Zdravotni tstav se sidlem v Usti nad Labem
Pracovistée Hradec Kralové

Azbest —

kvantifikace a kvalita vysledku.

Homola Petr, Vojtéchova lva,
Karnikova Katerina



Vynalezce Eternitu Ludwig Hatschek,

* 9. 10.1856 Tésetice (Tostitz bei Olmutz), £15. 07. 1914 Linz

Jeho zena Rosa, ktera pochazela z rodiny bankéfe Wuirzburga, nasla
a zakoupila v Hornim Rakousku papirnu v obci Schondorf u
Vocklabrucku. Zde v roce 1893 zalozil Ludwig Hatschek svoji firmu
Vocklabruck.

V roce 1900 si nechava patentovat praveé objevenou smés z azbesto-
cementu, patent na stfesni krytinu obdrzi az o rok pozdéji. Material je
tvofen z 90% cementem a z 10% vlakny azbestu spojeného pomoci
kartonazniho stroje s vodou. Vysledkem jeho pokusU a snazeni je
nehoflava hmota s nizkou hmotnosti, vhodna nejen pro stfesni
Krytiny.

Tovarny v Hradci Kralové, Castolovice, Mor. Ostrava

O jejich ucincich na lidské zdravi vsak pranic
netusi.

Ludwig Hatschek

Vyrobek ziskava vystizné jméno Eternit a uspésne
Sifi do sveta vlakna azbestu.



With Eternit to Eternity



A: Kvalita vysledkl stanoveni azbestovych viaken

Na ¢em zalezi, co musi laborator dodrzovat:

1)

2)

3)
4)

o)
6)
7)
8)
9)

Kvalitni instrumentalni vybaveni — multidiscipliny. (kombinace vice
metod a technik — SEM (REM), FTIR, PCM, POL, RAMAN, TEM, DTA
atd.).

Validovany standardni operacni postup — SOP zpracovany na
podkladé predpist a norem (ISO 14966, VDI 3492, VDI 3861, NIOSH
7400, NIOSH 7402, OSHA ID 191, CSN EN ISO 16000-7 atd).
Validovany postup vypoctu vysledné hodnoty + nejistota vysledku.
SRM / CRM , standardni a certifikované referencni materialy od vice
vyrobcu.

Standardni referenéni preparaty pro OPM.

Kalibrace Cipu, délkovych méfitek - mikrometric ,stage”.
Mezilaboratorni testy — PT (Proficiency testing). HSL, CALA, AIHA
Intralaboratorni porovnavani vysledku.

Srozumitelny Protokol o zkouSce, Report, Zprava apod.

10) Akreditace.
11) Vyskoleny a zkuseny personal.
12) Cistota prostredi a dekontaminace instrumentace, bezpecnost prace.



1) Kvalitni instrumentalni vybaveni — multidiscipliny.
(kombinace vice metod a technik — SEM (REM), FTIR,
PCM, POL, RAMAN, TEM, DTA).



1) Kvalitni instrumentalni
vybaveni
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1) Kvalitni instrumentalni vybaveni



2) Validovany standardni operacni
postup — SOP zpracovany na
podkladé predpisu a norem:

ISO 14966, VDI 3492, VDI 3861,
NIOSH 7400, NIOSH 7402, OSHA ID
191, CSN EN ISO 16000-7 atd.

3) Validovany postup vypoctu
vedouci k vysledné hodnote +
konfidenCnimu intervalu + vyjadreni
nejistoty vysledku.



4) Standardni Referencni
Materialy a metrologicka
navaznost



i"“ ‘
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4) Standardni Referencni Materialy s platnymi certifikaty

7N
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National Institute of Standards & Technology

@ertificate of Analpsis
Standard ReferencwMaterial 1866

Bulk Asbest |

Suandard Reference Material (SRM) 1800 15 a se1 of e
synthetic glass [iber sample. The three asbestos o
(crocidolite). The optical properties of each of these o
characterized so that these samples may serve as primary
in building materials [1]. The glass fiber sample serves
contamination that would affect the accuracy and limits
are typical of the asbestos found in bulk samples d
However, various conditions, such a geographic origin «
properties of the asbestos in bulk insulation samples o
[2)

The certficadon of each of the asbesios maierials b
qualitative, each material cenified o be the asbesios typ

CERTIFIE
M i P - ch i
Distribution of phases homopensous

Texture ashestiform
Caolor whits
Caoncentration of >90%
asbestos (by wi or vol.)

Characterization of the Sundard Reference Materials
Division, by J.R. Verkouteren, J.M. Phelps, CJ. Posk
B.W. Harvey of Research Triangle Instimue and J. Renu

Suppont for the preparation of these materials was suppl
Toxic Substances under the guidance of E.A.Dutrow ang

The materials were mixed and packaged by Research Tr
Suanistical analysis of the certification data was provi
NIST.

The overall direction and coordination of the technical n
of E R, Steel, Gas and Particnlate Science Division, NT!
The technical and suppaort aspects involved in the prep:
Material were coordinated through the Office of Standan

. MD 20899
Nowvember 21, 1968
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National Institute of Starndards & Technology

Certificate

Standard Reference Material® 1866b
Common Commercial Asbestos

Thiz standard reference matenal (SEM) 1= d of thee 1al-grade ashestos materials: clwysotile,

bestiform grunerite {; e}, and ashestiform nebeckite {crocidolite). These are the types of ashestos that were, ar
are, commonly used in commerce. These asbestos matenzls are typical of the asbestos found in bulk samples during
routine asbestos inspections of building materials. The optical properties of these matenals have been characterized so
that this SEM may serve as a primary calibration standard m the identification of asbestos with polarized light
microscopy (PLM) [1-3]. However, various conditions, such as geographic origin or acidheat treatment of the
asbestos, could cause the optical properties of the asbestos in bulk insulation samples to vary considerably from the
matenals comprising this SEM. A unit of SEM 1866b consists of a set of three bottles: one boitle containing
chryzotile, one bottle containing asbestiform grunerite (zmosite), and one bettle contaming asbestiform riebackite
(crocidelite). Each bettle contains between | gram and 3 grams of material.

Certified Properties and Uncertainties: The certified properties for chrysotile and amosite i SR 18866 are located
m Tables 1 and 2, respectively. Refractive mdices were measured in the range of vizible wavelengths by wsmg the
double variation methed [4] on individual fibers of chrysotile and amosite asbestos. Certified values of refractive index
for each of 2 punclpalmenmnm [+ and ¥, are reported at 10 :ndSwavdengﬂLmﬂ:e\x)ble"pecﬂalmgefm
chrysotile and amosite, resp ded leulated as interval
wvalues [5] desizned to cover 95 % ef the refractrve mdex values measured at the nopunal wavelengths at a 95 %
confidence lavel [6] and corrected for bias from calibration measurements.

mties were

Supplemental Information: The refractive indices of crocidolite could not be cerfified due to the strong zbsorption
characteristics of crocidolite in the range of visible wavelengths. Crocidolite can be posi ified by PLM using
the supplemental information provided Additionzl characterictic properties of chrysotile :md amosite that are primanky
qualitative m nature, but necessary for positive identification of these phases by PLM, are also given as supplemental
wvalues.

Expiration of Certification: The certification of this SEM 15 valid until 12 January 2012, within the uncertamties
specified, provided the SEM is handled and stored in accordance with the imstructions given. However, the
certifieation will be nulbified if the SEM is damaged contaminated or otherwise modified.

Maintenance of Certification: NIST will monitor representative solutions from this SEM lot over the penod of its
ceriification. If substantive d:la.nze; oceur that affect the certification before the expirztion of certtfication, NIST
will notify the i R 1on (see hed sheet) will facilitate notification.

Charactenization of the Standard Reference Material was performed in the NIST Swface and Micrcanalysis Science
Division by I F. Verkouteren. Drata used in the cerfification from the onginal issues of this standard were collected by
TM. Phelps, E.S. Windsor, D M. Hues, and EB. Steel.

Statistical analysis of the certification data was provided by 5.1 Leigh of the NIST Statistical Ensineering Division.

Fachard R. Cavanagh, Chief

Swface and Microanalysis Science Division

Gaithersbarg, MD 2085%
Certificate Issue Diate: 09 January 2007

Fobert L. Watters, Jr., Chief
Measurement Services Division
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5) Standardni Referenc€ni preparaty s typy azbestu



6) Metrologicka navaznost. Kalibrace c¢ipu, délkovych méfitek -

micrometric ,stage”.
Certificate of Calibration Master test slide NPL PC2
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6) Kalibrace cipu, délkovych méfitek - micrometric ,stage“.

Micro-Analysis Consultants range

This range of standsrds can be supplied individually or in the form of mutti-lement sets
either fixed or as a selection to the chaice of the user. Standards can be supplied that are
suiitzble for energy dispersive or wavelength dispersive Xoray micraanalysis systems

All standards are supplied with fully authenticated certificates of analysis and a location
map forstandard identification. A Faraday cup for accurate specimen current measurements
is available a5 an optional extra on dl mounts.

The standards are palished to a % pm diamand firish and carbon coated. They areavailzble
in a variety of brass holders, 25 mm or 32 mm diameter blocks containing up to 50
standards, caroussls, 13 mm diameter blocks to fit pin stubs, or individual tubes of
2 mm, 3 mm ar § mm dismeter

Basic calibration set

A et of six standards plus a Faraday cup mounted in a 25 mm diameter block, designed to provide a wide range of calibrations and
performance checks. The six standards BN, C, Mn, Co, Cuand MnsAlSis 0 can be used for determining energy scale calibration, detector
resalution, light element sensitivity and resclution, thin window contamination ard probe current stability.

$1928 Basic calibration st

Multi-purpose calibration block

Thisset combines a numberaf test specimens n  single 32 mm dismeter holder St aralyticsl
standards specified by the user are provided for EDX calibration together with a Faraday cup.
A silicon test specimen is used for magnification calibration, a gold on carbon test specimen
for resolution checking and a duplex brass specimen for checking backscattered electron
detector performance. Supplied with certificates of analysis and a certificate of accuracy for
the i standzrd. Other inati ilable on request.

51919 SEM calibration block
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7 - 8) PT - Proficiency Testing, Mezilaboratorni a intralaboratorni
porovnavaci mereni
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7 - 8) PT - Proficiency Testing
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7 - 8) PT - Proficiency Testing



9) Protokol, Protokol o zkousce, Report, Zprava apod.

N 1
|Wtsknout soubor (Cr+9) D AZBEST - Identifikace typl azbestu metodou FTIR
Identifikace metody . SOP 358

(IR spektra a struktura molekul. Horak, Papousek, Akademia, Praha 1376, VDI 3866 Part 1, 2)

Cislo vzorku

Oznaceni (nazev) vzorku Vysledek analyzy P |Akr.
114770/2014 |vz. &. 15608 pozitivni P11l A
114769/2014  |vz. &. 15607 pozitivni p1 | A
114768/2014 |vz & 15606 pozitivni P1 ] A

Text k hodnoté ukazatele

Poznamka k analyze

: SOP 358. Identifikace typu azbestu:
Metoda: Infratervena spektroskopie - FTIR (BRUKER IFS 28, TENZOR 27 (BRUKER GmbH, D)).

: FTIR identif. azbest : Ve vzorku €. 114768/2014 identifikovan azbest typ chrysotil.
FTIR identif. azbest : Ve vzorku &. 114769/2014 identifikovan azbest typ chrysotil.
FTIR identif. azbest : Ve vzorku &. 114770/2014 identifikovan azbest typ chrysotil.

Technika: KBrtabl., Single ATR Diamond, Ge (PIKE Inc., U.S.A.).
Standardy: NIST SRM 1866a, IOM Set Asbestos Ref. Minerals.
Mez stanovitelnosti: MS = 0,1% hmot., mez detekce MD = 0,01%hm., navazka vzorku min. 5 mg.

ZkuSebni laboratof je Gspé&snym participantem AIMS (Asbestos in Material Scheme), Round 50, 51,

52,53, July 2014.

Health and Safety Laboratory, Harpur Hill, Buxton, Derbyshire, SK17 9JN, UK. (114768-114770)

Metody v sloupci Akr.: A - akreditovana zkouska

Vysvétlivky a zkratky:

Nejistota méreni (Nejist.) : Uvedena nejistota nezahmuje nejistotu vzorkovani a nevztahuje se na vysledky pod mezi stanovitelnosti.

P, Prac. - pracovi§td, SOP - standardni operacni postup, ZU - Zdrav.astav se sidlem v Usti n.L.

Vysledky zkousek jsou uvadény s nejistotou méfeni vyjadrenou jako rozsifena nejistota s koeficientem rozsifeni k=2, coz pro

normalni rozdéleni odpovida pravdépodobnosti pokryti 95%.

Laboratof je zpusobild aktualizovat normativni dokumenty identifikujici zkusebni postupy. Laboratof ma pfiznan flexibilni rozsah

akreditace. Laboratof miZe modifikovat své metody zkouSeni, rozéifovat rozsah zkouSenych parametrl a/nebo aplikovat zkougku na

jiny pfedmét akreditace za pfedpokladu, Ze princip méfeni zdstava zachovan.
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9) Protokol, Protokol o zkou$ce, Report, Zprava apod.
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9) Protokol, Protokol o zkousce, Report, Zprava apod.
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9) Co bych nebral jako Protokol, Protokol o
zkousce, Report, Zprava apod.
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9) Protokol, Protokol o zkousce, Report, Zprava apod.
Co musi obsahovat:

1)

1)

2)

3)

4)

S)

6)

Odkaz na mezinarodni predpisovy standard, SOP
apod.

Identifikace vzorku.

Datum, €as a podminky vzorkovani. Odebrany
objem vzdusiny, efektivni plochu filtru.

Analytickou citlivost metody. Detekcni limit.

Pocet vliaken jednotlivych typu a jejich
vypocitanou koncentraci. Identifikaci.

Vhodné je uvadét spodni a horni hodnotu
konfidencniho intervalu pro azbestova viakna.

Nejistota stanoveni - méreni



10) Akreditace - dnes uz samoziejmé, zakladni pozadavky jsou
dohledatelnost v§ech udaju o analyze od pfijmu do
laboratore po vystupni protokol, metrologicka
navaznost, PT, archivace

11) Personal - nejdulezitéjsi élanek celého procesu

praxe (zkusenosti, musi to byt ,vykoukano® a mit za
sebou péknou fadku vzorku)

skoleni (kde se da)

neustalé uceni (novinky, zvladat techniky pfipravy
vzorku a techniky analyz, administrativu a
protokoly)

ovladat instrumentaci, software

zastupitelnost, flexibilita

12) Cistota, dekontaminace instrumentalni techniky, &isténi
prostoru mikroskopu, dodrzovani zasad prace s
vakuovou technikou atd.
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SEMHV:25.0kV | WD: 14.45 mm

2 N

|||||||1|r VEGA3"

View field: 216 pm \ Det: SE + BSE
SEM MAG: 1.32 kx EDate(mldly): 01/24/14

- : *:-;\‘&«4 /

SEM HV 25. 0 kV

WD. 14.85 mm

,’.‘ "‘ h -
|||||||||| VEGA3 TESCAN

50 pm

Homola Petr Ing., ZU Usti n/L, ZL Hradec Kralov

View field: 643 pm
SEM MAG: 442 x

Det: SE + BSE

\Date(m/dly): 01/24/14

100 pm
Homola Petr Ing., ZU Usti n/L, ZL Hradec Kralove

VAL219_Sample04
Homola Petr Ing.

SzU Praha 15.12.2014 List €. 26

VAL219_Sample04
Homola Petr Ing.







SEM HV: 22.0 kV

WD: 14.96 mm

‘ A \ ) Q‘?&g_._

AL ETE VEGA3 TESCAN

View field: 94.6 pm

Det: SE + BSE

SEM MAG: 3.01 kx

Date(m/d/y): 10/29/14

20 pm
Homola Petr Ing., ZU Usti n/L, ZL Hradec Kralove
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B: Kvantifikace azbestu

1) Kvantita vyjadrena jako pocet viaknitych castic
(definovanych jako respirabilni nebo
nerespirabilni vlakna) v objemoveé jednotce
vzduSiny tj. resp. vl./cm3, resp. vl./m3 nebo v
plosnych jednotkach pri odsani jako pocet
vl./cm? nebo ve vodé jako vl./dm?3 resp. vl./I.

2) Kvantita vyjadrena jako %hmot. nebo mg-g/kg v
néjakém materialu (napr. vlaknito-cementova
deska,trubka, hornina), prachu (sedimentovany
prach, praskové materialy vSeobecné).



B: 1) Kvantifikace azbestu — pocetni koncentrace resp.
vlaken v ovzdusi

Zachyceni vlaknité €astice na plochu filtru je nahodna udalost.
Tri predpoklady tzv. ,,nahodné udalosti‘:

a) Nahodna udalost nenastava prilis casto, nenastava na
jediné plosce - piesnéji feceno, musi byt mozné rozdélit rozdélit
plochu na drobné €asti o stejné plose, a ze pravdépodobnost, ze v
jedné malé plosce nastanou vice nez dva vyskyty dané udalosti, je
rovna nule.

Napriklad se jedna o —
narozeni ditéte v jisté porodnici
pfichod emailu na jistou adresu
pfichod zakaznika do fronty v supermarketu.

U téchto udalosti se muze stat, Ze dojde ke dvéma vyskytim této udalosti blizko za sebou; ALE pramérné
musi dochazet k tomu, Ze v intervalu kratké délky nastane nanejvys jeden (nebo spiSe Zadny) vyskyt
daného typu udalosti. Jinak matematické popisy, o kterych budeme dnes mluvit, nebudou odpovidat
realnym hodnotam dané veliCiny.



b) Nahodna udalost ma vlastnost ,,zapomneétlivosti® -
vyskyt této udalosti nezavisi na minulych vyskytech.

To znamena, ze vyskyt nahodné udalosti je stejneé pravdepodobny na
té nebo oné malé plosce bez ohledu jakou z celkové plochy filtru
vyberu.

c) Nahodny vyskyt udalosti je generovan na zaklade
velkého poctu zdroju (v idealnim pfipadé az nekonecné velkého
poCtu — zkratka dostatecné velkého poctu).

Musim mérit v mistnosti — prostredi s dostatecnou kubaturou a
zdrojem viaken ne v krabici od bot.

Napriklad - prichod zakaznika do supermarketu v Praze. Potencidlni zdroj lidi, ktefi by
totiz mohli kazdy den do supermarketu pfijit, je v fadu desetitisicl, mozna statisict. Na
druhé strané, prichod zakaznika do samoobsluhy ve vesmirné orbitalni stanici, kde je
vSehovsudy pét lidi, Ize také matematicky popsat — ovSem jinymi prostfedky, nez bude
uvedeno dale.



Poissonovo rozdéleni pravdépodobnosti

Poissonovo rozdeleni je levostranné nesymetricke, diskrétni, nachazi uplatnéni u
tzv. ridkych jevua (pocet vad, pocet zameskanych dnu) jak v technologii, tak v
konstrukci nebo v oblasti ekonomickych jeva.

Pravdépodobnost, Ze za jednotku ¢asu nebo na jednotce plose nastane X
udalosti. Lze odvodit, Ze veli¢éinu X muZeme popsat pravdépodobnostni funkci

PX=k)=2/kl-e*prok=0,1,2,...X

Dale Ize odvodit dosazenim téchto pravdépodobnostnich hodnot p(k) do

prislusnych vzorcd, ze EX =4, DX = A. (a to je na tomto Poissonové rozdéleni
pravdépodobnosti zajimave — ze vSech znamych rozdéleni je jediné, u ktereho
stfedni hodnota a rozptyl jsou stejné).

Pro distribuéni funkci F(x) veliciny X pak plati

F(x) =2, pk).



Poissonovo rozdeéleni pravdépodobnosti

Poissonovo rozdéleni pravdépodobnosti — patii mezi diskrétni rozdéleni, ma
jeden parametr 4, kde (4 > 0) (vyjadfuje pocCet vyskytl udalosti za jednotku
casu nebo na ploSe). Pro toto rozdéleni plati: K

P(X =k)=F-e_/1 E(X)=4 D(X)=1

Priklad: Na cerpaci stanici pFijede pramérné 10 zakaznikt za hodinu.
UrCete za pfedpokladu, Ze se pocet zakazniku pfijizdéjicich na pumpu za
hodinu fidi Poissonovym rozdélenim pravdépodobnosti, nasleduijici
pravdépodobnosti:

1. na Cerpaci stanici prijede pravé 6 zakaznikl za hodinu,

2. na Cerpaci stanici neprijede ani jeden zakaznik za hodinu,

3. na Cerpaci stanici prijede alespon 11 zakaznikl za hodinu, maximalné

ale 15 zakaznikd za hodinu.

Ze zadani vime, Ze parametr rozdéleni A = 10 zak./hod. MiZzeme tedy
stanovit jednotlivé pravdéepodobnosti:

10° 4 10 4
ad1) P(X =6)= &€ =0063 ad2) P(X=0)= o€ =0,000045
15 k 11 12 13 14 15
ad 3) p(11< X <15)= A gt g |10 107 (107 107 1075568
S k! 1 120 13t 141 15
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Priklad:

Pocet zneclist'ujicich €astecek v ovzdusi pfri likvidaci materialu s
azbestem ma Poissonovo rozdéleni pravdépodobnosti. Provedeme
odbér vzdusiny na membranovy filtr.

Priamérny pocet viaknitych castic
na jeden milimetr ¢tverecny filtru je
0,1 (tj. primérné je znecistén kazdy
desaty ¢tvereény milimetr). Plocha
membranoveého filtru je zvolena (pro
jednoduchost) 100 mm?2.

Urcete pravdépodobnost, Ze vice nez 5 mm?2 tohoto filtru
bude znecisténo.



Ukol: Mame tedy uréit pravdépodobnost, ze vice nez 5 mm? tohoto
filtru bude znecisténo.

Reseni: v tomto pfikladu mame jednotku plochy, a sice 1 mmz2. Je
také zadan pramérny pocet vyskytll znecisténi na tuto jednotku, a sice
0,1 vl. znecistény milimetr étv. Tuto hodnotu si muZzeme prepocitat na
rozumnou: pokud jednotka plochy je 100 mm?, tak priimérny pocet

znecisténych milimetri ¢tvereénych na tuto jednotku je A= 10. Pak
muzeme psat:

P(X>35)=p@6) +tp(7) +p@) t---=
=1-=p@0) —p) —p2) —p3) —p(4) —p(5) =
=1 - e 19(10°0!+10/1!+10%/2!+103/3!+104/4!+105/5!) =
=0,932914

z toho vyplyva cca 93%-ni pravdepodobnost
vyskytu znecisténi 5 mm? filtru.






B: 1) Kvantifikace azbestu — pocCetni koncentrace
respirabilnich vlaken
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B: 1) Kvantifikace azbestu — pocCetni koncentrace
respirabilnich vlaken



B: 1) Kvantifikace azbestu — pocetni koncentrace resp.
viaken



B: 1) Kvantifikace azbestu — pocetni koncentrace resp.
viaken
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Poissonovo rozdéleni pravdépodobnosti — kritické hodnoty
ISO 14966

CSN 010229
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Interval spolehlivosti: uvedenym vypoétem dostavame interval,
ve kterém s 95%-ni pravdepodobnosti lezi skutecna

stredni hodnota - confidence interval s krajnimi hodnotami nazyvané
confidence limits.

Nepleteme si s nejistotou mereni!

Interval spolehlivosti si volime! Napfiklad zvolime-li 95%-ni,
znamena to, ze parametr nameéreny ve vyberovem

souboru (napf. pramér) se bude v celé populaci hodnot
nachazet v daném intervalu.

Je to intervalovy odhad stredni hodnoty!
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Vypoéet Protokolu o zkousce &. 1SO 14966 / 2014

Identif.vzorku (éislo):

I1SO 149686

Vroce

2014

Objednavatel:

150 149662002

Objednavka (pokud je to nutné):

7 akaznik | Zadavatel:

PoZadované stanoveni:

mineraini viakna a azbestova vikna

Poznamka:

SEMEDX, vipotet podle VDI 3492 a IS0 14966

Paorovnani wpottu

Jednotlivé tridy uréeni viaken (vDi 3492, 150 14966)

Vypotet koncentrace respirabilnich viaken Celkem Jind .
Chrysotile Amphibole azbesﬂt:m‘fr ch anurg'anic.k,é e
wlaken wlakna
Pocet nalezenych viaken tiidy i (i = 1-4) 3 [ 9 15 8
Poet prohlédnutych poli SEM 100
Plocha jednoho prohl. pole SEM v mm* 0.
Zvétgeni mikrozkopu - magnifikance - x 2004
Objem prosaté vzduSiny fitrem v m’ 3.8
Primér efektivni pouitého membranového fitru v mm 220
Celkova plocha prohlédnutych poll v mm? i B
Efektivni plocha MF v mmr 4790
Pocet nalezenych vlaken na celém MF 1140 2280 3419 RE0g 3040
Rozmér obrazoveho pole v pm 100
Vypocet nejistoty podle Poissonova rozloieni na
urovni 95% konfidenéniho intervalu
Horni hranice - horni limitni hodnota B.7T673 13.059 17.085 24.74 15.763
Dolni hranice - dolni limitni hodnota 0.619 2.202 4,115 8.396 3.454
Vyhodnoceni vypoétenych hodnot koncentraci
respirabilnich vidken G G GG G G
Vyzledna koncentrace viaken v viim® 300 600 900 1500 200
Poisson 95%-ni konfid. interval (horni) ar7 1306 1703 2474 1576
Poisson 95%-ni konfid. interval {dolni) 62 220 41 839 345

(2 sl i i Aoy Wl



Vypoéet Protokolu o zkousce ¢. 1SO 14966 / 2014

) 14966 / 2014

dentif.vzorku (Gislo): . 15014366 Jroee 2014 , I501149§B vrace 201:,’ 4 20.14
ot mpoectu prohlédnutych poli na konknterval
Qbjednavka (pokud je to nutng): ) ) -

Zakaznik | Zadavate!

PoZadované stanoveni mineranividkna a azhestova vidkna mineralniviakna a azbestova viakna mineralniviakna a azbestova vidkna

Pozndmka; SEM/EDX, vjpocet podle VDI 3492 2130 14966 SEM/EDX, vipocet podle VDI 3492 a 150 14966 SEMEDX, vipocet podle VDI 3492 2150 14966

Parovnani vipoctu

Parovnani vjpoctu

Porovnani vipodiu

Jednotiivé tfidy urCeni vidken (vl 3492, 150 14966) Jednotiivé tiidy urceni viaken (voi 3492, 150 14968) Jednotiivé tfidy urceni viaken (vbi 2452, 150 14968)
Vypocet koncentrace respirabilnich viaken Celkem Jind . Celkem Jind . Celkem Jind .
Chrysofile | Amphibole | azbestovych | anorganicka Calcium Chrysotile | Amphibole | azbestovyeh | anorganicka Calcium Chrysofile | Amphibole | azbestovyeh | anorganicka Calcium
o . vy g, sulphate i oy g sulphate i ’ sulphate
vlaken vlakna vlaken vlakna vlaken vlakna
Pocet nalezenych vidken tridy i (i = 1-4) 3 6 9 15 H 6 12 18 0 16 9 18 Vi 45 4
Pocet prohigdnutych poli SEM 100 200 300
Plocha jednoho prohl. pole SEM v mm’ 0.04 0.01 0.1
ZvEtaeni mikroskopu - magnifikance - 2004 2001 2001
Objem prosété vzdusiny fitrem v 38 38 38
Priimér efektivni pouZitého membranovéno fitru v mm 0 20 220
Celkova plocha prohlednutych poli v mm* 1 g 2 £ r . n } a ﬁ
Efektivni plocha MF v 4749 4.0 I a 9 (
PoZet nalezenjich viaken na celém HF 1140 200 419 5699 3040 1140 2280 39 5699 3040 1140 2280 3419 5609 3040
Rozmér obrazoveho polg v um 100 100 100
Vypocet nejistoty padle Poissonova rozloZeni na
trovni 95% konfidenénino intervalu
Horni hranice - horni imini hodnota B.7673 13.059 17.085 U4 15.763 13.059 20,962 26,445 42,521 25983 17.085 28.448 39.284 60.214 340
Dolni hranice - dolni fmitni hodnota 0.619 2.2 4115 6,396 3454 2.202 6.201 10.668 20,241 0446 4115 10.668 17.793 32823 15,378
Vyhodnoceni vypoctenych hodnot koncentraci .\
respirabilnich viaken G G A G G G G GG G G & G GG G G
Vysledna koncentrace viiken v vim® 300 00 900 1500 300 300 600 900 1500 800 300 600 900 1500 800
Poisson 95%-ni konfid. interval {horni) &7 1306 1708 U7 1576 653 1045 1422 2141 1299 569 948 1309 2007 1190
Poigzon 95%-ni konfid. interval (dolni) 62 220 411 839 345 110 30 £33 1042 457 137 356 593 1094 513

Pacirciniana na jadnod v



B: 1) Kvantifikace azbestu — nejistota méreni

A) Nejistota meéreni: dana druhou odmocninou souc¢tu mocnin
jednotlivych prispévkiu smérodatnych odchylek. Ma aditivni
charakter!

Je to vlastné vyjadreni nepresnosti méreni odhadu skutecné
hodnoty. K jejimu odhadu se pouziva prave soubor
smérodatnych odchylek jednotlivych prispévku, které
statisticky vyznamné ovlivinuji vysledek analyzy.

Systematic errors in the measured numerical fibre concentration
can occur as a result of:

a) sampling (errors in measurement of volume flowrate)

b) SEM specimen preparation (fibre losses during handling and
plasma ashing)

c) analysis (adjustment of SEM, fibre counting, measur. and
identif.).



B: 1) Kvantifikace azbestu — nejistota méreni

Include:

detection and analysis of thin fibres with widths close to and lower than
the calibrated visibility limit of 0,2 pm;

subjective interpretation of aggregates comprising fibres and isometric
particles during fibre counting;

interpretation of EDX spectra to classify fibres, particularly for spectra
subject to interferences by coatings or adjacent particles.

9.2.3 Total error of the method

The total error o' of the measuring method is under-
stood here as the root of the sum of the squares of the
standard deviations for sampling op, evaluation o,
and the Poisson variability o of the count result. Pro-
vided that these errors are independent the total error
1s:

Oh = Of+ 0% + 04 4)



B: 1) Kvantifikace azbestu — nejistota méreni

Random variation of the results occurs as a result of Poisson
variability, and this is particularly important for low fibre counts.
Low fibre counts are often experienced for asbestos fibres longer
than 5 um. The variability associated with particular fibre counts can
be estimated using the Poisson distribution.

B) Nejschidnéjsi cesta - uCast na mezilaboratornim porovnavani
SEMS, CALA ap.

Nejistota mereni 20% pievzata jako kritérium - hodnota pii
sumarnim hodnoceni analytickych vysledku referencnich laboratofi,
které jsou posuzovany s vyuzitim vysledku vSech analyz vzorku
provedenych ve vSech referencnich laboratorich. Po kontrole a
zhodnoceni se tato nejistota méreni pouziva zpusobem, ze se
prijima jako kritérium a zaklad pro hodnoceni vysledku
ziskanych ucastniky testu systémem porovnanim kazdy s
kazdym (round-robin test).
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Protakal o zkoudce & 4650202014

Vzorkovani a odbér vzorkl

{postupy provedend na misté odbéru vzorkd v terénu)

Postup VyjadfFeni k postupu Proveden podle metody [ P | Akr.

odb r ovzdusi proveden S0P 26 P11l A
Poznamka k odberu: Odhér celkern 1030 | veduginy.

Fyzikalni ukazatele

Azhest a mineraini vidkna (podetni koncentrace respirabhilinich vidken) metodou SEMEDX

Ukazatel Hodnota Jednotka Kaonf. interval - Poisson | Nejistota | Idertif. zkausky | P | Akr

Wlakna amfibolu 386 pDE.resp.vléxl‘:.fm3 47 - 1395 20% SOP 405.02 P1] A

‘Wlakna viech azhest 579 po.resp.ylakm’ 119 - 1642 20% SOP 40502 [ P1| A

Vl0akna siranu vapenateho <100 an.resp.vIék.J’m3 SOP 405.02 Pl A

Vl0akna chryzatilu 193 pnE.resp.\rlél‘:.frn:i 5-107H 20% SOP 40502 P1] A

Wakng jing mineralni <100 poé resp vlak/m’ SOP 405.02 Pl A

Poznamka k ahaljze

: SOP HK 40502 Minerdlni a azbestova vlakna - poetni koncentrace:

kKaoncentrace wi/ma3: hodnota wypodtend z ddaje poétu viaken na whodnocene plose filtru po
pFepottu na efektivni plochu filtru a 7 Udaje prosateho objemu vzdusiny.

Faissonova hodnota vIifm3: hodnota koncentrace viaken odpovidajicl dolnifhorni hranici 95%-niho

pasu spolehlivasti podle YOI 3492 3 150 14066,

Zkugebni labaratof je Uspésnym participantem SEMS (Scanning Electron Microscopy Scheme],

Found 3, March 2014, Health and Safety Laboratory, Harpur Hill, Buxtan,
Derbyshire, SEAT S4MN, LK.

Pfilohy

Metody v sloupeci Akr.:
Vysvétlivky a zkratky:

A- akreditovana zkouska

: Ffiloha £ 1, %ypoZet k Protokolu o zkouSce €. 46502/2014

P, Prac. - pracovi$td, SOP - standardni operaéni postup, ZU - Zdrav.dstav se sidlem v Usti n.L.

MNejistota méFeni (Mejist.) : Uvedend nejistota nezahrnuje nejistotu vzorkovani a nevztahuje se na visledky pod mezi stanovite Inosti.

Wsledky zkougek jsou uvaddény s nejistotou méfeni vyjadienou jako roz&ifenad nejistota s koeficientern rozsifeni k=2, coZ pro

normalni razdéleni odpovida pravdépodobnosti pokeyti 95%.

Laboratof je zplsobila aktualizovat normativni dokumenty identifikujici zkuSebni postupy. Laboratof mé pfiznan flexibilni rozsah
akreditace. Laboratof miZe modifikovat s¢é metody zkougeni, rozgifovat rozsah zkougenych parametri afnebo aplikovat zkougko na













B: 2) Kvantifikace azbestu — hmotnostni konc. viaken

2a) Chryzotil a amfiboly podle VDI 3866, Part 2, Infrared Determination Asbestos
2b) Chryzotil a amfibolické azbesty podie BIA 7487
2c) Chryzotil a amfibolické azbesty podle ISO 22262-2

2a) Chryzotil podie VDI 3866, Part 2, Determination of Asbestos
in Technical Products. Infrared Spectroscopy method.
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chrysotile

lizardite

800 ' 1000 : 1200



Narocné na:

a)

b)

homogenitu vzorku, proces homogenizace a jeho kontrola — zmeény ve
velikosti ¢astic — nutno umlet a rozdrtit na ¢astice pod 5 ym, mleti
standardu

vliv interferenci neni tak zavazny — pokud je zname a identifikujeme —
separace a substrakce spekter, modelovani a stat. metody pattern
recognition

k dispozici knihovna spekter anorganickych latek, mineralu a hornin
(10.000 FTIR spekter), vlastni knihovna cca 500 spekter mineralu
mineralogicka sbirka |

vSe je marne, pokud jde o smés vice jak deseti slozek

vsSe je marne, kdyz je tam organika

FTIR spektra typu azbestu z ruznych lokalit jsou rozdilna! Americky
microPhalZir zklamal! Za odmeénu dostal
,2cuchnout” ruského azbestu (lokalita Orenburg — Jasnyj, Kijembajsky
kombinat)

Vysledky v %hmot., MS = 0,1%hmot., MD = 0,05%hmot., Uc = 5-10%
(10mg navazka, detekce 5ug chryzotilu, mnozstvi od 10ug)

relativné drahé, ale unosné — vysokeé pofizovaci naklady, od 4.000,-
KE, u komplikovanych matric i 6.000,- KC ,,neakreditované”



2b) Chryzotil a amfibolické azbesty podie BIA 7487

Vyuziva se specifické hmotnosti a znalosti rozméru jednotlivych viaken



faser_id_h.xls [Rezim kempatibility] - Microsoft Excel

omu VioZeni RozloZeni stranky VZorce Data Revize Zobrazeni
Arial -8 - A A= = =* Zalamovat text Obecny - E:l ] / % ~m
. A = =|| =" = B _jd _jd ==
VioZit ||y - A -|||| = = Sloudit a zarovnat na stied - ..JE 5% 000/ %38 ;‘33 Podminéné  Formatovat Styly VioZit O
- z m ko tabulku ~ burfiky ~ -
Schrinka vme 2D) Chryzotll a amﬂbollcke azbesty podle BIA “74%7 Sty
A B C D E F G H R T u W

1

2 Bearbeitertin: HOMola Petr FrobenKennz.: Eternit Interne Nr.: 25643/2012 Auswertedatum: 452012 I
5 |

4 | Chemische Zusammensetzung der Partikel | Chrysaotil ja | | Anthophyllit nein | [ Tremolit nein | | Aktinclith nein |
4] Elemen] Wazze-3 Peskh. |infegr. infensitst Foriterium: erfullt? | | Friterium: erfbilt? | | Finiterium: erfailt? Friterium: erfulit?
7 Ha 0.5 Si deutlich (17-28% = Si deutlich :23-32:- nein | |Si deutlich {22 - 31.£ nein Si deutlich (2 j=

a Mg 24 Mg deutlich (24 -32% = Mg deutlich {10 - nein Mg deutlich {11.5-1E nein Fe deutlich 5 nein
g Al 2 Fe maglich (=g ja Fe schwach-deutl. {2 - 1?'- nein Ca deutlich 5-13) nein Ca deutlich & nein
10 5i 20 Al miglich (=3.5) j= Al miglich ) j= Al mizglich (< 3.5) j= hg schwach-deut (2 nein
11 5 0.1 Ca méglich (< 3. ja Ca midglich [ 3.5) ja Fe moglich [<8) ja Al méglich (< ja
12 K 0.5 Ma schwach mag (< 1.5} j= Ma schwach magl. {< 1.5} j= Ma schwach magl (< 2) ja Ma schwach mégl (< ja
13 Ca 2 K. schwach migl. (< 1) ja K schwach méagl. {<1.5) ja K. schwach miégl. {< 1.5) j= K schwach migl. (< j=
14 Mn 0.5 Mn schwach mig (< 1) ja Mn schwach miagl {< 1.5) ja Mn schwach migl {< 1) ja Mn schwach miag (< 1) ja
15 Fe 2 Ti schwach miagl (< 1.5) ja Ti schwach miagl. {< 1.5) j= Ti schwach miagl. {< 1.5) j= Ti schwach magl, (< 1. 5 ja
16 Ti 1 S in Spuren (=1} j= 5 in Spuren =1} j= 5 in Spuren (=<1} ja 5 in Spuren (=1} ja
17 Si /Mg =<1} ja S5i/ Mg =1} nein 5i/ Mg (=1} nein Si/ Mg =2) nein
18 Oxid Gerdteparameter Si/Fe (=4 ja Si /Al (= 8) ja Si/Ca T=2.4) ja S5i/Ca =249 ja
19 | "Ha; O | Fenster: Be Si/ Al = 5) ja fehlendes Kriterium: Si/ Al = 5) ja Si /Al = 5) ja
20 Mgl Deteitor: sD0D fehlendes Kriterium: (Si/Mg) Chrysotil, Antigorit, Olivin fehlendes Kriterium: fehlendes Kriterium:
21 Al Raumwinkel [z 0 Antigorit {Mg) Klinocpyroxene, Fe-Hypersthen [{Si/Mg) Chrysotil, Olivin, Mg-Chlos. [Si/Mg) Chrysotil, Olivin, Mg-Chlor.
22 Sy Spannung [EV 15 - Tschermskit, Fe-Chlorite, Epi./Zoi. |{Mg) Hormmblenden {auler bas. Hbl.) (Mg} Clivin, Enst., Bronz., Hypers.
23 SDJ;' Partikel - - Augit, Pigeonitaug., Fe-Hypersth. Mg-Mg-Fe-Chlorite, Talk, Werm.
24 Ko Lénge [um]: 20 - - - einige Glimmer, Saponit
25 Cal Durchm. [um]: 0.2 - {Fe=8,5) Enstatit, Saponit - (Fe) Tremolit, Dicpsid, Diop.Augit,
26 MnT Formfaktor: 0.7854 - - - Enstatit, einige Hombl. u. Chlorite,
27 Fel L/D: 100.0 - - - Talk, Verm., Mont., Sapo., Epi.-Pu.
78 Fe.ls Volumen [um™ 0.8 - - {Ca) Anthophyllit, Pigecnit, {Ca) Anthophyllit, Pigeonit,
29 TiDy Dichte [g/om’] 2.5 - - Chrysotil Chrysotil
30 (T2 = TheDa/ 0.5 Masse [pgl: 1.65708 - - - [Al=3,5) Pigeonitaugit / (Fe)
31 Faser gemal WHO-Definition - - - -
32 Partikel gemé&i Konventionen identifiziert als: |- - - -
33 | Chrysotil - -
34 Magliche Minerale - -
35 | Standardisierte Analysenws Verhiltnisse der Element] (Bewertung: Anzahl nicht Gbereinstimmender Elementgehalte)
36 gehalte: Zusdtzliche Toleranz der Elementgehalte in % relativ: 5| Treffertocleranz berechnen ] | Treffertcleranz: o]
T Elemesn Anteil Sifhig 0De3 Olivin 4 |Pigeonit (Fe) 2 |Pennin 4 |Biotit 5
38 Ma 0.52 SirtAl 10.00 Olivin {Fej) 5 |Enstatit 3 |Klinocchlor 4 | Biotit (Fe) 5
38 Mg 2510 S5i'Ca 10.00 Diocpsid 3 |Bronzit E Grochauit 5 |Vermiculit 5
40 Al 209 SilFe 10.00 iop. Augit Hypersthen DIEbFI'ITIT 6, |Nontronit, a8
a4 s | == e~ 2| |Borovnava datas-daty 50-ti mineral( silikatového typu,:
42 5 010 Soll auf 100 normiert Agirinaugit angasit =11 aponit 5
43 K 0.52 werden? {jin) i TLL, 1 5
2 ca | 2es |Summe s onesenare [l3RNEIfiKUJE ty .dzbestu- pokiid:tam je. Vypoéicita vahove.
45 Mn 0.52 bzw. Peakhohen, -intens. | Figecnitaugij Kaersujit Talk - 5 F'rEhnlt -
© Fe | 209 leremiewns 5ozl IMANOZSEVI mereneho vIakna4 na-zaklade jeho-typu aznalo¢;t|
47 Ti 1.05 [Fe als Fel berechnet Pigeonit Tschermakit (Fe) Phlegopit 4 |Sepi
43 Chry=otil X Tremolit 2 |amo=it ]
49 | FASER-IDENTIFIZIERUNG 1.1, 8/29 - BIA, St. Augusti mzmmgmren Anthophyilit 3 |Aktinolith 3 Frokydolith 4




2c) Chryzotil a amfibolické azbesty podle ISO 22262-2

Vyuziva se specifické hmotnosti a znalosti rozméru jednotlivych viaken
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2b) Chryzotil a amfibolické azbesty podie BIA 7487, ISO
22262-2

Naroc¢né na:

a) homogenitu vzorku, proces homogenizace a jeho kontrola — zmény
ve velikosti Castic — vhodné opravdu jen pro prach, pudry, praskové
hmoty, sitovani

b) priprava vzorku k SEM — priprava suspenze, voda bez pritomnosti
vlaken — kontrola a zaznam, filtrace, analyza SEM/EDX

c) mérné hmotnosti z riznych nalezist jsou rozdilné u stejného typu
azbestu — nepresne pfi pouziti uzancnich hodnot

d) neexistuje PT, mizerna reprodukovatelnost, hodné analyz ale vede k
uspokojivym statistickym parametrum

e) pracné, zdlouhavé a drahé stanoveni (fad — desetitisice), 12.000,-Kc,
neakreditovane”

f) znatelného zlepSeni vysledku se docili filtraci pres filtry s pory 0,4um
az 0,8um. Velikost p6ru podle BIA 7487 (0,2um) neni vhodna pro
kompaktni a kusové materialy.

d) Mez detekce je hluboko pod 0,1% hmot - MD az 0,008%hmot.



2b) Chryzotil a amfibolické azbesty podle BIA 7487 a ISO 22262-2

Mérna hmotnost (hustota):
BIA 7487 — chrysotil = 2,6 g/cm?
amfiboly = 3,0 g/cm3

BlA-Handbuch 40. Lfg. Xl11/2001 -
chrysotil = 2,4 — 2,6 g/cm3
amfiboly = 2,8 — 3,6 g/cm3

WebMineral -chrysotile = 2,53 g/cm3
amphibole group = mean 3,35 g/cm3
actinolite = 2,98 — 3,1 g/cm3
tremolite = 2,9 — 3,2 g/cm3
amosite = 3,4 — 3,5 g/cm3
crocidolite = 3,4 g/cm3
anthophyllite = 2,85 — 3,57 g/cm?3

ISO 22262-2 - chrysotile = 2,55
amosite = 3,43
crocidolite= 3,37
actinolite = 3,10
tremolite = 3,00
anthophyllite = 3,00



Mohr-Vespalovy
vazky



ace resp. viaken
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pravdepodobnost
pravdepodobneé selhala



Skelna viakna






Y

. Viakna amfibolového azbestu na PC filtru
SEM H\./: 25.0 kv WD: 1547 mm | | - .

View field: 114 pm Det: SE + BSE 20 pm -

SEM MAG: 2.50 kx  Date(m/dly): 12/03/13|  Homola Petring. 2u Ustin, L i SEM HV: 25.0 KV WD: 5.89 mm Ll VEGA3 TESCAN
3SEM2-57 Qll View field: 94.9 ym Det: SE + BSE 20 pm
Homola Petr Ing. SEM MAG: 3.00 kx |Date(m/dly): 01/15/14|  Homola Pelr ing., ZU Usti /L, 2L Hradec Kralove
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Keramicka vilakna a jejich drt’
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