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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre intéressé par une
étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen-
tales, en liaison avec I'SO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert |'approbation de 75 % au moins des co-
mités ‘membresvotants.

La Norme intemationale |SQ 10312 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 146, Qualite de 1'dir, sous-comité SC 3, Atmosphéres ambiantes.

Les annexes A, B; €D, E et F font partie intégrante de la présente Norme
internationale, Les annexes.G,H et J sont données uniquement a titre
d'information,
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La présente Norme internationale traite de la détermination de |'amiante
en suspension dans I'air ambiant pour un nombre varié de situations, y
compris les atmosphéres intérieures des bétiments et de I'évaluation
précise de toute atmosphére dans laguelle il est possible de trouver des
structures d'amiante. Les recherches médicales les plus avancées indi-
quant que la concentration numérique des fibres et leur tailles sont les
meilleurs parameétres pour évaluer les risques pour la santé liés a
I'inhalation, une technique de mesurage par comptage des fibres est la
seule qui soit valable. La plupart des fibres dans les atmosphéres am-
biantes ne sont pas de I'amiante, et par conséquent il est nécessaire de
les identifier. De nombreuses fibres d'amiante en suspension dans_l'air
dans les atmospheres ambiantes Jont [des diamétreshinférieurs. a la limite
de résolution du microscope optique. La présente Norme internationale
est fondée sur la microscopie électronique & ‘transmission, (qai.a lune ré-
solution adéquate pour permettre la détection de petites fibres et qui est
actuellement la seule technique capable d'identifier sans équivoque la
majorité des fibres individuelles d'amiante. On trouve-souvent I'amiante,
non pas sous forme de fibres"simples; mais'sous'forme ‘de’structures
agrégees trés complexes qui peuvent aussi étre’'ou non agrégées a des
particules associées. Les fibres trouvées en suspension dans une atmo-
sphére ambiante peuvent souvent étre identifiées sans équivoque, si un
soin suffisant est apporté & 'analyse. Cependant, s'il faut identifier chaque
fibre ainsi, I'analyse devient d'un co(t prohibitif. En raison des insuffisan-
ces des instruments ou de la nature des particules, certaines fibres ne
peuvent pas étre identifiées de fagon positive comme étant de I'amiante,
méme si les mesures indiquent toutes qu'elles pourraient en étre. Des
facteurs subjectifs interviennent dans ces mesures, et en conséquence
une définition trés précise de la méthode d'identification et de numération
des fibres d'amiante est nécessaire. La méthode prescrite dans la pré-
sente Norme internationale est destinée a fournir la meilleure description
possible de la nature, de la concentration numérique et des tailles des
particules contenant de I'amiante trouvées dans un échantillon d'air. La
présente Norme internationale est nécessairement complexe, parce que
les techniques instrumentales utilisées sont complexes et aussi parce qu'il
faut prescrire une méthode trés détaillée et logique pour réduire les as-
pects subjectifs du mesurage. La méthode de relevé des données pré-
sente dans la présente Norme internationale est destinée a permettre une
réevaluation des données de comptage des structures lorsque de nou-
velles données médicales seront disponibles. Toutes les techniques pos-
sibles de préparation des échantillons entrainent des modifications des
caractéristiques des particules en suspension dans l'air. Le prélévement
méme de particules & partir d'une dispersion tridimensionnelle sur une
surface filtrante bidimensionnelle peut étre considéré comme apportant
des modifications aux caractéristiques des particules; en outre, pour la
plupart des échantillons, ces caractéristiques sont aussi modifiées par les
méthodes de préparation. Toutefois, les méthodes prescrites dans la pré-
sente Norme internationale sont destinées & réduire au minimum la per-



© 1SO ISO 10312:1995(F)

turbation de la matiére particulaire collectée et I'effet des perturbations
qui se produisent peut étre évalué.

La présente Norme internationale décrit la méthode d'analyse pour un fil-
tre unitaire d'échantillon d'air. Cependant, I'une des plus grandes erreurs
qui peuvent se produire dans la caractérisation de l'amiante dans les
atmospheéres ambiantes est associée a la variabilité des mesures entre
plusieurs échantillons. Pour cette raison, il est nécessaire de prévoir un
plan d'échantillonnage stratifié afin de déterminer la précision et la fidélité
de la présente Norme internationale.
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Air ambiant — Déte

directe

1 Domaine d'application

1.1 Substance déterminée

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode de référence qui utilise la microscopie électro-
nique a transmission (MET) pour a détermination de
la concentration des structures d'amiante dans les
atmosphéres ambiantes et comprend; le) mesurage
des longueurs, largeurs et rapports L// des structures
d'amiante. La méthode permet de déterminer les ty-
pes de fibres d'amiante. présentes. La .méthode. ne
peut pas faire la différence entre les fibres indivi-
duelles d'amiante amphibole et les analogues non
asbestiformes du méme minéral amphibole.

1.2 Type d'échantillon

La méthode est définie pour les filtres a pores capil-
laires en polycarbonate ou en esters de cellulose (es-
ters mélangés de cellulose ou nitrate de cellulose) a
travers lesquels un volume connu d'air a été aspiré.
La méthode convient pour déterminer I'amiante dans
les atmospheres extérieures comme intérieures des
batiments.

1.3 Plage de mesure

La gamme de concentrations %UI peut étre détermi-
née est de 50 structures/mm® & 7 000 structures/
mm? sur le filtre. Les concentrations dans I'air repré-
sentées par ces valeurs sont fonction du volume d'air
prélevé. Il n'y a pas de limite inférieure aux dimen-
sions des fibres d'amiante qui peuvent étre détec-
tées. Dans la pratique, les spécialistes du microscope
n'ont pas tous la méme habileté a détecter les fibres
d'amiante les plus courtes. Par conséquent, une lon-
gueur de 0,5 um a été définie comme étant la lon-
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gueur minimale des fibres & prendre en compte dans
les résultats rapportés.

1.4 Limite de détection

La limite de détection peut en théorie étre abaissée
indéfiniment yparvla filtration de volumes de plus en
plus‘importants“d'air et en prolongeant I'examen des
echantillons au microscope électronique. Dans la pra-
tique, la fimite de détection la plus basse que I'on
puisse atteindre par microscopie électronique a
transmission est déterminée par la concentration to-
tale des’particulés en“suspension.

Pour les concentrations totales de particules en sus-
pension d'environ 10 ug/ms, correspondant a des
atmospheres rurales propres, et dans I'hypothése
d'une filtration de 4 000 litres d'air, on peut obtenir
une sensibilité analytique de 0,5 structure/l, équivalant
a une limite de détection de 1, 8 structure/l, si I'on
examine une zone de 0,195 mm? d'échantillons MET.
Si I'on rencontre des concentrations totales de parti-
cules en suspension plus élevées, il faut réduire le
volume d'air filtré afin de maintenir une densité de
particules acceptables sur le filtre, ce qui améne une
augmentation proportionnelle de la sensibilité analyti-
que.

Lorsque c'est le cas, on peut obtenir des limites infé-
rieures de détection en accroissant la surface exami-
née des échantillons. Afin d'améliorer les limites de
détection pour les fibres et les faisceaux d'une lon-
gueur supérieure a 5 um, et pour les fibres équivalent
PCM, des grossissements inférieurs peuvent étre
utilisés qui permettent un examen plus rapide de
surfaces plus étendues. On ne peut pas faire appel a
la méthode analytique par transfert direct si la densité
globale en particules sur le filtre de prélévement des
échantillons dépasse environ 10 pg/cm? de la surface
du filtre, ce qui correspond a une couverture d'environ
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10 % du filtre de prélevement par des particules. Si
les particules totales en suspension sont constituées
principalement de matiéres organiques, la limite de
détection peut étre abaissée de facon significative en
utilisant une méthode de préparation par transfert in-
direct.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute
norme est sujette a révision et les parties prenantes
des accords fondés sur la présente Norme internatio-
nale sont invitées a rechercher la possibilité d'appli-
quer les éditions les plus récentes des normes
indiquées ci-apres. Les membres de la CEl et de I'ISO
possédent le registre des Normes internationales en
vigueur a un moment donné.

ISO 4225:1994, Qualité de I'air — Aspects généraux
— Vocabulaire.

ISO 4226:1993, Qualité de I'air — Aspects généraux
— Unités de mesurage.

Recueil de normes ISO n° 2:1993, Grandeurs et uni-
tés.

Recueil de normes ISO n° 3:1989, Méthodes statisti-
ques.

3 Définitions

Pour les besoins de la présente Norme internationale,
les définitions suivantes s'appliquent (voir aussi
ISO 4225).

3.1 aciculaire: Forme d'un cristal extrémement
mince avec une section petite par rapport & sa lon-
gueur, par exemple en forme d'aiguille.

3.2 amphibole: Groupe de minéraux formés de sili-
cate de fer ou magnésium, étroitement liés sous
forme cristalline, avec la composition chimique sui-
vante:

Ay ou 1B,CsTg0,,(0OH,F,Cl),
ou

A=K, Na

B = Fe?*, Mn, Mg, Ca, Na

© ISO

C = A, Cr, Ti, Fe**, Mg, Fe**
T =Si, Al Cr, Fe®*, Ti

Dans certaines variétés d'amphibole, ces éléments
peuvent étre partiellement substitués par Li, Pb ou
Zn. L'amphibole est caractérisée par une double
chaine réticulée formée de tétraédres Si-O avec un
rapport silicium/oxygéne de 4/11, par des cristaux
prismatiques en forme de colonne ou de fibre et par
un clivage prismatique en deux directions paralléles a
la surface des cristaux et se croisant & des angles
d'environ 56° et 124°.

3.3 amiante amphibole: Amphibole ayant un faciés
asbestiforme.

3.4 sensibilité analytique: Concentration calculée
de structures d'amiante en suspension par litre d'air,
équivalant a l'observation d'une structure d'amiante
dans l'analyse. La méthode de la présente Norme
internationale ne précise pas de sensibilité analytique.

3.5 _asbestiforme: Type_spécifique de minéral fi-
breux dans lequel'les fibres et les fibrilles possédent
une haute résistance a la traction et une grande sou-
plesse.

3.6--'amiante: Terme regroupant les minéraux de si-
licates'lappartenant”aux‘grolpes des amphiboles et
des- serpentines qui se sont cristallisés en faciés
asbestiforme, ce qui permet, lorsqu'ils sont traités ou
broyés, de les séparer facilement en fibres longues,
minces et solides. Les numéros d'enregistrement du
Chemical Abstracts Service pour les variétés

d'amiante  plus  courantes  sont: chrysotile
(12001-29-5), crocidolite  (12001-28-4), amiante
grunérite (amosite) (12172-73-5), amiante
anthophyllite  (77536-67-5), amiante  trémolite

(77536-68-6) et amiante actinolite (77536-66-4).

3.7 structure d'amiante: Terme appliqué a tout
groupement contigu ou formé par chevauchement de
fibres d'amiante, avec ou sans particules associées.

3.8 rapport L/I: Rapport de la longueur d'une parti-
cule a sa largeur.

3.9 blanc: Comptage de structures effectué sur des
échantillons préparés a partir d'un filtre non utilisé
pour déterminer la concentration en bruit de fond.

3.10 longueur de caméra: Longueur de projection
équivalente entre I'échantillon et le diagramme de
diffraction électronique, en |'absence d'action d'une
lentille.
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3.11 chrysotile: Minéral fibreux du groupe des
serpentines ayant une composition répondant a la
formule chimique brute

Mg,Si,05(OH),

La plupart des chrysotiles naturels s'écartent peu de
cette composition nominale. Dans certaines variétés,
il peut se produire une substitution mineure de sili-
cium par de I'AP*. Une substitution mineure de ma-
gnésium par de I'AP*, Fe?*, Ni?*, Mn?* et Co®* peut
aussi se présenter. Le chrysotile est le type d'amiante
le plus répandu.

3.12 clivage: Fracture d'un minéral dans I'une de
ses directions cristallographiques.

3.13 fragment de clivage: Fragment de cristal déli-
mité par les plans de clivage.

3.14 agglomérat: Structure dans laquelle deux ou
plusieurs fibres ou faisceaux de fibres sont orientés
au hasard et forment un groupement contigu.

3.15 espace interréticulaire: Distance ,entre .des
plans identiques paralléles et adjacents d'atomes du
cristal.

3.16 diffraction électronique: Technique utilisée en
microscopie électronique permettant d'examinér !la
structure cristalline d'unéchantillon!

3.17 pouvoir de diffusion d'électrons: Portée 3 la-
guelle une couche mince de substance diffuse des
électrons a partir de leurs directions d'origine.

3.18 analyse en dispersion d'énergie des rayons
X (EDXA): Mesurage des énergies et des intensités
des rayons X a l'aide d'un détecteur a semi-
conducteurs et d'un systéme analyseur & voies multi-
ples.

3.19 eucentrique: Condition d'un objet dont la zone
d'observation est placée sur un axe d'inclinaison au
point d'intersection avec le faisceau d'électrons et
dans le plan de focalisation.

3.20 témoin: Filtre qui a été emporté sur le site de
prélévement, et dont la cassette a été ouverte et re-
fermée. Un tel filtre sert & déterminer le nombre de
structures en bruit de fond.

3.21 fibrille: Fibre unitaire d'amiante qui ne peut pas
étre séparée davantage longitudinalement en compo-
sants plus petits sans perdre ses propriétés de fibres
Ou son apparence.

ISO 10312:1995(F)

3.22 fibre: Particule allongée qui a des cotés paral-
Ieles ou étagés. Aux fins de la présente Norme inter-
nationale, une fibre est définie comme ayant un
rapport L/l égal ou supérieur a 5/1 et une longueur
minimale de 0,5 pm.

3.23 faisceau de fibres: Structure composée de fi-
bres paralléles de diamétres inférieurs attachées sur
leur longueur. Un faisceau de fibres peut présenter
des fibres divergentes a I'une ou aux deux extrémités.

3.24 structure fibreuse: Fibre ou groupement
contigu de fibres avec ou sans particules associées.

3.25 faciés: Forme cristalline caractéristique ou
combinaison des formes d'un minéral, y compris les
irrégularités caractéristiques.

3.26 limite de détection: Concentration de structu-
res en suspension dans I'air calculée en structures par
litre, équivalant au comptage de 2,99 structures
d'amiante dans I'analyse.

3.27 matrice: Structure dans laquelle une ou plu-
sieurs fibres ou un/ou plusieurs faisceaux de fibres
sont en_contact avec, attachées a ou partiellement
dissimulées par une particule unitaire ou un groupe
contigu de particules non fibreuses.

3.28, . indice de Miller: Ensemble de trois ou quatre
nombres entiers utilisés pour spécifier I'orientation
d'un plan cristallographique par rapport aux axes d'un
cristal.

3.29 fibre «équivalent PCM»: Fibre de rapport L/
€gal ou supérieur & 3/1, de longueur supérieure a
5 um et dont le diamétre est compris entre 0,2 pm
et 3,0 um.

3.30 structure «équivalent PCM»: Structure fi-
breuse de rapport L/l égal ou supérieur a 3/1, de lon-
gueur supérieure a 5 um et dont le diamétre est
compris entre 0,2 um et 3,0 um.

3.31 structure primaire: Structure fibreuse qui re-
présente une entité distincte sur I'image MET.

3.32 réplication: Méthode de préparation d'échan-
tillons de microscopie électronique dans laquelle une
copie mince ou réplique d'une surface est faite.

3.33 microdiffraction électronique: Technique uti-
lisée en microscopie électronique dans laquelle la
structure cristalline d'une petite surface d'un échan-
tillon est examinée.
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3.34 serpentine: Groupe de minéraux communs de
formule chimique brute

Mg;Si,05(OH),

3.35 structure: Fibre individuelle, faisceaux de fi-
bres, agglomérat ou matrice.

3.36 hémitropie: Phénomeéne par lequel des cris-
taux de méme espece sont accolés ensemble suivant
une orientation particuliere de telle sorte que les
orientations relatives sont reliées selon une loi bien
définie.

3.37 fibre non ouverte: Faisceau de fibres
d'amiante de grand diameétre qui n'a pas été divisé en
fibrilles ou fibres constituantes.

3.38 orientation d'axe: Ligne ou direction
cristallographique a travers le centre d'un cristal qui
est paralléle aux arétes d'intersection des plans d'un
cristal définissant la zone cristalline.

4 Principe

Un échantillon de particules en suspension est re-
cueilli en aspirant un volume mesuré d'air a travers
soit un filtre & membrane en polycarbonate & pores
capillaires d'une dimension de 0,4 pm au maximum,
soit en ester de cellulose (esterrmélangél.de; cellulose
ou nitrate de cellulose) a pores de 0,45 pm au maxi-
mum, au moyen d'une pompe alimentée sur le sec-
teur ou par batterie. Les échantillons pour le
microscope électronique a transmission sont préparés
a partir des filtres en polycarbonate en déposant un
mince film de carbone sur la surface du filtre par
évaporation sous vide. De petites sections sont dé-
coupées dans le filtre carboné, placées sur des grilles
porte-échantillon et le filtre est dissous par un procédé
d'extraction au solvant. Ce procédé laisse un mince
film de carbone qui recouvre les ouvertures de la grille
et maintient chaque particule du filtre initial dans sa
position d'origine.

Les filtres en esters de cellulose sont traités chimi-
guement pour détruire la structure poreuse du filtre.
La surface du filtre est alors attaquée par un plasma
d'oxygene pour dégager toutes les particules du sub-
strat. Un mince film de carbone est déposé par éva-
poration a la surface du filtre et de petites sections
sont détachées du filtre. Ces sections sont placées
sur les grilles porte-échantillon et le véhicule filtre est
dissous par un procédé d'extraction au solvant.

Les grilles porte-échantillon provenant de l'une ou
I'autre méthode de préparation sont examinées a fort
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et a faible grossissements pour s'assurer qu'elles
conviennent pour l'analyse avant d'effectuer une éva-
luation quantitative des structures dans les ouvertures
de grilles choisies au hasard. Pour I'examen au mi-
croscope électronique a transmission, on utilise la
diffraction électronique (DE) pour examiner la struc-
ture cristalline d'une fibre, et sa composition élémen-
taire est déterminée par une analyse en dispersion
d'énergie des rayons X (EDXA). Pour un certain nom-
bre de raisons, il n'est pas possible d'identifier sans
équivoque chaque fibre, et les fibres sont classées en
fonction des techniques qui ont été utilisées pour les
identifier. On utilise un code simple pour indiquer pour
chaque fibre la maniére selon laquelle elle a été iden-
tifiée. La méthode de classification des fibres est
fondée sur un examen successif de la morphologie,
du diagramme de microdiffraction électronique, ainsi
que des analyses qualitative et quantitative en dis-
persion d'énergie des rayons X. La confirmation de
I'identification du chrysolite se fait uniquement par
diffraction électronique quantitative et celle de
I'amphibole se fait uniqguement en combinant l'ana-
lyse quantitative en dispersion d'énergie des rayons
X et la microdiffraction électronique quantitative avec
orientation’d'axe.

En plus" defibres) isolées, les échantillons d'air am-
biant contiennent souvent des agrégats plus com-
plexes de fibres, associés ou non a des particules.
Certaines, particules sont ,composées de fibres
d'amiante associées a d'autres matériaux. Les fibres
individuelles et ces structures plus complexes sont
appelées «structures d'amiante». Un systéme de co-
dage est utilisé pour indiquer le type de structure fi-
breuse et pour donner la meilleure description de
chacune de ces structures complexes. Les deux co-
des évitent au spécialiste du microscope la nécessité
d'interpréter les observations de comptage des
structures et permet de faire cette évaluation ulté-
rieurement sans avoir besoin de réexaminer les
échantillons au microscope électronique & transmis-
sion. Plusieurs niveaux d'analyse sont prescrits, les
niveaux supérieurs permettant une identification des
fibres plus rigoureuse. La méthode permet de définir
un critére minimal pour l'identification des fibres,
fondé sur l'expérience antérieure ou son absence,
pour un échantillon particulier. On s'efforce alors de
parvenir & ce critere minimal pour chaque fibre et le
degré de réussite est consigné pour chaque fibre. On
reporte les longueurs et les largeurs de toutes les
structures et fibres classées. Le nombre des structu-
res d'amiante trouvées dans une surface connue de
I'échantillon, ainsi que le volume équivalent d'air filtré
correspondant a cette surface, sont utilisés pour cal-
culer la concentration des structures d'amiante en
suspension par litre d'air.
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5 Symboles d'unités et abréviations

5.1 Symboles d'unités (voir aussi ISO 4226 et
Recueil de normes ISO n° 2)

eV électronvolt

kV kilovolt

I/min = litres par minute

pg = microgramme (10—6 gramme)
pm = micromeétre (10-6 métre)

nm = nanométre (10—9 métre)

W = watt

5.2 Abréviations

DMF Diméthylformamide
DE Diffraction électronique

EDXA Analyse en dispersion . d'énergie,- des
rayons X

FWHM  (Full Width, Half Maximum):Largeur 'totalée

a mi-hauteur

HEPA Filtre de haute efficacité pour, l'arrét  des

particules
MEC Esters mélangés de cellulose
PC Polycarbonate
PCM Microscopie optique en contraste de phase

SAED Microdiffraction électronique sur surface
choisie

MEB Microscope électronique a balayage

MEBT  Microscope électronique a transmission par
balayage

MET Microscope électronique a transmission

UlCC Union internationale contre le Cancer

6 Réactifs

Au cours de l'analyse, sauf indication différente, utili-
ser uniqguement des réactifs de qualité analytique et
de l'eau (6.1).

AVERTISSEMENT — Utiliser les réactifs confor-
mément aux régiementations d'hygiéne et de sé-
curité appropriées.
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6.1 Eau, exempte de fibres.

Utiliser une alimentation en eau récemment distillée
et exempte de fibres, ou une autre source d'eau
exempte de fibres et d'agents pyrogénes.

6.2 Chloroforme, distillé dans un récipient en verre,
conservé avec 1 % (V/V) d'éthanol.

6.3 1-Méthyl-2-pyrrolidone.
6.4 Diméthylformamide.
6.5 Acide acétique, cristallisable.

6.6 Acétone.

7 Appareillage

7.1 Prélévement d'air — Equipement et
consommables

7.1.1" 'Systeme porte-filtre et filtre

On 'doit"utiliser des cassettes en trois éléments, de
25 mm a 50 mm de diamétre, avec systéme de pro-
tection dépassant de moins de 2 cm & l'avant de la
surface ‘du’filtre pour le prélévement des échantillons.
La I‘cassette doit étre chargée d'un filtre en
polycarbonate a pores capillaires d'une grosseur de
0,4 pm au maximum, en MEC ou en nitrate de cellu-
lose de diameétre de pore de 0,45 um au maximum.
Les deux types de filtres doivent étre déposés sur un
filtre MEC ou en nitrate de cellulose de grosseur de
pore 5 um, lui-méme déposé sur un support en cellu-
lose. Aprés la mise en place des filtres, on doit appli-
quer une bande de cellulose élastique ou un ruban
adhésif pour éviter toute fuite d'air. Il faut prendre
toutes les précautions nécessaires pour que les filtres
soient bien fixés dans I'ensemble de fagon qu'il n'y
ait aucune fuite d'air autour du filtre.

Des filtres représentatifs pris dans le lot doivent étre
soumis & analyse comme prescrit en 9.7 pour vérifier
s'ils contiennent des structures d'amiante avant qu'ils
soient utilisés pour les prélévements d'air.

7.1.2 Pompe de prélévement

La pompe de prélévement doit avoir un débit suffisant
pour atteindre la sensibilité analytique désirée. La vi-
tesse frontale a travers le filtre doit étre comprise
entre 4,0 cm/s et 25,0 cm/s. La pompe de préle-
vement utilisée doit fournir un écoulement d'air
exempt de pulsation a travers le filtre et elle doit
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maintenir le débit-volume initial & + 10 % pendant
toute la durée de prélevement. Une pompe & débit
constant ou a commande d'orifice critique répond a
ces exigences. Un tuyauterie souple doit étre utilisée
pour relier le porte-filtre a la pompe de prélévement.
Il faut aussi prévoir un moyen d'étalonnage du débit
de chaque pompe.

7.1.3 Support

Un support doit étre utilisé pour maintenir le systéme
porte-filtre a la hauteur désirée pour le prélévement
et doit étre isolé des vibrations de la pompe (7.1.2).

7.1.4 Débitmetre a section variable

Un débitmétre a section variable étalonné avec une
échelle d'environ 1 I/min & 10 I/min est nécessaire
pour |'étalonnage du systéme de prélévement d'air.

Le débitmetre doit étre nettoyé avant usage pour
éviter tout tranfert de contamination de fibre du dé-
bitmeétre vers I'échantillon en cours de prélévement.

7.2 Laboratoire de préparation des
échantillons

L'amiante, en particulier le chrysotile, est présent en
quantité variable dans de nombreux.réactifs:de. labo-
ratoire. De nombreux matériaux de construction
contiennent eux aussi des quantités significatives
d'amiante ou d'autres fibres minérales qui peuvent
géner l'analyse si elles sont introduites par inadver-
tance lors de la préparation des échantillons. Il est de
la plus grande importance de faire en sorte que, pen-
dant la préparation, la contamination des échantillons
MET par des fibres d'amiante étrangéres soit réduite
au minimum. Toutes les étapes de la préparation des
échantillons doivent donc étre effectuées dans un
environnement ou la contamination de I'échantillon
est réduite au minimum. La premiere exigence du la-
boratoire de préparation des échantillons est qu'une
détermination a blanc donne un résultat qui réponde
aux exigences prescrites en 9.7. L'équipement mini-
mal jugé convenable pour préparer les échantillons
MET est une hotte & flux laminaire & pression positive.
Cependant, il a été établi que, dans la préparation des
échantillons, les pratiques de travail et le soin sem-
blent étre plus importants que le type d'installation
utilisé. La préparation des échantillons doit étre faite
seulement aprés que des valeurs acceptables auront
été obtenues sur des échantillons «blancs».

NOTE 1 Il est recommandé que les activités impliquant
la manipulation d'échantillons d'amiante en vrac ne soient
pas effectuées dans la méme zone que la préparation des
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échantillons pour le microscope électronique & transmis-
sion, en raison des risques de contamination.

7.3 Equipement d'analyse

7.3.1 Microscope électronique a transmission

On doit utiliser un microscope électronique a trans-
mission (MET) fonctionnant & un potentiel d'accélé-
ration de 80kV a 120kV, avec une définition
supérieure a 1,0 nm et une plage de grossissement
d'environ x 300 a x 100 000. La possibilité d'obtenir
un grossissement direct sur écran d'environ
x 100 000 est nécessaire pour I'examen de la mor- -
phologie des fibres; on peut obtenir ce grossissement
par un agrandissement optique supplémentaire de
I'image sur écran en utilisant un binoculaire si I'on ne
peut pas I'obtenir directement. Il faut aussi que I'écran
de visualisation soit étalonné de fagon & pouvoir me-
surer les longueurs et les largeurs des images des fi-
bres jusqu'a 1 mm de largeur par tranches de 1 mm
quelle que soit I'orientation de I'image. Souvent, |'uti-
lisation d'un écran fluorescent pourvu de gradations
étalonnées sous forme de cercles concentriques,
comme représenté’d la'figure 1, permet de respecter
cette exigence.

Pour les“angles ‘de réflexion de Bragg inférieurs a
0,01 rad, le microscope électronique & transmission
doit-'pouvoir effectuer la diffraction électronique a
partir'd*une 'aire 'de’0,6 um2 au plus, choisie a partir
d'une‘image focalisée a un grossissement d'écran de
x 20 000. Cette exigence de performance définit la
séparation minimale entre les particules a laquelle on
peut obtenir des diagrammes de diffraction électroni-
que indépendants a partir de chaque particule. Si I'on
utilise la microdiffraction électronique (SAED), la per-
formance d'un instrument particulier peut nor-
malement étre calculée a |'aide de I'équation suivante:

2
A=0,785 4 x (% +2 ooocse3)

ou

A est l'aire effective de diffraction, en mi-
cromeétres carrés;

D est le diamétre, en micrométres, du dia-
phragme de diffraction;

M est le grossissement de la lentille de |'ob-
jectif;

C est le coefficient d'aberration sphérique,
en millimetres, de la lentille de I'objectif;

0 est l'angle de Bragg maximal requis, en
radians.
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Figure 1 — Exemple de marquages d'étalonnage sur un écran de visualisation de microscope électronique
a transmission

Il n‘est pas possible de réduire indéfiniment I'aire ef-
fective de diffraction électronique sur la surface choi-
sie en utilisant des diaphragmes de diffraction de plus
en plus petits, car il existe une limite fondamentale
imposée par le coefficient d'aberration sphérique de
la lentille de I'objectif.

Si des analyses par diffraction électronique avec
orientation d'axe doivent étre effectuées, le micro-
scope électronique a transmission doit comprendre
un goniometre qui permet a I'échantillon d'étre

a) soit tourné sur 360°, avec inclinaison combinée
d'au moins + 30° & — 30° par rapport a un axe si-
tué dans le plan de I'échantillon;

b) soit incliné d'au moins + 30° & — 30° autour de
deux axes perpendiculaires situés dans le plan de
I'échantillon.

L'analyse est grandement facilitée si le goniomeétre
permet une inclinaison eucentrique, méme si ce n'est
pas essentiel. S'il faut une analyse en dispersion
d'énergie des rayons X et une diffraction électronique
avec orientation d'axe sur la méme fibre, le
goniométre doit étre d'un type qui permet d'incliner
I'échantillon et d'obtenir le spectre de l'analyse en
dispersion d'énergie des rayons X sans changer de
support d'échantillon.

Le microscope électronique & transmission doit avoir
un systeme d'éclairage et un condenseur capable de
former une sonde électronique d'un diamétre inférieur
a 250 nm.
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NOTE 2 Il est recommandé d'utiliser une trappe anti-
contamination autour de I'échantillon si I'on veut obtenir la
performance requise pour l'appareil.

7.3.2 Analyse en dispersion d'énergie des
rayons X

Le microscope électronique a transmission doit étre
équipé d'un analyseur en dispersion d'énergie des
rayons X capable d'atteindre une définition supérieure
4 180 eV (FWHM) sur le pic Ko du Mn. Comme la
performance des combinaisons «microscope électro-
nique a transmission-analyseur de rayons X» dépend
d'un certain nombre de facteurs géométriques, la
performance requise est prescrite en termes d'inten-
sité de rayons X mesurée a partir d'une fibre de faible
diametre, a l'aide d'un diamétre de faisceau électro-
nique connu. Les détecteurs & rayons X a semi-
conducteurs sont moins sensibles dans la région de
faible énergie et ainsi la mesure du sodium dans le
crocidolite servira de critere de performance. La
combinaison «microscope électronique-analyseur &
rayons X» doit donner, dans des conditions d'analyse
habituelles, un taux de comptage du pic Ko du Na,
bruit de fond soustrait, de plus de 1¢comptage/par
seconde (cps) a partir d'une fibre de crocidolite de
I'UICC de 50 nm de diametre au plus lorsqu'éllesest
irradiée par une sonde électronique de 250 nm de
diamétre au plus a un potentiel d'accélération de
80 kV. Le rapport pic/fond pour cet essai. doit.dépas-
ser 1,0.

L'analyseur de rayons X doit donner le moyen de
soustraire le bruit de fond, d'identifier les pics élé-
mentaires et de calculer les aires sous les pics avec
bruit de fond soustrait.

7.3.3 Ordinateur

De nombreux calculs numériques répétitifs sont né-
cessaires et il peut étre commode de les effectuer a
l'aide de programmes informatiques relativement
simples. Pour les analyses des diagrammes de dif-
fraction électronique avec orientation de l'axe, il faut
un ordinateur avec mémoire adéquate pour admettre
les programmes plus complexes que cela implique.

7.3.4 Four a plasma

Pour la préparation des échantillons MET a partir des
filtres MEC, on doit utiliser un four a plasma, avec une
puissance nominale de radiofréquence de 50 W au
moins, pour attaquer la surface des filtres MEC traités
a l'acétone. Le four doit comporter un systéeme de
contréle du flux d'oxygéne et doit étre modifié, le cas
échéant, pour comporter une vanne pour contrbler la
vitesse d'admission de l'air de sorte que le flux d'air
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ne déplace pas les particules de la surface du filtre
apres |'étape d'oxydation.

NOTE 3 |l est recommandé de placer des filtres sur I'ali-
mentation en oxygene et sur la conduite d'admission d'air.

7.3.5 Evaporateur sous vide

On doit utiliser un appareil de dépét sous vide capable
de produire un vide supérieur 4 0,013 Pa pour le dépét
sous vide de carbone sur les filtres & membrane. Le
porte-échantillon doit permettre de faire tourner en
permanence la lame porte-objet pendant toute la
phase de dépo6t.

NOTE 4 Un mécanisme permettant aussi d'incliner la
lame tournante sur un angle d'environ 45° pendant la phase
de dépbt est également recommandé. On peut utiliser un
piege cryogénique a azote liquide au-dessus de la pompe &
diffusion pour réduire le risque de contamination des surfa-
ces du filtre par I'huile provenant du systéme de pompage.
L'appareil de dépdt sous vide peut aussi servir au dépét du
mince film d'or ou de tout autre matériau d'étalonnage,
lorsqu'ils sont requis sur les échantillons MET pour |'éta-
lonnage interne des diagrammes de diffraction électronique.

7.3.6 . Appareil.a pulvérisation cathodique

On peut utiliser un appareil a pulvérisation cathodique
avec cible en or pour le dépét d'or sur les échantillons
MET . pour- l'étalonnageinterne des diagrammes de
diffraction_électronique. D'autres matériaux d'étalon-
nage sont acceptables. L'expérience a montré qu'une
pulvérisation cathodique permet un meilleur contréle
de |'épaisseur du matériau d'étalonnage.

7.3.7 Appareil de dissolution des filtres
(laveur Jaffe)

Le role de cet appareil est de dissoudre le filtre tout
en laissant intact le film de carbone évaporé pour
soutenir les fibres et les autres particules. Un modéle
de montage qui s'est révélé satisfaisant pour divers
solvants et filtres est celui représenté a la figure 2. En
général, on utilise le chloroforme ou |a
1-méthyl-2-pyrrolidone pour dissoudre les filtres de
polycarbonate et le diméthylformamide ou I'acétone
pour les filtres MEC ou en nitrate de cellulose. Les
tensions de vapeur plus élevées du chloroforme et de
I'acétone exigent |'utilisation d'un réservoir de 10 ml
a 50 ml de solvant, avec éventualité d'un remplissage
en cours de procédure. Le diméthylformamide ou la
1-méthyl-2-pyrrolidone ont des tensions de vapeur in-
férieures et I'on peut utiliser un volume beaucoup plus
réduit de solvant. Il est recommandé que tous les
appareils soient utilisés sous une hotte aspirante, et
lorsque les échantillons ont été introduits ou retirés,
pendant la dissolution, le couvercle de la boite de Petri
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doit étre remis en place. L'appareil doit étre nettoyé
avant utilisation pour chaque lot d'échantillons.

7.3.8 Dissolveur a condensation

Pour une dissolution plus rapide du filtre ou si des
difficultés sont rencontrées lors de la dissolution, on
doit utiliser un dissolveur & condensation, se compo-
sant d'un ballon, d'un réfrigérant et d'un ensemble de
doigts refrigérants, avec chauffe-ballon et régulateur
de température. La figure 3 donne un exemple d'un
tel appareil utilisant l'acétone ou le chloroforme
comme solvant, selon le filtre utilisé.

7.3.9 Plaque chauffante ou étuve

On doit utiliser soit une plaque chauffante, soit une
étuve pour chauffer les lames pendant la préparation
des échantillons MET provenant des filtres MEC ou
en nitrate de cellulose. Il faut maintenir une tempéra-
ture de 65 °C a 70 °C.

7.3.10 Bain a ultrasons

Un bain a ultrasons est nécessaire pour nettoyer les
ustensiles utilisés pour la préparation’des/échantillons
MET.

ISO 10312:1995(F)

7.3.11 Réplique d'un réseau carbone

On doit utiliser une réplique d'un réseau carbone
d'environ 2 000 lignes paralléles par millimétre pour
étalonner le grossissement du microscope électroni-
que a transmission.

7.3.12 Grilles d'étalonnage pour analyseur a
rayons X

Des grilles de préparation pour microscope électroni-
que a transmission préparées a partir de dispersions
des minéraux d'étalonnage sont nécessaires pour
I'étalonnage du systéme d'analyse EDXA. Certains
minéraux d'étalonnage convenables sont la riebeckite,
le chrysotile, I'alloysite, la phlogopite, la wollastonite
et la bustamite. Le minéral utilisé doit étre préparé
pour |'étalonnage de I'analyseur des rayons X pour le
sodium a l'aide d'une grille en or.

7.3.13 Aiguiseur d'électrodes en carbone
L'utilisation, d'électrodes en carbone aiguisées, ou

équivalent, permet’ I'évaporation du carbone sur les
filtres_ avec un minimum de chauffage.

Dimensions en centimétres

Echantillon de microscopie
électronique

Boite de Petri en verre
(2 100 mm x 15 mm)

Support en acier inoxydable
(50 mailles)

Tissu optique

NOTE — Le solvant est ajouté jusqu'a ce que la surface du bain soit en contact avec la face inférieure du support en acier

inoxydable.

Figure 2 — Exemple de dissolveur de filtre (laveur Jaffe)
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