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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m tcvn 6502 : 1999

Kh«ng khÝ xung quanh − X¸c ®Þnh sîi ami¨ng −

Ph−¬ng ph¸p kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn trùc tiÕp

Ambient air − Determination of asbestos fibres −

Direct - transfer transmission electron microscopy method

1   Ph¹m vi

1.1   ChÊt ®−îc x¸c ®Þnh

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh mét ph−¬ng ph¸p chuÈn sö dông kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn trùc tiÕp ®Ó

x¸c ®Þnh nång ®é c¸c cÊu tróc ami¨ng trong kh«ng khÝ xung quanh vµ kÌm theo phÐp ®o chiÒu dµi,

chiÒu réng vµ tû sè chiÒu dµi so víi chiÒu réng cña c¸c cÊu tróc (phÇn tö) ami¨ng. Ph−¬ng ph¸p nµy

cho phÐp x¸c ®Þnh c¸c lo¹i sîi ami¨ng hiÖn cã. Ph−¬ng ph¸p nµy kh«ng thÓ ph©n biÖt ®−îc c¸c sîi

ami¨ng ®¬n lÎ víi c¸c sîi t−¬ng tù cña kho¸ng amphibol  nh−ng kh«ng ph¶i lµ ami¨ng.

1.2   Lo¹i mÉu

Ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc x¸c ®Þnh cho c¸c giÊy läc polycarbonate cã lç mao qu¶n hoÆc giÊy läc este

xenlul« (hoÆc hçn hîp este cña xenlul« hoÆc xenlul«  nitrat) qua ®ã mét thÓ tÝch kh«ng khÝ x¸c ®Þnh

®−îc hót vµo. Ph−¬ng ph¸p nµy phï hîp cho viÖc x¸c ®Þnh ami¨ng ë trong kh«ng khÝ c¶ bªn ngoµi vµ

bªn trong nhµ.

1.3   Ph¹m vi ®o

Ph¹m vi nång ®é cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc lµ 50 phÇn tö/mm2 tíi 7 000 phÇn tö/mm2 trªn giÊy läc. Nh÷ng gi¸

trÞ nång ®é nµy lµ mét hµm sè cña thÓ tÝch khÝ lÊy mÉu. Kh«ng cã giíi h¹n d−íi vÒ kÝch th−íc cña c¸c

sîi ami¨ng cã thÓ ph¸t hiÖn ®−îc. Trong thùc tÕ ng−êi soi kÝnh cã kh¶ n¨ng ph¸t hiÖn c¸c sîi ami¨ng rÊt

nhá. V× thÕ chiÒu dµi tèi thiÓu lµ 0,5 µm ®−îc x¸c ®Þnh lµ sîi ng¾n nhÊt ®−îc ®−a ra trong c¸c kÕt qu¶

®−îc b¸o c¸o.

1.4   Giíi h¹n ph¸t hiÖn

Giíi h¹n ph¸t hiÖn theo lý thuyÕt cã thÓ ®−îc h¹ xuèng kh«ng h¹n chÕ b»ng c¸ch läc c¸c thÓ tÝch kh«ng

khÝ lín h¬n t¨ng dÇn vµ më réng sù kh¶o s¸t tiªu b¶n trong kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö. Trong thùc tÕ, giíi h¹n
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ph¸t hiÖn d−íi cã thÓ ®¹t ®−îc cho vïng c¸ biÖt cña tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn (TEM) ®−îc

kiÓm so¸t b»ng tæng nång ®é c¸c h¹t l¬ löng.

Víi tæng nång ®é c¸c h¹t l¬ löng xÊp xØ 10 µg/m3 t−¬ng øng víi kh«ng khÝ n«ng th«n s¹ch, vµ gi¶ thö läc

4 000 lÝt kh«ng khÝ th× ®é nhËy ph©n tÝch cã thÓ ®¹t ®−îc lµ 0,5 phÇn tö/lÝt , t−¬ng ®−¬ng víi giíi h¹n ph¸t

hiÖn 1,8 phÇn tö/lÝt, nÕu diÖn tÝch 0,195 mm2 tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn ®−îc kh¶o s¸t. NÕu

tæng nång ®é c¸c h¹t l¬ löng cao h¬n, th× thÓ tÝch kh«ng khÝ ®−îc läc ph¶i gi¶m xuèng ®Ó duy tr× søc t¶i

c¸c h¹t trªn giÊy läc cã thÓ chÊp nhËn ®−îc, dÉn ®Õn viÖc lµm t¨ng t−¬ng øng ®é nhËy ph©n tÝch.

 Trong tr−êng hîp nµy giíi h¹n ph¸t hiÖn d−íi cã thÓ ®¹t ®−îc b»ng c¸ch t¨ng diÖn tÝch tiªu b¶n kÝnh

hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn ®−îc kh¶o s¸t. §Ó ®¹t ®−îc giíi h¹n ph¸t hiÖn d−íi ®èi víi c¸c sîi vµ c¸c bã

sîi dµi h¬n 5 µm, vµ ®èi víi c¸c sîi t−¬ng ®−¬ng khi soi kÝnh hiÓn vi quang häc ph¶n pha(PCM), ®é

phãng ®¹i thÊp h¬n ®−îc qui ®Þnh ®Ó cho phÐp kh¶o s¸t nhanh h¬n c¸c diÖn tÝch lín h¬n cña tiªu b¶n

kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn khi viÖc kh¶o s¸t bÞ giíi h¹n bëi c¸c kÝch th−íc nµy cña sîi. Ph−¬ng ph¸p

ph©n tÝch trùc tiÕp kh«ng thÓ sö dông nÕu søc t¶i c¸c h¹t nãi chung cña giÊy läc thu mÉu v−ît qu¸ xÊp

xØ 10 µg/cm2 bÒ mÆt giÊy läc, t−¬ng øng víi gÇn 10 % ®é che phñ giÊy läc thu ®−îc bëi c¸c h¹t. NÕu

tæng sè c¸c h¹t l¬ löng lµ chÊt v« c¬ lín, th× giíi h¹n ph¸t hiÖn cã thÓ thÊp ®¸ng kÓ b»ng c¸ch dïng

ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ gi¸n tiÕp.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN 5966 : 1995 (ISO 4225 : 1994)   ChÊt l−îng kh«ng khÝ − Nh÷ng vÊn ®Ò chung − ThuËt ng÷.

TCVN 5967 : 1995 (ISO 4226:1993)   ChÊt l−îng kh«ng khÝ − Nh÷ng vÊn ®Ò chung − §¬n vÞ ®o.

ISO CÈm nang Tiªu chuÈn sè 2:1993   C¸c ®¹i l−îng vµ ®¬n vÞ.

ISO CÈm nang Tiªu chuÈn sè 3:1989   C¸c ph−¬ng ph¸p thèng kª.

3   §Þnh nghÜa

Phôc vô cho môc ®Ých cña tiªu chuÈn nµy ¸p dông c¸c ®Þnh nghÜa sau ®©y  (xem TCVN 5966: 1995/ ISO

4225)

3.1   acicular h×nh kim: H×nh d¹ng cña tinh thÓ cùc m¶nh cã c¸c kÝch th−íc c¾t ngang t−¬ng ®èi nhá

so víi chiÒu dµi, nghÜa lµ nh− c¸i kim.

3.2   amphibol: Mét nhãm chÊt kho¸ng silicat feromagiª t¹o nªn ®¸ liªn quan chÆt chÏ vÒ d¹ng tinh thÓ

vµ thµnh phÇn cã c«ng thøc danh nghÜa nh− sau:

A0 hoÆc 1B2C5T8O22 (OH, F, Cl)2

trong ®ã

A = K, Na

B = Fe2+, Mn, Mg, Ca, Na

C = Al, Cr, Ti, Fe3+, Mg, Fe2+

T = Si, Al, Cr, Fe3+, Ti
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Trong mét sè lo¹i amphibol, c¸c nguyªn tè nµy cã thÓ ®−îc thay thÕ tõng phÇn bëi Li, Pb, hoÆc Zn.

Amphibol ®−îc ®Æc tr−ng bëi mét chuçi kÐp liªn kÕt ngang cña tø diÖn Si − O víi tû lÖ silic : oxi   4:11

b»ng d¹ng däc hoÆc tinh thÓ l¨ng trô d¹ng sîi vµ b»ng sù t¸ch chÎ l¨ng trô thµnh 2 chiÒu song song víi

c¸c mÆt tinh thÓ vµ giao nhau ë gãc kho¶ng 56o vµ 124o.

3.3   ami¨ng amphibol: Amphibol ë d¹ng ami¨ng.

3.4   ®é nh¹y ph©n tÝch: Nång ®é c¸c phÇn tö ami¨ng trong kh«ng khÝ tÝnh ®−îc (sè phÇn tö

ami¨ng/lÝt) t−¬ng ®−¬ng víi viÖc ®Õm ®−îc sè phÇn tö ami¨ng trong phÐp ph©n tÝch. Ph−¬ng ph¸p trong

tiªu chuÈn nµy kh«ng qui ®Þnh ®é nhËy ph©n tÝch.

3.5   d¹ng ami¨ng: Mét d¹ng sîi kho¸ng ®Æc tr−ng mµ trong ®ã c¸c sîi vµ c¸c d¶nh sîi cã ®é bÒn kÐo

cao vµ mÒm dÎo.

3.6   ami¨ng: ThuËt ng÷ ®Æt cho mét nhãm chÊt kho¸ng silicat thuéc nhãm serpentin vµ nhãm

amphibol kÕt tinh ë d¹ng ami¨ng t¹o cho chóng dÔ dµng bÞ t¸ch ra thµnh c¸c sîi dµi, máng, vµ bÒn khi

bÞ nghiÒn hoÆc chÕ biÕn. Sè ®¨ng ký giao dÞch víi t¹p chÝ Hãa häc tãm t¾t (Chemical Abstracts) cho biÕt

c¸c d¹ng ami¨ng th«ng th−êng nhÊt lµ chryrotil (12001 − 29 − 5) Crocidolit (12001 − 28 − 4) amosit

(12172 − 73 − 5) anthophylet (77536 − 67 − 5) ami¨ng tremolit (77536 − 68 − 6) vµ ami¨ng actinolit

(77536 − 66− 4).

3.7   phÇn tö (cÊu tróc) ami¨ng: Mét thuËt ng÷ dïng cho bÊt cø nhãm sîi hoÆc bã sîi ami¨ng nµo

chång lªn nhau hoÆc nèi víi nhau cã hoÆc kh«ng cã c¸c h¹t kh¸c.

3.8   tû sè h×nh d¹ng: Tû sè gi÷a chiÒu dµi vµ chiÒu réng cña h¹t.

3.9   MÉu tr¾ng: PhÐp ®Õm phÇn tö tiÕn hµnh trªn tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn ®−îc chuÈn

bÞ tõ giÊy läc tr¾ng (kh«ng qua sö dông) ®Ó x¸c ®Þnh phÐp ®o nÒn.

3.10   ®é dµi camera: §é dµi m¸y chiÕu t−¬ng ®−¬ng gi÷a tiªu b¶n vµ h×nh nhiÔu x¹ ®iÖn tö trong tr−êng

hîp kh«ng cã sù ho¹t ®éng cña thÊu kÝnh.

3.11   chrysotil: ChÊt kho¸ng d¹ng sîi cña nhãm serpentin cã thµnh phÇn danh nghÜa

Mg3Si2O5(OH)4

HÇu hÕt chrysotil tù nhiªn sai kh¸c mét Ýt so víi thµnh phÇn danh nghÜa nµy. Trong mét vµi d¹ng kh¸c

nhau cña chrysolit cã thÓ x¶y ra mét phÇn nhá silic ®−îc thay thÕ b»ng Al3+. Mét phÇn nhá Mg b»ng Al3+,

Fe2+, Fe3+, Ni2+, Mn2+ vµ Co2+ còng cã thÓ cã. Chrysotil lµ lo¹i ami¨ng phæ biÕn nhÊt.

3.12   sù ph©n c¾t: Ph¸ vì kho¸ng vËt däc theo c¸c ph−¬ng tinh thÓ häc cña nã.

3.13   m¶nh ph©n c¾t: M¶nh cña tinh thÓ bÞ giíi h¹n bëi c¸c mÆt ph©n c¾t.
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3.14   ®¸m: Mét phÇn tö trong ®ã hai hoÆc nhiÒu sîi hoÆc c¸c bã sîi ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn trong mét

nhãm nèi kÕt víi nhau.

3.15   kho¶ng c¸ch d: Kho¶ng c¸ch gi÷a c¸c mÆt ph¼ng gÇn kÒ ®ång nhÊt vµ song song cña c¸c

nguyªn tö trong tinh thÓ.

3.16   nhiÔu x¹ ®iÖn tö: Mét kü thuËt trong kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö mµ cÊu tróc tinh thÓ cña mÉu vËt ®−îc

kh¶o s¸t.

3.17   n¨ng l−îng ph©n t¸n ®iÖn tö: Møc n¨ng l−îng mµ mét líp máng cña mét chÊt lµm ph©n t¸n

c¸c ®iÖn tö chÖch khái c¸c h−íng ban ®Çu cña chóng.

3.18   phÐp ph©n tÝch tia X ph©n t¸n n¨ng l−îng: PhÐp ®o n¨ng l−îng vµ c−êng ®é cña c¸c tia X

b»ng c¸ch sö dông mét ®Çu dß tr¹ng th¸i r¾n vµ hÖ thèng m¸y ph©n tÝch nhiÒu kªnh.

3.19   t©m ¶o: Lµ ®iÒu kiÖn khi diÖn tÝch quan t©m cña vËt thÓ ®−îc ®Æt lªn trôc nghiªng ë chç giao

nhau cña chïm tia ®iÖn tö víi trôc Êy vµ n»m trong mÆt ph¼ng héi tô.

3.20   mÉu tr¾ng hiÖn tr−êng: Mét hép giÊy läc ®−îc mang ra vÞ trÝ lÊy mÉu, më ra vµ ®ãng l¹i. GiÊy

läc nh− thÕ ®−îc sö dông ®Ó x¸c ®Þnh sè ®Õm phÇn tö nÒn cho phÐp ®o.

3.21   sîi m¶nh: Mét sîi ®¬n ami¨ng kh«ng thÓ chia t¸ch n÷a theo chiÒu dµi thµnh nh÷ng thµnh phÇn

nhá h¬n mµ kh«ng mÊt ®i c¸c tÝnh chÊt hoÆc h×nh d¹ng sîi.

3.22   sîi: Mét h¹t kÐo dµi cã c¸c mÆt song song hoÆc kh«ng c¸ch ®Òu. V× môc ®Ých cña tiªu chuÈn

nµy, sîi ®−îc ®Þnh nghÜa lµ cã tû sè h×nh thÓ b»ng hoÆc lín h¬n 5:1 vµ ®é dµi tèi thiÓu 0,5 µm.

3.23   bã sîi: Mét phÇn tö bao gåm c¸c sîi song song cã ®−êng kÝnh nhá h¬n g¾n däc theo chiÒu dµi

cña sîi.

Mét bã sîi cã thÓ thÓ hiÖn c¸c sîi rÏ ra ë mét hoÆc c¶ hai ®Çu.

3.24   phÇn tö sîi: Mét sîi, hoÆc nhãm c¸c sîi kÕt nèi víi nhau, cã hoÆc kh«ng cã c¸c h¹t kh¸c.

3.25   d¸ng vÎ: D¹ng ph¸t triÓn tinh thÓ ®Æc tr−ng cña mét kho¸ng vËt (hoÆc sù kÕt hîp cña c¸c d¹ng

nµy), kÓ c¶ c¸c ®Æc tr−ng bÊt th−êng kh¸c.

3.26   giíi h¹n ph¸t hiÖn: Nång ®é phÇn tö ami¨ng trong kh«ng khÝ ®−îc tÝnh b»ng phÇn tö/lÝt t−¬ng

®−¬ng víi sè ®Õm 2,99 phÇn tö ami¨ng trong phÐp ph©n tÝch.

3.27   m¹ng: CÊu tróc mµ trong ®ã mét hoÆc nhiÒu sîi hoÆc c¸c bã sîi, ®−îc ¸p g¾n vµo, hoÆc bÞ che

lÊy tõng phÇn bëi mét h¹t ®¬n hoÆc nhãm kÕt nèi c¸c h¹t kh«ng cã x¬ sîi.
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3.28   chØ sè Miller: Mét tËp hîp gåm  ba hoÆc bèn sè nguyªn dïng ®Ó chØ h−íng cña mÆt ph¼ng tinh

thÓ häc liªn quan víi c¸c trôc tinh thÓ.

3.29   sîi t−¬ng ®−¬ng PCM: Mét sîi cã tû sè h×nh d¹ng lín h¬n hoÆc b»ng 3:1 dµi h¬n 5 µm vµ cã

®−êng kÝnh trong kho¶ng 0,2 µm vµ 3,0µm.

3.30   phÇn tö t−¬ng ®−¬ng PCM: Mét phÇn tö sîi cã tû sè h×nh d¹ng lín h¬n hoÆc b»ng 3:1 dµi h¬n

5 µm vµ cã ®−êng kÝnh trong kho¶ng 0,2 µm − 3,0 µm.

3.31   phÇn tö ban ®Çu: Mét phÇn tö sîi lµ mét thùc thÓ riªng biÖt trong h×nh ¶nh cña kÝnh hiÓn vi ®iÖn

tö truyÒn dÉn.

3.32   sù sao chÐp: Qui tr×nh lµm b¶n sao máng hoÆc phiªn b¶n cña bÒ mÆt trong khi chuÈn bÞ tiªu

b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö.

3.33   nhiÔu x¹ ®iÖn tö vïng chän läc: Mét kü thuËt trong hiÓn vi ®iÖn tö khi cÊu tróc tinh thÓ cña mét

vïng nhá cña mÉu ®−îc kh¶o s¸t.

3.34   serpentin: Mét nhãm kho¸ng vËt d¹ng ®¸ th«ng th−êng, cã c«ng thøc danh ®Þnh

Mg3Si2O5(OH)4

3.35   phÇn tö: Sîi ®¬n, bã sîi, ®¸m hoÆc m¹ng.

3.36   tinh thÓ kÐp: Sù xuÊt hiÖn c¸c tinh thÓ cïng lo¹i kÕt nèi víi nhau theo mét h−íng chung ®Æc thï,

nh− vËy c¸c h−íng c©n ®èi víi nhau ®−îc liªn quan theo mét qui t¾c nhÊt ®Þnh.

3.37   sîi  kh«ng t¸ch: Bã sîi ami¨ng ®−êng kÝnh lín kh«ng t¸ch ®−îc ra thµnh c¸c sîi m¶nh thµnh

phÇn hoÆc c¸c sîi.

3.38   trôc vïng tinh thÓ: §−êng hoÆc h−íng tinh thÓ häc qua t©m cña tinh thÓ song song víi c¸c

c¹nh giao nhau cña c¸c mÆt tinh thÓ ®Þnh ra vïng tinh thÓ.

4   Nguyªn t¾c

MÉu bôi trong kh«ng khÝ ®−îc lÊy b»ng c¸ch hót mét thÓ tÝch kh«ng khÝ x¸c ®Þnh qua hoÆc giÊy läc mµng

polycarbonat kÝch th−íc lç mao qu¶n cì lín nhÊt 0,4 µm hoÆc giÊy läc mµng este xenlul« (hoÆc hçn hîp

cña este xenlul« hoÆc xenlul« nitrat) kÝch th−íc lç läc tèi ®a 0,45 µm b»ng mét c¸i b¬m ch¹y b»ng acqui

hoÆc ®iÖn l−íi. C¸c tiªu b¶n TEM ®−îc chuÈn bÞ tõ giÊy läc polycarbonat b»ng c¸ch Ðp mét mµng máng

cacbon vµo bÒ mÆt giÊy läc víi c¸ch bay h¬i ch©n kh«ng. Nh÷ng diÖn tÝch nhá ®−îc c¾t ra tõ giÊy läc ®·

®−îc phñ cacbon ®−îc ®ì trªn l−íi cña tiªu b¶n TEM vµ chÊt liÖu läc bÞ hßa tan hÕt nhê qui tr×nh chiÕt

b»ng dung m«i. Qui tr×nh nµy ®Ó l¹i mµng cacbon máng che kÝn nh÷ng kho¶ng trèng trong l−íi tiªu b¶n

TEM vµ gi÷ mäi h¹t trªn giÊy läc gèc ë vÞ trÝ ban ®Çu cña nã.C¸c giÊy läc este cña xenlul« ®−îc xö lý
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hãa häc ®Ó xãa ®i cÊu tróc lç cña giÊy läc vµ bÒ mÆt cña giÊy ®· xãa bá cÊu tróc lç ®−îc tro hãa trong

plasma oxi ®Ó ®¶m b¶o r»ng tÊt c¶ c¸c h¹t lé ra. Mµng cacbon máng ®−îc lµm bay h¬i lªn bÒ mÆt giÊy

läc vµ c¸c diÖn tÝch nhá ®−îc c¾t ra tõ giÊy läc. C¸c phÇn nµy ®−îc ®ì trªn l−íi tiªu b¶n TEM vµ chÊt

liÖu läc bÞ hoµ tan hÕt bëi qui tr×nh chiÕt b»ng dung m«i.

C¸c l−íi tiªu b¶n TEM tõ mét trong hai ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ ®−îc kiÓm tra ë c¶ ®é phãng ®¹i cao vµ

thÊp ®Ó kiÓm tra xem chóng cã phï hîp cho phÐp ph©n tÝch kh«ng tr−íc khi thùc hiÖn ®Õm sè l−îng c¸c

phÇn tö trªn c¸c khe hë cña l−íi ®−îc chän mét c¸ch ngÉu nhiªn. Trong phÐp ph©n tÝch TEM, nhiÔu x¹

®iÖn tö ®−îc sö dông ®Ó kiÓm tra cÊu tróc tinh thÓ cña sîi vµ thµnh phÇn nguyªn tè cña nã ®−îc x¸c

®Þnh b»ng phÐp ph©n tÝch tia X ph©n t¸n n¨ng l−îng (EDXA). V× mét sè lý do, kh«ng thÓ nhËn d¹ng mçi

sîi mét c¸ch râ rµng, vµ c¸c sîi ®−îc ph©n lo¹i theo c¸c kü thuËt dïng ®Ó nhËn d¹ng chóng. Mét m·

®¬n gi¶n ®−îc sö dông ®Ó ghi l¹i c¸ch thøc ®−îc ph©n lo¹i ®èi víi mçi sîi. Qui tr×nh ph©n lo¹i trªn c¬ së

kiÓm tra lÇn l−ît vÒ h×nh th¸i häc, mÉu nhiÔu x¹ ®iÖn tö cho vïng ®· chän, vµ c¸c phÐp ph©n tÝch ®Þnh

tÝnh vµ ®Þnh l−îng b»ng tia X ph©n t¸n n¨ng l−îng. Sù kh¼ng ®Þnh d¹ng chrysotil chØ ®−îc thùc hiÖn nhê

ph©n tÝch ®Þnh l−îng b»ng ED, vµ sù kh¼ng ®Þnh amphibol chØ ®−îc lµm nhê ph©n tÝch ®Þnh l−îng b»ng

EDXA vµ ph©n tÝch ®Þnh l−îng b»ng ED däc trôc tinh thÓ.

Ngoµi c¸c sîi riªng rÏ, mÉu kh«ng khÝ xung quanh th−êng chøa nhiÒu khèi sîi phøc t¹p h¬n cã hoÆc

kh«ng cã c¸c h¹t kh¸c kÌm theo. Mét vµi h¹t lµ hîp phÇn cña c¸c sîi ami¨ng víi c¸c kho¸ng chÊt kh¸c.

C¸c sîi riªng lÎ vµ c¸c phÇn tö phøc t¹p h¬n ®−îc quy cho lµ “c¸c phÇn tö ami¨ng“. Mét hÖ thèng m·

®−îc sö dông ®Ó ghi l¹i lo¹i phÇn tö sîi vµ cung cÊp m« t¶ tèi −u cña mçi phÇn tö phøc t¹p nµy. Hai m·

lo¹i bá yªu cÇu gi¶i thÝch d÷ liÖu ®Õm phÇn tö tõ ng−êi soi kÝnh vµ cho phÐp ®¸nh gi¸ mµ kh«ng ®ßi hái

kiÓm tra l¹i c¸c tiªu b¶n TEM. Mét vµi møc ®é cña phÐp ph©n tÝch ®−îc qui ®Þnh, c¸c møc ®é cao h¬n

t¹o ra sù tiÕp cËn tØ mØ h¬n ®Ó nhËn diÖn c¸c sîi. Qui tr×nh cho phÐp mét chuÈn cø tèi thiÓu cÇn thiÕt ®Ó

nhËn diÖn sîi ®−îc x¸c ®Þnh trªn c¬ së cña sù hiÓu biÕt tr−íc ®©y hoÆc kh«ng cÇn mÉu riªng. Sau ®ã

mäi cè g¾ng ®−îc lµm ®Ó ®¹t ®−îc chuÈn cø tèi thiÓu nµy cho mçi sîi vµ møc ®é cña kÕt qu¶ ®−îc ghi

l¹i cho mçi sîi. ChiÒu dµi vµ ®é réng cña tÊt c¶ c¸c phÇn tö vµ sîi ®· ph©n lo¹i ®−îc ghi l¹i. Sè phÇn tö

ami¨ng t×m thÊy trªn diÖn tÝch ®· biÕt cña mÉu kÝnh hiÓn vi, cïng víi thÓ tÝch kh«ng khÝ t−¬ng ®−¬ng

®−îc läc qua diÖn tÝch nµy ®−îc sö dông  ®Ó tÝnh to¸n nång ®é c¸c phÇn tö sîi ami¨ng trong kh«ng

khÝ/lÝt kh«ng khÝ.
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5   Ký hiÖu cña ®¬n vÞ vµ c¸c ch÷ viÕt t¾t

5.1   Ký hiÖu ®¬n vÞ (xem TCVN 5967: 1995/ISO 4226 vµ ISO Handbook sè 2)

eV =  Electron von;

kV =  kilovon;

l/min = lÝt/phót;

µg = microgam (10-6 gram);

µm = micromet (10-6 met);

nm = nanomet (10-9 met).

W = oat;

5.2   Ch÷ viÕt t¾t

DMF Dimethylformamid

DE NhiÔu x¹ ®iÖn tö

EDXA PhÐp ph©n tÝch tia X ph©n t¸n n¨ng l−îng

FWHM Toµn bé chiÒu réng, tèi ®a mét nöa

HEPA H¹t hiÖu suÊt cao tuyÖt ®èi

MEC Hçn hîp este cña xenlul«

PC Polycacbonat

PMC KÝnh hiÓn vi quang häc t−¬ng ph¶n pha

SAED NhiÔu x¹ ®iÖn tö ë diÖn tÝch ®−îc chän lùa

SEM KÝnh hiÓn vi ®iÖn tö quÐt

STEM KÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn quÐt

TEM KÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn

UICC Héi chèng Ung th− quèc tÕ.

6   Thuèc thö

Trong khi ph©n tÝch (trõ nh÷ng qui ®Þnh kh¸c), chØ sö dông c¸c hãa chÊt lo¹i ph©n tÝch ®· ®−îc c«ng

nhËn vµ n−íc (6.1).

C¶nh b¸o: sö dông c¸c thuèc thö ph¶i phï hîp víi c¸c qui ®Þnh vÒ an toµn vµ søc kháe t−¬ng

øng.

6.1   n−íc, kh«ng cã sîi
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Ph¶i sö dông nguån cÊp n−íc míi ch−ng cÊt, kh«ng cã sîi hoÆc c¸c nguån n−íc kh¸c kh«ng cã sîi,

kh«ng cã pyrogen (kh«ng cã sunfua).

6.2   Chloroform, lo¹i ph©n tÝch ®−îc ch−ng cÊt trong b×nh thuû tinh, b¶o qu¶n víi 1% (thÓ tÝch/thÓ tÝch)

etanol.

6.3   1-Methyl 2-pyrrolidone

6.4   Dimethylformamide

6.5   Axit axªtic b¨ng

6.6   Axªton

7   C¸c thiÕt bÞ

7.1   LÊy mÉu kh«ng khÝ −  ThiÕt bÞ vµ vËt t− tiªu hao

7.1.1   Hép ®ùng giÊy läc

Ph¶i sö dông c¸c thiÕt bÞ quan tr¾c hiÖn tr−êng, bao gåm hép 3 bé phËn ®−êng kÝnh 25 mm − 50 mm cã

chôp mµ h×nh chiÕu nhá h¬n 2 cm tr−íc bÒ mÆt giÊy läc sÏ ®−îc dïng ®Ó lÊy mÉu. Hép ph¶i ®−îc cµi

®Æt giÊy läc polycacbonat lç mao qu¶n tèi ®a 0,4 µm hoÆc hçn hîp este xenlul« hoÆc xenlul« nitrat víi

cì lç tèi ®a 0,45 µm. GiÊy läc ph¶i ®−îc ®ì b»ng giÊy läc este xenlul« cì lç läc 5 µm hoÆc b»ng giÊy läc

xenlul« nitrat, vµ ®−îc ®ì b»ng miÕng ®Öm xenlul«. Khi ®· ®Æt giÊy läc vµo, ph¶i dïng b¨ng xenlul« ®µn

håi hoÆc b¨ng dÝnh ®Ó tr¸nh sù dß khÝ. Ph¶i chó ý ®Ó ®¶m b¶o r»ng c¸c giÊy läc ®−îc kÑp chÆt trong

côm sao cho kh«ng x¶y ra t×nh tr¹ng rß khÝ ra xung quanh giÊy läc.

C¸c giÊy läc ®¹i diÖn tõ l« giÊy läc ph¶i ®−îc ph©n tÝch nh− ®−îc qui ®Þnh trong phÇn 9.7 ®Ó xem sù cã

mÆt cña c¸c phÇn tö ami¨ng tr−íc khi bÊt kú giÊy läc nµo ®−îc sö dông ®Ó thu mÉu kh«ng khÝ .

7.1.2   B¬m lÊy mÉu

B¬m lÊy mÉu ph¶i cã tèc ®é dßng ®ñ ®¹t ®−îc ®é nhËy ph©n tÝch mong muèn. Tèc ®é bÒ mÆt qua giÊy

läc ph¶i n»m gi÷a kho¶ng 4,0 cm/s vµ 25,0 cm/s. B¬m lÊy mÉu ®−îc sö dông ph¶i t¹o ®−îc dßng khÝ æn

®Þnh qua giÊy läc, vµ ph¶i duy tr× tèc ®é dßng thÓ tÝch ban ®Çu trong ph¹m vi dao ®éng ± 10 % trong suèt

giai ®o¹n lÊy mÉu. Mét m¸y b¬m dßng khÝ kh«ng ®æi hoÆc ®−îc kiÓm so¸t b»ng lç giíi h¹n ®¸p øng

®−îc nh÷ng yªu cÇu nµy. Ph¶i sö dông èng mÒm ®Ó nèi hép giÊy läc víi b¬m lÊy mÉu.

CÇn cã ph−¬ng tiÖn ®Ó hiÖu chuÈn tèc ®é dßng cña mçi b¬m.
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7.1.3   Gi¸ ®ì

Ph¶i dïng mét gi¸ ®Ó gi÷ hép giÊy läc ë ®é cao mong muèn ®Ó lÊy mÉu vµ t¸ch rêi khái ¶nh h−ëng do

rung cña b¬m (7.1.2).

7.1.4   L−u l−îng kÕ cã kho¶ng biÕn ®æi ®−îc

CÇn mét l−u l−îng kÕ cã ph¹m vi kho¶ng tõ 1 lÝt/phót − 10 lÝt/phót ®Ó hiÖu chuÈn hÖ thèng lÊy mÉu

kh«ng khÝ.

L−u l−îng kÕ ph¶i ®−îc lµm s¹ch tr−íc khi dïng ®Ó tr¸nh mang sîi ami¨ng nhiÔm bÈn tõ l−u l−îng kÕ

sang mÉu ®ang ®−îc lÊy.

7.2   Phßng thÝ nghiÖm chuÈn bÞ tiªu b¶n

Ami¨ng, ®Æc biÖt lµ chrysotil, cã mÆt víi nh÷ng l−îng rÊt kh¸c nhau trong c¸c hãa chÊt phßng thÝ

nghiÖm. NhiÒu vËt liÖu x©y dùng còng chøa sè l−îng ami¨ng ®¸ng kÓ hoÆc c¸c sîi kho¸ng kh¸c cã thÓ

g©y nhiÔu phÐp ph©n tÝch nÕu chóng t×nh cê ®−îc ®−a vµo trong khi chuÈn bÞ tiªu b¶n. Mét ®iÒu quan

träng lµ ph¶i b¶o ®¶m r»ng, sù nhiÔm bÈn c¸c tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn do bÊt cø sîi

ami¨ng nµo tõ bªn ngoµi ph¶i ®−îc gi¶m ®Õn møc thÊp nhÊt trong khi chuÈn bÞ mÉu. V× thÕ mµ tÊt c¶

c¸c b−íc chuÈn bÞ tiªu b¶n ph¶i thùc hiÖn trong mét m«i tr−êng mµ sù nhiÔm bÈn mÉu lµ nhá nhÊt. Yªu

cÇu c¬ b¶n cña phßng thÝ nghiÖm chuÈn bÞ mÉu lµ x¸c ®Þnh mÉu tr¾ng ph¶i thu ®−îc kÕt qu¶ ®¸p øng

c¸c yªu cÇu ®· chØ ra trong phÇn 9.7. ThiÕt bÞ tèi thiÓu ®−îc coi lµ phï hîp víi sù chuÈn bÞ tiªu b¶n kÝnh

hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn lµ tñ hót dßng ch¶y víi ¸p lùc d−¬ng. Tuy nhiªn, ®· x¸c ®Þnh ®−îc r»ng tiÕn

hµnh c«ng viÖc trong khi chuÈn bÞ tiªu b¶n d−êng nh− lµ quan träng h¬n viÖc c¸c ph−¬ng tiÖn thao t¸c

trong sö dông ®−îc gi÷ s¹ch sÏ. Sù chuÈn bÞ c¸c mÉu chØ ®−îc thùc hiÖn sau khi c¸c gi¸ trÞ mÉu tr¾ng

cã thÓ chÊp nhËn ®· ®−îc chøng minh.

Chó thÝch 1 − Khuyªn r»ng c¸c ho¹t ®éng liªn quan ®Õn sù thao t¸c c¸c mÉu ami¨ng xèp kh«ng nªn thùc

hiÖn trong cïng mét khu vùc nh− chuÈn bÞ tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn bëi v× kh¶ n¨ng nhiÔm

bÈn c¸c tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn.

7.3   ThiÕt bÞ ®Ó ph©n tÝch

7.3.1   KÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn

Ph¶i sö dông lo¹i TEM ho¹t ®éng ë ®iÖn thÕ t¨ng 80 kV tíi 120 kV víi ®é ph©n gi¶i tèt h¬n 1 nm vµ

ph¹m vi ®é phãng ®¹i xÊp xØ × 300 ®Õn × 100 000 .

Kh¶ n¨ng thu ®−îc ®é phãng ®¹i mµn h×nh trùc tiÕp kho¶ng ×100 000 lµ cÇn thiÕt ®Ó kiÓm tra h×nh th¸i

häc cña sîi, ®é phãng ®¹i nµy cã thÓ thu ®−îc b»ng sù phãng ®¹i quang häc bæ sung ¶nh mµn h×nh qua

c¸ch dïng hai m¾t kÝnh nÕu nh− kh«ng thÓ thu ®−îc mét c¸ch trùc tiÕp. Nã còng ®ßi hái lµ mµn h×nh ®Ó

nh×n cña kÝnh hiÓn vi ®−îc hiÖu chuÈn sao cho chiÒu dµi vµ chiÒu réng h×nh ¶nh sîi xuèng ®Õn 1 mm

vÉn cã thÓ ®o ®−îc mçi khi t¨ng lªn 1 mm, kh«ng phô thuéc vµo h−íng cña h×nh ¶nh. Yªu cÇu nµy
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th−êng ®−îc ®¸p øng th«ng qua sö dông mµn huúnh quang cã c¸c b−íc hiÖu chuÈn ë d¹ng vßng trßn

nh− tr×nh bµy ë h×nh 1.

H×nh 1− VÝ dô vÒ ghi dÊu hiÖu chuÈn lªn mµn h×nh TEM

§Ó gãc Bragg nhá h¬n 0,01 rad, th× kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn ph¶i cã kh¶ n¨ng thùc hiÖn nhiÔu x¹

®iÖn tö tõ diÖn tÝch 0,6 µm2 hoÆc nhá h¬n ®−îc chän tõ h×nh ¶nh héi tô ë ®é phãng ®¹i mµn h×nh

x 20 000. Yªu cÇu tÝnh n¨ng nµy x¸c ®Þnh sù ph©n biÖt tèi thiÓu gi÷a c¸c h¹t mµ c¸c h×nh nhiÔu x¹ ®iÖn

tö ®éc lËp cã thÓ thu ®−îc tõ mçi h¹t. NÕu SAED ®−îc sö dông, hiÖu suÊt cña mét thiÕt bÞ cô thÓ th−êng

®−îc tÝnh to¸n b»ng ph−¬ng tr×nh sau

A
D
M

CS= × +0 7854 2000 3 2, ( )θ
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trong ®ã

A     lµ diÖn tÝch SAED hiÖu dông tÝnh b»ng µm2 ;

D     lµ ®−êng kÝnh tÝnh b»ng µm cña khÈu ®é SAED;

M     lµ ®é phãng ®¹i cña vËt kÝnh;

CS    lµ hÖ sè quang sai cÇu tÝnh b»ng mm cña vËt kÝnh ;

θ      lµ gãc Bragg yªu cÇu tèi ®a, tÝnh b»ng rad.

Kh«ng thÓ gi¶m v« h¹n diÖn tÝch SAED hiÖu dông b»ng c¸ch sö dông c¸c thiÕt bÞ cã khÈu ®é SAED nhá

dÇn v× cã giíi h¹n c¬ b¶n ®−îc Ên ®Þnh bëi hÖ sè quang sai cÇu cña vËt kÝnh .

NÕu phÐp ph©n tÝch ED trôc tinh thÓ ®−îc thùc hiÖn, th× TEM ph¶i lång thªm mét gi¸ cã th−íc ®o gãc

cho phÐp tiªu b¶n TEM

a)   xoay trßn 360o kÕt hîp víi ®é nghiªng Ýt nhÊt + 30o tíi − 30o xung quanh mét trôc trong mÆt ph¼ng

cña tiªu b¶n; hoÆc

b)   ®é nghiªng Ýt nhÊt + 30o tíi − 30o xung quanh hai trôc vu«ng gãc trong mÆt ph¼ng cña tiªu b¶n .

PhÐp ph©n tÝch ®−îc tiÕn hµnh rÊt thuËn lîi nÕu th−íc ®o gãc cho phÐp nghiªng vµo trung t©m mÆc dï

®iÒu nµy kh«ng ph¶i lµ c¬ b¶n. NÕu EDXA vµ ED däc trôc tinh thÓ lµ cÇn trªn cïng sîi th× th−íc ®o gãc

ph¶i lµ lo¹i cho phÐp ®é nghiªng tiªu b¶n vµ sù thu nhËn cña quang phæ EDXA kh«ng lµm thay ®æi bé

phËn gi÷ tiªu b¶n.

TEM ph¶i cã mét hÖ thèng thÊu kÝnh tô quang vµ chiÕu s¸ng cã kh¶ n¨ng ghÐp mét ®Çu dß ®iÖn tö

®−êng kÝnh < 250 nm.

Chó thÝch 2 − Khuyªn dïng mét bÉy chèng nhiÔm bÈn xung quanh tiªu b¶n nÕu tÝnh n¨ng ®−îc yªu cÇu

cña dông cô vÉn cã thÓ ®¹t ®−îc.

7.3.2   M¸y ph©n tÝch tia X ph©n t¸n n¨ng l−îng

TEM ph¶i ®−îc trang bÞ cïng víi m¸y ph©n tÝch tia X ph©n t¸n n¨ng l−îng cã kh¶ n¨ng ®¹t ®−îc ®é

ph©n gi¶i tèt h¬n 180 eV (FWHM) trªn MnKα. V× tÝnh n¨ng cña sù kÕt hîp ®¬n lÎ TEM víi c¸c thiÕt bÞ

EDXA phô thuéc vµo mét sè yÕu tè h×nh häc, tÝnh n¨ng cÇn thiÕt cña sù kÕt hîp gi÷a TEM vµ m¸y ph©n

tÝch tia X ®−îc x¸c ®Þnh theo c−êng ®é tia X ®−îc ®o thu ®−îc tõ sîi ®−êng kÝnh nhá, sö dông ®−êng

kÝnh chïm tia ®iÖn tö ®· biÕt. C¸c ®Çu dß tia X tr¹ng th¸i r¾n kÐm nhËy nhÊt ë vïng n¨ng l−îng thÊp, vµ

v× thÕ phÐp ®o Na trong crocidolit ph¶i lµ chuÈn cø tÝnh n¨ng. Sù kÕt hîp kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö vµ m¸y

ph©n tÝch tia X sÏ thu ®−îc, trong c¸c ®iÒu kiÖn ph©n tÝch hµng ngµy, mét tèc ®é ®Õm pic hîp thµnh

NaKα trõ ®i nÒn lín h¬n 1 lÇn ®Õm/gi©y (cps) tõ 1 sîi crocidolite UICE ®−êng kÝnh 50 nm hoÆc nhá h¬n,

khi ®−îc chiÕu bëi mét ®Çu dß ®iÖn tö ®−êng kÝnh 250 nm hoÆc nhá h¬n ë thÕ n¨ng t¨ng tèc 80 kV. Tû

sè pic/nÒn ®èi víi phÐp thö tÝnh n¨ng nµy sÏ v−ît qu¸ 1,0.

M¸y EDXA ph¶i cung cÊp gi¸ trÞ ®Ó trõ nÒn, nhËn d¹ng c¸c pic nguyªn tè vµ sù tÝnh to¸n c¸c diÖn tÝch

pic ®· trõ nÒn.

7.3.3   M¸y tÝnh
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C¸c tÝnh to¸n sè häc lÆp l¹i nhiÒu lÇn lµ cÇn thiÕt vµ ®iÒu n¸y cã thÓ ®−îc thùc hiÖn mét c¸ch thuËn tiÖn

b»ng c¸c ch−¬ng tr×nh m¸y vi tÝnh t−¬ng ®èi ®¬n gi¶n. §Ó ph©n tÝch c¸c phÐp ®o mÉu ED trôc tinh thÓ th×

m¸y tÝnh cã bé nhí phï hîp lµ cÇn ®Ó chøa c¸c ch−¬ng tr×nh liªn quan phøc t¹p h¬n.

7.3.4   M¸y tro hãa plasma

§Ó chuÈn bÞ c¸c tiªu b¶n TEM tõ c¸c giÊy läc MEC mét m¸y tro hãa plasma víi n¨ng l−îng tÇn sè radio

c«ng suÊt 50 W hoÆc cao h¬n, ph¶i ®−îc sö dông ®Ó tro hãa bÒ mÆt cña c¸c giÊy läc MEC ®· xãa bá

l−íi läc. M¸y tro hãa ph¶i ®−îc cung cÊp dßng oxi ®−îc kiÓm so¸t vµ ph¶i ®−îc ®iÒu chØnh, nÕu cÇn

thiÕt, dïng mét c¸i van ®Ó kiÓm so¸t tèc ®é cña ®−êng dÉn khÝ vµo sao cho sù n¹p khÝ nhanh kh«ng g©y

nhiÔu lo¹n c¸c h¹t trªn bÒ mÆt cña giÊy läc sau b−íc tro kh¾c hãa.

Chó thÝch 3 − Khuyªn r»ng c¸c giÊy läc nªn ®−îc g¾n víi nguån oxi vµ ®−êng n¹p kh«ng khÝ.

7.3.5   M¸y phñ ch©n kh«ng

Mét m¸y phñ ch©n kh«ng cã thÓ t¹o ra ch©n kh«ng tèt h¬n 0,013 Pa ph¶i ®−îc sö dông ®Ó l¾ng ®äng

ch©n kh«ng cacbon trªn c¸c giÊy läc mµng.

CÇn gi¸ ®ì mÉu ®Ó cho tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi b»ng thuû tinh ®−îc xoay liªn tôc trong qui tr×nh tÈm phñ.

Chó thÝch 4 − Mét c¬ cÊu cho phÐp tiªu b¶n quay ë ®é nghiªng mét gãc xÊp xØ 45o trong qui tr×nh tÈm phñ

®−îc khuyÕn nghÞ ¸p dông. Mét bÉy l¹nh nit¬ láng ë trªn b¬m khuÕch t¸n cã thÓ sö dông ®Ó gi¶m thiÓu

kh¶ n¨ng nhiÔm bÈn bÒ mÆt giÊy läc do dÇu tõ hÖ thèng b¬m. M¸y phñ ch©n kh«ng còng cã thÓ ®−îc sö

dông ®Ó l¾ng mµng máng b»ng vµng hoÆc b»ng vËt liÖu chuÈn kh¸c, khi cÇn coi nh− lµ mét sù hiÖu chuÈn

néi bé cña c¸c m« h×nh ED trªn c¸c tiªu b¶n TEM.

7.3.6   M¸y phun phñ

Mét m¸y phun phñ cã ®èi catot b»ng vµng ®−îc sö dông ®Ó l¾ng vµng lªn tiªu b¶n TEM nh− mét sù hiÖu

chuÈn tæ hîp cña c¸c m« h×nh nhiÔu x¹ ®iÖn tö. Mét sè chÊt liÖu hiÖu chuÈn kh¸c còng ®−îc chÊp nhËn.

Kinh nghiÖm chØ ra r»ng m¸y phun phñ cho phÐp kiÓm so¸t tèt h¬n ®é dµy cña vËt liÖu hiÖu chuÈn.

7.3.7   §Üa röa dung m«i (§Üa röa Jaffe)

Môc ®Ých cña ®Üa röa Jaffe lµ cho phÐp hßa tan chÊt läc polyme trong lóc ®Ó l¹i nguyªn vÑn mµng máng

cacbon bay h¬i ®Ó gi÷ c¸c sîi vµ c¸c h¹t kh¸c tõ bÒ mÆt giÊy läc.

Mét ®Üa mÉu röa thÝch hîp cho c¸c dung m«i vµ chÊt liÖu läc kh¸c nhau ®−îc chØ ra ë h×nh 2. Nãi chung

hoÆc chloroform hoÆc 1-methyl-2-pyrrolidon ®−îc sö dông ®Ó hßa tan giÊy läc polycacbonat vµ

dimethylformamid hoÆc axªt«n ®−îc sö dông ®Ó hßa tan MEC hoÆc giÊy läc xenlul« nitrat. Tèc ®é bay

h¬i cao h¬n cña chloroform vµ axªton ®ßi hái dïng ®Üa chøa ®−îc tõ 10 − 50 ml dung m«i ®−îc sö dông,

vµ cã thÓ cÇn thiÕt bæ xung thªm trong qu¸ tr×nh thùc hiÖn. Dimethylformamid vµ 1-methyl-2-pyrrolidon

cã ¸p suÊt bay h¬i thÊp h¬n vµ thÓ tÝch dung m«i nhá h¬n nhiÒu cã thÓ nªn ®−îc sö dông. KhuyÕn nghÞ

r»ng tÊt c¶ c¸c ®Üa röa ®−îc sö dông trong tñ hèt, vµ khi c¸c tiªu b¶n kh«ng ®−îc ®−a vµo hoÆc lÊy ra

th× n¾p ®Üa petri ph¶i ®Ëy l¹i trong khi hoµ tan dung m«i. §Üa röa ph¶i ®−îc lµm s¹ch tr−íc khi sö dông

cho mçi mét nhãm tiªu b¶n .
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7.3.8   M¸y röa ng−ng tô

§Ó sù hßa tan nhanh h¬n chÊt läc polyme hoÆc nÕu gÆp khã kh¨n khi hßa tan chÊt läc polyme th× sö

dông m¸y röa ng−ng tô bao gåm mét b×nh cæ hÑp bé phËn ng−ng tô vµ bé cét lµm l¹nh, cã líp vá ®un

nãng vµ ph−¬ng tiÖn ®Ó kiÓm so¸t nhiÖt ®é. Mét bé röa phï hîp chØ ra ë h×nh 3, sö dông hoÆc axªton,

hoÆc chloroform lµm dung m«i, tuú theo lo¹i giÊy läc.

7.3.9   M¸y lµm Êm tiªu b¶n hoÆc lß lµm nãng tiªu b¶n

Sö dông hoÆc m¸y lµm Êm tiªu b¶n TEM hoÆc lµ lß ®Ó ®èt nãng c¸c tiªu b¶n trong khi chuÈn bÞ c¸c tiªu

b¶n TEM tõ MEC hoÆc giÊy läc xenlul« nitrat. Nã ®ßi hái duy tr× nhiÖt ®é ë 65 − 70oC.

7.3.10   Thïng siªu ©m

Sö dông mét thïng siªu ©m ®Ó lµm s¹ch c¸c dông  cô dïng cho c«ng viÖc chuÈn bÞ tiªu b¶n TEM.

7.3.11   Phiªn b¶n l−íi cacbon

Mét phiªn b¶n l−íi cacbon cã kho¶ng 2 000 ®−êng song song/mm ph¶i ®−îc sö dông ®Ó hiÖu chuÈn ®é

phãng ®¹i cña TEM.

7.3.12   C¸c l−íi tiªu b¶n chuÈn cho EDXA

C¸c l−íi tiªu b¶n TEM ®−îc chuÈn bÞ tõ sù ph©n t¸n c¸c vËt liÖu hiÖu chuÈn lµ cÇn ®Ó hiÖu chØnh hÖ

thèng EDXA. Mét vµi vËt liÖu hiÖu chuÈn lµ riebeckit, chrysotil, haloysit, phlogopit, wollastonit vµ

bustamit. ChÊt ®−îc dïng ®Ó hiÖu chuÈn hÖ thèng EDXA ®èi víi Na ph¶i ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch dïng

l−íi TEM b»ng vµng.

7.3.13   M¸y lµm nhän thanh cacbon

Sö dông nh÷ng thanh cacbon cã chç th¾t hoÆc t−¬ng ®−¬ng cho phÐp cacbon ®−îc bay h¬i lªn c¸c giÊy

läc víi sù ®un nãng Ýt nhÊt.
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Chó thÝch − Dung m«i ®−îc thªm vµo cho ®Õn khi mÆt dung m«i trong ®Üa tiÕp xóc víi mÆt d−íi cña

gi¸ b»ng l−íi thÐp kh«ng rØ.

H×nh 2 − VÝ dô vÒ thiÕt kÕ dông cô röa dung m«i (Dông cô röa Jaffe)

H×nh 3 − VÝ dô vÒ thiÕt kÕ dông cô röa ng−ng tô
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7.3.14   Micropipet ®Çu dïng mét lÇn

Mét micropipet ®Çu dïng mét lÇn cã thÓ chuyÓn mét thÓ tÝch xÊp xØ 30 µl lµ cÇn thiÕt cho c«ng viÖc

chuÈn bÞ c¸c l−íi tiªu b¶n TEM tõ c¸c giÊy läc MEC.

7.4   C¸c vËt t− tiªu hao

7.4.1   L−íi kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö b»ng ®ång

L−íi TEM b»ng ®ång cã m¾t 200 l−íi ®−îc khuyÕn nghÞ. L−íi mµ cã c¸c « l−íi cïng kÝnh th−íc nh− vËy

®¸p øng yªu cÇu ®· chØ ra ë phÇn 9.6.2 ph¶i ®−îc chän.

§Ó dÔ t¸i ®Þnh vÞ cña tõng « l−íi riªng biÖt v× môc ®Ých ®¶m b¶o chÊt l−îng, nªn sö dông l−íi cã ®¸nh sè

hoÆc ®¸nh dÊu theo vÇn ch÷ c¸i c¸c « l−íi.

7.4.2   L−íi kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö b»ng vµng

L−íi TEM b»ng vµng cã m¾t 200 l−íi ®−îc khuyÕn nghÞ ®Ó g¾n c¸c tiªu b¶n TEM, khi c¸c phÐp ®o Na

®−îc yªu cÇu trong qui tr×nh nhËn d¹ng sîi. C¸c l−íi cã c¸c « l−íi ®ång kÝch th−íc nh− vËy chóng ®¸p

øng yªu cÇu chØ ra ë phÇn 9.6.2 ph¶i ®−îc chän ®Ó thuËn lîi cho ®Æt l¹i vÞ trÝ cña « l−íi riªng biÖt v× môc

®Ých ®¶m b¶o chÊt l−îng, nªn sö dông c¸c l−íi cã ®¸nh sè hoÆc the vÇn ch÷ c¸i cña c¸c « l−íi.

7.4.3   §iÖn cùc thanh cacbon

C¸c thanh cacbon tinh chÊt vÒ mÆt quang phæ ph¶i ®−îc sö dông trong m¸y bay h¬i ch©n kh«ng (7.3.5)

trong khi tÈm phñ giÊy läc b»ng cacbon.

7.4.4   C¸c dông cô kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö th«ng th−êng vµ vËt dông kh¸c

C¸c kÑp ®Çu nhän, c¸n dao mæ vµ l−ìi, c¸c phiÕn kÝnh kÝnh hiÓn vi, b¨ng dÝnh cã vá hai mÆt, v¶i máng,

d©y vµng, sîi vonfram vµ c¸c dông cô th«ng th−êng kh¸c ®−îc yªu cÇu.

7.4.5   C¸c mÉu ami¨ng ®èi chøng

§Ó chuÈn bÞ c¸c tiªu b¶n TEM ®èi chøng cña c¸c kho¸ng ami¨ng c¬ b¶n th× ph¶i lµ c¸c mÉu ami¨ng. Bé

UICC cña c¸c kho¸ng lµ phï hîp cho môc ®Ých nµy.

8   Thu thËp mÉu kh«ng khÝ

§é nhËy phÐp ph©n tÝch mong muèn lµ mét th«ng sè ph¶i ®−îc ®Æt ra cho phÐp ph©n tÝch tr−íc khi thu

thËp mÉu. Nã ®−îc ®Þnh nghÜa nh− lµ nång ®é phÇn tö t−¬ng øng víi sù ph¸t hiÖn mét phÇn tö trong

phÐp ph©n tÝch.

§èi víi ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ tiªu b¶n TEM cña c¸c ph−¬ng ph¸p truyÒn dÉn trùc tiÕp, th× ®é nhËy cña

phÐp ph©n tÝch lµ hµm sè cña thÓ tÝch kh«ng khÝ ®· lÊy, diÖn tÝch hiÖu dông cña giÊy läc thu mÉu vµ diÖn

tÝch tiªu b¶n TEM trªn ®ã c¸c phÇn tö ®−îc ®Õm. NÕu tæng sè c¸c møc ®é bôi trong kh«ng khÝ lµ cao,

cÇn thiÕt ngõng lÊy mÉu tr−íc khi ®¹t ®−îc thÓ tÝch yªu cÇu ®−îc lÊy. NÕu x¶y ra tr−êng hîp nµy, ®é

nhËy ph©n tÝch yªu cÇu chØ cã thÓ ®¹t ®−îc b»ng c¸ch ®Õm c¸c phÇn tö trªn nhiÒu « l−íi hoÆc b»ng



TCVN 6502 : 1999

18

nång ®é cã lùa chän cña phÇn tö ami¨ng khi dïng kü thuËt chuÈn bÞ tiªu b¶n TEM gi¸n tiÕp. Chän tèc

®é lÊy mÉu vµ thêi gian lÊy mÉu ®Ó cã ®é nhËy ph©n tÝch yªu cÇu nh− ®· m« t¶ chi tiÕt ë b¶ng 1. Tr−íc

khi c¸c mÉu kh«ng khÝ ®−îc thu thËp, ph¶i ph©n tÝch c¸c giÊy läc ch−a qua sö dông nh− m« t¶ trong

phÇn 9.7 ®Ó x¸c ®Þnh sè phÇn tö ami¨ng trung b×nh cho c¸c giÊy läc tr¾ng.

C¸c mÉu kh«ng khÝ ph¶i ®−îc thu thËp b»ng c¸ch sö dông c¸c hép giÊy läc (7.1.1). Trong lóc lÊy mÉu

hép giÊy läc ph¶i ®−îc ®ì trªn mét gi¸ (7.1.3) c¸ch xa c¸c rung ®éng cña b¬m (7.1.2). Hép ph¶i gi÷

quay mÆt xuèng d−íi ë ®é cao xÊp xØ 1,5 − 2 m trªn møc mÆt ®Êt hoÆc sµn nhµ vµ ph¶i nèi víi b¬m

b»ng mét èng mÒm.

§o tèc ®é dßng lÊy mÉu ë phÇn tr−íc hép, c¶ lóc ®Çu vµ cuèi giai ®o¹n lÊy mÉu. Dïng mét l−u l−îng kÕ

®· hiÖu chuÈn (7.1.4) g¾n t¹m thêi víi ®Çu vµo cña hép. Gi¸ trÞ trung b×nh cña hai phÐp ®o nµy ®−îc sö

dông ®Ó tÝnh tæng thÓ tÝch kh«ng khÝ ®· lÊy mÉu.

C¸c ch−¬ng tr×nh c¬ b¶n ®Ó quan tr¾c c¸c nguån ami¨ng trong kh«ng khÝ cña m«i tr−êng ®−îc m« t¶ ë

phô lôc G. Sau khi lÊy mÉu ph¶i ®Ëy n¾p hép l¹i vµ ®ãng gãi hép víi mÆt giÊy läc h−íng lªn trªn ®Ó ®−a

vÒ phßng thÝ nghiÖm. C¸c giÊy läc tr¾ng hiÖn tr−êng còng ph¶i ®−a vµo nh− ®· qui ®Þnh ë phÇn 9.7 vµ

tu©n theo qui tr×nh ph©n tÝch cïng víi c¸c mÉu.

Chó thÝch

5)   Trong b¶ng 1, mét diÖn tÝch giÊy läc thu ®−îc 3,85 mm2 ®−îc gi¶ thiÕt, vµ c¸c « l−íi TEM ®−îc cho lµ

85 mm2 . Giíi h¹n ph¸t hiÖn ®−îc x¸c ®Þnh khi giíi h¹n tin cËy trªn cña ph©n bè Poisson lµ 95 % cho mét

sè ®Õm 0 phÇn tö. Trong tr−êng hîp kh«ng cã nÒn, gi¸ trÞ nµy b»ng 2,99 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch. C¸c nÒn

mµ kh¸c 0 trong khi ph©n tÝch c¸c giÊy läc tr¾ng sÏ gi¶m giíi h¹n ph¸t hiÖn.

6)   §é nh¹y ph©n tÝch S, ®−îc biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö/lÝt, ®−îc tÝnh to¸n b»ng c¸ch sö dông ph−¬ng

tr×nh sau

S
A
kA V

f

g

=

trong ®ã

Af    lµ diÖn tÝch ho¹t ®éng tÝnh b»ng milimÐt vu«ng cña giÊy läc lÊy mÉu;

Ag   lµ diÖn tÝch trung b×nh tÝnh b»ng milimet vu«ng c¸c « l−íi ®−îc kiÓm tra;

k     lµ sè « l−íi ®· kiÓm tra;

V    lµ thÓ tÝch kh«ng khÝ ®· lÊy mÉu, tÝnh b»ng lÝt.
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B¶ng 1 − C¸c vÝ dô vÒ sè « l−íi tèi thiÓu ®ßi hái

®Ó ®¹t ®−îc ®é nhËy ph©n tÝch ®Æc biÖt vµ giíi h¹n ph¸t hiÖn

§é nhËy
ph©n tÝch

Giíi h¹n
ph¸t hiÖn

ThÓ tÝch kh«ng khÝ lÊy mÉu (l)

phÇn tö /l phÇn tö /l 500 1000 2000 3000 4000 5000

0,1 0,30 1 066 533 267 178 134 107

0,2 0,60 533 267 134 89 67 54

0,3 0,90 356 178 89 60 45 36

0,4 1,2 267 134 67 45 34 27

0,5 1,5 214 107 54 36 27 22

0,7 2,1 153 77 39 26 20 16

1,0 3,0 107 54 27 18 14 11

2,0 6,0 54 27 14 9 7 6

3,0 9,0 36 18 9 6 5 4

4,0 12 27 14 7 5 4 4

5,0 15 22 11 6 4 4 4

7,0 21 16 8 4 4 4 4

10 30 11 6 4 4 4 4

9   Qui tr×nh ®Ó ph©n tÝch

9.1   Kh¸i qu¸t

C¸c kü thuËt sö dông ®Ó chuÈn bÞ c¸c tiªu b¶n TEM kh¸c víi c¸c giÊy läc polycacbonat vµ este xenlul«.

Ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ ®−îc sö dông ph¶i lµ mét trong hai môc 9.3 hoÆc 9.4 tuú thuéc vµo lo¹i giÊy läc

mµng sö dông ®Ó lÊy mÉu kh«ng khÝ. Lµm s¹ch hép mÉu tr−íc khi chóng ®−îc më ra. ViÖc chuÈn bÞ m¸y

bay h¬i cacbon, tiªu chuÈn cho c¸c l−íi tiªu b¶n cã thÓ chÊp nhËn ®−îc vµ yªu cÇu ®èi víi x¸c ®Þnh

mÉu tr¾ng lµ gièng nhau ®èi víi hai kü thuËt chuÈn bÞ. Sù kiÓm tra TEM, viÖc ®Õm c¸c phÇn tö nhËn

d¹ng sîi vµ b¸o c¸o kÕt qu¶ kh«ng phô thuéc lo¹i giÊy läc hoÆc kü thuËt chuÈn bÞ ®−îc sö dông. Kh¶

n¨ng ®¸p øng tiªu chuÈn mÉu tr¾ng phô thuéc vµo ®é s¹ch cña thiÕt bÞ vµ c¸c dông cô kh¸c.

Quan t©m ®Õn tÊt c¶ c¸c phô kiÖn nh− lµ c¸c tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi vµ ®å thuû tinh lµ c¸c nguån tiÒm

n¨ng nhiÔm bÈn ami¨ng. CÇn röa tÊt c¶ c¸c ®å thuû tinh tr−íc khi sö dông chóng. Röa tÊt c¶ c¸c dông

cô hoÆc ®å thuû tinh mµ tiÕp xóc víi giÊy läc lÊy mÉu kh«ng khÝ hoÆc chuÈn bÞ tiªu b¶n TEM c¶ tr−íc khi

sö dông vµ trong khi xö lý c¸c mÉu c¸ nh©n. N¬i nµo cã thÓ th× sö dông c¸c dông cô dïng mét lÇn.
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9.2   Lµm s¹ch hép mÉu

C¸c sîi ami¨ng cã thÓ dÝnh vµo mÆt ngoµi cña hép lÊy mÉu kh«ng khÝ vµ c¸c sîi nµy cã thÓ v« t×nh

chuyÓn vµo mÉu trong khi xö lý. §Ó ng¨n ngõa kh¶ n¨ng nhiÔm bÈn nµy, vµ sau khi ®¶m b¶o r»ng hép

®−îc g¾n chÆt, lau bÒ mÆt bªn ngoµi cña mçi hép lÊy mÉu tr−íc khi hép ®−îc ®Æt vµo thiÕt bÞ s¹ch hoÆc

tñ hót dßng ch¶y.

9.3   ChuÈn bÞ trùc tiÕp c¸c tiªu b¶n TEM b»ng c¸c giÊy läc polycacbonat

9.3.1   Chän diÖn tÝch giÊy läc ®Ó tÈm phñ cacbon

Dïng mét phiÕn kÝnh kÝnh hiÓn vi s¹ch ®Ó ®ì c¸c phÇn ®¹i diÖn giÊy läc polycacbonat trong khi bay h¬i

cacbon. Dïng b¨ng dÝnh tr¸ng hai mÆt ®Ó g¾n phÇn giÊy läc lªn phiÕn kÝnh. Chó ý kh«ng lµm c¨ng c¸c

giÊy läc polycacbonat trong khi xö lý. Dïng kÑp míi lµm s¹ch lÊy giÊy läc polycacbonat tõ hép lÊy mÉu

vµ ®Æt lªn phiÕn kÝnh kÝnh hiÓn vi thuû tinh s¹ch thø hai ®−îc sö dông lµm bÒ mÆt ®Ó c¾t. Dïng mét con

dao mæ cã chiÒu cong s¹ch c¾t giÊy läc b»ng c¸ch di dao tõ mét ®iÓm Ên dao xuèng giÊy läc. LÆp l¹i

qu¸ tr×nh nµy nÕu cÇn thiÕt. Mét vµi phÇn giÊy läc nh− vËy cã thÓ g¾n trªn cïng phiÕn kÝnh kÝnh hiÓn vi.

Dao mæ vµ kÑp ph¶i ®−îc röa s¹ch vµ lµm kh« tr−íc khi xö lý tõng giÊy läc. §¸nh dÊu c¸c phÇn giÊy läc

b»ng c¸ch viÕt lªn phiÕn kÝnh.

9.3.2   Phñ cacbon c¸c phÇn giÊy läc

§Æt phiÕn kÝnh gi÷ phÇn giÊy läc lªn thiÕt bÞ nghiªng xoay trßn kho¶ng 10 − 12 cm tõ nguån bay h¬i, vµ

hót ch©n kh«ng buång m¸y bay h¬i (7.3.5) ®Õn ch©n kh«ng < 0,013 Pa. Sù bay h¬i cña cacbon ph¶i

®−îc thùc hiÖn trong c¸c vô næ rÊt ng¾n c¸ch nhau vµi gi©y cho phÐp ®iÖn cùc nguéi ®i. NÕu sù bay h¬i

cacbon qu¸ nhanh, c¸c m¶nh giÊy läc polycacbonat sÏ b¾t ®Çu qu¨n vµ liªn kÕt ngang trªn bÒ mÆt giÊy

läc sÏ xuÊt hiÖn. Liªn kÕt ngang nµy sinh ra mét líp polyme t−¬ng ®èi khã hoµ tan trong c¸c dung m«i

h÷u c¬ vµ nã kh«ng cã kh¶ n¨ng chuÈn bÞ c¸c tiªu b¶n TEM phï hîp. Yªu cÇu ®é dµy cacbon phô thuéc

vµo kÝch th−íc c¸c h¹t trªn giÊy läc vµ ®é dµy thÝch hîp lµ tõ 30 nm − 50 nm. NÕu mµng cacbon qu¸

máng, c¸c h¹t lín sÏ lµm vì mµng trong c¸c giai ®o¹n sau cña qu¸ tr×nh chuÈn bÞ vµ sÏ cã rÊt Ýt « l−íi

hoµn thiÖn vµ kh«ng bÞ háng trªn tiªu b¶n. Qu¸ dµy mµng cacbon sÏ dÉn ®Õn h×nh ¶nh TEM thiÕu ®é

t−¬ng ph¶n vµ kh¶ n¨ng thu ®−îc c¸c mÉu ED sÏ bÞ nghi ngê. §é dµy mµng cacbon ph¶i lµm máng tíi

møc tèi thiÓu cã thÓ trong khi vÉn gi÷ nguyªn phÇn lín « l−íi tiªu b¶n TEM.

9.3.3   Sù chuÈn bÞ cña ®Üa röa Jaffe

§Æt vµi m¶nh v¶i máng trong suèt nh− trong h×nh 2, lªn cÇu b»ng thÐp kh«ng gØ (7.1. 3) vµ ®æ vµo ®Üa

röa (xem 7.3.7) dung dÞch chloroform (6.2) hoÆc 1-methyl-2-pyrrolidon (6.3) tíi mét møc mµ ë ®ã bÒ mÆt

dung m«i tiÕp xóc víi mÆt d−íi cña l−íi, lµm cho thÊm ®Ém miÕng v¶i máng.
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9.3.4   §Æt c¸c tiªu b¶n vµo ®Üa röa Jaffe

Sö dông l−ìi dao mæ cong c¾t 3 m¶nh vu«ng 3 mm2 giÊy läc polycacbonat ®· phñ cacbon t¹o phÇn giÊy

läc ®· phñ cacbon. Chän 3 « vu«ng ®¹i diÖn cho trung t©m vµ ngo¹i vi cña bÒ mÆt ho¹t ®éng cña giÊy

läc. §Æt mçi h×nh vu«ng giÊy läc, mÆt cacbon lªn trªn lªn l−íi tiªu b¶n TEM vµ ®Æt l−íi vµ giÊy läc lªn

miÕng v¶i máng ®· ®Ém dung m«i trong ®Üa röa Jaffe. §Æt 3 l−íi tiªu b¶n tõ mçi mÉu lªn cïng miÕng v¶i

máng (trong ®Üa Jaffe). BÊt cø sè m¶nh v¶i máng riªng rÏ nµo còng cã thÓ ®−îc ®Æt vµo trong cïng

cïng ®Üa röa Jaffe. §Ëy m¸y röa Jaffe b»ng n¾p ®Ëy vµ ®Ó ®Üa ®øng yªn mét chç Ýt nhÊt lµ 8 giê.

Chó thÝch 7 − Ng−êi ta thÊy r»ng mét sè giÊy läc polycacbonat sÏ kh«ng hßa tan hoµn toµn trong m¸y röa

Jaffe ngay c¶ khi tiÕp xóc víi chlorofom trong ba ngµy. VÊn ®Ò nµy cµng nghiªm träng nÕu bÒ mÆt cña

giÊy läc bÞ nãng qu¸ trong khi bay h¬i cacbon. Cã thÓ kh¾c phôc vÊn ®Ò polyme giÊy läc kh«ng hßa tan

cßn d− l¹i b»ng mét vµi c¸ch:

a)   röa ng−ng tô c¸c l−íi dïng chloroform lµm dung m«i sau khi xö lý ban ®Çu b»ng ®Üa röa Jaffe,

th−êng cã thÓ lo¹i bá rÊt nhiÒu chÊt läc cßn d− trong mét giai ®o¹n kho¶ng 30 phót. §Ó thùc hiÖn qui

tr×nh nµy, chuyÓn m¶nh v¶i máng ®ì l−íi tiªu b¶n tíi cét l¹nh cña m¸y röa ng−ng tô (7.3.8) mµ nã ®¹t

®−îc c¸c ®iÒu kiÖn lµm viÖc æn ®Þnh. Ch¹y m¸y röa kho¶ng 30 phót sau khi lång l−íi vµo.

b)   sö dông 1-methyl-2-pyrrolidon trong ®Üa röa jaffe cho thÊy lµ mét dung m«i hiÖu qu¶ h¬n

chloroform ®èi víi c¸c giÊy läc polycacbonat. Dung dÞch nµy hiÖu qu¶ h¬n nÕu kh«ng dïng giÊy trong

vµ c¸c l−íi ®−îc ®Æt trùc tiÕp lªn m¹ng l−íi thÐp kh«ng rØ cña ®Üa röa Jaffe. Thêi gian hßa tan tõ 2 − 6

giê lµ phï hîp. Sau khi hßa tan hoµn tÊt, nhÊc l−íi thÐp kh«ng rØ ra khái ®Üa röa Jaffe vµ ®Ó l−íi kh«.

1-methyl-2-pyrrolidon bay h¬i rÊt chËm. NÕu ®ßi hái lµm kh« l−íi nhanh h¬n th× chuyÓn cÇu thÐp

kh«ng rØ vµo mét ®Üa petri kh¸c vµ thªm n−íc (6.1) cho ®Õn khi bÒ mÆt n−íc tiÕp xóc víi mÆt d−íi cña

l−íi. Sau kho¶ng 15 phót lÊy l−íi ra vµ ®Ó l−íi kh«. NÕu cÇn gi÷ l¹i c¸c lo¹i h¹t hßa tan ®−îc trong

n−íc trªn c¸c l−íi TEM th× cã thÓ sö dông ethanol thay thÕ n−íc (6.1) cho lÇn röa thø hai.

c)   mét hçn hîp 20% 1,2-diaminoethan (ethylendiamin) vµ 80% 1-methyl-2-pyrrolidon sö dông trong

®Üa röa Jaffe hßa tan hoµn toµn giÊy läc polycacbonat trong 15 phót thËm chÝ nÕu bÒ mÆt cña giÊy läc

bÞ nãng qu¸. §Ó dïng dung m«i nµy, ®Æt l−íi trùc tiÕp lªn l−íi thÐp kh«ng rØ cña ®Üa röa jaffe. Kh«ng

dïng giÊy trong. Sau thêi gian 15 phót, chuyÓn cÇu thÐp kh«ng rØ sang mét ®Üa Petri kh¸c vµ thªm

n−íc (6.1) cho ®Õn bÒ mÆt n−íc tiÕp xóc víi mÆt d−íi cña l−íi. Sau gÇn 15 phót, lÊy l−íi ra vµ ®Ó l−íi

®Õn kh«.

9.3.5   ChuÈn bÞ nhanh c¸c tiªu b¶n TEM b»ng giÊy läc PC

C¸c mÉu tiªu b¶n cã thÓ ®−îc chuÈn bÞ nhanh tõ c¸c giÊy läc PC nÕu muèn b»ng c¸ch röa kho¶ng 1 giê

trong ®Üa röa Jaffe, sau ®ã ®Ó 30 phót trong m¸y röa ng−ng tô dïng chloroform lµm dung m«i. Qui tr×nh

hoµ tan giÊy läc lùa chän m« t¶ trong phÇn chó thÝch 7 còng cã thÓ ®−îc sö dông.
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9.4   ChuÈn bÞ trùc tiÕp c¸c tiªu b¶n TEM tõ c¸c giÊy läc este xenlulo.

9.4.1   Lùa chän diÖn tÝch giÊy läc ®Ó chuÈn bÞ

Dïng kÑp s¹ch lÊy giÊy läc ra khái hép giÊy läc vµ ®Æt lªn phiÕn kÝnh kÝnh hiÓn vi s¹ch. Dïng mét l−ìi

dao mæ cong s¹ch c¾t mét phÇn giÊy läc ra.

9.4.2   ChuÈn bÞ dung dÞch hßa tan ®Ó ph¸ c¸c giÊy läc este xenlul«

Trén 35 ml dimethylformamid (6.4) vµ 15 ml axit axªtic b¨ng (6.5) víi 50 ml n−íc (6.1). L−u gi÷ hçn hîp

nµy trong mét chai s¹ch. Hçn hîp nµy bÒn vµ sö dông ®−îc tíi 3 th¸ng sau khi chuÈn bÞ.

9.4.3   Qui tr×nh lµm tan giÊy läc

Dïng 1 micropipet cã ®Çu dïng mét lÇn (7.3.14) nhá 15 µl/cm2 ®Õn 25 µl/cm2 dung dÞch ®· chuÈn bÞ

trong môc 9.4.2 lªn phiÕn kÝnh hiÓn vi ®· ®−îc lµm s¹ch vµ sö dông ®Çu nhän pipet dµn dung dÞch lªn

phÇn diÖn tÝch giÊy läc. §Æt phÇn giÊy läc, bÒ mÆt ho¹t ®éng lªn trªn dung dÞch, h¹ thÊp c¹nh giÊy läc

xuèng mét gãc kho¶ng 20 ®é sao cho kh«ng t¹o ra bät khÝ. Lo¹i bá phÇn dung dÞch thõa b»ng miÕng

giÊy xèp tiÕp xóc víi dung dÞch ë gãc cña giÊy läc. Cã thÓ ®Æt vµi phÇn giÊy läc lªn mét phiÕn kÝnh. §Æt

tiªu b¶n lªn m¸y lµm Êm tiªu b¶n ®iÒu nhiÖt ë nhiÖt ®é 65 − 70 oC hoÆc trong lß (7.3.9) ë nhiÖt ®é nµy

trong 10 phót. GiÊy läc tan chËm tíi kho¶ng 15 % bÒ dµy ban ®Çu. Qui tr×nh ®Ó l¹i mét mµng polyme

máng, trong suèt, cã c¸c h¹t vµ c¸c sîi n»m chÆt ë trªn bÒ mÆt.

9.4.4   Tro hãa plasma bÒ mÆt giÊy läc

§iÒu kiÖn vµ thêi gian tèi −u ®Ó tro hãa plasma (xem 7.3.4) ®−îc x¸c ®Þnh b»ng kinh nghiÖm tõ sù thu

håi c¸c sîi chrysotil m¶nh trªn giÊy läc MEC cì lç 0,8 µm. C¸c ®iÒu kiÖn ®ßi hái ë m¸y plasma cô thÓ

ph¶i ®−îc thiÕt lËp khi sö dông qui tr×nh nµy ®· chØ ra trong phô lôc A. §Æt phiÕn kÝnh hiÓn vi cã c¸c

phÇn giÊy läc ®· lµm tan vµo m¸y tro hãa plasma, vµ kh¾c tro hãa theo thêi gian vµ ®iÒu kiÖn ®· x¸c

®Þnh. §¶m b¶o gi÷ ®óng c¸c ®iÒu kiÖn. Sau khi kh¾c tro hãa ®Ó kh«ng khÝ chËm chËm vµo buång tro hãa

vµ lÊy tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ra.

§iÒu chØnh van nhËn kh«ng khÝ vµo m¸y tro hãa plasma sao cho thêi gian ®Ó buång tro hãa trë vÒ ¸p

suÊt kh«ng khÝ h¬n 2 phót. Kh«ng khÝ vµo nhanh cã thÓ g©y nhiÔu lo¹n c¸c h¹t trªn bÒ mÆt cña giÊy läc

®· tro hãa.

9.4.5   TÈm phñ cacbon

TÈm phñ tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi gi÷ c¸c phÇn giÊy läc b»ng cacbon nh− ®· chØ ra ë  9.3.2.

9.4.6   ChuÈn bÞ ®Üa röa Jaffe

§Æt vµi miÕng v¶i trong máng lªn cÇu thÐp kh«ng rØ vµ ®æ vµo ®Üa röa dimethylformamid (6.4) hoÆc

axªton (6.6) tíi møc mÆt trªn cña dung m«i tiÕp xóc víi mÆt d−íi cña l−íi, lµm thÊm −ít ®Ém v¶i.

9.4.7   §Æt c¸c tiªu b¶n vµo ®Üa röa Jaffe
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§Æt c¸c tiªu b¶n vµo ®Üa röa Jaffe nh− ®· chØ ra ë phÇn 9.3.4. C¸c tiªu b¶n ®−îc lµm trong th−êng sau

®ã kho¶ng 4 giê.

9.4.8   ChuÈn bÞ nhanh c¸c tiªu b¶n TEM tõ c¸c giÊy läc este xenlul«

Qui tr×nh röa lu©n phiªn cã thÓ ®−îc sö dông ®Ó chuÈn bÞ c¸c tiªu b¶n TEM tõ c¸c giÊy läc este xenlul«

nhanh h¬n qui tr×nh Jaffe. Sau khi c¸c tiªu b¶n ®−îc röa trong ®Üa röa Jaffe kho¶ng gÇn mét giê, ®−a

mÈu v¶i máng ®ì c¸c tiªu b¶n vµo cét l¹nh cña m¸y röa ng−ng tô (7.3.8) dïng axªton lµm dung m«i bëi

v× dimethylformamid kh«ng ®−îc sö dông trong m¸y röa ng−ng tô. Ch¹y m¸y röa ng−ng tô kho¶ng 30

phót. ViÖc  xö lý nµy lo¹i bá toµn bé polyme giÊy läc cßn l¹i.

9.5   ChuÈn cø ®èi víi l−íi tiªu b¶n TEM chÊp nhËn ®−îc

D÷ liÖu cã gi¸ trÞ kh«ng thÓ thu ®−îc trõ khi c¸c tiªu b¶n TEM ®¸p øng c¸c chuÈn cø chÊt l−îng ®· ®−îc

qui ®Þnh. Kh¶o s¸t l−íi tiªu b¶n TEM ë kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö ë ®é phãng ®¹i thÊp (×300 tíi ×1000) víi «

l−íi hoµn chØnh ®Ó kiÓm tra. Lo¹i bá l−íi tiªu b¶n nÕu:

a)  tiªu b¶n TEM kh«ng ®−îc lµm s¹ch giÊy läc do c¸c b−íc hßa tan giÊy läc. NÕu tiªu b¶n TEM cã c¸c

diÖn tÝch cã giÊy läc kh«ng tan vµ nÕu Ýt nhÊt hai hoÆc ba l−íi tiªu b¶n kh«ng ®−îc lµm trong th× hoÆc

ph¶i röa thªm víi dung m«i hoÆc chuÈn bÞ tiªu b¶n míi lÊy tõ giÊy läc.

b)   mÉu chøa qu¸ nhiÒu c¸c h¹t. NÕu l−íi tiªu b¶n thÓ hiÖn xÊp xØ h¬n 10% bÞ che khuÊt trªn ®a sè c¸c

« l−íi, th× tiªu b¶n ph¶i ®−îc coi lµ qu¸ t¶i. GiÊy läc nµy kh«ng ®−îc ph©n tÝch phï hîp b»ng c¸ch sö

dông c¸c ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ trùc tiÕp bëi v× l−íi bÞ chÊt qu¸ nhiÒu c¸c m¶nh vôn kh«ng cho phÐp

kh¶o s¸t riªng c¸c h¹t riªng lÎ b»ng ED vµ EDXA vµ sù che khuÊt c¸c sîi bëi c¸c h¹t kh¸c cã thÓ

dÉn ®Õn ®Õm phÇn tö ami¨ng d−íi møc cã thùc.

c)   c¸c h¹t l¾ng trªn tiªu b¶n kh«ng ®−îc ph©n bè ®ång nhÊt tõ « l−íi nµy tíi « l−íi bªn c¹nh. NÕu c¸c

h¹t l¾ng trªn tiªu b¶n ch¾c ch¾n kh«ng ®ång nhÊt tõ mét « l−íi tíi « l−íi bªn c¹nh, th× tiªu b¶n ph¶i

ghi râ lµ kh«ng ®ång nhÊt. T×nh tr¹ng nµy lµ mét hµm sè cña c¸c ®iÒu kiÖn lÊy mÉu kh«ng khÝ

vµ/hoÆc cña b¶n chÊt h¹t trong kh«ng khÝ. PhÐp ph©n tÝch phï hîp giÊy läc nµy lµ kh«ng thÓ cã trõ khi

mét sè l−îng lín « l−íi ®−îc kh¶o s¸t.

d)   l−íi TEM chÊt qu¸ nhiÒu phÇn tö sîi kh«ng thÓ ®Õm chÝnh x¸c ®−îc. Kh«ng thÓ ®Õm ®−îc chÝnh x¸c

nÕu l−íi cã nhiÒu h¬n 7 000 phÇn tö /mm2 hoÆc

e)   trªn toµn bé « l−íi cã lín h¬n kho¶ng  25 % cña « l−íi bÞ vì mµng cacbon. V× chç nøt g·y cña mµng

cacbon th−êng hay ë nh÷ng n¬i l¾ng ®äng nhiÒu, nªn viÖc ®Õm nh÷ng « kh«ng bÞ nøt vì cã thÓ dÉn

®Õn viÖc ®Õm c¸c phÇn tö ami¨ng d−íi møc cã thùc.

Chó thÝch 8 − NÕu c¸c tiªu b¶n bÞ lo¹i bá bëi v× sè « l−íi biÓu hiÖn vì mµng cacbon kh«ng thÓ chÊp nhËn

®−îc, th× phñ cacbon bæ sung thªm cã thÓ  ¸p dông víi giÊy läc ®· phñ cacbon, vµ chuÈn bÞ mét l−íi tiªu

b¶n míi. C¸c h¹t lín th−êng cã thÓ ®−îc ®o b»ng c¸ch sö dông mµng cacbon dµy h¬n. NÕu biÖn ph¸p

nµy kh«ng t¹o ra l−íi tiªu b¶n cã thÓ chÊp nhËn ®−îc, th× giÊy läc nµy kh«ng thÓ ®−îc ph©n tÝch b»ng sö

dông c¸c ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ trùc tiÕp.
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NÕu cã mét hoÆc nhiÒu ®iÒu kiÖn ®· m« t¶ trong b), c), d) hoÆc e) th× kh«ng thÓ ph©n tÝch mÉu b»ng

ph−¬ng ph¸p nµy.

9.6   Qui tr×nh ®Ó ®Õm c¸c phÇn tö b»ng TEM

9.6.1   Kh¸i qu¸t

C«ng viÖc kh¶o s¸t gåm cã ®Õm c¸c phÇn tö ami¨ng cã mÆt trªn sè « l−íi x¸c ®Þnh. C¸c sîi ®−îc ph©n

lo¹i thµnh c¸c nhãm trªn c¬ së quan s¸t h×nh d¸ng, c¸c mÉu ED vµ quang phæ EDXA. Tæng sè c¸c

phÇn tö ®−îc ®Õm phô thuéc vµo ®é chÝnh x¸c thèng kª ®ßi hái. Khi kh«ng cã mÆt phÇn tö ami¨ng, th×

diÖn tÝch cña c¸c l−íi tiªu b¶n TEM mµ ph¶i ®−îc kiÓm tra phô thuéc vµo ®é nhËy ph©n tÝch yªu cÇu. §é

chÝnh x¸c cña phÐp ®Õm phÇn tö phô thuéc vµo kh«ng chØ tæng sè c¸c phÇn tö ®−îc ®Õm mµ cßn phô

thuéc vµo ®é ®ång nhÊt cña chóng tõ « l−íi nµy sang « l−íi kh¸c. CÇn ®Õm bæ sung c¸c phÇn tö nÕu

cÇn ®é chÝnh x¸c lín h¬n.

§Ó −íc tÝnh mËt ®é c¸c phÇn tö trªn giÊy läc mÉu kh«ng ®−îc dùa vµo diÖn tÝch nhá ®¹i diÖn bëi mét «

l−íi, c¸c « l−íi ph¶i ®−îc kiÓm tra trªn hai hoÆc ba l−íi ®· chuÈn bÞ. Sau ®ã kÕt hîp kÕt qu¶ ®Ó tÝnh to¸n

mËt ®é c¸c phÇn tö. PhÐp ®Õm c¸c phÇn tö ph¶i ®−îc lµm ë ®é phãng ®¹i xÊp xØ x20 000 vµ ph¶i kÕt

thóc ë phÇn cuèi cña l−íi tiªu b¶n mµ trªn ®ã phÇn tö ami¨ng thø 100 ®−îc quan s¸t thÊy, ngo¹i trõ viÖc

®Õm ph¶i tiÕp tôc cho ®Õn tèi thiÓu 4 « l−íi ®−îc kiÓm tra. Ngoµi ra viÖc ®Õm c¸c phÇn tö ph¶i tiÕp tôc

tíi sè « l−íi mµ ®é nhËy ph©n tÝch ®· qui ®Þnh ph¶i ®¹t ®−îc.

Chó thÝch 9 − Ph¹m vi b×nh th−êng cho sè « l−íi ph¶i kiÓm tra lµ tõ 4 −  20 «. NÕu kh«ng ®ñ l−îng kh«ng

khÝ lÊy qua giÊy läc th× phÐp tÝnh ë môc 9.6.4 cã thÓ chøng tá r»ng mét sè lín kh«ng thùc tÕ « l−íi ph¶i

®−îc kiÓm tra. Khi x¶y ra t×nh huèng nµy ph¶i chÊp nhËn gi¸ trÞ ®é nh¹y ph©n tÝch lín h¬n.

9.6.2   §o diÖn tÝch trung b×nh cña « l−íi

DiÖn tÝch trung b×nh cña « l−íi ph¶i ®−îc ®o ®¹c cho lo¹i « l−íi tiªu b¶n TEM ®ang sö dông. §é lÖch

chuÈn cø trung b×nh diÖn tÝch cña 10 « l−íi ®−îc lùa chän tõ 10 l−íi ph¶i nhá h¬n 5 %. Nh− lµ thñ tôc

kh«ng b¾t buéc, hoÆc nÕu chuÈn cø 5% ®é lÖch chuÈn kh«ng ®−îc chøng minh, th× kÝch th−íc cña mçi «

l−íi ®−îc kh¶o s¸t trong TEM ph¶i ®−îc ®o ë ®é phãng ®¹i ®· ®−îc hiÖu chuÈn.

9.6.3   S¾p xÕp TEM vµ qui tr×nh hiÖu chuÈn

S¾p xÕp TEM theo c¸c th«ng sè thiÕt bÞ tr−íc khi ®Õm c¸c phÇn tö. HiÖu chuÈn hÖ thèng TEM vµ EDXA

theo c¸c qui tr×nh ®· qui ®Þnh ë phô lôc B.

9.6.4   X¸c ®Þnh ®iÓm dõng

Tr−íc khi b¾t ®Çu ®Õm c¸c phÇn tö, tÝnh to¸n diÖn tÝch tiªu b¶n ®−îc kiÓm tra ®Ó ®¹t ®−îc ®é nhËy ph©n

tÝch ®· chän. TÝnh to¸n sè « l−íi tèi ®a ®−îc kiÓm tra b»ng sö dông ph−¬ng tr×nh sau:

k A
AVS

f

g

=

trong ®ã
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k lµ sè « l−íi ®−îc kiÓm tra lµm trßn lªn tíi sè nguyªn cao nhÊt tiÕp theo;

Af  lµ diÖn tÝch tÝnh b»ng milimÐt vu«ng cña giÊy läc lÊy mÉu;

Ag  lµ diÖn tÝch tÝnh b»ng milimÐt vu«ng l−íi tiªu b¶n TEM

V   lµ thÓ tÝch kh«ng khÝ lÊy mÉu tÝnh b»ng lÝt

S  lµ ®é nhËy ph©n tÝch ®ßi hái tÝnh b»ng sè phÇn tö/lÝt.

9.6.5   Qui tr×nh chung ®Ó ®Õm c¸c phÇn tö vµ phÐp ph©n tÝch kÝch cì

Dïng Ýt nhÊt 2 l−íi tiªu b¶n chuÈn bÞ tõ giÊy läc ®Ó ®Õm phÇn tö. Chän ngÉu nhiªn mét vµi « l−íi tõ mçi

l−íi vµ kÕt hîp sè liÖu l¹i trong tÝnh to¸n kÕt qu¶.

Sö dông mét mÉu gièng nh− chØ ra ë h×nh 4 ®Ó ghi l¹i d÷ liÖu. §−a l−íi tiªu b¶n ®Çu tiªn vµo TEM.

Chó thÝch 10 − §Ó t¹o thuËn lîi cho viÖc ®¶m b¶o chÊt l−îng, c¸c phÐp ®o mµ ®ßi hái kiÓm tra l¹i cïng

mét « l−íi bëi c¸c nhµ soi kÝnh kh¸c nhau, th× l−íi ph¶i ®−îc lång vµo gi¸ tiªu b¶n theo mét h−íng chuÈn,

víi c¸c v¹ch thanh m¾t l−íi song song vµ vu«ng gãc víi trôc cña gi¸ tiªu b¶n. §iÒu nµy sÏ t¹o ra c¸c

h−íng quÐt song song víi c¸c mÐp cña « l−íi. CÇn ®¶m b¶o r»ng tÊt c¶ nh÷ng ng−êi soi kÝnh b¾t ®Çu quÐt

ë cïng mét ®iÓm xuÊt ph¸t trªn « l−íi vµ hä sö dông h×nh quÐt nh− nhau. Qui tr×nh nµy cho phÐp t¸i ®Þnh

vÞ nhanh c¸c phÇn tö sîi cho viÖc kiÓm tra thªm h¬n n÷a nÕu cÇn thiÕt.

Chän mét « l−íi ®iÓn h×nh vµ ®Æt ®é phãng ®¹i mµn h×nh tíi gi¸ trÞ ®· hiÖu chuÈn (xÊp xØ × 20 000). §iÒu

chØnh ®é cao cña mÉu cho ®Õn khi c¸c nÐt ®Æc tr−ng ë trung t©m mµn h×nh quan s¸t TEM lµ ë ®iÓm

trung t©m. §Æt th−íc ®o gãc nghiªng gãc tíi 0. ë cét 1 cña b¶ng mÉu ghi chÐp sè liÖu ghi l¹i sè hoÆc

ch÷ dïng ®Ó nhËn d¹ng l−íi. ë cét 2 ghi l¹i nhËn d¹ng « l−íi ®Æc biÖt. §Æt tiªu b¶n sao cho « l−íi ®−îc

®Æt vµo chç mµ mét gãc cã thÓ nh×n lªn mµn h×nh. Di chuyÓn h×nh ¶nh b»ng c¸ch ®iÒu chØnh chØ mét nÊc

®iÒu khiÓn dÞch chuyÓn, kiÓm tra cÈn thËn mÉu sîi cho ®Õn khi gÆp phÝa ®èi diÖn cña « l−íi. Dïng mét

®iÒu khiÓn chuyÓn dÞch kh¸c ®Ó chuyÓn dÞch h×nh ¶nh ®i mét kho¶ng c¸ch ®· x¸c ®Þnh tr−íc nhá h¬n

mét ®−êng kÝnh mµn h×nh, vµ quÐt h×nh ¶nh theo h−íng ng−îc l¹i. TiÕp tôc qui tr×nh theo c¸ch nµy cho

®Õn khi toµn bé « l−íi ®−îc kiÓm tra theo m« h×nh ®−îc minh häa ë h×nh 5. Khi mét phÇn tö sîi ®−îc

ph¸t hiÖn, th× g¸n mét sè thø tù cho phÇn tö c¬ b¶n ë cét 3, thùc hiÖn qui tr×nh nhËn d¹ng ®−îc yªu cÇu

nh− ®· ghi chi tiÕt ë phô lôc F vµ ghi sù ph©n lo¹i thµnh phÇn thÝch hîp vµo mÉu phÇn tö ®ang ®Õm ë

cét 5. G¸n ph©n lo¹i h×nh d¹ng cho phÇn tö theo c¸c qui tr×nh ®· chØ ra ë phô lôc D, vµ ghi ph©n lo¹i nµy

vµo cét 6. §o trªn mµn h×nh quan s¸t TEM chiÒu dµi vµ chiÒu réng cña h×nh ¶nh phÇn tö c¬ b¶n, b»ng

mm, vµ ghi l¹i c¸c ®o ®¹c nµy vµo cét 7 vµ 8. §èi víi mét nhãm sîi ph©n t¸n hoÆc m¹ng, g¸n ph©n lo¹i

cÊu t¹o vµ ph©n lo¹i h×nh th¸i cho mçi thµnh phÇn phÇn tö, ®o chiÒu dµi vµ chiÒu réng vµ ghi sè liÖu vµo

cét 4 tíi cét 8.

Dïng cét 4 cña biÓu mÉu ghi chÐp sè liÖu lËp b¶ng sè thø tù cña toµn bé c¸c phÇn tö cã chó ý ®Õn

thµnh phÇn phÇn tö. NÕu quan s¸t thÊy c¸c sîi phi ami¨ng, th× ghi l¹i sù cã mÆt vµ lo¹i cña chóng, nÕu

biÕt. Sau khi mét phÇn tö sîi ®−îc kiÓm tra vµ ®o ®¹c, ®Æt l¹i tr−êng nh×n ban ®Çu chÝnh x¸c tr−íc khi

tiÕp tôc quÐt tiªu b¶n. Lµm kh«ng ®óng ®iÒu nµy cã thÓ g©y ra t×nh tr¹ng c¸c phÇn tö bÞ bá qua hoÆc

®−îc ®Õm 2 lÇn. TiÕp tôc kiÓm tra cho tíi khi toµn bé mét « l−íi mµ trªn ®ã phÇn tö ami¨ng thø 100 ®−îc
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ghi l¹i hoÆc cho ®Õn khi sè « l−íi cÇn ®Ó ®¹t ®−îc ®é nhËy ph©n tÝch ®· qui ®Þnh theo 9.6.4, ®−îc qua

kiÓm tra, lÊy theo c¸i nµo xÈy ra tr−íc. Sè liÖu ph¶i ®−îc lÊy xÊp xØ b»ng sè liÖu tèi thiÓu cña 2 l−íi.

Kh«ng kÓ gi¸ trÞ ®−îc tÝnh theo môc 9.6.4, sè phÇn tö sîi trªn Ýt nhÊt 4 « ph¶i ®−îc ®Õm.

9.6.6   §o nång ®é sîi vµ c¸c bã sîi ami¨ng dµi h¬n 5 µm

VÒ viÖc c¶i thiÖn gi¸ trÞ thèng kª cña phÐp ®o c¸c sîi vµ c¸c bã sîi ami¨ng dµi h¬n 5 µm b»ng c¸ch

kh¶o s¸t bæ sung ë mét ®é phãng ®¹i thÊp h¬n, th× chØ tÝnh ®Õn c¸c sîi vµ bã sîi dµi h¬n. Thùc hiÖn sù

kh¶o s¸t më réng nµy cho c¸c sîi vµ bã dµi h¬n 5 µm theo qui tr×nh ®· chØ ra ë phô lôc E. Dïng ®é

phãng ®¹i xÊp xØ × 10 000 ®Ó ®Õm toµn bé sîi vµ bã sîi ami¨ng dµi h¬n 5 µm, hoÆc ë ®é phãng ®¹i xÊp

xØ × 5 000 nÕu chØ c¸c sîi vµ bã sîi trong ph¹m vi ®−êng kÝnh 0,2 µm tíi 3 µm ®−îc ®Õm. TiÕp tôc ®Õm

cho ®Õn khi hoµn thµnh « l−íi mµ 100 sîi vµ bã sîi ®−îc ghi l¹i, hoÆc ®Õn khi mét diÖn tÝch tiªu b¶n ®ñ

®−îc kh¶o s¸t ®Ó ®¹t ®−îc ®é nhËy ph©n tÝch mong muèn.

ChØ nh÷ng phÇn tö nµo ®−îc nhËn d¹ng hoÆc ®−îc −íc ®o¸n lµ chrysotil hoÆc mét trong c¸c chÊt

kho¸ng amphibol ®−îc b¸o c¸o hoÆc trong kh¶o s¸t TEM ban ®Çu hoÆc kh¶o s¸t më réng. C¸c kho¸ng

chÊt kh¸c nh− lµ th¹ch cao, c¸c sîi xenlul« vµ vËt gi¶ tõ giÊy läc nh− lµ c¸c d¶nh giÊy läc kh«ng hßa tan

sÏ kh«ng ®−a vµo trong sè sîi ®−îc ®Õm. Sù h¹n chÕ nµy ®−îc ®−a ra ®Ó ®¶m b¶o r»ng gi¸ trÞ thèng kª

tèt nhÊt thu ®−îc ®èi víi c¸c kho¸ng chÊt quan t©m.

§Õm phÇn tö ami¨ng cña tiªu b¶n kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö

B¸o c¸o sè: ..................................................... ThÓ tÝch kh«ng khÝ ................................. lÝt

MÉu sè: ...........................................................

Tªn file: ........................................................... DiÖn tÝch giÊy läc lÊy mÉu ...................... mm2

M« t¶ mÉu .......................................................

........................................................................ §é phãng ®¹i..........................................

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

Ngµy chuÈn bÞ: .....................Ng−êi chuÈn bÞ ............ KÝch th−íc khe « l−íi .............................. µm 

Ngµy ph©n tÝch .....................Ng−êi ph©n tÝch...........

Ngµy vµo m¸y tÝnh:...............Ng−êi vµo m¸y tÝnh....... Møc ®é ph©n tÝch  (C)....................................
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Khe « Sè phÇn tö Líp Lo¹i ChiÒu dµi ChiÒu réng Ghi chó
cña l−íi C¬ b¶n Tæng sè phÇn tö mm mm

H×nh 4 − VÝ dô mét mÉu ghi chÐp ®Õm phÇn tö

H×nh 5 − VÝ dô qui tr×nh quÐt ®Ó kh¶o s¸t tiªu b¶n TEM
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9.7   X¸c ®Þnh mÉu tr¾ng vµ kiÓm tra chÊt l−îng

Tr−íc khi c¸c mÉu kh«ng khÝ ®−îc lÊy, tèi thiÓu cã 2 giÊy läc ch−a sö dông tõ mçi mét l« 100 giÊy läc

ph¶i ®−îc ph©n tÝch ®Ó x¸c ®Þnh sè ®Õm trung b×nh c¸c phÇn tö ami¨ng. NÕu sè ®Õm trung b×nh cho tÊt

c¶ c¸c lo¹i phÇn tö ami¨ng t×m ®−îc lµ h¬n 10 phÇn tö/mm2 hoÆc nÕu sè ®Õm sîi trung b×nh cho c¸c sîi

vµ bã sîi ami¨ng dµi h¬n 5 µm lµ h¬n 0,1 sîi/mm2 th× bá l« giÊy läc ®ã.

§Ó ®¶m b¶o r»ng sù nhiÔm bÈn do c¸c sîi ami¨ng tõ bªn ngoµi trong khi chuÈn bÞ tiªu b¶n lµ kh«ng

®¸ng kÓ so víi c¸c kÕt qu¶ ®−îc th«ng b¸o trªn c¸c mÉu, th× ph¶i thiÕt lËp mét ch−¬ng tr×nh ®o ®¹c mÉu

tr¾ng liªn tôc. Ýt nhÊt mét mÉu tr¾ng hiÖn tr−êng ph¶i ®−îc xö lý cïng víi mçi mét mÎ mÉu. Ngoµi ra, Ýt

nhÊt mét giÊy läc ch−a sö dông ph¶i ®−îc kÌm víi mçi nhãm mÉu chuÈn bÞ trªn mét phiÕn kÝnh hiÓn vi.

Ban ®Çu, vµ cïng ®Þnh kú sau ®ã, ph¶i ®¶m b¶o r»ng c¸c nång ®é ami¨ng ®· biÕt cña c¸c mÉu cã thÓ

®−îc ph©n tÝch mét c¸ch phï hîp. V× cã yÕu tè chñ quan trong qui tr×nh ®Õm phÇn tö, nªn cÇn thiÕt ®Õm

l¹i mét sè tiªu b¶n bëi c¸c nh©n viªn soi kÝnh kh¸c nhau ®Ó gi¶m thiÓu c¸c ¶nh h−ëng cña yÕu tè chñ

quan. ViÖc ®Õm l¹i nh− vËy ®−a ra biÖn ph¸p duy tr× kh¶ n¨ng so s¸nh gi÷a c¸c sè ®Õm cña c¸c nh©n

viªn soi kÝnh kh¸c nhau. Sù biÕn thiªn gi÷a vµ trong c¸c nh©n viªn soi kÝnh vµ gi÷a c¸c phßng thÝ

nghiÖm ph¶i ®−îc m« t¶. C¸c phÐp ®o ®¶m b¶o chÊt l−îng nµy ph¶i lµ xÊp xØ 10% cña phÐp ph©n tÝch.

C¸c kÕt qu¶ lÆp l¹i kh«ng ®−îc kh¸c 5 % ë møc cã ý nghÜa.

9.8   TÝnh to¸n kÕt qu¶

TÝnh to¸n kÕt qu¶ dïng c¸c b−íc ®−îc m« t¶ chi tiÕt trong phô lôc F. Møc ph©n tÝch ®−îc qui ®Þnh tr−íc

khi kh¶o s¸t TEM cña c¸c tiªu b¶n. Tr−íc khi tÝnh to¸n kÕt qu¶, ph¶i qui ®Þnh ®−a sù ph©n lo¹i thµnh

phÇn vµ ph©n lo¹i h×nh th¸i vµo trong kÕt qu¶ tr−íc khi tÝnh. Thö tÝnh ®ång nhÊt b»ng tÝnh sai sè b×nh

ph−¬ng trung b×nh ë c¸c « l−íi ph¶i ®−îc dÉn ra b»ng c¸ch dïng sè c¸c phÇn tö ami¨ng c¬ b¶n t×m

®−îc trªn mçi « l−íi tr−íc khi ¸p dông c¸c chuÈn cø ®Õm c¸c chïm vµ mí. KÕt qu¶ nång ®é ph¶i ®−îc

tÝnh b»ng c¸ch dïng sè c¸c phÇn tö ami¨ng ®−îc th«ng b¸o sau khi ¸p dông c¸c chuÈn cø ®Õm c¸c

chïm vµ mí sîi.

10   C¸c ®Æc tÝnh

10.1   Kh¸i qu¸t

Mét ®iÒu quan träng lµ sö dông ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch nµy cïng víi mét ch−¬ng tr×nh kiÓm so¸t chÊt

l−îng liªn tôc. Ch−¬ng tr×nh kiÓm so¸t chÊt l−îng ph¶i bao gåm sö dông c¸c mÉu chuÈn, c¸c mÉu tr¾ng

vµ c¶ c¸c phÐp ph©n tÝch bªn trong vµ bªn ngoµi phßng thÝ nghiÖm.

10.2   NhiÔu vµ c¸c h¹n chÕ cña nhËn d¹ng sîi

Ph©n ®Þnh chÝnh x¸c (kh«ng nhÇm lÉn) tõng sîi chrysotil lµ kh«ng cã thÓ, do v× h¹n chÕ dông cô vµ b¶n

chÊt cña mét vµi sîi. Yªu cÇu ®èi víi mÉu nhiÔu x¹ ®iÖn tõ ®· hiÖu chuÈn lo¹i bá ®−îc kh¶ n¨ng nhËn

d¹ng kh«ng ®óng mét sîi ®· chän. Tuy nhiªn vÉn cã kh¶ n¨ng nhËn d¹ng sai c¸c sîi vÒ c¶ c¸c h×nh th¸i

vµ c¸c mÉu nhiÔu x¹ ®iÖn tö ®−îc b¸o c¸o trªn c¬ së chØ kiÓm tra b»ng thÞ gi¸c. C¸c kh¶ n¨ng nhËn

d¹ng sai ®¸ng kÓ chØ x¶y ra víi haloysit, c¸c cuén vemiculit hoÆc palygorskit, tÊt c¶ c¸c chÊt nµy cã thÓ
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®−îc ph©n biÖt víi chrysotil b»ng c¸ch sö dông EDXA vµ b»ng quan s¸t sù ph¶n x¹ chrysotil trong mÉu

ED ë 0,73 nm (002).

ë tr−êng hîp cña c¸c sîi chrysotil, viÖc nhËn d¹ng ®Çy ®ñ mäi sîi amphibol lµ kh«ng thÓ v× c¸c h¹n chÕ

cña thiÕt bÞ vµ b¶n chÊt cña mét vµi sîi. H¬n n÷a nhËn d¹ng ®Çy ®ñ mäi sîi amphibol lµ kh«ng thùc tÕ v×

c¸c h¹n chÕ vÒ thêi gian vµ chi phÝ. C¸c h¹t cña mét sè kho¸ng chÊt kh¸c cã thµnh phÇn t−¬ng tù víi

thµnh phÇn cña mét sè lo¹i amphibol cã thÓ bÞ ph©n lo¹i sai vµ coi nh− lµ amphibol khi c¸c chuÈn cø

ph©n lo¹i kh«ng gåm c¸c kü thuËt ED däc trôc tinh thÓ. Tuy nhiªn, yªu cÇu cho c¸c phÐp ®o EDXA ®Þnh

l−îng trªn tÊt c¶ c¸c sîi nh− lµ sù hç trî cho kü thuËt nhiÔu x¹ ®iÖn tö ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn lµm cho

rÊt khã nhËn d¹ng sai, ®Æc biÖt khi c¸c sîi t−¬ng tù kh¸c trong cïng mét mÉu ®−îc nhËn d¹ng lµ

amphibol b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p däc trôc tinh thÓ. Kh¶ n¨ng nhËn d¹ng sai ®−îc gi¶m h¬n n÷a khi t¨ng

tû sè h×nh thÓ, v× nã rÊt hiÕm ®èi víi c¸c kho¸ng chÊt kh¸c cã tû sè h×nh d¹ng mµ amphibol cã thÓ bÞ lÉn

lén khi nã biÓu hiÖn mét d¹ng ami¨ng.

10.3   §é ®óng vµ ®é chÝnh x¸c (Xem cÈm nang tiªu chuÈn ISO sè 3)

10.3.1   §é chÝnh x¸c

§é chÝnh x¸c ph©n tÝch cã thÓ thu ®−îc phô thuéc vµo sè c¸c phÇn tö ®Õm ®−îc vµ còng phô thuéc vµo

tÝnh ®ång ®Òu cña sù l¾ng ®äng bôi trªn giÊy läc gèc. Gi¶ sö r»ng c¸c phÇn tö l¾ng ®äng ngÉu nhiªn

trªn giÊy läc, nÕu 100 phÇn tö ®−îc ®Õm vµ søc t¶i lµ Ýt nhÊt 3,5 phÇn tö / « l−íi, m« h×nh m¸y tÝnh cña

qui tr×nh ®Õm chØ ra r»ng cã thÓ mong ®îi hÖ sè ®é lÖch chuÈn kho¶ng 10%. V× sè phÇn tö ®−îc ®Õm

gi¶m ®i, ®é chÝnh x¸c còng gi¶m ®i xÊp xØ b»ng N , ë ®©y N lµ sè phÇn tö ®Õm ®−îc. Trong thùc tÕ bôi

l¾ng ®äng thu ®−îc b»ng sù läc mÉu kh«ng khÝ xung quanh ®−îc ph©n bè lý t−ëng rÊt hiÕm vµ thÊy r»ng

®é chÝnh x¸c bÞ gi¶m ®i t−¬ng øng. Sù gi¶m ®é chÝnh x¸c lµ hËu qu¶ cña mét vµi yÕu tè nh−:

a)   sù kh«ng ®ång nhÊt cña sù l¾ng ®äng c¸c h¹t ®−îc läc;

b)   sù biÕn d¹ng cña ph©n bè sîi bëi ¸p dông chuÈn cø ®Õm phÇn tö;

c)   sù thay ®æi gi÷a nh÷ng ng−êi soi kÝnh trong diÔn gi¶i phÇn tö sîi cña hä;

d)   sù thay ®æi gi÷a nh÷ng ng−êi soi kÝnh trong kh¶ n¨ng ph¸t hiÖn vµ nhËn d¹ng c¸c sîi cña hä.

Kho¶ng tin cËy 95 % chung quanh gi¸ trÞ trung b×nh cho mét phÐp ®o nång ®é phÇn tö ®¬n lÎ khi sö

dông ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch nµy ph¶i xÊp xØ + 25 % khi 100 phÇn tö ®−îc ®Õm/10 « l−íi.

10.3.2   §é ®óng

Kh«ng cã s½n ph−¬ng ph¸p ®éc lËp nµo ®Ó x¸c ®Þnh ®é ®óng

Chó thÝch 11 − Ng−êi ta chøng minh r»ng sau khi c¸c giÊy läc mµng polycacbonat ®−îc phñ b»ng

cacbon, c¸c chÊt d¹ng h¹t ®−îc chuyÓn sang c¸c tiªu b¶n TEM bÞ tiªu hao kh«ng ®¸ng kÓ. Tuy nhiªn nÕu

c¸c giÊy läc bÞ qu¸ t¶i bëi c¸c chÊt d¹ng h¹t, th× mét sè h¹t nµy cã thÓ bÞ mÊt tr−íc khi chóng ®−îc phñ

b»ng cacbon. Sù so s¸nh râ rµng gi÷a qui tr×nh cña giÊy läc polycarbonat cì lç mao qu¶n vµ qui tr×nh cña

giÊy läc este xenlul« ®· ®−îc chøng minh cho c¸c aerosol ami¨ng chrysotil t¹o ra trong phßng thÝ nghiÖm.
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10.3.3   C¸c ph©n tÝch trong vµ ngoµi phßng thÝ nghiÖm

C¸c ph©n tÝch trong vµ ngoµi phßng thÝ nghiÖm lµ cÇn thiÕt ®Ó (quan tr¾c) theo dâi c¸c sai sè hÖ thèng

cã thÓ sinh ra trong c¸c ng−êi quan s¸t kÝnh hiÓn vi khi sö dông ph−¬ng ph¸p nµy. C¸c ph©n tÝch nµy

ph¶i ®−îc thiÕt kÕ ®Ó kiÓm tra c¶ toµn bé ph−¬ng ph¸p vµ ®Æc tr−ng cña c¸ nh©n ng−êi soi kÝnh. LÆp l¹i

viÖc chuÈn bÞ c¸c l−íi TEM tõ c¸c phÇn kh¸c nhau cña giÊy läc, tiÕp theo sau lµ viÖc xem xÐt c¸c l−íi do

ng−êi soi kÝnh kh¸c nhau lµ mét phÐp thö ®é t¸i lËp cña toµn bé ph−¬ng ph¸p. Tuy nhiªn sù kh«ng ®ång

nhÊt cña sù l¾ng c¸c h¹t trªn giÊy läc cã thÓ dÉn ®Õn sù kh¸c nhau mµ kh«ng liªn quan ®Õn tÝnh n¨ng

cña nh÷ng ng−êi soi kÝnh. Sù ®Õm sîi ®−îc kiÓm ®Þnh (®Õm c¸c phÇn tö ami¨ng trªn cïng mét « l−íi cña

mét l−íi TEM do hai hoÆc nhiÒu ng−êi soi kÝnh thùc hiÖn, tu©n theo c¸ch gi¶i quyÕt c¸c bÊt ®ång cã thÓ

®−îc ¸p dông ®Ó võa gióp ®ì huÊn luyÖn vµ ®Ó x¸c ®Þnh ®Æc tr−ng cña nh÷ng ng−êi soi kÝnh kh¸c nhau.

Nªn dïng c¸c l−íi TEM ®· ®¸nh chØ sè nh− ®· m« t¶ trong 7.4.1 vµ 7.4.2 nh»m thuËn tiÖn cho viÖc t¸i

®Þnh vÞ c¸c « l−íi cô thÓ.

10.4   Giíi h¹n ph¸t hiÖn

Giíi h¹n ph¸t hiÖn cña ph−¬ng ph¸p cã thÓ thay ®æi do chän diÖn tÝch giÊy läc thu mÉu, thÓ tÝch kh«ng

khÝ lÊy mÉu vµ diÖn tÝch tiªu b¶n ®−îc kiÓm tra cña TEM. Nã còng lµ mét hµm nång ®é nÒn cña c¸c

phÇn tö ami¨ng trªn c¸c giÊy läc ch−a qua sö dông. Giíi h¹n ph¸t hiÖn ph¶i ®−îc ®Ò cËp cho mçi phÐp

ph©n tÝch mÉu .

Chó thÝch 12 − Trong thùc tÕ, giíi h¹n ph¸t hiÖn thÊp nhÊt th−êng ®−îc x¸c ®Þnh b»ng tæng nång ®é bôi l¬

löng, bëi v× mçi h¹t trªn giÊy läc ph¶i ®−îc t¸ch riªng khái c¸c h¹t tiÕp gi¸p b»ng mét kho¶ng c¸ch ®ñ lín

®Ó c¸c h¹t ®−îc nhËn d¹ng mµ kh«ng bÞ trë ng¹i. Søc t¶i bôi trªn c¸c giÊy läc lÊy mÉu lín h¬n        25

µg/cm2 th−êng c¶n trë sù chuÈn bÞ cña c¸c tiªu b¶n TEM b»ng ph−¬ng ph¸p trùc tiÕp. NÕu phÐp ph©n tÝch

®−îc thùc hiÖn víi thêi gian cã thÓ chÊp nhËn ®−îc, diÖn tÝch tiªu b¶n ®−îc kiÓm tra trong TEM cho c¸c

phÇn tö cña tÊt c¶ kÝch cì ®−îc giíi h¹n trong phÇn lín tr−êng hîp lµ gi÷a 10 − 20 « l−íi. Trong kh«ng khÝ

xung quanh hoÆc trong nhµ cho thÊy r»ng ®é nhËy ph©n tÝch cã thÓ ®¹t ®−îc mét phÇn tö/lÝt. Trong mét sè

tr−êng hîp, n¬i mµ kh«ng khÝ ®Æc biÖt s¹ch th× ®é nh¹y cã thÓ ®−îc gi¶m xuèng tíi        0,1 phÇn tö/lÝt

hoÆc thÊp h¬n. §èi víi c¸c sîi vµ bã sîi dµi h¬n 5 µm, ®é phãng ®¹i bÞ gi¶m xuèng ®Þnh ra c¸c diÖn tÝch

tiªu b¶n TEM lín h¬n cho phÐp ®−îc xem xÐt víi thêi gian sö dông cã thÓ chÊp nhËn ®−îc, t¹o nªn giíi

h¹n ph¸t hiÖn d−íi t−¬ng xøng. NÕu kh«ng thÊy phÇn tö nµo trong phÐp ph©n tÝch, giíi h¹n tin cËy trªn víi

x¸c suÊt 95 % cã thÓ chØ ra nh− giíi h¹n trªn cña nång ®é t−¬ng ®−¬ng víi 2,99 lÇn ®é nhËy ph©n tÝch nÕu

ph©n bè c¸c ph©n tö trªn giÊy läc ®−îc coi lµ ph©n bè Poisson. Giíi h¹n tin cËy 95 % nµy víi 0 phÇn tö ®·

®Õm ®−îc coi lµ giíi h¹n ph¸t hiÖn. V× ®«i khi cã sù nhiÔm bÈn c¸c giÊy läc mÉu ch−a qua sö dông bëi c¸c

phÇn tö ami¨ng, ®iÒu nµy còng cÇn ®−îc tÝnh ®Õn trong khi th¶o luËn c¸c giíi h¹n ph¸t hiÖn.

11   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i gåm cã Ýt nhÊt c¸c th«ng tin sau:

a)   ®Ò cËp tíi tiªu chuÈn nµy;

b)   nhËn d¹ng mÉu;
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c)   ngµy vµ thêi gian lÊy mÉu, tÊt c¶ d÷  liÖu lÊy mÉu cÇn thiÕt;

d)   ngµy ph©n tÝch;

e)   ng−êi ph©n tÝch;

f)   bÊt cø b−íc nµo ®· sö dông mµ kh«ng ®−îc qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc coi nh− lµ tuú chän;

g)   danh s¸ch ®Çy ®ñ d÷ liÖu ®Õm c¸c phÇn tö (d÷ liÖu sau ®©y ph¶i cã: sè « l−íi, sè phÇn tö, nhãm

nhËn d¹ng, lo¹i phÇn tö, chiÒu dµi vµ réng cña phÇn tö b»ng micromet vµ bÊt cø lêi b×nh luËn nµo

liªn quan ®Õn phÇn tö);

h)   b¶ng tr×nh bµy lo¹i nhËn d¹ng cã thÓ chÊp nhËn ®−îc tèi thiÓu vµ lo¹i nhËn d¹ng tèi ®a ®· cè g¾ng

thö vËn dông (tham kh¶o b¶ng D1 vµ D2);

i)   b¶ng tr×nh bµy c¸c lo¹i nhËn d¹ng vµ c¸c lo¹i cÊu tróc ®· ®−îc sö dông ®Ó tÝnh to¸n c¸c gi¸ trÞ nång

®é;

j)   c¸c gi¸ trÞ nång ®é riªng biÖt cña chrysotil vµ c¸c phÇn tö amphibol, ®−îc biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö

ami¨ng/lÝt;

k)   giíi h¹n kho¶ng tin cËy 95 % ®èi víi c¸c gi¸ trÞ nång ®é, biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö ami¨ng trªn lÝt;

l)   ®é nhËy cña phÐp ph©n tÝch biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö ami¨ng/lÝt;

m)   giíi h¹n ph¸t hiÖn, biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö ami¨ng/lÝt;

n)   d÷ liÖu thµnh phÇn ®èi víi c¸c biÕn ®æi chÝnh cña amphibol, nÕu cã mÆt;

o)   c¸c môc g) tíi m) ®èi víi sîi ami¨ng vµ bã sîi ami¨ng dµi h¬n 5 µm;

p)   c¸c môc g) tíi m) ®èi víi c¸c sîi vµ bã ami¨ng t−¬ng ®−¬ng kÝnh hiÓn vi quang häc

Mét vÝ dô vÒ mét mÉu phï hîp ®Ó tr×nh bµy c¸c d÷ liÖu ®Õm phÇn tö ®−îc chØ ra ë h×nh 6 vµ 7.
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Th«ng tin ph©n tÝch mÉu (trang 1)

Tªn phßng thÝ nghiÖm B¸o c¸o sè Ngµy   th¸ng    n¨m

MÉu Tªn ®Þa ®iÓm, thêi gian

lÊy mÉu

ThÓ tÝch kh«ng khÝ: 2150,0 lÝt

DiÖn tÝch giÊy läc thu mÉu: 385,0 mm2

Møc ph©n tÝch (chrysotil): CD hoÆc CMQ

Møc ph©n tÝch (amphibol): ADQ

§é phãng ®¹i sö dông ®Ó ®Õm sîi: × 20 500

Tû sè h×nh d¹ng theo ®Þnh nghÜa sîi: 5/1

KÝch th−íc trung b×nh cña c¸c « l−íi: 95,4 µm

Nh÷ng ch÷ c¸i ®Çu cña tªn ng−êi ph©n tÝch: JMW

Sè « l−íi ®· ®−îc kh¶o s¸t: 10

§é nhËy ph©n tÝch: 1,968 phÇn tö /lÝt

Sè phÇn tö ami¨ng ban ®Çu: 13

Sè phÇn tö ami¨ng ®Õm ®−îc: 26

Sè phÇn tö ami¨ng > 5 µm:   7

Sè sîi ami¨ng vµ bã > 5 µm: 10

Sè phÇn tö ami¨ng t−¬ng ®−¬ng PCM:   3

Sè sîi ami¨ng t−¬ng ®−¬ng PCM:   5

H×nh 6 − VÝ dô vÒ mÉu b¸o c¸o vµ d÷ liÖu chuÈn bÞ
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Th«ng tin ph©n tÝch mÉu (Trang 2 vµ tiÕp)

Tªn phßng thÝ nghiÖm B¸o c¸o sè Ngµy

MÉu 456 phè Queen

Ashby de la Zouch

MÉu bªn ngoµi  1991-09-09

§Õm phÇn tö ami¨ng kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö − Sè liÖu th«

L−íi ¤ Sè phÇn tö M· nhËn Lo¹i ChiÒu dµi §é réng Ghi chó
l−íi C¬ b¶n Tæng sè d¹ng phÇn tö µm µm

A F4-4 1 1 CD F 1,7 0,045
2 2 CMQ B 2,6 0,09
3 3 ADQ F 4,0 0,15 Crosidolit

E3-6 4 4 CD MC+0 3,5 1,3
E5-1 5 CD MD43 7,5 5,0

5 CD MB 7,7 0,30
6 CMQ MF 5,6 0,045
7 CD MB 5,1 0,30
8 CD MF 1,7 0,045

B F4-1 6 CD CD+0 6,5 3,0
9 CD CB 3,5 0,15

10 CD CF 3,5 0,045
11 CMQ CR+0 2,6 1,9

G5-1 7 CD CD31 6,1 3,2
12 CD CB 5,6 0,3
13 CMQ CF 4,0 0,045
14 CMQ CB 3,2 0,090

E4-4 8 15 CD B 1,5 0,23
9 16 AD F 8,7 0,15

C G4-4 10 CMQ CD42 25 5,6
17 CMQ CB 15 0,15
18 CMQ CF 9,4 0,045
19 ADQ CF 3,6 0,30 Tremolit
20 CM CF 4,2 0,045

E4-4 kh«ng cã sîi

E5-6 11 ADQ CD+3 9,4 2,5
21 ADQ CF 7,1 0,30 Amosit
22 ADQ CF 6,2 0,10 Crosidolit
23 CM CB 5,1 0,2
24 CM CR+0 3,3 1,8

F4-1 12 25 CMQ MC10 3,7 2,1
13 26 CD CC+0 7,4 0,5

1)   M· ph©n ®Þnh ®−îc liÖt kª trong b¶ng D.1 vµ D.2.

H×nh 7 − VÝ dô vÒ mÉu b¸o c¸o d÷ liÖu ®Õm phÇn tö
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Phô lôc A

(Quy ®Þnh)

X¸c ®Þnh ®iÒu kiÖn ho¹t ®éng cho m¸y tro hãa plasma

A.1  Kh¸i qu¸t

Trong khi chuÈn bÞ c¸c tiªu b¶n TEM b»ng MEC hoÆc giÊy läc xenlul« nitrat, cÊu tróc xèp cña giÊy läc

®−îc xÕp l¹i thµnh mét mµng polymer máng h¬n do t¸c ®éng cña dung m«i. Mét sè h¹t trªn bÒ mÆt cña

giÊy läc ban ®Çu bÞ vïi hoµn toµn vµo trong polyme, vµ qui tr×nh chuÈn bÞ tiªu b¶n kÕt hîp b−íc tro hãa

plasma ®Ó oxi hãa líp bÒ mÆt cña polyme. C¸c h¹t ®· bÞ vïi vµo polyme do b−íc hßa tan giÊy läc ®−îc

lé ra sau ®ã ®Ó cho chóng cã thÓ dÝnh chÆt vµo mµng cacbon bay h¬i mµ kh«ng thay ®æi vÞ trÝ cña chóng

trªn giÊy läc ban ®Çu. L−îng tro hãa lµ cã ý nghÜa quan träng vµ c¸c m¸y tro hãa kh¸c nhau vÒ tÝnh

n¨ng. V× thÕ m¸y tro hãa plasma (7.3.4) ph¶i ®−îc hiÖu chuÈn ®Ó cã ®−îc mét gi¸ trÞ x¸c ®Þnh vÒ tro hãa

bÒ mÆt cña giÊy läc ®· hßa tan. §iÒu nµy ®−îc thùc hiÖn b»ng c¸ch ®iÒu chØnh c«ng suÊt tÇn sè radio vµ

tèc ®é dßng oxi vµ ®o thêi gian ®Ó oxi hãa hoµn toµn mét giÊy läc este xenlul« ch−a hoµ tan cã ®−êng

kÝnh 25 mm cña cïng mét lo¹i vµ cïng kÝch cì lç läc nh− ®· sö dông trong phÐp ph©n tÝch.

A.2   Qui tr×nh

§Æt mét giÊy läc este xenlul« ch−a sö dông  cã ®−êng kÝnh 25 mm cña cïng mét lo¹i nh− lo¹i ®ang ®−îc

dïng vµo gi÷a phiÕn kÝnh kÝnh hiÓn vi. §Æt phiÕn kÝnh gÇn ë trung t©m cña buång m¸y tro hãa. §ãng

buång m¸y tro hãa vµ hót tíi ¸p lùc xÊp xØ 40 Pa. Trong lóc ®ã cho «xi vµo buång víi tèc ®é 8 ml/phót

tíi 20 ml/phót.

§iÒu chØnh hÖ thèng sao cho c−êng ®é cña plasma lµ cao nhÊt. §o thêi gian cÇn thÕt ®Ó «xi hãa hoµn

toµn giÊy läc: x¸c ®Þnh c¸c th«ng sè ho¹t ®éng ®Ó oxi hãa hoµn toµn giÊy läc trong thêi gian gÇn 15

phót. §Ó tro hãa c¸c giÊy läc ®· hßa tan, c¸c th«ng sè ho¹t ®éng nµy ph¶i ®−îc dïng trong kho¶ng thêi

gian 8 phót.

Chó thÝch 13 − ¤xi hãa plasma ë n¨ng l−îng tÇn sè radio cao sÏ dÉn ®Õn giÊy läc bÞ qu¨n vµ xo¾n l¹i,

tiÕp theo sau lµ sù ®¸nh löa m¹nh ®ét ngét. ë møc n¨ng l−îng thÊp h¬n, giÊy läc sÏ gi÷ nguyªn vÞ trÝ vµ sÏ

tõ tõ trë nªn máng h¬n cho ®Õn khi nã gÇn trong suèt. KhuyÕn nghÞ r»ng, n¨ng l−îng tÇn sè radio ®−îc sö

dông sao cho  kh«ng x¶y ra sù ®¸nh löa m¹nh. Khi nhiÒu giÊy läc ®−îc tro hãa, tèc ®é tro hãa gi¶m xuèng

vµ hÖ thèng ph¶i ®−îc hiÖu chuÈn mét c¸ch phï hîp.
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Phô lôc B

(quy ®Þnh)

C¸c qui tr×nh hiÖu chuÈn

B. 1    HiÖu chuÈn TEM

B.1.1   HiÖu chuÈn ®é phãng ®¹i mµn h×nh TEM

KÝnh hiÓn vi ®iÖn tö ph¶i ®−îc c©n chØnh theo c¸c th«ng sè kü thuËt cña nhµ s¶n xuÊt. Ngay tõ ®Çu vµ

c¸c kho¶ng thêi gian ®Òu ®Æn ph¶i hiÖu chuÈn ®é phãng ®¹i sö dông cho phÐp ph©n tÝch dïng mÉu l−íi

nhiÔu x¹ (7.3.11). §iÒu chØnh ®é cao tiªu b¶n tíi vÞ trÝ trung t©m tr−íc khi thùc hiÖn viÖc hiÖu chuÈn. §o

kho¶ng c¸ch trªn mµn h×nh huúnh quang bÞ che lÊp bëi mét sè kho¶ng c¸ch lÆp l¹i cña h×nh ¶nh l−íi

gÇn kÒ vµ tÝnh ®é phãng ®¹i. Lu«n lu«n lÆp l¹i viÖc hiÖu chuÈn sau khi cã bÊt cø sù b¶o tr× dông cô nµo

hoÆc thay ®æi c¸c ®iÒu kiÖn ho¹t ®éng. §é phãng ®¹i cña h×nh ¶nh trªn mµn h×nh kh«ng gièng nh− ®é

phãng ®¹i trªn c¸c tÊm ¶nh hoÆc phim. Tû sè gi÷a chóng lµ mét gi¸ trÞ kh«ng ®æi cho tõng kiÓu TEM riªng.

B.1.2   HiÖu chuÈn h»ng sè m¸y thu h×nh nhiÔu x¹ ®iÖn tö

HiÖu chuÈn h»ng sè m¸y thu h×nh cña TEM khi sö dông ph−¬ng thøc (mode) nhiÔu x¹ ®iÖn tö. Dïng mét

l−íi tiªu b¶n ®ì mµng cacbon mµ trªn ®ã cã mét mµng máng vµng ®· ®−îc bay h¬i hoÆc phun phñ. T¹o

mét ¶nh cña mµng vµng víi tiªu b¶n ®−îc ®iÒu chØnh tíi vÞ trÝ trung t©m vµ chän ®iÒu kiÖn ED. §iÒu

chØnh thÊu kÝnh vËt kÝnh  ®ang dïng ®Ó tèi −u hãa mÉu thu ®−îc, vµ ®o ®−êng kÝnh hai vßng trong cïng

trªn mµn h×nh huúnh quang hoÆc trªn h×nh ¶nh ®−îc ghi l¹i. TÝnh h»ng sè m¸y thu h×nh dùa trªn b¸n

kÝnh, λL, võa cho c¶ mµn h×nh huúnh quang vµ tÊm ¶nh hoÆc phim, sö dông ph−¬ng tr×nh sau:

λL
aD

h k l
=

+ +2 0 2 2 2,

trong ®ã

λ   lµ chiÒu dµi b−íc sãng tÝnh b»ng nanomet cña c¸c ®iÖn tö tíi;

L   lµ chiÒu dµi m¸y thu h×nh tÝnh b»ng milimÐt

a   lµ kÝch th−íc « ®¬n vÞ cña vµng tÝnh b»ng nanomet (= 0,407 86 nm)

D   lµ ®−êng kÝnh tÝnh b»ng milimÐt cña vßng nhiÔu x¹.

Sö dông vµng lµm chÊt liÖu chuÈn, th× h»ng sè m¸y thu h×nh trªn c¬ së b¸n kÝnh ®−îc cho b»ng:

λL = 0,117 74 D mm-nm (vßng nhá nhÊt)

λL = 0,101 97D  mm-nm  (vßng thø 2)
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B.2   HiÖu chuÈn hÖ thèng EDXA

HiÖu chuÈn n¨ng l−îng cña hÖ thèng EDXA ®èi víi pic n¨ng l−îng thÊp vµ n¨ng l−îng cao ph¶i ®−îc

thùc hiÖn ®Òu ®Æn. HiÖu chuÈn thang c−êng ®é cña hÖ thèng EDXA cho phÐp thu ®−îc c¸c d÷ liÖu vÒ

thµnh phÇn ®Þnh l−îng, ë ®é ®óng kho¶ng 10% nång ®é nguyªn tè, tõ phæ EDXA cña c¸c kho¸ng chÊt

silicat so s¸nh liªn quan ®Õn c¸c nguyªn tè Na, Mg, Si, K, Ca, Mn vµ Fe, vµ c¸c kho¸ng chÊt so s¸nh

®−îc x¸c nhËn cã thÓ ¸p dông. NÕu c¸c x¸c ®Þnh ®Þnh l−îng ®−îc yªu cÇu ®èi víi c¸c kho¸ng chøa c¸c

nguyªn tè kh¸c, th× c¸c chuÈn so s¸nh ngoµi c¸c chuÈn nãi ®Õn d−íi ®©y cÇn ®−îc tham kh¶o. C¸c

chuÈn kho¸ng chÊt ®· ®−îc x¸c ®Þnh ®Æc tÝnh râ rµng cho phÐp hiÖu chuÈn bÊt kú sù kÕt hîp TEM −

EDXA nµo mµ ®¸p øng c¸c th«ng sè kü thuËt dông cô nãi ë ®iÒu 7.3.1 vµ 7.3.2 sao cho c¸c sè liÖu

EDXA tõ c¸c dông cô kh¸c nhau cã thÓ so s¸nh ®−îc. C¸c kho¸ng chÊt so s¸nh cÇn ®−îc hiÖu chuÈn;

c¸c chuÈn cø ®Ó chän lùa lµ chóng ph¶i lµ c¸c kho¸ng chÊt silicat cã c¸c m¹ng cµng gièng víi c¸c

m¹ng cña amphibol hoÆc serpentir cµng tèt vµ c¸c m¶nh nhá riªng rÏ cña c¸c kho¸ng chÊt lµ ®ång nhÊt

vÒ thµnh phÇn trong ph¹m vi vµi phÇn tr¨m.

X¸c ®Þnh c¸c thµnh phÇn cña c¸c tiªu chuÈn nµy b»ng phÐp ph©n tÝch vi ®Çu dß ®iÖn tö hoÆc c¸c

ph−¬ng ph¸p hãa häc. Lµm vôn c¸c m¶nh cïng lo¹i kho¸ng chÊt ®−îc chän läc vµ chuÈn bÞ giÊy läc

b»ng c¸ch ph©n t¸n kho¸ng chÊt ®· ®−îc lµm vôn trong n−íc vµ läc ngay phÇn l¬ löng. ChuÈn bÞ tiªu

b¶n TEM tõ c¸c giÊy läc nµy theo c¸c b−íc ®−îc chØ ra ë môc 9. C¸c tiªu b¶n TEM nµy sau ®ã cã thÓ

®−îc sö dông ®Ó hiÖu chuÈn bÊt kú mét hÖ thèng TEM-EDXA nµo sao cho c¸c kÕt qu¶ thµnh phÇn cã

thÓ so s¸nh cã thÓ thu ®−îc tõ c¸c thiÕt bÞ kh¸c.

Chó thÝch

14   PhÐp ph©n tÝch vi ®Çu dß cña c¸c chuÈn kho¸ng chÊt ®−îc thùc hiÖn b»ng c¸c kü thuËt phï hîp cã

thÓ xem ë c¸c phô lôc J. §Çu tiªn, kho¸ng chÊt ®−îc g¾n vµo trong mét l−îng poly (methyl) methacrylat

hoÆc nhùa epoxy, sau ®ã l−îng nµy ®−îc nghiÒn vµ ®¸nh bãng ®Ó thu ®−îc c¸c m¶nh kho¸ng chÊt cã mét

bÒ mÆt bãng vµ ph¼ng. BÒ mÆt nµy sau ®ã ®−îc ph©n tÝch, b»ng sö dông c¸c chuÈn so s¸nh phï hîp, −u

tiªn sö dông c¸c chuÈn oxit cña c¸c nguyªn tè riªng lÎ mét khi chóng cã s½n. CÇn ph¶i tÝnh ®Õn nång ®é

n−íc trong c¸c kho¸ng chÊt, trong tr−êng hîp chrysotil l−îng n−íc ®¹t tíi 13 % khèi l−îng. Hµm l−îng

n−íc nµy cã thÓ thay ®æi v× bÞ mÊt trong hÖ thèng ch©n kh«ng.

15   C¸c huyÒn phï trong n−íc cña c¸c chuÈn kho¸ng cÇn ®−îc läc ngay sau khi ®iÒu chÕ v× c¸c kim lo¹i

kiÒm vµ kiÒm thæ cã thÓ bÞ chiÕt ra mét phÇn tõ c¸c kho¸ng chÊt chøa c¸c nguyªn tè nµy.

BiÓu diÔn c¸c kÕt qu¶ cña phÐp ph©n tÝch vi ®Çu dß ®iÖn tö b»ng c¸c tû lÖ phÇn tr¨m nguyªn tö hoÆc

khèi l−îng so víi silic. C¸c tû sè pic tia X cña cïng c¸c nguyªn tè so víi silic, thu ®−îc tõ hÖ thèng

EDXA, sau ®ã cã thÓ ®−îc sö dông ®Ó tÝnh mèi liªn quan gi÷a tû sè diÖn tÝch pic vµ tû sè phÇn tr¨m khèi

l−îng hoÆc nguyªn tö.

Kü thuËt nµy ®· ®−îc Cliff vµ Lorimer m« t¶ (xem phÇn phô lôc J, tham kh¶o [ 8 ]).
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Tia X ®−îc sinh ra ë tiªu b¶n máng b»ng mét chïm ®iÖn tö tíi cã x¸c suÊt t−¬ng t¸c víi tiªu b¶n thÊp.

V× thÕ, sù hÊp thô khèi l−îng vµ c¸c hiÖu øng huúnh quang lµ kh«ng ®¸ng kÓ. ë mét tiªu b¶n kho¸ng

silicat chøa nguyªn tè i, ph−¬ng tr×nh sau cã thÓ ®−îc sö dông ®Ó thùc hiÖn c¸c phÐp ph©n tÝch ®Þnh

l−îng ë TEM

C
C

k
A
A

i

Si
i

i

Si
= ×

trong ®ã

Ci  lµ nång ®é hoÆc phÇn tr¨m nguyªn tö cña nguyªn tè i;

CSi  lµ nång ®é hoÆc phÇn tr¨m nguyªn tö cña silic;

Ai   lµ tæng diÖn tÝch pic cña nguyªn tè i;

ASi  lµ tæng diÖn tÝch pic cña silic;

ki  lµ tû sè k cña nguyªn tè i so víi silic.

§èi víi mét cÊu h×nh dông cô riªng vµ kÝch th−íc h¹t riªng th× gi¸ trÞ ki lµ kh«ng ®æi.

§Ó s¸t nhËp sù hiÖu chØnh do ¶nh h−ëng cña kÝch th−íc h¹t lªn tû sè diÖn tÝch pic (xem phô lôc J tham

kh¶o [35] vµ [36]), më réng kü thuËt Cliff vµ Lorimer b»ng c¸ch thu c¸c gi¸ trÞ h»ng sè ki riªng rÏ ®èi víi

c¸c ph¹m vi kh¸c nhau cña ®−êng kÝnh sîi. KhuyÕn nghÞ r»ng, ph¶i ®o ®¹c EDXA 20 lÇn cho mçi mét

kho¶ng ®−êng kÝnh sîi. C¸c kho¶ng thÝch hîp cña ®−êng kÝnh sîi lµ < 0,25 µm ; 0,25 − 0,5 µm ;

0,5 − 1,0 µm ; > 1,0 µm .

§−a l−íi TEM vµo kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn, thu ®−îc mét h×nh ¶nh ë ®é phãng ®¹i cao h¬n ®·

®−îc hiÖu chuÈn kho¶ng × 20 000 vµ ®iÒu chØnh ®é cao tiªu b¶n tíi ®iÓm trung t©m. NÕu ®Çu ph¸t hiÖn

tia X lµ lo¹i vµo mét bªn, th× nghiªng tiªu b¶n vÒ phÝa ®Çu ph¸t hiÖn tia X. Chän mét sîi biÖt lËp hoÆc

h¹t nhá h¬n 0,5 µm chiÒu réng vµ tÝch luü t¨ng dÇn mét phæ EDXA dïng mét ®Çu dß ®iÖn tö cã ®−êng

kÝnh phï hîp. Khi mét phæ x¸c ®Þnh râ thu ®−îc, th× thùc hiÖn phÐp trõ nÒn vµ tÝnh diÖn tÝch pic ®· hiÖu

chØnh nÒn cho mçi nguyªn tè ®−îc liÖt kª, sö dông c¸c cöa sæ n¨ng l−îng tËp trung trªn c¸c pic. TÝnh tû

sè diÖn tÝch pic cho mçi nguyªn tè ®· chØ ra so víi diÖn tÝch pic cña silic. TÊt c¶ diÖn tÝch pic ®·  trõ ®i

nÒn ®−îc sö dông ®Ó hiÖu chuÈn ph¶i nhiÒu h¬n 400 lÇn ®Õm.

LÆp l¹i qui tr×nh nµy cho 20 h¹t cña mçi kho¸ng chÊt chuÈn. Lo¹i bá c¸c phÐp ph©n tÝch cña bÊt kú h¹t

ngo¹i lai nµo râ rµng. TÝnh nång ®é trung b×nh sè häc, tû sè diÖn tÝch pic, ki (tû sè k), cho mçi mét

nguyªn tè ®· chØ ra cña kho¸ng chÊt chuÈn vµ cho mçi kho¶ng ®−êng kÝnh sîi. KiÓm tra c«ng viÖc h»ng

ngµy theo chu kú ph¶i ®−îc thùc hiÖn ®Ó ®¶m b¶o r»ng kh«ng cã sù xuèng cÊp cña tÝnh n¨ng ®Çu ph¸t

hiÖn. Nh÷ng tû sè k nµy ®−îc sö dông ®Ó tÝnh c¸c nång ®é nguyªn tè c¸c sîi kh«ng biÕt, sö dông mèi

quan hÖ Cliff vµ Lorimer.
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Phô lôc C

(quy ®Þnh)

C¸c chuÈn cø ®Ó ®Õm phÇn tö

C.1   Kh¸i qu¸t

Ngoµi c¸c sîi biÖt lËp, th−êng xuÊt hiÖn nh÷ng tËp hîp c¸c h¹t vµ sîi ë trong c¸c mÉu kh«ng khÝ. C¸c

nhãm h¹t vµ sîi ami¨ng ®Òu ®−îc coi lµ “c¸c phÇn tö ami¨ng” ®−îc ®Þnh nghÜa lµ c¸c bã sîi, ®¸m sîi vµ

m¹ng sîi. KÕt qu¶ b»ng sè cña sù kh¶o s¸t TEM phô thuéc rÊt lín vµo ph©n ®Þnh cña nhµ ph©n tÝch nh−

khi mét tËp hîp c¸c sîi ®−îc coi lµ mét thùc thÓ ®¬n hoÆc ®−îc coi lµ c¸c sîi riªng lÎ t¹o thµnh tËp hîp.

Do ®ã ®iÒu quan träng lµ mét hÖ thèng logic c¸c chuÈn cø ®Õm ®−îc ®Þnh nghÜa sao cho sù diÔn gi¶i c¸c

phÇn tö phøc t¹p nµy lµ nh− nhau ®èi víi tÊt c¶ c¸c nhµ ph©n tÝch vµ ®Ó cho kÕt qu¶ b»ng sè lµ cã ý

nghÜa. Sù ¸p ®Æt c¸c chuÈn cø riªng ®Ó ®Õm phÇn tö nh×n chung lµ cÇn lµ do mét sè diÔn gi¶i, mét phÇn

dùa trªn c¸c th«ng tin x¸c thùc vÒ c¸c ¶nh h−ëng tíi søc kháe t×m ®−îc do mçi phÇn tö ami¨ng g©y ra.

Môc ®Ých cña tiªu chuÈn nµy kh«ng ph¶i lµ ®Ó gi¶i thÝch dùa trªn c¬ së ¶nh h−ëng tíi søc kháe mµ ph¶i

lµ sù ph©n t¸ch râ rµng gi÷a viÖc ghi c¸c d÷ liÖu ®Õm c¸c phÇn tö vµ gi¶i thÝch c¸c d÷ liÖu Êy sau nµy.

HÖ thèng m· hãa ®−îc qui ®Þnh trong tiªu chuÈn quèc tÕ nµy cho phÐp m« t¶ h×nh th¸i râ rµng cña c¸c

phÇn tö ®−îc ghi l¹i mét c¸ch ng¾n gän phï hîp cho diÔn gi¶i sau nµy, nÕu cÇn thiÕt, b»ng mét d·y c¸c

chuÈn cø kh¸c nhau mµ kh«ng b¾t buéc ph¶i kiÓm tra l¹i c¸c mÉu vËt. §Æc biÖt hÖ thèng m· hãa ®−îc

thiÕt kÕ cho phÐp ghi l¹i ®−îc c¸c kÝch th−íc cña mçi phÇn tö sîi phøc t¹p vµ còng cho biÕt liÖu nh÷ng

phÇn tö nµy cã chøa c¸c sîi dµi h¬n 5 µm hay kh«ng. Ph−¬ng ph¸p nµy cho phÐp c¸c ®¸nh gi¸ c¸c d÷

liÖu sau ®o bao gåm viÖc xem xÐt kh¶ n¨ng bÞ hÝt thë c¸c h¹t vµ so s¸nh víi c¸c chØ sè cò cña tiÕp xóc

ami¨ng. C¸c vÝ dô vÒ c¸c lo¹i cÊu tróc h×nh th¸i kh¸c nhau vµ c¸ch thøc mµ chóng ®−îc ghi l¹i ®−îc

tr×nh bµy ë h×nh C1.

C.2   C¸c ®Þnh nghÜa phÇn tö vµ xö lý

Mçi mét phÇn tö sîi lµ mét thùc thÓ t¸ch rêi ph¶i ®−îc x¸c ®Þnh lµ mét phÇn tö c¬ b¶n. Mçi mét phÇn tö

c¬ b¶n ph¶i ®−îc x¸c ®Þnh lµ mét sîi, mét bã, mét ®¸m, mét m¹ng.

C.2.1   Sîi

BÊt cø h¹t nµo cã c¸c mÆt bªn song song hoÆc kh«ng c¸ch ®Òu, cã chiÒu dµi tèi thiÓu 0,5 µm, vµ tû sè

h×nh d¹ng 5/1 hoÆc lín h¬n ph¶i ®−îc ®Þnh nghÜa lµ mét sîi. §èi víi ami¨ng chrysotil sîi m¶nh ®¬n ph¶i

®−îc ®Þnh nghÜa lµ mét sîi. Mét sîi cã c¸c mÆt kh«ng c¸ch ®Òu ph¶i ®−îc qui cho chiÒu réng lµ b»ng

trung b×nh cña ®é réng tèi ®a vµ tèi thiÓu. Sè trung b×nh nµy ph¶i ®−îc sö dông lµ ®é réng ®Ó x¸c ®Þnh tû

sè h×nh d¹ng .
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C.2.2   Bã

Mét nhãm bao gåm c¸c sîi song song g¾n víi nhau râ rµng ph¶i ®−îc ®Þnh nghÜa lµ mét bã, cã chiÒu

réng −íc tÝnh b»ng chiÒu réng trung b×nh cña bã, vµ chiÒu dµi b»ng chiÒu dµi tèi ®a cña phÇn tö. Tû sè

h×nh d¹ng toµn bé cña bã cã thÓ cã bÊt cø gi¸ trÞ nµo, miÔn lµ nã chøa c¸c sîi thµnh tè riªng víi c¸c tû

sè h×nh d¹ng b»ng hoÆc lín h¬n 5/1. C¸c bã cã thÓ biÓu lé c¸c sîi ph©n nh¸nh ë mét hoÆc c¶ hai ®Çu.

C.2.3   §¸m sîi

Mét tËp hîp hai hoÆc nhiÒu sîi ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn cã hoÆc kh«ng cã c¸c bã, ph¶i ®−îc ®Þnh nghÜa

lµ mét ®¸m sîi. Cã hai d¹ng kh¸c nhau:

C.2.3.1   §¸m sîi ph©n t¸n (lo¹i D): Mét hÖ ph©n t¸n vµ hë, trong ®ã Ýt nhÊt mét trong sè c¸c sîi vµ bã

cã thÓ ph©n biÖt riªng rÏ vµ kÝch th−íc cña nã ®o ®−îc.

C.2.3.2   §¸m sîi kÕt dÝnh (Lo¹i C): Mét hÖ liªn kÕt chÆt chÏ vµ phøc t¹p, trong ®ã mét hoÆc hai ®Çu

cña mçi sîi hoÆc bã sîi riªng biÖt bÞ che lÊp, nh− vËy kÝch th−íc cña c¸c sîi vµ c¸c bã riªng biÖt kh«ng

thÓ ®−îc x¸c ®Þnh râ rµng.

Trong thùc tÕ, c¸c ®¸m sîi cã thÓ xuÊt hiÖn mµ trong ®ã c¸c ®Æc tÝnh cña c¶ hai lo¹i ®¸m ®Òu t×m thÊy

trong cïng mét phÇn tö. N¬i nµo mµ phÇn tö nµy xuÊt hiÖn, th× phÇn tö ph¶i ®−îc ®Þnh nghÜa lµ mét ®¸m

sîi ph©n t¸n vµ sau ®ã mét qui tr×nh hîp lý ph¶i ®−îc tu©n theo b»ng c¸ch ghi l¹i thµnh phÇn phÇn tö

theo chuÈn cø ®Õm. Qui tr×nh ®Ó xö lý c¸c ®¸m sîi ®−îc minh häa b»ng c¸c vÝ dô ë h×nh C2.

C.2.4   M¹ng

Mét hoÆc nhiÒu sîi hoÆc c¸c bã sîi cã thÓ ®−îc g¾n víi nhau hoÆc bÞ che khuÊt mét phÇn bëi mét h¹t

®¬n hoÆc nhãm c¸c h¹t kh«ng ph¶i sîi chång lªn nhau. PhÇn tö mµ ph¶i ®−îc ®Þnh nghÜa lµ mét m¹ng.

H×nh ¶nh TEM kh«ng ph©n biÖt ®−îc c¸c h¹t bÞ g¾n víi c¸c sîi vµ c¸c h¹t nµy ngÉu nhiªn gèi lªn nhau

trong h×nh ¶nh TEM. Do vËy kh«ng biÕt ®−îc mét phÇn tö nh− vËy liÖu cã thùc lµ mét h¹t phøc t¹p

kh«ng hay lµ nã xuÊt hiÖn do sù chång chÐo ®¬n gi¶n cña c¸c h¹t vµ c¸c sîi trªn giÊy läc.

V× mét phÇn tö m¹ng cã thÓ gåm nhiÒu h¬n mét sîi, cho nªn ®Þnh nghÜa chi tiÕt r»ng c¸c m¹ng ph¶i

®−îc ®Õm nh− thÕ nµo lµ rÊt quan träng. C¸c m¹ng thÓ hiÖn c¸c ®Æc tÝnh kh¸c nhau vµ hai lo¹i cã thÓ

®−îc ®Þnh nghÜa lµ:

C.2.4.1   M¹ng ph©n t¸n (lo¹i D): PhÇn tö bao gåm mét h¹t hoÆc nhãm c¸c h¹t kÕt nèi víi nhau, cã c¸c

sîi chång lªn nhau hoÆc dÝnh vµo nhau hoÆc c¸c bã sîi g¾n víi nhau trong ®ã Ýt nhÊt mét trong sè c¸c

sîi hoÆc bã sîi cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh riªng rÏ vµ c¸c kÝch th−íc cña nã ®o ®−îc.

C.2.4.2   M¹ng kÕt dÝnh (lo¹i C): PhÇn tö gåm mét h¹t hoÆc nhãm c¸c h¹t kÕt nèi víi nhau, trong ®ã

c¸c sîi hoÆc bã sîi cã thÓ nh×n thÊy ®−îc trong ph¹m vi phÇn tö hoÆc h×nh chiÕu cña nã, nh− vËy c¸c

kÝch th−íc cña c¸c sîi riªng rÏ vµ bã sîi kh«ng thÓ x¸c ®Þnh mét c¸ch râ rµng.
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Sîi

Bã

a) §¸m sîi ph©n t¸n (lo¹i D) b) §¸m sîi kÕt dÝnh (lo¹i C)

c) M¹ng ph©n t¸n (lo¹i D) d) M¹ng kÕt dÝnh (lo¹i C)

H×nh C1 − C¸c kiÓu h×nh th¸i c¬ b¶n cña phÇn tö ami¨ng
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5 µm

§Õm 1 ®¸m sîi kÕt dÝnh chøa h¬n 9 sîi (tÊt c¶ c¸c

sîi ng¾n h¬n 5 µm).

Ghi lµ CC + 0

5 µm

§Õm 1 ®¸m sîi ph©n t¸n gåm 5 sîi, trong ®ã cã 4

sîi dµi h¬n 5 µm.

Ghi lµ CD54, theo sau 5 sîi th× mçi sîi ®−îc ghi lµ

CF.

5 µm

5 µm

§Õm 1 ®¸m sîi ph©n t¸n gåm 4 sîi trong ®ã 2 sîi

dµi h¬n 5 µm, vµ 2 sîi dÝnh mçi sîi chøa h¬n 9 sîi.

Ghi lµ CD + 2, theo sau 5 sîi th× mçi sîi ®−îc ghi

lµ CF, vµ 2 sîi dÝnh cÆn, th× mçi sîi ghi lµ CR + 0.

5 µm

§Õm 1 ®¸m sîi ph©n t¸n gåm 3 sîi, 2 bã, 1 trong

®ã dµi h¬n 5 µm, 1 ®¸m dÝnh cÆn vôn chøa h¬n 9

vôn sîi.

Ghi lµ CD + 1, theo sau 3 sîi th× mçi sîi ®−îc ghi

lµ CF, 2 bã mçi bã ghi lµ CB, 1 ®¸m sîi dÝnh cÆn

vôn ghi lµ CR + 0.

H×nh C2 − C¸c vÝ dô ghi c¸c ®¸m sîi ami¨ng phøc t¹p
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Trong thùc tÕ, c¸c m¹ng cã thÓ xuÊt hiÖn trong ®ã c¸c ®Æc tÝnh cña c¶ hai kiÓu m¹ng ®Òu t×m thÊy trong

cïng mét phÇn tö. Khi ®iÒu nµy x¶y ra, th× phÇn tö ph¶i ®−îc qui cho lµ m¹ng ph©n t¸n vµ sau ®ã mét

qui tr×nh hîp lý cÇn ®−îc tu©n theo b»ng c¸ch ghi l¹i c¸c thµnh phÇn cña phÇn tö tuú theo chuÈn cø

®Õm. C¸c vÝ dô vÒ qui tr×nh ph¶i ®−îc tu©n theo ®−îc chØ ra ë h×nh C3.

C.2.5   PhÇn tö ami¨ng lín h¬n 5 µm

BÊt cø sîi, bã, ®¸m hoÆc m¹ng nµo mµ kÝch th−íc lín nhÊt v−ît qu¸ 5 µm. C¸c phÇn tö ami¨ng lín h¬n

5 µm kh«ng h¼n lµ chøa c¸c sîi ami¨ng hoÆc c¸c bã dµi h¬n 5 µm.

C.2.6   Sîi hoÆc bã ami¨ng dµi h¬n 5 µm

Mét sîi ami¨ng cã chiÒu réng bÊt kú hoÆc mét bã c¸c sîi nh− vËy mµ cã chiÒu dµi lín h¬n 5 µm .

C.2.7   PhÇn tö t−¬ng ®−¬ng víi PCM

BÊt cø sîi, bã, ®¸m hoÆc m¹ng nµo cã tû sè h×nh d¹ng 3/1 hoÆc lín h¬n, dµi h¬n 5 µm vµ cã ®−êng kÝnh

gi÷a 0,2 µm vµ 3 µm, c¸c phÇn tö t−¬ng ®−¬ng PCM kh«ng nhÊt thiÕt ph¶i gåm c¸c sîi hoÆc c¸c bã dµi

h¬n 5 µm, hoÆc c¸c sîi t−¬ng ®−¬ng PCM.

C.2.8   Sîi t−¬ng ®−¬ng PCM

BÊt cø h¹t nµo cã c¸c mÆt song song hoÆc c¸c mÆt kh«ng c¸ch ®Òu nhau, cã mét tû sè h×nh d¹ng 3/1

hoÆc lín h¬n, dµi h¬n 5 µm vµ cã ®−êng kÝnh gi÷a 0,2 µm vµ 3 µm. §èi víi chrysotil, c¸c sîi t−¬ng

®−¬ng PCM sÏ lu«n lu«n lµ c¸c bã sîi.

C.3   ChuÈn cø kh¸c ®Ó ®Õm c¸c phÇn tö

C.3.1   C¸c phÇn tö c¾t ngang c¸c c¹nh cña « l−íi

 Mét phÇn tö v¾t qua mét c¹nh cña « l−íi sÏ chØ ®−îc ®Õm ë hai phÝa cña « l−íi nh− minh häa trong h×nh

C4. Ghi c¸c kÝch th−íc cña phÇn tö nh− sau: c¸c phÇn bÞ che khuÊt cña c¸c thµnh phÇn ®−îc lÊy t−¬ng

®−¬ng víi c¸c phÇn kh«ng bÞ che khuÊt nh− chØ ra b»ng c¸c ®−êng g¹ch ®øt ë h×nh C4. VÝ dô, chiÒu

dµi cña mét sîi c¾t ngang mét c¹nh l−íi ®−îc lÊy lµ hai lÇn chiÒu dµi kh«ng bÞ che khuÊt. C¸c phÇn tö

c¾t ngang mét trong hai phÝa kh¸c sÏ kh«ng ®Õm.

C.3.2   C¸c sîi kÐo dµi ra ngoµi tr−êng ®Õm

Trong khi quÐt mét « l−íi, ®Õm c¸c sîi kÐo dµi ra bªn ngoµi tr−êng nh×n mét c¸ch hÖ thèng, ®Ó tr¸nh

®Õm hai lÇn. Nãi chung, mét nguyªn t¾c cÇn ®−îc thiÕt lËp sao cho chØ c¸c sîi dµi ra ngoµi tr−êng nh×n

hai cung mét phÇn t− th× ®−îc ®Õm. Qui tr×nh nµy ®−îc minh häa b»ng h×nh C5. §o chiÒu dµi cña mçi sîi

nµy b»ng c¸ch di chuyÓn tiªu b¶n ®Ó ®Þnh vÞ ®Çu cuèi kia cña sîi, sau ®ã trë l¹i tr−êng nh×n ban ®Çu

tr−íc khi tiÕp tôc quÐt tiªu b¶n. C¸c sîi kh«ng cã ®iÓm cuèi trong ph¹m vi tr−êng nh×n th× kh«ng ®−îc

®Õm.
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5 µm

§Õm lµ 1 m¹ng kÕt dÝnh cã tÊt c¶ c¸c sîi ng¾n

h¬n 5 µm.

Ghi lµ MC + 0.

5 µm

§Õm lµ 1 m¹ng ph©n t¸n cã 1 sîi ng¾n h¬n 5

µm.

Ghi lµ MD10, theo sau 1 sîi th× ®−îc ghi lµ MF.

5 µm

§Õm lµ 1 m¹ng ph©n t¸n cã 5 sîi, tÊt c¶ dµi h¬n

5 µm.

Ghi lµ MD55, theo sau 5 sîi th× mçi sîi ®−îc ghi

lµ MF.

5 µm

§Õm lµ 1 m¹ng ph©n t¸n cã nÕu lµ 3 sîi th× 1

trong ®ã dµi h¬n 5 µm vµ 1 m¹ng dÝnh cÆn vôn

chøa 3 sîi.

Ghi lµ MD61, theo sau 3 sîi mçi sîi ®−îc ghi lµ

MF vµ m¹ng dÝnh cÆn vôn ®−îc ghi lµ MR30.

H×nh C3 − C¸c vÝ dô ghi c¸c m¹ng ami¨ng phøc t¹p
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H×nh C4 − VÝ dô ®Õm c¸c phÇn tö v¾t qua c¹nh l−íi

H×nh C5 − VÝ dô ®Õm c¸c sîi kÐo dµi ra ngoµi tr−êng nh×n
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C.4   C¸c b−íc ®Ó ghi l¹i d÷ liÖu

C.4.1   Kh¸i qu¸t

C¸c m· h×nh th¸i ®· quy ®Þnh ®−îc thiÕt kÕ ®Ó t¹o thuËn lîi cho qu¸ tr×nh xö lý d÷ liÖu b»ng m¸y tÝnh vµ

cho phÐp ghi l¹i sù thÓ hiÖn ®Çy ®ñ cña c¸c ®Æc ®iÓm quan träng cña mçi phÇn tö ami¨ng. Qui tr×nh nµy

®ßi hái ng−êi soi kÝnh ph©n lo¹i mçi mét phÇn tö sîi c¬ b¶n thµnh mét trong bèn nhãm chñ yÕu: c¸c sîi,

bã, ®¸m vµ m¹ng.

C.4.2   C¸c sîi

ë biÓu mÉu ®Õm phÇn tö, mét sîi ®Þnh nghÜa ë phÇn C.2.1 ph¶i ®−îc ghi l¹i b»ng ký hiÖu “F”. NÕu sîi lµ

phÇn ®−îc ®Õm t¸ch riªng cña mét ®¸m hoÆc m¹ng th× sîi ph¶i ®−îc ghi l¹i b»ng ký hiÖu “CF” hoÆc

“MF” tuú thuéc vµo nã lµ thµnh phÇn cña ®¸m hoÆc cña m¹ng.

C.4.3   C¸c bã

ë biÓu mÉu phÇn tö, mét bã nh− ®−îc ®Þnh nghÜa trong phÇn C.2.2 ph¶i ®−îc ghi l¹i b»ng ký hiÖu “B”.

NÕu bã lµ phÇn ®−îc ®Õm t¸ch riªng cña mét ®¸m hoÆc cña m¹ng th× bã ph¶i ®−îc ghi l¹i b»ng ký hiÖu

“CB” hoÆc “MB”, tuú thuéc vµo nã lµ thµnh phÇn cña ®¸m hay m¹ng.

C.4.4   C¸c ®¸m ph©n t¸n (lo¹i D)

ë biÓu mÉu phÇn tö, mét ®¸m sîi biÖt lËp cña lo¹i D nh− ®Þnh nghÜa ë phÇn C.2.3 ph¶i ®−îc ghi l¹i b»ng

ký hiÖu “CD” theo sau b»ng hai ch÷ sè. Ch÷ sè ®Çu biÓu thÞ cho tæng sè c¸c sîi vµ c¸c bã cã chøa phÇn

tö mµ ng−êi ph©n tÝch −íc ®Þnh. Con sè ph¶i lÊy tõ 1 − 9 hoÆc ®−îc ký hiÖu “+” nÕu −íc tÝnh nhiÒu h¬n 9

sîi hoÆc bã sîi thµnh phÇn. Con sè thø hai theo c¸ch t−¬ng tù sÏ biÓu thÞ cho tæng sè sîi vµ bã dµi h¬n

5 µm cã chøa trong phÇn tö. Ph¶i ghi l¹i c¸c kÝch th−íc toµn bé cña ®¸m theo hai h−íng vu«ng gãc øng

víi c¸c kÝch th−íc tèi ®a. Theo tr×nh tù chiÒu dµi gi¶m xuèng, ®Õn c¸c sîi vµ bã sîi thµnh phÇn dµi 5 µm

th× ph¶i ghi riªng ra vµ sö dông c¸c m· “CF” (sîi cña ®¸m) vµ “CB” (bã cña ®¸m). NÕu, sau khi ®Õm c¸c

sîi vµ bã sîi cÊu thµnh nh« lªn, mét ®¸m c¸c sîi t¹o thµnh ®¸m sîi dÝnh cÆn vôn sÏ ph¶i ghi b»ng ký

hiÖu “CR” (®¸m sîi dÝnh cÆn vôn). NÕu c¸c sîi t¹o thµnh ®¸m cÆn vôn ®¹i diÖn cho h¬n mét nhãm ®Þnh

vÞ, nã cÇn ghi lµ nhiÒu h¬n mét ®¸m sîi dÝnh cÆn vôn. Kh«ng ghi l¹i nhiÒu h¬n 5 sîi dÝnh cÆn vôn cho

bÊt kú ®¸m nµo. Mét ®¸m sîi dÝnh cÆn vôn ph¶i ®−îc ®o vµ g¸n cho mét con sè cã hai ch÷ sè thu ®−îc

cïng mét c¸ch thøc nh− ®· chØ ra cho toµn bé ®¸m. Kh«ng b¾t buéc, nÕu sè bã vµ sîi thµnh phÇn ë

®¸m sîi ban ®Çu hoÆc ®¸m dÝnh cÆn vôn n»m ngoµi ph¹m vi 1 − 9, th× c¸c th«ng tin thªm liªn quan ®Õn

sè sîi vµ bã sîi thµnh phÇn cã thÓ ®−îc ghi chó ë cét b×nh luËn.

C.4.5   §¸m sîi kÕt dÝnh (lo¹i C)

ë biÓu mÉu phÇn tö, mét ®¸m sîi riªng biÖt lo¹i C nh− ®Þnh nghÜa ë môc C.2.3 ph¶i ®−îc ghi b»ng ký

hiÖu “CC”, theo sau lµ mét con sè cã hai ch÷ sè. Sè cã hai ch÷ sè nµy m« t¶ sè sîi vµ bã sîi thµnh

phÇn ph¶i ®−îc g¸n cïng mét c¸ch nh− cho c¸c ®¸m sîi lo¹i D. KÝch th−íc toµn bé cña ®¸m sîi theo

hai h−íng vu«ng gãc ph¶i ®−îc ghi l¹i cïng mét c¸ch nh− cho ®¸m sîi lo¹i D. B»ng ®Þnh nghÜa nµy, c¸c
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sîi vµ bã cÊu thµnh cña c¸c ®¸m sîi kÕt dÝnh kh«ng thÓ ®o riªng rÏ ®−îc v× thÕ, kh«ng lËp b¶ng riªng rÏ

cña c¸c sîi thµnh phÇn hoÆc bã sîi .

C.4.6   C¸c m¹ng ph©n t¸n (lo¹i D)

ë biÓu mÉu phÇn tö, mét m¹ng sîi biÖt lËp cña lo¹i D theo ®Þnh nghÜa ë phÇn C.2.4 ph¶i ®−îc ghi l¹i

b»ng ký hiÖu “MD” theo sau lµ sè víi hai ch÷ sè.

Sè cã hai ch÷ sè ph¶i ®−îc g¾n cïng mét c¸ch thøc nh− ®èi víi ®¸m sîi lo¹i D. KÝch th−íc toµn bé cña

m¹ng sîi theo hai h−íng vu«ng gãc ph¶i ®−îc ghi l¹i theo cïng mét c¸ch thøc nh− ®èi víi c¸c ®¸m sîi

lo¹i D.Theo tr×nh tù chiÒu dµi gi¶m xuèng, ®Õn c¸c sîi vµ bã sîi thµnh phÇn dµi 5 µm th× ph¶i ghi riªng

ra vµ sö dông c¸c m· “MF” (sîi cña m¹ng) vµ “MB” (bã cña m¹ng). NÕu sau khi ®Õm c¸c sîi vµ bã sîi

cÊu thµnh nh« lªn, thµnh phÇn cña m¹ng cã chøa c¸c phÇn cßn l¹i cña sîi ami¨ng, phÇn nµy ph¶i ®−îc

ghi l¹i b»ng ký hiÖu “MR” (phÇn cßn l¹i cña m¹ng). NÕu c¸c sîi cña m¹ng cßn l¹i cã nhiÒu h¬n mét

nhãm sîi ®· ®−îc ®Þnh vÞ, th× cÇn thiÕt ph¶i ghi nhiÒu h¬n mét phÇn cßn l¹i cña m¹ng. Kh«ng ghi nhiÒu

h¬n n¨m phÇn cßn l¹i cña m¹ng cho bÊt cø m¹ng nµo. Mét phÇn cßn l¹i cña m¹ng ph¶i ®−îc ®o vµ g¸n

cho mét sè gåm hai ch÷ sè thu ®−îc cïng mét c¸ch thøc nh− qui ®Þnh ®èi víi m¹ng toµn bé. Kh«ng b¾t

buéc, nÕu sè c¸c sîi thµnh phÇn hoÆc bã sîi trong m¹ng ban ®Çu hoÆc trong phÇn cßn l¹i cña m¹ng

n»m ngoµi ph¹m vi tõ 1 − 9, c¸c th«ng tin thªm liªn quan ®Õn sè sîi thµnh phÇn vµ bã sîi cã thÓ ®−îc

ghi chó trong cét “b×nh luËn”.

C.4.7   C¸c m¹ng kÕt dÝnh (lo¹i C)

ë biÓu mÉu ®Õm phÇn tö, mét m¹ng sîi riªng biÖt lo¹i C nh− ®Þnh nghÜa ë C.2.4 ph¶i ghi l¹i b»ng ký hiÖu

“MC” theo sau lµ mét sè hai ch÷ sè.

Sè gåm hai ch÷ sè ph¶i ®−îc g¸n cïng mét c¸ch thøc nh− ®èi víi ®¸m sîi lo¹i D. C¸c kÝch th−íc toµn

bé cña m¹ng theo hai h−íng vu«ng gãc ph¶i ®−îc ghi l¹i theo cïng mét c¸ch nh− ®èi víi ®¸m sîi lo¹i D.

Theo ®Þnh nghÜa, c¸c sîi thµnh phÇn vµ bã sîi cña c¸c m¹ng kÕt dÝnh kh«ng thÓ ®o riªng rÏ ®−îc, v× thÕ

kh«ng lËp b¶ng riªng rÏ cña c¸c sîi thµnh phÇn vµ bã sîi.

C.4.8   C¸c b−íc ghi l¹i c¸c sîi vµ bã sîi bÞ che khuÊt mét phÇn

PhÇn chiÒu dµi cña sîi hoÆc bã sîi mµ bÞ che khuÊt bëi c¸c h¹t kh¸c ph¶i ®−îc sö dông lµm c¬ së cho

viÖc x¸c ®Þnh liÖu mét sîi hoÆc bã sîi cã ®−îc ghi lµ mét thµnh phÇn riªng biÖt, hoÆc cã ®−îc coi lµ mét

phÇn cña mét m¹ng lo¹i C hoÆc lµ phÇn cßn l¹i cña m¹ng. NÕu phÇn chiÒu dµi bÞ che khuÊt cã thÓ nhá

h¬n 1/3 chiÒu dµi toµn bé, th× sîi hoÆc bã sîi ph¶i ®−îc coi nh− lµ ®Æc ®iÓm næi bËt ph¶i ®−îc ghi riªng

ra. ChiÒu dµi ®−îc g¸n cho mçi sîi hoÆc bã sîi bÞ che khuÊt mét phÇn nh− vËy ph¶i b»ng víi chiÒu dµi

nh×n thÊy céng víi chiÒu dµi tèi ®a cã thÓ tõ phÇn bÞ che khuÊt. C¸c sîi hoÆc bã sîi xuÊt hiÖn v¾t ngang

m¹ng mµ c¶ hai ®Çu cã thÓ gÇn nh− ®−îc ®Þnh vÞ ph¶i ®−îc tÝnh tèi ®a lµ 5 vµ ®−îc ghi l¹i theo chuÈn cø

®Õm nh− c¸c sîi hoÆc bã sîi riªng biÖt. NÕu chiÒu dµi bÞ che khuÊt cã thÓ lín h¬n 1/3 tæng chiÒu dµi, th×

sîi vµ bã sîi ph¶i coi lµ mét phÇn cña m¹ng kÕt dÝnh lo¹i C hoÆc phÇn cßn l¹i cña m¹ng.

C.5   C©n nh¾c ®Æc biÖt khi ®Õm c¸c phÇn tö t−¬ng ®−¬ng PCM
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Dïng tû lÖ 3/1 lµm tû sè h×nh d¹ng nhá nhÊt ®Ó ®Õm c¸c phÇn tö t−¬ng ®−¬ng PCM. Yªu cÇu vÒ ®Þnh

nghÜa tû sè h×nh d¹ng nµy lµ ®Ó ®¹t ®−îc sù so s¸nh c¸c kÕt qu¶ víi d·y kÝch cì nµy cña phÇn tö víi c¸c

phÐp ®o quang häc cæ ®iÓn, nh−ng sö dông ®Þnh nghÜa tû sè h×nh d¹ng nµy kh«ng ¶nh h−ëng ®¸ng kÓ

tíi kh¶ n¨ng gi¶i thÝch toµn bé sù ph©n bè kÝch cì sîi nh− lµ tû sè h×nh d¹ng tèi thiÓu 5/1. Mét vµi øng

dông cã thÓ yªu cÇu lµ chØ ®Õm c¸c phÇn tö t−¬ng ®−¬ng PCM. HÖ thèng m· hãa cho phÐp ph©n biÖt

c¸c phÇn tö t−¬ng ®−¬ng PCM chøa c¸c sîi vµ c¸c bã dµi h¬n 5 µm vµ c¸c phÇn tö kh«ng chøa c¸c sîi

vµ bã nh− vËy.

Chó thÝch 16 − Nãi chung, c¸c ®¸m sîi vµ c¸c m¹ng sÏ t¹o ra c¸c thµnh phÇn Ýt h¬n v× c¸c kÝch th−íc tèi

thiÓu ®−îc qui ®Þnh cho c¸c sîi cã thÓ ®Õm ®−îc t¨ng lªn. V× thÕ, cã thÓ thÊy r»ng mét phÇn tö ®Æc biÖt cho

ra sè sîi vµ bã sîi thµnh phÇn trong phÐp ®Õm cho tÊt c¶ c¸c kÝch th−íc sîi cao h¬n khi ®Õm ë ®é phãng ®¹i

gi¶m xuèng, v× c¸i ®ã chØ nh÷ng sîi vµ bã sîi dµi h¬n 5 µm míi ®−îc ®Õm. Tuy nhiªn, yªu  cÇu c¸c sîi vµ bã

sîi thµnh phÇn ®−îc ghi l¹i víi trËt tù chiÒu dµi gi¶m xuèng ®Ó ®¶m b¶o r»ng d÷ liÖu lµ nhÊt qu¸n cho mét

phÇn tö ®Æc biÖt, bÊt chÊp nhãm kÝch cì cña c¸c sîi ®ang ®−îc ®Õm vµ ®é phãng ®¹i ®ang dïng.
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Phô lôc D

(quy ®Þnh)

Qui tr×nh x¸c ®Þnh sîi

D.1   Kh¸i qu¸t

C¸c chuÈn cø ®−îc dïng ®Ó nhËn biÕt c¸c sîi ami¨ng cã thÓ ®−îc lùa chän tuú theo sö dông c¸c phÐp

®o ®· ®Þnh. Trong mét sè tr−êng hîp chØ cã thÓ lµ mét yªu cÇu r»ng, c¸c sîi ph¶i ®−îc x¸c ®Þnh mét

c¸ch râ rµng lµ mét mÉu kho¸ng riªng. Trong tr−êng hîp kh¸c, nÕu cã ®ñ c¸c hiÓu biÕt vÒ mÉu, th× sù

x¸c ®Þnh kü cµng víi mçi sîi cã thÓ lµ kh«ng cÇn. Thêi gian cÇn thiÕt ®Ó tiÕn hµnh ph©n tÝch, do ®ã chi

phÝ cña phÐp ph©n tÝch cã thÓ thay ®æi rÊt réng phô thuéc vµo c¸c chuÈn cø x¸c ®Þnh ®−îc xem xÐt, tøc

lµ thÕ nµo lµ mét sù x¸c ®Þnh ®Çy ®ñ. Sù kÕt hîp c¸c chuÈn cø ®−îc xem xÐt cuèi cïng ®Ó x¸c ®Þnh c¸c

sîi trong mét phÐp ph©n tÝch ®Æc biÖt ph¶i ®−îc qui ®Þnh tr−íc khi lµm, vµ sù kÕt hîp c¸c chuÈn cø nµy

ph¶i ®−îc ®Ó cËp ®Õn nh− lµ “møc ®é” cña phÐp ph©n tÝch. C¸c yÕu tè kh¸c nhau liªn quan tíi c¸c giíi

h¹n cña thiÕt bÞ vµ ®Æc tÝnh cña mÉu cã thÓ c¶n trë sù tho¶ m·n tÊt c¶ c¸c chuÈn cø x¸c ®Þnh sîi ®èi víi

mét sîi ®Æc biÖt. Bëi vËy, mét hå s¬ ph¶i ®−îc lËp ra cho c¸c chuÈn cø x¸c ®Þnh mµ nã tho¶ m·n víi

mçi sîi nghi lµ ami¨ng n»m trong phÐp ph©n tÝch. ThÝ dô, nÕu c¶ hai ph−¬ng ph¸p ED vµ EDXA ®Òu

®−îc nh»m lµ ®Ó x¸c ®Þnh cuèi cïng cho mçi sîi, th× c¸c sîi cã h×nh th¸i chrysotil mµ v× mét lý do nµo

®ã, kh«ng quan s¸t ®−îc ë mÉu ED nh−ng quan s¸t ®−îc ë mét phæ EDXA t−¬ng øng víi d¹ng chrysotil

th× ®−îc ph©n lo¹i theo c¸ch thøc truyÒn ®¹t ®−îc møc ®é tin cËy nh− vËy vµo c«ng viÖc ph©n ®Þnh sîi.

D.2   C¸c kü thuËt ED vµ EDXA

D.2.1   Kh¸i qu¸t

Ban ®Çu, c¸c sîi ®−îc ph©n lo¹i thµnh hai nhãm dùa trªn h×nh th¸i: Mét sè sîi cã d¹ng h×nh èng, mét sè

kh¸c kh«ng cã d¹ng èng. PhÐp ph©n tÝch s©u h¬n mçi sîi ®−îc tiÕn hµnh b»ng c¸ch sö dông ph−¬ng

ph¸p ED vµ EDXA. C¸c qui tr×nh sau ®©y ph¶i ®−îc sö dông khi c¸c sîi ®−îc kh¶o s¸t b»ng ph−¬ng

ph¸p ED vµ EDXA.

C¸c cÊu tróc tinh thÓ cña mét vµi sîi kho¸ng nh− chrysotil rÊt dÔ bÞ háng bëi mËt ®é dßng cao cÇn cho

sù kh¶o s¸t b»ng EDXA.

Do ®ã, sù nghiªn cøu vÒ c¸c sîi nh¹y c¶m nµy b»ng ED cÇn ®−îc hoµn thiÖn tr−íc khi cè g¾ng ®Ó thu

®−îc phæ EDXA tõ c¸c sîi nµy. Víi c¸c sîi æn ®Þnh h¬n (bÒn h¬n) nh− amphibol, sù kiÓm tra b»ng

EDXA vµ ED ®−îc sö dông theo tr×nh tù kh¸c.

D.2.2   Kü thuËt ED

Kü thuËt ED cã thÓ lµ ®Þnh tÝnh hoÆc ®Þnh l−îng. ED ®Þnh tÝnh gåm cã kiÓm tra b»ng m¾t kh«ng cã sù ®o

®¹c chi tiÕt, c¸c ®Æc tÝnh chung cña mÉu ED thu ®−îc trªn mµn h×nh hiÓn thÞ TEM tõ mét sîi ®Þnh h−íng

ngÉu nhiªn. C¸c mÉu ED cã ®−îc tõ c¸c sîi cã ®èi xøng trô nh− chrysotil kh«ng thay ®æi khi c¸c sîi

nghiªng vÒ c¸c trôc cña chóng. C¸c mÉu cã ®−îc tõ c¸c sîi ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn cña c¸c lo¹i kho¸ng
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nµy cã thÓ ®−îc gi¶i thÝch ®Þnh l−îng. §èi víi c¸c sîi kh«ng cã ®èi xøng trôc th× chØ c¸c mÉu ED thu

®−îc khi sîi ®Þnh h−íng víi mét trôc chÝnh cña tinh thÓ hÇu nh− song song víi h−íng cña chïm ®iÖn tö

cã thÓ ®−îc gi¶i thÝch ®Þnh l−îng.

C¸c kiÓu nµy cña mÉu ED ph¶i ®−îc coi lµ mÉu “ED däc trôc tinh thÓ”. §Ó gi¶i thÝch ®Þnh l−îng mét mÉu

ED däc trôc tinh thÓ, mÉu nµy ph¶i ®−îc ghi l¹i b»ng ¶nh chôp vµ sù phï hîp cña nã víi c¸c phÇn tö

cña kho¸ng ®· biÕt ph¶i ®−îc kiÓm tra. Cã thÓ sö dông mét ch−¬ng tr×nh m¸y tÝnh ®Ó so s¸nh c¸c phÐp

®o cña mÉu ED däc trôc tinh thÓ víi c¸c d÷ liÖu t−¬ng øng ®−îc tÝnh to¸n tõ c¸c phÇn tö kho¸ng ®· biÕt.

C¸c mÉu ED däc trôc tinh thÓ cã ®−îc b»ng sù kiÓm tra mét sîi theo sù ®Þnh h−íng riªng cã thÓ ch−a ®ñ

®Æc tr−ng ®Ó cho phÐp nhËn d¹ng mét c¸ch ch¾c ch¾n sîi kho¸ng, nh−ng th−êng cã kh¶ n¨ng nghiªng

sîi tíi mét gãc kh¸c vµ ghi l¹i mét mÉu ED kh¸c t−¬ng øng víi däc mét trôc tinh thÓ kh¸c. Gãc gi÷a hai

trôc còng cã thÓ ®−îc kiÓm tra ®Ó ®¸nh gi¸ sù phï hîp víi phÇn tö cña mét kho¸ng cßn          hå nghi.

§èi víi sù kiÓm tra b»ng m¾t mÉu ED, ®é dµi èng kÝnh cña kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn (TEM) cÇn

®−îc ®Æt t¹i mét gi¸ trÞ thÊp xÊp xØ 250 mm vµ mÉu ED cÇn ®−îc nh×n qua èng nhßm. Qui tr×nh nµy lµm

gi¶m thiÓu tho¸i hãa cã thÓ cña sîi do bøc x¹ electron. Tuy nhiªn, mÉu bÞ mÐo ®i bëi gãc nghiªng cña

mµn hiÓn thÞ. Mét èng kÝnh cã ®é dµi Ýt nhÊt 2 m ®−îc sö dông khi mÉu ED ®−îc ghi l¹i, nÕu phÐp ®o

chÝnh x¸c cña mÉu lµ cã thÓ. §iÒu cÇn thiÕt lµ khi cã ®−îc mét mÉu ED ®−îc ®¸nh gi¸ b»ng m¾t hoÆc

®−îc ghi l¹i, th× chiÒu cao cña mÉu ph¶i ®−îc ®iÒu chØnh phï hîp tíi t©m ®iÓm ¶o vµ h×nh ¶nh ph¶i ®−îc

héi tô trong mÆt ph¼ng cã ®é më chän läc. NÕu ®iÒu nµy kh«ng ®−îc lµm, cã thÓ mét vµi thµnh phÇn cña

mÉu ED kh«ng ®−îc xuÊt ph¸t tõ vïng ®· lùa chän. Nh×n chung, sÏ lµ cÇn thiÕt sö dông ®é më ED nhá

nhÊt s½n cã.

Víi c¸c phÐp ®o chÝnh x¸c mÉu ED, ph¶i sö dông mét chuÈn hiÖu chuÈn néi bé. Mét mµng máng vµng

hoÆc chÊt chuÈn phï hîp kh¸c ph¶i ®−îc Ðp vµo phÝa d−íi cña tiªu b¶n TEM. Líp phñ nµy cã thÓ ®−îc

Ðp vµo hoÆc b»ng sù bay h¬i ch©n kh«ng hoÆc thuËn lîi h¬n b»ng ph−¬ng ph¸p phun phñ. Mµng ®a tinh

thÓ vµng sinh ra c¸c vßng nhiÔu x¹ trªn mçi mÉu ED vµ c¸c vßng nµy cung cÊp th«ng tin hiÖu chuÈn

cÇn thiÕt.

§Ó t¹o ra mét mÉu ED, di chuyÓn h×nh ¶nh cña sîi vµo gi÷a mµn h×nh hiÓn thÞ, ®iÒu chØnh ®é cao cña

tiªu b¶n vµo vÞ trÝ t©m ¶o, ®Æt mét ®é më phï hîp vµo trong chïm ®iÖn tö, sao cho sîi hoÆc mét phÇn

cña nã chiÕm mét phÇn lín vïng ®−îc chiÕu s¸ng. Cì cña ®é më vµ phÇn cña sîi ph¶i sao cho c¸c h¹t

kh¸c kh«ng ph¶i ®Ó kiÓm tra bÞ lo¹i khái vïng ®−îc lùa chän. Quan s¸t mÉu ED qua èng nhßm. Trong

khi quan s¸t, luång qua thÊu kÝnh vËt kÝnh  ph¶i ®−îc ®iÒu chØnh tíi ®iÓm mµ ë ®ã thu ®−îc mét mÉu ED

hoµn chØnh nhÊt. NÕu vÉn ch−a thu ®−îc mét mÉu ED hoµn h¶o th× di chuyÓn h¹t vßng quanh trong

vïng ®· chän ®Ó cè g¾ng tèi −u hãa mÉu ED hoÆc ®Ó lo¹i trõ c¸c yÕu tè nhiÔu cã thÓ tõ c¸c h¹t bªn

c¹nh.

NÕu mét phÐp ph©n tÝch ED däc trôc tinh thÓ ®−îc thö trªn sîi, th× mÉu ph¶i ®−îc g¾n trong mét gi¸ ®ì

thÝch hîp. Gi¸ ®ì thuËn tiÖn nhÊt cho phÐp quay toµn bé l−íi tiªu b¶n vµ nghiªng l−íi vÒ phÝa trôc ®¬n.

Quay mÉu ®Õn khi h×nh ¶nh cña sîi chØ ra r»ng sîi ®−îc ®Þnh h−íng víi ®é dµi cña nã trïng víi trôc

nghiªng cña th−íc ®o gãc vµ ®iÒu chØnh ®é cao cña mÉu ®Õn khi sîi n»m ë vÞ trÝ t©m ¶o. Nghiªng sîi ®Õn khi

mÉu ED xuÊt hiÖn ®èi xøng, m¶ng vÕt cã cïng kÝch th−íc.
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Sù ®o¸n nhËn c¸c ®iÒu kiÖn s¾p xÕp däc trôc ®ßi hái mét sè kinh nghiÖm tõ phÝa ng−êi thao t¸c. Trong

khi nghiªng sîi ®Ó cã ®−îc c¸c ®iÒu kiÖn däc trôc theo c¸ch mµ c−êng ®é cña c¸c vÕt thay ®æi cÇn ®−îc

theo dâi. NÕu xuÊt hiÖn c¸c ph¶n x¹ yÕu t¹i mét vµi ®iÓm trªn mét m¹ng ph¶n x¹ m¹nh, th× cã thÓ cã

nhiÔu x¹ kÐp hoÆc nhiÔu x¹ béi, vµ mét vµi l−u ý ph¶i ®−îc xem xÐt khi lùa chän c¸c vÖt nhiÔu x¹ ®Ó ®o

vµ gi¶i thÝch. Mét sù th¶o luËn ®Çy ®ñ vÒ nhiÔu x¹ ®iÖn tö vµ nhiÔu x¹ béi cã thÓ xem trong c¸c tµi liÖu

tham kh¶o cña J.A.Gand [11], PB.Hirsch [14] vµ H.R.Wenck [42] trong phô lôc J. Kh«ng ph¶i tÊt c¶ c¸c

kiÓu mÉu däc trôc cã thÓ thu ®−îc ®· lµ quyÕt ®Þnh. ChØ nh÷ng mÉu cã c¸c ph¶n x¹ gÇn nhau t−¬ng øng

víi c¸c chØ sè thÊp trong Ýt nhÊt mét h−íng míi ®−îc ghi l¹i. C¸c mÉu trong ®ã tÊt c¶ c¸c kho¶ng c¸ch d

nhá h¬n 0,3 nm lµ kh«ng ®−îc quyÕt ®Þnh. Mét h−íng dÉn ®Çy ®ñ nãi r»ng c¸c ph¶n x¹ gãc thÊp nhÊt

ph¶i n»m trong ph¹m vi b¸n kÝnh cña vßng trßn nhiÔu x¹ b»ng vµng ®Çu tiªn (111), vµ c¸c mÉu nµy víi

kho¶ng c¸ch nhá h¬n gi÷a c¸c ph¶n x¹ th−êng lµ râ rµng nhÊt.

N¨m vÕt, gÇn víi vÕt t©m nhÊt, däc theo hai ®−êng giao nhau cña mÉu däc trôc ph¶i ®−îc lùa chän ®Ó

®o nh− trong h×nh D.1. C¸c kho¶ng c¸ch cña c¸c vÕt nµy tõ vÕt t©m vµ bèn gãc ®−îc chØ ra cung cÊp

c¸c d÷ liÖu cÇn thiÕt cho phÐp ph©n tÝch. V× vÕt t©m th−êng bÞ chiÕu qu¸ l©u, nªn nã kh«ng cho ta mét

®iÓm xuÊt ph¸t x¸c ®Þnh râ cho c¸c phÐp ®o ®¹c nµy. Do vËy, c¸c kho¶ng c¸ch cÇn thiÕt ph¶i ®¹t ®−îc

b»ng phÐp ®o gi÷a c¸c cÆp vÕt ®èi xøng s¾p xÕp quanh vÕt t©m, thÝch hîp h¬n lµ ®−îc t¸ch b»ng mét

vµi kho¶ng c¸ch lÆp l¹i.

C¸c kho¶ng c¸ch ph¶i ®−îc ®o víi ®é chÝnh x¸c h¬n 0,3 mm, vµ c¸c gãc cã ®é chÝnh x¸c h¬n 2,5o.

§−êng kÝnh cña vßng trßn thø nhÊt hoÆc thø hai cña mÉu chuÈn (111 vµ 200) còng ph¶i ®−îc ®o víi ®é

chÝnh x¸c h¬n 0,3 mm.

Dïng vµng lµm nguyªn liÖu hiÖu chuÈn, h»ng sè m¸y thu h×nh dùa trªn c¬ së b¸n kÝnh ®−îc tÝnh nh− sau

λL = 0,117 74 D mm⋅nm (vßng thø nhÊt); λL = 0,101 97 D mm⋅nm (vßng thø hai).

D.2.3   C¸c phÐp ®o b»ng ph©n tÝch tia X ph©n t¸n n¨ng l−îng

Sù gi¶i thÝch phæ (EDXA) cã thÓ lµ ®Þnh tÝnh hoÆc ®Þnh l−îng. §Ó gi¶i thÝch ®Þnh tÝnh mét phæ, th× c¸c pic

cña tia X sinh ra tõ c¸c nguyªn tè trong sîi ®−îc ghi l¹i. §Ó ®Þnh l−îng th× sau khi trõ nÒn, c¸c diÖn tÝch

thùc cña pic thu ®−îc lµ c¸c pic tia X sinh ra tõ c¸c nguyªn tè cã trong sîi. Ph−¬ng ph¸p nµy dïng ®Ó

®Þnh l−îng c¸c lo¹i kho¸ng cã chøa silic.
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H×nh D1 − VÝ dô phÐp ®o c¸c mÉu SAED däc trôc tinh thÓ

§Ó thu ®−îc mét phæ EDXA, di chuyÓn h×nh ¶nh cña sîi tíi t©m mµn ¶nh vµ di chuyÓn khe hë vËt kÝnh.

Lùa chän mét ®−êng kÝnh chïm electron thÝch hîp vµ lµm chÖch h−íng chïm electron sao cho nã ch¹m

lªn sîi. Tuú thuéc vµo thiÕt bÞ, cã thÓ cÇn thiÕt nghiªng tiªu b¶n vÒ phÝa ®Çu ph¸t hiÖn tia X, vµ trong

mét sè thiÕt bÞ, sö dông kiÓu ho¹t ®éng cña kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn quÐt (STEM).

Thêi gian ®Ó thu ®−îc mét phæ thÝch hîp thay ®æi theo ®−êng kÝnh sîi vµ c¸c yÕu tè cña thiÕt bÞ. §Ó tiÕn

hµnh ®Þnh l−îng, c¸c phæ cÇn cã mét sè ®Õm cã gi¸ trÞ thèng kª trong mçi pic. Ph©n tÝch c¸c sîi cã

®−êng kÝnh nhá chøa natri lµ trë ng¹i nhÊt, v× nã n»m trong vïng n¨ng l−îng thÊp mµ bé ph¸t hiÖn tia X

kÐm nh¹y nhÊt. Bëi vËy, cÇn thiÕt thu ®−îc mét phæ víi thêi gian ®ñ dµi ®Ó natri ®−îc ph¸t hiÖn trong

c¸c sîi nh− vËy. Ng−êi ta t×m thÊy r»ng cã thÓ thu ®−îc mét phÐp ph©n tÝch ®Þnh l−îng tháa m·n nÕu sù

thu tÝn hiÖu ®−îc tiÕp tôc ®Õn khi toµn bé pic Kα silic ®· trõ nÒn v−ît qu¸ 10 000 sè ®Õm. Sau ®ã, phæ

ph¶i ®−îc ®iÒu chØnh ®Ó trõ nÒn vµ thu ®−îc c¸c diÖn tÝch thùc cña c¸c pic nguyªn tè.

Sau sù ph©n lo¹i EDXA ®Þnh l−îng mét vµi sîi b»ng phÐp ph©n tÝch m¸y tÝnh diÖn tÝch thùc cña c¸c pic,

cã thÓ ph©n lo¹i c¸c sîi s©u h¬n n÷a trong cïng mét mÉu dùa trªn sù so s¸nh phæ trªn thiÕt bÞ. Th«ng

th−êng, sù so s¸nh b»ng m¾t cã thÓ ®−îc tiÕn hµnh sau thêi gian ®¹t ®−îc mét Ýt.

D.3   Gi¶i thÝch c¸c d÷ liÖu ph©n tÝch sîi

D.3.1   Chrysotil

PhÇn tö h×nh th¸i häc cña chrysotil lµ ®Æc tr−ng vµ víi kinh nghiÖm, ng−êi ta cã thÓ nhËn diÖn dÔ dµng.

Tuy nhiªn, mét vµi kho¸ng lµm gi¸ ®ì cã mét vÎ ngoµi t−¬ng tù vµ sù quan s¸t h×nh th¸i häc ®¬n thuÇn

lµ kh«ng phï hîp cho hÇu hÕt c¸c mÉu vËt. MÉu ED cã ®−îc tõ chrysotile lµ hoµn toµn ®Æc tr−ng cho
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kho¸ng nµy nÕu c¸c ®Æc tr−ng ®−îc qui ®Þnh cña mÉu t−¬ng øng víi c¸c ®Æc tr−ng tõ chrysotil so s¸nh.

Tuy nhiªn, tuú thuéc vµo lai lÞch cña sîi, vµ phô thuéc vµo mét sè c¸c yÕu tè kh¸c, phÇn tö tinh thÓ cña

mét sîi cô thÓ cã thÓ bÞ h− háng, vµ nã kh«ng t¹o ra ®−îc mÉu ED. Trong tr−êng hîp nµy, phæ EDXA cã

thÓ chØ lµ d÷ liÖu s½n cã ®Ó bæ sung vµo sù quan s¸t h×nh th¸i.

D.3.2   Amphibol

V× qui tr×nh x¸c ®Þnh c¸c sîi ami¨ng ngoµi lo¹i chrysotil cã thÓ tèn thêi gian, cho nªn ®Ó gi¶i thÝch c¸c

mÉu ED däc trôc tinh thÓ th× dïng c¸c ch−¬ng tr×nh m¸y tÝnh nh− cña B.L.Rhoades (xem phô lôc J, tham

kh¶o [32]). Tµi liÖu ®· xuÊt b¶n nµy cã c¸c d÷ liÖu vÒ thµnh phÇn vµ tinh thÓ häc cho tÊt c¶ c¸c kho¸ng

d¹ng sîi cã thÓ gÆp ph¶i trong phÐp ph©n tÝch b»ng kÝnh hiÓn vi ®iÖn tö truyÒn dÉn cña c¸c mÉu kh«ng

khÝ, vµ c¸c d÷ liÖu thµnh phÇn vµ cÊu tróc tõ c¸c sîi ch−a biÕt cÇn ®−îc so s¸nh víi c¸c d÷ liÖu ®· c«ng

bè. ViÖc chøng minh r»ng c¸c phÐp ®o lµ ®óng víi c¸c d÷ liÖu ®èi víi kho¸ng ®ang thö kh«ng ph¶i lµ

x¸c ®Þnh duy nhÊt chÊt kho¸ng ch−a biÕt v× cã thÓ tån t¹i c¸c d÷ liÖu tõ c¸c kho¸ng kh¸c còng cã thÓ

gièng nh− vËy. Tuy nhiªn, kh«ng ch¾c ch¾n r»ng mét kho¸ng cña nhãm cÊu tróc kh¸c cã thÓ ®−a ®Õn

c¸c d÷ liÖu phï hîp sîi amphibol ®−îc x¸c ®Þnh b»ng EDXA ®Þnh l−îng vµ hai mÉu ED däc trôc tinh thÓ.

C¸c sîi amphibol ®ang nghi ngê ®Çu tiªn cÇn ®−îc ph©n lo¹i dùa trªn thµnh phÇn hãa häc. Th«ng tin

®Þnh tÝnh hoÆc ®Þnh l−îng EDXA cã thÓ ®−îc sö dông lµm c¬ së cho sù ph©n lo¹i nµy. Tõ c¸c d÷ liÖu ®·

c«ng bè vÒ c¸c thµnh phÇn cña kho¸ng, mét danh s¸ch c¸c kho¸ng cã thµnh phÇn phï hîp víi thµnh

phÇn ®· ®o cho sîi ch−a biÕt cÇn ®−îc ghi l¹i. §Ó tiÕn triÓn h¬n n÷a, cÇn thiÕt thu ®−îc mÉu ED däc trôc

®Çu tiªn, theo D.2.2. Cã thÓ qui ®Þnh mét mÉu ED däc trôc ®Æc biÖt ®Ó x¸c ®Þnh amphibol, v× vµi mÉu

th−êng ®−îc coi lµ ®Æc tr−ng. §¸ng tiÕc lµ víi mét sîi cã sù ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn trªn l−íi TEM kh«ng

cã s½n gi¸ ®ì tiªu b¶n vµ th−íc ®o gãc hiÖn t¹i cho phÐp ®Þnh vÞ nhanh thuËn lîi hai trôc däc tinh thÓ

®−îc lùa chän tr−íc. Ph−¬ng ph¸p thùc tÕ nhÊt ®−îc chÊp nhËn lµ chÊp thuËn mÉu chØ sè thÊp dÔ dµng

thu ®−îc vµ sau ®ã kiÓm tra sù phï hîp cña chóng víi phÇn tö cña c¸c kho¸ng ®· ®−îc chän tr−íc trªn

c¬ së c¸c d÷ liÖu EDXA. ThËm chÝ c¸c phÇn tö cña c¸c kho¸ng kh«ng ph¶i lµ amphibol trong danh s¸ch

lùa chän tr−íc nµy còng ph¶i ®−îc kiÓm tra l¹i so víi c¸c d÷ liÖu EDXA däc trôc tinh thÓ cã ®−îc ®èi víi

sîi ch−a biÕt. V× c¸c kho¸ng kh«ng ph¶i amphibol trong mét vµi sù ®Þnh h−íng cã thÓ sinh ra c¸c mÉu

t−¬ng tù gièng víi c¸c phÇn tö amphibol.

Sù ph©n tÝch c¸c mÉu ED däc trôc ph¶i bao gåm tÊt c¶ c¸c kho¸ng ®−îc lùa chän tr−íc ®©y tõ file d÷

liÖu kho¸ng nh− lµ b»ng ph−¬ng ph¸p hãa häc thÝch hîp víi c¸c d÷ liÖu EDXA. Qui tr×nh nµy th−êng sÏ

rót ng¾n l¹i b¶n danh s¸ch c¸c kho¸ng ®ang ®−îc t×m. Mét tËp  d÷ liÖu däc trôc thø hai tõ mÉu kh¸c thu

®−îc trªn cïng mét sîi cã thÓ ®−îc xö lý sau hoÆc ®Ó kh¼ng ®Þnh thªm sù x¸c ®Þnh hoÆc ®Ó cè g¾ng

lo¹i bá sù hoµi nghi. Thªm vµo ®ã, gãc ®o gi÷a c¸c h−íng cña hai trôc däc tinh thÓ cã thÓ ®−îc kiÓm tra

sù phï hîp víi c¸c phÇn tö cña c¸c kho¸ng. CÇn l−u ý xem xÐt trong sù hîp lý ho¸ gãc gi÷a c¸c trôc

däc, v× nÕu sîi cã cÆp trôc 
vc  th× hai mÉu ED däc trôc cã thÓ ph¸t sinh ra tõ cÆp tinh thÓ t¸ch biÖt. Trong

thùc tÕ, qui tr×nh nhËn d¹ng ®Çy ®ñ th−êng ®−îc øng dông cho mét sè rÊt Ýt sîi, trõ khi sù nhËn diÖn

chÝnh x¸c tÊt c¶ c¸c sîi ®−îc yªu cÇu v× mét lý do ®Æc biÖt.
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D.4   C¸c nhãm ph©n lo¹i sîi

Kh«ng ph¶i lóc nµo còng cã thÓ tiÕn hµnh x¸c ®Þnh mét c¸ch râ rµng mét sîi, ®iÒu nµy cã thÓ do c¸c

h¹n chÕ cña thiÕt bÞ hoÆc do b¶n chÊt thùc tÕ cña sîi. Trong nhiÒu phÐp ph©n tÝch, sù nhËn d¹ng râ

rµng cña mçi sîi cã thÓ kh«ng thùc sù cÇn thiÕt nÕu cã s½n nh÷ng hiÓu biÕt kh¸c vÒ mÉu, hoÆc nÕu

nång ®é thÊp d−íi møc quan t©m. V× vËy c¸c qui tr×nh ph©n tÝch ph¶i ®−îc quan t©m c¶ vÊn ®Ò c¸c h¹n

chÕ cña thiÕt bÞ vµ c¸c yªu cÇu ph©n tÝch kh¸c nhau. V× thÕ, mét hÖ thèng ph©n lo¹i sîi ®−îc sö dông

cho phÐp ghi chÝnh x¸c c¸c d÷ liÖu. C¸c ph©n lo¹i ®−îc tr×nh bµy trong b¶ng D.1 vµ D.2 vµ nh»m x¸c

®Þnh chrysotil vµ amphibol t−¬ng øng. C¸c sîi ph¶i ®−îc th«ng b¸o trong c¸c nhãm nµy.

Nguyªn t¾c chung ph¶i theo trong qui tr×nh ph©n tÝch nµy lµ ®Çu tiªn ph¶i ®Þnh nghÜa râ sù ph©n lo¹i sîi

®Æc tr−ng nhÊt cÇn ph¸t hiÖn hoÆc “møc” cña phÐp ph©n tÝch ®−îc chØ ®¹o. Sau ®ã, ®èi víi mçi sîi ®−îc

kiÓm tra, ghi l¹i sù ph©n lo¹i mµ thùc tÕ ®¹t ®−îc. Tuú thuéc vµo ý ®Þnh sö dông c¸c kÕt qu¶, c¸c chuÈn

cø ®Ó chÊp nhËn c¸c sîi khi “®· ®−îc ph©n ®Þnh” cã thÓ ®−îc thiÕt lËp sau t¹i bÊt kú thêi gian nµo sau

khi hoµn thµnh phÐp ph©n tÝch.

Trong mét mÉu ch−a biÕt, chrysotil sÏ ®−îc xem nh− ®−îc kh¼ng ®Þnh chØ khi cã ®−îc mét mÉu ED ®·

hiÖu chuÈn ®−îc ghi l¹i tõ mét sîi trong nhãm CD, hoÆc nÕu c¸c phÐp ®o mÉu ED ®−îc ghi l¹i ë thiÕt bÞ.

Amphibol sÏ ®−îc xem nh− ®−îc kh¼ng ®Þnh mét khi thu ®−îc c¸c d÷ liÖu ®−îc ghi l¹i mµ chØ ra mét

c¸ch riªng biÖt sù cã mÆt cña amphibol ®èi víi c¸c sîi ®−îc ph©n lo¹i trong c¸c nhãm AZQ, AZZ hoÆc

AZZQ.

D.4.1   Qui tr×nh ®Ó ph©n lo¹i c¸c sîi cã h×nh th¸i d¹ng èng ®−îc nghi lµ chrysotil

§«i khi, ta gÆp ph¶i c¸c sîi cã h×nh èng gièng víi d¹ng chrysotil nh−ng kh«ng thÓ m« t¶ s©u h¬n n÷a

hoÆc b»ng ED hoÆc EDXA. Cã thÓ chóng kh«ng ph¶i tinh thÓ, trong tr−êng hîp nh− vËy, c¸c kü thuËt

ED kh«ng cã Ých, hoÆc chóng cã thÓ n»m trong mét vÞ trÝ trªn l−íi mµ kh«ng cho phÐp thu ®−îc mét phæ

EDXA. Xen vµo ®ã, c¸c sîi cã thÓ cã nguån gèc h÷u c¬, nh−ng h×nh th¸i häc vµ thµnh phÇn cã thÓ

kh«ng ®ñ râ ®Ó bá qua. V× thÕ, cã mét yªu cÇu ph¶i ghi l¹i mçi sîi vµ ph¶i x¸c ®Þnh râ mçi sîi cã thÓ

®−îc nhËn d¹ng cã møc tin cËy nh− thÕ nµo. Sù ph©n lo¹i c¸c sîi sÏ gÆp c¸c møc ®é thµnh c«ng kh¸c

nhau. H×nh D.2 chØ ra qui tr×nh ph©n lo¹i ®−îc sö dông ®èi víi c¸c sîi kh«ng biÓu hiÖn mét Ýt nµo h×nh

th¸i d¹ng èng. S¬ ®å cã thÓ tù lÝ gi¶i, vµ mçi sîi hoÆc lµ bÞ lo¹i bá nh− lµ kho¸ng phi ami¨ng (NAM)

hoÆc ®−îc ph©n lo¹i theo mét vµi c¸ch mµ chuÈn cø sau nµy cã thÓ vÉn gãp phÇn vµo viÖc ®Õm sîi

chrysotil.

H×nh th¸i häc lµ sù quan t©m ®Çu tiªn, vµ nÕu h×nh d¹ng kh«ng gièng víi h×nh d¹ng th−êng thÊy trong

c¸c mÉu chuÈn chrysotil th× ®Þnh râ sù ph©n lo¹i ban ®Çu lµ TM. BÊt chÊp h×nh th¸i nghi ngê, h·y kiÓm

tra sîi b»ng ph−¬ng ph¸p ED vµ EDXA theo h×nh D.2. Khi h×nh th¸i ®−îc x¸c ®Þnh râ rµng h¬n, cã thÓ cã

kh¶ n¨ng ph©n lo¹i sîi khi cã h×nh d¹ng chrysotil (CM).
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B¶ng D1 - Ph©n lo¹i c¸c sîi cã h×nh th¸i d¹ng èng

Nhãm M« t¶

TM

CM

CD

CQ

CMQ

CDQ

NAM

H×nh th¸i d¹ng èng, c¸c ®Æc tÝnh kh«ng ®ñ ®Ó ph©n lo¹i lµ chrysotil

D¹ng chrysotil ®Æc tr−ng

MÉu SAED chrysotil

Thµnh phÇn chrysotil x¸c ®Þnh b»ng EDXA ®Þnh l−îng

D¹ng chrysotil vµ thµnh phÇn x¸c ®Þnh b»ng EDXA ®Þnh l−îng

MÉu chrysotil SAED vµ thµnh phÇn x¸c ®Þnh b»ng EDXA ®Þnh l−îng

Kho¸ng chÊt phi ami¨ng

B¶ng D2 - Ph©n lo¹i c¸c sîi kh«ng cã h×nh th¸i d¹ng èng

Nhãm M« t¶

UF Sîi kh«ng nhËn d¹ng ®−îc

AD Amphibol b»ng SAED ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn (chØ mÉu cña líp c¸ch 0,53 nm)

AX Amphibol b»ng SAED ®Þnh tÝnh. Phæ cã c¸c thµnh phÇn nguyªn tè gièng víi amphibol.

ADX Amphibol b»ng SAED ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn vµ ®Þnh tÝnh EDXA

AQ Amphibol b»ng ®Þnh l−îng SAED

AZ Amphibol b»ng mét mÉu SAED däc trôc tinh thÓ

ADQ Amphibol b»ng SAED ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn vµ EDXA ®Þnh l−îng

AZQ Amphibol b»ng mét mÉu SAED däc trôc tinh thÓ vµ EDXA ®Þnh l−îng

AZZ Amphibol b»ng hai mÉu SAED däc trôc tinh thÓ cã gãc gi÷a c¸c trôc kh«ng ®æi

AZZQ Amphibol b»ng hai mÉu SAED däc trôc cã gãc gi÷a c¸c trôc kh«ng ®æi vµ EDXA ®Þnh l−îng

NAM Kho¸ng chÊt phi ami¨ng

§Ó ph©n lo¹i lµ CM th× nh÷ng ®Æc tr−ng h×nh th¸i cÇn thiÕt nh− sau:

a)   c¸c sîi m¶nh riªng cÇn cã tØ sè h×nh d¹ng cao h¬n 5/1 vµ ®−êng kÝnh cì 30 nm ®Õn 40 nm;
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H×nh D.2 − S¬ ®å ph©n lo¹i sîi cã h×nh th¸i d¹ng èng
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b)   c−êng ®é t¸n x¹ ®iÖn tö ë thÕ gia tèc tõ 60 kV ®Õn 100 kV cÇn ph¶i ®ñ thÊp ®Ó phÇn tö bªn trong

cã thÓ thÊy ®−îc;

c)   cÇn ph¶i cã mét vµi dÊu hiÖu cña phÇn tö bªn trong ngô ý lµ mét d¹ng h×nh èng t−¬ng tù víi d¹ng

®−îc chØ ra bëi chrysotil so s¸nh cña UICC mµ nã cã thÓ suy gi¶m trong chïm ®iÖn tö.

KiÓm tra tõng sîi cã c¸c ®Æc tÝnh h×nh th¸i nµy b»ng kü thuËt ED vµ ph©n lo¹i lµ chrysotil b»ng ED,

chØ víi nh÷ng sîi cho ra c¸c mÉu nhiÔu x¹ víi c¸c ®Æc tÝnh chÝnh x¸c chØ ra trªn h×nh D.3.

H×nh D.3 − MÉu SAED cña chrysotil

Nh÷ng nÐt ®Æc tr−ng phï hîp trong mÉu nµy ®Ó x¸c ®Þnh chrysotil lµ nh− sau:

a)   C¸c ph¶n x¹ (002) ph¶i ®−îc kiÓm tra ®Ó x¸c ®Þnh r»ng chóng ®óng t−¬ng øng víi kho¶ng c¸ch 0,73 nm;

b)   kho¶ng c¸ch lÆp l¹i cña ®−êng th¼ng ph©n líp ph¶i t−¬ng øng 0,53 nm;

c)   ph¶i cã nh÷ng “v¹ch” cña c¸c ph¶n x¹ (110) vµ (130).

Sö dông c¸c hiÖu chuÈn milimet trªn mµn h×nh hiÓn thÞ TEM, c¸c quan s¸t nµy cã thÓ thùc hiÖn dÔ dµng

trªn thiÕt bÞ. NÕu cÇn cã b»ng chøng t− liÖu cho sù nhËn d¹ng sîi, th× ghi l¹i mét ¶nh chôp cÊu tróc tÕ vi

cña TEM cña Ýt nhÊt mét sîi ®¹i diÖn vµ ghi l¹i mÉu ED cña nã trªn mét phim riªng hoÆc trªn kÝnh ¶nh.

Phim hoÆc ¶nh nµy còng mang c¸c vßng chuÈn tõ mét chÊt ®a tinh thÓ ®· biÕt nh− vµng. C¸c mÉu ®·

®−îc hiÖu chuÈn nµy chØ lµ b»ng chøng t− liÖu riªng cña chrysotil, chø kh«ng ph¶i mét vµi lo¹i h×nh èng

hoÆc cuén kh¸c nh− haloysit, palygorskit, bét tal hay vermiculit. Tû lÖ c¸c sîi cã thÓ ®−îc nhËn d¹ng

®óng lµ chrysotil b»ng ph−¬ng ph¸p ED lµ thay ®æi vµ víi mét møc ®é nµo ®ã phô thuéc vµo c¶ thiÕt bÞ

vµ c¸c qui tr×nh cña ng−êi thao t¸c. C¸c sîi kh«ng cho ra ®−îc mét mÉu ED cã thÓ nhËn d¹ng ®−îc sÏ

vÉn gi÷ l¹i trong c¸c nhãm TM hoÆc CM trõ khi chóng ®−îc kiÓm tra b»ng EDXA.

Trong phÐp ph©n tÝch EDXA chrysotil chØ cã hai nguyªn tè lµ cã liªn quan. §èi víi sù ph©n lo¹i sîi, phÐp

ph©n tÝch EDXA ph¶i lµ ®Þnh l−îng. NÕu nh− phæ hiÓn thÞ c¸c pic næi tréi cña manhª vµ silic víi tû lÖ diÖn
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tÝch thÝch hîp cña chóng vµ chØ cã c¸c pic phô cña c¸c nguyªn tè kh¸c, th× ph©n lo¹i sîi lµ chrysotil

b»ng sù ®Þnh l−îng EDXA, trong c¸c nhãm CQ, CMQ hoÆc CDQ lµ thÝch hîp.

D.4.2   Qui tr×nh ®Ó ph©n lo¹i c¸c sîi kh«ng cã h×nh th¸i d¹ng èng, nghi ngê lµ amphibol

Mäi h¹t kh«ng cã h×nh th¸i d¹ng èng vµ kh«ng râ rµng cã nguån gèc sinh häc, víi tû sè h×nh d¹ng 5/1

hoÆc lín h¬n, vµ cã c¸c mÆt song song hoÆc c¸ch kh«ng ®Òu, ph¶i ®−îc coi lµ sîi amphibol nghi ngê.

Mét sù kiÓm tra sîi s©u h¬n n÷a b»ng c¸c kü thuËt ED vµ EDXA sÏ cã c¸c møc ®é thµnh c«ng kh¸c

nhau, tuú thuéc vµo b¶n chÊt cña sîi vµ mét sè h¹n chÕ cña thiÕt bÞ. Nã sÏ kh«ng thÓ nhËn d¹ng mäi

sîi mét c¸ch ®Çy ®ñ, thËm chÝ nÕu thêi gian vµ chi phÝ kh«ng cÇn quan t©m. H¬n n÷a, kh¼ng ®Þnh sù cã

mÆt cña amphibol chØ cã thÓ ®¹t ®−îc b»ng gi¶i thÝch ®Þnh l−îng c¸c mÉu ED däc trôc, mét qui tr×nh rÊt

tèn thêi gian. Do ®ã, ®èi víi c¸c mÉu hµng ngµy tõ c¸c nguån ch−a biÕt, qui tr×nh ph©n tÝch nµy h¹n chÕ

sù yªu cÇu cho c«ng viÖc ED däc trôc tíi møc tèi thiÓu lµ cã mét sîi ®¹i diÖn cña mçi nhãm thµnh phÇn

®−îc b¸o c¸o. Trong mét vµi mÉu, cã thÓ cÇn thiÕt ph¶i nhËn d¹ng nhiÒu sîi h¬n b»ng kü thuËt däc trôc.

Khi ph©n tÝch c¸c mÉu tõ c¸c nguån ®−îc ®Æc tr−ng rÊt râ th× chi phÝ cña sù nhËn d¹ng b»ng c¸c ph−¬ng

ph¸p däc trôc cã thÓ kh«ng cÇn lý gi¶i n÷a.

Kho¶ng c¸ch gi÷a c¸c líp b»ng 0,53 nm cña mÉu ED ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn tù nã kh«ng ph¸n ®o¸n

®−îc ®ã lµ cña amphibol. Tuy nhiªn, sù cã mÆt cña cÆp trôc ®«i c
→

 trong nhiÒu sîi dÉn ®Õn sù ®ãng gãp

cho c¸c líp trong c¸c mÉu bëi mét vµi tinh thÓ song song riªng biÖt cña c¸c sù ®Þnh h−íng trôc kh¸c

nhau. Sù ®Þnh vÞ trÝ ngÉu nhiªn bÒ ngoµi nµy cña c¸c vÕt däc theo c¸c ®−êng ph©n líp, nÕu còng cã liªn

quan ®Õn tØ sè h×nh d¹ng cña sîi cao, lµ mét ®Æc tr−ng cña ami¨ng amphibol vµ do vËy nã cã mét gi¸ trÞ

chÈn ®o¸n gi¸ trÞ nµo ®ã. NÕu mét mÉu cña kiÓu nµy kh«ng thu ®−îc, th× sù nhËn biÕt sîi vÉn cßn ch−a

râ rµng, v× thiÕu mét mÉu ®−îc c«ng nhËn cã thÓ lµ hËu qu¶ cña sù ®Þnh h−íng kh«ng phï hîp liªn quan

tíi chïm tia electron, hoÆc sîi cã thÓ lµ mét lo¹i kho¸ng nµo ®ã.

H×nh D.4 chØ ra s¬ ®å ph©n lo¹i sîi ®−îc dïng cho c¸c sîi nghi lµ amphibol. S¬ ®å nµy chØ ra tÊt c¶ c¸c

®−êng ph©n lo¹i cã thÓ trong phÐp ph©n tÝch mét sîi nghi lµ amphibol, khi ®−îc kiÓm tra mét c¸ch cã hÖ

thèng b»ng ED vµ EDXA. Cã thÓ lµ theo hai ®−êng, phô thuéc vµo hoÆc cè g¾ng ®Ó ®¹t mét phæ EDXA

hoÆc mét mÉu ED ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn ®−îc tiÕn hµnh ®Çu tiªn. Qui tr×nh b×nh th−êng ®Ó ph©n tÝch

mét mÉu cã nguån gèc kh«ng râ sÏ lµ kiÓm tra sîi b»ng ED ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn, ®Þnh tÝnh EDXA,

®Þnh l−îng EDXA vµ ED däc trôc, theo tr×nh tù nµy. Sù ph©n lo¹i sîi cuèi cïng ®−îc Ên ®Þnh sÏ ®−îc x¸c

®Þnh hoÆc b»ng phÐp ph©n tÝch thµnh c«ng ë møc ®é ®ßi hái tèi ®a, hoÆc b»ng c¸c h¹n chÕ cña thiÕt bÞ.

BÊt kÓ h¹n chÕ nµo cña thiÕt bÞ mµ ¶nh h−ëng ®Õn chÊt l−îng cña c¸c kÕt qu¶ ®Òu ph¶i l−u ý. Ghi l¹i sù

ph©n lo¹i tèi ®a thu ®−îc cho mçi sîi trªn biÓu mÉu ®Õm theo cét thÝch hîp. C¸c nhãm ph©n lo¹i kh¸c

nhau cã thÓ ®−îc phèi hîp sau ®ã theo bÊt kú kiÓu c¸ch thøc yªu cÇu nµo ®Ó tÝnh to¸n nång ®é sîi. B¶n

ghi chÐp ®Çy ®ñ c¸c kÕt qu¶ thu ®−îc khi cè g¾ng x¸c ®Þnh tõng sîi còng cã thÓ ®−îc dïng ®Ó ®¸nh gi¸

l¹i c¸c d÷ liÖu nÕu cÇn thiÕt.

Trong mÉu ch−a biÕt râ, phÐp ph©n tÝch däc trôc sÏ ®−îc yªu cÇu nÕu sù cã mÆt cña amphibol ®−îc

kh¼ng ®Þnh râ rµng. §èi víi møc ®é cña phÐp ph©n tÝch nµy, cè g¾ng ®Ó x©y dùng sù ph©n lo¹i cña mçi

sîi nghi lµ amphibol theo nhãm ADQ b»ng sù xem xÐt kü mÉu ED ®Þnh h−íng ngÉu nhiªn vµ phæ EDXA.
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Thªm vµo ®ã, kiÓm tra Ýt nhÊt mét sîi tõ mçi kiÓu nghi ngê lµ amphibol t×m ®−îc b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p

däc trôc ®Ó kh¼ng ®Þnh sù nhËn d¹ng cña chóng. Trong phÇn lín c¸c tr−êng hîp, bëi v× th«ng tin hiÖn cã

vÒ c¸c nguån cã thÓ cã ami¨ng trong vïng l©n cËn s¸t víi ®Þa ®iÓm lÊy mÉu kh«ng khÝ, mét møc ®é

kh«ng râ rµng nµo ®ã vÒ sù nhËn d¹ng cã thÓ ®−îc chÊp nhËn. Do ®ã, c¸c møc ®é thÊp h¬n cña ph©n

tÝch còng cã thÓ ®−îc chÊp nhËn trong nh÷ng t×nh huèng nµy.
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H×nh D. 4 − S¬ ®å ph©n lo¹i sîi kh«ng cã h×nh th¸i d¹ng èng
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Phô lôc E

(quy ®Þnh)

Sù x¸c ®Þnh nång ®é sîi vµ bã sîi ami¨ng dµi h¬n 5 µm, vµ c¸c sîi ami¨ng

t−¬ng ®−¬ng víi PCM (kÝnh hiÓn vi ph¶n pha)

§Ó cho ®é chÝnh x¸c thèng kª t¨ng lªn vµ ®é nhËy ph©n tÝch ®−îc c¶i thiÖn ®èi víi c¸c sîi vµ c¸c bã sîi

ami¨ng dµi h¬n 5 µm, cã thÓ quyÕt ®Þnh tiÕn hµnh ®Õm thªm c¸c sîi t¹i ®é phãng ®¹i nhá h¬n, chØ tÝnh

®Õn c¸c sîi vµ bã ë trong vïng kÝch th−íc nµy. KÕt qu¶ ph¶i chØ râ lµ “sè c¸c sîi vµ bã ami¨ng dµi h¬n 5

µm“. Víi sù kiÓm tra nµy, sö dông  ®é phãng ®¹i kho¶ng ×10 000 vµ tiÕp tôc Ên ®Þnh mét m· h×nh th¸i

häc ®èi víi mçi phÇn tö theo c¸c b−íc qui ®Þnh trong phô lôc C. ChØ ghi l¹i c¸c sîi vµ bã sîi khi ®é dµi

cña chóng v−ît qu¸ 5 µm. ChØ ghi c¸c thµnh phÇn chïm vµ m¹ng khi chiÒu dµi cña chóng v−ît 5 µm.

Còng cã thÓ t¨ng ®é chÝnh x¸c thèng kª vµ c¶i tiÕn ®é nh¹y ph©n tÝch cho c¸c phÇn tö sîi dµi h¬n 5 µm,

víi ®−êng kÝnh gi÷a 0,2 µm vµ 3,0 µm mµ vÒ mÆt lÞch sö chóng lµ c¬ së cña sù ®¸nh gi¸ nguy c¬ trong

m«i tr−êng lao ®éng (c¸c sîi ami¨ng t−¬ng ®−¬ng víi PCM). Sö dông ®é phãng ®¹i kho¶ng x 5 000 lÇn

cho sù ®Õm sîi më réng. KÕt qu¶ ph¶i ghi râ lµ “sè sîi ami¨ng t−¬ng ®−¬ng víi PCM“. PhÇn tö ami¨ng ë

trong d·y kÝch th−íc nµy kh«ng cÇn thiÕt s¸t nhËp c¸c sîi hoÆc bã ami¨ng dµi h¬n 5 µm.

TiÕp tôc sù kiÓm tra mÉu ®−îc më réng ®Õn khi 100 phÇn tö ami¨ng ®−îc ®Õm hoÆc ®Õn khi mét diÖn

tÝch ®ñ cña tiªu b¶n ®−îc kiÓm tra ®Ó ®¹t ®−îc ®é nh¹y ph©n tÝch ®· yªu cÇu ®−îc tÝnh to¸n theo b¶ng

1. C¸c « l−íi ®−îc kh¶o s¸t ph¶i ®−îc chia ra gÇn ngang b»ng cho c¸c l−íi tiªu b¶n (tèi thÓu lµ 2 l−íi

tiªu b¶n).

Chó thÝch

17   DiÖn tÝch tiªu b¶n t−¬ng øng víi diÖn tÝch cña giÊy läc ®−îc kiÓm tra trong c¸c ph−¬ng ph¸p ®Õm sîi

b»ng kÝnh hiÓn vi pha t−¬ng ph¶n lµ 0,785 mm2, t−¬ng ®−¬ng xÊp xØ 100 « l−íi cña 1 « l−íi 200 .

18   Mét sè tiªu chuÈn quèc gia yªu cÇu c¸c sîi ami¨ng ®−îc ®Õm lµ sîi dµi h¬n 2,5 µm, víi ®−êng kÝnh

n»m gi÷a 0,2 µm vµ 3,0 µm. Sö dông ®é phãng ®¹i 5 000 lÇn ®Ó ®Õm c¸c sîi ë trong kho¶ng kÝch     th−íc

nµy.

19   TØ sè h×nh d¹ng tèi thiÓu cho ®Þnh nghÜa cña mét sîi trong c¸c ph−¬ng ph¸p ®Õm sîi b»ng kÝnh hiÓn vi

pha t−¬ng ph¶n vµ trong mét vµi tiªu chuÈn quèc gia lµ 3/1. Sö dông tØ sè h×nh d¹ng 3/1 còng ®−îc phÐp

trong tiªu chuÈn nµy, nÕu tØ sè nµy ®−îc ®Ò cËp trong b¸o c¸o kÕt qu¶.

C¸c b¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i bao gåm tÊt c¶ c¸c môc ®−îc liÖt kª trong ®iÒu 11.
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Phô lôc F

(quy ®Þnh)

TÝnh to¸n kÕt qña

F.1   Kh¸i qu¸t

C¸c kÕt qu¶ ®−îc tÝnh to¸n theo c¸c b−íc qui ®Þnh d−íi ®©y. C¸c kÕt qu¶ cã thÓ ®−îc tÝnh to¸n thuËn lîi

h¬n khi sö dông mét ch−¬ng tr×nh m¸y tÝnh .

F.2   KiÓm tra sù ph©n bè ®ång nhÊt cña c¸c phÇn tö sîi trªn c¸c « kÝnh hiÓn vi ®iÖn

tö truyÒn dÉn (TEM)

Sù kiÓm tra ph¶i ®−îc tiÕn hµnh khi dïng phÐp thö sai sè b×nh ph−¬ng trung b×nh ®Ó x¸c ®Þnh liÖu c¸c

phÇn tö ami¨ng t×m thÊy trªn c¸c « l−íi cã ®−îc ph©n bè ®ång nhÊt vµ ngÉu nhiªn hay kh«ng. NÕu tæng

sè c¸c phÇn tö t×m thÊy trong k « l−íi lµ n, c¸c diÖn tÝch cña k « l−íi riªng lµ A1 ®Õn Ak, th× tæng diÖn tÝch

cña tiªu b¶n TEM ®−îc kh¶o s¸t lµ

A Ai
i

i k

=
=

=

∑
1

Mét phÇn cña tæng diÖn tÝch ®−îc kh¶o s¸t lµ ®¹i diÖn cho diÖn tÝch cña mét « riªng ký hiÖu pi = Ai/A.

NÕu c¸c phÇn tö ®−îc ph©n t¸n ngÉu nhiªn vµ ®ång ®Òu trªn k « l−íi ®−îc kh¶o s¸t th× sè c¸c phÇn tö

dù tÝnh r¬i vµo trong mét « l−íi víi diÖn tÝch Ai lµ npi. NÕu sè phÇn tö quan s¸t ®−îc t×m thÊy trªn « ®ã lµ

ni , cã c«ng thøc sau
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Gi¸ trÞ nµy ph¶i ®−îc so s¸nh víi c¸c ®iÓm cã ý nghÜa cña sù ph©n bè sai sè b×nh ph−¬ng, cã (k − 1) bËc

tù do. C¸c møc cã nghÜa thÊp h¬n 0,1 % cã thÓ lµm cho phÐp ph©n tÝch mÉu bÞ lo¹i bá. V× ®iÒu nµy øng

víi sù l¾ng kh«ng ®ång nhÊt. NÕu ®Õm c¸c phÇn tö mµ kh«ng lµm kiÓm tra nµy th× ®é chÝnh x¸c cña kÕt

qu¶ sÏ kh«ng ch¾c ch¾n, vµ nÕu c¸c mÉu kh«ng khÝ míi kh«ng thÓ lÊy ®−îc th× cã thÓ kh¶o s¸t thªm

c¸c « l−íi kh¸c hoÆc lµ mÉu cã thÓ ®−îc chuÈn bÞ b»ng ph−¬ng ph¸p gi¸n tiÕp.

F.3   TÝnh to¸n ®é nh¹y ph©n tÝch

TÝnh ®é nh¹y ph©n tÝch cÇn thiÕt S,  biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö trªn lÝt, sö dông ph−¬ng tr×nh sau

S
A

k A V
f

g
=
. .

trong ®ã
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Af    lµ diÖn tÝch cña giÊy läc thu mÉu, ®¬n vÞ lµ mm2 ;

Ag   lµ diÖn tÝch cña « l−íi tiªu b¶n TEM, ®¬n vÞ mm2;

k     lµ sè « l−íi ®−îc kh¶o s¸t;

V     lµ thÓ tÝch cña kh«ng khÝ ®· lÊy, ®¬n vÞ lÝt.

F.4   TÝnh to¸n trÞ sè trung b×nh vµ kho¶ng tin cËy cña nång ®é phÇn tö

Khi ®Õm phÇn tö ®−îc tiÕn hµnh theo tiªu chuÈn nµy, chØ mét sè « l−íi trong tËp hîp c¸c « l−íi ®−îc

kh¶o s¸t, vµ cÇn ph¶i x¸c ®Þnh trÞ sè trung b×nh c¸c phÇn tö trªn « l−íi cho c¶ tËp hîp dùa trªn c¬ së

®Õm mét sè Ýt nµy. Kho¶ng trung b×nh cña mÉu víi 95 % ®é tin cËy còng cÇn ph¶i chøa sè trung b×nh

cña tËp hîp.

F.4.1   TÝnh to¸n nång ®é trung b×nh c¸c phÇn tö

TÝnh nång ®é trung b×nh c¸c phÇn tö C, biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö trªn lÝt, sö dông  ph−¬ng tr×nh sau

C = Sn

trong ®ã

S   lµ ®é nh¹y ph©n tÝch, biÓu diÔn b»ng sè phÇn tö /lÝt;

n   lµ tæng sè c¸c phÇn tö t×m thÊy trªn tÊt c¶ c¸c « l−íi ®−îc kh¶o s¸t.

F.4.2   TÝnh to¸n kho¶ng tin cËy

Sù ph©n bè cña c¸c phÇn tö trªn c¸c « l−íi theo lý thuyÕt xÊp xØ tíi sù ph©n bè Poisson. Bëi v× sù tËp

hîp c¸c sîi vµ ¶nh h−ëng nhËn d¹ng phô thuéc vµo kÝch th−íc, nªn c¸c d÷ liÖu ®Õm phÇn tö thùc tÕ

th−êng kh«ng tu©n theo sù ph©n bè Poisson, ®Æc biÖt c¸c sè phÇn tö nhiÔu. Gi¶ thiÕt r»ng c¸c d÷ liÖu

®Õm phÇn tö ®−îc ph©n bè theo sù ph©n bè Poisson do ®ã cã thÓ dÉn ®Õn c¸c kho¶ng tin cËy hÑp h¬n

lµ ®−îc lý gi¶i b»ng d÷ liÖu. H¬n n÷a, nÕu sù ph©n bè Poisson ®−îc thõa nhËn, th× ph−¬ng sai chØ cã

liªn quan tíi tæng sè c¸c phÇn tö ®−îc ®Õm. Do vËy, sù ®Õm phÇn tö riªng diÔn ra trªn mét « l−íi ®−îc

coi lµ cã cïng kho¶ng tin cËy gièng nh− kho¶ng tin cËy cho cïng sè phÇn tö t×m thÊy trªn nhiÒu « l−íi.

Tuy nhiªn, diÖn tÝch cña mÉu ®−îc ®Õm thùc tÕ rÊt nhá so víi tæng diÖn tÝch cña giÊy läc vµ v× lÝ do nµy

c¸c phÇn tö ph¶i ®−îc ®Õm Ýt nhÊt lµ trªn bèn « l−íi lÊy tõ c¸c diÖn tÝch kh¸c nhau cña giÊy läc ®Ó ®¶m

b¶o r»ng mét sù ®¸nh gi¸ ®¹i diÖn cña sù l¾ng ®äng ®· ®−îc tiÕn hµnh.

Lóc sè phÇn tö nhiÒu th× cã ®ñ sè phÇn tö trªn mét « l−íi cho phÐp ®¸nh gi¸ ph−¬ng sai cña mÉu thö, sù

ph©n bè cã thÓ lµ gÇn víi ph©n bè Gauss cã c¸c gi¸ trÞ ®éc lËp víi gi¸ trÞ trung b×nh vµ ph−¬ng sai.

Khi sù ®¸nh gi¸ ph−¬ng sai cña mÉu thö lín h¬n theo gi¶ thiÕt lµ ph©n bè Poisson th× dïng phÐp thèng

kª Gauss cã ph−¬ng sai ®−îc x¸c ®Þnh b»ng c¸c d÷ liÖu thùc tÕ lµ ph−¬ng ph¸p phï hîp nhÊt ®Ó tÝnh

c¸c kho¶ng tin cËy.

Lóc sè phÇn tö Ýt th× kh«ng thÓ ®¸nh gi¸ ph−¬ng sai cña mÉu thö tin cËy ®−îc, vµ sù ph©n bè còng trë

thµnh kh«ng ®èi xøng nh−ng kh«ng ph¶i lµ ph©n bè Poisson. Víi 30 phÇn tö vµ thÊp h¬n th× sù ph©n bè
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trë nªn kh«ng ®èi xøng ®Ó phï hîp víi sù ph©n bè Gauss vµ sù ®¸nh gi¸ ph−¬ng sai cña mÉu thö lµ

kh«ng ®¸ng tin cËy. V× thÕ nÕu ®Õm ®−îc d−íi 31 phÇn tö th× ph¶i coi lµ ph©n bè Poisson ®Ó tÝnh c¸c

kho¶ng tin cËy.

F.4.3   ThÝ dô vÒ sù tÝnh to¸n c¸c kho¶ng tin cËy víi x¸c suÊt 95% theo ph©n bè Poisson

Víi tæng sè ®Õm phÇn tö nhá h¬n 4, giíi h¹n tin cËy d−íi víi x¸c suÊt 95 % t−¬ng øng víi nhá h¬n mét

phÇn tö. Do vËy, kh«ng cã ý nghÜa khi nãi ®Õn c¸c ®iÓm cña kho¶ng tin cËy d−íi cho sù ®Õm c¸c phÇn

tö nhá h¬n bèn, vµ kÕt qu¶ ph¶i ®−îc ghi l¹i lµ “nhá h¬n” giíi h¹n tin cËy trªn øng víi mét phÝa víi x¸c

suÊt 95 % theo ph©n bè Poisson nh− sau:

0 phÇn tö = 2,99 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch;

1 phÇn tö = 4,74 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch;

2  phÇn tö = 6,30 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch;

3 phÇn tö = 7,75 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch.

§èi víi tæng sè ®Õm lín h¬n bèn, kho¶ng tin cËy 95 % ph¶i ®−îc tÝnh to¸n khi dïng c¸c gi¸ trÞ ®−îc ®−a

ra trong b¶ng F.1. B¶ng F.1 ®−a ra giíi h¹n trªn vµ d−íi cña kho¶ng tin cËy víi x¸c suÊt 95% theo ph©n

bè Poisson hai phÝa.

F.4.4   ThÝ dô vÒ sù tÝnh to¸n c¸c kho¶ng tin cËy víi x¸c suÊt 95 % theo ph©n bè Gauss

TÝnh to¸n sù ®¸nh gi¸ ph−¬ng sai so s¸nh cña mÉu thö khi dïng ph−¬ng tr×nh sau:
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trong ®ã

ni   lµ sè phÇn tö trªn « l−íi thø i;

n   lµ tæng sè phÇn tö t×m trªn k « l−íi;

pi   lµ mét phÇn cña tæng diÖn tÝch ®−îc kh¶o s¸t mµ ®¹i diÖn lµ « l−íi thø i;

k   lµ sè « l−íi ®−îc kh¶o s¸t.

NÕu gi¸ trÞ trung b×nh cña phÇn tö ®−îc tÝnh lµ n, th× c¸c gi¸ trÞ trªn vµ d−íi cña kho¶ng tin cËy víi x¸c

suÊt 95 % theo ph©n bè Gauss ®−îc cho lµ:

L
n
k

ts
ku = +   vµ   L

n
k

ts
ki = −

trong ®ã

Lu   lµ giíi h¹n tin cËy trªn víi x¸c suÊt 95 %;

Li   lµ giíi h¹n tin cËy d−íi víi x¸c suÊt 95 %;
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n   lµ tæng sè phÇn tö trong tÊt c¶ c¸c « l−íi ®−îc kh¶o s¸t ;

t   lµ gi¸ trÞ cña phÐp thö Student (x¸c suÊt 0,975 víi k − 1 bËc tù do);

s   lµ ®é lÖch chuÈn (c¨n bËc hai cña ph−¬ng sai);

k   lµ sè « l−íi ®−îc kh¶o s¸t.

F.4.5   Tãm t¾t qui tr×nh tÝnh to¸n c¸c kÕt qu¶

Trong b¶ng tãm t¾t, c¸c d÷ liÖu ®Õm phÇn tö ph¶i ®−îc tÝnh nh− sau:

Kh«ng cã phÇn tö nµo ®−îc ph¸t hiÖn

Nång ®é phÇn tö ph¶i ®−îc th«ng b¸o lµ nhá h¬n nång ®é t−¬ng ®−¬ng cña giíi h¹n cËn tin cËy trªn mét

phÝa víi x¸c suÊt 95 % theo sù ph©n bè Poisson. Nång ®é nµy b»ng 2,9 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch.

Tõ mét tíi ba phÇn tö

Khi mét ®Õn ba phÇn tö ®−îc ®Õm, th× kÕt qu¶ ph¶i ®−îc th«ng b¸o lµ nhá h¬n nång ®é t−¬ng øng víi

cËn tin cËy trªn mét phÝa víi x¸c suÊt 95 % theo sù ph©n bè Poisson. §ã lµ:

1 phÇn tö = 4,74 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch

2 phÇn tö = 6,30 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch

3 phÇn tö = 7,75 lÇn ®é nh¹y ph©n tÝch.

Tõ bèn ®Õn 30 phÇn tö

Nång ®é phÇn tö trung b×nh vµ c¸c kho¶ng tin cËy 95 % ph¶i ®−îc th«ng b¸o trªn c¬ së cho lµ ph©n bè

Poisson, sö dông c¸c gi¸ trÞ ®−a ra trong b¶ng F.1.

NhiÒu h¬n 30 phÇn tö

Khi nhiÒu h¬n 30 phÇn tö ®Õm ®−îc, c¶ hai kho¶ng tin cËy 95 % Gauss vµ Poisson ®Òu ph¶i ®−îc tÝnh

to¸n. §é réng cña hai kho¶ng tin cËy nµy ph¶i ®−îc sö dông ®Ó biÓu diÔn ®é chÝnh x¸c cña nång ®é

phÇn tö. Khi kho¶ng tin cËy Gauss 95 % ®−îc chän ®Ó th«ng b¸o d÷ liÖu, th× kho¶ng tin cËy 95 %

Poisson còng ph¶i ®−îc ®Ò cËp ®Õn.
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F.5   TÝnh ®é dµi, réng cña phÇn tö vµ sù ph©n bè tØ sè h×nh d¹ng

Mäi sù ph©n bè ®Òu gÇn víi chuÈn logarit, vµ do ®ã c¸c qu·ng thêi gian gÆp l¹i mét lo¹i kÝch cì ®Ó tÝnh

sù ph©n bè ph¶i ®−îc ®Æt vµo thang logarit. C¸c ®Æc tr−ng kh¸c ®−îc yªu cÇu ®Ó chän c¸c qu·ng thêi

gian gÆp l¹i mét lo¹i kÝch cì lµ chóng ph¶i cho ®ñ sè c¸c lo¹i kÝch cì, trong khi vÉn gi÷ ®−îc sè phÇn tö

cã gi¸ trÞ tháa m·n trong mçi lo¹i. Sù gi¶i thÝch còng dÔ dµng nÕu mçi lo¹i kÝch cì lÆp l¹i 10 lÇn, vµ nÕu

5 µm lµ giíi h¹n cña mçi lo¹i kÝch cì. TØ sè líp nµy so víi líp tiÕp lµ 1,268 lµ tháa m·n tÊt c¶ nh÷ng yªu

cÇu nµy vµ gi¸ trÞ nµy ph¶i ®−îc sö dông. Nh÷ng ph©n bè gÇn víi chuÈn logarit khi biÓu diÔn b»ng s¬ ®å

®Òu ph¶i vÏ b»ng c¸ch dïng thang logarit lµm trôc tung vµ trôc hoµnh lµ theo Gauss.

F.5.1   TÝnh sù ph©n bè sè tÝch luü chiÒu dµi cña phÇn tö

Sù ph©n bè nµy cho phÐp mét phÇn cña toµn bé sè phÇn tö ng¾n hoÆc dµi h¬n mét ®é dµi ®· cho ®−îc

x¸c ®Þnh. Nã ®−îc tÝnh b»ng dïng ph−¬ng tr×nh sau:
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trong ®ã

C(P)k lµ phÇn tr¨m sè tÝch luü cña c¸c phÇn tö cã chiÒu dµi nhá h¬n giíi h¹n trªn cña líp thø k;

ni lµ sè phÇn tö trong líp cã chiÒu dµi thø i;

p lµ tæng sè c¸c líp chiÒu dµi.

F.5.2   TÝnh sù ph©n bè tÝch luü chiÒu réng cña phÇn tö

Sù ph©n bè nµy cho phÐp mét phÇn cña tæng sè phÇn tö hÑp hoÆc réng h¬n mét bÒ réng ®· cho ®−îc

x¸c ®Þnh. Nã ®−îc tÝnh theo c¸ch t−¬ng tù ®· dïng trong F.5.1, nh−ng sö dông c¸c bÒ réng cña phÇn tö.

F.5.3   TÝnh sù ph©n bè sè tÝch luü dïng tØ sè h×nh d¹ng cña phÇn tö

Sù ph©n bè nµy cho phÐp mét phÇn cña tæng sè phÇn tö cã c¸c tØ sè h×nh d¹ng nhá h¬n hoÆc lín h¬n

mét tØ sè h×nh d¹ng ®· cho ®−îc x¸c ®Þnh. Nã ®−îc tÝnh theo c¸ch t−¬ng tù nh− ®· dïng trong F.5.1

nh−ng sö dông c¸c tØ sè h×nh d¹ng cña phÇn tö.
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B¶ng F.1 − C¸c giíi h¹n d−íi vµ trªn cña kho¶ng tin cËy cña phÐp ®Õm

víi x¸c suÊt 95 % theo ph©n bè Poisson

Sè ®Õm
phÇn tö

Giíi h¹n
d−íi

Giíi h¹n
trªn

Sè ®Õm
phÇn tö

Giíi h¹n
d−íi

Giíi h¹n
trªn

Sè ®Õm
phÇn tö

Giíi h¹n
d−íi

Giíi h¹n
trªn

0 0 3,6891) 46 33,678 61,358 92 74,164 112,83
1 0,025 5,572 47 34,534 62,501 93 75,061 113,94
2 0,242 7,225 48 35,392 63,642 94 75,959 115,04
3 0,619 8,767 49 36,251 64,781 95 76,858 116,14
4 1,090 10,242 50 37,112 65,919 96 77,757 117,24
5 1,624 11,669 51 37,973 67,056 97 78,657 118,34
6 2,202 13,060 52 38,837 68,192 98 79,557 119,44
7 2,814 14,423 53 39,701 69,326 99 80,458 120,53
8 3,454 15,764 54 40,567 70,459 100 81,360 121,66
9 4,115 17,085 55 41,433 71,591 110 90,400 132,61

10 4,795 18,391 56 42,301 72,721 120 99,490 143,52
11 5,491 19,683 57 43,171 73,851 130 108,61 154,39
12 6,201 20,962 58 44,041 74,979 140 117,77 165,23
13 6,922 22,231 59 44,912 76,106 150 126,96 176,04
14 7,654 23,490 60 45,785 77,232 160 136,17 186,83
15 8,396 24,741 61 46,658 78,357 170 145,41 197,59
16 9,146 25,983 62 47,533 79,482 180 154,66 208,33
17 9,904 27,219 63 48,409 80,605 190 163,94 219,05
18 10,668 28,448 64 49,286 81,727 200 173,24 229,75
19 11,440 29,671 65 50,164 82,848 210 182,56 240,43
20 12,217 30889 66 51,042 83,969 220 191,89 251,10
21 13,00 32,101 67 51,922 85,088 230 201,24 261,75
22 13,788 33,309 68 52,803 86,207 240 210,60 272,39
23 14,581 34,512 69 53,685 87,324 250 219,97 283,01
24 15,378 35,711 70 54,567 88,441 260 229,36 293,62
25 16,178 36,905 71 55,451 89,557 270 238,75 304,23
26 16,983 38,097 72 56,335 90,673 280 248,16 314,82
27 17,793 39,284 73 57,220 91,787 290 257,58 325,39
28 18,606 40,468 74 58,106 92,901 300 267,01 335,96
29 19,422 41,649 75 58,993 94,014 310 276,45 346,52
30 20,241 42,827 76 59,880 95,126 320 285,90 357,08
31 21,063 44,002 77 60,768 96,237 330 295,36 367,62
32 21,888 45,175 78 61,657 97,348 340 304,82 378,15
33 22,715 46,345 79 62,547 98,458 350 314,29 388,68
34 23,545 47,512 80 63,437 99,567 360 323,77 399,20
35 24,378 48,677 81 64,3238 100,68 370 333,26 409,71
36 25,213 49,840 82 65,219 101,79 380 342,75 420,22
37 26,050 51,000 83 66,111 102,90 390 352,25 430,72
38 26,890 52,158 84 67,003 104,00 400 361,76 441,21
39 27,732 53,315 85 67,897 105,11 410 371,27 451,,69
40 28,575 54,469 86 68,790 106,21 420 380,79 462,18
41 29,421 55,622 87 69,684 107,32 430 390,32 472,65
42 30,269 56,772 88 70,579 108,42 440 390,85 483,12
43 31,119 57,921 89 71,474 109,53 450 400,38 493,58
44 31,970 59,068 90 72,370 110,63 460 418,92 504,04
45 32,823 60,214 91 73,267 111,73 470 428,47 514,50

1)    Giíi h¹n tin cËy trªn mét phÝa víi x¸c suÊt 95 % ®èi víi 0 phÇn tö lµ 2,99.
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Phô lôc G

(tham kh¶o)

C¸c ch−¬ng tr×nh lÊy mÉu kh«ng khÝ

G.1   Kh¸i qu¸t

Mét phÇn quan träng cña ch−¬ng tr×nh lÊy mÉu lµ chØ ra ®−îc môc ®Ých cña ch−¬ng tr×nh lÊy mÉu. Mét

sè l−îng ®Çy ®ñ c¸c mÉu cÇn ®−îc thu thËp sao cho vÞ trÝ thËt ®Æc tr−ng cho ®é chÝnh x¸c vµ ®é ®óng

mong muèn, vµ còng ®¶m b¶o r»ng c¸c giÊy läc mÉu ®−îc t¶i thÝch hîp ®èi víi phÐp ph©n tÝch TEM cã

®−îc tõ tÊt c¶ c¸c vÞ trÝ lÊy mÉu.

G.2   Thu thËp mÉu kh«ng khÝ ë m«i tr−êng bªn ngoµi

C¸c ®iÒu kiÖn thêi tiÕt h¹n chÕ kh¶ n¨ng thu c¸c mÉu kh«ng khÝ thÝch hîp ë m«i tr−êng ngoµi vµ bÊt cø

khi nµo cã thÓ, viÖc lÊy mÉu nªn thùc hiÖn ë ®iÒu kiÖn giã yÕu vµ ®é Èm thÊp. Ghi l¹i chi tiÕt ®iÒu kiÖn

thêi tiÕt, tèc ®é giã vµ h−íng giã trong thêi gian lÊy mÉu. TÊt c¶ nh÷ng th«ng tin s½n cã liªn quan ®Õn

®Þa h×nh khu vùc, c¸c lo¹i vµ vÞ trÝ c¸c nguån cÇn ®−îc ghi l¹i.

LÊy mÉu nhiÒu ®iÓm tuÇn tù lµ cÇn thiÕt ®Ó ®−a ra ®Æc tÝnh ®Çy ®ñ cña c¸c vÞ trÝ phøc t¹p vµ c¸c nguån.

KhuyÕn nghÞ lµ c¸c mÉu phøc t¹p ®−îc lÊy ë vÞ trÝ ng−îc giã vµ xu«i giã, cã Ýt nhÊt lµ 2 mÉu xu«i chiÒu

giã vµ dù tÝnh theo kinh nghiÖm sÏ cã nång ®é trong kh«ng khÝ lµ tèi ®a. Ph¶i ghi l¹i cÈn thËn c¸c vÞ trÝ

lÊy mÉu.

G.3   Thu thËp mÉu kh«ng khÝ trong nhµ

C¸c mÉu kh«ng khÝ th−êng ®−îc thu thËp bªn trong c¸c tßa nhµ n¬i cã c¸c vËt liÖu x©y dùng cã chøa

ami¨ng ®Ó x¸c ®Þnh liÖu c¸c vËt liÖu nµy cã gãp phÇn vµo nång ®é sîi ami¨ng trong kh«ng khÝ trong nhµ

hay kh«ng? C¸c vÞ trÝ tèi −u ®Ó thu thËp c¸c mÉu kh«ng khÝ chØ cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh sau khi kh¶o s¸t

®Çy ®ñ c«ng tr×nh ®Ó x©y dùng c¸c m« h×nh khÝ ®éng. C¸c mÉu phøc t¹p cÇn ph¶i ®−îc thu thËp ë khu

vùc cã c¸c vËt liÖu x©y dùng ami¨ng vµ c¸c mÉu kiÓm chøng ph¶i lÊy ë khu vùc kÒ s¸t n¬i mµ hy väng

kh«ng cã sîi ami¨ng trong kh«ng khÝ. C¸c ®−êng kh«ng khÝ vµo cña c¸c hÖ thèng ®iÒu hßa kh«ng khÝ

th−êng ®−îc sö dông  lµm vÞ trÝ lÊy mÉu cho c¸c mÉu kiÓm chøng. BÊt cø lóc nµo cã thÓ, c¸c mÉu tÜnh

nªn lÊy mét thêi gian h¬n bèn giê trong ®iÒu kiÖn ho¹t ®éng b×nh th−êng ë trong nhµ, víi tèc ®é bÒ mÆt

kho¶ng tõ 4 cm/s ®Õn 25 cm/s.
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Phô lôc H

(tham kh¶o)

C¸c ph−¬ng ph¸p lo¹i bá c¸c sîi th¹ch cao

C¸c sîi th¹ch cao th−êng ®−îc t×m thÊy trong c¸c h¹t bôi kh«ng khÝ thu thËp ®−îc ë trong nhµ vµ m«i

tr−êng ®« thÞ, vµ ®Æc biÖt lµ trong c¸c mÉu thu thËp n¬i mµ c«ng viÖc ph¸ huû hoÆc x©y dùng ®ang diÔn

ra. C¸c sîi ®−îc gi¶i phãng dÔ dµng khi c¸c s¶n phÈm xi m¨ng vµ v÷a tr¸t t−êng bÞ ph¸ vì. Trong mét

sè tr−êng hîp, c¸c h¹t canxit hoÆc dolomit thu thËp ®−îc trªn mét giÊy läc kh«ng khÝ cã thÓ ph¶n øng

víi SO2 trong kh«ng khÝ t¹o nªn c¸c sîi th¹ch cao dµi. C¸c sîi th¹ch cao cã thÓ lµm t¨ng sè ®Õm sîi

cao lªn khi ®Õm b»ng c¶ kÝnh hiÓn vi quang häc vµ ®iÖn tö. C¸c sîi th¹ch cao th−êng dµi tõ 2 µm − 6 µm

víi c¸c tØ sè h×nh d¹ng lín h¬n 10/1. §«i khi c¸c sîi nµy xuÊt hiÖn gièng c¸c sîi ami¨ng amphibol vµ

trong mét vµi mÉu chóng cã thÓ cã h×nh d¹ng rÊt gièng chrysotil. ë TEM c¸c sîi lín h¬n cã ®é t−¬ng

ph¶n cao vµ ë ®é phãng ®¹i cao th−êng thÓ hiÖn h×nh d¹ng v©n ®èm ®Æc thï thay ®æi lóc chiÕu chïm

®iÖn tö. Mét sè sîi th¹ch cao tuy nhiªn kh«ng dÔ dµng ph©n biÖt víi ami¨ng mµ kh«ng cÇn cã sù kiÓm

tra b»ng EDXA. C¸c tiªu b¶n TEM chøa nhiÒu sîi th¹ch cao nh− vËy ®ßi hái t¨ng thªm thêi gian kiÓm

tra trong TEM bëi v× cÇn thiÕt kiÓm tra mçi mét sîi nµy b»ng EDXA tr−íc khi nã bÞ bá ®i.

Cã thÓ lo¹i bá c¸c sîi th¹ch cao mét c¸ch cã lùa nhê sù chiÕt b»ng n−íc. Mét ®Üa röa Jaffe (7.3.7) hoÆc

m¸y ng−ng tô (7.3.5) cÇn ®−îc chuÈn bÞ, nh−ng sö dông n−íc (6.1) lµm dung m«i. C¸c tiªu b¶n TEM

®−îc chuÈn bÞ tr−íc ®ã vµ kiÓm tra ban ®Çu trong TEM ph¶i ®−îc ®Æt trong ®Üa röa cho phÐp hßa tan

c¸c sîi. NÕu sö dông ®Üa röa Jaffe, thêi gian xö lý cã thÓ gi¶m xuèng b»ng c¸ch ®un nãng ®Üa röa tíi 90

− 100 oC trong vµi phót. NÕu sö dông m¸y röa ng−ng tô, c¸c sîi th¹ch cao sÏ bÞ hßa tan b»ng c¸ch xö lý

trong 10 phót. HiÖu qu¶ cña phÐp xö lý nµy lµ lo¹i bá c¸c sîi th¹ch cao, ®Ó l¹i c¸c phiªn b¶n cacbon

(7.3.11) ®−îc ph©n biÖt dÔ dµng víi c¸c sîi ami¨ng.

Chó thÝch 20 − Qui tr×nh nµy cÇn ®−îc sö dông chØ khi sù kiÓm tra c¸c l−íi tiªu b¶n TEM ch−a xö lý cho

thÊy lµ c¸c sîi th¹ch cao lµ c¸ch biÖt víi c¸c sîi ami¨ng cã mÆt. Cã thÓ x¶y ra viÖc mÊt c¸c sîi ami¨ng do

qui tr×nh nµy nÕu c¸c m¹ng th¹ch cao vµ ami¨ng bÞ tiÕp xóc víi nhau.
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Phô lôc J

(Tham kh¶o)
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