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Zakladni cile metodického postupu

Cilem tohoto dokumentu je implementovat poznatky ziskané z analyzy pravnich a normativnich
textl tykajicich se studované problematiky a z testovani rozsahlého souboru hornin a kameniva na
pritomnost azbestovych vldken do uceleného praktického metodického postupu, ktery by mél
poskytnout nadvod pro laboratofe provad¢jici analyzu hornin a kameniva.

Predklddand metodika sumarizuje dosavadni stav poznani a navazuje na Siroky vycet
zahrani¢nich legislativnich, normativnich 1 vyzkumnych dokumentii pro analyzu azbestovych
vlaken v horninéch, pficemz nabizi uceleny a komplexni pfehled moznych variant pro laboratorni
postupy. Ve své praktické ¢asti shrnuje piehled technického vybaveni nutného k provadeéni
zkousek, nejlepsi zpusoby laboratorni praxe a fizeni postupi pro udrzeni kvality
a reprodukovatelnosti vysledkii.

Metodicky postup si neklade za cil nafizovat jedinou metodu analyzy a dava laboratofim
moznost vybéru vhodného analytického postupu na zéklad€ uvedenych doporuceni a technickych
moznosti laboratofe. Stejné tak si metodicky postup neklade za cil stanovit bezpe€nostni limity
a kritéria pro plisobeni azbestovych vlédken na clovéka. Tento ukol ptislusi organlim zabyvajicim
se zdravim, hygienou a bezpec¢nosti prace.

Tento metodicky postup je uzce propojen a navazuje na Metodicky navod pro odbér vzorki pro
stanoveni ptitomnosti azbestovych vladken v horninach [1].

Metodicky postup byl vypracovan v souvislosti s feSenim vyzkumného projektu Technologické
agentury Ceské republiky ev. &. SS01010257 ,,Vyvoj nastroji pro minimalizaci rizik kontaminace
ovzdu$i respirabilnimi azbestovymi vlakny uvolnovanymi lidskou c¢innosti z horninového
prostiedi®.

1 Uvod — poti‘ebnost a ticel

Skupina tzv. azbestovych minerald, jejichz respirabilni vldkna jsou jiz delsi dobu zatazena do
kategorie prokazanych karcinogend, piedstavuje jednoznacné riziko pro lidské zdravi.
Azbestiformni ¢astice se, kromé stavebnich materiald a odpadli, mohou vyskytovat také v urcitych
typech hornin, pfi jejichZ t€zbé&, tprave a nasledném stavebnim uziti mize dochdzet k uvolnovani
téchto vlaken do okolniho prostiedi, k jejich transportu vzduchem a tim padem negativnimu vlivu
na zdravi 0sob. V ptipadé hornin se jedna o tzv. pfirozené se vyskytujici azbesty (angl. naturally
occuring asbestos, NOA), které vznikaji v hornindch vhodného mineralogického a chemického
slozeni ptirodnimi geologickymi pochody. Tim se horniny 1isi od stavebnich vyrobkd, do kterych
byly azbesty ptidavany druhotné se zfejmym technologickym zamérem.

Azbestové minerdly, at’ uz ve formé chryzotilu nebo tzv. amfibolového azbestu, mohou byt
nejcastéji vazany na vyvielé nebo metamorfované horniny bazického (obsah Si02 mezi 52 az 44
%) a ultrabazického (obsah SiO2 méné nez 44 %) chemismu. Z petrografického hlediska jsou tyto
horniny v podminkach Ceské republiky nejéast&ji reprezentovany spility, zelenymi bfidlicemi,
amfibolity a serpentinity (hadci). Geologicka télesa hornin s moznym obsahem azbestu jsou
soustfedéna predeviim ve stiednich, zapadnich a jiznich Cechach, na zapadni a jizni Moravé
a v podhuaii Krkonos, Orlickych hor a Jesenikti (Obr. 1). V téchto horninach je v soucasnosti
situovano zhruba 25 ¢innych lomu, tézicich a vyrabégjicich drcené kamenivo pro stavebni ucely,



coz predstavuje piiblizn€ 10 % z poctu v§ech momentalné ¢innych lomi na stavebni kdmen v celé
Ceské republice [2].
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Obr. 1 Mapové schéma geologickych jednotek, obsahujicich bazické a ultrabazické horniny
S potencialnim obsahem azbestu a pozici vyhradnich i nevyhradnich lozZisek stavebniho kamene

(prevzato z [3)).

Oproti nékterym zemim, kde je tato otdzka jiz del§i dobu fesena, v Ceské republice doposud
neexistuje nejen jednoznac¢na pravni, ale ani metodickd podpora, zabyvajici se problematikou
analyzy a vyhodnoceni pfitomnosti NOA ve skalnich horninach a v drceném kamenivu, které je
Z téchto hornin vyradbéno a pouZzivano pro stavebni ti¢ely. V literatuie je popisovano a Vv laboratorni
praxi pouzivano n¢kolik riiznych analytickych metod, které 1ze aplikovat pro studium NOA. Tyto
metody se vSak navzdjem odliSuji, mimo jiné, svoji fyzikalni povahou, rozliSovaci schopnosti
a moznosti ziskadni doprovodnych informaci, naptiklad o chemismu studovaného objektu. Proto je
rovnéz jejich vypovidaci schopnost riizna a ¢asto nesouméfitelna.

Predkladany metodicky postup se snazi reagovat na vySe popsanou situaci a na zakladé shrnuti
soucasného stavu poznani a detailniho zhodnoceni prednosti a nedostatkit béZznych 1 méné casto
pouzivanych metod studia NOA prezentuje vhodny metodicky postup pfipravy a analyzy
horninovych vzorki pro tcely stanoveni pfitomnosti pfirozené se vyskytujicich azbestovych
vlaken.

2 Zakladni pojmy
Definice pojmi tykajicich se mineralnich ¢astic, jimz se vénuje tento metodicky navod, jsou

pojimany v rtiznych textech odlisSné v zavislosti na kontextu, coz mize vést k nejasnostem nebo
chybnym interpretacim. ,,Azbestova‘“ terminologie tedy neni pouzivana jednotn¢ a 1isi se podle
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obort, kterych se problém tyka (mineralogie, geologie, epidemiologie, toxikologie, pracovni
1ékaistvi). Nekteré terminy jsou zalozeny na morfologickych kritériich, zatimco jiné se tykaji
puvodu a geneze minerdlnich castic. Tato terminologicka variabilita je zdrojem obtizi pfi
interpretaci a srovnavani vysledku studii tykajicich se Stépnych fragmenti nebo azbestu obecné.

Z uvedeného duvodu, aby nedoSlo k nespravnému vykladu nékterého z pojmi, budou
V nasledujicim textu piedstaveny riizné pohledy na definice termini a tam, kde to bude nezbytné,
bude uvedena definice pojmu pouZzivana v nasledujicim textu:

Azbest

Azbest je obchodni termin, ktery popisuje Sest piirodnich minerala, hydratovanych silikatt, pro
které je typicka schopnost oddélovat se do dlouhych a velmi tenkych, vice ¢i méné ohebnych
vlaken. Z mineralogického hlediska se azbesty vyskytuji ve dvou mineralnich skupinach:
serpentiny a amfiboly. Zna¢ny zmatek do terminologie spojené s azbesty vnasi skutecnost, ze se
nekteré silikaty mohou vyskytovat jak ve formé azbestové, tak ve formé neazbestové. Nize
uvedena Tabulka 1 uvadi seznam Sesti azbestiformnich silikatovych minerald legislativné
stanovenych jako azbest a jejich neazbestiformnich mineralogickych ekvivalentt, na které se tedy
azbestové predpisy nevztahuji, i s jejich chemickym slozenim a Cisly CAS. Registra¢ni ¢islo CAS
je mezinarodné uznavany ciselny kod, ktery byl chemickym latkdm piidélen organizaci US
Chemical Abstract Service, a ktery umozniuje jednozna¢nou identifikaci piislusné latky.

V ramci skupiny amfibolil neexistuji odliSné nazvy pro azbestiformni a neazbestiformni formy
tremolitu, aktinolitu a antofylitu, a proto se v fad¢ texti k nazvu mineralu ptidava termin azbest
nebo azbestiformi. Azbestiformni mineral a jeho neazbestiformni prot&jsek maji v takovém
pripad¢ stejné chemické slozeni, ale vyrazné se lisi habitem, ktery je pro azbestiformni mineraly
,Jednorozmérny* a pro neazbestiformni mineraly ,,trojrozmérny*. To, co azbestiformni mineraly
odlisuje od jejich neazbestiformnich ekvivalentt, je jejich vlaknity charakter. Z tohoto divodu je
naprosto nezbytné mit jednoznacnou definici terminu vldkno (vldknity mineral). V dal$im textu je
termin azbest chapan ekvivalentné k niZze popsanému terminu azbestové vidakno.

Tabulka 1 Azbestové minerdly a jejich neazbestové protéjsky: chemické slozeni a cislo CAS.

Azbestové formy IR e Neazbestové formy
(CAS) Chemické sloZeni (CAS)

Skupina serpentinu

Antigorit (12135-86-3)

Chryzotil (12001-29-5) MgsSioOs(OH)4

Lizardit (12161-84-1)

Skupina amfibola

Aktinolitovy azbest (77536-66-4)

Caz(Mg,Fe2+)5Si8022(OH)2

Aktinolit (13768-00-8)

Antofylitovy azbest (77536-67-5) Mg7SigO22(OH). Antofylit (17068-78-9)
Tremolitovy azbest (77536-68-6) CaxMgsSigO2(OH) Tremolit (14567-73-8)
Amosit (12172-73-5) Fe?*7Sig02,(0H); Grunerit (14567-61-4)

Krokydolit (12001-28-4)

Naz(Fe?",Mg)sFe**2Sis022(OH)2

Riebeckit (17787-87-0)




Vlakno

Podobné jako azbesty nema ani termin vlakno jednu vSeobecné uznavanou definici a mizeme
se setkat s fadou dosti odlisnych zptisobtl chapani tohoto terminu. Kritériem, na kterém se shoduji
vSechny definice, je fakt, Ze se jedna o protaZzenou Castici, ktera ma rovnob&zné okraje. Vétsina
definic se pak shoduje na tom, ze pomér délky vici priméru takovychto ¢astic je vétsi nez 3. Tato
hranice je v podstaté zaloZena na konsensu stanoveném odborniky z oblasti hygieny. Vedle toho
vSak existuje fada definic, které posouvaji hranici charakterizujici pomér stran vlakna na 5 [4-6]
nebo dokonce 10 [7].

WHO (Svétova zdravotnickd organizace) definuje vlakno pro ucely méteni koncentrace poctu
vlaken ve vzduchu pomoci optické mikroskopie s fazovym kontrastem (PCM), jako jakoukoli
pevnou ¢astici, ptirodni ¢i umélou, kterd je podlouhld, s rovnobéznymi okraji, majici primér mensi
nez 3 um, délku vétsi nez 5 um a pomér stran vétsi nez 3 [8].

Z4dny dokument nestanovi rozmérova kritéria, ktera je tieba vzit v uvahu pti kvalifikaci
ptitomnosti azbestovych vldken v materialech.

Termin vldkno v nésledujicim textu odpovida tvarovym a rozmérovym charakteristikdm
uvedenym u terminu azbestové vidkno.

Azbestiformni

Termin azbestiformni popisuje habitus, ktery vznika pfi pfirozené jednorozmérné krystalizaci
mineralnich vlaken majicich vlaknity vzhled (dlouha a nitkovita vlakna). Tato morfologie dava
mineralu zvlastni vlastnosti véetné vysokého poméru stran a v nékterych ptipadech i zvySenych
mechanickych vlastnosti (v€etné pevnosti, pruznosti a trvanlivosti). Tato vldkna se obvykle
vyskytuji ve shlucich nebo svazcich, které se mohou snadno oddélovat do mensi vldken
oznacovanych jako fibrily. Tento efekt je zadkladem terminu ,,polyfilamentézni®, kterd popisuje
legislativni tcely.

Agentura pro ochranu Zivotniho prostfedi Spojenych stati (US EPA) doporucila v roce 1993
definici morfologie azbestiformniho mineralu takto [10]:

,Mineral, podobny azbestu, to znamenad, Ze krystalizuje s habitem odpovidajicim azbestu. Nékteré
azbestiformni mineraly mohou postradat vlastnosti, které davaji azbestu jeho komercni hodnotu,
Jjako je délka vldkna a vysokd pevnost v tahu. V optické mikroskopii je azbestiformni morfologie
obvykle rozpoznana podle nasledujicich charakteristik:

1) Pomer stran (délka/priumer) se pohybuje od 20:1 do 100:1 (nebo vyssi u viaken delsich nez
5 um). Pomeér stran musi byt urcen pro jednotliva vidkna, nikoli pro jejich svazky;

2) Velmi jemneé fibrily (prumer mensi nez 0,5 um);

3) Dve nebo vice z nasledujicich viastnosti:
- Paralelni vidkna seskupend do svazkii,
- Svazky vldaken s roztrepenymi konci;
- Propletené masy individualnich vidken;
- ZvInéna vidkna “.

Tuto definici pouziva také australskd norma AS 4964-2004 [11] pro identifikaci azbestu
V materialech a organizace Health and Safety Executive (HSE) ve Spojeném kralovstvi [12].
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Neazbestiformni

Termin neazbestiformni se vztahuje na jakykoli mineral, ktery neni azbestiformni.
Neazbestiformni mineralni odriidy nekrystalizuji jednorozmérné do dlouhych vlaken, ale spise
dvou- nebo trojrozmérnym zpisobem. Pfi pisobeni tlaku na neazbestiformni mineraly se mohou
V zavislosti na typu Stépnosti rozpadat na mensi ¢astice. V piipad¢ amfiboll jsou vznikajici
ulomky vice ¢i méné protahlé a pravidelné, nebot’ jejich plochy odlu¢nosti jsou podminény
dokonalou §tépnosti amfibolt.

RozliSeni mezi azbestiformnimi a neazbestiformnimi mtize byt obtizné, nebot’ bylo prokazano,
ze trojrozmérné krystaly se mohou délit na velmi jemna vlakna, kterd nakonec maji morfologické
vlastnosti azbestiformnich vlaken [13].

Stépné ulomky

Stépné Glomky jsou mineralni &astice vzniklé fragmentaci neazbestiformnich mineralt
(pfirozenou nebo antropogenni cestou, Vlivem mechanického namahani). Stépny wlomek
z neazbestiformniho amfibolového minerdlu ma stejné chemické slozeni jako jeho azbestiformni
protéjsek, pokud existuje. Obecné se §tépné ulomky odlisuji od azbestovych vldken kratsi délkou,
vetsi Sitkou, méné pravidelnymi okraji a zakonCenimi, zatimco Sitka azbestovych vlaken je
relativné konstantni bez ohledu na délku [14].

Azbestové vlakno (azbestiformni ¢astice)

Vl1ékno, které¢ lze podle jeho chemického slozeni ptifadit k nékterému ze Sesti vybranych
silikatovych mineralti — aktinolitu (CAS ¢. 77536-66-4), tremolitu (CAS ¢. 77536-68-6), amositu
(CAS ¢. 12172-73-5), krokydolitu (CAS ¢. 12001-28-4), antofylitu (CAS ¢&. 77536-67-5) a/nebo
chryzotilu (CAS ¢. 12001-29-5) [15, 16], a které zaroven vykazuje nasledujici tvarové parametry:
délka vétsi nez 5 um, pramér mensi nez 3 um a pomé&r délky k praméru vétsi nez 3:1 [8, 16, 17].
Z hlediska svého puvodu, vnitini struktury a chemického sloZeni patii azbestova vlakna
k pfirodnim, anorganickym, mineralnim vlaknim, svymi rozméry odpovidaji respirabilnim
vlakniim, tj. zdravotné rizikovym vldknim, které pronikaji do ¢asti dychacich cest, kde neni
fasinkovy epitel a do plicnich sklipkd.

Prirozené se vyskytujici azbesty

Azbestova vlakna, ktera se vyskytuji v urcitych typech hornin a produktech jejich zvétravani
véetné pud jako dusledek geologickych procesii (dale oznacovany téz jako NOA z angl. naturally
occurring ashestos).

Amfiboly
Skupina horninotvornych Fe-Mg silikdtovych mineralli ze skupiny inosilikatii S podobnym
krystalovym uspotfadanim a zakladnim chemickym vzorcem:
Ao-1B2CsTg022(OH,F,Cl)2

kde: A=K, Ng;

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

C = Al, Cr, Ti, Fe**, Mg, Fe?*;

T =Si, Al, Cr, Fe**, Ti.



Disperzni barveni (DS)

Opticky jev, ke kterému dochazi, je-li prithledny pfedmét obklopen prostfedim s vyrazné vyssi
optickou disperzi, avsak shodnym indexem lomu.
Elektronova difrakce (ED)

Technika pouzivana v elektronové mikroskopii, ktera se vyuziva pro zkoumani Krystalové
struktury vzorku.
Energiové disperzni spektrometrie (EDS)

Metoda méfeni energii a intenzit rentgenového zafeni pomoci polovodi¢ového detektoru
a vicekandlového analyzatorového systému.
Hornina

Latkové a stavebné nehomogenni (heterogenni) piirodnina tvofici zemskou kiru, jejiz
chemické a mineralogické slozeni je proménlivé, a tudiz se nedd vyjadiit presné definovanym
chemickym vzorcem. Na zdklad¢ zpiisobu vzniku lze horniny rozd¢lit do tii zdkladnich skupin:
vyvielé (magmatické), usazené (sedimentarni) a preménéné (metamorfované).

Kamenivo

Zrnity (sypky) anorganicky material piirodniho nebo umélého ptivodu s velikosti zrna do 125
mm, ktery je urCen pro stavebni Gcely. Podle ptivodu se ptirodni kamenivo rozd€luje na tézené,
které je t€¢Zeno z vody nebo suchym zptsobem piimo z lomové stény a drcené, vznikajici drcenim
vétsich kust horniny. Podle velikosti zrna se kamenivo déli na drobné (o velikosti zrna do 4 mm)
a hrubé (s velikosti zrna 4 az 125 mm). U drobného kameniva je dale mozno vy¢lenit filer
(kamennou moucku), coz je kamenivo s vysokym obsahem jemnych ¢astic pod 0,063 mm.

Laboratorni vzorek

Vzorek zmens$eny ze smésného nebo bodového vzorku tak, aby byl pouzitelny pro laboratorni
analyzu a pro archivaci.
Analyticky vzorek

Vzorek piipraveny z laboratorniho vzorku a uréeny pro analyzu pfitomnosti azbestovych
vlaken.
Podvzorek

Reprezentativni mnozZstvi materidlu odebraného z analytického vzorku pro ucely dil¢ich krokt
laboratorni analyzy (Obr. 2).



Analyticky — | Podvzorek
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Obr. 2 Obecné schéma procesu vzorkovani hornin a kameniva pro ucely stanoveni pritomnosti
azbestovych vidken [l1] rozsifené o odbér podvzorku, slouzictho pro jednotlivé dilci postupy
laboratorni analyzy.

3 Legislativni ramec problematiky azbesti

3.1 Azbest obecné

Vzhledem k vysledktim tady studii prokazujicich negativni vliv azbestu na lidské zdravi doslo
na pocatku 80. let 20. stoleti k vyraznému omezeni pouZzivani azbestll na celoevropské urovni.
V roce 1983 byla schvalena smérnice Rady evropského spolecenstvi 477.EEC/1983 [18] na
ochranu zaméstnancl proti riziku azbestu, kterd zakazovala nckteré formy aplikace azbestii
a kterou byly nastaveny limity pro expozici azbestu. Soub&zné bylo omezeno obchodovani
s krokydolitovym azbestem (smérnice Rady ES 478.EEC/1983) [19], a toto omezeni bylo v roce
1985 (610.EEC/1985) [20] a 1991 (659.EEC/1991) [21] rozsifeno i na ostatni amfibolové azbesty.
V roce 1991 snizila nova Smérnice rady Evropského spolecenstvi 382.EEC/1991 [22] maximalni
hladiny expozice na 0,6 f/ml (vldken/ml) pro chryzotil a 0,3 f/ml pro vSechny ostatni formy
azbestu. Tento limit naposledy upravila smérnice 2003/18/ES [23], ktera vyzaduje, aby expozice
pracovnikl byla vZdy nizsi nez 0,1 vldkna/ml, a to bez ohledu na typ azbestu. V roce 1999 vysla
smérnice Evropské komise 77.EEC/1999 [24] o postupném odstranéni veskerého vyuziti azbestu
a zakazu vSech jeho typu, ktera vstoupila plné v platnost dne 1. ledna 2005. Zakaz tézby azbestu
a vyroby a zpracovani vyrobki obsahujicich azbest vstoupil v platnost v dubnu roku 2006 [23].

Na tuto situaci postupné reagovala také ceskoslovenska a ¢eska legislativa. Jiz v roce 1985 byl
smérnici Ministerstva zdravotnictvi CSR — hlavniho hygienika CSR [25] zafazen azbest mezi
prokazané karcinogeny. Pocinaje rokem 1997 pak nebyla povolovana vyroba azbestovych
materiald, avsak jejich pouzivani ve stavajicich objektech pokracuje do soucasnosti. Podrobny
vycet tuzemskych pravnich piedpisti, dotykajicich se problematiky azbestu je uveden v [1].

V piipadé hornin a drceného kameniva S obsahem tzv. piirozené se vyskytujicich azbestl
(NOA) neexistuje ani na evropskeé, ani na ¢eské urovni zadny legislativni dokument, ktery by jejich
stavebni ¢i jiné technické pouziti zakazoval. V této oblasti je zdsadnim dokumentem Smérnice
Rady 76/769/EHS [26], ktera byla nasledné piejata do nafizeni Evropského parlamentu a Rady
(ES) ¢. 1907/2006 o registraci, hodnoceni, povolovani a omezovani chemickych latek (REACH)
[27]. V natfizeni REACH je mimo uréeného omezeni pouziti a vyjmenovani nebezpecnych latek
stanovena omezujici podminka, kterd zakazuje uvadét na trh a pouzivat vyrobky s azbestovymi
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vlakny, pokud byly do vyrobku zamérné piidany. Toto vSak neni pfipad hornin ani kameniva, pro
které tak uvedené omezeni neplati [28].

3.2 Analyza azbestu v horninach a kamenivu

Problematice ptirozené se vyskytujicich azbestii je v zahranic¢i vénovana pozornost jiz ptiblizné
20 let, pfesto prozatim ve vEtSing statli neexistuje jednotna pravni norma, ktera by jednoznacné
definovala zptsoby odbéru a analyzy hornin a kameniva s potencidlnim obsahem azbestu. NOA
jsou v takovychto piipadech testovany podle obecnych postupii pro analyzu azbestli v masivnich
materidlech a ve vzduchu. Vzhledem ke specifikim NOA vSak doSlo v nékterych zemich
k vypracovani komplexnich studii zabyvajicich se touto problematikou a k vypracovani
navazujicich regula¢nich dokumentt alespoii nizsi rovné.

Ve Francii byla od roku 2010 sledovana pfitomnost azbestu v asfaltovych obalovanych
smésich, protoze do nich byla az do zacatku 90. let umysIné pfidavana chryzotilova vlakna pro
zlepseni vlastnosti pojiva. Béhem roku 2013 byla pfti takovychto rutinnich analyzach provadénych
laboratofemi specializovanymi na detekci azbestu odhalena, vedle chryzotilu v pojivu, také
pfitomnost aktinolitovych azbestovych vlaken v kamenivu. Identifikace aktinolitovych
azbestovych vldken ve vzorcich asfaltovych smési vedly dozorujici organy k tomu, Ze se ke konci
roku 2013 zacaly zpracovavat studie zaméfené na posouzeni mozného obsahu azbestu v né€kolika
typech hornin téZenych na izemi Francie. V ndvaznosti na tyto ¢innosti byla také pfijata opatieni
k ziskani pfesnych geologickych informaci o loziscich nejvice postizenych moznou ptfitomnosti
azbestu v pouzitych materidlech. V roce 2015 publikovala francouzska Narodni agentura pro
potraviny, zivotni prostiedi a bezpecnost a ochranu zdravi pii praci (ANSES) vysledky téchto
studii v rozsahlé zpravé o zdravotnich ucincich fragmentt $tépeni [29]. Zprava doporucuje
dodrzovat zasadu opatrnosti a pouzivat pro $t€pné tlomky stejna pravidla jako pro azbest. Na
zaklade této zpravy zvetejnilo francouzské ministerstvo prace smérnici o pracovnich ¢innostech
vytvaiejicich prach pti manipulaci se stavebnimi materialy s obsahem kameniva [30]. Francouzska
vyhlagka zroku 2017 [31] pak rozSifuje oblasti Cinnosti s povinnosti provést prizkum na
pfitomnost azbestu pied zahajenim praci. Jednou z doplnénych oblasti je oblast ¢innosti
provadénych v horninach s vyskytem NOA, jako jsou prace v lomech, zemni prace a podobné. Pro
tuto oblast byla vydana norma NF P94-001, Prizkum environmentalniho azbestu — Geologicka
studie pid a hornin in situ — Cile a metody [32]. Tato norma definuje obsah, cile a metody
provadéni Cinnosti environmentalni identifikace azbestu pfed zapocCetim praci v zeminach
a horninach v ptirozeném prostiedi. DalSi dokumenty tykajici se analyzy NOA vydal francouzsky
akreditacni organ COFRAC ve formé& névodi pro akreditované zkuSebni laboratofe.

V Némecku jsou hlavnimi regula¢nimi piedpisy pro testovani materiali potencialné
obsahujicich azbest Nafizeni o nebezpecnych latkach [33] a Technicka pravidla pro nebezpeéné
latky [34]. Tyto dokumenty specifikuji, které horniny je nutno povazovat za potencialn€ obsahujici
azbest. Témito potencialn€¢ nebezpecnymi horninami jsou ultrabazity (dunit, harzburgit),
magmatické bazické horniny (bazalt, gabro, norit) a metasomatické nebo metamorfované bazické
a ultrabazické horniny, jako je mastkova biidlice a amfibolit. Némecké ufady sice uvadéji, ze
v Némecku neexistuji Zadné ptirodni horniny s vice nez 0,1 % hm. azbestovych minerall, avSak
pfedpisy vychazeji ze skute€nosti, Ze existuji horniny s vysokou modalni koncentraci téchto
minerdlll s neazbestiformnim, jehlickovitym az sloupcovitym habitem. Pfi mechanickém
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namahani takovychto neazbestiformnich mineraltt mize dochazet k vytvareni stépnych tlomk,
které svymi tvarovymi charakteristikami odpovidaji definici ,,respirabilniho azbestového vlakna*
Svétové zdravotnické organizace [8]. Vzhledem k této skute¢nosti doslo v roce 2009 ke zméné
piedpist revizi Technickych pravidel pro nebezpeéné latky (TRGS) 517 [34], ze které vyplyva, ze
jakékoli vlaknité ¢astice azbestu, bez ohledu na to, zda pfedstavuji pfirozené se vyskytujici azbest
nebo jsou puvodu Stépného, jsou vyhodnocovany z hlediska potencidlnich rizik spojenych
s manipulaci s témito horninami. Stanoveni koncentrace azbestu se ¥idi BIA/IFA Code 7487 [35]
a provadi se pomoci SEM/EDS po rozemleti materialu, zvifeni a filtraci zrnité frakce <100 um
a odrazi nejhorsi mozny piipad zdravotniho rizika. Pro ¢innosti s materidly obsahujicimi azbest
jsou vyzadovana rozsahla obecnd a dopliikova ochranna opatieni. Je povoleno pouziti a recyklace
materiali obsahujicich azbest v mnozstvi <0,1 % hm.

Ve Spojenych stitech americkych ma odpovédnost za tvorbu a prosazovani predpisii
omezujicich expozici azbestu v prostiedi dolti, lomt a pfi pozemnich pracich nékolik federdlnich
ufadl. Patii mezi né¢ Mine Safety and Health Administration (MSHA) a Occupational Safety and
Health Administration (OSHA), které se primarné zamétfuji na ochranu pracovniki;
a Environmental Protection Agency (EPA), kterd se primarné zamétfuje na ochranu Siroké
vefejnosti. OSHA a MSHA nepovazuji St€épné tlomky amfibolovych nebo serpentinovych
mineralti s masivnim krystalickym habitem za azbest, zatimco EPA takové Castice zahrnuje mezi
azbestova vlakna [36]. Specificka situace je ve staté Kalifornie, kde jsou dlouhodobé problémy
S ptirozenym chryzotilem obsazenym v ultramafickych horninach (serpentinit). Tamni EPA proto
vydala dokument Asbestos Airborne Toxic Control Measure (ATCM) [37], ktery specifikuje
podminky nakladéni s kamenivem pro povrchové vyuziti, bylo-li vytézeno v ultramafickych
horninach. Dale pak dokument Asbestos ATCM for Construction, Grading, Quarrying, and
Surface Mining Operations [38], ktery stanovi podminky pro prace s ultramafickymi horninami
ve stavebnictvi, upravé, t€Zb& a pfi zemnich pracich. Metodickym dokumentem pro odbéry
a analyzu kameniva s potencialnim obsahem azbestu, ktery v roce 1991 vydala kalifornskd EPA
je Method 435 — Determination of Asbestos Content of Serpentine Aggregate [39]. Dalsim
americkym navodem popisujicim postupy pii geologickém prizkumu v oblastech s piirodnim
vyskytem azbestu, ktery popisuje jak odbéry vzorki, tak mozné metody analyzy NOA je dokument
Kalifornské geologické sluzby Guidelines for geologic investigations of naturally occurring
asbestos in California [40].

V Ceské republice dosud neexistuje zadny pravni predpis, technickd norma nebo metodicky
navod, ktery by se zabyval problematikou pfirozené se vyskytujicich azbestii v horninach
a v materialech z hornin vyrobenych, jako je zejména drcené kamenivo.

4 Shrnuti technik vyuzivanych pro analyzu NOA

V obecné roviné jsou azbesty charakterizovany piedev§im dvéma aspekty, a to tvarovymi
charakteristikami a pfislusnosti k danému mineralogickému typu, ktery je definovan na zakladé
strukturné-chemickych vlastnosti. Pro moZznost vyuziti metod v b&Zné laboratorni praxi je potfeba
zohlednit také obecnou dostupnost a cenu vyuzivanych metod.

Urceni tvarovych charakteristik, vzhledem k ¢astym mikroskopickym rozmérim azbesti,
vyzaduje vhodnou zobrazovaci metodu, umoziujici dostate¢né zvétSeni, pii kterém je mozné
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azbesty pozorovat. Pro stanoveni téchto vlastnosti jsou bézné pouzivany metody mikroskopie,
a to jak mikroskopie optické, tak elektronové.

Prifazeni k danému mineralogickému typu je obvykle provaddéno stanovenim konkrétnich
fyzikalnich vlastnosti, které jsou odrazem vnitini struktury minerdli a dale stanovenim jejich
chemického slozeni, pfipadé pfimym sledovanim struktury. K tomuto ucelu je velmi vhodna
optickd mikroskopie v polarizovaném svétle, kterA umoziuje na zaklad¢é Sirokého spektra
optickych vlastnosti velmi spolehlivé stanovit konkrétni mineralni typ. Strukturni nebo chemicka
analyza je u azbestl nejCastéji urCovana s vyuzitim rentgenové difrakce, elektronové difrakce,
Ramanovy spektroskopie, infracervené spektroskopie a energiovée disperzni spektroskopie.

Z vyse uvedeného je ziejmé, ze pro precizni stanoveni pfitomnosti azbestu v horniné je
nezbytné zvolit metodu, ktera umoznuje stanoveni jak tvarovych charakteristik sledované¢ho
objektu, tak dostatecného mnozstvi fyzikalnich a chemickych charakteristik, na jejichz zakladé¢ je
mozné udélat kvalifikovany zavér. V ptipad¢, ze neni dostupna jedna metoda umoznujici popsat
jak tvar, tak strukturné-chemické vlastnosti, je nutné zvolit kombinaci dvou metod, kde jednou
lze urcit tvar a druhou je mozné urcit strukturné-chemické vlastnosti téhoz objektu pozorovani.
Nejmén¢ vhodné jsou metody, kde jsou tvarové charakteristiky a strukturné-chemické vlastnosti
stanovovany nezavisle na sob¢ bez vazby ke konkrétnimu objektu pozorovani.

Vybrané potencialné vhodné metody pro analyzu pfitomnosti azbestu v horninovych vzorcich
jsou prehledné popsany nize. Nasledujici text si neklade za cil byt vyCerpavajicim ptehledem
vSech dostupnych metod, avsak soustiedi se pouze na metody vhodné a vice ¢i mén¢ vyuzivané
pro stanoveny ucel.

4.1 Opticka polariza¢ni mikroskopie (OPM)

Metody optické mikroskopie jsou v oblasti analyzy hornin a minerdli b&znou a léty
osvédcenou skupinou metod. Pro pozorovani vyuzivaji svazek svétla. V uvedené oblasti se
nejcastéji vyuziva mikroskopie v polarizovaném svétle.

Pro ucely stanoveni pfitomnosti azbestlli v horninach je bézn&€ pouZzivana mikroskopie
Vv prochazejicim svétle, ktera vyuziva specifického chovani jednotlivych mineralt
v polarizovaném svétle na zakladé jejich optickych vlastnosti. Podle typu pozorovanych vzorkt
a pozadovanych informaci lze v OPM sledovat horniny ve velmi tenkych destickach, tzv.
vybrusech nebo ve form¢ prasku umisténého v imerznim oleji o zndmém indexu lomu (refrakéni
olej).

Pozorovani praskovych preparati v imerzni kapaliné je rutinné vyuzivano pii analyze
pritomnosti azbestu ve stavebnich a jinych materialech a lze je vyhodné vyuzit i pro horniny. Ze
vzorku je Skrabanim nebo drcenim odebrano malé mnoZzstvi jemnozrnného materialu, které je
umisténo na podlozni sklicko do imerzni kapaliny o zndmém indexu lomu. Tato metoda
neumoziuje pozorovat vztahy mezi mineralnimi zrny a jejich pivodni vzhled, protoze praskovy
preparat vznika vEtsi ¢i mensi mirou destrukce horniny. Z diivodu piitomnosti imerzni kapaliny
Vv okoli pozorovanych zrn je mozné touto metodou urcit presn¢ index lomu zrna, coz spoleéné
s dal§imi optickymi vlastnostmi umoznuje jednozna¢né ur¢eni mineralniho typu (Obr. 3).
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Obr. 3. — Mikrofotografie praskového prepardtu chryzotilu pri riizném zpiisobu pozorovani. Ve
smeru cteni postupné. objektiv disperzniho barveni (DS), rovnobézné polarizatory, zkiizené
polarizatory, zkrizené polarizatory se zarazenou destickou fazového posunu 530 nm.

Vyhodou této metody je tedy velmi ptfesné urceni optickych vlastnosti pozorovanych
zajmovych zrn pii pomérné malé technické, asové a tim i finan¢ni narocnosti. Metoda je pomérné
dobie popsana v normé& ISO 22262-1 [41] a britském referencnim dokumentu HSG 248 [42].
Limity této metody pro azbesty jsou dany rozlisenim optického mikroskopu, které se pohybuje
okolo 0,2 um a také maskovanim optickych vlastnosti vlivem okolnich minerald rozptylenych
v matrix. Dal$i nevyhoda vyplyvéd z podobnych optickych vlastnosti n¢kterych azbestt, které
mohou zptisobit obtize pfi odliSeni tremolitu od aktinolitu, pfipadné tremolitu a antofylitu.
V takovém pfipad¢ je nutné pouzit elektronovou mikroskopii doplnénou 0 energiové disperzni
spektroskopii.

Obecné lIze fici, Ze hlavnimi vyhodami optické mikroskopie jsou piedev§im moznost stanovit
jak tvarové, tak strukturni vlastnosti na jednom vlakné, dale snadnd dostupnost, malé rozméry
mikroskopt, a v neposledni fadé pomérné nizké néklady na pfistrojové vybaveni v porovnani
S ostatnimi metodami. Podstatnou a limitujici nevyhodou je ptfedev§im malé dosahované zvétseni
pfi porovnani s elektronovou mikroskopii.

4.2 Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)
Pti pozorovani vzorkli pomoci SEM je pfistroj konfigurovan tak, aby bylo mozné zachytit
interakci mezi svazkem elektronil, ktery dopadl na sledovany objekt a sledovanym objektem.
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Zjednodusen¢ feceno, pii dopadu elektronti dochazi k uvolnovani sekundarnich a zpétné
odrazenych elektrond (Obr. 4).
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Obr. 4. Mikrosnimky azbestii porizené SEM vcetné energiové disperznich spekter. Vlevo chryzotil;
vpravo aktinolit.

Riizné interakce mezi dopadajicimi elektrony a hmotou mohou byt zachytavany a vytvaret
obrazy s odlisSnymi vlastnostmi anebo byt pouzity pro elementarni chemickou analyzu. SEM
vybaveny energiové disperznim spektrometrem (dale jen EDS) je v béZzné laboratorni praxi pro
analyzu materialll potencialné obsahujicich azbesty vyuzivan ve zna¢né mite. Jeho vhodnost je
vSeobecné uznavana, a to vcetné opory v normativnich a legislativnich dokumentech tady
evropskych i mimoevropskych zemi (Tabulka 2). Technika SEM/EDS miize byt pouzita jako
dopln¢k k OPM v souvislosti s hleddnim azbestu v materidlech. V nékterych zemich je také
pouzivana pro stanoveni pocetnich koncentraci anorganickych vlaknitych ¢astic v pracovniho
ovzdu$i misto analyzy mikroskopii fdzového kontrastu. Tato metoda je detailné¢ popsana
v postupech Verein Deutscher [43], normé ISO 14966:2002 [44] a je vyuzivana v metodice TRGS
517 [34]. Oproti tomu naptiklad ve Francii neni SEM uznana za normativni vzhledem k jejimu
pfili§ nizkému rozliSeni pro detekci jemnych vldken a nemoZnosti elektronové difrakce, coz
neumoziuje vzdy jednoznacnou identifikaci vldken. Pfi béZné komeréni konfiguraci je pramér
svazku emitujiciho rentgenové paprsky zhruba 1,5 az 3 pum, coz je vyrazné vice nez je Sitka
béZnych azbestovych vlaken. Z tohoto diivodu mohou byt vysledky bodové chemické analyzy

vyrazné zkresleny detekci spekter generovanych zrny okolnich minerald.
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4.3 Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)

Tato technika je zaloZena na interakci elektront s materidlem a detekci elektrond proslych
vzorkem (pro§lé elektrony a rozptylené elektrony). RozliSeni prochézejicich a rozptylenych
elektronli umoziuje vytvofit kontrast snimktt v TEM. Pfi pozorovani vzorkd pomoci TEM je
ptistroj konfigurovan tak, aby svazek elektronti prochazel preparatem a po interakci se sledovanym
objektem byly proslé elektrony zachyceny a byl z nich vytvofen obraz. Oproti SEM umoziuje
TEM navic zobrazeni elektronové difrakce (Obr. 5).
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Obr. 5. — Mikrosnimky azbestit (nahore) s jejich spektrem EDS (uprostred) a obrazem elektronové
difrakce (dole) porizené TEM. Vievo chryzotil, vpravo tremolit. Zvétseni horniho obrdzku 13500x,
primer vnitrniho terce je 0,4 um.



Obdobné¢ jako SEM je i TEM v bézné laboratorni praxi pro analyzu materidlti potencialné
obsahujicich azbesty vyuzivan ve zna¢né mire a také jeji vhodnost je vSeobecné uznavana, a to
vcetné opory v normativnich a legislativnich dokumentech fady evropskych i mimoevropskych
zemi (Tabulka 2). Metodika analyzy azbestovych vldken pomoci TEM je detailn¢ popséna napf.
ve francouzské normé¢ NFX 43-050 [45]. TEM spiazené s EDS umoznuje morfologickou,
strukturni a chemickou analyzu pevnych vzorkd v atomarnim méfitku. Je tak povazovana za
nejspolehlivéjsi techniku pro analyzu azbestu pro svou velmi vysokou rozliSovaci schopnost,
moznost ziskavani informaci elektronovou difrakci a pro jeji moznosti chemické identifikace [29,
40, 46, 47].

4.4 Dopliikové techniky

Dalsi techniky jsou popisovany v odborné literatufe, avSak nejsou pro analyzu azbestu
pouzivany rutinn¢, ani pro ni nebyly standardizovany. Daji se vSak pouzit jako techniky doplnujici
informace ziskané vySe uvedenymi metodami.

4.4.1 Opticka polariza¢ni mikroskopie na vybrusovych preparatech

Pozorovani hornin ve vybrusech umoziuje, mimo jiné, ziskat predstavu o struktufe sledované
horniny, o vazbach mezi jednotlivymi mineraly, o form¢ a umisténi azbestu v horniné (rozptylen
mezi zrny nebo zarostly v zrnech), coz dava dobrou piedstavu o mozné genezi horniny
a 0 procesech alterace, které v horniné probéhly (Obr. 6). Nevyhodou tohoto typu pozorovani je
predevsim naro¢néjsi ptiprava vzorku, delsi doba nutna k vyhodnoceni pozorovanych skutecnosti,
vyssi naroky na kvalifikaci analytika a tim i vyrazné vyssi vysledna cena analyzy. Hlavni vyhodou
je detailni a komplexni pohled a porozuméni vztahi v horning. Tato metoda je klasickou metodou
pro analyzu hornin, avSak pro analyzu azbesti v pevnych materidlech véetné hornin se v podstaté
nevyuziva. Mize vsak byt uspésné pouzita jako dopliikova metoda.

& 200 ym
£ 204 R e

Obr. 6. Mikrosnimek amfibolitu obsahujiciho aktinolitova vidkna, uzaviena v zrnu plagioklasu
(PPL). Ndzorné je vidét vznik aktinolitu na vikor primarniho ,,obecného *“ amfibolu.
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4.4.2 Infracervena (IR) spektroskopie

Infracervend spektroskopie (InfraRed (IR) spectroscopy) je spektroskopicka metoda analytické
chemie patfici mezi metody elektromagnetické spektroskopie. IR technika méfi pohlceni
infracerveného zareni o rizné vinové délce analyzovanym materidlem. Absorpci infracerveného
zéteni pti jeho priichodu vzorkem (tedy interakci mezi elektromagnetickym zatfenim a ¢asticemi
hmoty) dochazi ke zméndm rotacné-vibracnich energetickych stavii molekul. Analytickym
vystupem je pak infraervené spektrum, které vyjadiuje zavislost intenzity zatfeni absorbovaného
vzorkem na vinové délce nebo vinoctu (poctu elektromagnetickych vin na 1cm) dopadajiciho
zateni. Infraervena spektroskopie tak umoznuje ziskat informace o povaze studovanych fazi
a uspofadani funkcnich skupin, které ji tvofi. K analyze azbestli jsou vyuzivany piedevSim
infraervené spektrometry s Fourierovou transformaci (FTIR spektrometry). Jedna se o piistroje
pracujici na principu interference spektra, které, na rozdil od disperznich pfistroji, méfi
interferogram modulovaného svazku zafeni po prichodu vzorkem. Tyto pfistroje vyuzivaji
matematickou metodu Fourierovy transformace pro ziskani spektralniho zaznamu (Obr. 7).
Vsechny azbesty obsahuji hydroxylovou skupinu (OH") a hoi¢ik nebo Zelezo, jejichz ptipadné
vazby je mozno pouzit jako identifikacni znak azbestl. Métfeni vSak muze byt ovlivnéno
pfitomnosti jinych minerdld, jako jsou napf. mastek, chlorit aj. Tato metoda s vysokymi
detekénimi limity je vhodna jako dopliikova, a je dobré ji kombinovat s jinymi technikami. Zadna
studie dosud nevyuzila tuto techniku s cilem odlisit azbest od st€pnych alomku [48, 49].
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Obr. 7. Interferogram vzorku horniny obsahujici chryzotilovy azbest.

4.4.3 Ramanova spektroskopie

Ramanova spektroskopie je spektralni analytickd technika, kterd, obdobn¢ jako infracervena
spektroskopie (IR), vyuziva interakci svételného zéafeni s hmotou k identifikaci a strukturni
charakterizaci chemickych latek organického ¢i anorganického plivodu na zéklad€ zmén vibracné-
rotacnich stavli molekul. Na rozdil od IR metody je vSak zaloZena na rozptylu zafeni pfi priichodu
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vzorkem a vyuziva tzv. Ramanuv jev (neelasticky rozptyl monochromatického zareni), vznikajici
pii interakci mezi fotony dopadajiciho zafeni a Casticemi latky. Adekvatné IR spektrim, pfi
vyzkumu geologickych materiali slouzi Ramanova spektra zejména k identifikaci zakladnich
mineralnich fazi 1 doprovodnych piimési. Velkou prednosti obou spektroskopickych metod je, ze
jsou schopny poskytovat informace jak o latkach krystalickych, tak i o mikrokrystalickych
(rentgenoveé-amortfnich). Identifikace latky se provadi srovnanim Ramanova spektra této latky se
spektralni knihovnou (databazi) Ramanovych spekter mineralnich standarda (Obr. 8).

Ackoli se pro charakterizaci azbestu malo pouzivd, ukazalo se, ze Ramanova
mikrospektroskopie je dalsi vibracni spektroskopii, kterd umoznuje rozliSit mezi azbestovymi
formami [50]. Navic nevyzaduje zadnou specialni pfipravu vzorku. Nicmén¢ prace Barda a Kkol.
[50] uvadi, Ze mezi azbestovymi vlakny a jejich neazbestiformnimi ekvivalenty neexistuji zadné
vyrazné rozdily, kromé& nepatrnych rozdilti v oblasti vibraci natahovanim hydroxylovych skupin
(3500 cm™ - 3800 cm™). V soucasné odborné literatuie je viak pomérné ¢asto testovana pro
analyzu azbestl v horninach a publikované vysledky se zdaji byt slibné [48, 49, 51-53].
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Obr. 8. Spektralni zaznam Ramanovy spektrometrie vzorku horniny s chryzotilovym azbestem.

4.4.4 Rentgenova difrakéni analyza (XRD)

Rentgenova difrakéni analyza je Siroce pouZivana analyticka metoda pro identifikaci minerala
a charakterizaci jejich krystalové struktury. Metoda je zalozena na jevu difrakce (rozptylu) RTG
zéfeni pii jeho dopadu na krystalickou latku. Rentgenové paprsky, dopadajici na vzorek jsou
difraktovany specifickymi zpisoby, které odrazeji vnitini struktury pfitomnych minerald.
Zachycenim téchto difraktovanych paprskil se ziska difrakéni obraz zkoumané latky. Kazdy
mineral mé jedine¢nou krystalovou strukturu, které odpovida jedinecny rentgenovy difraktogram.
Difrak¢ni zaznamy ziskané pomoci této metody lze porovnat s difraktogramy standardi a pomérné
spolehlivé urcit fazové slozeni vzorku. Nej€asteji je pouzivana praskova metoda, kde se odebrany
vzorek podrti nebo pomele na jemny prasek, ktery je ndsledné analyzovan. Na takto pfipraveném
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vzorku metoda poskytuje velmi dobré vysledky pro celkové mnoZstvi mineralu v horniné, avsak
nelze tak urcit pfesny mineralni typ konkrétniho vlédkna, a tudiz neni mozné vysledky spojit
s tvarovymi charakteristikami (Obr. 9).

16951/26/A
- ‘ T
5000 s . -
L p 89%
chl 1%
& 4000 ]
§ I chl
% 3000 - ' i
’§ - Chl “
2 2000 _
e }3 T U f
Chl chl ,q ‘
1000 | ‘ ‘!\ ‘wj i o ,""L‘ihi Srp ChlSrp i
/| ‘ S
| \ i m’@m&'w n
0 | L | ! L L |
20 40 60 80
2-theta (deg)

Obr. 9. Difrakcni zaznam praskové rentgenové difrakce provedené na horniné obsahujici
chryzotilovy azbest - serpentin (Srp) a chlorit (Chl).

Pfipadna kvantifikace mineralniho slozeni je u XRD omezena fadou problému. V piipadé
obsahu amorfni faze, zastoupené naptiklad v nékterych vulkanickych horninach, je komplikovana
pouzitim vnitiniho standardu, ktery ovSem ,,fedi* ostatni mineraly ve vzorku. V pfipad¢ obsahu
minerdlll s nejasnou nebo nepfesné definovanou strukturou (naptiklad nékteré typy beéznych
jilovych minerdll) je pak redlné nemozné kvantifikaci provést.

K uréeni habitu mineralu pak musi byt vyuzita néktera z vizualnich metod analyzy (optickym
mikroskopem, SEM nebo TEM). Kviili tomuto omezeni EPA doporucuje, aby XRD bylo pouzito
pouze pro doplnéni kvantitativnich odhadi a aby pfitomnost azbestovych mineral indikovana
XRD byla potvrzena bud’ OPM nebo TEM, aby se zajistilo, ze je pfitomen azbestovy habitus [40].
Jako dopliikova metoda byla XRD v posledni dobé€ vyuzita pro analyzu NOA Vv né&kolika studiich
[48, 49, 51, 53-55].

4.45 Termické analyzy (DTA/TG/DTG/DSC)

Termicka analyza ptedstavuje soubor metod, pfi kterych je v definované atmosféte sledovana
nektera vlastnost vzorku v zavislosti na Case nebo teploté. Metodami termické analyzy mizeme
sledovat pochody, probihajici pii zahtivani nebo ochlazovani vzorkii pevnych latek. Sledované
pochody zahrnuji dehydrataci, oxidaci, tepelnou disociaci, krystalizaci, tani, sublimaci,
polymeraci, fazové pfemény a jiné zmény. Dil¢i metody termické analyzy registruji zmény
hmotnosti vzorku, uvoliovani nebo pohlcovani tepla, zmény objemové nebo rozmérove, vyvoj
nebo pohlcovani plynt, zmény elektrické vodivosti atd. [56]. Mezi zakladni metody termické
analyzy se tfadi: termogravimetrie (TG), derivaéni termogravimetrie (DTG), diferencni termicka
analyza (DTA), diferen¢ni kompenzac¢ni kalorimetrie (DSC), termodilatometrickd analyza (TD)

afada dalSich. VétSina pfistroji je schopna vyuzivat soucasné dvé nebo vice metod soucasné
(Obr. 10).
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Metody termické analyzy byly bézné pouzivany s rentgenovou difrakci ke studiu jilovych
mineralt a byly aplikovana na studium serpentinovych minerali. Antigorit i chrysotil maji silny
endotermicky pik pii teploté piiblizn¢ 700 °C a ostry silny exotermicky pik pfi teploté priblizné
830 °C [57]. Hodgsonova publikace [58] obsahuje informace o reakcich tepelného rozkladu
amfibolovych a chryzotilovych azbestovych minerali. Termickou analyzu pro stanoveni NOA
pouzili v posledni dob¢ nékteti autoii odbornych publikaci jako dopliikovou metodu [49, 54].
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Obr. 10. Zdaznam termické analyzy vzorku horniny s obsahem chryzotilového azbestu.

4.5 Metody rozliSeni azbestovych vlaken od $tépnych ulomki

Jak bylo diskutovano v kapitole vymezujici pojmy, definice vldkna je pomérné obecna
a nestanovuje ostrou hranici mezi vlakny a ulomky vzniklymi drcenim podél pfirozené Stépnosti
amfibold. Tento problém se netyka azbestl zamérn¢ ptidavanych do vyrabénych materiali, avsak
je zcela kliCovy v pfipadé hornin a kameniva. V ptirozenych horninovych materialech se totiz
amfiboly mohou vyskytovat v obou uvedenych formach, a navic mohou vytvafet pomérné
souvislou fadu ptechodovych forem mezi obéma krajnimi typy (Obr. 11).

V zemich, kde jsou azbesty v horninach sledovany (napt. Francie), je problematika jasné
hranice mezi vldkny a S$§tépnymi ulomky pfedmétem odbornych diskuzi. V souvislosti
S diskutovanym problémem rozliSeni skute€nych azbestovych vldken od Stépnych uUlomki
vyvinuly nekteré laboratofe postupy pro zpiesnéni identifikace vladken a Stépnych tlomki na
zaklad¢ tady kritérii a zavedly doplnkové analytické techniky.
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Obr. 11. Riizné prechodové morfologické typy amfibolovych castic obsazenych v horninové drti
pozorovanych TEM. Céstice jsou sefazeny ve sméru cteni od prokazatelného Stépného tilomku
(hrany nejsou paralelni) az po typické azbestové vidkno (foto Maxime Misseri). Zvétseni 13500x,
prumer vnitrniho terce je 0,4 um.

Van Orden a kol. [59] vyvinuli rozhodovaci diagram, ktery umoziuje charakterizovat
jednotliva vlakna a klasifikovat je bud’ jako azbestové nebo neazbestové na zakladé postupné
vyhodnocovanych kritérii. Analyza se provadi v TEM. Zohlediiovana kritéria jsou zalozena na
fyzikalnich vlastnostech amfiboli.

Prvni skupina hodnocenych kritérii je zalozena na tvarovych charakteristikach:

e Pom¢r stran délka/Siika (dale jen L/D) > 5;
e Rovnobéznost hran;

e Zvlnéna vlakna;

e Kolma zakonceni vldken.

Poté se vyhodnoti druha skupina kritérii, souvisejicich s difrakénimi vlastnostmi:

e Vnitini difrakéni kontury (Obr. 12): Pfi zobrazeni amfibolovych mineralti béhem analyzy
TEM lze pozorovat Sikmé tmavsi kontury vzniklé vnitini difrakci elektronového svazku.
Tyto obrysy odpovidaji diskontinuitdm zpisobenym deformacemi miizky. U azbestovych
amfibolu jsou tyto deformace pravidelné a jsou pfi¢inou vzniku pravidelnych difrakénich
kontur. U neazbestiformnich amfibolt jsou tyto kontury nepravidelné a difrakce je méné
zfetelna.
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Obr. 12. Vidkno s projevy kosych vnitrnich difrakcnich kontur — tmavé linie orientované kose
k protazeni vidkna (podle Van Ordena a kol. [59]).

e Na zaklad¢ obrazcu elektronové difrakce vybrané oblasti (SAED):
- 75° < ® < 90°: kde @ je thel naméfeny mezi vektorem fady (di1) a vektorem fady (d2),
kde d: a d2 jsou mezirovinné vzdalenosti mezi opakovanymi rovinami reflexnich bodd,
- dvojcaténi,
- superpozice amfibolovych siti,
- vicenasobna shoda SAED / amfibol: provedeni nékolika diagramti SAED na stejné
¢astici a jejich porovnani s referenénimi hodnotami.
Kone¢na charakterizace se provadi pomoci energiové disperzni analyzy (EDS). Chemicka
analyza se tedy provadi az jako posledni (Obr. 13).
Na zaklad¢ klasifikace Van Ordena a kol. [59] pro analyzu v TEM a jejim doplnénim
0 morfologicka kritéria uvedend v normé 1SO 22262-1 [41] pro pozorovani v OPM vyvinula
francouzska laboratof AD-LAB vlastni komplexni analytickou metodu zaméfenou na rozliSeni
azbestovych vlaken amfibold od jejich neazbestovych ekvivalenti (Maxime Misseri 2021, Gstni
sdéleni).
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Obr. 13. Rozhodovaci vyvojovy diagram pro odliseni azbestovych vidken od neazbestovych vidken
(podle Van Ordena a kol. [59]).

24



Tabulka 2. Souhrnnd tabulka rutinnich analytickych metod pouzivanych pro analyzu azbestovych vidken v ovzdusi a pevnych materidlech (podle

ANSES [29]).

Rozméry pozorovanych objekti
Metoda . Rozliseni St - q
(zvétéeni) Matrice ) Délka Primér Pomir LD Limit detekce Komentar Metodiky
(um) (um)
7 Flmm? NIOSH 7400 [60]
PCM
Vzduch | >02 | >5nebo>5 Nﬁ:g’giego >3 (tj. piiblizng 0,05 |  Nemoznost uréit povahu vlaken. XP X 43-269 [61]
(x 400) vlaken/ml) IRSST 243 [62]
NIOSH 9002 [63]
. P . o CARB 435 [39]
e inerit miné | g s [
. >1 --- --- >3 0,25-1% . . PIISTISHOU SRC-LIBBY-03 [65]
(x 100 - 400) | materialy mineralogickou charakterizaci (index 1SO 22262-1 [41
lomu a optické vlastnosti) -1 [41]
’ HSG 248 [42]
IRSST 244 [66]
Identifikace podle morfologie a
evné >072 >5 Neuvedeno >3 objemu odebrané o . . I1SO 14966: 2002 [44]
(X SOE'I:)ZSOOO) m];terlél ' nebo < 3 = VZdu§niny, R?Zhser’n‘ a(zibest-n?azrbest']e’mozne, VDI - 3492: 2013 [43]
(EDS) y povrchu filtru, ale neni jednoznatné, zejména pro 1SO 22262-1 [41]
faktoru fedéni a jemne castice.
Xtu poditanvch
poe lgl?-(;f(ltémyc Stanoveni prvkového chemického
Newved Je slozeni. 1SO 10312 [4]
euveaeno . .
TEM Vzduch >0,5 nebo < 3 Materialy: funkce Charakterizace krystalové struktury. I\IIIEC))( 143;?820[??123]
(SAED/EDS) | “sovns | >001 nebo nebo>02 | =3nebozs | YZorkovancho RozliSeni mezi azbestem a EPA/540/290/005a [69]
(x 10 000 - material kvival ’ t povrchu, pocet neazbestem je mozné, ale ne vzdy ASTM 5755-95 [6]
20 000) Y 23 (e Iglévl\a/ll)e n pocitanych jednozna¢né na zakladé morfologie. NIOSH 7402 [70]
predn}eg{ a’faktor Ruizné postupy, zptisob piipravy a 1SO 22262-1 [41]
redent. nékdy riizna kritéria pocitani.

Pozn.: PCM — Mikroskopie fazového kontrastu. Tato metoda neni uvedena v textu, protoZe je uréena pouze k analyze vzorkti vzduchu a navic neumoziiuje ur¢it mineralni povahu

vlakna.




5 Vlastni popis metodického postupu

Metodicky postup vznikl na zakladé syntézy poznatkl ziskanych pii analyze existujicich
pravnich a metodickych dokumentd, pfedev§im pak analytickych technik pouzivanych pro
studium azbesti. Obecné by méla analyza vzdy obsahovat dikladné prohlédnuti vzorku pii
zvétSeni malém (pouhym okem a stereomikroskopem), sttednim (opticka mikroskopie) a vysokém
(elektronova mikroskopie). Pro jednozna¢nou identifikaci azbestu musi byt pouzita technika
zalozena na urceni strukturnich a/nebo chemickych vlastnosti uréenych pfimo na sledovaném
vlakné. Pro doplnéni ziskanych informaci mize byt nasledné¢ pouzita néktera z doplikovych
technik uvedenych v kapitole 4.4. Obecné schéma doporucené¢ho postupu analyzy hornin

a drceného kameniva na ptitomnost azbestovych vlaken je uvedena na Obr. 14.
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Azbest ANO
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A 4

Azbest nedetekovan

Obr. 14. Vyvojovy diagram doporuceného postupu analyzy pritomnosti azbestovych vldaken

»1 Azbest detekovan |«

Azbest ANO
—————>

Azbest ANO

|

Konkretizovat
typ azbestu

V horninach a drceném kamenivu pro stiedni a vysoky stupen zvétseni pozorovaného objektu.
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5.1 Analyza optickou polariza¢ni mikroskopii (OPM)

Tato metoda vychazi z normy ISO 22262-1 [41] (relevantni ¢ast) a referenéniho dokumentu
HSG 248 (piiloha 2) [42]. Po dikladném prozkouméani vzorku pouhym okem a s pouzitim
stereomikroskopu dochazi k manualnimu drceni vzorku. Cast drté je pouZita k provedeni analyzy
pomoci optického polarizacniho mikroskopu. Zbytek drt¢ poslouzi pro dalsi analyzu s vyuzitim
mikroskopie s vys$§im rozliSenim (elektronova mikroskopie).

Identifikace azbestu pomoci OPM je zaloZena na principech optické krystalografie. Identifikace
vldkna vyzaduje vyhodnoceni néasledujicich optickych vlastnosti minerald pii rdznych
konfiguracich optického mikroskopu: morfologie (vSechny zpisoby pozorovani), barvy
a ptipadného pleochroismu (pouze jeden polarizator), dvojlomu (zkiizené polarizatory),
charakteru zony (zkiizené polarizatory s kompenzatorem prvniho fadu) a indexu lomu (pomoci
objektivu s disperznim barvenim).

5.1.1 Pristroje a vybaveni

Binokularni stereomikroskop — nezbytny pro pocate¢ni pozorovani vzorku, které je provadéno
pii pracovnim zvétSeni v rozsahu 10x az 40x.

Opticky polariza¢ni mikroskop (OPM) — musi byt konfigurovan tak, aby umoznoval osvétleni
Koéhlerova typu. K tomu je nezbytné:

a) Zdroj svétla s modrym filtrem;

b) Svételny kondenzor s numerickou clonou vétsi nebo rovnou hodnoté uvedené na pouzitych
objektivech, ktery je umistény pod pracovnim stolkem;

¢) Nastavitelna kolektorova (polni) clona;

d) Okular(y) s nitkovym kiizem umoznujici optickou korekci;

e) Objektivy se zvétsenim 4x, 10x a 40x, nebo podobnych zvétseni;

f) Polarizator a vyjimatelny analyzator s polariza¢nimi rovinami orientovanymi souhlasné
s nitkovym kiizem a vzdjemn¢ svirajicimi 90°;

g) Zasuvny prostor mezi polarizatorem a analyzatorem, umoziujici zasunuti kompenzaéni
desticky pod uhlem 45° vii¢i rovinadm polarizace;

h) Vyjimatelnou kompenzacni desticku s fazovy zpozdénim piiblizné 530 nm s vyznacenim
maxima,

i) Objektiv s disperznim barvenim (dispersion staining-DS) se zvétSenim 10x nebo 40x nebo
ekvivalentni;
J) Otaceci pracovni stolek, jehoz stfed rotace je centrovan s optickymi osami vSech
pouzivanych objektivi.
Laminarni box (flowbox) — musi byt vybaven ptedfiltrem a HEPA filtrem a rychlost proudéni
V otvorech pro ruce musi byt minimalné€ 0,5 m/s. VeSkerd manipulace s nekrytymi vzorky musi
byt provadéna v laminarnim boxu se spusSténou cirkulaci, aby nedoslo ke kontaminaci pracovniho
prostfedi nebo vzorka (Obr. 14).
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Obr. 14. llustracni obrazek lamindrniho boxu s HEPA filtrem umozZnujici praci s binokuldrni
lupou v uzavreném ventilacnim okruhu (foto Solotec Scientific Ltd).

Imerzni kapaliny (oleje) o znamém indexu lomu — pro pozorovani azbestovych vlaken
Vv objektivu s barevnym rozptylem (DS) jsou nezbytné imerzni kapaliny alesponi s nasledujicimi

indexy lomu (RI): 1,550; 1,605; 1,640; 1,670; 1,680 a 1,700.

Referencni standardy azbestu — za odpovidajici referen¢ni standardy lze povazovat kombinaci
sady SRM 1866 (chryzotil, krokydolit a amosit) v kombinaci se sadou SRM 1867 (tremolit,
aktinolit a antofylit) amerického National Institute of Standards and Technology (NIST) nebo
referen¢ni sadu HSLO37 britské Health and Safety Executive (HSE) obsahujici chryzotil,
krokydolit, amosit, tremolit, aktinolit a antofylit (Tabulky 3 a 4).

Tabulka 3. Optické viastnosti referencnich standardit HSE sady HSL037.

Vlastnost ?}gzggg; (§ rmrg;t())\s\llle) Amosit Krokydolit | Antofylit Tremolit Aktinolit
Barva bila bila Seda-hnéda modra bila bila svétle zelena
Pleochroismus | chybé&jici | chybé&jici |velmi slaby|o-modra/y-seda| chybé&jici chybéjici  [y-zelena/a-Seda
Dvojlom nizky nizky stfedni nizky stfedni stiedni stiedni
Charakter zény + + + - + + +

Zhaseni piimé piimé piimé piimé piimé piimé pfimé
v 1,552 1,552 1,692 1,696 1,624 1,632 1,652
o 1,544 1,544 1,676 1,688 1,608 1,616 1,644
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Tabulka 4. Optické viastnosti referencnich standardit NIST sady SRM 1866 a sady SRM 1867.

Vlastnost Chryzotil Amosit Krokydolit Antofylit Tremolit Aktinolit
Barva bila Seda-hnéda modra svétle hnéda bila bila
Pleochroismus chybgjici velmi slaby |a-modra/y-Seda|  chybéjici chybéjici chybgjici
Dvojlom nizky stiedni nizky stiedni stiedni stiedni
Charakter zony + + - + 16,6° 15,9°
Zhaseni ptimé pfimé ptimé piimé piimé primé
Y 1,556 1,701 * 1,636 1,634 1,639
o 1,549 1,679 * 1,615 1,606 1,613

Podlozni sklicka — rozméry 75 x 25 mm nebo ekvivalentni.
Kryeci skli€ka — rozméry 22 x 22 mm nebo ekvivalentni. Tloustka skli¢ek by méla odpovidat
pozadavkiim pro jednotlivé objektivy. Pro vétSinu komeréné prodavanych objektivl je
pozadovana tloustka krycich sklicek 0,17 mm.
Vybaveni pro manipulaci, zmenSovani a dezintegraci vzork:

a) Laboratorni Spachtle;

b) Skalpel s vyménnymi ¢epelemi,

C) Preparacni jehla;

d) Stipaci klests;

e) Pinzeta;

f) Achatova treci miska;

g) Plastové uzaviratelné vzorkovnice.
Chemikalie

a) Demineralizovana nebo destilovana voda;

b) 3M kyselina chlorovodikova (volitelng).

5.1.2 Kontrola a sefizeni OPM pred jeho pouZitim

Pro zajisténi odpovidacich vysledkli analyzy v OPM je naprosto nezbytné spravné nastaveni
mikroskopu. Kazdy analytik provadéjici analyzu musi ovladat a plné chapat proceduru kontroly
a sefizeni OPM. Pfed zapocetim analytickych praci (alesponi jednou denn€) je nutné proveést
kontrolu a ptfipadné setizeni OPM. Jedna se pfedevsim o:

- Nastaveni vzdalenosti okulari mezi zornicemi a dioptrické setizeni okularii dle potieb
uZzivatele.

- Kontrola ¢istoty mikroskopu, a pfedevsim optické soustavy. Pro ¢isténi pouzivejte
ofukovaci balonek, nebo v piipadé potieby jemny papir vhodny na ciSténi optiky
S roztokem (napf. etanol).

- Kontrola vycentrovani mikroskopu: Pii otaceni pracovniho stolku mikroskopu musi
pozorovany piedmét zlistat ve stfedu nitkového kiize. Pokud se pfedmét béhem otaceni
dostane mimo zorné pole, je nutné sefidit pracovni stolek tak, aby jeho stfed otaceni lezel
v optické ose objektivl. Viz technicka dokumentace pouzivaného mikroskopu.
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- Kontrola zhéaseni: OPM se skldda z jednoho analyzatoru (umisténého mezi okulary
a objektivy) a jednoho polarizatoru (umisténého pod deskou mikroskopu, nad svételnym
zdrojem). Polarizac¢ni filtry museji byt sefizené tak, aby jimi neprochazelo svétlo, jsou-li
zktizené. Pokud tomu tak neni (zapnuty mikroskop, bez preparatu a se zasunutym
analyzatorem), je nutné otocit polarizator tak, aby svétlo zcela zhasnulo.

- Kohlerovo nastaveni, které, je-li spravné provedené, sviti ucelen¢ a v Kkontrastu
s preparatem. Kohlerovo nastaveni se provadi vzdy pro objektiv, ktery je pouzivan pro
analyzu. Postup pro K&hlerovo nastaveni je nasledujici:

» Zaosteni na preparat s malym zvétSenim (objektiv x4 nebo x10) se dvéma zcela
otevienymi clonami (polni a aperturni). Polni clona se ovlada Sroubem na podstavé
mikroskopu; kontroluje velikost svételného pole, které dopada na vzorek. Aperturni
clona byva zpravidla umisténa na kondenzoru; jeji nastaveni se odviji od pouzitého
objektivu a umoziiuje kompenzovat kratkou ohniskovou vzdalenost nékterych
objektivu.

* Nastaveni vysky kondenzoru: Zaviete polni clonu, tak abyste v zorném poli
mikroskopu vidéli polygonalni ttvar. Upravujte vysku kondenzatoru do té doby,
dokud tento mnohouhelnik nebude co nejostiejsi.

+ Centrace polni clony: Vycentrujte mnohothelnik v zorném poli pomoci centrovacich
Sroubdt kondenzoru. Muze byt jednodussi clonu zorného pole pii centrovani nechat
otevienou.

» Otevteni polni clony: Poté, co clonu vycentrujete, oteviete ji natolik, aby nebyla vidét
v zorném poli mikroskopu (umistéte ji na samy vnéj$i okraj zorného pole).

» Sefizeni a centrovani zdroje svétla: U nékterych mikroskopli miiZze byt nezbytné
centrovani vldkna pomoci centrovacich Sroubl lampy a sefizeni vzdalenosti lampy
vici kolektoru. Toto sefizeni nezavisi na pouzitém mikroskopu.

+ Uzaviete aperturni clonu, abyste ziskali kontrast obrazu, pokud je to potieba. Cim vice
je aperturni clona uzaviena, o to lepsiho kontrastu dosahnete. Cim vice je aperturni
clona oteviena, tim lepsi bude rozliSeni. Cilem tak je najit nejlepsi pomér mezi
kontrastem a rozliSenim, ktery zajisti optimalni podminky pozorovani.

» Sefizeni svételnosti: Obraz ziskany dobfe sefizenym Kohlerovym osvétlenim mize
byt ptili§ jasny. Pro spravné nastaveni svételnosti jiz nemanipulujte s clonami, ¢imz
by doslo k znehodnoceni dosavadniho nastaveni, ale sniZte intenzitu svételného
zdroje.

5.1.3 Poradi analytickych kroki
Identifikace azbestovych vlaken by méla byt provadéna v nésledujicich krocich:

a) predbézna vizudlni prohlidka celého vzorku za ucelem posouzeni typu vzorku
a pozadované Upravy vzorku (je-li tieba). Kde je to mozné, odeberte v této fazi
reprezentativni podvzorek pro analyzu OPM,;

b) provedeni pozadované upravy vzorku za ucelem uvolnéni nebo izolace vlaken;

¢) provedeni podrobného a dikladného prohlédnuti vzorku pod stereomikroskopem za
ucelem nalezeni podezielych typl vldken;
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d) umisténi podezielych vldken do odpovidajicich imerznich kapalin na mikroskopicka
sklicka;
e) identifikace jednotlivych vlaken pomoci urceni optickych vlastnosti v OPM.

5.1.4 Pocatecni prohlédnuti vzorku a odbér jednoho ¢i vice podvzorku

Ptedbézna vizudlni prohlidka by méla byt provedena pozorovanim pouhym okem a nasledné
pomoci stereomikroskopu. Jeji soucasti je makroskopicky popis vzorku.

Béhem piedbézné prohlidky vzorku se sleduje homogenita vzorku, mozna ptitomnost dil¢ich
vrstev, odlisSné slozky v jednotlivych vrstvach a identifikuje se mozna pfitomnost vldken. Ve
vychozim nastaveni, pokud je vice vrstev jasn¢ identifikovatelnych a oddélitelnych, analytik
kazdou vrstvu popisuje a analyzuje samostatné.

5.1.5 Manualni drceni

Poté, co provede makroskopicky popis vzorku, muze analytik OPM pfistoupit k manualnimu
drceni podvzorkt, odebranych pod binokularnim stereomikroskopem, pomoci pfislusného
nastroje (podle typu vzorku: skalpel, laboratorni Spachtle, tfeci miska). Na podrcenych
podvzorcich bude nasledné provedena analyza pomoci OPM a piiprava podvzorki pro analyzu
pomoci TEM. Pocet podvzorkt odebranych pifed ru¢nim drcenim by mél byt takovy, aby byl pro
dany vzorek reprezentativni. Manuélni drceni musi byt provadéno v laminarnim boxu.

Cilem manualniho drceni je zmensit podvzorek (podvzorky) na jemnozrnnou substanci za co
nejmensiho pouziti hrubé sily tak, aby nedochazelo k nadmérnému vytvareni stépnych tlomkii.

Metody drceni sefazené v pofadi od nejmensiho rizika tvorby $tépnych ulomku:

e seskrabani skalpelem,
e rozdrceni Spachtli,
e rucni drceni v hmozdifi.

Je velmi dilezité dbat u kazdého vzorku na to, aby byla pouZita vzdy ta nejSetrnéj$i mozna
metoda, protoze pii této mechanické ¢innosti mize dojit k nechténému uvolnéni dlouhych castic.
Tyto potom budou urCeny jako vlakna, i kdyz ve skute¢nosti odpovidaji St€épnym ulomkim
a 0 ,,opravdova“ azbestova vlakna se nejedna.

Po drceni se miize analytik OPM, v ptipadé obsahu uhlic¢itanovych slozek (kalcit), rozhodnout
pro provedeni upravy kyselinou chlorovodikovou (3M HCI) a naslednou filtraci (tyto dva kroky

nejsou standardné provadény). Tuto Gpravu je nutno zaznamenat do zavére¢ného protokolu ze
zkousky (viz kapitola 5.4).

5.1.6 Priprava vzorku za icelem provedeni OPM analyzy

Nadrceny podvzorek se peclivé prohlédne pod sterecomikroskopem s cilem nalézt azbestova
vlakna, ktera budou nésledné pozorovana v OPM. Na podlozni sklicko se podle ptedpokladaného
typu azbestového vlakna nanese jedna kapka imerzni kapaliny o odpovidajicim indexu lomu. Pro
vldkna podobné chryzotilu se nakape kapalina s indexem lomu 1,550. Pokud se pfedpoklada
pfitomnost amozitu, pouZije se kapalina s indexem lomu 1,67 a/nebo 1,68. Pokud se pfedpoklada
pfitomnost krokydolitu, pouzije se kapalina s indexem lomu 1,70. Pokud se ptedpoklada
pritomnost antofylitového azbestu nebo tremolitového azbestu, pouZzije se kapalina s indexem
lomu 1,605. Pro identifikaci aktinolitového azbestu se pouziva imerzni kapalina s indexem lomu

31



1,63 a/nebo 1,64. Po nakdpnuti imerzni kapaliny je odebrano malé mnozstvi podrcené¢ho
podvzorku (dle potieby pod stereomikroskopem) a pomoci relevantniho nastroje (pinzety, skalpelu
apod.) je ptenesena do imerzni kapaliny na podloznim sklicku. Na takto vytvoieny piipravek je
opatrné polozeno kryci sklicko. Dle potfeby miize byt prikdpnuto menSi mnozstvi imerzni
kapaliny. Pfi tomto ukonu je nutno davat peclivy pozor, aby nedoslo ke kontaminaci nepouzité
imerzni kapaliny ¢asticemi vzorku!

Nastroje pouzité pii priprave je nutné peclivé ocistit vodou s Cisticim prostiedkem. Po kazdém
vzorku je nutno vy¢istit také pracovni plochu, napi. pomoci vlhcenych ubrouskii.

5.1.7 Analyza OPM

Preparaty na podloznim sklicku piipravené v piedchozim kroku jsou podrobeny pozorovani
v OPM. Pii tomto procesu je nutné identifikovat vSechny druhy vlaken, které jsou ve vzorku
pritomny. Nejsou-li ve vzorku nalezena a jednozna¢né identifikovana azbestova vldkna, je nutné
vlozit dostate¢né mnozstvi nadrceného podvzorku do popsanych vzorkovnic a po pfipravé je
analyzovat na elektronovém mikroskopu.

Vlédkna je nutné pozorovat s riiznym nastavenim optické soustavy a vyhovét vSem
identifikaénim kritériim, tak aby mohla byt vldkna jasné urcena. Jedna se pfedevsim o posouzeni
téchto vlastnosti:

a) Morfologie — pozorovani ve vSech typech nastaveni;,

b) Barva a pleochroismus — pozorovani s jednim polarizatorem;

¢) Hodnota dvojlomu — pozorovani interferenénich se zkiizenymi polarizatory;

d) Typ zhaseni — zktizené polarizatory;

e) Charakter zony (raz délky) — zkiizené polarizatory se zafazenou destickou 530 nm;
f) Index lomu — objektiv s disperznim barvenim (DS).

Ziskané vysledky pro vSechny uvedené vlastnosti musi korespondovat s vlastnostmi uvedenymi
pro jednotlivé typy azbestu v Tabulkach 3 a 4. Podrobna fotodokumentace k jednotlivym, nize
diskutovanym vlastnostem je uvedena, naptiklad, v ptiloze normy 1SO 22262-1 [41].

Morfologie

V ptipadé hornin a kameniva je pecliva analyza morfologie vldken pomoci OPM zvlasté
dilezitou etapou. Na rozdil od stavebnich a jinych materialt se zamérné ptidanymi azbesty, jsou
v horninach velmi €asto pfitomné amfiboly neazbestiformniho typu. Je tak velmi bézné, Ze se
analytik setka s protazenymi mineralnimi ¢asticemi neazbestiformnich amfibold sloupcovitého ¢i
jehlicovitého tvaru (odpovidajici Casto S$tépnym ulomkliim), které z optického hlediska maji
vlastnosti velmi podobné vlastnostem azbestovych amfibolt.

Pro stanoveni pfitomnosti azbestu v horniné je nutné identifikovat vlakna spliujici kritéria
uvedena v definici azbestového vlakna uvedena v kapitole 2 v sekci Definice pojmu.

Pro rozliseni stépnych tlomki od azbestovych vlaken Ize postupovat podle metodiky AD-LAB
zminéné v kapitole 4.5. Ta je pro optickou mikroskopii zaloZena na sledovani morfologickych
kritérii uvedenych v normé 1SO 22262-1 [41]. Podle ni se v optickém mikroskopu vlaknity habitus
nejCasteji projevuje nasledujicimi charakteristikami:

a) Pritomnost vlaken s pomérem stran 20:1 nebo vyssi u vlaken delsich nez 5 pm;

32



b) Schopnost podélného Stépeni na velmi tenké fibrily o tloust’ce mensi nez 0,5 um,;
¢) Paralelni vldkna vyskytujici se ve svazcich;

d) Svazky vlaken zobrazujici rozeviené konce;

e) Pritomnost zvinénych vlaken.

Barva a pleochroismus

Barva a pleochroismus jsou pozorovany s jednim polarizatorem. Z amfibolovych mineralt jsou
vyrazny pleochroismus a barva typické predevsim pro krokydolit, ktery ma intenzivné modrou
barvu pfi orientaci vldken rovnobézné se smérem kmitani polarizatoru. Ta se méni na svétle
modrou az Sedou, je-li vlakno orientovano protazenim kolmo na rovinu kmitu. Aktinolit,
Vv zavislosti na koncentraci zeleza, mize vykazovat zelenou barvu, kdyz jsou vladkna rovnobézna
se smérem kmitu polarizatoru, a ménici se na Sedou nebo nazloutlou barvu, kdyz jsou vlakna kolma
ke sméru polarizatoru.

Dvojlom

Pozorujeme-li pti zkiizenych polarizatorech anizotropni mineral, dochazi pfi rizné orientaci
mineralu vii¢i rovindm polarizace k riznému fazovému posunu, ktery se projevuje interferencnimi
barvami. Tyto interferenéni barvy zavisi na tloustce ¢astice, dvojlomu a orientaci. U azbestl
obvykle pozorujeme tzv. nizké interferencni barvy odpovidajici prvnimu fadu, protoze azbestova
vlakna maji velmi malou tloustku a pomérn¢ malé hodnoty dvojlomu.

Mezi zkifizenymi polarizatory by mélo byt jasné viditelné azbestové vldkno zarovnané pod
uhlem 45° ke sméru vibraci polarizatoru. Chryzotil méa nizky dvojlom a dava Sedou barvu pro
tenkd vlakna a bilou barvu nebo vyssi barvy prvniho (nebo dokonce druhého) fadu pro silné svazky
vlaken. Krokydolit ma nizky dvojlom a anomalni interferencni barvy zplisobené silnou absorpci
Vv oblasti viditeln¢ho svétla. Amosit ma mirny dvojlom, davé bilé interferencni barvy pro tenka
vlakna a vys$i barvy prvniho nebo druhého tadu pro silnad vldkna. Tremolit, aktinolit a antofylit
podobné vykazuji mirny dvojlom.

Vldkna s proménlivou tloustkou, naptiklad s klinovitym prifezem, budou po své délce
vykazovat paralelni barevné pasy, které predstavuji nizsi interferencni barvy pro postupné tenci
Casti.

Uhel zhageni

Pii otaCeni pracovniho stolku mikroskopu o 360°, azbestové vlakno pozorované mezi
zkiizenymi polarizatory zcela zhasne, neboli zhasne ve ¢tyfech polohach orientovanych kolmo na
sebe, zatimco pod tthlem 45° k poloze zhasnuti by mély byt viditelné interferen¢ni barvy. Mnoho
vladken, véetné vétSiny azbestl, vykazuje zhdSeni rovnobéZné, to znamend, Ze zhasne, kdyz je
orientovano rovnobézné se smery vibraci polarizdtoru nebo analyzatoru. Chryzotil, amosit,
krokydolit a antofylit vykazuji paralelni zhé&Seni. Tremolit a aktinolit mohou vykazovat
rovnobézné az Sikmé zhaSeni v zavislosti na orientaci a krystalické povaze vlakna. Vysoce
azbestiformni vldkna téchto amfiboli mohou vykazovat rovnobézné zhéaseni ve vSech osovych
orientacich. VIdkna s vysokym pomeérem stran mohou vykazovat Sikmé zhédsSeni. Tremolit
a aktinolitova vldkna s nizkym obsahem Zeleza, ktera vykazuji pouze rovnobézné zhaseni, nelze
jednoznacné odliSit od antofylitu. V téchto ptipadech mize byt spolehlivé rozliSeni mezi
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antofylitem a bud’ tremolitem nebo aktinolitem mozné pouze zkoumanim slozeni vlaken pomoci
SEM nebo TEM.

Charakter zény

Charakter zoény popisuje vztah mezi délkou vldkna a optickymi vlastnostmi. Pokud je smér
kmitu s vysokym indexem lomu rovnobézny s dlouhou osou, pak je charakter zény vlakna
pozitivni; pokud je smér kmitu s nizkym indexem lomu rovnobézny s dlouhou osou, vldkno je
popsano jako negativni. V nastaveni se zkiizenymi polarizatory a kompenzacni destickou se
zpozdénim 530 nm, vlozenou pod thlem 45° vii¢i sméru kmitu rovin polarizatoru a analyzatoru,
1ze charakter zony urcit pozorovanim barev vlaken, kterd diive davala Sedé nebo bilé interferencni
barvy prvniho fadu mezi zkiizenymi polarizatory. U retardacni desky s pomalym smérem (obvykle
vyznacenym) ve sméru severovychod—jihozapad jsou pozorované barvy prvniho fadu nasledujici:

Pozitivni vlakno — modrozelena pfi orientaci vlakna severovychod—jihozapad,
— oranzovozluta pii orientaci severozapad—jihovychod.
Negativni vlakno — oranzovozluté pfi orientaci vldkna severovychod—jihozapad,

- modrozelena pii orientaci severozapad—jihovychod.
Krokydolit je jediny typ azbestu, ktery ma negativni charakter zony.

Index lomu

Indexy lomu azbestového vlakna se urcuji vlozenim cistého oddélené¢ho vldkna do kapaliny
0 znamém indexu lomu a jeho orientaci bud’ paraleln¢, nebo kolmo ke sméru kmitu polarizatoru.
Provadi se jedno nebo vice pozorovani, aby se urcilo, zda je index lomu vlakna vyssi, stejny nebo
niz8i nez index lomu imerzni kapaliny.

Pfi tomto nastaveni je nutné odstranit z drahy paprsku svétla vSechny filtry kromé korekéniho
filtru pro denni svétlo a polarizatoru. Aby bylo mozné pozorovat barvy disperzniho barveni je
nutné zatadit objektiv pro disperzni barveni a pouZit imerzni kapalinu s indexem lomu blizkym
indexu lomu vlékna.

Rozdily v disperzi mezi Casticemi a kapalinami znamenaji, ze 1 kdyz se indexy lomu shoduji na
jedné vinové délce, na jinych mohou byt zcela odlisné. To vede k barevnym efektiim na rozhrani
Castice-kapalina, kdyz jsou vldkna pozorovdna v kapalinach s odpovidajicim indexem lomu
pomoci bilého svétla. V praxi je nejjednodussi pozorovat malé jasné ¢astice a barvy na ¢erném
pozadi; téchto podminek je dosazeno pii Koéhleroveé osvétleni. Barvy pozorované na rozhrani
Castice-kapalina zavisi na ptesné vinové délce, pii které se shoduji index lomu kapaliny a index
lomu vladken. KdyZ je shoda indexu lomu na vlnové délce 589,3 nm (D-Céara sodiku), barva na
rozhrani ¢astice-kapalina je tmavé modra-purpurovd. U centralniho zastavovaciho disperzniho
barveni pozorovand barva ukazuje, jak blizko a ve kterém sméru se index lomu castice 1isi od
indexu lomu imerzniho média:

(a) Index lomu vldkna >> Index lomu kapaliny: Bila

(b) Index lomu vlakna > Index lomu kapaliny: Fialovo-Cervena/oranzova/zluta
(c) Index lomu vlékna = Index lomu kapaliny: Tmaveé modra/purpurova

(d) Index lomu vlékna < Index lomu kapaliny: Modra/Modrozelena

(e) Index lomu vlakna << Index lomu kapaliny: Bila
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5.1.8 Aplikace vzorku do vzorkovnic pro pripravu preparatu pro analyzu na elektronovém
mikroskopu

Pro ptipravu vzorku na analyzu na elektronovém mikroskopu vlozi analytik ¢ast zbyvajici drti
do jedné nebo vice vzorkovnic identifikovanych podle poctu ptipravenych podvzorki, které maji
byt provedeny. Podvzorku ve vzorkovnici musi byt takové mnozstvi, aby mohla byt provedena
analyza TEM pii zachovani stanovené¢ho detek¢niho limitu. Minimalni pozadované mnoZzstvi
hmoty pro preparat (tedy na vzorkovnici) jsou 2 gramy.

5.2 Analyza TEM

Metoda analyzy pro stanoveni azbestovych vlaken vychazi z normy ISO 22262-1 [41] a normy
NFX 43-050 [45] a dale se opird 0 petrografické principy a mineralogickou klasifikaci podle
Mezinarodni mineralogické asociace (International Mineralogical Associacion, dale jen IMA)
[71].

5.2.1 Pristroje a vybaveni
Transmisni elektronovy mikroskop
Je vyzadovan TEM umoznujici pracovat pii urychlovacim napéti 80-120 kV. Déle musi mit

systém usmérnéni paprsku a kondenzorové cCocky schopné vytvorit elektronovou svazek
0 pruméru mensim nez 250 nm.
Energiové disperzni analyzator

TEM musi byt vybaven energiové disperznim rentgenovym analyzatorem schopnym dosdhnout
rozliSeni lepSiho nez 170 eV (FWHM) na piku MnKa. Vzhledem k obecné znamé niZsi citlivosti
detektord EDS v oblasti nizkych energii je nutné zajistit takovou konfiguraci TEM a EDS, ktera
umoziuje ziskani dostatecné vyrazného spektra sodiku vii¢i pozadi, a to i pfi snimani uzkym
svazkem z velmi malého vlakna.
Vakuova naparovaci aparatura

Pro vakuové nanaSeni uhliku pro pfipravu uhlikem potaZzenych mftizek se pouzije vakuova
naparovaci aparatura schopna vytvofit vakuum lepsi neZ 0,013 Pa. Tato aparatura neni nutna,
pokud laboratof nakupuje miizky, které jsou jiz potazené uhlikovou vrstvou.

Kalibraéni mrizky

Pro kalibraci systému EDS jsou nutné miizky vzorkli TEM pfipravené s nanesenymi vlakny
chryzotilu, amositu, krokydolitu, tremolitu, aktinolitu, antofylitu, richteritu/winchitu a mastku. Pro
kalibraci rozliSeni EDS je nezbytna mtizka se standardem mineralu s podstatnym mnoZstvim Mn
(napf. spessartin, rodochrozit). Pro kalibraci konstanty kamery pro interpretaci obrazcti ED jsou
vyzadovany miizky s vakuové napafenymi tenkymi vrstvami zlata nebo hliniku nanesenymi na
uhlikové filmy.

Jednorazové mikropipety

Mikropipety na jedno pouziti, schopné pfenést objem ptiblizn¢ 3 pl na uhlikem potazenou
miizku vzorkt TEM.
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5.2.2 Kalibrace a nastaveni
Nastaveni TEM

Pted kazdou kalibraci, po vyméné vldkna a pied provadénim analyz je nutné provést kontrolu
nastaveni transmisniho elektronového mikroskopu. Ta spociva v nize uvedenych krocich.

a) Saturace vlakna — nastaveni vysokého napéti tak, aby bylo vlakno plné saturovano.

b) Nastaveni elektronového déla: ovérit, zda je svételnost svételného paprsku spravna, ze
zmeéna velikosti priimétu paprsku nezptsobuje zadné vyrazné odklonéni od stiedu, ze je
obraz stabilni a staly pfi nastavovani ostrosti.

c) Posouvani obrazu béhem zmény zvétSeni: lze predpokladat napiiklad problém
S nastavenim kolony.

d) Primét svazku ma elipsovity tvar: lze predpokladat problém s astigmatismem
kondenzatoru.

e) Praimét svazku se pii zuzovani vychyluje ze stfedu: lze predpokladat problém
S centrovanim clony kondenzétoru.

f) Obraz je na monitoru stale rozmazany, navzdory zcela pfesnému nastaveni: lze
predpokladat problém s nastavenim astigmatismu objektivu.

Pokud né¢které z vyse uvedenych nastaveni nevyhovuje pozadavkiim, je nutné jej pied Cinnosti
na mikroskopu sefidit.
Rozmérové méreni v TEM

Azbestova vldkna jsou, mimo jiné, definovana rozméry a jejich pomérem. Tyto hodnoty je
nutné ziskat métenim potencialnich vldken v mikroskopu. Z tohoto diivodu je nezbytné, aby
zafizeni, na kterém se méfeni provadi, bylo pravidelné kalibrovano. K tomuto tcelu miize byt
pouzita referencni sit’ nanesend na miiZce nebo certifikované mikrosféry o jasné¢ definovaném
priméru.
Energiové disperzni analyticky systém (EDS)

Energiové disperzni systém analyzy, ktery se pouziva pro analyzy TEM, je kalibrovan pomoci
certifikovanych referencnich materialti. Provadi se:

a) Kontrola vykonnosti detektoru — provadi se na standardu krokydolitu na vlakné
0 primé&ru niz8im nez 50 nm se svazkem elektronii niZ§im nebo rovnym 250 nm.
Kritérium shody vykonnosti detektoru je nasledujici: ¢istd hodnota zaznamt (intenzita)
piku Ko Na (integral piku Na) je vy$si nez 5 count/s a pomér vrcholu Na/pozad’ovy Sum
je vyssinez 3.

b) Kontrola rozliseni EDS — provadi se na standardu s obsahem Mn (napf. spessartin,
rhodonit, bustamit). Kritérium shody je nésledujici: Sitka v ptli vysky piku Ko Mn, ktera
odpovida rozliSeni, musi byt niz$i nez 170 eV, s varovnou mezi 150 eV. Je-li dosaZzena
tato mez, musi byt provedena opatieni, jako napiiklad snizeni frekvence kontrol.

c) Kontrola spravného fungovani chemického analyzatoru — shoda chemického slozeni
obsazené¢ho v referenCnich standardech s vysledky ziskanymi z EDS. Je nutné
zkontrolovat spravnost méfeni minimalné pro Na, Al, Mg, Si, K, Ca, Fe. Tato kontrola
se provadi pomoci chemické analyzy standardi znamého chemického slozeni
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obsahujicich testované prvky. V rdmci moznosti se pouziji standardy azbestt, jejichz
chemické slozeni je zndmo. Pro kazdy standard je nutné provést statisticky dostatecné
mnoZstvi méfeni.

d) Detekce poruchy systému analyzy SDEX — Stanovi se intenzita pikii médi Ka a La na
pouhlikované¢ médéné miizce. Pomér intenzity Cu K/Cu L, ktery se u jednotlivych
systémt EDS 1isi, je v celé mfizce konstantni. Nartst tohoto poméru v ¢ase ukazuje na
zhorsSeni stavu detektoru (zptisobené znecisténim nebo degradaci okénka).

Konstanta kamery

Elektronova difrakce je metoda, ktera umoziuje zkoumat krystalickou strukturu vzorku, a sice
méteni jednotlivych mezirovinnych vzdalenosti dhkl. Tato kalibrace se provadi na certifikovanych
miizkach s nanesenym zlatem nebo hlinikem.

Cilem kalibrace je upfesnit hodnoty dhkl naméfené pomoci TEM v difrakei, vzhledem ke
znamym hodnotam. Hodnoty dhkl riznych difrakénich prstencii zlatého a hlinikového standardu
jsou uvedeny v Tabulce 5.

Tabulka 5. Konstanta kamery ED (R je polomér difrakcniho prstence).

Standard Millerovy symboly Vzdalenost atomarnich rovin Konstanta kamery
(hkl) drwi = a/V [(W+P+K?)] AL
111 (1. difrakéni prstenec) 2355 A 2,355 *R
200 (2. difrakéni prstenec) 2,039 A 2,039* R
A 220 1,442 A 1,442* R
311 1,230 A 1,230* R
Al 111 2,333 A 2,333*R

Pro kalibraci se upfednostiiuji obrazce prstencové difrakce, jelikoz umoziuji odhalit
astigmatismus difrakénich cocek. Pii pouziti bodového difraktogramu muiZe dojit k maskovani
astigmatismu v zavislosti na orientaci skvrn vzhledem ke sméru astigmatismu. Zlaty standard
umoznuje opravit nejistoty zpisobené pouzivanim odliSnych nastrojii nebo jinymi pracovnimi
podminkami.

5.2.3 Priprava vzorki

Prvotni ptiprava drcenim podvzorku se provadi (a je popsana) v ramci analyzy OPM. Podrceny
podvzorek umistény v popsané vzorkovnici je doplnén men$im mnozstvim demineralizované

v

vody tak, aby vyslednd koncentrace suspenze odpovidala odpovidajicimu pokryti miizky
materidlem. Odpovidajici plosné pokryti miizky materidlem by se mélo pohybovat mezi 6 a 40
%. Vzorkovnice s podvzorkem je umisténa na tfi minuty do ultrazvukové 1azné. Poté se suspenze
ve vzorkovnici zvifi protiepanim a mikropipetou se pienese jedna kapka 0 objemu 3 ul na
pfipravenou miiZzku. Pro rychlejsi schnuti 1ze pouzit ohfivaci lampu, kterou je tfeba umistit 15 cm

nad mfizky.
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5.2.4 Kbvalitativni analyza TEM
Pted vlastni analyzou je nutné prohlédnout miizku s preparatem pomoci TEM pii malém
zvétSeni (mezi 51 a 1250), a rozhodnout, zda je miizka pouzitelna. K vyfazeni mfizky musi dojit
v nasledujicich ptipadech:
¢ Spatné nanesend uhlikova vrstva (napiiklad: Serné zakalen).

e Vice nez polovina okének je poskozena.

e Rozmisténi ¢astic na miizce je velmi nerovnomeérné.

Mira zastinéni neni mezi 6 % a 40 %.

V piipad¢ vyfazeni miizky je nutné piipravit miizku novou.

Pokud je miizka piijata jako spliiujici vySe popsana kritéria, mize byt zahajena analyza, ktera
se provadi pti zvétSeni 10 000 az 20 000X. Analyza byva zpravidla kvalitativni, to znamena, ze
vysledek analyzy udava ptitomnost ¢i absenci pozorovanych vlaken i jejich mineralni identifikaci.

Pokud piipravna miizka vyhovuje mirou zastinéni a analytik béhem analyzy pozoruje
V priméru méné nez jedno vladkno na okénko, musi konstatovat, ze vlakna jsou pfitomna ve
stopovém mnozstvi, to znamena v mnozstvi, které je mensi nez 0,1 %.

Pii analyze azbestu pomoci TEM je nutné stanovit vlastnosti pozorovaného vldkna dané
morfologii, elektronovou difrakci a analyzou energiové disperzni spektroskopie (EDS).

Pro rozliSeni §tépnych tlomki od azbestovych vldken Ize postupovat podle metodiky AD-LAB
(2021) zminéné v kapitole 4.5. Ta je pro TEM zaloZena na sledovani morfologickych kritérii
uvedenych v norm¢& ISO 22262-1 [41] a na morfologickych a difrakénich vlastnostech
stanovenych Van Ordenem [59].

Na urovni morfologie: Béhem analyzy jsou vyhledavany protaZzené mineralni ¢astice, které
maji pomér délka/Sitka vétsi nez 3. Pro stanoveni pfitomnosti azbestu v horniné je nutné
identifikovat vlakna splijici kritéria uvedena v definici azbestového vlakna v kapitole 2 v sekci
Definice pojmi. Z dalSich vlastnosti jde o rozliSeni trubicovych tvard (chryzotil) od
netrubicovych tvari, zvinény charakter vldkna, vnitini difrakéni kontury a podobné.

Dle pozadavkl na analyzu, mtze byt morfologické analyza doplnéna o pozorovani nékolika
dopliikovych kritérii. Pokud je cilem analyzy rozliSeni azbestovych vlaken od $tépnych ulomkd,
pecliva analyza morfologie vldken umozni v mnohych piipadech zjistit ptivod struktur (tj. odlisit
Stépné ulomky vzniklé desintegraci vétsich sloupcovitych krystali od azbestiformnich vlaken).

Na urovni elektronové difrakce: Technika ED muze byt provadéna jako kvalitativni nebo
kvantitativni. Kvalitativni ED sestava z vizualniho zkoumani, obecnych charakteristik difrakéniho
obrazce z nahodné orientovaného vlakna. Tato technika spolehlivé funguje pro difrakéni obrazce
ziskané z vlaken s valcovou symetrii, jako je chryzotil, které se pii naklonéni vlaken kolem jejich
os neméni. Pro vlakna, ktera nemaji valcovou symetrii (amfiboly), 1ze kvantitativné interpretovat
pouze difrakcni obrazce ziskané v usporadani, kdy je vlakno orientovano hlavni krystalografickou
osou paraleln¢ se smérem dopadajiciho elektronového paprsku. Stanoveni kvantitativni ED
vyZzaduje provedeni pomérné komplikovaného postupu, a proto je v rutinni praxi vyuzivana spise
ojedin¢le.
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V bézné rutinni praxi se sleduje predevsim bod difrakce d002 chryzotilu, umistény na obou
stranach stfedového bodu a ma hodnotu 0,73 nm. Z jiného hlediska vSechny azbesty (chryzotil
a amfibolové azbesty) maji svou difrakéni osnovu rovin s rozestupem 0,53 nm (Obr. 15).
Difrakéni obrazec azbestovych vldken (chryzotil a amfibolovy azbest) ¢asto obsahuje znaky
dvojcaténi krystalti, které¢ se projevuje dvéma ¢i tfemi body v fad¢€. RozliSeni antofylitu od
cummingtonitu nebo gruneritu versus fero-antofylitu muze vyzadovat dodate¢nou analyzu
kvantitativni difrakci v osové zoné, pokud nejsou k dispozici blizsi informace o varieté vlaken
o¢ekavanych v testovaném vzorku.

Obr. 15. Difrakcni obrazec elektronové difrakce chryzotilu (podle 1SO 22262-1 [41]).

Na drovni analyzy rentgenové energiové disperzni spektroskopie (EDS): Pii analyze
vlaken je nutné ziskavat chemické spektrum v oblasti, kde nedochdzi ke kontaktu svazku
elektrond s jinymi okolnimi materialy. Pro chemickou identifikaci vlaken se ziskané vysledky
porovnavaji se spektry standardi. V ptipad€ amfibolovych azbestl je ucelné zanést vysledky do
souboru MS Excel Andrew Lococka, ktery je zalozen na klasifikaci IMA [71] a je v aktualni verzi
volné dostupny na internetu.

5.3 Analyza SEM

Metoda analyzy SEM pro stanoveni azbestovych vlaken vychazi z normy ISO 22262-1 [41].
Blizsi podrobnosti tykajici se identifikace mineralnich vlaken, véetné azbestovych vldken, pomoci
SEM jsou uvedeny v ISO 14966:2002 [44]. Na zakladé zhodnoceni sou¢asného stavu poznani
uvedeného v obecné Casti je nutno konstatovat, Ze analyza azbestovych vlaken v horninach
s vyuzitim SEM by méla byt chdpana jen jako méné vhodna alternativa k analyze TEM. Vzdy
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pokud to bude mozné, se doporucuje uptednostnit analyzu TEM, jejiz vysledky v horninach jsou
prukazngjsi.
5.3.1 Pristroje a vybaveni
Skenovaci elektronovy mikroskop

Je vyzadovan skenovaci elektronovy mikroskop s urychlovacim napétim alespon 20 kV.
Energiové disperzni rentgenovy analyzator

SEM musi byt vybaven energiové disperznim rentgenovym analyzatorem schopnym
doséhnout rozliseni lepsiho nez 170 eV (FWHM) na piku MnKa. Vzhledem k obecné zndmé nizsi
citlivosti detektort EDS v oblasti nizkych energii je nutné zajistit takovou konfiguraci SEM
a EDS, ktera umoziuje ziskani dostatecné vyrazného spektra sodiku viici pozadi, a to i pfi snimani
uzkym svazkem z velmi malého vlakna.
Vakuova naparovaci aparatura

Pro vakuové nanaseni uhliku pro pfipravu uhlikem potazenych miizek se pouzije vakuova
napafovaci aparatura schopna vytvorit vakuum lepsi nez 0,013 Pa.

5.3.2 Kalibrace a nastaveni
Nastaveni SEM

Pred kazdou kalibraci a pfed provadénim analyz je nutné provést kontrolu nastaveni
skenovaciho elektronového mikroskopu v souladu s navodem mikroskopu.

Rozmérové méreni v SEM

Azbestova vlakna jsou mimo jiné definovana rozméry a jejich pomérem. Tyto hodnoty je nutné
ziskat méfenim potencidlnich vldken v mikroskopu. Z tohoto diivodu je nezbytné, aby zafizeni,
na kterém se méfeni provadi, bylo pravidelné kalibrovano.

Energiové disperzni analyticky systém (EDS)

Energiove disperzni systém analyzy, ktery se pouziva pro analyzy SEM, je kalibrovan pomoci
certifikovanych referencnich materialti. Provadi se:

a) Kontrola rozliseni EDS — provadi se na standardu s obsahem Mn (napf. spessartin,
rodonit, bustamit). Kritérium shody je nasledujici: Sitka v puli vysky piku Ko Mn,
ktera odpovida rozliSeni, musi byt niz8i nez 170 eV.

b) Kontrola spravného fungovani chemického analyzatoru — shoda chemického slozeni
obsazen¢ho v referencnich standardech s vysledky ziskanymi z EDS. Je nutné
zkontrolovat spravnost méfeni minimalné pro Na, Al, Mg, Si, K, Ca, Fe. Tato kontrola
se provadi pomoci chemické analyzy standardi zndmého chemického sloZeni
obsahujicich testované prvky. V rdmci moZznosti se pouZiji standardy azbestl, jejichz
chemické sloZeni je znamo. Pro kazdy standard je nutné provést statisticky dostatecné
mnoZzstvi méfeni.

5.3.3 Priprava vzorku

Prvotni pfiprava drcenim podvzorku se provadi (a je popsana) v ramci analyzy OPM. Na
grafitovy tercik nebo oboustrannou pasku se umisti mensi mnozstvi drceného podvzorku tak, aby
nedoslo k prehusténi vzorku na ter¢iku a jeho pfipadnému odpadavani. Jsou-li ve
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stereomikroskopu pozorovéana vlakna, je nutné je separovat a upevnit na samostatny grafitovy
ter¢ik nebo oboustrannou lepici pasku na terc¢iku. Poté se terc¢ik se vzorkem umisti do vakuové
naparovaci aparatury, kde je potazen tenkou vrstvou uhliku, pfipadné jinymi kovy (zlato, paladium
apod.).

5.3.4 Kbvalitativni analyza SEM

Pied vlastni analyzou je nutné prohlédnout ter¢ik s preparatem pomoci SEM pii malém
zvétSeni. Pii analyze azbestu pomoci SEM je nutné stanovit vlastnosti pozorovaného vlakna dané
morfologii a analyzou energioveé disperzni spektroskopie (EDS).

Na trovni morfologie: Béhem analyzy jsou pozorovany protazené mineralni Castice, které
maji pomér délka/sitka vétsi nez 3. Jde predevSim o rozliseni trubicovych tvart (chryzotil) od
netrubicovych tvarii. Dle pozadavki na analyzu, muze byt morfologicka analyza doplnéna
0 pozorovani n¢kolika doplitkovych kritérii. Pokud je cilem analyzy rozliSeni azbestiformnich
vlaken od stépnych ulomkt, peclivad analyza morfologie vlaken umozni v mnohych ptipadech
zjistit ptivod struktur (struktury vychazejici ze stépnych tlomki nebo azbestiformni facie).

Na urovni analyzy rentgenové energiové disperzni spektroskopie (EDS): Pfi analyze vlaken
je nutné ziskavat chemické spektrum v oblasti, kde nedochazi ke kontaktu svazku elektronii
S jinymi okolnimi materidly. Pro chemickou identifikaci vldken se ziskané vysledky porovnévaji
se spektry standardl. V ptipadé amfibolovych azbestl je ucelné zanést vysledky do souboru MS
Excel Andrew Lococka, ktery je zalozen na klasifikaci IMA [71] a je v aktualni verzi volné
dostupny na internetu.

5.4 Protokol o vysledcich analyzy

O vysledku stanoveni pfitomnosti azbestovych vlaken V hornindch vypracovava zkusebni
laboratof protokol o zkousce, ktery musi obsahovat nasledujici informace: (1) jednoznaéné
identifika¢ni Cislo protokolu, (2) jméno a adresu zkuSebni laboratofe a adresu mista, kde byla
zkouska provedena, pokud se li$i od sidla zkuSebni laboratofe, (3) jméno a adresu zakaznika, (4)
jednoznacné identifikaéni oznaceni analyzovaného vzorku, (5) specifikaci analyzovaného vzorku
(druh horniny, struény popis vzhledu, zrnitost kameniva apod.), (6) datum dodani vzorku do
laboratofe, datum piipravy a analyzy vzorku, (7) zpisob piipravy podvzorku (seskrabani
skalpelem, drceni $pachtli, drceni v hmozditi apod.), (8) piehled a popis pouzitych zkusebnich
metod s odkazy na normativni dokumenty, pokud je na nich zkusebni postup zaloZen, (9) pocet
preparatt, pouzitych pro analyzu pomoci OPM a elektronové mikrokopie (SEM nebo TEM), (10)
vysledek analyzy, tj. zda byl ¢1 nebyl azbest identifikovan a mineralogickou specifikaci typu
azbestu, pokud byl azbest zjistén.

Protokol by mél rovnéz obsahovat fotodokumentaci, zejména v piipad¢ pozitivniho vysledku
analyzy. Mize byt rovnéz doplnén osvédcenim (protokolem) o odbéru vzorku, pokud je tento
k dispozici.

Protokol o zkousce musi dale obsahovat podpis (podpisy) a postaveni osoby (osob),
odpovédnych za zkouSeni a datum vystaveni protokolu. Protokol ma rovnéz zietelné uvést, ze cely
nebo jeho jednotlivé Casti nesméji byt reprodukovany bez pisemného souhlasu zkuSebni
laboratote.
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6 Pozadavky na odbornou zpiusobilost subjektii provadéjicich analyzy

Provadéni laboratorni analyzy hornin na pfitomnost azbestovych vlaken klade na laboratote
vysoké naroky v oblasti fizeni kvality, laboratorniho vybaveni i zkuSenosti laboratorniho
personalu. Pro zajisténi hodnovérnosti vysledkii analyz je proto nutné, aby organizace provadéjici
odbér vzorku disponovala zavedenym a schvalenym systémem managementu kvality dle normy
CSN EN ISO/IEC 17025 [72], a aby méla akreditovany zkousky v odpovidajicim rozsahu pro
horninovou matrici. Akreditace zkousek pro jiné typy matrice nelze povazovat za dostacujici.

Analyza horninovych materiali s moznym obsahem azbestovych vlaken v souladu s timto
metodickym postupem vyzaduje, mimo jiné, vysokou troven znalosti zakladnich geologickych
obort jako jsou mineralogie, petrografie a geologie. Z toho diivodu mohou analyzu pfitomnosti
azbestovych vladken v horninové matrici provadét pouze osoby, které maji ukonceno geologické
vysokosSkolské vzdélani (ptirodovédného nebo technického typu) minimalné v bakalarském
stupni. Vsichni zaméstnanci laboratoie provadéjici analyzu nebo piipravu vzorki pro analyzu musi
byt dostatecné a prokazatelné zaSkoleni pro provadéni uvedenych laboratornich praci. Zaroven
plati, ze pracovnici, provadéjici analyzu nebo ptipravu vzorkd, museji byt pro tuto praci zdravotné
zpisobili, museji mit znalosti o vlastnostech a zdravotnich rizicich azbestu a jejich zdravotni stav
je pravideln¢ kontrolovan.

Kvalita, hodnovérnost a vypovidajici schopnost ziskanych dat mize byt vyznamné ovlivnéna
procesem odbéru vzorkii. Chyby vnesené do celého procesu testovani vzorki béhem jejich odbéru
Vv terénu nelze nasledné odstranit nebo kompenzovat ani pii aplikaci nejnovéjsich analytickych
metod a nejmodernéj$iho piistrojového vybaveni. Z tohoto diivodu je nutné, aby analyzované
vzorky byly odebrany v souladu s Metodickym navodem pro odbér vzorkii pro stanoveni
ptitomnosti azbestovych vldken v horninach [1]. V celém fetézci manipulace se vzorky od pfijmu
az po likvidaci (vraceni zakaznikovi), musi byt zajiSténa sledovatelnost a nezameénitelnost vzorkd.
Se vzorky musi byt nakladano tak, aby v prubéhu praci nedoslo ke kontaminaci pracovniho
prostiedi a vzorkl navzajem. Tuto skutecnost je nutné sledovat pomoci slepého (¢istého) vzorku,
ktery je vzdy pfipravovan (jeden pro kazdy pracovni den) a analyzovan soub&zné s béznymi
analytickymi vzorky. Laboratof musi zajistit takovy systém nakladani se vzorky, aby byly
zajistény zakladni podminky ochrany zdravi zaméstnanci pfi praci, predevs$im s ohledem na riziko
uvolnéni azbestovych vlaken do pracovniho ovzdusi. Toho je dosahovano manipulaci s volnymi
vzorky pouze v prostiedi laminarnich boxi s HEPA filtrem a fizenou cirkulaci. Cistota pracovniho
ovzdusi musi byt pravidelné testovana na ptfitomnost azbestovych vldken. Potvrzena ptfitomnost
azbestovych vldken ve slepém vzorku nebo v pracovnim ovzdu$i prokazuje kontaminaci
pracovniho prostiedi a je povaZovana za kritickou neshodu, kterou je nutno okamzité fesit.

Laboratorni vybaveni pro provadéni zkouSek musi odpovidat minimalné¢ pozadavkim
uvedenym v kapitole 5 tohoto metodického postupu a musi byt zajisténa jeho pravidelna kalibrace
a kontrola spravnosti fungovani. Veskery pouzivany laboratorni material vstupujici do ptimého
kontaktu s laboratornimi vzorky (filtry, ter¢iky, mtizky, imerzni oleje apod.) musi byt pred
pouzitim pravidelné a priikkazné testovan na nepfitomnost azbestu.

Veskeré analytické postupy musi byt validovany. Soucasti validace je také stanoveni
detek¢nich limith pro jednotlivé metody.
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7 Novost a konkrétni prinosy metodického postupu

Té&Zba hornin s potencialnim obsahem azbestu mize vézt, a ¢asto i vede, k medializaci rizik
a potencialnimu odporu obyvatelstva k této tézbé v dané lokalité. Organy statni spravy jsou nuceny
tuto situaci fesit a urcit, jak je vhodné v uvedenych ptipadech postupovat.

Jak bylo poukézano v ¢asti shrnujici dostupné legislativni a normativni dokumenty, neexistuje
v CR jednoznatna pravni ani metodicka podpora pro priikazné stanoveni azbestovych vldken
V horninach a kamenivu. Uvedené problematice se v neddvné minulosti nevénoval, ani se
V soucasnosti nevénuje zadny vyzkumny projekt. Situace v zahrani¢i je mirné odlisna, ale i tam je
jeji feSeni pouze na pocatku a zavéry zatim podléhaji intenzivni diskusi.

Novost, inovace a pifinos predstavované metodiky jsou tedy dany tim, Ze ptinadSi z pohledu
Ceské republiky naprosto novy dokument, ktery piedstavuje komplexni a shrnujici néhled na
problematiku analyzy azbestovych vldken v horninach a kamenivu. Spole¢né¢ s Metodickym
navodem pro odbér vzorkll pro stanoveni pfitomnosti azbestovych vlaken v horninach [1] tak
muze predstavovat komplexni feSeni komplikované situace a prvni krok k zaplnéni legislativni
mezery v oblasti ptirozené se vyskytujicich azbesti.

8 Popis uplatnéni a potencialnich uzivatelit metodického postupu

Metodicky postup je koncipovan tak, aby se uplatnil jak ve vefejném sektoru, tak v komeréni
sféfe. Potencialnimi uZivateli metodického postupu jsou, kromé fesitelskych subjektti (Ustav
geoniky AV CR, v.v.i. a VSB-Technick4 univerzita Ostrava), zejména firmy a statni instituce
zabyvajici se: (1) t€Zbou a vyrobou kameniva, (2) inzenyrskou a stavebni ¢innosti v horninovém
prostiedi a (3) sledovanim dopadu téchto aktivit na Zivotni prostiedi.

V piipadé komercnich subjekti se jedna pfedevsim o laboratote provadéjici analyzu materiald,
zpusobem, a mohou pfichazet do kontaktu s horninami s potencialnim obsahem azbestovych
vlaken. Dal§imi potencialnimi uZivateli mohou byt odbératelé kameniva s moznym obsahem NOA
z fad pravnickych i fyzickych osob. Dil¢i ¢asti navrzeného metodického postupu pak 1ze rovnéz
aplikovat pfi stanoveni pfitomnosti azbestovych vlaken v polétavém prachu.

U vetejného sektoru je uplatnéni ocekdvano predev§im v procesu hodnoceni vlivu tézby,
zemnich praci a vyuzivani kameniva na lidské zdravi. Metodicky postup se tedy uplatni v procesu
hodnovérného posouzeni pfipadné piitomnosti azbestovych vldken v horninovém prostiedi
a v materidlech, vyrobenych v procesu tézby a upravy ptirodniho drceného kameniva.
Ocekévanymi uzivateli metodického postupu z fad statni spravy jsou tedy predevSim organy
Ministerstva Zivotniho prostiedi, jako napi. Ceska inspekce Zivotniho prostiedi. Dale lze oekavat
vyuziti metodiky piislusnymi odbory Ceského bafského ufadu a odbory Zivotniho prostiedi pii
krajskych, ptipadné obecnich ufadech.

Komplexnost feseného tématu umoziuje rozsiteni aplikovatelnosti metodiky v uzivatelské
praxi o dal8i potencidlni uZivatele. Z daného pohledu je vytvoten adekvatni zaklad pro Sirokou
uplatnitelnost zpracovaného metodického pfistupu v praxi. Z divodu dosavadni absence
jakéhokoliv jednotného legislativniho nebo metodického dokumentu v této oblasti bylo jeho
vytvoieni velmi zadouci.
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