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L&i néi dau
TCVN 6502 : 1999 hoan toan tuong duong véi ISO 10312 : 1995.

TCVN 6502 : 1999 do Ban ky thuat TCVN/TC 146 — Chat lugng
khéng khi bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chét luong
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Khong khi xung quanh — Xac dinh sgi amiang -
Phuong phap kinh hién vi dién t& truyén dan truc tiép

Ambient air — Determination of asbestos fibres —

Direct - transfer transmission electron microscopy method

1 Pham vi

1.1 Chat dudc xac dinh

Tiéu chudn nay quy dinh mét phuong phap chudn st dung kinh hién vi dién ti truyén dan truc tiép dé
xac dinh néng dd cac cau trdc amiang trong khdng khi xung quanh va kém theo phép do chiéu dai,
chiéu réng va ty s6 chiéu dai so v6i chiéu réng cla cac céu tric (phan tl&) amiang. Phuong phap nay
cho phép xac dinh cac loai sdi amiang hién c6. Phuong phap nay khéng thé phan biét dudc cac sdi

amiang don 1é vGi cac sgi tuong tu cla khoang amphibol nhung khong phai Ia amiang.

1.2 Loai mau

Phuong phap nay dudc xac dinh cho cac gidy loc polycarbonate c6 16 mao quan hoac gidy loc este
xenluld (hodc hén hop este cla xenluld hodc xenluld nitrat) qua d6 mot thé tich khéng khi xac dinh
dudc hut vao. Phuong phap nay phu hop cho viéc xac dinh amiang & trong khéng khi ca bén ngoai va

bén trong nha.

1.3 Pham vi do

Pham vi néng d6 c6 thé xac dinh dudc la 50 phan td/mm? t6i 7 000 phan ti/mm? trén gidy loc. Nhiing gia
tri néng d6 nay 14 mét ham s6 cla thé tich khi 18y mAu. Khéng co6 giGi han dusi vé kich thudc cia cac
sdi amiang c6 thé phat hién dudc. Trong thuc t& ngudi soi kinh c6 kha ning phat hién cac soi amiing rat
nho. Vi thé chiéu dai t6i thiéu 1a 0,5 um dudc xac dinh la sgi ngan nhat dudc dua ra trong cac két qua

dudc bao cao.

1.4 Gidi han phat hién

Gi6i han phat hién theo ly thuyét cé thé dudc ha xuéng khdng han ché bang cach loc cac thé tich khéng

khi 16n hon tang dan va méd rong su khao sat tiéu ban trong kinh hién vi dién td. Trong thuc t&, gidi han
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phat hién dudi c6 thé dat dudc cho viing ca biét cla tiéu ban kinh hién vi dién t& truyén dan (TEM) duoc

kiém soat bang téng néng dd cac hat lo Iiing.

V6i téng néng d6 céac hat lo Iiing xap xi 10 pg/m? tuong dng v6i khéng khi ndng thén sach, va gia thir loc
4 000 lit khdng khi thi d& nhay phan tich cé thé dat dudc 1a 0,5 phan ti/lit , tuong duong v6i gidi han phat
hién 1,8 phan ti/lit, néu dién tich 0,195 mm? tiéu ban kinh hién vi dién t{ truyén dan dudc kho sat. Néu
téng ndng do6 cac hat |0 Iting cao hon, thi thé tich khéng khi dudc loc phai gidm xuéng dé duy tri sic tai

céac hat trén gidy loc c6 thé chap nhan dugdc, dan dén viéc lam tang tuong (ing d6 nhay phan tich.

Trong trudng hdp nay gidi han phat hién duéi cé thé dat dudc bang cach tang dién tich tiéu ban kinh
hién vi dién ti truyén dan dudc khao sat. D& dat dudc gi6i han phat hién dudi d6i véi cac sdi va cac bé
sdi dai hon 5 pm, va d6i véi cac sdi tuong duong khi soi kinh hién vi quang hoc phan pha(PCM), do6
phéng dai thap hon dudc qui dinh d& cho phép khao sat nhanh hon céac dién tich 16n hon clia tiéu ban
kinh hién vi dién t& truyén dan khi viéc khao sat bi gi6i han bdi cac kich thudc nay cla sgi. Phuong phap
phan tich truc ti€p khong thé s dung néu s(c tai cac hat n6i chung cla gidy loc thu mau vuct qua xap
xi 10 pg/cm? bé mat gidy loc, tuong (ng v6i gan 10 % dd che phu gidy loc thu dudc béi cac hat. Néu
téng s6 cac hat lo Iing |a chat vo co 16n, thi gidi han phat hién cé thé thap dang ké bang cach ding
phuong phap chuan bi gian tiép.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 5966 : 1995 (ISO 4225 : 1994) Chét lugng khéng khi — Nhiing van dé chung — Thuéat ng.
TCVN 5967 : 1995 (1ISO 4226:1993) Chét lugng khéng khi — Nhiing van dé chung — DBan vi do.
ISO Cam nang Tiéu chuén s8 2:1993 C4c dai luong va don vi.

ISO Cam nang Tiéu chuén sé 3:1989 Cac phuong phap théng ké.

3 Dinh nghia

Phuc vu cho muc dich cta tiéu chuan nay ap dung cac dinh nghia sau day (xem TCVN 5966: 1995/ ISO
4225)

3.1 acicular hinh kim: Hinh dang cla tinh thé cuc manh c6 cac kich thuéc cat ngang tuong ddi nhd

so vGi chiéu dai, nghia la nhu cai kim.

3.2 amphibol: M6t nhém chat khoang silicat feromagié tao nén da lién quan chat ché vé dang tinh thé

va thanh phan c6 coéng thiic danh nghia nhu sau:
A, hoac B,CsT;0,, (OH, F, Cl),

trong dé
A =K, Na
B = Fe?', Mn, Mg, Ca, Na
C = Al Cr, Ti, Fe*", Mg, Fe*
T =Si, Al, Cr, Fe*", Ti
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Trong mét s6 loai amphibol, cac nguyén t& nay cé thé dudc thay thé ting phan bdi Li, Pb, hodc Zn.
Amphibol dugdc d&c trung bdi mot chudi kép lién két ngang cla ti dién Si — O véi ty I silic : oxi  4:11
bang dang doc hoZc tinh thé 1ang tru dang soi va bang su tach ché lang tru thanh 2 chiéu song song véi

cac mat tinh thé va giao nhau & goc khoang 56° va 124°.
3.3 amiang amphibol: Amphibol & dang amiang.

3.4 do nhay phan tich: Nong dd cac phan ti amiang trong khong khi tinh dudc (s6 phan ti
amiang/lit) tuong duong vai viéc d€m dudc sd phan tl amidng trong phép phan tich. Phuong phap trong

tiéu chuan nay khéng qui dinh d6 nhay phan tich.

3.5 dang amiang: M6t dang soi khoang dac trung ma trong dé cac soi va cac danh sgi c6 dd bén kéo

cao va mém déo.

3.6 amiang: Thuat nglr dat cho moét nhdm chat khoang silicat thudéc nhém serpentin va nhém
amphibol két tinh & dang amiang tao cho ching dé dang bi tach ra thanh céac soi dai, mdng, va bén khi
bi nghién ho&c ché bién. S6 dang ky giao dich véi tap chi Hbéa hoc tém tat (Chemical Abstracts) cho biét
cac dang amiang thong thudng nhat la chryrotil (12001 — 29 — 5) Crocidolit (12001 — 28 — 4) amosit
(12172 — 73 - 5) anthophylet (77536 — 67 — 5) amiang tremolit (77536 — 68 — 6) va amiang actinolit
(77536 — 66— 4).

3.7 phan tlr (cau trac) amidng: Mot thuat ngli dung cho bat ¢t nhém sgi hodc bé sgi amiing nao

choéng 1én nhau ho#c néi véi nhau c6 hodc khéng cé cac hat khac.

3.8 ty s6 hinh dang: Ty s6 giita chiéu dai va chiéu rong cla hat.

3.9 Mau trdng: Phép dém phan t{ tién hanh trén tiéu ban kinh hién vi dién t& truyén dan dudc chuin
bi tir gidy loc trdng (khéng qua s dung) dé xac dinh phép do nén.

3.10 do dai camera: Do dai may chiéu tuong duong gilta tiéu ban va hinh nhiéu xa dién tl trong trudng

hop khéng cé su hoat dong cla thau kinh.
3.11 chrysotil: Chat khoang dang sdi clia nhém serpentin c6 thanh phan danh nghia
Mg,Si,05(OH),

Hau hét chrysotil tu nhién sai khac mét it so véi thanh phan danh nghia nay. Trong mét vai dang khac
nhau clia chrysolit c6 thé xay ra mét phan nhd silic dudc thay thé bang AI**. Mot phan nhé Mg bang Al**,

Fe?*, Fe®, Ni**, Mn?* va Co? ciing c6 thé cé. Chrysotil 1a loai amiidng phé bién nhat.
3.12 su phan cat: Pha v khoang vat doc theo cac phuong tinh thé hoc cla né.

3.13 manh phan cat: Manh cla tinh thé bi gi6i han bdi cac mit phan cét.
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3.14 dam: M6t phan t trong d6 hai ho&c nhiéu sgi hodc cac bé soi dinh huéng ngdu nhién trong moét

nhém ndi két véi nhau.

3.15 khoang cach d: Khoang cach giita cac mat phing gan ké ddng nhat va song song cla cac

nguyén t{ trong tinh thé.

3.16 nhiéu xa dién t(: Mot ky thuat trong kinh hién vi dién t&r ma cau trdc tinh thé clia mau vat dudc

khdo sat.
3.17 nang lugng phan tan dién td: Mic nang ludng ma mot I6p moéng ctia mot chat lam phan tan

cac dién t&r chéch khéi cac huéng ban dau cltia chung.

3.18 phép phan tich tia X phan tan nang lugng: Phép do nang lugng va cuong do cla cac tia X

bang cach s dung mét dau do trang thai rdn va hé théng may phan tich nhiéu kénh.

3.19 tam ao: La diéu kién khi dién tich quan tam cla vat thé dudc dat 1én truc nghiéng & chd giao

nhau clia chum tia dién t& v6i truc 4y va nam trong mat phing hoi tu.

3.20 mAu tring hién trudng: Mot hop gidy loc dudc mang ra vi tri 18y m&u, mé ra va doéng lai. Gidy

loc nhu thé dudc st dung dé xac dinh s& dém phan t& nén cho phép do.

3.21 sgi manh: M6t soi don amiang khong thé chia tach nira theo chiéu dai thanh nhiing thanh phan

nhd hon ma khéng mét di cac tinh chéat hodc hinh dang sgi.

3.22 sgi: M6t hat kéo dai c6 cac mat song song ho#c khéng cach déu. Vi muc dich cla tiéu chuan

nay, sdi dudc dinh nghia la c6 ty s6 hinh thé bang hoac 16n hon 5:1 va d6 dai téi thiéu 0,5 pm.

3.23 b6 sgi: Mét phan tir bao gébm céac soi song song ¢6 dudng kinh nhd hon gan doc theo chiéu dai

clia sdi.

Mot b6 sgi c6 thé thé hién cac sdi ré ra 8 mot hoac ca hai dau.
3.24 phan t soi: Mot soi, hodc nhém cac sdi két néi véi nhau, c6 hodc khong cé cac hat khac.

3.25 dang vé: Dang phat trién tinh thé dac trung clia mot khoang vat (hoic su két hdp clia cac dang

nay), ké ca cac dic trung bat thudng khac.

3.26 (@idi han phat hién: Nong do phan t amiang trong khéng khi dudc tinh bang phan t/lit tuong
duong vGi s6 dém 2,99 phan t& amiang trong phép phan tich.

3.27 mang: C4u truc ma trong d6 mét hoac nhiéu soi hodc cac bé soi, dudc ap gan vao, hoac bi che

|&y tiing phan bdi mot hat don hoac nhdém két néi cac hat khéng c6 xo sdi.
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3.28 chi s6 Miller: Mot tap hdp gdm ba hoac bén sé nguyén dung dé chi huéng clia mit phing tinh

thé hoc lién quan véi céac truc tinh thé.

3.29 sdgi tuong duong PCM: Mét sgi cé ty s6 hinh dang 16n hon hodc bang 3:1 dai hon 5 um va c6
duong kinh trong khoang 0,2 um va 3,0pum.

3.30 phan tir twuong duong PCM: M6t phan t sdi c6 ty sé hinh dang 16n hon hozc bang 3:1 dai hon
5 um va c6 duong kinh trong khoang 0,2 um — 3,0 um.

3.31 phan tir ban dau: Mot phan ti sdi 1a mot thuc thé riéng biét trong hinh anh ciia kinh hién vi dién

t’ truyén dan.

3.32 sy sao chép: Qui trinh 1am ban sao mdng hodc phién ban clia bé mat trong khi chuén bi tiéu

ban kinh hién vi dién tu.

3.33 nhiéu xa dién t&r ving chon loc: Mot ky thuat trong hién vi dién t& khi cau truc tinh thé clia mot

ving nho clia mau dugdc kho sat.

3.34 serpentin: M6t nhém khoang vat dang da théng thudng, c6 céng thiic danh dinh

Mg;Si,05(OH),
3.35 phan ti: Soi don, b6 sdi, ddm ho3c mang.

3.36 tinh thé kép: Su xuat hién cac tinh th& cliing loai két néi véi nhau theo mét hudng chung dic th,

nhu vay cac hudng can ddi v6i nhau dudc lién quan theo mét qui tdc nhat dinh.

3.37 sgi khong tach: B6 sgi amiang dudng kinh 16n khong tach dudc ra thanh cac sgi manh thanh

phan hoac céac soi.

3.38 truc vung tinh thé: Budng hodc huéng tinh thé hoc qua tam cla tinh thé song song véi cac

canh giao nhau cla cac mat tinh thé dinh ra vung tinh thé.

4 Nguyén tic

Mau bui trong khéng khi dugdc 18y bang cach hat mét thé tich khéng khi xac dinh qua ho#c gidy loc mang
polycarbonat kich thudc 16 mao quan ¢ I6n nhat 0,4 um ho#c gidy loc mang este xenluld (ho&c hén hop
cla este xenluld hodc xenluld nitrat) kich thuéc 16 loc t6i da 0,45 um bang mét cai bom chay bang acqui
ho&c dién Iugi. Cac tiéu ban TEM dudc chuén bi tir gidy loc polycarbonat bang cach ép mét mang moéng
cacbon vao bé mat gidy loc véi cach bay hai chan khéng. Nhitng dién tich nhé dugc cat ra tir gidy loc da
dugc phi cacbon dudc dd trén Iudi cta tiéu ban TEM va chét liéu loc bi hoa tan hét nhd qui trinh chiét
b&ng dung méi. Qui trinh nay dé lai mang cacbon mdng che kin nhiing khoang tréng trong ludi tiéu ban

TEM va gilt moi hat trén gidy loc géc & vi tri ban dau cla nd.Céac gidy loc este cla xenluld dudc x{ ly
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héa hoc dé xéa di cau truc 16 cla gidy loc va bé mét clia gidy da x6a bd cau tric 16 dudc tro hda trong
plasma oxi d& ddm bao réng tat ca cac hat 16 ra. Mang cacbon méng dudc lam bay hoi [én bé mat gidy
loc va cac dién tich nhd dudc cat ra tir gidy loc. Cac phan nay dugc dd trén ludi tiéu ban TEM va chét

liéu loc bi hoa tan hét bdi qui trinh chiét bang dung méi.

Céc lu6i tiéu ban TEM ti mét trong hai phuong phap chuén bi dudc kiém tra & ca do phéng dai cao va
thap dé kiém tra xem ching cé phu hop cho phép phan tich khéng trudc khi thuc hién dém s6 lugng cac
phan t{ trén cac khe hd cta lusi dudc chon mét cach ngdu nhién. Trong phép phan tich TEM, nhiéu xa
dién t& dudc s dung dé kiém tra cau truc tinh thé cla sdi va thanh phan nguyén t6 cla n6é dudc xac
dinh bang phép phan tich tia X phan tan ning luong (EDXA). Vi mét sé6 |y do, khéng thé nhan dang méi
sdi mot cach rd rang, va cac sdi dudc phan loai theo cac ky thuat dung dé nhan dang chidng. Mot ma
don gian dugc sl dung dé ghi lai cach thirc dudc phan loai d8i véi mbi sdi. Qui trinh phan loai trén co s
kiém tra 1an luot vé& hinh thai hoc, mau nhiéu xa dién ti cho ving da chon, va cac phép phan tich dinh
tinh va dinh lugng bang tia X phan tan nang luong. Su khing dinh dang chrysotil chi dugdc thuc hién nhd
phan tich dinh luong béng ED, va su khang dinh amphibol chi dudc lam nhd phan tich dinh ludng bang
EDXA va phan tich dinh lugng bang ED doc truc tinh thé.

Ngoai cac sdi riéng ré, mau khéng khi xung quanh thudng chdra nhiéu khéi sgi phiic tap hon cé hoic
khéng c6 cac hat khac kém theo. M6t vai hat 1a hdp phan clia cac sgi amiang véi cac khoang chat khac.
Cac sgi riéng |1é va cac phan ti phiic tap hon dudc quy cho la “cac phan t& amiang“. Mét hé théng ma
dudc s dung dé ghi lai loai phan t sgi va cung cap mé ta t6i uu clia méi phan ti phic tap nay. Hai ma
loai bd yéu cau gidi thich dir liéu dém phan t t&r ngudi soi kinh va cho phép danh gia ma khéng doi hoi
kiém tra lai cac tiéu ban TEM. Mét vai mic dd cla phép phan tich dudc qui dinh, cac mic dd cao hon
tao ra su ti€p can ti mi hon d& nhan dién cac soi. Qui trinh cho phép mét chuén c( t6i thiéu can thiét dé
nhan dién soi dudc xac dinh trén co sd clia su hiéu biét trudc day hoac khong cdn mau riéng. Sau dé
moi c& gang dudc lam dé dat dudc chudn c( t6i thiéu nay cho mbi sgi va mic do cla két quéa dudc ghi
lai cho méi sdi. Chiéu dai va dd rong cla tat ca cac phan ti va sdi da phan loai dudc ghi lai. S6 phan ti
amiang tim thay trén dién tich da biét ctia mau kinh hién vi, cing v6i thé tich khéng khi tuong duong
dudc loc qua dién tich nay dudc st dung dé tinh toan néng d6 cac phan ti sgi amiing trong khéng
khi/lit khéng khi.
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5 Ky hiéu cta don vi va cac chir viét tat

5.1 Ky hiéu don vi (xem TCVN 5967: 1995/ISO 4226 va ISO Handbook s6 2)
eV = Electron von;

kV = kilovon;

I/min = lit/phat;

ug = microgam (10 gram);

um = micromet (10 met);

nm = nanomet (10° met).

W = oat;

5.2 Chirviét tat

DMF Dimethylformamid

DE Nhiéu xa dién t

EDXA Phép phan tich tia X phan tan nang lugng
FWHM Toan bo chiéu réng, t6i da mot nlra
HEPA Hat hiéu suat cao tuyét déi

MEC H6n hop este cla xenluld

PC Polycacbonat

PMC Kinh hién vi quang hoc tuong phan pha
SAED Nhiéu xa dién t& & dién tich dudc chon lua
SEM Kinh hién vi dién ti quét

STEM Kinh hién vi dién t& truyén dan quét

TEM Kinh hién vi dién t truyén dan

uicC Ho6i chéng Ung thu qudc té.

6 Thudc thu

Trong khi phan tich (trr nhirng qui dinh khac), chi st dung cac héa chét loai phan tich da dudc cong
nhan va nuéc (6.1).
Canh bao: st dung cac thudc thir phai phu hdp véi cac qui dinh vé an toan va siic khée tuong

ung.

6.1 nudc, khdng co soi
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Phai s dung ngudn cdp nuéc mdi chung céat, khéng c6 soi hodc cac ngudn nudc khac khéng cé sgi,

khong c6 pyrogen (khéng c6 sunfua).

6.2 Chloroform, loai phan tich dudc chung cét trong binh thuy tinh, bdo quan véi 1% (thé tich/thé tich)

etanol.

6.3 1-Methyl 2-pyrrolidone
6.4 Dimethylformamide
6.5 Axit axétic bang

6.6 Axéton

7 Céc thiét bi

7.1 Lay miu khéng khi — Thiét bj va vat tu tiéu hao
7.1.1 Hoép dung giay loc

Phai sl dung céc thiét bi quan trac hién trudng, bao gém hép 3 bdé phan dudng kinh 25 mm — 50 mm cé
chup ma hinh chi€u nhd hon 2 cm truéc bé mat gidy loc sé dudc dung dé l1ay mau. Hop phai dudc cai
dat gidy loc polycacbonat 16 mao quan t6i da 0,4 pm ho#c hon hgp este xenluld hodc xenluld nitrat véi
cd 16 t6i da 0,45 pm. Gidy loc phai dudc d& bang gidy loc este xenluld ¢& 16 loc 5 um hodc bang gidy loc
xenluld nitrat, va dudc d6 bang miéng dém xenluld. Khi da d4t gidy loc vao, phai dung bang xenluld dan
héi hoac bang dinh dé tranh su do khi. Phai chi y dé dam bao réng cac gidy loc dudc kep chat trong

cum sao cho khdng xay ra tinh trang ro khi ra xung quanh gidy loc.

Cac gidy loc dai dién tir 16 gidy loc phai dudc phan tich nhu dudc qui dinh trong phan 9.7 dé xem su ¢c6

mat cla cac phan t& amisng trudc khi bat ky gidy loc nao dudc s dung dé thu mau khéng khi .
7.1.2 Bom lay mau

Bom |dy mau phai c6 téc d6 dong di dat dudc dé nhay phan tich mong muén. Téc dé bé mat qua gidy
loc phai ndm gitra khoang 4,0 cm/s va 25,0 cm/s. Bom 1dy mau dudc s dung phai tao dudc dong khi 6n
dinh qua gidy loc, va phai duy tri t6c d6 dong thé tich ban dau trong pham vi dao déng + 10 % trong suét
giai doan |4y mau. Mot may bom dong khi khéng déi hodc dudc kiém soat bang 16 gi6i han dap (ng

dudc nhiing yéu cau nay. Phai sif dung 6ng mém dé néi hop gidy loc véi bom |dy mau.

Can c6 phuong tién dé hiéu chuin téc do6 dong clia mbi bom.

10
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7.1.3 Giado

Phai dung mét gia dé gilr hop gidy loc & d6 cao mong mudn dé I&y mau va tach rai khdi anh hudng do

rung cta bom (7.1.2).
7.1.4 Luu ludng k& c6 khoang bién ddi dugc

Can mét luu luong k& c6 pham vi khoang tir 1 lit/phat — 10 lit/phat dé hiéu chuan hé théng 1ay mau
khéng khi.

Luu luong k& phai dudc lam sach trudc khi dung dé tranh mang soi amiang nhiém ban tir luu luong ké

sang mau dang dudc lay.

7.2 Phong thi nghiém chuin bi tiéu ban

Amiang, dac biét la chrysotil, c6 mat v6i nhiing lugng rat khac nhau trong cac hda chat phong thi
nghiém. Nhiéu vat liéu xay dung ciing chta s& lugng amidng dang ké hoac cac sdi khoang khac cé thé
gay nhiéu phép phan tich néu chang tinh cd dudc dua vao trong khi chuén bi tiéu ban. Mot diéu quan
trong 1a phai bao dam rang, su nhiém ban céac tiéu ban kinh hién vi dién t truyén dan do bat c( soi
amiang nao tf bén ngoai phai dudc gidm dé&n mdc thap nhéat trong khi chudn bi mau. Vi thé ma tat ca
cac budc chuén bi tiéu ban phai thuc hién trong moét méi trudng ma su nhiém ban mau |a nhd nhat. Yéu
cau co ban clia phong thi nghiém chudn bi mau I1a xac dinh mau trdng phai thu dudc két qua dap ng
cac yéu cau da chi ra trong phan 9.7. Thiét bi t6i thiéu dugdc coi 1a phl hgp véi su chuén bi tiéu ban kinh
hién vi dién t& truyén dan la td hat dong chay véi ap luc duong. Tuy nhién, da xac dinh dugdc réng tién
hanh cong viéc trong khi chuan bi tiéu ban dudng nhu I quan trong hon viéc cac phuong tién thao tac
trong st dung dudc gill sach s&. Su chuén bi cac mau chi dugdc thuc hién sau khi cac gia tri mau trang

c6 thé chap nhan da dudc chiing minh.

Chu thich 1 — Khuyén rang cac hoat ddng lién quan dén su thao tdc cac mau amiang x8p khéng nén thuc
hién trong cing mét khu vuc nhu chuén bi tiéu ban kinh hién vi dién ti truyén dan bdi vi kha nang nhiém

ba&n cac tiéu ban kinh hién vi dién t truyén dan.
7.3 Thiét bi dé phan tich
7.3.1 Kinh hién vi dién t{r truyén dan
Phai s dung loai TEM hoat déng & dién thé tang 80 kV tGi 120 kV véi dd phan giai t6t hon 1 nm va
pham vi dé phong dai xap xi x 300 dén x 100 000 .

Kha nang thu dudc dd phéng dai man hinh truc tié€p khoang x100 000 |1a can thiét dé kiém tra hinh thai
hoc cuia sdi, d6 phéng dai nay cé thé thu dudc bang su phéng dai quang hoc b8 sung anh man hinh qua
cach dung hai mét kinh néu nhu khéng thé thu dugc mét cach truc ti€p. N6 cling doi hdi la man hinh dé
nhin cla kinh hién vi dugc hiéu chudn sao cho chiéu dai va chiéu réng hinh anh sdi xuéng dén 1 mm

van c6 thé do dudc mdi khi tdng I&én 1 mm, khong phu thudéc vao huéng cla hinh anh. Yéu céu nay
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thudng dudc dap (ing théng qua s dung man huynh quang cé cac budc hiéu chudn & dang vong tron
nhu trinh bay & hinh 1.

Hinh 1- Vi du vé ghi dau hiéu chuin I&én man hinh TEM

Dé gbc Bragg nhd hon 0,01 rad, thi kinh hién vi dién t& truyén dan phai c6 kha nang thuc hién nhiéu xa
dién t& tUr dién tich 0,6 um? hodc nhd hon dugdc chon tir hinh anh hoi tu 6 dd phong dai man hinh
x 20 000. Yéu cau tinh ning nay xac dinh su phan biét t6i thiéu gilta cac hat ma cac hinh nhiéu xa dién
t&r doc 1ap c6 thé thu dudc tir mbi hat. Néu SAED dudc st dung, hiéu suat ctia moét thiét bi cu thé thudng
dudc tinh toan bang phuaong trinh sau

D 3\2
A4=0,7854x (- +2000C6°)
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trong dé
A la dién tich SAED hiéu dung tinh bang pm? ;
D 1a dudng kinh tinh bang um cla kh4u d6 SAED;
M la d6 phong dai cla vat kinh;
Cs la hé sé quang sai cau tinh bAng mm cua vat kinh ;

0  1a goc Bragg yéu cau téi da, tinh bang rad.

Khéng thé giam vé han dién tich SAED hiéu dung bang cach sl dung cac thiét bi c6 khdu d6 SAED nhd

dan vi c6 giGi han co ban dudc &n dinh bdi hé s6 quang sai cau cla vat kinh .

Né&u phép phan tich ED truc tinh thé dugc thuc hién, thi TEM phai I6ng thém mot gia c6 thudc do gbc
cho phép tiéu ban TEM

a) xoay tron 360° két hdp vdi do nghiéng it nhat + 30° t6i — 30° xung quanh mét truc trong mat phing
cla tiéu ban; hoac
b) dd nghiéng it nhat + 30° t6i — 30° xung quanh hai truc vuéng géc trong mat phing ciia tiéu ban .

Phép phan tich dugdc ti€n hanh rat thuan Igi néu thudc do gbc cho phép nghiéng vao trung tdm mac du
diéu nay khong phai la co ban. N&u EDXA va ED doc truc tinh thé 14 can trén cung sgi thi thudc do géc
phai |a loai cho phép dd nghiéng tiéu ban va su thu nhan cta quang phé EDXA khong lam thay d&i bd
phéan gilr tiéu ban.

TEM phai c6 mot hé théng thdu kinh tu quang va chi€u sang c6 kha nang ghép mot dau do dién ta
dudng kinh < 250 nm.

Chu thich 2 — Khuyén ding mét bay chéng nhiém ban xung quanh tiéu ban néu tinh nang dudc yéu cau

cla dung cu van c6 thé dat dudc.
7.3.2 May phan tich tia X phan tan nang lugng

TEM phai dugc trang bi cung vGi may phan tich tia X phan tan nang luong cé kha nang dat dugc do
phan giai t6t hon 180 eV (FWHM) trén MnKa. Vi tinh nang cla su két hgp don 1€ TEM véi cac thiét bi
EDXA phu thuéc vao mét s6 yéu td hinh hoc, tinh nang can thiét clia su két hap gitta TEM va may phan
tich tia X dudc xac dinh theo cudng do tia X dudc do thu dudc tir sgi dudng kinh nhd, s dung dudng
kinh chum tia dién t& da biét. Cac dau do tia X trang thai rdn kém nhay nhat & ving nang luogng thap, va
vi th& phép do Na trong crocidolit phai l1a chuén c tinh nang. Su k&t hop kinh hién vi dién t& va may
phan tich tia X s& thu dudc, trong cac diéu kién phan tich hang ngay, mét téc d6 dém pic hgp thanh
NaKa. trir di nén 16n hon 1 1an dém/gidy (cps) tir 1 sgi crocidolite UICE dudng kinh 50 nm hodc nho hon,
khi dugdc chiéu bdi mot dau do dién t& dudng kinh 250 nm hodc nhd haon & thé nang tang téc 80 kV. Ty
s@ pic/nén d6i voi phép th{ tinh nang nay sé vuot qua 1,0.

May EDXA phai cung cép gia tri d& trir nén, nhan dang cac pic nguyén t6 va su tinh toan cac dién tich

pic da trir nén.

7.3.3 May tinh
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Céc tinh toan s6 hoc I&p lai nhiéu 1an 1a can thiét va diéu nay cé thé duodc thuc hién mét cach thuan tién
bang cac chuong trinh may vi tinh tuong déi don gian. D& phan tich cac phép do mau ED truc tinh thé thi
may tinh c6 bé nhé phu hop la can dé chira cac chuong trinh lién quan phuc tap hon.

7.3.4 May tro héa plasma

DPé chuan bi cac tiéu ban TEM tir cac gidy loc MEC mot may tro héa plasma véi nang lugng tan sé radio
coéng suat 50 W hosc cao han, phai dudc st dung dé tro hda bé mat cla cac gidy loc MEC da x6a bd
luGi loc. May tro héa phai dudc cung cap dong oxi dudc kiém soat va phai dudc diéu chinh, néu can
thiét, dung mot cai van dé kiém soat téc do clia dudng dan khi vao sao cho su nap khi nhanh khéng gay
nhiéu loan cac hat trén bé mat cla gidy loc sau budc tro khic hoa.

Cha thich 3 — Khuyén rang céac gidy loc nén dugc gan v6i ngudn oxi va dudng nap khéng khi.
7.3.5 May phu chan khéng

M6t may phd chan khong cé thé tao ra chan khong tét hon 0,013 Pa phai dudc s dung dé 1dng dong

chan khéng cacbon trén cac gidy loc mang.

Can gia d& mau dé cho tiéu ban kinh hién vi bang thuy tinh dugdc xoay lién tuc trong qui trinh t&m pha.
Chu thich 4 — M6t co c&u cho phép tiéu ban quay & d6 nghiéng mot gbc xap xi 45° trong qui trinh t&m ph
dudc khuyé&n nghi ap dung. Mét bay lanh nito 1dng & trén bom khuéch tan c6 thé s dung dé giam thiéu
kha nang nhiém ban bé mat gidy loc do diu tir hé théng bom. May phl chan khéng ciing c6 thé dudc sur
dung dé I1&ng mang mdng bang vang hoac béng vat liéu chuén khéac, khi can coi nhu 1a mét su hiéu chuan

ndi bd clia cac mo hinh ED trén cac tiéu ban TEM.
7.3.6 May phun phu

M6t may phun phil ¢6 d6i catot bang vang dudc sl dung dé 1ang vang lén tiéu ban TEM nhu mot su hiéu
chuén t6 hop clia cac md hinh nhiéu xa dién ti. Mot s6 chat liéu hiéu chuén khac ciing dudc chdp nhan.

Kinh nghiém chi ra r&ng may phun phd cho phép kiém soat t6t hon dd day cla vat liéu hiéu chuén.
7.3.7 Dia rira dung méi (Dia rira Jaffe)

Muc dich cla dia rlra Jaffe 1a cho phép hoa tan chat loc polyme trong lic dé lai nguyén ven mang mdng

cacbon bay hai dé gili cac soi va cac hat khac tir bé mat gidy loc.

M6t dia mau rlra thich hdp cho cac dung méi va chat liéu loc khac nhau dudc chi ra & hinh 2. N6i chung
hoac chloroform hodc 1-methyl-2-pyrrolidon dudc si dung dé hoa tan gidy loc polycacbonat va
dimethylformamid hodc axétén dudc st dung dé hoa tan MEC ho#c gidy loc xenluld nitrat. Téc d6 bay
hoi cao hon cla chloroform va axéton doi hdi dung dia chra dugc tir 10 — 50 ml dung méi dudc st dung,
va c6 thé can thiét b8 xung thém trong qua trinh thuc hién. Dimethylformamid va 1-methyl-2-pyrrolidon
c6 ap suét bay hoi thap hon va thé tich dung méi nhd hon nhiéu cé thé nén duodc st dung. Khuyén nghi
rang tat ca cac dia rira dudc s dung trong tl hét, va khi cac tiéu ban khéng dudc dua vao hoac 14y ra
thi ndp dia petri phai day lai trong khi hoa tan dung méi. Bia rlra phai dugc lam sach trudc khi st dung

cho m6i mét nhém tiéu ban .
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7.3.8 May rira ngung tu

D& su hoa tan nhanh hon chét loc polyme hodc néu gép khé khan khi hoa tan chat loc polyme thi st
dung may rla ngung tu bao gém moét binh ¢8 hep bd phan ngung tu va bd cot lam lanh, c6 16p v dun
néng va phuong tién dé kiém soat nhiét d5. M6t bo rira phi hdp chi ra & hinh 3, s dung hodc axéton,

ho&c chloroform 1am dung méi, tuy theo loai gidy loc.
7.3.9 May lam am tiéu ban hodc 16 1am néng tiéu ban

S dung ho&c may lam &m tiéu ban TEM hoac la 16 dé dét néng céac tiéu ban trong khi chuan bi cac tiéu
ban TEM tir MEC hoac gidy loc xenluld nitrat. N6 doi hdi duy tri nhiét d6 & 65 — 70°C.

7.3.10 Thung siéu am
S dung mét thiing siéu am dé lam sach cac dung cu dung cho cdéng viéc chuan bi tiéu ban TEM.
7.3.11 Phién ban Iudi cacbon

M6t phién ban Iusi cacbon c6 khodng 2 000 dudng song song/mm phai dudc st dung dé hiéu chudn do
phéng dai cia TEM.

7.3.12 Cac Iugi tiéu ban chuin cho EDXA

Céc ludi tiéu ban TEM dudc chuén bi ti su phan tan cac vat liéu hiéu chuén |14 can dé hiéu chinh hé
théng EDXA. Mét vai vat liéu hiéu chudn la riebeckit, chrysotil, haloysit, phlogopit, wollastonit va
bustamit. Chat dugc dung dé hiéu chuédn hé théng EDXA d6i véi Na phai dudc chuén bi bang cach dung
lu6i TEM bang vang.

7.3.13 May lam nhon thanh cacbon

S dung nhiing thanh cacbon c6 ché that hodc tuong duong cho phép cacbon dudc bay hoi |&én cac gidy

loc véi su dun ndng it nhat.
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M&u kinh hign Kich thugc tinh bang cm
vi dién tr

Dia petri thiy tinh
(< 100 mm x 15 mm)

Gia bang Iudi thép
khéng ri (50 mét 18)

—— Vat kinh bing aidy méng

Chu thich — Dung méi dudc thém vao cho dén khi mat dung moi trong dia ti€p xdc v6i mat dudi cha

gia bang Iugi thép khong ri.

Hinh 2 - Vi du vé thiét k& dung cu rira dung méi (Dung cu rira Jaffe)

B g ﬁ:q
9 o -»  X& nudc

~a

Mau .
Chét lanh

<«—— Ngudrn t: ¢ ianh

———— Binh riy
Dung mdi

[~ A&t nong kiém soét
dugc i dd

(/]
T
Hinh 3 - Vi du vé thiét k& dung cu rira ngung tu
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7.3.14 Micropipet dau dung mét l1an
M6t micropipet dau dung mét 1an cé thé chuyén mét thé tich xdp xi 30 ul 14 can thiét cho cong viéc
chuén bi cac ludi tiéu ban TEM tir cac gidy loc MEC.
7.4 Cac vat tutiéu hao
7.4.1 Lui kinh hién vi dién ti bing déng
Lu6i TEM b&ng déng cé mat 200 udi dudc khuyé&n nghi. Ludi ma c6 cac 6 ludi cung kinh thuéc nhu vay
dap (ng yéu cau da chi ra & phan 9.6.2 phai dudc chon.
Dé& dé tai dinh vi cla tiing 6 ludi riéng biét vi muc dich ddm bao chét ludng, nén st dung Iusi c6 danh s6
hodc danh ddu theo van chir cai cac 6 IuGi.
7.4.2 Ludi kinh hién vi dién tir bling vang

Lusi TEM bang vang c6 méat 200 ludi dudc khuyé&n nghi dé gan cac tiéu ban TEM, khi cac phép do Na
dudc yéu cau trong qui trinh nhan dang sgi. Céac Iudi ¢6 cac 6 ludi dong kich thudc nhu vay chung dap
{ing yéu cau chi ra 6 phan 9.6.2 phai dudc chon dé thuan Igi cho dat lai vi tri cGa 6 |u6i riéng biét vi muc

dich dam bao chét lugng, nén st dung cac Iudi cé6 danh s6 hoac the van chir cai cla cac 6 Iuéi.
7.4.3 DBién cuc thanh cacbon

Céc thanh cacbon tinh chat vé mat quang phé phai dudc st dung trong may bay hai chan khéng (7.3.5)

trong khi tdm pha gidy loc bang cacbon.
7.4.4 Cac dung cu kinh hién vi dién tr thong thudng va vat dung khac

Cac kep dau nhon, can dao mé va Iudi, cac phién kinh kinh hién vi, bang dinh c6 v4 hai mat, vai mdng,

day vang, sdi vonfram va cac dung cu théng thudng khac dudc yéu cau.
7.4.5 Cac mau amiing déi chitng

DPé chuin bj cac tiéu ban TEM d6i chiing clia cac khoang amiing co ban thi phai |4 cac mau amiang. Bo

UICC clia cac khoang la phu hop cho muc dich nay.

8 Thu thap mau khong khi

D6 nhay phép phan tich mong muén 1a moét thong s6 phai dudc dat ra cho phép phan tich trude khi thu
thap mau. N6 dudc dinh nghia nhu 14 néng d6 phan ti tuong (ng v6i su phat hién mot phan td trong
phép phan tich.

Déi v6i phuong phap chuén bi tiéu ban TEM cla cac phuong phéap truyén dan truc tiép, thi o nhay cla
phép phan tich 1a ham s6 clia thé tich khéng khi d3 |1dy, dién tich hiéu dung cla gidy loc thu mau va dién
tich tiéu ban TEM trén d6 cac phan t& dudc dém. Néu téng s6 cac miic dd bui trong khéng khi la cao,
can thiét ngiing 18y mau truéc khi dat dudc thé tich yéu ciu dudc 1ay. Néu xay ra trudng hop nay, do

nhay phan tich yéu cau chi cé thé dat dudc béng cach d&m cac phan ti trén nhiéu 6 Iusi hodc bang
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néng dé c6 lua chon cla phan tir amiang khi dung ky thuat chuén bi tiéu ban TEM gian ti€p. Chon téc
do 18y mau va thoi gian 14y mau dé c6 dd nhay phan tich yéu cau nhu da mé ta chi tiét  bang 1. Trudc
khi cac mau khéng khi dugc thu thap, phai phan tich cac gidy loc chua qua s dung nhu mé ta trong

phan 9.7 dé xac dinh s6 phan t& amiang trung binh cho cac gidy loc tring.

Céac mau khéng khi phai dudc thu thap bang cach st dung cac hdp gidy loc (7.1.1). Trong luc I&y mau
hop gidy loc phai dudc dd trén moét gia (7.1.3) cach xa cac rung dong cta bom (7.1.2). Hop phai gilr
quay mat xudng dudi & do cao xap xi 1,5 — 2 m trén mdc mat dat hodc san nha va phai ndi véi bom

bang moét 6ng mém.

Do téc dd dong |4y mau & phan truéc hdp, ca luc dau va cudi giai doan 18y mau. Dung mét luu luong ké
da hiéu chuén (7.1.4) gan tam thoi v6i dau vao cla hdp. Gia tri trung binh cla hai phép do nay dugc sl
dung dé tinh téng thé tich khong khi da 1ay mau.

Céc chuong trinh co ban dé quan tréc cac ngudn amiang trong khong khi clia méi trudng dugc mo ta &
phu luc G. Sau khi 18y mau phai day nép hop lai va déng go6i hop v6i mat gidy loc huédng lén trén dé dua
vé phong thi nghiém. Céac gidy loc trdng hién trudng cling phai dua vao nhu da qui dinh 6 phan 9.7 va
tuan theo qui trinh phan tich clng véi cac mau.
Ch thich
5) Trong bang 1, mét dién tich gidy loc thu dugc 3,85 mm? dudc gia thiét, va cac 6 lu6i TEM dudc cho la
85 mm? . Gidi han phat hién dudc xac dinh khi giGi han tin cay trén clia phan bdé Poisson la 95 % cho mot
s6 dém 0 phan t. Trong trudng hop khéng c6 nén, gia tri nay bang 2,99 1an dd nhay phan tich. Cac nén
ma khac 0 trong khi phan tich cac gidy loc trdng sé giam gidi han phat hién.
6) D06 nhay phan tich S, dudc biéu dién bing s& phan tl/lit, dudc tinh toan bang cach s dung phudng

trinh sau

trong dé
A; la dién tich hoat déng tinh bang milimét vuéng cla gidy loc |dy mau;
Ag la dién tich trung binh tinh b&ng milimet vuéng cac 6 Iu6i dudc kiém tra;
k las6 6 |uéi da kiém tra;

V  la thé tich khéng khi da 18y mau, tinh bang lit.
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Bang 1 - Cac vi du vé s& 6 IuGi t&i thiéu doi hoi

b6 nhay Gidi han Thé tich khéng khi 1dy mau (1)

phan tich phat hién

phan tir/l | phan ti /I 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 trinh dé phan tich

9.1 Khai quat

Cac ky thuat st dung dé chuan bi cac tiéu ban TEM khac véi cac gidy loc polycacbonat va este xenlulo.
Phuong phap chuén bi dudc st dung phai Ia mét trong hai muc 9.3 hodc 9.4 tuy thudc vao loai gidy loc
mang s dung dé 1dy mau khéng khi. Lam sach hép mau trude khi ching dugec mé ra. Viéc chuén bi may
bay hoi cacbon, tiéu chudn cho cac IuGi tieu ban c6 thé chdp nhan dudc va yéu cau déi v6i xac dinh
mau tréng la giéng nhau déi véi hai ky thuat chuén bi. Su kiém tra TEM, viéc dém cac phan ti nhan
dang sdi va bao cao két qua khéng phu thudc loai gidy loc hodc ky thuat chuan bi dudc st dung. Kha
nang dap (ng tiéu chudn mau trdng phu thudc vao dd sach cia thiét bi va cac dung cu khac.

Quan tam dén tat ca cac phu kién nhu 14 cac tiéu ban kinh hién vi va dé thuy tinh 1a cac nguén tiém
nang nhiém ban amiang. Can rlra tat ca cac do thuy tinh trudc khi st dung ching. Rla tat ca cac dung
cu hodc dé thuy tinh ma tiép xuc véi gidy loc 1dy mau khéng khi hoac chuédn bi tiéu bdn TEM c4 truéc khi

st dung va trong khi x& ly cdc mau ca nhan. Noi nao ¢6 thé thi sir dung cac dung cu ding mét Ian.
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9.2 Lam sach hop mau

Cac soi amiang c6 thé dinh vao mat ngoai clia hop 18y mau khoéng khi va cac soi nay cé thé vo tinh
chuyén vao mau trong khi x ly. D& ngan ngtfa kha nang nhiém ban nay, va sau khi ddm bao rang hop
dudc gan chat, lau bé mit bén ngoai clia méi hop 18y mau trudc khi hdp dudc dit vao thiét bi sach hoac

t0 hat dong chay.

9.3 Chuan bi truc tiép cac tiéu ban TEM biing cac gidy loc polycacbonat
9.3.1 Chon dién tich gidy loc dé& tdm phu cacbon

Dung moét phién kinh kinh hién vi sach dé d& cac phan dai dién gidy loc polycacbonat trong khi bay hai
cacbon. Dung bang dinh trang hai mat dé gén phan gidy loc 1én phién kinh. Chu y khéng lam cang cac
gidy loc polycacbonat trong khi x& ly. Dung kep méi lam sach Idy gidy loc polycacbonat tir hdp 18y mau
va dat 1én phién kinh kinh hién vi thuy tinh sach th& hai dugc st dung lam bé mat dé ct. Dung mét con
dao mé cé chiéu cong sach cét gidy loc béng cach di dao tir mot diém an dao xuéng gidy loc. Lap lai
qua trinh nay néu can thiét. Mot vai phan gidy loc nhu vay c6 thé gan trén cung phién kinh kinh hién vi.
Dao mé va kep phai dudc rlra sach va lam khé trudc khi x Iy tiing gidy loc. Panh dau cac phan gidy loc

bang cach viét 1én phién kinh.
9.3.2 Phu cacbon cac phan gidy loc

Dat phién kinh gilt phan gidy loc 1én thiét bi nghiéng xoay tron khodng 10 — 12 cm tir nguén bay hoi, va
hat chan khéng budng may bay hai (7.3.5) dén chan khéng < 0,013 Pa. Su bay hoi cla cacbon phai
dudc thuc hién trong cac vu né rat ngén cach nhau vai gidy cho phép dién cuc ngudi di. Néu su bay hoi
cacbon qua nhanh, cdc manh gidy loc polycacbonat sé& bat dau quan va lién két ngang trén bé mat gidy
loc s& xuat hién. Lién két ngang nay sinh ra mét 16p polyme tuong déi khé hoa tan trong cac dung moi
hitu co va n6 khong c6 kha nang chuin bi cac tiéu ban TEM phu hop. Yéu cau dé day cacbon phu thudc
vao kich thudc cac hat trén gidy loc va dé day thich hgp la ti 30 nm — 50 nm. Néu mang cacbon quéa
moéng, cac hat 16n sé& lam v& mang trong cac giai doan sau cla qua trinh chuan bi va sé c6 rat it 6 luGi
hoan thién va khéng bi héng trén tiéu ban. Qua day mang cacbon s& dan dén hinh anh TEM thiéu dé
tuong phan va kha nang thu dudc cac mau ED sé bi nghi ngd. Bé day mang cacbon phai lam mdng t6i

mc t8i thiéu cé thé trong khi van gilr nguyén phan I16n 6 lu6i tiéu ban TEM.
9.3.3 Su chuin bj cla dia rira Jaffe

D3t vai manh vai moéng trong suét nhu trong hinh 2, 1&n cau bang thép khoéng gi (7.1. 3) va dé vao dia
rira (xem 7.3.7) dung dich chloroform (6.2) hodc 1-methyl-2-pyrrolidon (6.3) t6i mét miic ma & dé bé mat

dung méi ti€p xtc v6i mat dudi cta Iudi, |am cho thAm dam miéng vai mong.
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9.3.4 Dit cac tiéu ban vao dia rira Jaffe

S dung ludi dao mé cong cit 3 manh vuéng 3 mm? gidy loc polycacbonat d& phd cacbon tao phan gidy
loc da ph( cacbon. Chon 3 & vudng dai dién cho trung tdm va ngoai vi clla bé mat hoat ddong cla gidy
loc. D&t mbi hinh vuéng gidy loc, mét cacbon lén trén |&n [uGi tiéu ban TEM va dat lusi va gidy loc lén
miéng vai mong da ddm dung méi trong dia rira Jaffe. Dat 3 Iu6i tiéu ban tr méi mau lén cling miéng vai
moéng (trong dia Jaffe). B4t ct s6 manh vai méng riéng ré nao ciing c6 thé dudc dat vao trong cung

cung dia rlra Jaffe. Day may rira Jaffe bang nap day va dé dia diing yén mot ché it nhat 1a 8 gid.

Cha thich 7 — Ngudi ta thay rang moét s6 gidy loc polycacbonat sé khong hoa tan hoan toan trong may rira
Jaffe ngay cé khi ti€p xuc véi chlorofom trong ba ngay. Van dé nay cang nghiém trong néu bé mat cla
giay loc bi néng qua trong khi bay hoi cacbon. C6 thé khic phuc van dé polyme gidy loc khéng hoa tan

con du lai bang mét vai cach:

a) rlra ngung tu cac ludi dung chloroform l1am dung méi sau khi x{ Iy ban d4u bang dia rira Jaffe,
thuong c6 thé loai bd rat nhiéu chat loc con du trong moét giai doan khoang 30 phut. D& thuc hién qui
trinh nay, chuy&n manh vai mdng dd ludi tiéu ban t6i cot lanh ctia may rita ngung tu (7.3.8) ma né dat

dudc cac diéu kién lam viéc 6n dinh. Chay may rira khoang 30 phut sau khi 16ng Iui vao.

b) s dung 1-methyl-2-pyrrolidon trong dia rira jaffe cho thdy |a mét dung méi hiéu qua hon
chloroform déi vGi cac gidy loc polycacbonat. Dung dich nay hiéu qua hon néu khéng dung gidy trong
va céac ludi dugc dat truc tiép 1én mang ludi thép khong ri clia dia ria Jaffe. Thdi gian hoa tan tir 2 — 6
gid la phu hdp. Sau khi hoa tan hoan tat, nhac ludi thép khong ri ra khoi dia rita Jaffe va dé 1ugi kho.
1-methyl-2-pyrrolidon bay hoi rat cham. N&u doi hoéi 1am khé Iu6i nhanh hon thi chuyén cau thép
khong ri vao mét dia petri khac va thém nudc (6.1) cho dén khi bé mat nuéc tiép xuc véi mat dudi cha
lusi. Sau khodng 15 phut 14y 1uGi ra va dé Iusi khé. Néu can gilr lai cac loai hat hoa tan dudc trong
nudc trén cac ludi TEM thi ¢ thé st dung ethanol thay thé nudc (6.1) cho Ian rlra thit hai.

c) moét hédn hop 20% 1,2-diaminoethan (ethylendiamin) va 80% 1-methyl-2-pyrrolidon s& dung trong
dia rira Jaffe hoa tan hoan toan gidy loc polycacbonat trong 15 phat tham chi néu bé mat cta gidy loc
bi néng quéa. D& dung dung méi nay, d4t Iudi truc ti€p I&én lugi thép khong ri cla dia ria jaffe. Khong
ding gidy trong. Sau thoi gian 15 phat, chuyén cau thép khéng ri sang mét dia Petri khac va thém
nudc (6.1) cho dén bé mat nudc ti€p xdc v6i mat dudi ctia [usi. Sau gan 15 phat, 18y u6i ra va dé [u6i
dén kho.

9.3.5 Chuan bi nhanh cac tiéu ban TEM bing gidy loc PC

Céac mau tiéu ban c6 thé dudc chuan bi nhanh tir cac gidy loc PC néu muén bang cach rira khoang 1 gid
trong dia rira Jaffe, sau d6 dé 30 phut trong may rira ngung tu dung chloroform 1am dung méi. Qui trinh

hoa tan gidy loc lua chon mé ta trong phan chu thich 7 ciing cé thé dugdc s dung.
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9.4 Chuan bi truc tiép cac tiéu ban TEM tir cac gidy loc este xenlulo.
9.4.1 Lua chon dién tich gidy loc dé chuan bi

Dung kep sach 1ay gidy loc ra khoi hop gidy loc va dat Ién phién kinh kinh hién vi sach. Dung mét lugi

dao mé cong sach cat mét phan gidy loc ra.
9.4.2 Chuan bi dung dich hoa tan dé pha cac gidy loc este xenluld

Tron 35 ml dimethylformamid (6.4) va 15 ml axit axétic bang (6.5) v6i 50 ml nuéc (6.1). Luu gilr hén hop

nay trong moét chai sach. H6n hop nay bén va s dung dudc t6i 3 thang sau khi chuan bi.
9.4.3 Qui trinh lam tan gidy loc

Dung 1 micropipet c6 dau dung mét 1an (7.3.14) nhd 15 pl/cm? dé&n 25 pl/lcm? dung dich da chuan bi
trong muc 9.4.2 1&n phién kinh hién vi da dudc lam sach va st dung dau nhon pipet dan dung dich I1én
phan dién tich gidy loc. D4t phan gidy loc, bé mat hoat déng 1én trén dung dich, ha thdp canh gidy loc
xuéng mot géc khodng 20 dd sao cho khéng tao ra bot khi. Loai bé phan dung dich thira bang miéng
gidy x6p tiép xuc v6i dung dich & géc cla gidy loc. Co thé dat vai phan gidy loc 1&én mot phién kinh. Dat
tiéu ban 1én may lam &m tiéu ban diéu nhiét & nhiét 6 65 — 70 °C hoac trong 16 (7.3.9) & nhiét d6 nay
trong 10 phut. Gidy loc tan cham t6i khoang 15 % bé day ban dau. Qui trinh dé lai mét mang polyme

mdng, trong suédt, cé cac hat va cac sgi nam chat & trén bé mat.
9.4.4 Tro héa plasma bé mat gidy loc

Diéu kién va thdi gian t6i uu dé tro héa plasma (xem 7.3.4) dudc xac dinh bang kinh nghiém tir su thu
héi cac sdi chrysotil manh trén gidy loc MEC ¢& 16 0,8 um. Cac diéu kién doi hdi 6 may plasma cu thé
phai dudc thiét 1ap khi s dung qui trinh nay da chi ra trong phu luc A. Dat phién kinh hién vi c6 cac
phan gidy loc da lam tan vao may tro hba plasma, va khac tro hda theo thdi gian va diéu kién da xac
dinh. Pam bao gilr dung cac diéu kién. Sau khi khac tro héa dé khéng khi cham cham vao buéng tro hoa
va |dy tiéu ban kinh hién vi ra.

Diéu chinh van nhan khéng khi vao may tro héa plasma sao cho thdi gian dé buéng tro héa tré vé ap
suat khong khi hon 2 phat. Khong khi vao nhanh cé thé gay nhiéu loan cac hat trén bé méat cla gidy loc

da tro héa.

9.4.5 Tam phu cacbon

T4m pha tiéu ban kinh hién vi gilf cac phan gidy loc béng cacbon nhu da chira é 9.3.2.
9.4.6 Chuan bi dia rira Jaffe

D4t vai miéng vai trong mdéng 1én cau thép khong ri va d6 vao dia rira dimethylformamid (6.4) hoac

axéton (6.6) t6i mic mat trén cia dung maéi tiép xuc v6i mat duéi cla Iudi, 1am thdm uét dam vai.

9.4.7 Dat cac tiéu ban vao dia ria Jaffe
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DPat cac tiéu ban vao dia rira Jaffe nhu da chi ra 6 phan 9.3.4. Cac tiéu ban dugc lam trong thudng sau

do6 khoang 4 gio.
9.4.8 Chuan bi nhanh cac tiéu ban TEM tir cac gidy loc este xenluld

Qui trinh rlra luan phién cé thé dudc st dung dé chudn bi cac tiéu ban TEM tu cac gidy loc este xenluld
nhanh hon qui trinh Jaffe. Sau khi cac tiéu ban dudc rlra trong dia ria Jaffe khoang gan mét gid, dua
mau vai méng dd cac tiéu ban vao cot lanh clia may rda ngung tu (7.3.8) dung axéton lam dung méi bdi
vi dimethylformamid khéng dudc st dung trong may rlra ngung tu. Chay may rifa ngung tu khoang 30

phat. Viéc x& ly nay loai bo toan bd polyme gidy loc con lai.

9.5 Chuan ctr déi véi lugi tiéu ban TEM chiap nhan dudc

DU liéu c6 gia tri khdng thé thu dudc trir khi cac tiéu bdn TEM dap (ng cac chuén ¢ chat lugng da duodc
qui dinh. Khao sat ludi tiéu ban TEM & kinh hién vi dién tir & d6 phéng dai thap (x300 t&i x1000) véi 6

lu6i hoan chinh dé kiém tra. Loai bd Iuéi tiéu ban néu:

a) tiéu ban TEM khéng dudc lam sach gidy loc do cac budc hoa tan gidy loc. N&u tiéu ban TEM cé cac
dién tich c6 gidy loc khéng tan va néu it nhat hai hodc ba lugi tiéu ban khong dudc 1am trong thi hodc

phai rira thém véi dung madi hoac chuén bi tiéu ban méi 14y tir gidy loc.

b) mau chlta qua nhiéu cac hat. Néu Iudi tiéu ban thé hién x&p xi hon 10% bi che khuét trén da sé céac
o ludi, thi tiéu ban phai dudc coi 1a qua tai. Gidy loc nay khéng dudc phan tich phu hop bang cach sk
dung cac phuong phap chuén bi truc ti€p bdi vi lui bi chat qua nhiéu cac manh vun khéng cho phép
khao sat riéng cac hat riéng 1&é bang ED va EDXA va su che khuét cac sdi bdi cac hat khac cé thé

dan dén dém phan t& amiang dudi miic c6 thuc.

c) céac hat lang trén tiéu ban khéng dudc phan b déng nhat tir 6 Iudi nay téi 6 1uGi bén canh. Néu cac
hat I&ng trén tiéu ban chic chan khéng déng nhat tir mot 6 [uGi t6i 6 luGi bén canh, thi tiéu ban phai
ghi r6 1a khéng déng nhéat. Tinh trang nay l1a mot ham s6 cla cac diéu kién 18y mau khéng khi
va/hoac clia ban chat hat trong khong khi. Phép phan tich phi hop gidy loc nay 1a khéng thé cé trir khi
mot s6 luong 16n 6 luGi dudc khao sat.

d) Iu6i TEM chéat qua nhiéu phan ti sgi khong thé dém chinh xac dudgc. Khéng thé dém dudc chinh xac

néu Iudi c6 nhiéu hon 7 000 phan t& /mm? hoac

e) trén toan bod 6 IuGi cé 16n hon khoang 25 % cula 6 ludi bi v& mang cacbon. Vi chd nit gay clia mang
cacbon thudng hay & nhiing nai 1dng dong nhiéu, nén viéc dém nhiing 6 khéng bi niit v& cé thé dan

dén viéc dém céac phan t&r amiang dudi mdc co thuc.

Chu thich 8 — N&u céac tiéu ban bi loai bd bdi vi s6 6 lugi biéu hién v& mang cacbon khéng thé chap nhan
dudc, thi phdi cacbon bé sung thém c6 thé ap dung véi gidy loc da phi cacbon, va chuan bi mét luéi tiéu
ban méi. Cac hat 16n thudng c6 thé dudc do bang cach sl dung mang cacbon day hon. Néu bién phap
nay khong tao ra ludi tiéu ban c6 thé chap nhan dudc, thi gidy loc nay khong thé dudc phan tich bang sl
dung cac phuong phap chuén bi truc tiép.
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Né&u c6 mét hodc nhiéu diéu kién da mé ta trong b), ¢), d) hoac e) thi khéng thé phan tich mau bang

phucong phap nay.

9.6 Qui trinh dé dém cac phin ti bing TEM

9.6.1 Khai quat

Codng viéc khao sat gébm cd dém cac phan t&r amiang cé mat trén s6 6 ludi xac dinh. Cac sgi dudc phan
loai thanh cac nhém trén co sd quan sat hinh dang, cac mau ED va quang phd EDXA. Téng s6 cac
phan t& dugc dém phu thudc vao dé chinh xac thdng ké doi hdi. Khi khéng c6 mat phan tr amiang, thi
dién tich clia cac ludi tiéu bAn TEM ma phai dudc kiém tra phu thudc vao dd nhay phan tich yéu cau. b6
chinh xac clia phép dém phan t& phu thudc vao khéng chi téng s6 cac phan t&r duoc d€m ma con phu
thudc vao d6 déng nhat cla ching ti & [udi nay sang 6 lusi khac. Can dém bé sung cac phan tr néu

can do chinh xac 16n hon.

DPé udc tinh mat do cac phan td trén gidy loc mau khéng dudc dua vao dién tich nho dai dién bsi mot 6
lu6i, cac 6 luGi phai dudc kiém tra trén hai hoac ba Iugi da chuan bi. Sau d6 két hop két qua dé tinh toan
mat do cac phan t&. Phép dém cac phan ti phai dudc lam & d6 phong dai xdp xi x20 000 va phai két
thac G phan cudi cla Iugi tiéu ban ma trén dé phan t& amiang th 100 dudc quan sat thay, ngoai trir viéc
dém phai ti€p tuc cho dén t6i thiéu 4 6 ludi dudc kiém tra. Ngoai ra viéc dém cac phan ti phai tiép tuc

t6i s6 6 IuGi ma dd nhay phan tich da qui dinh phai dat dudc.

Chu thich 9 — Pham vi binh thudng cho s6 6 |u6i phai kiém tra la tr 4 — 20 6. Néu khong dd ludng khong
khi 1ay qua gidy loc thi phép tinh & muc 9.6.4 c6 thé chiing t rang mot sé 16n khong thuc t& 6 1ugi phai
duogc kiém tra. Khi xay ra tinh huéng nay phai chap nhan gia tri d nhay phan tich 16n hon.

9.6.2 Do dién tich trung binh cua 6 luGi

Dién tich trung binh cla 6 IuGi phai dugc do dac cho loai 6 IuGi tiéu ban TEM dang s dung. Do léch
chuén c( trung binh dién tich cGa 10 6 Iu6i dudc lua chon tir 10 ludi phai nhd hon 5 %. Nhu 14 tha tuc
khéng bat budc, hodc néu chuan ¢ 5% do Iéch chuan khéng dudc chiing minh, thi kich thudc ctia mbi 6

lui dudc khao sat trong TEM phai dudc do 8 dd phéng dai da dudc hiéu chuan.

9.6.3 Sip xé&p TEM va qui trinh hiéu chuin

Sép x&p TEM theo cac thong sé thiét bi trudc khi d&m cac phan td. Hiéu chuan hé théng TEM va EDXA
theo cac qui trinh da qui dinh & phu luc B.

9.6.4 Xac dinh diém dirng

Trudc khi bat ddu dém cac phan tl, tinh toan dién tich tiéu ban dugdc kiém tra dé dat dudc dd nhay phan
tich da chon. Tinh toan sé & Iuéi t6i da dudc kiém tra bang s dung phuong trinh sau:

k=12
AVS

trong dé
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k la s& 6 ludi dudc kiém tra lam tron |&n t6i s6 nguyén cao nhat tiép theo;
A; la dién tich tinh bang milimét vuéng cua gidy loc 1dy mau;
¢ ladién tich tinh bang milimét vuéng luGi tiéu ban TEM
74 la thé tich khong khi 1ay mau tinh bang lit
S 14 dd nhay phan tich doi hdi tinh bang sé phan tulit.
9.6.5 Qui trinh chung dé dém cac phan ti va phép phan tich kich c&

Dung it nhat 2 1uéi tiéu ban chuan bi tir gidy loc dé dém phan tl. Chon ngau nhién mét vai 6 Ui ti méi

lugi va két hop so liéu lai trong tinh toan két qua.
S dung mét mau giéng nhu chi ra & hinh 4 dé ghi lai dit liéu. Dua Iugi tiéu ban dau tién vao TEM.

Chu thich 10 — P& tao thuan Igi cho viéc dam bao chat lugng, cac phép do ma doi hdi kiém tra lai clng
mot 6 luGi bdi cac nha soi kinh khac nhau, thi lu6i phai dudc 16ng vao gia tiéu ban theo mét huéng chuan,
vGi cac vach thanh mét Iugi song song va vudng gbéc véi truc cla gia tieu ban. Diéu nay sé tao ra cac
huéng quét song song véi cac mép cla 6 lugi. Can dam bao rang tat ca nhiing ngudi soi kinh bt dau quét
& cing mot diém xuat phat trén 6 1u6i va ho st dung hinh quét nhu nhau. Qui trinh nay cho phép tai dinh

vi nhanh cac phan ti sgi cho viéc kiém tra thém hon nita néu céan thiét.

Chon mét 6 Iugi dién hinh va dat dé phéng dai man hinh t6i gia tri da hiéu chuan (x&p xi x 20 000). Piéu
chinh d6 cao clia mau cho dén khi cac nét dic trung & trung td&m man hinh quan sat TEM la & diém
trung tam. Dat thudc do géc nghiéng goéc téi 0. & cot 1 clia bang mau ghi chép sé liéu ghi lai s6 hoac
chir dung d& nhan dang Iuéi. & cot 2 ghi lai nhan dang 6 Iu6i dac biét. D4t tiéu ban sao cho 6 lu6i dudc
dat vao chd ma mét géc c6 thé nhin 1én man hinh. Di chuyén hinh &nh b&ng cach diéu chinh chi mét nac
diéu khién dich chuyén, kiém tra can than mau sdi cho dén khi gap phia ddi dién cla 6 ludi. Dung mot
diéu khién chuyén dich khac dé chuyén dich hinh anh di mét khoang cach da xac dinh tru6c nhé hon
mot dudng kinh man hinh, va quét hinh anh theo hudng ngudc lai. Ti€p tuc qui trinh theo cach nay cho
dén khi toan bo 6 ludi dudc kiém tra theo méd hinh dudc minh hoa & hinh 5. Khi mét phan t& sgi dudc
phat hién, thi gan mét s6 th tu cho phan tl&r co ban & cot 3, thuc hién qui trinh nhan dang dudc yéu cau
nhu da ghi chi tiét & phu luc F va ghi su phan loai thanh phan thich hdp vao mau phéan t& dang dém &
cot 5. Gan phan loai hinh dang cho phan tr theo cac qui trinh da chi ra & phu luc D, va ghi phan loai nay
vao c6t 6. Do trén man hinh quan sat TEM chiéu dai va chiéu réng cla hinh anh phan t& co ban, bang
mm, va ghi lai cac do dac nay vao c6t 7 va 8. BG6i v6i mot nhdém sgi phan tan hoic mang, gan phan loai
céu tao va phan loai hinh thai cho méi thanh phan phan tl, do chiéu dai va chiéu réng va ghi sé liéu vao
cot 4 tGi cot 8.

Dung c6t 4 cla biéu mau ghi chép sé liéu 1ap bang s6 thi tu cla toan bd cac phan ti c6 chd y dén
thanh phan phan t&. Néu quan séat thdy cac soi phi amiang, thi ghi lai su c6 mat va loai ciia ching, néu
biét. Sau khi mot phan t soi dudc kiém tra va do dac, dat lai trudng nhin ban dau chinh xac truéc khi
ti€p tuc quét tiéu ban. Lam khong dung diéu nay cé thé gay ra tinh trang cac phan ti bi bd qua hoac

dugc dém 2 1an. Tiép tuc kiém tra cho t6i khi toan bé mét 6 lusi ma trén d6 phan ti amiang th( 100 dudc
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ghi lai hoac cho dén khi s6 6 lu6i can dé dat dudc dd6 nhay phan tich da qui dinh theo 9.6.4, dudc qua
kiém tra, 14y theo cai nao x4y ra tru6c. Sé liéu phai dudc 1ay x&p xi bang sé liéu t6i thiéu cla 2 1udi.

Khoéng ké gia tri dudc tinh theo muc 9.6.4, s6 phan tl sdi trén it nhat 4 6 phai dugc dém.
9.6.6 Do ndng dd soi va cac bé sgi amidng dai hon 5 ym

Vé viéc cai thién gia tri thdng ké clla phép do céac sdi va cac bd soi amidng dai hon 5 pm bang céch
khao sat b6 sung & mot dé phéng dai thap hon, thi chi tinh dén cac soi va bé sgi dai hon. Thuc hién su
khao sat md rong nay cho cac sgi va bé dai hon 5 um theo qui trinh da chi ra & phu luc E. Dung d6
phéng dai xap xi x 10 000 dé dém toan bd soi va bé sdi amiang dai hon 5 um, hodc & d6 phong dai xap
xi x 5 000 néu chi cac sgi va bo sgi trong pham vi dudng kinh 0,2 um t6i 3 pm dudc dém. Tiép tuc dém
cho dén khi hoan thanh 6 lu6i ma 100 sgi va b6 sgi dudc ghi lai, hodc dén khi mot dién tich tiéu ban du

dudc khao sat dé dat dugc do6 nhay phan tich mong muén.

Chi nhiing phan t nao dudc nhan dang hodc dudc uSGc doan la chrysotil hodc mét trong cac chét
khoang amphibol dudc bao céo hoic trong khdo sat TEM ban dau hodc khdo sat mé réng. Cac khoang
chat khac nhu |a thach cao, cac sgi xenluld va vat gia tir gidy loc nhu 1a cac danh gidy loc khong hoa tan
s& khéng dua vao trong s6 sdi dugc dém. Su han ché& nay dudc dua ra dé dam bao rang gia tri théng ké

t6t nhat thu dugc ddi vGi cac khoang chat quan tam.

D&m phan tir amiding cla tiéu ban kinh hién vi dién tir

BAO CAO SO: .vveeeeicieeee e Thé tich khong Khi ......ccooovveeiiiieee. lit
MAU SB: .ot

TEN il v Dién tich gidy loc 18y mau ..................... mm?
MO t8 MAU ..o

........................................................................ DO phong dai.....eeeeeeeeiiiiiiceiiee,
Ngay chuén bi: .......c.ccooeee... Ngudi chuan bi............ Kich thuéc khe 6 IUGi.........ccoccveeeeeeene., um
Ngay phantich ..................... Ngudi phan tich...........

Ngay vao may tinh:............... Ngudi vao may tinh....... Mic d6 phan tich (C)....ovvveeeiiiiiiiiiiiiiceeee,
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Putinig quét tha hai

Hinh 5 — Vi du qui trinh quét dé khao sat tiéu ban TEM

Khe 6 S6 phan t Lép Loai Chiéu dai | Chiéu réng | Ghichu
ctalusi | Coban | Téngsé phan tlr mm mm
Hinh 4 — Vi du mat mau ghi chép dém phan tu
T‘ Tidng nhin TEM
| p
Budng quét
thenh&t  — 3w
YA Y AY A Y A Y‘(—“—Oluﬁi
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9.7 Xac dinh mau tring va kiém tra chat lugng

Trudc khi cac mau khong khi dudc 18y, t6i thiu c6 2 gidy loc chua s dung ti méi mét 16 100 gidy loc
phai dudc phan tich dé xac dinh s6 dém trung binh cac phan t&r amiang. Néu s6 dém trung binh cho tat
cé cac loai phan tlr amiang tim dudc 1a hon 10 phan td/mm? hodc néu s6 dém sgi trung binh cho céac soi

va bo sgi amiang dai hon 5 um Ia hon 0,1 sgi/mm? thi b 16 gidy loc do.

D& dam bao réng su nhiém ban do cac sdi amidng tir bén ngoai trong khi chuén bi tiéu ban Ia khoéng
dang ké so véi cac két qua dudc théng bao trén cac mau, thi phai thiét 1ap mot chuong trinh do dac mau
trdng lién tuc. it nhat mét mau trdng hién trudng phai dugc x{ ly cling v6i méi mot mé mau. Ngoai ra, it
nhat moét gidy loc chua st dung phai dudc kém véi méi nhém mau chuén bj trén mot phién kinh hién vi.
Ban d4u, va cung dinh ky sau dé, phai ddm bao réng cac néng dd amiing da biét clia cac mau co thé
dugc phan tich mét cach phu hop. Vi c6 yéu t6 chd quan trong qui trinh dé€m phan tl, nén can thiét dém
lai mot s6 tiéu ban bdi cac nhan vién soi kinh khac nhau dé gidm thiéu cac &nh hudng cla yéu té chd
quan. Viéc dém lai nhu vay dua ra bién phap duy tri kha nang so sanh gilta cac s dém cla cac nhan
vién soi kinh khac nhau. Su bién thién gilra va trong cac nhan vién soi kinh va gilra cac phong thi
nghiém phai dudc mé ta. Cac phép do dam bao chat lugng nay phai 1a x8p xi 10% clha phép phan tich.
Cac két qua lap lai khong dudc khac 5 % 6 mic ¢ y nghia.

9.8 Tinh toan két qua

Tinh toan két qua dung cac budc dugc mo ta chi tiét trong phu luc F. Mdc phan tich dudc qui dinh truéc
khi khdo sat TEM cla cac tiéu ban. Trudc khi tinh toan két qua, phai qui dinh dua su phan loai thanh
phan va phan loai hinh thai vao trong két quéa trudc khi tinh. Thir tinh déng nhat bang tinh sai sé binh
phuong trung binh & cac 6 Iudi phai dudc dan ra bang cach dung s6 cac phan ti amidng co ban tim
dudc trén mbi 6 ludi trude khi ap dung cac chudn clr dm cac chum va mé. Két qua néng dd phai dudc
tinh bang cach dung s cac phan ti amiang dudc thdng bao sau khi 4p dung cac chuan cl& dém céac

chum va md sdi.
10 Cac dac tinh

10.1 Khai quat

Mot diéu quan trong la st dung phuong phap phan tich nay cling v6i mét chuong trinh kiém soat chat
luong lién tuc. Chuong trinh kiém soat chat lugng phai bao gém s dung cac mau chuén, cac mau tring

va cé cac phép phan tich bén trong va bén ngoai phong thi nghiém.

10.2 Nhiéu va cac han ché& cla nhan dang sgi

Phan dinh chinh xac (khéng nham 1an) tiing soi chrysotil 1a khéng c6 thé, do vi han ché& dung cu va ban
chat clia mot vai soi. Yéu cau déi v8i mau nhiéu xa dién ti da hiéu chuan loai bd dudc kha nang nhan
dang khéng ding mét sgi da chon. Tuy nhién van c6 kha nang nhan dang sai cac soi vé ca cac hinh thai
va cac mau nhiéu xa dién t& dudc bao cdo trén co s6 chi kiém tra bang thi giac. Cac kha nang nhan

dang sai dang ké chi xay ra véi haloysit, cac cudn vemiculit hodc palygorskit, tat ca cac chat nay cé thé
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dudc phan biét v6i chrysotil bang cach s dung EDXA va bang quan sat su phan xa chrysotil trong mau
ED 6 0,73 nm (002).

& trudng hop cla cac sdi chrysotil, viéc nhan dang day dd moi soi amphibol & khéng thé vi cac han ché
cla thiét bi va ban chat clia mét vai sgi. Hon nita nhan dang day di moi sgi amphibol 1& khéng thuc té vi
cac han ché vé thai gian va chi phi. Cac hat clia mét s6 khoang chat khac cé thanh phan tuong tu véi
thanh phan clia moét s6 loai amphibol c6 thé bi phan loai sai va coi nhu 1a amphibol khi cac chuéan ci
phan loai khdng gém cac ky thuat ED doc truc tinh thé. Tuy nhién, yéu ciu cho cac phép do EDXA dinh
luong trén tat cad cac sdi nhu 1a su hd trg cho k§ thuat nhiéu xa dién ti dinh huéng ngau nhién lam cho
rat khé nhan dang sai, dic biét khi cac sdi tuong tu khac trong cing mét mau dudc nhan dang la
amphibol béng cac phuong phap doc truc tinh thé. Kha nang nhan dang sai dudc gidm hon nira khi tang
ty s6 hinh thé, vi n6 rat hiém d6i véi cac khoang chéat khac cé ty s6 hinh dang ma amphibol cé thé bi Ian

16n khi n6 biéu hién mét dang amiang.

10.3 Do dung va do chinh xac (Xem cdm nang tiéu chuén I1SO sé 3)

10.3.1 DO chinh xac

D6 chinh xac phan tich cé thé thu dudc phu thudc vao s6 cac phan ti dém dudc va ciing phu thudc vao
tinh déng déu clia su I&ng dong bui trén gidy loc géc. Gia sl rang cac phan ti 1dng dong ngau nhién
trén gidy loc, néu 100 phan tl dugc dém va sic tai 1a it nhat 3,5 phan t& / 6 1u6i, md hinh may tinh cla

qui trinh d&m chi ra rang c6 thé mong dgi hé sé dd Iéch chudn khoang 10%. Vi s6 phan ti dudc dém

giam di, do chinh xac ciing gidm di xap xi bng VN , & day N 1& s6 phan t&r dm dudc. Trong thuc t& bui
l&ng dong thu dudc bang su loc mau khéng khi xung quanh dudc phan bé Iy tudng rat hiém va thay rang

dé chinh xac bi giam di tuang (ng. Su gidm dod chinh xac la hau qua cla mot vai yéu té nhu:

a) su khéng déng nhat cla su I&ng dong cac hat dudc loc;

b) su bién dang clia phan bé sgi bdi 4p dung chuan c dém phan ti;

c) su thay ddi gilra nhitng ngudi soi kinh trong dién giai phan ti sgi ctia ho;

d) su thay déi gitra nhitng ngudi soi kinh trong kha nang phat hién va nhan dang céac sdi cla ho.
Khoang tin cay 95 % chung quanh gia tri trung binh cho mét phép do néng do phan t& don 1é khi s
dung phuong phap phan tich nay phai xap xi + 25 % khi 100 phan t&r dugc dém/10 6 IuGi.

10.3.2 Do dang

Khéng c6 san phudng phap doc l1ap ndo dé xac dinh do ding

Cha thich 11 — Ngudi ta ching minh rang sau khi cac gidy loc mang polycacbonat dudc ph( bang
cacbon, cac chat dang hat dudc chuyén sang cac tiéu ban TEM bi tiéu hao khéng dang ké. Tuy nhién néu
cac gidy loc bi qua tai bdi cac chat dang hat, thi mot s6 hat nay c6 thé bi mat trudc khi ching dudc ph
bang cacbon. Su so sanh rd rang gilta qui trinh cla gidy loc polycarbonat c& 16 mao quan va qui trinh cta

gidy loc este xenluld da dudc chiing minh cho cac aerosol amidng chrysotil tao ra trong phong thi nghiém.
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10.3.3 Cac phan tich trong va ngoai phong thi nghiém

Cac phan tich trong va ngoai phong thi nghiém 1a can thiét dé (quan tric) theo ddi cac sai s6 hé théng
c6 thé sinh ra trong cac ngudi quan sat kinh hién vi khi st dung phuong phap nay. Cac phan tich nay
phai dudc thiét ké dé kiém tra ca toan bo phuong phap va dac trung cla ca nhan ngudi soi kinh. Lap lai
viéc chuén bi cac lugi TEM tir cac phan khac nhau cta gidy loc, tiép theo sau l1a viéc xem xét cac ludi do
ngudi soi kinh khac nhau 1a mot phép thir dé tai lap cla toan bd phuong phap. Tuy nhién su khéng déng
nhat clia su 1Ang cac hat trén gidy loc c6 thé dan dén su khac nhau ma khong lién quan dén tinh nang
cla nhiing ngudi soi kinh. Su dém sgi dudc kiém dinh (d&m cac phan ti amiang trén cing mét 6 lu6i cla
mot [usi TEM do hai hodc nhiéu ngudi soi kinh thuc hién, tuan theo cach giai quyét cac bat déng co thé
dudc ap dung dé vira gitp dd huan luyén va dé xac dinh dac trung clia nhiing ngudi soi kinh khac nhau.
Nén dung cac lugi TEM da danh chi sd nhu da mé ta trong 7.4.1 va 7.4.2 nham thuén tién cho viéc tai

dinh vi cac 6 Iu6i cu thé.
10.4 GiGi han phat hién

Gi6i han phat hién ctia phuong phap cé thé thay déi do chon dién tich gidy loc thu mau, thé tich khéng
khi 18y mau va dién tich tiéu ban dudc kiém tra cla TEM. N6 ciing 1a mét ham néng d6 nén cla cac
phan t& amiing trén cac gidy loc chua qua s dung. Gidi han phat hién phai dudc dé cap cho méi phép

phan tich mau .

Chu thich 12 — Trong thuc té&, giéi han phat hién thap nhat thudng dudc xac dinh bang téng néng do bui lo
Ing, bdi vi mbi hat trén gidy loc phai dudc tach riéng khdi cac hat tiép giap bang mét khodng cach du 16n
dé cac hat dudgc nhan dang ma khong bi tré ngai. Stc tai bui trén cac gidy loc 1ay mau 16n hon 25
ng/cm? thudng can trd su chuén bi clia cac tiéu ban TEM bang phuong phap truc tiép. Néu phép phan tich
dugc thuc hién véi thai gian c6 thé chdp nhan dudc, dién tich tiéu ban dudc kiém tra trong TEM cho cac
phan t cla tat ca kich cd dudc gidi han trong phan 16n trudng hgp la gilra 10 — 20 6 lu6i. Trong khong khi
xung quanh hoac trong nha cho thay rdng d6 nhay phan tich cé thé dat dudc mét phan ti/lit. Trong mot sé
trudng hop, noi ma khéng khi dac biét sach thi d6 nhay c6 thé dudc gidm xudng toi 0,1 phan t/lit
hoac thdp hon. D6i vGi cac sgi va bo sgi dai hon 5 um, d6 phéng dai bi gidm xuéng dinh ra cac dién tich
tiéu ban TEM 16n hon cho phép dudc xem xét v6i thdi gian st dung c6 thé chdp nhan dudc, tao nén gidi
han phat hién dudi tuong xiing. Néu khdng thdy phan ti nao trong phép phan tich, gi6i han tin cay trén véi
xac suat 95 % c6 thé chi ra nhu giéi han trén clia néng dé tuong duong véi 2,99 |an d6 nhay phan tich néu
phan bd cac phan tl trén gidy loc dudc coi la phan bd Poisson. GiGi han tin cdy 95 % nay vGi 0 phan ti da
dém dudc coi 1a gidi han phat hién. Vi déi khi c6 su nhiém ban céac gidy loc mau chua qua sl dung bdi cac

phan t&r amiang, diéu nay ciing can dudc tinh dén trong khi thdo luan cac gi6i han phat hién.

11 Bao cao két qua
B&o céo két qua phai gdbm cé it nhat cac théng tin sau:
a) dé cap tdi tiéu chuan nay;

b) nhan dang mau;
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c) ngay va thdi gian 14y mau, tat ca dir liéu |dy mau can thiét;
d) ngay phéan tich;
e) ngudi phan tich;
f) bat c( budc nao da si dung ma khéng dudc qui dinh trong tiéu chudn nay hoic coi nhu 1a tuy chon;

g) danh sach day da dir liéu dém cac phan tlr (dir liéu sau day phai cé: sd 6 Iudi, s6 phan ti, nhém
nhan dang, loai phan t&, chiéu dai va rong cla phan t&r bang micromet va bat ¢ 16i binh luan nao

lién quan dén phan td);

h) bang trinh bay loai nhan dang c6 thé chap nhan dudc t6i thi€u va loai nhan dang t6i da da c6 gang
thdr van dung (tham khao bang D1 va D2);

i) bang trinh bay cac loai nhan dang va cac loai cau truc da dudc s dung dé tinh toan cac gia tri nong
do;

j) cac gia tri néng dd riéng biét cla chrysotil va cac phan t&r amphibol, dudc biéu dién bang s phan tu
amiang/lit;

k) gidi han khoang tin cay 95 % dé&i véi cac gia tri néng dd, biéu dién bang s6 phan t&r amiang trén lit;

l) d6 nhay cla phép phan tich biéu dién bang s6 phan t& amiang/lit;

m) gi6i han phat hién, biéu dién bang s6 phan ti amiang/lit;

n) dir liéu thanh phan d6i v6i cac bién déi chinh clia amphibol, néu c6 mat;

0) cac muc g) t6i m) déi véi sgi amiang va bo soi amiang dai hon 5 um;

p) cac muc g) téi m) déi véi cac sdi va bé amiang tuong duong kinh hién vi quang hoc

M6t vi du vé moét mau phi hop dé trinh bay cac dir liéu dém phan t& dudc chira 6 hinh 6 va 7.
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Théng tin phan tich mau (trang 1)

Tén phong thi nghiém

Mau Tén dia diém, thdi gian

|&y mau

Thé tich khoéng khi:

Dién tich gidy loc thu mau:

MUc phan tich (chrysotil):

Mdc phan tich (amphibol):

Do phéng dai st dung dé dém sai:
Ty s6 hinh dang theo dinh nghia sgi:
Kich thudc trung binh cla céac 6 luéi:

Nhiing chir cai dau cla tén ngudi phan tich:

S6 6 luGi da dudc khao sat:

Do nhay phan tich:

S6 phan tr amiang ban dau:

S6 phan tlr amiang dém dugdc:

S6 phan tr amiang > 5 pm:

S6 sgi amiang va bé > 5 pm:

S6 phan tlr amiang tuong duong PCM:

S6 soi amiang tuong duong PCM:

Bao cao so

Ngay thang nam

2150,0 lit
385,0 mm?
CD hoac CMQ
ADQ

x 20 500

5/1

95,4 um

JMW

10

1,968 phan ti /lit
13

26

7

10

Hinh 6 — Vi du vé mau bao cao va dir lidu chuan bj
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Thoéng tin phan tich mau (Trang 2 va tiép)

Tén phong thi nghiém Bao cao sd Ngay
Mau 456 ph6 Queen

Ashby de la Zouch

Mau bén ngoai 1991-09-09

D&m phan tlr amisng kinh hién vi dién tir — S& liéu thod

Lugi (o} S6 phan tir Ma nhan Loai Chiéudai | Ddrong Ghi cha
lu6i Co ban Téng s6 dang phan t pm pm
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 51 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 CcMQ 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 CcMQ 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 CcMQ 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 khéng cé soi
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 51 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) Ma phan dinh dudc liét ké trong bang D.1 va D.2.

Hinh 7 - Vi du vé mau bao cao dir liéu dém phan tir
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Phu luc A
(Quy dinh)

Xac dinh diéu kién hoat déng cho may tro héa plasma

A.1 Khai quat

Trong khi chuén bi cac tiéu ban TEM bang MEC hoac gidy loc xenluld nitrat, cau tric x6p cla gidy loc
duoc xép lai thanh mét mang polymer méng hon do tac déng clia dung moi. Mot s6 hat trén bé mat cla
gidy loc ban d4u bi vii hoan toan vao trong polyme, va qui trinh chuén bi tiéu ban k&t hdp budc tro héa
plasma dé& oxi héa 16p bé mat ctia polyme. Cac hat da bi vui vao polyme do budc hoa tan gidy loc dudc
16 ra sau d6 dé cho chung cé thé dinh chit vao mang cacbon bay hoi ma khéng thay d&i vi tri cGia chung
trén gidy loc ban dau. Lugng tro hdéa la cé y nghia quan trong va cac may tro hda khac nhau vé tinh
nang. Vi thé may tro héa plasma (7.3.4) phai dudc hiéu chudn dé c6 dudc mot gia tri xac dinh vé tro héa
bé mat cla gidy loc da hoa tan. Piéu nay dudc thuc hién bang cach diéu chinh cdng suét tan sé radio va
tdc d6 dong oxi va do thoi gian dé oxi h6a hoan toan moét gidy loc este xenluld chua hoa tan cé dudng

kinh 25 mm clia cing mét loai va cung kich ¢& 16 loc nhu d4 s dung trong phép phan tich.

A.2 Qui trinh

Dat mot gidy loc este xenluld chua s dung cd dudng kinh 25 mm ctia cung mét loai nhu loai dang dudc
dung vao giita phién kinh kinh hién vi. Dat phién kinh gan & trung tam clia buéng may tro héa. Déng
bubng may tro hda va hut t6i ap luc xap xi 40 Pa. Trong ltc d6é cho 6xi vao budng véi tdc dé 8 ml/phut
t6i 20 ml/phut.

Diéu chinh hé théng sao cho cudng dd clia plasma la cao nhat. Do thdi gian can thét dé 6xi héa hoan
toan gidy loc: xac dinh cac théng sé hoat ddng dé oxi héa hoan toan gidy loc trong thdi gian gan 15
phat. D& tro hba cac gidy loc da hoa tan, cac théng s6 hoat ddng nay phai dudc dung trong khoang thdi

gian 8 phut.

Chu thich 13 — Oxi héa plasma & nang ludng tan sé radio cao sé& dan dén gidy loc bi quan va xoan lai,
ti€p theo sau la su danh Ira manh dét ngdt. 6 miic nang luong thap hon, gidy loc sé gilr nguyén vi tri va sé
tlr tir trd nén moéng hon cho dén khi né gan trong sudt. Khuyén nghi rang, nang luong tan sé radio dugc su
dung sao cho khéng xay ra su danh Ira manh. Khi nhiéu gidy loc dudc tro hda, téc dd tro héa gidm xudng

va hé théng phai dudc hiéu chudn mét cach phu hap.
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Phu luc B
(quy dinh)

Cac qui trinh hiéu chuan

B.1 Hiéu chuan TEM

B.1.1 Hiéu chuan doé phéng dai man hinh TEM

Kinh hién vi dién t& phai dudc can chinh theo cac théng sé k§ thuat clia nha san xuéat. Ngay ti dau va
cac khoang thoi gian déu d&n phai hiéu chuan dé phéng dai si dung cho phép phan tich dung mau Iuéi
nhiéu xa (7.3.11). Diéu chinh dd cao tiéu ban téi vi tri trung tam trudc khi thuc hién viéc hiéu chuan. Do
khodng cach trén man hinh huynh quang bi che I4p bdi mét s6 khoang cach 13p lai cha hinh anh [uéi
gan ké va tinh d6 phéng dai. Ludn ludn 13p lai viéc hiéu chudn sau khi c6 bat ¢ su bao tri dung cu nao
ho&c thay déi cac diéu kién hoat déng. D6 phéng dai cla hinh anh trén man hinh khéng giéng nhu do

phéng dai trén cac tdm &nh ho#c phim. Ty sé gilia ching 1a mét gia tri khéng d8i cho tiing kiéu TEM riéng.

B.1.2 Hiéu chuan hing s& may thu hinh nhiéu xa dién tir

Hiéu chudn hang s6 may thu hinh clia TEM khi s dung phuong thic (mode) nhiéu xa dién t&. Dung mét
luGi tiéu ban d& mang cacbon ma trén dé6 c6 mot mang mong vang da dudc bay hai hodc phun phl. Tao
moét anh cla mang vang vGi tiéu ban dudc diéu chinh t6i vi tri trung tdm va chon diéu kién ED. Diéu
chinh thau kinh vat kinh dang dung dé t6i uu héa mau thu dudc, va do dudng kinh hai vong trong cuing
trén man hinh huynh quang ho&c trén hinh anh dudc ghi lai. Tinh hang s6 may thu hinh dua trén ban

kinh, AL, vira cho ca man hinh huynh quang va td&m anh hoac phim, st dung phuong trinh sau:

aD

20V + k417

AL =

trong dé
A la chiéu dai budc soéng tinh bang nanomet cla cac dién t{r tdi;
L 1a chiéu dai may thu hinh tinh bang milimét
a lakich thuéc 6 don vi clia vang tinh bang nanomet (= 0,407 86 nm)
D 1a dudng kinh tinh bang milimét cGa vong nhiéu xa.
S dung vang lam chat liéu chuén, thi h&ng s6 may thu hinh trén co sd ban kinh dudc cho bang:
AL = 0,117 74 D mm-nm (vong nho nhat)

AL =0,101 97D mm-nm (vong th{r 2)
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B.2 Hiéu chuin hé thong EDXA

Hiéu chudn nang luong ctia hé théng EDXA ddi véi pic nang lugng thap va nang ludng cao phai dugdc
thuc hién déu dan. Hiéu chuan thang cudng do ctia hé théng EDXA cho phép thu dudc cac dir liéu vé
thanh phan dinh luong, & d6 dung khodng 10% néng dé nguyén t6, tir phd EDXA cla cac khoang chat
silicat so sanh lién quan dén cac nguyén té Na, Mg, Si, K, Ca, Mn va Fe, va cac khoang chat so sanh
dudc xac nhan c6 thé ap dung. Néu cac xac dinh dinh ludng dudc yéu cau ddi véi cac khoang chira cac
nguyén t6 khac, thi cac chudn so sanh ngoai cac chudn néi dén dudi day can dudc tham khdo. Cac
chuén khoang chat da dudc xac dinh dic tinh rd rang cho phép hiéu chudn bat ky su két hop TEM —
EDXA nao ma dap (ng cac théng s6 ky thuat dung cu néi & diéu 7.3.1 va 7.3.2 sao cho cac sé liéu
EDXA tur cac dung cu khac nhau cé thé so sanh dudc. Cac khoang chat so sanh can dudc hiéu chuén;
cac chudn ci dé& chon lua |a chung phai la cac khoang chét silicat c6 cac mang cang giéng véi cac
mang cla amphibol ho&c serpentir cang tét va cac manh nhé riéng ré cla cac khoang chat 1a dong nhat

vé thanh phan trong pham vi vai phan tram.

Xac dinh cac thanh phan cla cac tiéu chudn nay bang phép phan tich vi ddu do dién tlr hodc cac
phuong phap héa hoc. Lam vun cac manh cung loai khoang chat dudc chon loc va chuén bi gidy loc
ba&ng cach phan tan khoang chat da duogc lam vun trong nuéc va loc ngay phan Io Iing. Chuén bij tiéu
ban TEM tir cac gidy loc nay theo cac budc dudc chi ra & muc 9. Cac tiéu ban TEM nay sau do6 cé thé
dudc st dung dé hiéu chudn bat ky mot hé théng TEM-EDXA nado sao cho cac két qua thanh phan cé6
thé so sanh c6 thé thu duoc tir cac thiét bi khac.

Chu thich

14 Phép phan tich vi dau do cta cac chuan khoang chat dudc thuc hién bang cac k§ thuat phu hop ¢
thé xem & cac phu luc J. D4u tién, khoang chat dudc gén vao trong mét luong poly (methyl) methacrylat
ho&c nhua epoxy, sau do6 lugng nay dudc nghién va danh béong dé thu dudc cac manh khoang chat cé mot
bé mat bong va phéng. BEé mat nay sau dé dugdc phan tich, bang s dung cac chudn so sanh phi hdp, uu
tién s dung cac chuan oxit clia cac nguyén té riéng 1& mot khi ching cé san. Can phai tinh d&n néng do
nuéc trong cac khoang chét, trong trudng hgp chrysotil lugng nudc dat t6i 13 % khéi lugng. Ham lugng

nudc nay co thé thay ddi vi bi mat trong hé théng chan khong.

15 Cac huyén phu trong nuéc clia cac chudn khoang can dudc loc ngay sau khi diéu ché vi cac kim loai
kiém va kiém thé c6 thé bi chiét ra mot phan tif cac khoang chat chira cac nguyén té nay.
Biéu dién cac két qua cla phép phan tich vi dau do dién ti bang cac ty 1& phan tram nguyén t& hoic
khoi luong so véi silic. Cac ty sé pic tia X clia cung cac nguyén t6 so véi silic, thu dudc tir hé théng
EDXA, sau d6 c6 thé dudc si dung dé tinh mai lién quan gilra ty s6 dién tich pic va ty s6 phan tram khéi

lugng hoac nguyén tu.

Ky thuat nay da dugc Cliff va Lorimer mo ta (xem phan phu luc J, tham khéo [ 8 ]).
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Tia X dugdc sinh ra & tiéu ban mdng bang mét chum dién t t6i cé xac suét tuong tac voi tiéu ban thap.
Vi thé, su hap thu khdi luong va cac hiéu ng huynh quang la khéng dang k&. 8 moét tiéu ban khoang
silicat chira nguyén t& i, phuong trinh sau c6 thé dudc st dung dé thuc hién cac phép phan tich dinh
lugng 6 TEM

Ci k Ai
—L =k x—
CSi l ASi

trong dé
C;, lanéng dd hodc phan tram nguyén ti clia nguyén té i;
Cs; la ndng d6 hodc phan tram nguyén tl cla silic;
A, laténg dién tich pic cGia nguyeén té i:
Ag; 1a téng dién tich pic cua silic;
k; laty s6 k cGa nguyén té i so véi silic.
D6i v8i mot cau hinh dung cu riéng va kich thudc hat riéng thi gia tri k; 1a khong déi.

D& sat nhap su hiéu chinh do 4nh hudng clia kich thudc hat 1én ty sé dién tich pic (xem phu luc J tham
kh&o [35] va [36]), méd rong ky thuat Cliff va Lorimer bang céch thu cac gia tri hang s6 k; riéng ré ddi véi
cac pham vi khac nhau cta dudng kinh sdi. Khuyé&n nghi rng, phai do dac EDXA 20 1an cho mbi mét
khodng dudng kinh sgi. Cac khoang thich hgp cta dudng kinh sgi 1a < 0,25 um ; 0,25 — 0,5 um ;
0,5-1,0um;>1,0 um.

DPua lugi TEM vao kinh hién vi dién t& truyén dan, thu dugc mét hinh anh & d6 phéng dai cao hon da
dudc hiéu chuan khoang x 20 000 va diéu chinh d6 cao tiéu ban t6i diém trung tam. N&u dau phat hién
tia X 12 loai vao mot bén, thi nghiéng tiéu ban vé phia dau phat hién tia X. Chon mét sgi biét lap hodc
hat nhé hon 0,5 um chiéu réng va tich luj tdng dan moét phé EDXA dung mot dau do dién ti c6 dudng
kinh phu hgp. Khi mét phé xac dinh ré thu dudc, thi thuc hién phép trir nén va tinh dién tich pic da hiéu
chinh nén cho méi nguyén t& dudc liét k&, st dung cac clra s6 nang lugng tap trung trén cac pic. Tinh ty
s6 dién tich pic cho méi nguyén t6 da chi ra so véi dién tich pic cta silic. TAt ca dién tich pic da tru di

nén dudc s dung dé hiéu chudn phai nhiéu hon 400 l1an d&ém.

L&p lai qui trinh nay cho 20 hat cia mbi khoang chat chuén. Loai bd cac phép phan tich cla bat ky hat
ngoai lai nao ré rang. Tinh néng dé trung binh s6 hoc, ty sé dién tich pic, k; (ty s& k), cho mdi mot
nguyén t6 da chi ra clia khoang chat chuan va cho méi khodng dudng kinh sdi. Kiém tra cong viéc hang
ngay theo chu ky phai dugdc thuc hién d& dam bao rang khéng cé su xuéng cép cla tinh nang dau phat
hién. Nhiing ty s6 k nay dudc sl dung dé tinh cac ndng dd nguyén td cac soi khéng biét, si dung méi

quan hé CIiff va Lorimer.
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Phu luc C
(quy dinh)

Cac chuan ci dé dém phan tir

C.1 Khai quat

Ngoai cac sdi biét Iap, thudng xuat hién nhiing tap hop cac hat va sdi 6 trong cac mau khdéng khi. Cac
nhém hat va soi amiang déu dudc coi la “cac phan t& amiang” dudc dinh nghia la cac bd sgi, dam sgi va
mang soi. K&t qua bang s6 cla su khao sat TEM phu thudc rat 16n vao phan dinh cGia nha phan tich nhu
khi mot tap hop cac sdi dudc coi la mot thuc thé don hodc dudc coi la cac sdi riéng 1& tao thanh tap hap.
Do d6 diéu quan trong 1a mot hé théng logic cac chudn c d&m dudc dinh nghia sao cho su dién giai cac
phan t& phiic tap nay & nhu nhau déi véi tat ca cac nha phan tich va dé cho két qua bang sé la c6 y
nghia. Su ap d4t cac chuén c( riéng d& dém phan ti nhin chung 1a can 1a do mét s6 dién gii, moét phan
dua trén cac théng tin xac thuc vé cac anh hudng t6i stic khde tim dudc do mébi phan t&r amiang gay ra.
Muc dich cta tiéu chudn nay khéng phai |a dé giai thich dua trén co s anh hudng tdi siic khde ma phai
Ia su phan tach rd rang gitra viéc ghi cac dir liéu d€m cac phan t va giai thich cac di liéu 8y sau nay.
Hé théng ma hoéa dudc qui dinh trong tiéu chudn quéc té nay cho phép mé ta hinh thai rd rang cta cac
phan t& duoc ghi lai mét cach ngan gon phl hdp cho dién gidi sau nay, néu can thiét, bAng mét day cac
chudn ct khac nhau ma khong bat budc phai kiém tra lai cac mau vat. Dac biét hé théng ma hoéa dudc
thiét k& cho phép ghi lai dudc céac kich thudc ctia méi phan ti sgi phic tap va ciing cho biét liéu nhing
phan t nay c6 chlra cac sdi dai hon 5 um hay khéng. Phuong phap nay cho phép cac danh gia cac dir
liéu sau do bao gom viéc xem xét kha nang bi hit thd cac hat va so sanh véi cac chi s6 cii cla ti€p xuc
amiang. Cac vi du vé cac loai cdu trdc hinh thai khac nhau va cach thirc ma chung dudc ghi lai dugc
trinh bay & hinh C1.

C.2 Cac dinh nghia phan tlr va xu ly

M6i m6t phan ti soi 1a mot thuc thé tach rdi phai dudc xac dinh 1& moét phan té co ban. Méi mot phan tir

co ban phai dugc xac dinh 1a mot soi, mét bo, mét dam, moét mang.
c.21 Sgi

B4t clr hat ndo c6 cac mat bén song song hodc khéng cach déu, cé chiéu dai téi thiéu 0,5 um, va ty sé
hinh dang 5/1 hoac 16n han phai dudc dinh nghia 1a mot sgi. B6i vGi amiang chrysotil sgi manh don phai
dugc dinh nghia 1& mét sgi. Mot sgi c6 cac mat khéng cach déu phai dudc qui cho chiéu roéng 1a bang
trung binh clia do rong t8i da va t6i thiu. Sé trung binh nay phai dudc st dung la dé rong dé xac dinh ty

s0 hinh dang .
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C.2.2 B¢

Mét nhém bao gdbm céc sdi song song gan véi nhau ré rang phai dudgc dinh nghia la mét bé, cé chiéu
rong udc tinh bang chiéu réng trung binh cla b6, va chiéu dai bang chiéu dai t6i da cla phan ti. Ty s&
hinh dang toan bd clia b6 c6 thé cé bat ¢l gia tri ndo, mién la n6é chlra cac soi thanh té riéng véi cac ty

s6 hinh dang bang ho#c 16n hon 5/1. Cac b6 c6 thé biéu 16 cac soi phan nhanh 6 mét hodc ca hai dau.
C.2.3 Dbam sgi

M6t tap hop hai hodc nhiéu sgi dinh huéng ngau nhién cé hoic khéng c6 cac bd, phai dudc dinh nghia

la mét dam sgi. Co hai dang khac nhau:

C.2.3.1 Dam sgi phan tan (loai D): M6t hé phan tan va hd, trong dé it nhat moét trong sé cac sgi va bo

c6 thé phan biét riéng ré va kich thudc clia n6 do dudc.

C.2.3.2 Pam sdi két dinh (Loai C): Mot hé lién két chat ché va phc tap, trong d6 mot hodc hai dau
clia moi soi hodc bd sgi riéng biét bi che 18p, nhu vay kich thuSc clia cac sgi va cac bé riéng biét khong

thé dudc xac dinh ré rang.

Trong thuc t&, cac dam sdi c6 thé xuat hién ma trong dé cac dac tinh clia ca hai loai dam déu tim thay
trong cung mot phan tl. Noi nao ma phan tl nay xuét hién, thi phan t& phai dugc dinh nghia 1a mot dam
soi phan tan va sau d6 mét qui trinh hop ly phai dudc tuan theo bang cach ghi lai thanh phan phan ti

theo chudn c d&m. Qui trinh dé x& ly cac dam sgi dugc minh hoa bang céac vi du & hinh C2.
C.24 Mang

M6t hodc nhiéu sgi hoac cac bo sdi c6 thé dudc gan véi nhau hoac bi che khuat mot phan bdi mot hat
don hodc nhém cac hat khéng phai sgi chéng 1én nhau. Phan t& ma phai dudgc dinh nghia la mét mang.
Hinh anh TEM khéng phan biét dudc cac hat bi gan v6i cac soi va cac hat nay ngiu nhién géi 1én nhau
trong hinh &nh TEM. Do vay khong biét dugc mét phan t& nhu vay liéu cé thuc la mét hat phic tap

khéng hay 1a n6 xuét hién do su chdng chéo don gian clia cac hat va cac sgi trén gidy loc.

Vi mét phan t& mang c6 thé gém nhiéu hon moét sdi, cho nén dinh nghia chi tiét rang cac mang phai
dugc dém nhu thé& nao la rat quan trong. Cac mang thé hién cac dic tinh khac nhau va hai loai c6 thé
dudc dinh nghia la:

C.2.4.1 Mang phan tan (loai D): Phan t& bao gom mét hat hodc nhém cac hat két néi véi nhau, c6 cac
sdi chéng 1én nhau hoic dinh vao nhau hoac cac b6 sdi gén véi nhau trong d6 it nhat mét trong sé cac

sdi hoac b6 soi c6 thé dudc xac dinh riéng ré va cac kich thudc cia né do dudc.

C.2.4.2 Mang két dinh (loai C): Phan t&r gdm mét hat hodc nhém cac hat két néi v6i nhau, trong dé
cac sdi hodc bo soi c6 thé nhin thay dudc trong pham vi phan ti hodc hinh chiéu ctia né, nhu vay cac

kich thuéc clia cac sdi riéng ré va bé sdi khdng thé xac dinh mét cach ré rang.
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Soi

B6

a) bam sgi phan tan (loai D) b) Dam sgi két dinh (loai C)

c) Mang phan tan (loai D) d) Mang két dinh (loai C)

Hinh C1 - Cac ki€u hinh thai co ban cta phan tir amiing
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Dé&m 1 dam soi két dinh chira hon 9 sgi (tat ca cac
sdi ngan hon 5 pm).

GhilaCC+0

Pém 1 dam soi phan tan gom 5 sgi, trong d6 c6 4

sdi dai hon 5 um.

Ghi la CD54, theo sau 5 sdi thi mbi sgi dudc ghi |4
CF.

Dém 1 dam sgi phan tan gom 4 sgi trong d6 2 soi

dai hon 5 um, va 2 soi dinh méi sgi chira hon 9 sgi.

Ghi la CD + 2, theo sau 5 sdi thi méi sdi dudc ghi
la CF, va 2 sgi dinh can, thi mdi sgi ghi la CR + 0.

PEm 1 dam sdi phan tan gobm 3 sgi, 2 bé, 1 trong
d6 dai hon 5 um, 1 dam dinh can vun ch&a hon 9
vun sdgi.

Ghi la CD + 1, theo sau 3 sdi thi méi sdi dudgc ghi

la CF, 2 b6 mbi bd ghi la CB, 1 dam soi dinh can
vun ghila CR + 0.

Hinh C2 — Cac vi du ghi cac dam sgi amiang phtrc tap
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Trong thuc t&, cac mang c6 thé xuat hién trong d6 cac dac tinh ctia ca hai kiu mang déu tim thay trong
cling mdt phan t. Khi diéu nay xay ra, thi phan t& phai dudc qui cho l1a mang phan tan va sau dé6 moét
qui trinh hop ly can dugdc tuan theo bang cach ghi lai cac thanh phan cta phan t& tuy theo chuédn ci
dém. Céac vi du vé qui trinh phai dudc tuan theo dudc chi ra  hinh C3.

C.2.5 Phan t&r amiang I16n hon 5 um

B4t ¢ sgi, bd, ddm hodc mang nao ma kich thudc I6n nhat vuot qua 5 pm. Cac phan t&r amiang 16n hon

5 um khdng han la chita cac sdi amiang hoac cac b6 dai hon 5 pum.

C.2.6 Sgi hoac bé amiang dai hon 5 um

Mot soi amiang co chiéu rong bat ky hodc mét b6 cac sgi nhu vay ma c6 chiéu dai 16n hon 5 um .

C.2.7 Phan tir tuong dudng véi PCM

B4t ¢ sgi, b6, dam hodc mang nao cé ty s6 hinh dang 3/1 hoac I6n hon, dai hon 5 um va cé dudng kinh
gilra 0,2 um va 3 pm, cac phan ti tuong duong PCM khéng nhat thiét phai gém cac sgi hoac cac bé dai

hon 5 um, hoac cac sgi tudng dudng PCM.

C.2.8 Sgituong duong PCM

Bat ¢ hat nao c6 cac mat song song hodc cac mat khéng cach déu nhau, cé6 mét ty sé hinh dang 3/1
ho&c 16n hon, dai hon 5 pm va c6 dudng kinh gitta 0,2 pm va 3 um. Daéi véi chrysotil, cac sgi tuong

duong PCM sé& luén ludn la cac bd sai.

C.3 Chuan cir khac dé dém cac phan ti
C.3.1 Cac phan tir cat ngang cac canh cua 6 luéi

M6t phan tir vat qua mét canh clia 6 luGi sé chi dudc dém & hai phia cGa 6 luSi nhu minh hoa trong hinh
C4. Ghi cac kich thudc clia phan ti nhu sau: cac phan bi che khuat clia cac thanh phan dudgc 18y tuong
duang vGi cac phan khdng bi che khuat nhu chi ra bang cac dudng gach ddt & hinh C4. Vi du, chiéu
dai ctia mét sgi cat ngang mét canh 1udi dudc 18y 1a hai 1an chiéu dai khong bi che khuéat. Cac phan ti

cat ngang moét trong hai phia khac sé khéong dém.
C.3.2 Cac sdi kéo dai ra ngoai truéng dém

Trong khi quét mét 6 |uGi, d&m cac soi kéo dai ra bén ngoai trudng nhin mét cach hé théng, dé tranh
dém hai 1an. N6i chung, mot nguyén tac can dudc thiét Iap sao cho chi cac sgi dai ra ngoai trudng nhin
hai cung mét phan tu thi duge dém. Qui trinh nay dudgc minh hoa bang hinh C5. Do chiéu dai ctia mbi sdi
nay bang cach di chuyén tiéu ban dé dinh vi du cudi kia clia soi, sau d6 trd lai trudng nhin ban dau
trudc khi tiép tuc quét tiéu ban. Cac soi khong cé diém cudi trong pham vi trudng nhin thi khéong dugc

dém.
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Pém la 1 mang két dinh c6 tat c& cac soi ngan

hon 5 pm.

Ghi la MC + 0.

Pém 14 1 mang phan tan cé 1 soi ngan hon 5

um.

Ghi la MD10, theo sau 1 sdi thi dugc ghi la MF.

Dém 1a 1 mang phan tan cé 5 sai, tat ca dai hon

5 um.

Ghi 1a MD55, theo sau 5 sgi thi méi sgi dudc ghi
la MF.

Pém la 1 mang phéan tan c6 néu la 3 sgi thi 1
trong d6 dai hon 5 um va 1 mang dinh can vun

chlra 3 sgi.

Ghi la MD61, theo sau 3 sdi mdi soi dudc ghi la
MF va mang dinh can vun dugc ghi la MR30.

Hinh C3 — Cac vi du ghi cac mang amiang phuec tap

43



TCVN 6502 : 1999
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C.4 Cac budc dé ghi lai dir liéu

C.4.1 Khai quat

Céac ma hinh thai da quy dinh dudc thiét k& dé tao thuan Igi cho qua trinh x{ ly dit liéu bdng may tinh va
cho phép ghi lai su thé hién day di clia cac dac diém quan trong clia mbi phan t& amiing. Qui trinh nay
doi hoi ngudi soi kinh phan loai méi mét phan tlr soi co ban thanh mét trong bén nhém chil yéu: cac soi,

b6, dam va mang.
C.4.2 Cac sgi

& biéu mau dém phan t&, mot sgi dinh nghia & phan C.2.1 phai dudc ghi lai bang ky hiéu “F”. Néu sgi 14
phan dudc dém tach riéng ctia mét dam hodc mang thi sgi phai dudc ghi lai bang ky hiéu “CF” hoic

“MF” tuy thudc vao nd la thanh phan clia dam hoac clia mang.
C.4.3 Cacbé

& biéu mau phan tl, mét bé nhu dudc dinh nghia trong phan C.2.2 phai dudc ghi lai bidng ky hiéu “B”.
Né&u bo |a phan dugc dém tach riéng clla mét dam hodc clia mang thi bé phai dudc ghi lai bang ky hiéu

“CB” hoac “MB”, tuy thudc vao né |a thanh phan clia dam hay mang.
C.4.4 Cac dam phan tan (loai D)

& biéu mau phan tl, moét dam soi biét 1ap cta loai D nhu dinh nghia & phan C.2.3 phai dudc ghi lai bang
ky hiéu “CD” theo sau b&ng hai chii s6. Chii s6 dau biéu thi cho téng s6 cac soi va cac bé c6 chira phan
t0 ma ngudi phan tich uéc dinh. Con sé phai I8y tir 1 — 9 hodc dudc ky hiéu “+” néu udc tinh nhiéu hon 9
sdi hodc bé sgi thanh phan. Con sé th(r hai theo cach tuong tu sé biéu thi cho téng s6 sdi va b6 dai hon
5 um c6 ch(a trong phan t&. Phai ghi lai cac kich thudc toan bd clia dam theo hai huéng vuéng géc ing
V@i cac kich thuéc t6i da. Theo trinh tu chiéu dai gidm xudng, dén cac soi va b6 sgi thanh phan dai 5 um
thi phai ghi riéng ra va s dung cac ma “CF” (sgi cGa dam) va “CB” (b6 clia dam). Néu, sau khi d€m céac
sdi va bd sgi cdu thanh nhd Ién, mdt ddm céac soi tao thanh dam sgi dinh can vun sé phai ghi bang ky
hiéu “CR” (dam sgi dinh can vun). Néu cac sgi tao thanh dam can vun dai dién cho hon mét nhém dinh
vi, n6 can ghi la nhiéu hon mét dam sgi dinh can vun. Khéng ghi lai nhiéu hon 5 sgi dinh c&n vun cho
bat ky dam nao. Mot dam soi dinh can vun phai dugec do va gan cho mét con s6 ¢6 hai chit s6 thu dugc
cling mét cach thiic nhu da chi ra cho toan bé dam. Khéong bat budc, néu sé bé va sgi thanh phan &
dam sgi ban dau hodc dam dinh can vun ndm ngoai pham vi 1 — 9, thi cac théng tin thém lién quan dén

s6 soi va b6 sdi thanh phan c6 thé dudc ghi chi & cot binh luan.
C.4.5 Dam sgi két dinh (loai C)

& biéu mau phan t&r, moét dam soi riéng biét loai C nhu dinh nghia 8 muc C.2.3 phai dudc ghi bang ky
hiéu “CC”, theo sau la mét con s6 c6 hai chir s6. S6 c6 hai chir s6 ndy mo ta s sdi va bo soi thanh
phan phai dudc gan cung mét cach nhu cho cac dam sgi loai D. Kich thudc toan bd clia dam sgi theo

hai huéng vuéng goc phai dudc ghi lai cing mét cach nhu cho dam sgi loai D. Bang dinh nghia nay, cac
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sdi va b6 c4du thanh cla cac dam soi két dinh khdng thé do riéng ré dudc vi thé, khdng 1ap bang riéng ré

cla céac soi thanh phan hodc b sgi .
C.4.6 Cac mang phan tan (loai D)

& biéu mau phan tl, mét mang sdi biét lap cla loai D theo dinh nghia & phan C.2.4 phai dudc ghi lai

bang ky hiéu “MD” theo sau la s6 v6i hai chir sé.

S6 ¢6 hai chit s8 phai dudc gan cling mét cach thiic nhu d6i v6i dam sdi loai D. Kich thudc toan bd cla
mang soi theo hai huéng vuéng goc phai dudc ghi lai theo cung mét cach thic nhu déi véi cac dam soi
loai D.Theo trinh tu chiéu dai gidm xuéng, dén cac soi va bo soi thanh phan dai 5 um thi phai ghi riéng
ra va st dung cac ma “MF” (sgi cia mang) va “MB” (b6 clia mang). Néu sau khi dém cac sgi va bo sdi
c4u thanh nhé 1én, thanh phan clla mang c6 chlra cac phan con lai clia sgi amiang, phan nay phai dudc
ghi lai bang ky hiéu “MR” (phan con lai cla mang). Néu cac sdi clla mang con lai ¢ nhiéu hon mét
nhém soi da dudc dinh vi, thi can thiét phai ghi nhiéu han moét phan con lai cia mang. Khong ghi nhiéu
hon nam phan con lai cla mang cho bat c&r mang nao. Mot phan con lai cla mang phéi dugdc do va gan
cho mét s6 gém hai chit s6 thu dudc cing mét cach thic nhu qui dinh ddi véi mang toan bd. Khong bat
budc, néu s6 cac sdi thanh phan hodc b sgi trong mang ban dau hoac trong phan con lai cla mang
nam ngoai pham vi ti 1 — 9, cac théng tin thém lién quan dén s6 soi thanh phan va bé soi cé thé dugc

ghi chu trong c6t “binh luan”.
C.4.7 Cac mang két dinh (loai C)

4 biéu mau dém phan t&, mdt mang sdi riéng biét loai C nhu dinh nghia 6 C.2.4 phai ghi lai bang ky hiéu

“MC” theo sau |a moét s6 hai chir s6.

S6 gbém hai chit s6 phai dudgc gan cing mét cach thic nhu ddi v6i dam soi loai D. Céac kich thudc toan
bo clia mang theo hai hudng vudng goc phai dudc ghi lai theo cing mot cach nhu déi véi dam sgi loai D.
Theo dinh nghia, cac sdi thanh phan va b6 sgi clia cac mang két dinh khéng thé do riéng ré dudc, vi thé

khong 1ap bang riéng ré cla cac sdi thanh phan va boé sdi.
C.4.8 Cac budc ghi lai cac sgi va bo sgi bi che khuat mét phan

Phan chiéu dai cla soi hodc bd soi ma bi che khuat béi cac hat khac phai dudc st dung 1am co sé cho
viéc xac dinh liéu mot sgi hodc bo soi ¢d dudc ghi 1a mot thanh phan riéng biét, hodc cé dudc coi la mot
phan ctia mét mang loai C hodc & phan con lai cia mang. N&u phan chiéu dai bi che khuat c6 thé nhd
hon 1/3 chiéu dai toan bd, thi sgi hoic b6 sgi phai dudc coi nhu 1a d4c diém néi bat phai dudc ghi riéng
ra. Chiéu dai dudc gan cho mébi sgi hodc b6 soi bi che khuat mét phan nhu vay phai bang véi chiéu dai
nhin thdy cong véi chiéu dai t6i da c6 thé tir phan bi che khuat. Cac sdi hoic b6 soi xuat hién vat ngang
mang ma ca hai dau cé thé gan nhu dudc dinh vi phai dudc tinh t6i da 1a 5 va dudc ghi lai theo chuén ci
dém nhu céac soi hodc b6 sdi riéng biét. N&u chiéu dai bi che khuat c6 thé I6n hon 1/3 téng chiéu dai, thi

soi va bd sdi phéi coi 1a mét phan clia mang két dinh loai C hodc phan con lai clla mang.

C.5 Can nhac dic biét khi dém cac phan tu tuong duong PCM
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Dung ty 1& 3/1 lam ty s& hinh dang nhé nhat dé dém cac phan t& tuong duong PCM. Yéu cau vé dinh
nghia ty s& hinh dang nay |a dé dat dudc su so sanh cac két qua véi day kich ¢& nay cla phan t véi cac
phép do quang hoc ¢ dién, nhung st dung dinh nghia ty s& hinh dang nay khéng anh hudng dang ké
t6i kha nang giai thich toan bd su phan b6 kich ¢ soi nhu 1a ty s6 hinh dang t6i thiéu 5/1. Mot vai Gng
dung c6 thé yéu cau la chi dém céac phan ti tuong duong PCM. Hé théng ma héa cho phép phan biét
cac phan t tuong duong PCM ch(a cac sgi va cac b6 dai han 5 um va cac phan t khéng chla cac soi

va boé nhu vay.

Chu thich 16 — N6i chung, cac dam sgi va cac mang sé tao ra cac thanh phan it hon vi cac kich thuéc toi
thiéu dugdc qui dinh cho cac soi c6 thé dém dudc tang 1én. Vi thé, c6 thé thay rdng mot phan tir dac biét cho
ra s6 sgi va bd sdi thanh phan trong phép dém cho tat ca cac kich thudc sgi cao hon khi d€m & d6 phdng dai
gidm xudng, vi cai d6 chi nhiing sgi va bé soi dai hon 5 um méi dugc dém. Tuy nhién, yéu c4iu cac sgi va bé
sdi thanh phan dugdc ghi lai v6i trat tu chiéu dai gidm xuéng d& dam bao réng dii liéu 1a nhat quan cho mot

phan tlr dac biét, bat chdp nhom kich ¢& cla cac sgi dang dudc dém va dé phong dai dang dung.
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Phu luc D
(quy dinh)

Qui trinh xac dinh sgi

D.1 Khai quat

Cac chuén ¢ dudc dung dé nhan biét cac soi amiang c6 thé dudc lua chon tuy theo st dung cac phép
do da dinh. Trong mét s6 trudng hop chi cé thé 1a mot yéu cau ring, cac sdi phai dudc xac dinh mot
cach ré rang la mot mau khoang riéng. Trong trudng hop khac, néu cé dd cac hiéu biét vé mau, thi su
xac dinh k§ cang véi mbi sdi c6 thé 1a khong can. Thdi gian can thiét dé ti€n hanh phan tich, do d6 chi
phi clia phép phan tich cé thé thay ddi rat rong phu thudc vao cac chuén ci xac dinh dudc xem xét, tlc
I& thé nao la mot su xac dinh day dd. Su két hdp cac chudn ¢ dugc xem xét cudi cing dé xac dinh cac
sdi trong mot phép phan tich dac biét phai dudc qui dinh trudc khi lam, va su két hap cac chudn c nay
phai dudc dé cap dén nhu 1a “mic do” clia phép phan tich. Cac yéu t& khac nhau lién quan téi cac gidi
han cla thiét bi va dic tinh clla mau cé thé can tré su thod man tat ca cac chuén c xac dinh sgi d6i véi
mot sdi dic biét. BSi vay, mot hé sd phai dudc 1ap ra cho cac chudn ¢ xac dinh ma né thod man véi
moi sdi nghi 1a amiang nam trong phép phan tich. Thi du, néu ca hai phuong phap ED va EDXA déu
dudc nham |14 dé xac dinh cudi ciing cho méi sdi, thi cac sdi c6 hinh thai chrysotil ma vi mét ly do nao
d6, khéng quan sat dudc 8 mau ED nhung quan sat dudc 6 mot phd EDXA tuong Gng véi dang chrysotil

thi dugc phan loai theo cach thiic truyén dat dugc mic dd tin cdy nhu vay vao cong viéc phan dinh soi.

D.2 Cac ky thuat ED va EDXA

D.2.1 Khai quat

Ban dau, cac sdi dudc phan loai thanh hai nhém dua trén hinh thai: Mot s6 sgi c6 dang hinh 6ng, moét sd
khac khéng c6 dang 6ng. Phép phan tich sau hon méi sdi dudc tién hanh bang cach st dung phuong
phap ED va EDXA. Cac qui trinh sau day phai dugc st dung khi cac soi dudc khdo sat bang phuong
phap ED va EDXA.

Cac cau trac tinh thé clia moét vai sdi khoang nhu chrysotil rat dé bi hdng bdi mat dd dong cao can cho
su khéo sat bang EDXA.

Do d6, su nghién clu vé cac sdi nhay cdm nay bang ED can dudc hoan thién trudc khi cd géng dé thu
dudc phé EDXA tir cac sdi nay. Véi cac soi 6n dinh hon (bén hon) nhu amphibol, su kiém tra bang
EDXA va ED dudc st dung theo trinh tu khac.

D.2.2 Ky thuat ED

Ky thuat ED c6 thé Ia dinh tinh hoac dinh lugng. ED dinh tinh gém c6 kiém tra bang mét khéng c6 su do
dac chi tiét, cac d4c tinh chung clia mau ED thu dudc trén man hinh hién thi TEM t&r mét sgi dinh huéng
ngau nhién. Cac mau ED cé dudc tif cac soi c6 déi xiing tru nhu chrysotil khéng thay ddi khi cac sgi

nghiéng vé cac truc cla chung. Cac mau c6 dudc ti cac sdi dinh huéng ngau nhién cla cac loai khoang
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nay cé thé dugc giai thich dinh lugng. D6i véi cac soi khéng cé déi xiing truc thi chi cac mau ED thu
dudc khi sdi dinh huéng véi mét truc chinh cla tinh thé hau nhu song song v6i hudng clia chum dién ti
c6 thé dugc giai thich dinh luong.

29

Cac kiéu nay clia mau ED phai dudc coi 1a mau “ED doc truc tinh thé”. Bé giai thich dinh luong mét mau
ED doc truc tinh thé, mau nay phai dudgc ghi lai bang &nh chup va su phu hop clia n6 véi cac phan to
cla khoang da biét phai dudc kiém tra. Cé thé st dung mét chuong trinh may tinh dé so sanh cac phép
do clia mau ED doc truc tinh thé véi cac dir liéu tuong (ing dudc tinh toan tif cac phan t& khoang da biét.
Céac mau ED doc truc tinh thé c6 dugc bang su kiém tra mot sdi theo su dinh huéng riéng c6 thé chua di
d&c trung dé cho phép nhan dang moét cach chac chin soi khoang, nhung thudng c6 kha nang nghiéng
sdi t6i mot géc khac va ghi lai mét mau ED khéac tuong ng véi doc mét truc tinh thé khac. Géc giira hai

truc cling cé thé dudc kiém tra dé danh gia su pht hop véi phan ti clia moét khoang con hé nghi.

Dé6i véi su kiém tra bang mat mau ED, d6 dai 6ng kinh cGa kinh hién vi dién ti truyén dan (TEM) can
dudc dat tai mot gia tri thap x&p xi 250 mm va mau ED can dudc nhin qua 6ng nhom. Qui trinh nay lam
giam thiéu thoai hoa cé thé cla sdi do biic xa electron. Tuy nhién, mau bi méo di bdi géc nghiéng cla
man hién thi. M6t &ng kinh c6 dé dai it nhat 2 m dudc s dung khi mau ED dudc ghi lai, néu phép do
chinh xac cGia mau la c6 thé. Diéu can thiét 1a khi c6 dudc mot mau ED dudc danh gia bang mat hoac
dudgc ghi lai, thi chiéu cao clia mau phai dudc diéu chinh phi hop t6i tam diém 4o va hinh &nh phai dugdc
hoi tu trong mat phang c6 dd mé chon loc. Néu diéu nay khong dudc 1am, c6 thé mot vai thanh phan cla
mau ED khéng dudc xudt phat tir viing da Iua chon. Nhin chung, sé 1a can thiét s&t dung d md ED nhd

nhat san cob.

V6i cac phép do chinh xac mau ED, phai s dung mét chuén hiéu chudn néi bd. M6t mang mdng vang
ho&dc chat chuén phu hdp khac phai dugc ép vao phia duéi cla tiéu ban TEM. Lép phl nay cé thé dudc
ép vao hoac bang su bay hoi chan khéng hodc thuan Igi hon bang phuong phap phun phd. Mang da tinh
thé vang sinh ra cac vong nhiéu xa trén méi mau ED va cac vong nay cung cap théng tin hiéu chuén

can thiét.

D& tao ra m6t mau ED, di chuyé&n hinh anh citia soi vao gitta man hinh hién thi, diéu chinh d cao cla
tiéu ban vao vi tri tm ao, dat mét dé ma phu hgp vao trong chim dién t, sao cho sgi hodc mét phan
clia né chi€m mot phan 16n ving dudc chi€u sang. C8 clia d6 ma va phan cla soi phai sao cho cac hat
khac khéng phai dé kiém tra bi loai khdi viing dudc lua chon. Quan sat mau ED qua 6ng nhom. Trong
khi quan sat, luéng qua thau kinh vat kinh phai dudc diéu chinh t6i diém ma ¢ dé thu dugc mét mau ED
hoan chinh nhat. Néu van chua thu dudc moét mau ED hoan hao thi di chuyén hat vong quanh trong
ving da chon dé c6 géng t6i wu héa mau ED hodc dé loai trir cac yéu t6 nhiéu cé thé tir cac hat bén

canh.

Né&u mét phép phan tich ED doc truc tinh thé dudc thir trén soi, thi mau phai dudc gén trong mot gia dd
thich hgp. Gia dd thuan tién nhat cho phép quay toan bd Iugi tiéu ban va nghiéng ludi vé phia truc don.
Quay mau dén khi hinh &nh cla sgi chi ra rang sdi dugc dinh huéng véi dd dai cla né tring vdi truc
nghiéng clia thudc do goc va diéu chinh d6 cao clia mau dén khi soi nam & vi tri tam 4o. Nghiéng sdi dén khi

mau ED xuét hién déi xiing, mang vét c6 cling kich thudc.
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Su doan nhan céac diéu kién sap x&p doc truc doi hdi mét s6 kinh nghiém tir phia ngudi thao tac. Trong
khi nghiéng soi dé cé dudc cac diéu kién doc truc theo cach ma cudng dd cla cac vét thay ddi can dugdc
theo ddi. N&u xuat hién cac phan xa yéu tai mot vai diém trén mot mang phan xa manh, thi cé thé cé
nhiéu xa kép hodc nhiéu xa boi, va mot vai luu y phai dudc xem xét khi lua chon cac vét nhiéu xa dé do
va gidi thich. Mot su thdo luan day dd vé nhiéu xa dién ti va nhiéu xa boi cé thé xem trong céc tai liéu
tham khado cla J.A.Gand [11], PB.Hirsch [14] va H.R.Wenck [42] trong phu luc J. Khéng phai tat ca cac
kiéu mau doc truc c6 thé thu dugc da la quyét dinh. Chi nhitng mau cé cac phan xa gan nhau tuong (ing
véi cac chi s6 thap trong it nhat mét huéng méi dudc ghi lai. Cac mau trong dé tat ca cac khodng cach d
nhé hon 0,3 nm la khéng dudc quyét dinh. Mot hudng dan day dd néi rang cac phan xa goéc thap nhat
phai n&m trong pham vi ban kinh cia vong tron nhiéu xa bang vang dau tién (111), va cac mau nay véi

khoang cach nhé hon gilra cac phan xa thudng 1a rd rang nhat.

Nam vét, gan v6i vét tam nhat, doc theo hai dudng giao nhau clia mau doc truc phai dudc lua chon dé
do nhu trong hinh D.1. Cac khoang cach clia cac vét nay tir vét tam va bon géc dudce chi ra cung cap
cac dir liéu can thiét cho phép phan tich. Vi vét tam thudng bi chi€u quéa lau, nén né khéng cho ta mét
diém xuét phat xac dinh ré cho cac phép do dac nay. Do vay, cac khoang cach can thiét phai dat dudc
bang phép do gilra cac cap vét déi xiing sép xép quanh vét tdm, thich hop hon la dudc tach bang mot

vai khoang cach 1ap lai.

Cac khoang cach phai dudgc do vdi dé chinh xac hon 0,3 mm, va cac géc c6 dd chinh xac hon 2,5°.
DPudng kinh ctia vong tron th nhat hodc thr hai cia mau chuén (111 va 200) ciing phai dugdc do véi do

chinh xac hon 0,3 mm.

Dung vang lam nguyén liéu hiéu chuan, hang s6 may thu hinh dua trén cd sé ban kinh dudc tinh nhu sau
AL = 0,117 74 D mm-nm (vong th{ nhat); AL =0,101 97 D mm-nm (vong th{ hai).

D.2.3 Cac phép do bang phan tich tia X phan tan ning lugng

Su gidi thich phé (EDXA) c6 thé Ia dinh tinh hodc dinh lugng. D& giai thich dinh tinh mét phé, thi cac pic
cla tia X sinh ra tif cac nguyén té trong soi dudc ghi lai. D& dinh ludng thi sau khi trir nén, cac dién tich
thuc clia pic thu dudc 1a cac pic tia X sinh ra tir cac nguyén té c6 trong soi. Phuong phap nay dung dé

dinh lugng cac loai khoang cé chia silic.
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2 Vet

Hinh D1 - Vi du phép do cac mau SAED doc truc tinh thé

Dé thu dudc mot phé EDXA, di chuyén hinh &nh cla sgi t6i tam man anh va di chuyén khe hd vat kinh.
Lua chon mot dudng kinh chum electron thich hdp va lam chéch huéng chum electron sao cho né cham
lén sdi. Tuy thudc vao thiét bi, c6 thé can thiét nghiéng tiéu ban vé phia dau phat hién tia X, va trong

mot s& thiét bi, s&r dung kiéu hoat ddng cla kinh hién vi dién t truyén dan quét (STEM).

Theoi gian dé thu dudc mot phé thich hop thay déi theo dudng kinh sgi va cac yéu t6 cda thiét bi. Dé tién
hanh dinh lugng, cac phd can c6 mot s6 dém cé gia tri théng ké trong mdi pic. Phan tich cac sdi ¢
dudng kinh nhé chira natri 1a tré ngai nhat, vi n6 nam trong ving nang lugng thdp ma b phat hién tia X
kém nhay nhat. Bdi vay, can thiét thu dudc mot phé véi thdi gian dd dai dé natri dugc phat hién trong
cac soi nhu vay. Ngudi ta tim thay rang c6 thé thu dugc mét phép phan tich dinh lugng thda méan néu su
thu tin hiéu dugc ti€p tuc dén khi toan bé pic Ka silic da trir nén vuot qua 10 000 s6 dém. Sau d6, phé

phai dugc diéu chinh dé trir nén va thu dudc cac dién tich thuc clia cac pic nguyén té.

Sau su phan loai EDXA dinh lugng mét vai soi bang phép phan tich may tinh dién tich thuc clia cac pic,
c6 thé phan loai cac soi sau hon nira trong ciing mét mau dua trén su so sanh phd trén thiét bi. Théng
thudng, su so sanh bang mat c6 thé dudc tién hanh sau thoi gian dat dudc moét it.

D.3 Giai thich cac dir liéu phan tich sgi

D.3.1 Chrysotil

Phan t& hinh thai hoc cla chrysotil 1a d4c trung va véi kinh nghiém, ngudi ta c6 thé nhan dién dé dang.
Tuy nhién, mét vai khoang lam gia d& c6 mét vé ngoai tuong tu va su quan sat hinh thai hoc don thuan

la khédng phu hop cho hau hét cac mau vat. Mau ED cé dudc tuir chrysotile 1a hoan toan d&c trung cho
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khoang nay néu cac dic trung dudc qui dinh clia mau tuong (ng véi cac dac trung tir chrysotil so sanh.
Tuy nhién, tuy thudc vao lai lich ctia sdi, va phu thuéc vao mét sé cac yéu td khac, phan ti tinh thé cla
mot sai cu thé cé thé bi hu hdng, va né khang tao ra dudc mau ED. Trong trudng hop nay, phé EDXA cé

thé chi 1a dir liéu s8n c6 dé b sung vao su quan sat hinh thai.

D.3.2 Amphibol

Vi qui trinh xac dinh cac soi amiang ngoai loai chrysotil cé thé tén thai gian, cho nén dé giai thich cac
mau ED doc truc tinh thé thi ding cac chuong trinh may tinh nhu ctia B.L.Rhoades (xem phu luc J, tham
khao [32]). Tai liéu d& xuat ban nay c6 cac dir liéu vé thanh phan va tinh thé hoc cho tat ca cac khoang
dang sdi c6 thé gap phai trong phép phan tich bang kinh hién vi dién t truyén dan clia cac mau khéng
khi, va cac di liéu thanh phan va cau truc tir cac soi chua biét can dudc so sanh véi cac dir liéu da cong
bé. Viéc chitng minh rédng cac phép do la dung v6i cac dit liéu ddi véi khoang dang thr khdng phai la
xac dinh duy nhat chat khoang chua biét vi cé thé tén tai cac dir liéu tir cac khoang khac ciing co6 thé
giéng nhu vay. Tuy nhién, khéng chic chan rang mot khoang clia nhém cau tric khac cé thé dua dén
céac dit liéu phlu hop sdi amphibol dugdc xac dinh bang EDXA dinh ludng va hai mau ED doc truc tinh thé.

Céc soi amphibol dang nghi ngé dau tién can dudc phan loai dua trén thanh phan hba hoc. Théng tin
dinh tinh ho&c dinh lugng EDXA c¢6 thé dudc s dung lam co sd cho su phan loai nay. T cac dif liéu da
cdng b6 vé cac thanh phan cla khoang, mét danh sach cac khoang c6 thanh phan phu hop véi thanh
phan da do cho sdi chua biét can dudc ghi lai. D& tién trién hon nira, can thiét thu dugc mau ED doc truc
dau tién, theo D.2.2. C6 thé qui dinh m6t mau ED doc truc dac biét dé xac dinh amphibol, vi vai mau
thudng dudc coi 1a d4c trung. Dang tiéc la véi mét sgi ¢d su dinh hudng ngau nhién trén Iuéi TEM khéng
c6 san gia dd tieu ban va thudc do gbc hién tai cho phép dinh vi nhanh thuan Igi hai truc doc tinh thé
dugc lua chon trudc. Phuong phap thuc t& nhat dugc chdp nhan 1a chdp thuan mau chi sé thap dé dang
thu dudc va sau d6 kiém tra su phi hop cla ching véi phan ti clia cac khoang da dugdc chon trudc trén
co s@ cac dir liéu EDXA. Tham chi cac phan ti cla cac khoang khéng phai 1a amphibol trong danh sach
lua chon trudc nay ciing phai dugdc kiém tra lai so véi cac dir liéu EDXA doc truc tinh thé c6 dudc déi véi
sdi chua biét. Vi cac khoang khéng phai amphibol trong mét vai su dinh huéng cé thé sinh ra cac mau

tuong tu giéng véi cac phan t&r amphibol.

Su phan tich cac mau ED doc truc phai bao gém tat ca cac khoang dudc lua chon truc day tu file dir
liéu khoang nhu la bang phuong phap héa hoc thich hdp véi cac dir liéu EDXA. Qui trinh nay thudng sé
rat ngan lai ban danh sach cac khoang dang dudc tim. Mot tap di liéu doc truc thd hai ti mau khac thu
dudc trén cling mét soi cé thé dudc xi Iy sau hoac dé khing dinh thém su xac dinh hoc dé c6 ging
loai bd su hoai nghi. Thém vao d6, géc do gilta cac huéng cla hai truc doc tinh thé c6 thé dugc kiém tra
su phu hop véi cac phan tr cla cac khoang. Can luu y xem xét trong su hop ly hoa géc gilta cac truc
doc, vi néu sgi ¢ cap truc C thi hai mau ED doc truc c6 thé phat sinh ra tir cp tinh thé tach biét. Trong
thuc t&€, qui trinh nhan dang day dd thudng dudc (ng dung cho mot sé rat it sdi, tri khi su nhan dién

chinh xac tat ca cac soi dugc yéu cau vi mot ly do dac biét.
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D.4 Cac nhém phan loai sgi

Khong phai lic nao ciling cé thé tién hanh xac dinh mot cach ré rang moét soi, diéu nay cé thé do cac
han ché& cla thiét bi hodc do ban chét thuc t€ cla sgi. Trong nhiéu phép phan tich, su nhan dang rd
rang clia moi sdi cé thé khong thuc su can thiét néu c6 sdn nhiing hiéu biét khac vé mau, hoac néu
ndng do6 thap duGi miic quan tam. Vi vy cac qui trinh phan tich phai dugc quan tdm ca van dé cac han
ché& clia thiét bi va cac yéu cau phan tich khac nhau. Vi thé, mét hé thdng phan loai sgi dudc s dung
cho phép ghi chinh xac cac di liéu. Cac phan loai dudc trinh bay trong bang D.1 va D.2 va nham xac

dinh chrysotil va amphibol tuong (ing. Cac soi phai dudc thong bao trong cac nhom nay.

Nguyén tac chung phai theo trong qui trinh phan tich nay 1a dau tién phai dinh nghia ré su phan loai soi
dac trung nhat can phat hién hodc “mdc” cla phép phan tich dudc chi dao. Sau dé, déi vi mbi sdi dudc
kiém tra, ghi lai su phan loai ma thuc t& dat dudc. Tuy thudc vao y dinh s dung cac két qud, cac chuan
clr d& chap nhan céac soi khi “da dudc phan dinh” c6 thé dudc thiét 1ap sau tai bat ky thdi gian nao sau
khi hoan thanh phép phan tich.

Trong mdt mau chua biét, chrysotil s& dudc xem nhu dudc khéng dinh chi khi c6 duoc mét mau ED da
hiéu chuédn dudc ghi lai tir mot soi trong nhém CD, hosc néu cac phép do mau ED dudc ghi lai & thiét bi.
Amphibol s& dudc xem nhu dudc khang dinh mét khi thu dudc cac dif liéu dude ghi lai ma chi ra mot
cach riéng biét su c6 mat clia amphibol déi vGi cac sgi dudc phan loai trong cac nhém AZQ, AZZ hoac
AZZQ.

D.4.1 Qui trinh dé phan loai cac sdi c6 hinh thai dang 6ng dudc nghi la chrysotil

Doi khi, ta gap phai cac sgi cé hinh 6ng giéng v6i dang chrysotil nhung khéng thé mé ta sau hon nira
hodc bang ED hodc EDXA. C6 thé ching khong phai tinh thé, trong trudng hdp nhu vay, cac ky thuat
ED khéng c6 ich, ho&c chidng c6 thé ndm trong mét vi tri trén Iu6i ma khéng cho phép thu dugc mét phd
EDXA. Xen vao d6, cac sdi c6 thé c6 ngudn géc hitu co, nhung hinh thai hoc va thanh phan cé thé
khéng da ré dé bd qua. Vi thé&, c6 mot yéu cau phai ghi lai méi sdi va phai xac dinh rd méi sdi cé thé
dudc nhan dang c6 mdec tin cay nhu thé nao. Su phan loai cac soi sé gap cac mic dd thanh céng khac
nhau. Hinh D.2 chi ra qui trinh phan loai dugc s dung déi v6i cac sdi khong biéu hién mét it nao hinh
thai dang 6ng. So d6 c6 thé tu Ii gidi, va mbi soi hodc 14 bi loai bd nhu 1a khoang phi amiang (NAM)
hodc dudc phan loai theo mét vai cach ma chuén ¢ sau nay cé thé van gép phan vao viéc dém sdi

chrysotil.

Hinh thai hoc 1a su quan tam dau tién, va néu hinh dang khéng giéng vGi hinh dang thudng thay trong
cac mau chuén chrysotil thi dinh ré su phan loai ban dau 1a TM. B4t chap hinh thai nghi ngd, hay kiém
tra sdi bang phuong phap ED va EDXA theo hinh D.2. Khi hinh thai dudc xac dinh ré rang hon, cé thé cé
kha nang phan loai sgi khi c6 hinh dang chrysotil (CM).
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Bang D1 - Phan loai cac sgi c6 hinh thai dang éng

Nhom Mo ta
™ Hinh thai dang 6ng, cac dic tinh khong dd dé phan loai la chrysotil
CM Dang chrysotil dac trung
CD Mau SAED chrysotil
CcQ Thanh phan chrysotil xac dinh bang EDXA dinh lugng
cMQ Dang chrysotil va thanh phan xac dinh bang EDXA dinh lugng
CcDQ MAu chrysotil SAED va thanh phan xac dinh bang EDXA dinh luong
NAM Khoang chat phi amiang
Bang D2 - Phan loai cac sgi khéng cé hinh thai dang dng
Nhém Mo ta
UF Sgi khéng nhan dang dugc
AD Amphibol bang SAED dinh huéng ngau nhién (chi mau cda 16p cach 0,53 nm)
AX Amphibol bang SAED dinh tinh. Phé c6 cac thanh phan nguyén t6 giéng véi amphibol.
ADX | Amphibol bdng SAED dinh huéng ngau nhién va dinh tinh EDXA
AQ Amphibol bang dinh lugng SAED
AZ Amphibol b&ng mo6t mau SAED doc truc tinh thé
ADQ | Amphibol bédng SAED dinh huéng ngau nhién va EDXA dinh lugng
AZQ | Amphibol b&ng mét mau SAED doc truc tinh thé va EDXA dinh lugng
AZZ | Amphibol bang hai mau SAED doc truc tinh thé cé géc gilta cac truc khong ddi
AZZQ | Amphibol bing hai mau SAED doc truc cé goc gilta cac truc khong déi va EDXA dinh lugng
NAM | Khoang chat phi amiing

Dé& phan loai la CM thi nhitng d&c trung hinh thai can thiét nhu sau:

a) cac sgi manh riéng can c6 ti s6 hinh dang cao hon 5/1 va dudng kinh ¢ 30 nm dén 40 nm;
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Pac trimg hinh thai cUa sgi c6 duge thé hién nhu
hinh théai cha chrysotil - so sanh khéng?
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KHONG
™ o
|
Kiém tra bang SAED
MAu khong phai Mau cla
chrysotil chrysotil
co

NAM

MAu khéng ¢é hoac

: 1999

co’
M
|
Ki€m tra bang SAED
Méu clia MAau khong phai
chrysotil chrysotil
co NAM

khéng rd rang

™
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Thanh phén khéng
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NAM

Khéng cé phd

™

MAu khéng ¢b hoac

khdng
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Kiém tra bang dinh lugng EDXA

NAM

Thanh phén cua Thanh phan clia Thanh phén khéng:
chrysoti chrysotil phai clia chrysotil
Khéng cé phd
|
cQ CcCMQ M
Kiém tra bang dinh lugng EDXA

Thanh phén khéng-
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Hinh D.2 — So dé phan loai sgi c6 hinh thai dang éng
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b) cudng dd tan xa dién ti & thé gia toc tir 60 kV d&n 100 kV can phai di thap dé phan tl bén trong
c6 thé thay dudc;
c) can phai c6 mét vai ddu hiéu clia phan t& bén trong ngu y 1a mét dang hinh éng tuong tu véi dang
dudc chi ra bdi chrysotil so sanh clia UICC ma né c6 thé suy gidm trong chum dién td.
Kiém tra tiing sdi c6 cac dac tinh hinh thai nay bang k§ thuat ED va phan loai |a chrysotil bang ED,

chi v6i nhiing sai cho ra cac mau nhiéu xa v6i cac dic tinh chinh xac chi ra trén hinh D.3.

Hinh D.3 — Mau SAED cua chrysotil
Nhiing nét dac trung phd hop trong mau nay dé xac dinh chrysotil 14 nhu sau:

a) Cac phan xa (002) phai dugc kiém tra dé xac dinh rang chung dung tuong (ng véi khoang cach 0,73 nm;
b) khoang cach I3p lai clia dudng théng phan 16p phai tuong (ng 0,53 nm;
c) phai co nhitng “vach” cta cac phan xa (110) va (130).

S dung cac hiéu chuan milimet trén man hinh hién thi TEM, cac quan sat nay c6 thé thuc hién dé dang
trén thiét bi. Néu can cd bang ching tu liéu cho su nhan dang sdi, thi ghi lai mét &nh chup cau tric té vi
cla TEM cla it nhat mét soi dai dién va ghi lai mau ED cla n6 trén mét phim riéng ho&c trén kinh anh.
Phim ho&c anh nay cling mang cac vong chuan tif mot chat da tinh thé da biét nhu vang. Cac mau da
dudc hiéu chudn nay chi la bang chiing tu liéu riéng cla chrysotil, cht khéng phai mét vai loai hinh éng
hodc cudn khac nhu haloysit, palygorskit, bét tal hay vermiculit. Ty 1& cac sdi c6 thé dudc nhan dang
dung la chrysotil bang phuong phap ED 1a thay déi va véi moét miic d6 nao dé phu thudc vao ca thiét bi
va cac qui trinh clia ngudi thao tac. Cac sdi khdng cho ra dugc mét mau ED c6 thé nhan dang dugdc sé
van gitf lai trong cac nhém TM hodc CM trir khi chiing dudc kiém tra bang EDXA.

Trong phép phan tich EDXA chrysotil chi ¢é hai nguyén t6 |a c6 lién quan. Ddi véi su phan loai sdi, phép

phan tich EDXA phai la dinh lugng. Néu nhu phd hién thi cac pic ndi troi clia manhé va silic véi ty & dién
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tich thich hgp clia ching va chi cé cac pic phu cla cac nguyén t6 khac, thi phan loai sgi 1a chrysotil
bang su dinh lugng EDXA, trong cac nhom CQ, CMQ hodc CDQ la thich hop.

D.4.2 Qui trinh dé phan loai cac sdi khong cé hinh thai dang dng, nghi ng& 1a amphibol

Moi hat khéng c6 hinh thai dang éng va khéng rd rang c6 nguén géc sinh hoc, véi ty sé hinh dang 5/1
hodc 16n hon, va cd cac mat song song hodc cach khéng déu, phai dudc coi la soi amphibol nghi ngd.
M6t su kiém tra sgi sdu hon nita bang céac ky thuat ED va EDXA sé c6 cac mic doé thanh céng khac
nhau, tuy thudéc vao ban chéat clia sgi va mét s6 han ché cla thiét bi. N6 s& khong thé nhan dang moi
soi mot cach day dd, tham chi néu thdi gian va chi phi khdng can quan tam. Hon nira, khéng dinh su c6
mat clia amphibol chi c6 thé dat dudc bang gidi thich dinh lugng cac mau ED doc truc, mét qui trinh rat
tén thai gian. Do d6, déi v6i cac mau hang ngay tir cac nguén chua biét, qui trinh phan tich nay han ché
su yéu cau cho codng viéc ED doc truc t6i muc t6i thi€u l1a c6 mét soi dai dién cia méi nhém thanh phan
dudc bao cao. Trong mét vai mau, cé thé can thiét phai nhan dang nhiéu sgi han bang ky thuat doc truc.
Khi phan tich cac mau tir cac nguén dudc dac trung rat ré thi chi phi cla su nhan dang bang cac phuong

phap doc truc c6 thé khong can Iy gidi nira.
Khodang céach gilta cac I6p bang 0,53 nm clia mau ED dinh hudng ngau nhién tu ndé khéng phan doan

dudc dé la ctia amphibol. Tuy nhién, su c6 mat clia cap truc doi c trong nhiéu soi dan dén su déng gop
cho céac 16p trong cac mau bdi moét vai tinh thé song song riéng biét clia cac su dinh huéng truc khac
nhau. Su dinh vi tri ngau nhién bé ngoai nay cla cac vét doc theo cac dudng phan I6p, néu ciing cé lién
quan dén ti s6 hinh dang clia sgi cao, |a mét dac trung clia amiang amphibol va do vay n6 cdé mét gia tri
chan doan gia tri nao d6. Néu mot mau cla kiéu nay khéng thu dudc, thi su nhan biét sgi van con chua
rd rang, vi thiu mot mau dudc cdng nhan c6 thé 1a hau qué cla su dinh hudng khéng phu hop lién quan

t6i chum tia electron, hodc sdi cé thé 1a mét loai khoang nao dé.

Hinh D.4 chi ra sa d6 phan loai sgi dudc dung cho cac soi nghi |a amphibol. Sc d6 nay chi ra tat ca cac
dudng phan loai c6 thé trong phép phan tich mét sgi nghi 1a amphibol, khi dugdc kiém tra mot cach cé hé
théng bang ED va EDXA. Cé thé la theo hai dudng, phu thudc vao hodc c6 gédng dé dat moét phé EDXA
hodc mét mau ED dinh huéng ngau nhién dudc tién hanh dau tién. Qui trinh binh thudng dé phan tich
mot mau ¢b ngudn géc khong rd sé 1a kiém tra sdi bdng ED dinh huéng ngu nhién, dinh tinh EDXA,
dinh lugng EDXA va ED doc truc, theo trinh tu nay. Su phan loai sgi cudi cung dudc &n dinh sé dudc xac
dinh hodc bang phép phan tich thanh céng & mic d6 doi héi t6i da, hodc bang cac han ché cla thiét bi.
B4t k& han ché nao cla thiét bi ma anh hudng dén chat luong cla cac két qua déu phai luu y. Ghi lai su
phan loai t6i da thu dudc cho mébi sdi trén biéu mau dém theo cot thich hop. Cac nhém phan loai khac
nhau c6 thé dugdc phdi hop sau do theo bat ky kiéu cach thic yéu cdu nao dé tinh toan néng doé soi. Ban
ghi chép day dd cac két qua thu dudc khi c6 gang xac dinh tiing sdi cling cé thé dudc dung dé danh gia

lai cac dir liéu néu can thiét.

Trong mau chua biét rd, phép phan tich doc truc sé& dudc yéu ciu néu su cé mit clla amphibol dudc
khang dinh rd rang. Ddi véi mitc do cla phép phan tich nay, c6 gang dé xay dung su phan loai clia mdi

sdi nghi |a amphibol theo nhém ADQ b&ng su xem xét k§ mau ED dinh huéng ngau nhién va phd EDXA.
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Thém vao dé, kiém tra it nhat mot soi tor mbi kiéu nghi ngd 1a amphibol tim dudc bang cac phuong phap
doc truc dé khing dinh su nhan dang cdia chiing. Trong phan 16n cac trudng hop, bdi vi thong tin hién c6
vé cac ngudn cb thé cé amiang trong ving lan can sat véi dia diém ldy mau khoéng khi, mot mic do
khéng rd rang nao dé vé su nhan dang c6 thé dudc chap nhan. Do d6, cac mic dd thap hon clia phan

tich ciing c6 thé dudc chap nhan trong nhiing tinh huéng nay.
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5Ol CO HINH THAI DANG ONG ‘
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Hinh D. 4 — So db phan loai sgi khéng c6 hinh thai dang 6ng
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Phu luc E
(quy dinh)

Su xac dinh ndng dd sdi va bé sgi amiing dai hon 5 um, va cac sgi amiang

tuong duong véi PCM (kinh hién vi phan pha)

DPé cho d6 chinh xac théng ké tang l1&én va dd nhay phan tich dugc cai thién déi véi cac sdi va cac bo soi
amiang dai hon 5 um, cé thé quyét dinh tién hanh dém thém céac sdi tai d6 phéng dai nhd hon, chi tinh
dén cac sdi va bo 4 trong vung kich thudc nay. K&t qua phai chi rd la “sé cac sgi va bé amiang dai hon 5
um*. Vi su kiém tra nay, sif dung d6 phéng dai khoang x10 000 va ti€p tuc &n dinh moét ma hinh thai
hoc d8i v8i méi phan t theo cac budc qui dinh trong phu luc C. Chi ghi lai cac sgi va bé sdi khi do dai

cla chung vuot qua 5 um. Chi ghi cac thanh phan chum va mang khi chiéu dai ctia chang vugt 5 um.

Ciing c6 thé tang do chinh xac théng ké va cai tién do nhay phan tich cho cac phan t& sgi dai hon 5 um,
véi dudng kinh gilra 0,2 um va 3,0 um ma vé mat lich st ching la co sG cla su danh gia nguy co trong
méi trudng lao ddng (cac sgi amiadng tuong duong véi PCM). S dung dd phéng dai khodng x 5 000 1an
cho su dém soi mé rong. K&t qua phai ghi rd 1a “sé sgi amiang tuong duong v6i PCM*. Phan tl&r amiang &
trong day kich thudc nay khéng can thiét sat nhap cac sgi hoac bé amiang dai hon 5 um.
Tiép tuc su kiém tra mau dudc mé rong dén khi 100 phan t& amiang dudc dém hodc dén khi mot dién
tich dd cla tiéu ban dugdc kiém tra dé dat dudc d6 nhay phan tich da yéu cau dudc tinh toan theo bang
1. Céc 6 ludi dudc khado sat phai dudc chia ra gan ngang bang cho cac Iu6i tiéu ban (t6i théu 1a 2 u6i
tiéu ban).
Cha thich
17 Dién tich tiéu ban tuong (ing v6i dién tich clia gidy loc dudc kiém tra trong cac phuong phap dém soi
bang kinh hién vi pha tuong phan 14 0,785 mm?, tuong duong xap xi 100 & lusi clia 1 6 lugi 200 .
18 M6t s6 tiéu chudn qudc gia yéu cau cac sdi amiang dudc dém |a sdi dai hon 2,5 pm, véi dudng kinh
nam giira 0,2 um va 3,0 um. S dung d6 phéng dai 5 000 I4n dé d&m cac sdi & trong khoang kich  thuéc
nay.
19 Ti s6 hinh dang t6i thiéu cho dinh nghia clia mét sdi trong cac phuong phap d&ém sgi bang kinh hién vi
pha tuong phan va trong mét vai tiéu chuin quéc gia la 3/1. St dung ti s6 hinh dang 3/1 ciing dudc phép

trong tiéu chuan nay, néu ti s6 nay dudc dé cap trong bao cao két qua.

Céac bao céo két qua phai bao gébm tat ca cac muc dudc liét ké trong diéu 11.
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Phu luc F
(quy dinh)

Tinh toan két qua

F.1 Khai quat

Cac két qua dudc tinh toan theo cac budc qui dinh dudi day. Cac két qua cé thé dudc tinh toan thuan Igi
hon khi st dung mét chuong trinh may tinh .

F.2 Kiém tra su phan bé déng nhat cla cac phan tir sgi trén cac 6 kinh hién vi dién

t’ truyén dan (TEM)

Su kiém tra phai dudc ti€n hanh khi ding phép thi sai s6 binh phuong trung binh dé xac dinh liéu céac
phan t& amidng tim thay trén cac 6 ludi c6 dudc phan b6 déng nhat va ngau nhién hay khéng. Néu téng
s6 cac phan t tim thdy trong k 6 [uGi |a n, cac dién tich cta k 6 luGi riéng 1a A, dén A,, thi téng dién tich
cla tiéu ban TEM dugc khao sat |a

i=k

A=) 4,

i=1
M6t phan cla téng dién tich dudc khdo sat la dai dién cho dién tich clia mét 6 riéng ky hiéu pi = Ai/A.
Né&u cac phan tl dudc phan tan ngau nhién va déng déu trén k 6 luSi dudc khdo sét thi s& cac phan tir
du tinh roi vao trong mot 6 luGi vGi dién tich A; 1a np,. Néu sé phan t&r quan séat dugc tim thay trén 6 dé la

n;, c6 cong thic sau

2 < (ni _np[)z
XT=) ——

i=l np,;
Gia tri nay phai dudc so sanh véi cac diém cé y nghia clia su phan bd sai s binh phuang, cé (k — 1) bac
tu do. Cac mUc ¢ nghia thap hon 0,1 % cé thé lam cho phép phan tich mau bi loai bd. Vi diéu nay (ng
véi su l1dng khong déng nhat. Néu dém cac phan tir ma khong lam kiém tra nay thi d6 chinh xac cla két
qua sé& khoéng chic chan, va néu cac mau khoéng khi méi khéng thé 18y dudc thi c6 thé khao sat thém

cac 0 ludi khac hoac la mau cé thé dudc chuan bi bang phuong phap gian tiép.

F.3 Tinh toan do nhay phan tich

Tinh d6 nhay phan tich can thiét S, biéu dién bang s& phan ti trén lit, s dung phuong trinh sau

trong dé
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A; la dién tich cGa gidy loc thu mau, don vi la mm?;

A, ladién tich cla 0 luGi tieu ban TEM, don vi mm?;

k lasé 6 ludi dugc khao sat;

V  la thé tich cGa khéng khi da 18y, don vi lit.

F.4 Tinh toan tri sé trung binh va khoang tin cay cua néng dé phan ti

Khi d&m phan t& dugdc tién hanh theo tiéu chudn nay, chi mét sé 6 |uéi trong tap hop cac 6 Iusi dugc
khao sat, va can phai xac dinh tri s6 trung binh cac phan tl trén 6 luGi cho cé tap hop dua trén co sé
dém moét sé it nay. Khoang trung binh clia mau v6i 95 % do tin cay cling can phai chita s6 trung binh

clia tap hap.

F.4.1 Tinh toan néng doé trung binh cac phan t
Tinh néng d6 trung binh cac phan ti C, biéu dién bang s phan ti trén lit, s& dung phuong trinh sau
C=3Sn
trong dé
S 14 d6 nhay phan tich, biéu dién bang s& phan tu /lit;

n laténg sé cac phan t tim thay trén tat ca cac 6 usi dudc khao sat.

F.4.2 Tinh toan khodang tin cay

Su phan bé clia cac phan t trén cac 6 ludi theo ly thuyét xap xi t6i su phan bé Poisson. Bdi vi su tap
hop céac soi va anh hudng nhan dang phu thudéc vao kich thudc, nén cac di liéu dém phan t thuc té
thudng khéng tuan theo su phan bé Poisson, dic biét cac s6 phan ti nhiéu. Gia thiét rdng cac dir liéu
dém phan t& dudc phan bé theo su phan bé Poisson do d6 c6 thé dan dén cac khoang tin cay hep hon
la dugc ly gidi bang dir liéu. Hon nita, néu su phan bé Poisson dudc thira nhan, thi phuong sai chi ¢
lién quan téi téng sé& cac phan tir dudc dém. Do vay, su dém phan t& riéng dién ra trén mot 6 [ugi dudc
coi la c6 cung khoang tin cdy giéng nhu khoang tin cdy cho clng s6 phan t tim thdy trén nhiéu 6 IuGi.
Tuy nhién, dién tich cla mau dugc dém thuc t& rat nhd so véi tdng dién tich cla gidy loc va vi Ii do nay
cac phan tlr phai dudc dém it nhat 1a trén bén 6 |u6i 1dy tir cac dién tich khac nhau cla gidy loc d& dam

bdo rang mét su danh gia dai dién cla su lang dong da dudc tién hanh.

Luc s& phan ti nhiéu thi c6 dd s6 phan t& trén mot 6 lusi cho phép danh gia phuong sai clia mau thl, su
phan bd c6 thé la gan v6i phan bd Gauss cé cac gia tri doc 1ap véi gia tri trung binh va phuong sai.

Khi su danh gia phuong sai cia mau th{r I6n hon theo gia thiét 1a phan bé Poisson thi dung phép théng
ké Gauss c6 phuong sai dudc xac dinh bang cac dif liéu thuc t& 1& phuong phap pht hdp nhat dé tinh
cac khoang tin cay.

Luc s6 phan ti it thi khédng thé danh gia phuong sai clla mau thir tin cay dudc, va su phan bé ciing trd
thanh khong déi xiing nhung khéng phai 1a phan b6 Poisson. Véi 30 phan tir va thdp hon thi sy phan bé
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tr6 nén khéng déi xiing dé phu hop véi su phan bé Gauss va su danh gia phuong sai ca mau th{ 1a
khéng dang tin cay. Vi thé néu dém dudc dudi 31 phan t& thi phai coi |a phan bd Poisson dé tinh cac
khodang tin cay.

F.4.3 Thidu vé su tinh toan cac khoang tin cay véi xac suat 95% theo phan bd Poisson

V6i téng s6 dém phan t& nhd hon 4, gi6i han tin cay dudi véi xac suét 95 % tuong (ng v6i nhé hon moét
phan ti. Do vay, khéng cé y nghia khi n6i dén cac diém cla khoang tin cay dudi cho su d&m cac phan
td nho han bén, va két qua phai dudc ghi lai 1a “nhd hon” giGi han tin cdy trén Gng vGi moét phia vGi xac

suéat 95 % theo phan bd Poisson nhu sau:

0 phan t& = 2,99 Ian d6 nhay phan tich;

1 phan tl = 4,74 1an d6 nhay phan tich;

2 phan t& = 6,30 1an d6 nhay phan tich;

3 phan t&r = 7,75 1an d6 nhay phan tich.

D6i véi téng s6 d&m 16n hon bén, khodng tin cay 95 % phai dudc tinh toan khi duing cac gia tri dudc dua
ra trong bang F.1. Bang F.1 dua ra giGi han trén va dudi cla khoang tin cay véi xac suat 95% theo phan
b6 Poisson hai phia.

F.4.4 Thidu vé su tinh toan cac khoang tin cay véi xac suat 95 % theo phan bd Gauss

Tinh toan su danh gia phuong sai so sanh cia mau th{r khi ding phuong trinh sau:

i=k

Z(ni - npi)2
2 _ =l
(k=1
trong dé
n; la sé phan t trén 6 uGi th i;
n laténg s6 phan t tim trén k 6 u6i;
p;, la mot phan cla téng dién tich dudc khao sat ma dai dién 1a 6 [uéi th( i;
k la s6 6 luGi dugc khao sat.

Né&u gié tri trung binh clia phan ti dudc tinh 1a n, thi cac gia tri trén va dudi cla khoang tin cay véi xac

suat 95 % theo phan b6 Gauss dudc cho la:

I nJr ts L n ts
= — —— a e
N v N

trong dé
L, la gi6i han tin cay trén vGi xac suéat 95 %;

L; la gi6i han tin cay duGi véi xac suét 95 %;
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n laténg sé phan t trong tat ca cac 6 ludi dudc khao sat ;
t la gia tri cha phép thr Student (xac suéat 0,975 vGi k — 1 bac tu do);
s la d6 léch chuan (can bac hai clia phudng sai);

k 1as6 6 luGi dugc khao sat.

F.4.5 Toém tat qui trinh tinh toan cac két qua
Trong bang tom tat, cac dit liéu dém phan t& phai dudc tinh nhu sau:
Khéng cé phan ti nao dugc phat hién

Néng do phan ti phai dugc théng bao la nhd hon néng d6 tuong duong clta gidi han can tin cdy trén mot

phia véi xac suét 95 % theo su phan b6 Poisson. Néng dé nay bang 2,9 1an dé nhay phan tich.
T mot téi ba phan t

Khi mét dén ba phan t dugc dém, thi két qua phai dudc théng bao la nhd hon néng dé tuang ing véi

can tin cay trén mét phia vGi xac suat 95 % theo su phan bé Poisson. D6 la:
1 phan ti = 4,74 1an d6 nhay phan tich
2 phan ti = 6,30 1an d6 nhay phan tich
3 phan t&r = 7,75 1an d6 nhay phan tich.

Tiu bon dén 30 phan tir

Nong doé phan t trung binh va cac khoang tin cay 95 % phai dudc théng bao trén co sé cho |a phan bé

Poisson, s dung cac gia tri dua ra trong bang F.1.
Nhiéu hon 30 phan tir

Khi nhiéu hon 30 phan tir d&m dudc, ca hai khoang tin cy 95 % Gauss va Poisson déu phai dudc tinh
toan. Po rong cla hai khoang tin cay nay phai dudc s dung dé biéu dién dd chinh xac clGia néng do
phan t&. Khi khodng tin cdy Gauss 95 % dudc chon dé théng bao dir liéu, thi khodng tin cay 95 %

Poisson cling phai dudc dé cap dén.

64



TCVN 6502 : 1999

F.5 Tinh dd dai, rong cta phan tir va su phan bé ti sé hinh dang

Moi su phan b déu gan véi chuén logarit, va do d6 cac quang thdi gian gap lai mét loai kich ¢ dé tinh
su phan bd phai dudc dat vao thang logarit. Cac dac trung khac dudc yéu cau dé chon cac quang thdi
gian gap lai mét loai kich ¢8 la ching phai cho dl s6 céac loai kich ¢8, trong khi van gilr dugc s6 phan tlr
c6 gia tri thda man trong méi loai. Su gidi thich cling dé& dang néu méi loai kich ¢& l&p lai 10 I&n, va néu
5 um la gii han clia méi loai kich cd. Ti s& I6p nay so véi I6p tiép la 1,268 la thda man tat ca nhing yéu
cau nay va gia tri nay phai dudc st dung. Nhiing phan bé gan véi chuan logarit khi biéu dién bang so d6

déu phai vé bang cach dung thang logarit 1am truc tung va truc hoanh la theo Gauss.

F.5.1 Tinh su phan bd sé tich luy chiéu dai cta phan tu

Su phan bé nay cho phép mét phan cla toan bd sé phan t& ngan hoac dai hon mét dd dai da cho dudc

xac dinh. N6 dudc tinh bang dung phuong trinh sau:

ES

n;

C(P), =-=— x100

=

-

hej

i
S

trong dé

C(P), la phan tram sg tich luy ctia cac phan tl c6 chiéu dai nhé hon gidi han trén cla I16p th( k;

n; la s6 phan t trong I18p c6 chiéu dai thi i;

p la téng s6 céac |6p chiéu dai.

F.5.2 Tinh su phan bé tich luy chiéu réng cta phan t

Su phan bé nay cho phép mét phan ciia téng s6 phan ti hep hoac rong hon mét bé réng da cho dudc
xac dinh. N6 dugc tinh theo cach tuang tu da dung trong F.5.1, nhung st dung cac bé réng ctia phan td.
F.5.3 Tinh sy phan bd sé tich luy dung ti sé hinh dang cua phan tu

Su phan bé nay cho phép mét phan clia téng s6 phan ti c6 céac ti s6 hinh dang nhé hon hoc 16n hon
mot ti s6 hinh dang da cho dudc xac dinh. N6 dudc tinh theo cach tuong tu nhu da dung trong F.5.1

nhung s dung céac ti s6 hinh dang cla phan t{.
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Bang F.1 — Cac gi6i han dugi va trén cla khoang tin cay clia phép dém

véi xac suat 95 % theo phan bé Poisson

S8 dém | Gidi han | Gigi han | S6 dém | Gigi han | Gii han | S6 dém | Gigi han | Gigi han

phan t dugi trén phan tu dugi trén phan tu dugi trén
0 0 3,689" 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 45175 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

' Gi6i han tin cay trén mot phia vGi xac suat 95 % ddi véi 0 phan tr 1a 2,99.
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Phu luc G
(tham khao)

Cac chuong trinh 1ay mau khong khi

G.1 Khai quat

M6t phan quan trong cta chuong trinh 18y mau la chi ra dudc muc dich cla chuong trinh 18y mau. Mét
s6 lugng ddy di cac mau can dudc thu thap sao cho vi tri that d4c trung cho dd chinh xac va dé dung
mong muén, va cling ddm b&o rang cac gidy loc mau dudc tai thich hap ddi v6i phép phan tich TEM cé

dudgc tir tat ca cac vi tri 18y mau.

G.2 Thu thap mau khong khi é mai trudng bén ngoai

Céc diéu kién thoi tiét han ché& kha nang thu cac mau khéng khi thich hdp & méi trudng ngoai va bat ci
khi nao c6 thé, viéc 1ay mau nén thuc hién & diéu kién gié y&u va dé &m thap. Ghi lai chi tiét diéu kién
thoi tiét, t6c d6 gid va hudng gi6é trong thdi gian 18y mau. Tt c& nhiing théng tin s&n cé lién quan dén

dia hinh khu vuc, cac loai va vi tri cac nguén can dudc ghi lai.

L&y mau nhiéu diém tuan tu & can thiét dé dua ra dic tinh day di cla cac vi tri phic tap va cac ngudn.
Khuyé&n nghi la cac mau phic tap dudc &y & vi tri ngudc gi6 va xudi gié, ¢c6 it nhat [a 2 mau xudi chiéu
gi6 va du tinh theo kinh nghiém sé& c6 néng d6 trong khéng khi 1a t&i da. Phai ghi lai can than céac vi tri

|&y mau.

G.3 Thu thap mau khong khi trong nha

Cac mau khoéng khi thudng dudc thu thap bén trong cac tda nha ndi cé cac vat liéu xay dung cb chiia
amiang dé xac dinh liéu cac vat liéu nay c6 gbp phan vao néng dd sdi amiang trong khéng khi trong nha
hay khéng? Céc vi tri t6i uu dé thu thap cac mau khoéng khi chi c6 thé dudc xac dinh sau khi khao sat
day dd cong trinh dé xay dung cac mé hinh khi déng. Cac mau phdc tap can phai dudc thu thap & khu
vuc cb cac vat liéu xay dung amidng va cac mau kiém chiing phai 14y & khu vuc ké sat noi ma hy vong
khéng c6 sgi amiang trong khéng khi. Cac dudng khéng khi vao cta cac hé théng diéu hoa khong khi
thudng dudc s dung lam vi tri Idy mau cho cac mau kiém ching. B4t ¢ lic nao c6 thé, cac mau tinh
nén 18y mot thai gian hon bén gid trong diéu kién hoat ddng binh thudng & trong nha, véi tdc d6 bé mat
khoang tir 4 cm/s dén 25 cm/s.
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Phu luc H
(tham kh3o)

Cac phuong phap loai bo cac sgi thach cao

Cac soi thach cao thudng dudc tim thdy trong cac hat bui khdng khi thu thap dudc G trong nha va moi
trudng dé thi, va dac biét la trong cac mau thu thap noi ma cong viéc pha huy hoac xay dung dang dién
ra. Cac sdi dudc gidi phong dé dang khi cac s&n pham xi mang va vira trat tudng bi pha vd. Trong mot
s6 trudng hop, cac hat canxit hoic dolomit thu thap dudc trén mot gidy loc khéng khi cé thé phan (ng
véi SO, trong khodng khi tao nén cac soi thach cao dai. Cac sdi thach cao c6 thé lam tang s& dém soi
cao |én khi d&m bang ca kinh hién vi quang hoc va dién ti. Cac soi thach cao thudng dai ti' 2 pm — 6 pm
vGi cac ti s6 hinh dang 16n hon 10/1. Déi khi cac sgi nay xuét hién giéng cac sgi amiang amphibol va
trong mot vai mau ching c6 thé c6 hinh dang rat giéng chrysotil. & TEM cac sdi I6n hon cé dd tuong
phan cao va 6 d6 phéng dai cao thudng thé hién hinh dang van d6m dac thu thay d&i luc chiéu chim
dién ti. Mot sé soi thach cao tuy nhién khong dé dang phan biét v6i amiang ma khong can c6 su kiém
tra bAng EDXA. C4c tiéu ban TEM chira nhiéu sgi thach cao nhu vay doi hdi tang thém thoi gian kiém
tra trong TEM bdi vi can thiét kiém tra méi mot sgi nay bang EDXA trudc khi né bi bd di.

C6 thé loai bd cac sai thach cao mét cach cé lua nhd su chiét bang nudc. Mot dia rira Jaffe (7.3.7) hoac
may ngung tu (7.3.5) can dudc chuén bi, nhung s dung nudc (6.1) lam dung méi. Cac tiéu ban TEM
dudc chuén bi trudc d6 va kiém tra ban dau trong TEM phai dudc dat trong dia rira cho phép hoa tan
céac sdi. N&u st dung dia rlra Jaffe, thdi gian x ly c6 thé gidm xuéng bang cach dun néng dia ria téi 90
— 100 °C trong vai phut. Néu st dung may rifa ngung tu, cac soi thach cao sé bi hoa tan bang cach x{ ly
trong 10 phat. Hiéu qua cla phép x{ Iy nay la loai bd cac soi thach cao, dé lai cac phién ban cacbon

(7.3.11) dudc phan biét dé dang véi cac sgi amiing.

Chu thich 20 — Qui trinh nay can dudc s dung chi khi su kiém tra cac lusi tiéu ban TEM chua x{ ly cho
thay la cac sdi thach cao |a cach biét v6i cac sdi amidng c6 mét. Co thé xay ra viéc mat cac sdi amidng do

qui trinh nay néu cac mang thach cao va amiang bi tiép xuc vdi nhau.
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