thao gitp cho phong thi nghiém so sanh cac két qua clia minh véi két
qua ctia hdu hét cac mau tir cac phang thi nghiém khac va cac khach hang cutia phong thi nghiém cé
thé str dung ban ghi nay vé& phong thi nghiém du trinh @ dé xac dinh kha nang clia phong thi nghiém
the hién cac phép do c6 chét lugng thich hop.

Phong thi nghiém phai chon chwong trinh thir nghiém thanh thao phu hgp véi phwong phap phéan tich
clia minh. Thir nghiém thanh thao 1a phi hgp hon nhung cac phwong phap quéc gia 6 thé khéng
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twong thich véi cac yéu cdu cy thé clia ké hoach thir nghiém thanh thao. Trong nhitng tredng hop
nay, nghi dinh thw v& danh gia ndi bd 1a cAn thiét dé giam sat chét lvong clia sé liéu.

Dé dién gidi cac phép do phan tich, thirc hanh tét phai bao gdm mét danh gia v& dd khéng dam bdo
clia phép do. ISO/IEC Guide 98-3"! m6 ta cach tiép can dé& wéc lwgng dd khdng dam bdo lién quan
dén phép do. Khoang clia o khong dam bdo cin phai dugc bao c4o cung véi két qua d& hd tro khi
dién giai sd liéu. Vi dy c4ch tiép c4n clia ISO/IEC Guide 98-3“! d& danh gi4 G khong dam bao clia két
qua dugc néu trong Phy luc D.

11 Bao cao thir nghiém

11.1 Yéu cdu bao cao téi thiéu

Bao cao thir nghiém cin bao gdm it nh&t nhirng théng tin sau:
a) Chi tiét vé phrrong phép str dyng, va theo tiéu chuan nay;
b) T4t ca cac théng tin cin thiét d& nhan dang ddy da mau;

c) Diéu kién vé tinh trang Idy m3u nhu hdng héc, qua tai va lugng byi con lai nao d6 trong hop chira
dung dé van chuyén;

d) Cai chuén byi da s dyng dé hiéu chuén;

e) Khéi lwgng ctia chét phan tich, tinh bing microgam;
f) Dg khong dam bao mé rong da wéce lwgng;

g) LOD va néu phis hgp, ding LOQ;

h) Tén clia chét phan tich;

i) Tén va dia chi ciia phong thi nghiém;

j) Chi ky cla nguwdi quan ly phong thi nghiém hodc ngudi dwgc cir 1am dai dién quan ly phong thi
nghiém;

k) Ngay thang phén tich;
1) Tén va kidu thiét bj duoc str dyng d& phan tich;

m

—

Nhéan dang béo céo;

n) Céc chét can tré c6 trong qué trinh phéan tich mau;

0) Khoang phan tich clia chat chudn hiéu chuén;

p) Thei gian lwu gitr mAu;

q) TAt ca cac chi tiét hoat ddng khdng dugc quy dinh trong tiéu chudn nay, hodic dugc coi la tly chon,
cuing véi mgi chi tiét c6 thé c6 dnh hudng dén (cac) két qua thir
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11.2 Dir ligu phai lwu giir & phong thi nghiém

Nhirng dr ligu téi thidu cAn phai lru gitr & phong thi nghiém gém:

a) Ban sao bdo cao giri cho khach hang;

b) Ban sao cac théng sé cla thiét bi;

c) Budng cong hiéu chuén;

d) Céc mu theo chu ky clia théi gian dwoc phép phan tich dé kiém dinh;

e) Ban sao cac quy trinh dwec Iap thanh tai liéu da s dung dé tién hanh phan tich va két qua ctia moi
phép thir dwgc st dung dé chirng minh tinh twong thich cla nhirng thay dbi so véi phwong phap

chuén.
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Phu luc A
(Tham khao)

Céac dang silic dioxit tinh thé va nhiéu cua ching

A.1 Nhiéu trong phd XRD va IR ciia RCS

Cac mAu vé sinh céng nghiép ctia RCS thuérng dugrc 1y trong méi trwdng nén c6 cac nén khoang nhw
la graphit trong céng nghiép gang thép va nhiéu dang silic dioxit trong néng nghiép va trong gbm st.
Sy c6 mét cia cac hop chét khoang cb cac pic dac treng & gn séat véi pic cla silic dioxit tinh thé da
hinh c6 thé can tr& phép do ciia RCS. Didu quan trong 4 phai phan biét dugc thanh phan cla byi da
l&y m3u d& ngudi phan tich hiéu dwoc ré rang vé moi hop chét can tré nghi ngd. Khi mau byi dugc
dwa dén phong thi nghiém dé phan tich, nén cung cép tat ca thong tin c6 san lién quan dén cac qua
trinh céng nghiép, bao gdm ca nguyén liéu thd, qua trinh chiét, van chuyén san phdm va déng géi san
pham cubi ciing.

A.1.1 Nhiéu xa tia X

Trong XRD, chét can trd co thé dwoc phat hién béng ky thuat phan tich. Hau hét cac phuwong phap
XRD chudn kién nghj phan tich dinh lugng mét mau tho dai dién dé nghén clru sy hién dién clia cac
khoang can tr& (NIOSH phuong phap 75008, 0SHA phuong phéap 1D-1421"% va MDHS 1011"9)). Trong
trwdng hgp nay, cac khoang can tré ¢é thé duoc nhan dang nhé béng chirng vé thong tin do chuyén
gia vé sinh lao ddng cung cép, nhirng ngudi da thu mau thd. Néu tim thay cac chat can trd, qua trinh
lam sach mAu cé thé dwgc thire hién trrdc khi phan tich cac mau bui hd hép hodic c6 thé sir dung pic
bac hai c6 do nhay lién quan gidm. Cac phwong phap chudn XRD khac yéu cu ngudi phan tich do tat
ca cac pic chinh déi véi mébi silic dioxit da hinh (OSHA phuong phap ID-1421"%), Cuéng d6 twong débi
da biét dwoc so sanh ddng thai trong théi gian phéan tich tirng méu va dd 1éch vai gia trj ky vong duoc
xem nhur 1a chi thi c6 c&c chét can tré trong mau d6. Trong XRD, céc pic nhiéu xa clia cac chét da hinh
chinh c6 thé Ia déi twong b tring phd, thay ddi curong d hoac bién dang dd nhon clia pic. C6 thé thu
duoc tiét dién chudn tie chat hiéu chudn va sivr dung phan mém dé so sanh cudng d6 twong dbi, chiéu
réng pic va pic déi xtrng v&i tiét dién clia pic mau dé tinh lwgng silic dioxit c6 trong méu. Tuy nhién,
don gian nhat dé loai bd cac két qua tir pic bi nhiéu va slr dung phén tich dang pic silic dioxit khac.
Cach khac, néu da biét pha can trd, ¢ thé hiéu chinh don gidn bing cach do cwdng d6 cia mét
dwdng khac clia pha can tré va sau d6 didu chinh thich hgp véi cwéng dd. Uu thé cta chuyén gia
phan tich va chuyén gia vé sinh ngh& nghiép Ia co6 kién thirc v& nhirng chét can tré phd bién da tim
thay trong cac mai trwérng céng nghiép khac nhau.

Bén pic chinh clia a-thach anh dwgc néu trong Bang A.1 cling véi mét vai khoang can tré da biét.
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Bang A.1 — Cac pic va cwéng dd cua a-thach anh va cac khoang can tro da biét

Pic phan tich (100) (101) (112) (211)
Cuwong do twong déi | 22 100 14 9
d(A) 4,26 3,34 1,82 -
Goéc phan tan (26) | 20,85 26,65 50,17 59,96
CuK,

Can tror
Albit X X X
Anoctit X X
Aragonit X [ x x X X
Barit XX XX
Biotit XX X
Critobalit X
Graphit XX
Kaolin (Cao lanh) X | X X X
Maghemit X ; X X
Microclin X : XX
Mullit : XX X
Muscovit XX
Orthoclas XX X X X
Sillimanit XX X X
Tridymit XX X X
Wollastonit XX X X
Wustit X
Zircon XX X

XX can tré nghiém trong
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A.1.2 Dwng quét nhiéu xa tia X dién hinh ciia a-thach anh va cac can tré tiém an

DBudng quét XRD cua tinh thé a-thach anh, xem hinh A.1. Budng quét XRD ciia mdt mau chira khoang
trang thach va a-thach anh, xem hinh A.2. Hinh A.3 chi ra dwdng quét XRD clia mdt mau chira thach
cao va khoang thach & lugng vét chirng td khd ning gy can tré a-thach anh.

!
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| |
O " 1. e b!- D e et 1 - - S— -
10 20 30 40 50 281°

CHU DAN
26 Vijtripic

I Cudng do/dém
CHU THICH: Bwéng quét clia cristobalit dwgc trinh bay trong Phu lyc B.

Hinh A.1 — Bwrong quét nhidu xa tia X cla tinh thé a-thach anh
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20 30
CHU DAN
26 Vitripic
I Cuong do/dém
A Khoang trang thach twong ty nhw albite mirc thap
Q «a-thach anh
CHU THICH: Puw&ng quét chi ra kha nang nhiéu vé&i dd phan xa 26 & 26,65 ° va 50,1 ° clia a — thach anh.
Hinh A.2 - Dwong quét nhiéu xa tia X ciia mau chira khoang trang thach

(twong tw nhw albit) va a — thach anh
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28 Vi tri pic

I Cudng do/dém

A Khoang khoéng trang thach twong ty nhw albite thap

G  gypsum (CaS04.2H;0)

Q a-thachanh

Hinh A.3 — Bwréng quét nhiéu xa tia X ctia méu chira thach cao va lwgng vét khoang trang thach
(twong tw nhw albite) chi ra kha niang gay nhiéu déi véi a-thach anh

A.1.3 Phan tich hdng ngoai

Silic dioxit tinh thé da hinh khac nhau chirng té cac kiéu hap thy khac nhau, a-thach anh thé hién mét
dac tinh kép & 798 cm™ dén 790 cm'va 779 cm™ dén 780 cm™ (Hinh A.4) va cac pic bac hai &
694 cm™, 512 cm™, 460 cm™, 397 cm™ va 370 cm™. Cé thé st dyng pic 694 cm™ @& dinh lwgng trong
cac trwdng hep cac nhidu khoang chdng véi pic kép bac mét. a-Thach anh cé thé dwec dinh lweng khi
cb mét silic dioxit vé dinh hinh bang cach sl dung pic 694 cm™, ho3c pha miu béng axit photphoric
cling c6 thé dwoc sir dung trwéc khi phan tich. Néu quy trinh pha méu bng axit phosphoric dugc st
dung, chuyén gia phan tich can phai chi y @& khéng kéo dai sy tiép xtc gitra axit va cac hat bdi vi axit
c6 thé hoa tan nhirng hat c6 kich thwéc nhd hon ciia silic dioxit tinh thé. Cristobalit xuét hién cac pic
dac trung & 798 cm™, 623 cm™, 490 cm™, 385 cm™’, 297 cm™, va 274 cm™. C6 thé s dung pic 623 cm™
dé dinh lugng trong trrdng hop nhidu khoang chdng Ién pic 798 cm™ dwgc sir dyng mdt cach théng
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thuorng. Tridymite xuét hién nhirng pic d&c trung & 793 cm™, 617 cm™'va 476 cm™. C6 thé khéng dinh

lwgng tridymit khi cé mat a-thach anh hodc cristobalit.

Céc hiéu (rng né&n do nhiéu v&i cac silic dioxit khac cé nhirng anh hwdng dén phan tich. Dwoi day 1a
nhirng vi dy v& cac nhém khoang cé thé gay nhiéu.

a) Céac loai dét sét vi du cao lanh, dickite;
b) Khoang trang thach vi du albit, anorthit, orthoclas;
¢) Mica vi dy muscovit.

Danh sach trén vAn chwa ddy du, vi bat ky mot khoang ndo véi sy kéo cing nhém dao déng Si-O cb thé
d6ng gop vao do hap thy trong cling dién tich véi nhirng @ hép thy clia silic dioxit da hinh. Khi hiu chinh
cac hiéu trng hp thy nhidu nén s& xuét hién do chéch tiém an, véi khuynh huéng tang & cac mire thép clia
thach anh. Trong md than, gia dinh 1a a-thach anh chi ton tai & dang da hinh bdi do cac qué trinh dia chéat
khi tao thanh than. N&i chung, can tr& do khoang chét dang ké duoc tim thdy trong than |a cao lanh.
Phuong phap phan tich MSHA Phuong phép phan tich thach anh P-71""! dwa ra quy trinh higu chinh phé
dé loai bd nhidu IR do cao lanh. Mac du hau hét cac nha héa hoc phan tich quen thuc véi ky thué IR nhw
dwoc ap dung d& phan tich hitu co, nhung cac mau khoang chét doi hoi phai co kién thirc vé dia chét hoc
va khoang vat hoc dé giai thich chinh x4c s6 liéu cho khach hang. Vi dy dugc trinh bay trong Hinh A.4 minh
hoa sy truyén dan phd clia thach anh, cristobalit, silic dioxit khéng tinh thé va cao lanh.

‘cf%‘
8{].

=
s W N

8 8 8 8 8

10 1 'S L . 1 1] 1 b
900 800 700 600 v/cem”

CHU DAN

s6 séng
truyén dén
thach anh
cristobalit
silic dioxit vd dinh hinh
cao lanh

Hinh A.4 — FT-IR phé truyén dén cuia thach anh, cristobalit, silic dioxit vo hinh va cao lanh
3

BWN = N



TCVN 8945:2011

Phu luc B
(Tham khao)

Dinh lwgng cristobalit bing nhiéu xa tia X

B.1 Dinh lwong cristobalit

R4t khé dinh lugng cristobalit béi vi nhirng bién ddng vé v tri va curdng dd clia ce dai nhiéu xa clia ca a
va R-cristobalit. Cudmg do clia cac dwdng nhiéu xa cho thdy bién dbi véi hé sb gap ba trong mdt sé mau.
C6 thé mot vai bién ddi nay Ia do hai dang cristobalit khac nhau rd rang.

R-cristobalit bén virng & nhiét do trén 1470 °C, nhung qua mét chuyén ddi dot ngdt thanh dang a khi
dat khoang 200 °C do lam lanh. Do d6, ngwdi ta thira nhan réang cac mau ving lam viéc chira dang a.
Xem Hinh B.1. Tuy nhién, nhirng nghién ctru vé vat liéu sir cach dién alumino silic dioxit @& dwgc nung
néng kéo dai cho thdy dang B ciing cé thé tén tai. Néu phan tich dang B-crostobalit khi si¥ dung dang
a-cristobalit lam chuén hiéu chudn thi két qua sé sai léch dang ké.

B.2 Dinh lwgng cristobalit khi c6 mit da opan va silic dioxit vé hinh

Mot vai mau cristobalit xuét hién sy tan xa khuyéch tan dwéi mirc cye dai cla cristobalit, hodc tir sy
tan xa khuyéch tan clia chét vo dinh hinh & nhirng viing sép xép da dinh nhw silic dioxit thiy tinh hodc
mot vai cAu tric bj réi loan bén trong silic dioxit tinh thé. Van dé déi véi ngudi phan tich 1a khi thiét lap
dwong nén dé dinh lwgng vat chét két tinh. Day 1a danh gia chli quan clia ngwdi phan tich, vi trong mét
s6 mau, sy mé rong clia chan pic cristobalit co thé 1am ting dién tich tinh tir 30 % dén 50 %. Yéu ciu
thiét yéu déi véi vé sinh lao dong la do thanh phén tinh thé, tr d6 suy xét dén nguyén nhan gay ra
nhirng van dé nghiém trong nhét vé sirc khde. Do dé dinh lwgng tinh thé sic nhon cye dai 1a hop Iy vi
& day xuét hién phan Ién vat liéu két tinh. Phan tich tiét dién thich hop hodc Rietvelt cé thé la cong cy
ph&n mé&m hiru ich dé phan tach chét két tinh ra khoi vat liéu vo dinh hinh hosc vat liéu két tinh kém.

Cac mAu clia da opan chi ra pham vi ddu di v& ban chét tinh thé tir cristobalit trat tw cAu tric cao
(opan -C va mét vai mau ctia opan CT) xuyén qua pic ciia chat vé dinh hinh mé rdng trong viing ctia
a-crostobalit cye dai (opan-A).

B.3 Djnh lwgng cristobalit khi c6 tridymit

M6t vai mau cristobalit cho thdy sy mé rong clia nhiéu xa cyc dai va ddi khi cu tric cla tridymit ciing
dwoc quan séat voi pic cristobalit. Trong mau hdn hop clia cristbalit va tridymit cing can phai dinh lwgng
hodc bao céo v& sy ton tai, vi né 1a mét silic dioxit tinh thé. M6t sé trong cac pic clia tridymit trung véi
pic chinh cla cristobalit va can phai di&n gidi cdn than cac két qua bao cdo. Khi khéng hiéu chuén cho
tridymit, thyec t& nhét 14 bao céo gia trj da thu dwoc dbi véi cristobalit va ghi lai nhw 1a gi trj téi thidu do
c6 tridymit.
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Hinh B.2 minh hoa dudng quét XRD cua tinh thé tridymit, Hinh B.3 minh hoa dudng quét téng hop clia

cristobalit, thach anh va tridymit.
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Hinh B.1 - Dwong quét nhiéu xa tia X ctia tinh thé a-cristobalit
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Hinh B.2 - Dwdng quét nhidu xa cua tinh thé trdymit
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CHU THICH: Cristobalit trong vi dy nay tir mét ngudn cdng nghiép va chira thach anh & lugng vét.
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Hinh B.3 - Dwng quét tong hep cua cristobalit, thach anh va tridymit
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Phuluc C
(Tham khao)
Vi du vé biéu dé kiém soat chat lwong ddi véi silic dioxit tinh thé hé hap

Ghi lai hodc vé dbd thi két qua thu dwoc béi mdi phan xa tia X hodc dd hap thy IR riéng 18 da st dung
trong phan tich Ia hiru ich b&i vi ¢é sy khac nhau trong dwdrng nén hoac vi tri pick khi phan tich mau c6
thé tao ra két qua khéng mong mudbn véi dé phan xa/hdp thy va gia tri trung binh vé dé chéch. Vi du
trong Hinh C.1 trinh bay sy bién dbi ctia cac phép do cla pic 26 bac mét clia XRD 26,6 °C dbi véi
mau chira khodng 100 ug a-thach anh. B thj twong ty cling cé thé dwoc tao ra khi phan tich IR, ty sé
gitra cac két qua thu dwoc va gia tri cia chét kiém soat chét lvgng dwoc vé dé thi theo ngay phan tich.
Gia tri clia chét kiém soat chét lwgng co thé 1a gia tri ly thuyét hodc gia tri da biét dwoc xac dinh tir
Iwgng buyi trén cai loc hodc gia tri dwoc &n dinh hodc gia tri tir mau dung dé thir nghiém thanh thao.
Néu str dung nhirng gia tri nay, ty s clia két qua thu dugc vai gia trj duwgc &n dinh cling c6 thé cung
cép chi bao vé d chéch tiém an. Thurong vé db thi theo ty sé hon I1a theo sai khac tuyét déi tir gia tri
kiém soat chét lgng sao cho cac mau véi cac gia tri khac nhau khéng dang ké cé thé ndm trén cung
mét dd thi. Khi sir dung XRD, mang loc hodc cai loc PVC tré 1én khé va héng sau phép do ldp. Xu
hwéng vé gia tri In hon 1a chwa dy doan dwgrc khi do RCS béng tia X trén nhirng kiéu cai loc nay.

Het b
1.1

N

5

- !
P |
3

CHU DAN

t Thei gian phéan tich

I, Tysb cia két qua va gia tri myc tiéu
Gidi han tac dong trén

Gi¢i han kiém soat trén

Gi&i han kiém soat dui

Gigi han tac dong dudi

Gia tri ty 1& kiém soét chét lwgng

L I S S

Hinh C.1 - Biéu db kiém soat chit lwgng déi véi phép do nhiéu xa tia X
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Phu luc D
(Tham khao)

Uéc lwong dd khéng dam bao mé rdng déi véi phép do silic dioxit tinh thé hé hap

D.1 Uéc lwgng d§ khong dam bao

Dd khéng dam bao dwgec trich dan trong bao cao do sao cho cac chuyén gia sirc khoe nghé nghiép co
th& danh gi4 db tin cdy clia c4c gi4 tri do khi phan tich sé ligu. Néu gia tri gi¢i han tiép xdc (LV) ndm
trong khoang dd khdng dam bao da céng bd cung két qua, nhirng phép do tiép theo c6 thé dugc tién
hanh d& lam tang do tin cdy rdng chwra vuot qua LV. Biét dwgc d6 khdng dam bao dy doan cla phép
do 1a dac biét quan trong néu nhw thiét 1ap cac LV & nhitng legng gén véi LOQ clia phwong phap do,
khi d6 do chym twong déi clia cac phép do sé giadm vi lugng chét phan tich dugc do cling giam. CO6 thé
thiét 1ap cac LV rat thdp cho RCS & nhiéu nudc bdi vi khdng co kha nang do mire d6 tiép xic & noi
khéng c6 nguy co do bénh byi phdi silic phét trién. Cac yéu cau thie hién, nhw EN 482 va chuong E
clia NIOSH S6 tay vé céc phuong phap phén tich (Tai liu tham khao [9]) trinh bay d khéng dam bao
cho phép I&n nhét hoac d khong chinh xac clia phuwong phap do vé sinh lao dong dugc thé hién voi
thuat nglr sai s6 twong ddi. EN 482 quy dinh dé khong dam bao md rong clia phép do, bao gém ca lay
méu, la £ 50 % trong khodng ndng d6 tir 0,1 dén 0,499 1&n LV va < 30 % trong khodng ndéng dd tir 0,5
dén 2 1an LV. NIOSH yéu cau dd chinh xac ctia phrong phéap déi véi cac phong thie nghiém [a + 25 %
va co thé dwge md rong dén + 35 % dbi véi o chinh xac dwec xac dinh khi str dung cac phwong phéap
so sanh hién trwdng. Do do, didu quan trong la cac phép do dugc tién hanh dé danh gia sy tuan th
véi mot LV, théng tin v& do khéng dam bao mé réng hodc phuong sai clia phép do RCS phai co san
va chirng minh phuwong phap da chon dap rng dwoc cac yéu cau clia EN 482 hoac NIOSH & giéi han
tiép xtic ngh& nghiép thich hep. Phy lyc nay cung cép hwéng dan vé céch tinh d§ khéng dam bao cia
cac phép do RCS tuan thi theo ISO/IEC Guide 98-3" va dwa ra vi dy vé bao cdo d§ khéng dam bao
cuing két qua do. Céach tiép can khac c6 thé van duang néu cé thé dwgc chirng minh 1a ching cho sy
danh gia “thyc té” vé phuong sai cla cac két qua.

D.2 D khéng dam bao cua phép do

Phwong phap dé tinh d6 khong dam bdo yéu ciu chuyén gia phan tich kiém tra quy trinh phén tich va
xac dinh tirng thanh phan c6 thé tao ra phwong sai ctia phép do. DO chum clia tirng thanh phdn dwoc
tinh dwéi dang d6 léch chudn hoic sai sb twong déi va dugc tdng hep lai. Theo ISO/IEC Guide 98-31
n thanh phan don I1& clia dd khdng dam bao kiéu A va m thanh phan clia 4o khéng dam béo kiéu B c6
thé dwoc wéc lugng hodc tinh toan va sau dé tdng hop lai dé thu dworc dd khéng dam bao téng hop,
Ue). DO khéng dam bao m& rong, U, dwgc tinh, bing cach nhan ugvéi mdt hé sé phi gan dang, & = 2,
néu bac ty do it nhat 13 30.
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Uy, = JZ“‘Z" +]ZuL (D.1)
Uy = JZI; Uy +Z”:£ (D.2)

Uy =u(e), +u(€)y  U=2u, (D.3)

Trong d6
u,, laddkhong dam bao ldy mau kiéu A;

u, laddkhong dam bao ldy mau kiéu B;

u,, laddkhong dadm bdo phén tich kiéu A;

u,, laddkhéng dam bao phan tich kiéu B.

ab
Nhirng thanh phan don & ctia d6 khéng dam bao vé ldy mau c6 thé chli yéu 1a nhirng thanh phén lién
quan dén:

a) Thé tich ctia khong khi dugc Iy mau;

b) Hiéu suét clia dung cy lay mau;

¢) Van chuyén va bao quan mau;

Nhirng thanh phan don I& clia 6 khéng dam bao vé phan tich cé thé chii yéu Ia nhizng thanh phan lién
quan dén:

1) Phuwong sai khi phan tich;

2) Hiéu chinh déi voi do thu hdi hodc dd chéch clia phwong phap;

3) Do trdi cla thiét bj.

D.3 va D.4 dua ra hwéng dan cho cac phong thi nghiém vé cach dinh lwgng mbi thanh phan don 1&
trong céc thanh phan nay.

D.3 L4y méu

Chuyén gia phéan tich 1a nguei duy nhét c6 thé danh gid dugc phuong sai clia phép do clia chinh ho
chir khéng phai 1a méi trudng 1y mau. B chum déc trung clia moi trudng [y méu la trach nhiém cla
ban than ngudi giam sat ldy mau, ma khéng phai lic nao cling 1a ngudi do mAu. Néu myc dich cla
viéc woc lwgng do khong dam bdo 1a dé danh gia néu phurong phap tuan thi theo EN 482, sau d6 phai
bao gdm ca viéc wéc lwgng nhizng dong gop tir quy trinh l4y mau anh hudng tryc tiép dén phép do.
Nhi&u thanh phan Idy m4u nay khdng phai d& dang dwgc udc lvgng trong phong thi nghiém va dé Ia
thie trang chung. Trong nhirng tredng hop nay, ldy gia tri da cong bd trong céc tiéu chuén da duoc
ban hanh (xem hwéng dan trong EN 482).
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Céc thanh phan 14y mau va cac gi4 trj dién hinh lién quan dén qua trinh 14y miu va cach xac dinh
ching dwgc néu trong Bang D.1.

Bui trén vat loc s& khdng bj bét ky sy suy gidm hodc that thoat nao néu duoc lvu gitr & didu kién binh
thudng clia phong thi nghiém. MAt mau xay ra khi c6 ap suét trén b& mat mau hoc khi ldy qua nhidu
méu (> 6 mg dbi v&i cai loc dwdng kinh 25 cm). O hau hét cac mau tai lvgng binh thwdng (< 4 mg), byi
hé hép dwoc gitr an toan trén céi loc va khéng bi mét khi mAu dwoc thao tac xtr Iy mdt cach can than. VAt
liéu 13m mang loc bj phan hiy khi mi trudng 1y mau c6 @6 4m cao. Trong hau hét cac trwdng hop, viée
van chuyén va luu gitr ¢6 thé droc loai bd khi danh gia do khéng dam bao do silic dioxit tinh thé.

D.4 Phan tich

Céc qua trinh tir D.4.1 dén D.4.3 lién quan dén phan tich. Tom tét cac gia tri dién hinh ctia méi qué
trinh dwgc trinh bay trong Bang D.2.

Bang D.1 - Tém tét vé nhirng dong gép vao d khong dam bao va
céc gia tri dién hinh cua iy miu RCS

Bién sé Phwong phap xac djnh Gia tr| dién hinh

Hiéu chudn dung cu do luu lwgng déng | Chirng chi hidu chudn 0,6 %
khi (may suc khi)
Doc téc @6 bom 10 phép do I3p lai 1.9 %
Thei gian Iy mau Uéc lugng theo EN 482 thoi 0,24 %

gian ldy mau gia dinh 4 h
Phuwong tién 14y mau
Higu chudn hé théng thir mau Néu trong EN 13205 nhuw mot 1% dén 2 %

gia trj di&n hinh
Uéc lwvgng ndng d6 miu Néu trong EN 13205 nhu mét 1%dén2 %

gia tri dién hinh
D6 chéch lién quan t&i qui wéc ldy | Néu trong EN 13205 nhu mét 5 % d@én 10 % cho mAu téi Lru nhét
mau gi4 tri dién hinh 10 % dén 25 % cho cac mAu khac
Bién dong ciia dung cy Iy miu c4 | Néu trong EN 13205 nhu mét 3%dén7%
nhan gi4 trj dién hinh
D6 chéch so vé&i tbe d6 luu lvgng dong | Néu trong EN 13205 nhuy mdt | 2 % dén 5 % néu ndng do duorc tinh tir
danh nghfa gia tri @ién hinh Iwu lugng dong danh dinh

5 % dén 9 % néu ndng d6 dugrc tinh tir
lwu lvgng dong trung binh

D% khéng dadm bao trong 14y mau |4y gia trj gitra khodng néu trong EN | 11,8 % so véi luu lgng dong trung binh
13205 10,1 % $0 v6i luu lwong dong danh dinh

CHU THICH: M&t sé nuére khuyén nghi sir dyng Iru lwgng déng danh nghfa cho céc xyclon hodc dyng cy kidu va cham nhur
phuong tién 1y mAu c6 thé ty bd chinh khéi lgng, béi vi higu suét tach khang phy thudc vao tinh nang clia bom.
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Bang D.2 ~Tém tét vé phan bé d§ khéng dam bao va céc gia tri dién hinh cia phén tich RCS

Bién sé

Phwong phap xac dinh

Gia trj dién hinh®
Phwong phap A

Gia trj dién hinh®
Phwong phap B

Chudn da dwgc ching
nhan

Twr gidy chirng nhan

1,4 % dén 0,4 %

1,4 % dén 0,4 %

Do chyum cua phan tich 4§ tai 1ap trong phong thi nghiém 9%

B chym clia dyng cy Phép do lap lai 5%
Hiéu chudn Sai sé duw 7%
Do thu hdi/dd chéch | Két qua thir 36 thu hdi/ két qua thir Xem D.4.2 Xem D.4.2
phwong phap nghiém thanh thao

D9 tréi cua dyng cy Bién ddng 2% 2%
Do khdng dam bao phéan tich 9% 9%

* Pbi voi 100 pg miu

Phuwong phap A — Uéc lugng d9 khdng ddm bdo tir thire nghiém thir nghigém d tai Idp trung gian khi thyre hign qui trinh thir
nghiém trén cac mau thir ké ca thu hdi.

Phuong phép B — U lugng A4 khdng dam bao tir thyc hanh 18p khi hiéu chudn dugc lién két chudn t6i chudn ddu.

D.4.1 P§ chyum phan tich
D.4.1.1 Phwong phap A - Xac djnh phwong sai phan tich tir do tai 1ap trung gian

Phan nay bao gdm ca sai sé thiét bj va sai sé hiéu chuédn va co6 thé dugc xac dinh tir thyc hanh
trong phong thi nghiém, khi do 1dp cac mdu & cac mirc d§ do khac nhau trén dai phan tich vao
nhirng ngay khac nhau va tinh @6 tai lap sir dung ANOVA. Méi twong quan gitra do tai lap va
lwgng do dugc phai dai dién cho dai phan tich va sir dung cdng thirc trong tinh toan vé d6 khéng
dam bao duwgc céng bd tir @ chym phai dwoc md ta twong (ng véi dai do chir khdng tinh nhw
hang sé & tAt ca cac mirc do. R4t kho dé tao ra nhixng mau 1&p mét cach chinh xac khi sir dung
phwong phap ldng dong sol khi va trong nhirng treéng hop nay, cac phong thi nghiém cé thé
chon cach tinh dd khéng dam bao tir do 1ap lai va sb liéu hiéu chudn (Phwong phap B) hodc sir
dung két qua dd chym trong phong thi nghiém t&r dir liéu so sanh lién phéng thi nghigm (tay
thudc vao viéc xem xét nhét dinh). Quy trinh nay c6 thé dugc sir dung khi cac phong thi nghiém
¢6 nhirng phuong phap dang st dung c6 kha nang tao ra nhirng mau thir 1&p lai. Mat khac cac
phdng thi nghiém d6 sir dung phurong phap do tryc tiép trén cai loc ¢6 thé chudn bj cip miu thir
v&i tai lwgng byi nhu nhau, chudn héa cac két qua thu dwgc cho mdi cap theo gia trj trung binh
va tinh dd tai 1ap cla cac két qua da chuén hoéa.

D.4.1.2 Phwong phap B — Xac djnh d§ chym phan tich tir cac dir ligu I13p lai

Céac phan dugc trinh bay tir D.4.1.2.1 dén D.4.1.2.3 cin phai dugc xem xét khi phan tich RCS.
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D.4.1.2.1 D$ chum thiét bj

9§ chum thu duoc tir phép do cac mau I3ip c6 tai lgng silic dioxit tinh thé khac nhau trong khodng
phan tich da dinh. Biéu thj duoc méi trong quan gitra @6 chym va lwgng do dé tinh va bao cao do do
khéng dam bdo. Trong phan tich XRD, d§ chum thiét bi c6 thé thay d8i phy thudc vao pic nhiéu xa hodc
céc pic da chon cho b&o c4o nén can phai xem xét.

D.4.1.2.2 D& chum hiéu chuin

D khéng ddm bao clia qua trinh can va do thé tich lién quan dén viéc hiéu chudn cac mau thir 1a nhd
khi sir dung cac phwong phép trong d6 chuén bi m3u thir bang cach dung pipet Iy nhirng phan da biét
m3u thir huyén phu, nhi Phirong phap NIOSH 7500, Tuy nhién néu phuong phép cac mau thir duwoc
chuén bi béing cach can I3p lai céi loc, sai s6 co thé trong khoang + 6 % trong mdi treong dwoc kiém
soat tét. Néu lgng méu can dugc sir dung dé& chudn bi mAu thir hiéu chudn, thi cAn phai kiém soat
cén than yéu t6 nay vi né c6 thé tré thanh ngudn dong gop quan trong vao d6 khéng dam bao cla
dudong higu chudn.

B9 khong dam bao clia dwong hiéu chudn dugc x4c dinh bang cain bac hai clia tdng cac binh phwong clia
céc sai s6 du. Day la tong clia nhirng sai khac trong gia tri clia khéi lvgng theo chudn d4 so sénh véi gia tri
tinh duorc tir cudng @6 khi do hé sé chuén va hé sé hiéu chuén. Do khong dam bao clia dwdng hiéu chudn,
ue, dwgc tinh theo Céng thike (D.4) (xem Eurachem Guide CG 4'™)).

= Jé+%+_£;t?;2 (D.4)

Trong dé

b, la hé s6 do déc higu chudn;

Senser 1@ @0 16ch chuén clia sai sé du clia dwdng higu chudn;

n, 4 s6 lrgng chét chudn higu chudn;

n, 1a sé phép do;

my. la gia trj do dworc;

m 1a khéi lgng trung binh ctia chudn hiéu chuén;

m, 14 khéi lgng chudn hiéu chuén i.
Trong doé
Scmer = Z—((‘i:ﬂ_-;—)z (D.5)
Trong d6
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I la cwdng dd chudn hiéu chuén i;

I .. lagia trj theo ddi cwdng dé.

P
Cén tinh can béc hai trung binh binh phurrong (RMS), 55, res.er, €O tinh @én bac ty do (n, —2)

Sé hang

(Mg -m)’

> (m,—m)’

lam tang d6 khéng dam bao & cac lwong qua Iém cia higu chun va hdu nhw béng khéng & khoang
gitra clia khoang higu chuén.

(D.6)

Khéi lugng bao cao clia phan Ién cac phép do RCS la & doan duéi clia khoang higu chuén nén cong
thirc khéng dwoe don gidn hoéa. Gia tri thu dwoc tir tinh toan vé khéi lwgng va phai dwgc so sanh véi
khéi lvgng dy doan dé thu dwoc gia trj twong dbéi dé tinh toan d khong dam bao mé rong. Néu chéat
phan tich trén cac mau thir hiéu chudn 1a c6 thé lién két dén chudn dau, sai sé dw ciing phai bao gdbm
ca wéc lvgng do chéch cua phuong phap.

Bang D.3 la mét vi du vé& dwong hiéu chudn XRD cua pic thach anh bac mét & 26,6 °.

Trong vi dy néu trong Bang D.3, d§ khong dam bao trong dwéng hiéu chuén la nho theo microgram nhung
vé sai sb twong ddi, nd tac dong Ién dd khdng dam bdo mé réng khi khéi lwgng do 1a 25 pg hodc nho hon
(xem Bang D.4).

D.4.2 DP§ chéch phwong phap
D.4.2.1 Hiéu chudn theo chuan byi

Ca két qua hiéu chudn va két qua bao céo phai dwgc higu chinh dbi véi déc tinh tinh thé da biét cla
chuén byi da s dung dé hiéu chudn va ngan ngira @6 chéch cé thé. Gia trj da dwgc chirng nhan cho
d%c tinh tinh thé c6 bién dong da biét c6 thé bao gém trong wéc lwgng do khéng dam bao. Tuy nhién,
phwong sai clia gid trj da chirng nhén cla a-thach anh cé thé la rat nhd (0,4 % dén 1,4 %) va khong anh
hwdng dén wéc lrong dd khdng dam bao mé rong.

D.4.2.2 D thu hdi

Day Ia ngudn chinh clia dd chéch c6 thé. Khong nhét thiét phai wéc Ivgng dd thu hdi riéng néu
cac mAu da dung trong thye hanh @& chum trung binh lién quan dén toan bd qué trinh phan tich,
mat khac né phai dwgc xac dinh riéng ré béng cach do lwgng thu hdi tir cac cai loc da pha tai co
trong qua trinh chun bj miu. Bidu quan trong 1a wéc lvgng dwgc lwgng that thoat chét phan tich
& LV va mét nlra LV cho qua trinh l4y toan b miu va l4y mot nira mau. Mot sé quy trinh da
khéng cho phép 1y mét nira miu.
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D.4.2.3 Chét chudn dwec chirng nhan (CRM)

D6 chéch phuong phap c6 thé dwoc xac dinh qua viéc s dung CRM phii hop hodc do sy tham gia
trong cac chwong trinh thir nghiém thanh thao. Tuy nhién, CRM phi hop hodc chét chuén trén cai loc
& phong thi nghiém cé giéi han. B4o cdo dd khéng dadm bdo clia do chéch phuong phap phai 1a két
hop clia d6 khong dam béo cla gia tri dwoc 4n dinh va phwong sai clia sai sé két qua do so véi gia tri
&n dinh CRM.

g, = Uirn + S (D.7)
Ucgm 18 d6 khdng ddm béo clia CRM tién hanh tir chizng nhén;
s, la do léch chuan clia phép do trén gia tri chuan dwec chirng nhan.
Bang D.3 - Vi dy vé hiéu chuin nhiéu xa tia X
Diém hiéu (m, — ) (m, —7i)? Cuwongdd | I ,trcong | Chénhlgch | (1,.,—1,)°
chuan i thire higu I -] ’
-m, $6 démis chudn s

Hg
74 -97,17 9442,01 8,438 9,336 0,898 0,806
31 -140,17 19647,63 3,622 3,561 - 0,061 0,004
145 -26,17 684,87 7.87 18,871 1,001 1,002
1565 -16,17 261,47 20,21 20,214 0,004 0,000
143 -28,17 793,55 19,00 18,603 -0,397 0,158
146 -25,17 633,53 19,49 19,005 -0,485 0,235
347 175,83 30916,19 44,97 46,000 1,030 1,060
214 42,83 1834,41 28,45 28,138 -0,312 0,097
264 92,83 8617,41 3512 34,853 - 0,267 0,071
212 40,83 1667,09 28,64 27,869 -0,771 0,594
173 1,83 3,35 24,31 22,632 -1,679 2,817
150 21,17 448 17 18,42 19,543 1,123 1,260

Téng 74 949,67 Téng 8,11

Tir céng thirc dwirng hdi qui

8,11 Téng binh phuong chénh léch > (1, —1,)*
0900  RMS, s, ..,

0,1343  D§ dbc, b, so v&i cong thirc

6,704 Se oserr /P

171,17 Khéi legng diém higu chuén trung binh,

74 949,67 Téng binh phwong Y (m, — i)’
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Bang D.4 - P khéng dam bao d kién trong phén tich RCS dé higu chuin XRD

Khéi lwgng do (g — 1)’ D6 khdng dambao | D khéng dam bao
- u, twong déi
ug e

25 21 364,69 7,842 31,37

50 14 682,17 7,582 15,16

100 5065,17 7,192 7,19

150 448,17 6,997 4,66

300 16 597,17 7,658 2,65

D.4.2.4 Chwong trinh thir nghié¢m thanh thao

Lwa chon céach tham gia dai han vao chwong trinh thir nghiém thanh thao cé thé thu dwgc nhivng wéc
lwgng vé& do chéch clia phwong phap tir cac két qua dé. Bé wéc lugng dd khdng dam bao cua gia tr
dd chéch ctia phwong phap, can phai xem xét do léch chudn cac két qua khac nhau gitra cac phong thi
nghiém tinh ti gia trj do nha cung cap thir nghiém thanh thao &n dinh. D& dam bdo wéc lugng thyc té,
nén xem xét vé gia trj tai lwgng EL gan nhat hodc bing mét phdn ba doan duéi clia dai néng do phan
tich do nha cung cép tht* nghiém thanh thao cung cép hon 1a xem xét nhirng gia trj & khodng trén cla
dai phan tich. Phuong sai két qua gitra cac phong thi nghiém phai dugc két hop vao dd khéng dam
bao clia gia trj da 4n dinh.

Uy =SE +07 (D.8)

Trong do

o, la d6 léch chuan clia phép do tir gia tri &n dinh thir thanh thao;

m

spr 12 dd khong dam bao clia cac gia tri da an dinh.

Néu d6 khéng dam bao clia nhirng gia tri &4n dinh khdng phai do ngudi cung cap thir nghiém thanh
thao cung cép, thi c6 thé wéc lugng tir @ léch chuén gitra cac phong thi nghiém va nhirng phong
tham gia khi str dung Cong thirc (D.9).

= L (D.9)

Trong d6

sy 14 dd léch chudn trung binh clia cac két qua gilra phong thi nghiém tham gia thu dugc tr tai
liéu hodc tlr bo cao thlr nghiém thanh thao;

n latrung binh clia cac phong thi nghiém tham gia phép thir vong.
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Tuy nhién, trong phan tich RCS, d¢ léch chudn gitra cac phdng thi nghiém vao khoang 15 % c6 thé dat
duge mdt cach hop Iy & khodng 50 pg. Néu 15 phang thi nghiém tham gia vao chuwong trinh, om &
phai khoang 5 % hodc it hon treéc khi ser déng gép nhidu hon 1 % vao d6 khdng dam bao dbi véi 4o
cla chéch phwong phap.

D.4.3 D4 trdi thiét bj

D6 trdi clia thiét bi duge tinh tir nhirng bién dong khac nhau vé gié tri hién thj trén man hinh duoc do
tredc va sau khi phan tich mau. Déi véi thiét bi IR, viéc hiéu chudn khong yéu ciu sy thay ddi trong
thai gian phan tich dé thiét 1ap nhirng mAu dién hinh va cho hau hét cac thiét bj XRD, sy thay dbi &
man hinh thwdng 13 2 % hodc nhd hon. Tuy nhién, do troi thiét bi co thé do nhizng kidu thiét bi qua ci.
Khi viéc hiéu chudn IR khéng dwoc kiém tra sau mot thoi gian hodc cwdng d6 ctia 6ng phat tia X bi
gidm dang ké so v&i gia tri ban dau cua no.

D.5 Uéc lwgng dg khong dam bao theo cong thirc Horwitz

Tur s6 lidu @6 chym gitra cac phong thi nghiém, Cong thirc Horwitz dwoc d& xuét nhu mét phurong
phap dé wérc lugng dd khéng dam bdo phép do RCS. Cong thirc Horwitz 1a mt gia tri ky vong thirc
nghiém cho viéc ndi rong trung binh cac két qua dya trén sé ligu thu dwgc clia chuong trinh thir
nghiém lién phong trong Hiép hdi cac Nha phan tich héa hoc chinh thirc & My. Thir lién phong thi
nghiém va thir nghiém thanh thao c6 thé thu dwec dd chym khac nhau béi vi thtr nghiém thanh thao
thudng cho phép cac phwong phap ludn khac nhau. Céng thirc Horwitz cho hé sé phuong sai (CV),
tinh bang phan trdm, trong tiéu chudn nay dwoc thé hién bang

C,=Am’ (D.10)
Trong dé
A,B lacac hing sé;
m  lamic ndng @6, tinh bang khéi lvgng clia chat phan tich dwgc ldy mAu.

Tai liéu tham khao [20] @& xuét tinh phi hgp binh phrong nhé nhét clia Céng thire Horwitz dang tuyén
tinh nhu 13 céng cy hiru ich d& phat hién c4c hé théng phan tich. Céng thirc Horwitz dugc chuyén
tuyén tinh b&ng cach Iy logarit ca hai phia.

logC, = Blogm+log A (D.11)

Céng thirc tuyén tinh c6 wu didm 13 sl dyung don vi phan tich clia phép do tét hon so v&i phan khdi
lwgng yéu cAu bing cach tiép can chudn khi st dyng Céng thirc Horwitz; Néu cac hang sé trong cdng
thirc 14 phu hgp v&i don vj phan tich clia hé do lwdng dwgce st dyng, céng thirc quay tré lai gia tri CV
trung binh. Khi cac hang sé A va B phi hop véi sé ligu clia chrong trinh thir nghiém thanh thao cua
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Vuong Quéc Anh, Chuwong trinh Phén tich thanh thao cho vi tri 1am viéc (WASP) (WaSSP vong 36 dén
49, 70) thi két qua Céng thirc Horwitz thyc nghiém la:

Cv=109,01m%%% (D.12)

Trong dé m la khéi lwgng, tinh bang microgram, Xem Hinh D.1

C/ % 4
35

30r
2%}
7

151 %

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 mipg

CHU DAN

Cy  Héséphuongsai Cy=109,01 m®%%*

M Khéi luwgng

1 D6 léch chudn lién phang thi nghiém cua cac két qua do nhwng ngudi tham gia WASP sir dyung phuwong
phap phan tich triec tiép trén cai loc

2 D6 tin cay trén 97,5 %

3 Dwéng cong Horwitz da didu chinh
D6 tin cay nhé hon 97,5 %

Hinh D.1-Hé sé phwong sai, tinh bang phan trdm, da dy doan khi sir dyng cac hé sé
thu dwore tir cong thirc Horwitz tuyén tinh cho két qua cta phong thi nghiém
str dung phwong phap phan tich trwe tiép trén cai loc

Ca hai phia cia khoang tin cdy 90 % duorc tinh trén sai sé chuén trong tinh toan (SEE), (s/vi,)logm, log
Cy, thu dugce tir cong thirc tuyén tinh. Di véi nhieng sb liéu nay (s/+i,)logm, log Cy= 0,150 2

Cy=109,01(m™%5%38) x 10"64501%02)  4i%i han trén 5 % (D.13)
Cy= 136,34(m" 0503 8)/11645(0.1502) gi¢i han duéi 5 % (D.14)

Céng thirc thyc nghiém Horwitz phit hop véi cac s ligu tir WASP 14 hoan toan hop Iy, nhing dudng
cong ngoai suy c6 thé nhay cam véi gia tri ngoai lai & khéi Iwgng cao va khéi lvgng thdp va cac cong
thire gibng nhw Horwitz da biét d& dang danh gia CV & nhizxng ndng a6 th&p. Tuy nhién, cbng thirc thyc
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nghiém dwoc suy ra twong ty nhu cong thire tinh sai s Poisson, dwoc st¥ dung nhiéu cho cac phép do
XRD, néu sai sé dém la ngudn déng gép dau tién vao sai sé phan tich.

Cy= 100Km™* (D.15)

Trong dé K Ia hang s6 ma c6 trong l4y mau théng ké clia cac dé déc hiéu chudn cla cac phéng thi
nghiém tham gia nghién clru. Twong ty véi dy béo sai sé Poisson chi ra rdng céng thirc phi hgp véi
cac sb lieu WASP c6 thé 13 hvu ich & trong khoang phan tich noi ma nhiéu nén dwoc coi la khéng
quan trong. Céng trinh khac dugc quan sat cho thdy khodng 120 ppb (ng/g) CV da do cua céc gi4 tri co
xu huéng giam trong khodng tir 20 % dén 25 % mac du céng thirc Horwitz c6 thé dy bao cac gia tri
cao hon. CV trong phong thi nghiém thwdng 1a béng mét nira dén hai phan ba dd chum do dwoc gitra
cac phang thi nghiém trong th(r lién phdng. Do dé, khi CVs gira cac phong thi nghiém gan nhau va vao
khoang 22 % (khoang 25 pg dwa trén tinh phu hop clia cdng thirc nhw Horwitz) CVs trong phéng thi
nghiém gén bang LOQ clia phong thi nghiém.

D.6 Két qua thir nghiém thanh thao

Két qua thir nghiém thanh thao cé thé déng gép vao viéc tinh toan dd khéng dam bao va néu hop ly thi
cling dugc str dung dé wéc legng dd khdng dadm béo. Tuy nhién co mét vai xem xét sau:

a) Khéi lwgng thdp nhét trong dai phan tich clia mau thr nghiém thanh thao thwéng cao hon so voi
cac khéi lvgng do dwgc trén cac mau hang ngay.

b) Ngoai suy dd léch chuan cuia cac phép do thap hon khéi Ivgng méu thir nghiém thanh thao thap nhat
khang dugc khuyén nghi trir khi cac thir d chum bd sung c6 thé kiém tra lai mdi quan hé da dy bao.

D.7 Bao cao

B4o cao do khong dam bao md rong voi két qua phan tich theo khéi lwgng 1a kha thi nhét. Néu biét
dwoc thé tich mAu thi két qua phan tich c6 thé dwoc bao cdo theo mg/m®. Dé phan tich RCS, nhiéu
phong thi nghiém cé thé da khong kiém tra sy hiéu chudn dung cy ldy miu dwoc str dung d@é Iay cac
m&u, nhw vay cb thé khéng phu hgp véi bao céo téng hep gia tri @6 khdng dam bao do tir Iy mau va
tir phan tich trong céc trwérng hep nay. Néu phi hep, cong b dd khdng dam bao phai chi rd la c6 hay
khéng nhirng danh gia v& d6 khéng dam bdo lién quan dén dung cy ldy mau ho3c cung cép chi thi vé
dd Ion clia dd khéng dam bao nay mdt cach riéng biét. Néu phong thi nghiém st dyng cing quy trinh
dwoc néu chi tiét trong tiéu chudn nay, ho cé thé chi ra ring nhidu danh gia vé dyng cu l&y mau da thu
dwgre tir cac tiéu chudn nay.

Trong cac phép do RCS, dd khéng dadm bao thwdng dwoc xac dinh béng cach tién hanh cac phép do
mAu buyi trén cai loc st dung chudn byi 13 silic dioxit tinh thé tinh khiét. Trong cac miu c6 can tré dang
k&, bao cao dd khéng dam bao nhd hon so véi dai thyc té clia cac két qua phan tich. Kha néng can tréy
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phai dwgc ghi lai trong b&o céo va néu phu hep, phong thi nghiém phai bd sung mot ban cong bd vé
céach bao cao d khéng dam bao bj anh hwéng.

B4o cé4o cac két qua can phai dwoc hiéu chinh theo phan trim silic dioxit tinh thé trong bt da st dung
dé chudn bi cac mau thir hiéu chuén.
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