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B) Microscopia clcltronica 1 scansione (SEM).
LB} Procedura per compionamenio ¢ analisi:
¢) Fillri di prelievo: nicmbrana in policarbonato (NPF) da 0.8 ilm di porosita, 25 mm di dinciro (peril deposito usare f fucoa piu lueida),

{Nata: Per ridurre la carica cletirostatica preserte nelle membrane NPF, puo essere wiile vicoprivle prevemtivamente con uno strelo & carbone, solta
vuolo, da ambedue le parei. Tale strato doveebbe avere uno spessore non superiore a cirea 10 nm_).

#) Supporio cdllulesico: membranc in esieri misti di oclivlosa (0 nitrato) da 3-8 pm di porosita, 25 mm di diancteo,
¢} Poraliltri: mectallici con estensione metallica .in materiale condullive o costruili interamente in materiali conduttivi,

d) Flussa di prelicvo: i Musso deve essere tale da assicurare una velocild lincure sulla faccia csposta della merubrana pan a 0.35 mfsce
+ 16%. Lu veloeitd lincare minima di 0.35 m/see & necessaria per campionamenls che avvengono in presenza di clevata veloeitd dellaria circostante il
punta di predievo (es. aria aperta o forti correnti d*aria).

Nen ¢ indispensabile in lnoghi chivsi dove la velocita del¥aria ¢ molto ridotta, In 1al caso i paramctri condizionunti sone il tempao di prelicvo ¢
Tintasamento del fitiro, restando fisso il volume totale di ca. 30001,

Con Tiltri (0 membrane) aventi diametro 25 mm ¢ diametro effcttive di prelicve compreso tea 20 ¢ 22 mun, il Russo di prelicvo deve gssere
compreso tra 6 ¢ 9min 4 10% ¢t mantenuto costante duranite il tempo di prelievo. I MTusso di prelicvo puod cssere superiore pei ridurre i tempi di
campienamento, compalibilmente con Peffetio di intasamento dolla membrana, Quando-tale effetio Taccia abbassare il flusso al di sollo di circa
6 l/min, ¢ opportuno inlerrempere il campionamenlo, annotande il volume di aria campionato {vedi 1l successivo punlo).

¢} Volume di aria-ta prelevare: il metodo prevede un volume minimo di campionamento-pari a circa 300001 su di-un’area effeutiva di circa
S mm? (diametro efTettive di ca. 20 mm).

Sc la portata di pretievo & di circa 8 Ifmin, il tempo necessario sard di circa 6 ore. Usando portzte maggion si pué ridurre il lempo di
campronpamenio {vedi punio d).

Se non ¢ possibile prelevare 3060 lite se di una slessy membrana, o causa dell'eceessiva perdita di carico o delfeccessivo deposito di particelle, si
possono prelevare 2 campioni da circa 1500 fitri ciuscunao ¢ quindi considerare i risultati analilici di questi sommandoli come se fossero riferili ad un
unico campronce di ca. 3000 Yitri. Tule procedura pud essere applicatn anche & campioni pretevati con fussi di campionamente pid clevati,

f1 Preparuzione dei campioni: si prepara ung basctts sul portacampioni o stub (normalmentc di Alluminio) spalmando sirati successivi di
sospensiong di grafile. Quando Paltimo strato £ ancora umido, si stende una porziene del filteo di prelicve (NPF), ritagliata con aticnzione, evitando
la cadut della polvere ivi depositata (per un portacampioni Lipo Cambridge o Philips in Al ¢ sulTiciente ritagliarc un quarto del filtro di preficvo).
Duranic I deposizione della porzione-dit filtro sulla grafile occorre evitare guanlo pit possibilc ta formazione di bolte d'urin. La preparazionc si
completa saldando, vve necessanio, alcuni punti dei -bordi della purzione di filtro con grafile, usando una punfa sotile {ad esempio bastoncing di
lcgno appuntili). Successivamente a questa fase o compione sullo stub viene deoperlo con uno strate di oro di circa 23-30 nm, in uno «spuller
coaler». In caso di necessitd di escguire la microunalisi a dispersione di energin {EDXA) con magpiore accuratezze & opporluno cseguire if
ncoprimento cen carbone per una strato di ca. 100 nim.

£) - Condizioni strumentali: le condizioni di lavoro al SEM possono essere diverse per le differentl marchc di microscopi, tullavia esse devono
cssere lali da permetiere la individusrione di fibre aventt almeno 0.2 micrometri di diamelro.

I parumetri che influenzino T visihilith o §a microanidiss per Pidentificazione delle fibre sono:
il voltaggio di aceclerazione (VA) risvlla soddisfbcente un VA compreso tra 20 ¢ 30 KV.

I"angolo di tilt: quando viene usato un angolo clevilo & necessurio operare una correzione per-la delerminazione della lunghesza defic fibre,
inollre, i questo caso si possono avere problemi di messa a fuoco.

Come raccomandazions penerale oworre aggiustare Vangolo di liltin modo da avere una buonz resa microanzlitica |3 2\3\/3, dove: 3 (sepnalc)
= P (aflezza del picco) - B (allezza del fondo)] ¢ una buona visibilid per le fibre pidl soltili (inlormo & 0.2 .microns),

La distanza di lavoro: essa influenza sta s resa microanalitica, che la visibilitd, In genere 1 SEM sono gid ollimizzati rispetio a guesto parametro.

Diametro del raggio clettronico: un diametro pin clovato delerming un conteggio di raggi X maggiore, una buonu inlensitd det segnale, una
nsoluzione dell'immaging scarsa. Oceorre scegliere e condizioni di compromesso piv soddisfacendd,

L allineamento del raggio, Paslipmatismo, fa aperiun, il contrasto e fa luminosita dello schermo, devono essere intpostate sperimentalmente per
assicurare una adeguala visibilitd.

Da nolare che le dimensioni dello schermo, ovvero del campo di osscrvazione, possono essere diverse usando il modo «RASTER»
oppure «FVn.
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