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1. Introduzione

La presenza di polveri combustibili, utilizzate come materie prima o ottenute come prodotti
finale o sottoprodotti di lavorazione, rappresenta da sempre un grosso problema per quanto
riguarda la tutela della salute e della sicurezza nei principali settori dell’industria mondiale.
Negli ultimi decenni sono state molte le esplosioni e gli incendi verificatesi a causa della
accensione di polveri combustibili disperse in aria sotto forma di nube. Contrariamente a
quando accade per i gas, 1 vapori e i liquidi infiammabili, per i quali le caratteristiche
chimico-fisiche sono note e vi sono molti studi sui rischi d’incendi ed esplosioni, per le
polveri tale pericolosita non ¢ ancora del tutto nota e ci vorrebbero degli studi piu dettagliati,
in particolare per quanto riguarda le polveri metalliche.

Per determinare la pericolosita e i rischi di un determinato tipo di polvere esistono alcuni
parametri definiti dalle diverse normative nazionali ed europee. In particolare per quanto
riguarda la sensibilita all’innesco, si fa riferimento principalmente a 4 parametri, quali:
I’energia minima di innesco (MIE), la minima concentrazione esplodibile (MEC), la
concentrazione di ossigeno limitante (LOC) e la temperatura minima di innesco (MIT).
Invece per quanto riguarda la misura della violenza di un’esplosione, intesa come
magnitudo dell’evento, si utilizzano altri 3 parametri, quali: la massima pressione di

. . . . . ap .. .
esplosione (Pmax), l'incremento massimo di pressione nel tempo (E)MAX , € I’indice di

Esplodibilita (Ksr). La determinazione in maniera precisa di questi parametri risulta quindi
indispensabile per mettere in atto in maniera adeguata le misure di prevenzione e protezione
contro le esplosioni.

La gestione degli ambienti di lavoro in cui si possono generare atmosfere inflammabile
dovute alla presenza di polveri combustibile viene, attualmente, regolamentata dal Decreto
Legislativo n°81 del 2008, nello specifico nel titolo XI — Protezione da atmosfere Esplosive,
da art. 287 a art. 297 [6]. Negli articoli e negli allegati XLIX e L, vengono specificati gli
obblighi che il datore di lavoro deve adempiere in modo da garantire e tutelare la salute e la
sicurezza dei lavoratori. Un aspetto di primaria importanza riguarda la prevenzione e la
protezione contro le esplosioni, che vengono attuate tramite la valutazione dei rischi di
esplosione e la classificazione dei luoghi con presenza di atmosfere esplosive.

I1 lavoro svolto in questa tesi si focalizza sulla determinazione della temperatura minima di
innesco in nube, abbreviata solitamente con 1’acronimo MIT (Minimum Ignition
Temperature), di un campione di polvere metallica. La MIT ¢ stata determinata seguendo
le indicazioni della norma CEI EN 50281-2-1:1999, la quale definisci la MIT come il valore
di temperatura di 20°C inferiore alla temperatura piu alta per la quale in 10 prove
consecutive non si ha alcun innesco. Il valore della MIT cosi determinato risulta una misura
poco accurata e di tipo conservativo e non adatta per studi scientifici nei quali I’accuratezza
della misura risulta fondamentale.

Partendo dalla definizione della MIT, data dalla normativa, si € proposto una nuova
definizione della temperatura di autoaccensione delle polveri combustibili disperse in nube
basata sul concetto di probabilita di innesco. Per fare cid sono stati effettuati un numero
elevato di test con una sequenza casuale in un intervallo di temperatura che contiene il PEI
(Probability Escalation Interval), ossia I’intervallo di temperatura nel quale I’innesco € un
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fenomeno probabilistico e non piu deterministico, e la probabilita di innesco della polvere
sotto forma di nube passa da 0 a 1. I dati sperimentale ricavati sono stati interpretati con un
modello statistico di regressione logistica allo scopo di identificare, con un opportuno grado
di affidabilita, il valore di temperatura al di sotto del quale la probabilita di innesco ¢
inferiore ad una soglia prestabilita.

La polvere metallica utilizzata nella sperimentazione, ricavata dagli scarti di un processo di
granigliatura di pezzi in alluminio, ha una composizione di circa il 90% di ferro e il 3% di
alluminio oltre a contenere ossidi e altri composti in quantitd inferiore. Il campione
utilizzato per il calcolo della MIT e per le prove random ¢ stato setacciato in modo da
contenere particelle di dimensioni inferiori a 500 pm.

Successivamente, per verificare la dipendenza della MIT dalle dimensioni delle particelle,
dunque dalla area superficiale specifica, e dalla composizione sono stati separati i diversi
tagli tramite una setacciatura e sono stati studiati i rispettivi valori della MIT.

Per effettuare le prove ¢ stato utilizzato il forno Godbert-Greenwald, detto G-G, presente
nel Laboratorio della Sicurezza Industriale e Atmosfere Esplosive — DISAT — Politecnico
di Torino.



2. Esplosione

2.1 1l concetto di esplosione

Si definisce esplosione un processo chimico esotermico che, quando si verifica a volume
costante, comporta un aumento istantaneo e significativo di pressione; invece se tale
processo avviene in un ambiente non confinato comporta una rapida espansione del volume.
Secondo tale definizione I'esplosione ¢ una combustione rapida e pressoché istantanea nella
quale il fronte di fiamma di diffonde a velocita molto elevata [1].

Affinché una reazione di combustione avvenga ¢ necessaria la presenza di condizioni
particolari, ossia la presenza simultanea di combustibile, comburente e di un innesco. Per
combustibile si intende un qualsiasi materiale in grado dare una reazione di combustione in
presenza di comburente, che solitamente ¢ I'ossigeno contenuto nell'aria.

Le tre condizioni necessarie per far avvenire una reazione di combustione vengono
rappresentate nel cosiddetto “Triangolo del fuoco”, mostrato in figura 2.1.

combustibile
Figura 2.1: Triangolo del fuoco [2]

2.2 Parametri fondamentali

I combustibili possono presentarsi in diversi stati di aggregazione, solido, liquido o gassoso.
L'infiammabilita di gas e vapori dipende dalle proprieta chimico-fisiche della sostanza
presenza in considerazione e dalla concentrazione. Infatti una miscela combustibile-
comburente ¢ inflammabile soltanto se la composizione ¢ compresa tra un determinato
range di concentrazione, che viene delimitato dai limiti inferiore e superiore di
infiammabilita

e Limite Inferiore di Infiammabilitda LEL: concentrazione al di sotto della quale una
miscela non € inflammabile;

e Limite Superiore di infiammabilita UEL: concentrazione al di sopra della quale una
miscela non € inflammabile;



Solitamente tali limiti di infiammabilita o esplodibilita sono espressi come percentuale in
volume di combustibile nella miscela aria-combustibile.

2.3 Infiammabilita e sorgenti di innesco

Per accendere una miscela combustibile-aria, con concentrazione compresa entro i limiti di
infiammabilita, ¢ necessaria la presenza di un innesco che deve possedere una temperatura
o liberare una quantita di energia sufficiente a portare una porzione di miscela alla sua
temperatura di autoaccensione.

L'energia di innesco € minima in prossimita della concentrazione stechiometrica e aumenta
drasticamente in prossimita delle concentrazioni corrispondenti ai limiti di inflammabilita.
L'energia minima di innesco per i gas e vapori sono estremamente bassi € possono esser
anche inferiori al decimo di mJ [1].

La temperatura di autoaccensione viene definita come la temperatura piu bassa alla quale
una miscela combustibile-comburente si accende spontaneamente [1]. Percio al di sotto di
tale temperatura per far avvenire l'accensione della miscela ¢ necessario utilizzo di un
innesco proveniente da una sorgente esterna, come fiamma filamento caldo, scintille, ecc.

Tale parametro ¢ sistema specifico, ossia dipende dalla condizione del sistema nel quale ¢
stato determinato. Per questo motivo, le temperature di autoaccensione non posso essere
considerati dei valori fondamenti a cui fare riferimento per progettazione di sistemi di
prevenzione e protezione.

Inoltre quando si inserisce una miscela combustibile-comburente in un recipiente in cui la
temperatura ¢ pari o superiore di quella di autoaccensione, la miscela non si infiamma
immediatamente ma soltanto dopo un periodo di tempo, conosciuto come “periodo di
induzione” [1] Questo ritardo nell'accensione ¢ diverso per ogni miscela e generalmente
diminuisce all'aumentare della temperatura.

La norma EN 1127-1:2011 [3] definisci e suddivide le possibili fonti di innesco
riconosciute:

Superfici calde

Fiamme e gas caldi (incluse le particelle calde)

Scintille di origine meccaniche

Materiale elettrico

Correnti elettriche vaganti, protezione contro la corrosione catodica
Elettricita statica

Fulmine

© N R =

Onde elettromagnetiche a radio frequenze (RF) da 10* a 3*10'2 Hz
9. Onde elettromagnetiche da 3*10'' a 3*10'° Hz

10. Radiazioni ionizzanti

11. Ultrasuoni

12. Compressione adiabatica e onde d'urto

13. Reazione esotermiche, inclusa 'autoaccensione delle polveri



3. Esplosione di polveri

3.1 Definizioni e caratteristiche delle esplosioni di polveri

L'esplosione di polveri puo essere definita come una combustione rapida di un combustibile
solido suddiviso in particella sufficientemente piccole [1]. Tutti i materiali solidi
combustibili, se finemente suddivisi e dispersi in aria sotto forma di polvere, possono, se
innescati, bruciare molto velocemente, dando luogo ad un’esplosione. La velocita della
combustione delle polveri e della conseguente esplosione aumenta all'aumentare del grado
di suddivisione del materiale, tale comportamento viene mostrato in figura 3.1.

Log Wooed Kindling Wood Dust
Slow Combustion Fast Combustion Dust Fireball or Explosion

Figura 3.1: Comportamento alla combustione di un solido secondo il suo grado di suddivisione

[4]

Piu del 70% delle polveri lavorate nei processi industriali sono polveri combustibili [5].

Questa caratteristica di potenziale esplodibilita si verifica per molti materiali solidi
combustibili come metalli, sostanze organiche semplici, polimeri, carbone, materie
alimentari [6].

Le polveri metalliche sono simili alle polveri organiche in quanto, una volta innescate, la
reazione di ossidazione e di combustione si puo propagare all'interno della nube di polvere.
La differenza tra questi due tipi di polveri ¢ la natura dei prodotti che si formano: polveri
combustibili organiche formano soprattutto anidride carbonica e acqua, mentre le polveri
metalliche hanno come prodotti di reazione un determinato ossido metallico. Nella figura
3.2 vengono mostrate le reazioni di combustione del metano e dell’alluminio.

CH4 + 207 —C0O; + 2H50 + Heat

3

1
Al 4 EDE —'Eﬂfzﬂ"j i Heat

Figura 3.2: Reazioni di combustione del metano e dell'alluminio [7].



Molte esplosioni nelle quali sono coinvolti combustibili organici avvengono mediante un
meccanismo eterogeneo; durante il riscaldamento il materiale genera molti idrocarburi
volatili che danno luogo alla reazione di combustione in fase gas. Per i composti metallici
invece il comportamento del materiale alla combustione ¢ fortemente dipendente dalla
natura del metallo. Ad esempio, per alluminio e magnesio la combustione in fase gas ¢ un
fattore importante, mentre per altri metalli, come il ferro ad esempio, la reazione in fase
solida ¢ nettamente predominante [7].

Affinché si verifichi una esplosione di polvere sono necessaria altre 2 condizioni rispetto al
caso di inflammabilita dei combustibili liquidi e gassosi. Oltre alla presenza di combustibile,
comburente ed un innesco, ¢ necessario anche che vi sia un confinamento della polvere e
un'adeguata dispersione in aria [8]. In tal caso quindi non si fa piu riferimento al triangolo
delle esplosioni ma al “pentagono dell'esplosione da polveri”, figura 3.3, che ¢ formato dalle
5 condizioni:

1. presenza di polvere combustibile finemente dispersa;
disponibilita di comburente;
presenza di una fonte di innesco;

confinamento della polvere;

A

miscelamento dei reagenti.

Ambiente
confinato

Figura 3.3: Pentagono dell'esplosione di polveri [9]

L'infiammabilita e la conseguente esplodibilita delle polveri non dipendono soltanto dalle
caratteristiche chimico-fisiche, come nel caso di gas e vapori inflammabili, ma anche da
altre condizione e caratteristiche della polvere, ad esempio granulometria, grado di
dispersione, contenuto di umidita, composizione chimica della polvere, area superficiale e
le condizioni iniziali della fase gassosa prima dell’esplosione, come temperatura e
pressione.



3.2 Principali parametri che influenzano le esplosioni di polveri

Vi sono molti parametri di una polvere che possono influenzare 1’esplobilita di una polvere
combustibile, tra cui:

e natura e composizione chimica della polvere

condizioni fisiche della polvere e della fase gassosa prima dell'esplosione (T e P);
e contenuto di umidita;

o distribuzione delle dimensioni delle particelle;

o area superficiale specifica;

o grado di dispersione o agglomerazione delle particelle

3.2.1 Area superficiale specifica

Il grado di suddivisione di un solido puod essere espresso in termini di dimensione
caratteristica delle particelle oppure come area superficiale totale per unita di volume o di
massa di solido [1]. Quest'ultima caratteristica ¢ nota come Area Superficiale Specifica, ed
¢ definita come il rapporto tra la superficie e il volume di una singola particela di polvere.

La figura 3.4, indica la relazione la dimensione della particella e I'area superficiale specifica.
Si osserva che, suddividendo un cubo dimensioni L in otto cubetti di dimensione L/2, I'area
superficiale totale aumenta di un fattore 2. Cid indica che l'area superficiale specifica ¢
proporzionale al reciproco della dimensione lineare del cubo.

'}"’-.';r- e
voldimes & e
ey della saperseie 2 cm®

vohwms: 3 om’
aza delly soperficle: 96 cm®

Figura 3.4: Area Superficiale Specifica [10]

Per molte polveri si puo assumere che le particelle abbiano forma sferica. Tale assunzione
viene validata e verificata delle osservazioni di campioni di polveri. Per particelle sferiche
si ha che I'Area Superficiale Specifica ¢ data dalla formula 3.1.

Tx?

S = (3.1)

T
T3
6

dove x ¢ il diametro della sfera



Come dimostrato da Man et al. (2014), I'aumentare dell'area superficiale specifica e di
conseguenza al diminuire delle dimensioni delle particelle aumenta la velocita di
combustione e quindi e la violenza dell'esplosione [11]. Tuttavia, esiste un valore limiti oltre
il quale qualsiasi ulteriore aumento dell'area superficiale non influenza in maniera rilevante
la reazione [1].

3.3 Esplosione Primaria e secondaria

Una caratteristica particolare delle polveri ¢ la capacita di dare luogo a due tipologie
differenti di esplosioni:

1. Esplosione primaria: esplosione della polvere aerodispersa sotto forma di nube che
provoca, a seguito di turbolenza, il sollevamento delle polveri eventualmente depositate
negli ambienti coinvolti. Tale esplosione avviene solitamente all'interno delle
apparecchiature di processo [12]

2. Esplosione secondaria: esplosione in cui le polveri sollevate dall'esplosione primaria
partecipano alla reazione esplosiva amplificandone gli effetti distruttivi.

Nella figura 3.5 vengono mostrati i due meccanismo sopra elencati.

ESPLOSIONE PRIMARIA

Lo strato di polvere viene
disturbato e si forma la nube

ESPLOSIONE SECONDARIA

Figura 3.5: Scenario tipico di una esplosione secondaria [13]

Inoltre, una esplosione primaria puo dare luogo non solo a una esplosione secondaria, ma
anche ad ulteriori esplosioni; in tal caso di parla di “effetto domino™ [15], tale meccanismo
viene mostrato in figura 3.6.



pErIiEr':‘sll rwfa;:; ;;?::1 Dust cloud formed

vt Layer of dust

l’
|

Another layer of dust

Blast waves from Dust cloud ignited by
secondary explosion primary explesion,
explodes

Figura 3.6: Effetto domino delle esplosioni di polveri [5]

Tale particolarita delle polveri evidenzia come una corretta pulizia degli ambienti di lavoro
sia indispensabile per garantire, oltre che la tutela della salute e della sicurezza dei

lavoratori, anche per limitare o quanto meno minimizzare 1 danni che si possono verificare
a seguito di un incidente di tipo esplosivo.

3.4 Parametri che caratterizzano un le esplosioni di polveri

3.4.1 Sensibilita all’innesco

Per quanto riguarda sensibilita all'innesco di una nube di polvere si fa riferimento ai seguenti
parametri:

a) la minima energia di ignizione (MIE)
b) la minima temperatura di accensione in nube (MIT) o in strato (LIT)

c¢) il limite inferiore di infiammabilita (LEL) e la concentrazione minima
esplodibile (MEC)

d) Concentrazione limite di ossigeno (LOC)

Nei punti successivi vengono definiti e descritti 1 singoli parametri.

a) Energia minima di ignizione (MIE)
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L'innesco di una miscela combustibile avviene quando un volume critico di miscela viene
riscaldato a temperatura tale da iniziare la reazione di combustione che provoca la
propagazione della fiamma. Affinché cio si verifichi, la sorgente di innesco deve liberare
una quantita di energia, definita come Energia Minima di Ignizione o Innesco (MIE).

11 valore di MIE per una polvere aerodispersa ¢ funzione di molte variabili, tra cui una delle
piu importanti € la concentrazione della polvere. In corrispondenza della concentrazione
stechiometrica la MIE ¢ minima, mentre aumenta notevolmente in corrispondenza delle
concentrazioni limiti, LEL e UEL.

b) Temperatura minima di accensione

La MIT (Minimum Ignition Temperature) ¢ la temperatura piu bassa alla quale una miscela
esplosiva di polvere in nube, con concentrazione entro i limiti di infiammabilita, si accende
spontaneamente senza utilizzo di una sorgente di innesco esterna.

La temperatura minima di innesco in strato, detta LIT (Layer Minimum Ignition
Temperature), ¢ la temperatura alla quale una polvere disposta in strato su una piastra
riscaldata si accende spontaneamente. Le modalita di esecuzione delle prove, nonché la
descrizione dell'apparecchiatura da utilizzare e l'interpretazione dei risultati viene definita
dalla norma CEI EN 50281-2-1 [15].

c) Limite inferiore di infiammabilita — LEL o Concentrazione minima di Esplodibilita -
MEC

Quanto esposto per l'inflammabilita di miscele di gas e vapori, nel capitolo 2.2, vale anche
per le polveri aerodisperse sotto forma di nube. Affinché si verifichi un'esplosione la
concentrazione della polvere in aria, espresse in mg/L, deve essere all'interno di un
determinato range, delimitato dai valori di LEL e UEL. Per definizione tali limiti
rappresentano la minima e la massima concentrazione di combustibile che puo sostenere la
propagazione della fiamma.

I1 LEL rappresenta la soglia di maggiore interesse quando si studiano le esplosioni in quanto
il raggiungimento di tale concentrazione ¢ assai frequente all'interno degli impianti
industriali. In particolare per le polveri tale soglia viene solitamente chiamata MEC, minima
concentrazione esplodibile.

Confrontando alcuni dati sperimentali [ 16], si osserva che le polveri presentano una zona di
inflammabilita piu estese rispetto gas e ai vapori. Ad esempio il LEL dei gas e vapori risulta
essere tra 1 35 e 50 mg/l, mentre per le polveri il MEC risulta compreso tra 30 e 100/200
mg/l.

Per quanto riguarda il limite superiore di infiammabilita, nel caso di polveri la
determinazione sperimentale risulta molto complicata da eseguire in quanto ¢ difficile
verificare che la polvere sia dispersa in maniera uniforme all'interno della nube e che non
si vi siano zone a basse concentrazioni. Inoltre risulta molto raro che negli impianti
industriali le polveri possano presentare delle nubi con concentrazioni maggiori rispetto al
UEL. Percio l'interesse nel conoscere tale valore € alquanto basso. [16]

d) Concentrazione Minima di ossigeno — LOC

I LOC (Limiting Oxygen Concentration) ¢ la minima percentuale in volume di ossigeno
contenuto nell'atmosfera che puo ancora provocare una esplosione. Al di sotto di tale soglia,
la quantita di comburente, ossia di ossigeno, non ¢ piu sufficiente a sostenere la combustione
e sviluppare una esplosione.



L'individuazione del LOC rappresenta un fattore di massima importanza per quanto
riguarda la possibilita di prevenire un'esplosione con la tecnica di inertizzazione.

3.4.2 Violenza di una esplosione

Per quanto riguarda la valutazione della violenza di una esplosione 1 parametri utilizzati
sono:

e la massima pressione di esplosione (Pmax) [bar]

. . . . dpP
e l'incremento massimo di pressione nel tempo (E)MAX [bar/s]

e Indice di Esplodibilita (Ksr)
I valori della pressione massima raggiunta nel corso dell'esplosione Pmax € la massima

cy . dp .
velocita di aumento della pressione (Z)MAX vengono ottenuti secondo la Norma Europea

UNI EN 14034 del 2011, la quale definisce come metodo standard per effettuare i test di
esplosivita nella sfera da 20 1. Dai valori misurati durante il test viene ottenuta una curva
pressione in funzione del tempo, come mostrato in figura 3.7.
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Figura 3.7: Grafico della pressione di esplosione vs tempo durante una prova nella sfera da 20 1

(1]

Le polveri vengono classificate in base alla loro pericolosita secondo 'indice di esplodibilita
Ksrsecondo 4 classi 1 di pericolo, con valori crescenti da St0 a St3, come riportato in tabella
3.1.

Il valore di Kst corrisponde alla massima velocita di aumento della pressione in un
contenitore di 1 m® e viene espresso mediante una legge cubica [8] come mostrato nella
formula 3.2.

1
Ker = (L) xVvs (3.2)

dT)MAX
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Tabella 3.1: Classificazione dell'indice d'esplodibilita delle polveri con 2 inneschi
differenti uno da 10 kJ e uno da 10 J [17]

Classe di K, [bar-m/s] Ks [Dar-m/s] Tipo di
esplodibilita | con uninnesco da 10 kJ | conuninnesco da 10 J esplosione
Sto 0 0 Nessuna
St1 0-200 0-100 Debole
St2 200-300 100-200 Forte
St3 300 200 Molto forte

Nella tabella 3.2 vengono riportati alcuni valori dei parametri di cui si ¢ discusso nei
sottocapitoli precedente (3.4) per alcune tipologie di polvere combustibili organiche,
inorganiche e metalliche. I valori sono da considerarsi indicativi data la grande influenza di
molte variabili, prima tra tutte la distribuzione granulometrica.

Tabella 3.2: Proprieta indicative di alcune polveri [17]

POLVERE MIE MIT LEL Prmax (dP/dT) max (dP/dT)medic
[md] [*C] [g/1] [bar] [bar/s] [bar/s]
Alluminio 50 650 0.045 5.8 = 1300 240
Aspirina 16 550 0.015 6 531 -
Carbone - 660 0.1 B 117 -
Farina di grano 50 380 0.05 7.5 255 -
Linters di cotone 1920 520 0.5 5 27 -
Zucchero 30 370 0.045 7.5 345 110




4. Prevenzione e protezione

4.1 Pericolosita delle polveri metalliche

Molto settori dell'industria mondiale sono a elevato rischio esplosione di polveri. In
particolare l'industria di lavorazione dei metalli ¢ una delle piu interessate da questo tipo di
incidenti [18].

Molti degli incidenti accaduti in passato e riportati in letteratura riguardano prodotti
organici, cio ¢ dovuto soprattutto al fatto che la predominanza le polveri combustibili in
commercio sono di natura organica. Tuttavia questo trend sta cambiando negli ultimi anni
grazie all'aumento nell'utilizzo del metallo nell'industria automobilistica ed elettronica.
Inoltre i metalli sono presenti in materiali come detergenti, fibre, gomma, inchiostri,
plastica, pesticidi e vernici. Molti metalli sono anche utilizzati come catalizzatore nelle
principali reazioni chimiche come Claus, Fisher-Tropsch, Grinard, Haber [19].

L'esplodibilita delle polveri metalliche ¢ stata studiata nel dettaglio da Ibarreta e Myers
(2016) [4], 1 quali hanno indicato alcune caratteristiche peculiari delle esplosioni di polveri,
tra cui:

o La temperatura adiabatica di flamma nell'ordine di 3000-4000 K;
e Valori molto elevati di Kg;

o alcune polveri metalliche combustibili non sono compatibili con i tradizionali sistemi
antincendio a base di acqua o anidride carbonica;

o le fiamme che coinvolgono una grande quantita di polveri metalliche combustibili sono
molto difficili da estinguere;

e le polveri metalliche combustibili sono conduttori elettrici, infatti basta una piccola
quantita presenta all'interno di una apparecchiatura elettrica per dar luogo ad un corto
circuito.

o La progettazione dei sistemi di soppressione e isolamento ¢ molto complicata a causa
delle alte temperature di combustione e degli alti valori di K delle polveri metalliche.

I valori di temperatura di fiamma (Ty), di pressione massima raggiunga (Pmax), indice di
deflagrazione (Ks) e di calore di combustione (AHc) per alcune polveri metalliche e di
natura carboniosa, mostrati nella tabella 4.1, sono stati presentati da Taveau nel 2018 [19],
e evidenziano 1 maggiori rischi nell'utilizzo di polveri metalliche, in particolare
dell'alluminio, rispetto ad una tipica polvere carboniosa.
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Tabella 4.1: Tipiche proprieta fisiche delle polveri metalliche e carboniose [20].

Element T;('C) Pum K& (bar m/ Oxidation AH. (kJ/mole
(bar) 5) products O2)

Al 3790 11.2 515 Al,Dy 1100

Mg 3340 175 508 MgO 1240

Si 2970 10.2 126 85104 B30

Fe 220 2.2 a0 FexDa 230

Zn 1800 7.3 176 ZnQ 700

C =1500 -8 - 200 COy, H:O 400

4.2 Alcuni dati e statistiche sugli incidenti industriali con polveri combustibili

Secondi il rapporto del CBS del 2010, le esplosioni di polveri metalliche rappresentano
circa il 20% delle esplosioni di polveri verificatesi negli U.S tra il 1980 e 11 2005, per un
totale 281 esplosioni importanza rilevabile. Cid definisce le polveri metalliche come terza
causa di esplosioni dopo 1'industria di lavorazione del legno (24%) e l'industria alimentare
(23%) [21]. Tali risultati vengo mostrati in figura 4.1.

24%
33%

1980-2005"

3%

. Wood Products Food Products . Metal . Other

Figura 4.1: Principali cause di esplosioni nel periodo 1980-2005 [22]

In letteratura sono presenti diversi dati e studi che hanno preso in considerazione le
esplosioni di polveri, e dunque comprese metalliche, avvenute nel mondo nel corso degli
ultimi decenni. Ad esempio, l'articolo redatto da Nifuku et al. nel 2000, indica che si sono
verificate 269 esplosione di polveri in Giappone un periodo di tempo di circa 50 anni
precedente alla pubblicazione dell'articolo, in particolare i dati si riferiscono agli incidenti
verificatesi tra il 1952 e il 1995. Le polveri metalliche sono responsabili del 24% del totale
di queste esplosioni e hanno causato 39% delle vittime e il 27% degli infortuni totali. [23]

Un aspetto di particolare interesse riguarda le esplosioni di polveri che si verificano nei filtri
e nei sistemi di abbattimento delle polveri. In base ai dati esposti da Abbasi e Abbasi (2007)



[5], le unita di raccolta delle polveri sono responsabili di circa il 15% degli incidenti che si
verificano con polveri. [24].

Le polveri di alluminio, largamente diffuse sia come materia prima che come sottoprodotti
di lavorazione, rappresentano un serio rischio di esplosione all'interno degli impianti
produttivi ed in particolar modo nei sistemi di abbattimento delle polveri. Nonostante il
fatto che le esplosioni che si verificano nei sistemi di abbattimento hanno solitamente, salvo
in caso di esplosioni secondarie, una magnitudo limitata, esse provocano ingenti danni
economici, data la frequenza elevata con la quale si verificano [25].

Prendendo un in considerazione dati piu recenti riguardanti gli incidenti che coinvolgono
polvere combustibili verificatesi nel mondo nel corso degli ultimi anni si ha una maggiore
panoramica sulla situazione attuale.

Secondo quanto riportato dal sito DustSafetyScience.com nel rapporto di meta anno 2018
[22], prendendo in considerazione i dati riguardanti le esplosioni verificatesi negli USA dal
2016 a giugno del 2018, si ha una media di 31 esplosioni, 34 feriti e 4 morti per anno. Se si
considerano i dati pubblicati dal CBS nel 2010 [21] e facendo una media dei risultati si
ottiene che tra il 1980-2005 vi sono stati in media 11 esplosioni, 28 feriti € 9 morti per anno.
Mentre considerando i dati dal 2001 al 2005, si ha in media 19 esplosioni, 43 feriti € 9 morti
per anno.

Comparando i dati di questi 3 periodi di tempo, si evince che il numero di esplosioni per
anno aumenta nel tempo. Tuttavia si osserva che le esplosioni sono meno severe e il numero
delle vittime diminuisce col passare degli anni. Secondo gli ultimi dati mondiali del 2018,
1'89% dei decessi si sono verificati a causa delle esplosioni. Mentre per quanto riguarda gli
infortuni, il 70% dowvuti alle esplosioni e il 30% dovuti a incendi [22].

Gli incidenti con polveri metalliche sono rispettivamente il 9 % e 1'8% del totale degli
incidenti con polveri combustibili verificatesi nel corso del 2016 e del 2017 a livello
mondiale. Le polveri derivanti dal legno insieme a quelle di natura alimentare rimangono
ancora le principali tipologie di polveri responsabile di incidenti a livello industriale, quali
incendi e esplosioni. Quanto detto viene mostra in figura 4.2. [22]

20%
24%

9% ‘ /_’
8%
— —
33% I2%
. ‘Wood Products Food Products . Metal . Other Unknown

Figura 4.2: Principali settori nei quali si sono verificate esplosioni di polvere nel 2016 (a sinistra)
enel 2017 (a destra). [22]
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I dati dei primi 6 mesi del 2018 non differisco di molto da quelli dei 2 anni precedenti, come
mostrato in figura 4.3. Gli incidenti riguardanti polveri metalliche rappresentano il 10% del
totale degli incidenti verificatesi nel periodo compreso tra gennaio e giugno del 2018.

Unknown
(9%)

Other

(17%)

Metal

(10%)
Food

Products

(31%)

Figura 4.3: Principali settori nei quali si sono verificate esplosioni di polveri nei primi 6 mesi del
2018 [22]

Il rapporto di meta anno [22], presenta inoltre i dati relativi agli incidenti dovuti alle polveri
nelle principali apparecchiature di processo tipicamente presenti in un ambiente industriale.
Nel 2016 e nel 2017 la principale apparecchiature interessate a incidenti con le polveri, dei
quali si hanno informazioni dettagliate, sono 1 sistemi di raccolta delle polveri (ad esempio,
filtri e abbattitori) e i1 sistemi di stoccaggio dei materiali polverulenti, come mostrato in

figura 4.4.
16%
30% 1%
36%
14%
./
2016 2017
—i s — ‘ 8%
6% - 12% 22% '_‘
15% 10%
. Dust Collector Storage Silo . Other Storage . Elevator/ Conveyor Other ' Mo Details

Figura 4.4: Principali apparecchiature interessate dagli incidenti con polveri combustibili [22]



In particolare analizzando 1 dati dei primi 6 mesi del 2018, si osserva che le principali
apparecchiature nelle quali si sono verificati incidenti con polveri sono state quelle di
stoccaggio e immagazzinamento che totalizzano il 27% dei casi totali di incidenti, seguiti
dalle apparecchiature di abbattimento e raccolta delle polveri con il 24%; tale dati sono
presentati in figura 4.5.
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(17%) ' Collector
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Figura 4.5: Apparecchiature maggiormente interessate dagli incidenti di polveri combustibile nei
primi 6 mesi del 2018 [22].

4.3 Metodi di Prevenzione e Protezione

Nei capitoli precedenti si ¢ visto come le polveri combustibili rappresentano un grosso
rischio per la sicurezza nei luoghi di lavoro, in quanto in caso di incendi e/o esplosioni 1
danni alle persone e a gli impianti produttivi possono essere elevati. Tuttavia ancora oggi le
polveri combustibili vengono spesso sottovalutate in termini di pericolo rispetto ai liquidi e
ai gas infiammabili, nonostante 1 danni causati possono essere anche superiori.

Per capire meglio come affrontare la tematica della sicurezza quando si lavora con polveri
o con materiali che possono formare delle polveri come sottoprodotti di lavorazione, si
riportano nei sottocapitoli successivi le principali leggi e norme che regolamentano la
valutazione del rischio e nelle misure di protezione e prevenzione che devono essere
intraprese per lavorare in condizioni di sicurezza adeguate.

4.3.1 Normativa in vigore

Attualmente in Italia la gestione dei materiali che possono generare atmosfera esplosiva
viene regolamenta dal Decreto Legislativo n°81 del 2008, titolo XI — Protezione da
atmosfere Esplosive, da art. 287 a art. 297. [6]

Nel seguito vengono citati alcuni degli articoli e alcune definizioni di maggiore interesse
pratico per quanto riguarda la gestione delle atmosfere esplosive, in particolare si fa
riferimento alle polveri infiammabili.

L'articolo 288 definisce come atmosfera esplosiva “... una miscela con l'aria, a condizioni
atmosferiche, di sostanze infiammabili alla stato gas, vapori, nebbie o polveri in cui, solo
dopo l'accensione, la combustione si propaga nell'insieme della miscela incombusta”, per
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condizioni atmosferiche si intendono le condizioni di pressione pari a 101325 Pa,
temperatura di 293 K e concentrazione di ossigeno di circa 21%.

L'articolo 289, intitolato Prevenzione e protezione contro le esplosioni, impone come
obbligo del datore di lavoro di prevenire la formazione di atmosfere esplosive. Nel caso cid
non sia possibile, il datore di lavoro deve mettere in atto tutte le misure possibili ai fini di
evitare l'accensione di atmosfere esplosive ed attenuare gli effetti di un eventuale
esplosione. Ad ogni modo, il datore di lavoro ¢ tenuto a tutelare la salute e la sicurezza dei
lavoratori. Per assolvere a questi compiti, il datore di lavoro deve fare riferimento alla
valutazione dei rischi e ai principi generali di tutela (art.15).

Ai sensi dell'articolo 290, Valutazione dei rischi di esplosioni, vengono stabiliti 1 gli
elementi minimi di cui si deve tenere conto nel corso della valutazione dei rischi di
esplosioni, tra cui:

e ladeterminazione della probabilita che si che si venga a formare un'atmosfera esplosiva
e la sua durata;

o la determinazione della probabilita che le fonti di innesco siano presenti e che siano
capaci di innescare un'atmosfera esplosiva;

e la conoscenza delle caratteristiche dell'impianto, delle sostanze utilizzate, dei processi
e delle possibili interazioni;

o l'individuazione degli effetti prevedibili di una esplosione.

Inoltre tale articolo mette in evidenza il fatto che devono essere considerati anche 1 luoghi
che sono o possono essere in collegamento con quelli in cui si possono formare delle
atmosfere esplosive.

Un altro aspetto importante nella valutazione dei rischi ¢ 1'individuazione e la ripartizione
in zone delle aree in cui si possono formare atmosfere esplosive previsto nell'articolo 293
del D.1gs. 81/08 e presenti nell'allegato XLIX dello stesso decreto. La classificazione dei
luoghi di pericolo di esplosione ha come obiettivo delimitare le diverse zone di un impianto
produttivo entro le quali sono richieste delle misure di prevenzione e protezione particolari,
a seconda della tipologia di zona. Le zone vengono ripartite in base alla frequenza e alla
durata dell'atmosfera esplosiva; in particolare per le polveri le zone vengono suddivise nel
seguente modo:

e Zona 20: area in cui € presente in maniera permanente, frequente o per lunghi periodi di
tempo un'atmosfera esplosiva sotto forma di nube di polvere esplosiva nell'aria. In
generale, tale condizione si verificano all'interno delle apparecchiature di processo,
come serbatoi di stoccaggio, tubazioni di trasferimento, ecc.

e Zona 21: Area in cui la formazione di un'atmosfera esplosiva sotto forma di nube di
polvere combustibile in area puo avvenire in maniera occasionale durante le normali
attivita lavorative. Quindi le aree immediatamente nelle vicinanze delle zone 20, come
sistemi di apertura per carico e scarico delle apparecchiature, ecc

e Zona 22: Area in cui la formazione di un'atmosfera esplosiva sotto forma di nube di
polveri combustibili non ¢ probabile, o nel caso si verifichi sia di breve durata, durante
le normali attivita lavorative.

Sempre nell'articolo 293, viene richiesto al datore di lavoro, oltre che individuare e
classificare i luoghi in cui si possono formare atmosfere esplosive, anche di mettere in atto
le prescrizioni minime per il miglioramento della protezione contro le esplosioni.

Allegato L del decreto legislativo n.81 del 2008 si divide in due parti:



A- Prescrizioni minime per il miglioramento della protezione della sicurezza e della salute
dei lavoratori che possono esser esposti al rischio di atmosfere esplosive: in questa prima
parte del documento sono presenti i provvedimenti organizzati ¢ le misure di protezione
contro le esplosioni.

1- Provvedimenti organizzativi prevedono:

e una adeguata e soddisfacente formazione per quanto riguarda la protezione contro le
esplosioni dei lavoratori che operano in luoghi dove si possano verificare atmosfere
esplosive;

o laconsegna di istruzioni scritte per i lavoratori che svolgono attivita nelle aree di rischio
e il rilascio di autorizzazioni per le attivita pericolose o potenzialmente tali.

2 — Misure di protezione contro le esplosioni prevedono, tra le altre cose, i seguenti
elementi:

e larimozione o eventuale contenimento delle fughe di gas, vapori, nebbie o polveri che
possano dar luogo a rischi di esplosione;

e la prevenzione dei rischi di accensione di una atmosfera esplosiva, in particolare
tenendo conto delle cariche elettrostatiche e dunque dotando i lavoratori di indumenti
appropriati;

e la verifica del documento sulla protezione contro le esplosioni prima mettere in servizio
impianti, attrezzature, sistemi di protezione e tutti i loro dispositivi di collegamento che
devono lavorare in presenza di atmosfere esplosive;

e l'avvertimento dei lavoratori con dispositivi ottici € acustici, in caso di necessita, prima
che le condizioni per una esplosione siano raggiunte e che siano forniti e mantenuti in
servizio sistemi di evacuazione per permettano ai lavoratori di allontanarsi in modo
rapido e sicuro dai luoghi pericolosi;

e la wverifica della sicurezza dell'impianto, per quanto concerne le esplosioni,
precedentemente alla prima utilizzazione di luoghi di lavoro che comprendono zone
nella quali possono formarsi atmosfere esplosive. In particolare che la verifica 1 il
mantenimento delle condizioni sia effettuata da persone competenti nel campo della
protezione contro le esplosioni;

e Nel caso in cui sia necessaria la valutazione del rischio:

= sideve assicurare la continuita di funzionamento in sicurezza degli apparecchi e sistemi
di protezione anche in caso di interruzione dell'energia elettrica;

= deve esser possibile disinserire manualmente gli apparecchi e 1 sistemi di protezione a
funzionamento automatico nel caso in cui si discostino dalle condizioni di
funzionamento previsto;

B — Criteri per la scelta degli apparecchi e dei sistemi di protezione

In questa seconda parte dell'allegato si stabilisce in tutte le aree nelle quali si possono
formare atmosfere esplosive devono essere, salvo se diversamente specificato dal
documento sulla protezione contro le esplosioni, impiegati apparecchi e sistemi di
protezione conformi alle categorie definite nel decreto del Presidente della Repubblica 23
marzo 1998, n. 126. Nel caso delle polveri il suddetto decreto Presidenziale stabilisce che
nelle diverse aree devono essere impiegati le seguenti categorie di apparecchiature:

o nella zona 20 apparecchi di categorie 1;
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o nella zona 21 apparecchi di categoria 1 o 2;
e nella zona 22 apparecchi di categoria 1, 2 o 3.

Nel comma 3 del D.lgs. 81/08 viene stabilito che se necessario, le aree in cui possono
formarsi atmosfere esplosive tali da costituire un pericolo per la sicurezza e la salute dei
lavoratori devono essere segnalate nei punti di accesso, secondo I'allegato LI e mostrato in
figura 4.6, e provvisti de allarmi acustici e ottici che segnalino l'avvio e la fermata
dell'impianto, sia in condizioni normali di esercizio che nell'eventuale situazione di
emergenza.

Figura 4.6: Segnale di avvertimento per indicare le aree in cui possono formarsi atmosfere
esplosive [6].

Nell'adempiere gli obblighi stabiliti dall'articolo 290, il datore di lavoro deve elaborare il
“Documento sulla protezione contro le esplosioni” oggetto dell'articolo 294. Tale
documento deve specificare che le disposizioni dati negli articoli precedenti siano state
recepite € messe in atto, dunque che i rischi di esplosione siano stati adeguatamente
individuati e valutati in modo da garantire la sicurezza e la tutela dei lavoratori.



5. Parte Sperimentale

5.1 Campione di polvere metallica utilizzato

Il campione utilizzato per gli studi fatti in questa tesi ¢ una polvere metallica proveniente
da scarti di lavorazione, nello specifico derivante dal processo di granigliatura di pezzi
metallici.

La composizione del campione in esame ¢ stata ricavata tramite la spettroscopia di massa a
plasma ad accoppiamento induttivo, indicata con I’acronimo ICP-MS (Inductively Couple
Plasma Mass Spectrometry) e risulta essere per il 90% Fe, il 6% O, il 3% Al e circa il 1%
di impurita di diverse tipologie.

Il contenuto di umidita relativa misurata per differenza di peso in stufa statica ¢ del 0,08%

B Ferro M Aluminio M Ossigeno M altri

Figura 5.1: Composizione chimica media del campione 125/14.

La morfologia del campione utilizzato viene mostrata nelle figure 5.2- 5.7, le quali mostrano
le foto ottenute al SEM (Scanning Electron Microscope) con diversi gradi di ingrandimenti,
rispettivamente 250, 500, 1k, 2,5k, 5k e 20k ingrandimenti. Oltre ad ottenere le diverse
immagini, al SEM ¢ stato anche effettuato una microanalisi EDS (Spettroscopia a
dispersione di energia) o EDX (Energy Dispersive X-Ray), tramite la quale ¢ possibile
valutare la composizione e determinare anche la presenza di elementi in quantita molto
basse.
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Figura 5.2: Foto al SEM del campione 125/14 con ingrandimento di 250 volte.
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Figura 5.3: Foto al SEM del campione 125/14 con ingrandimento di 500 volte.




Figura 5.5: Foto al SEM del campione 125/14 con ingrandimento di 2500 volte.
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Figura 5.6: Foto al SEM del campione 125/14 con ingrandimento di 5000 volte.

Mag= 20.00K X i 00 kv Crossover

— I

Figura 5.7: Foto al SEM del campione 125/14 con ingrandimento di 20000 volte.
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Dalle immagini ottenute al SEM ¢ possibile osservare la morfologia del campione e
misurare indicativamente le dimensioni caratteristiche. La polvere presenta una struttura,
particolare che si potrebbe definire “planare”, con le due dimensioni, che si trovano sul
piano, nettamente maggiori della dimensione che non si trova nel piano, che di puo indicare
come 1’altezza. Tale struttura simile a delle scaglie, risultata particolarmente evidente dalla
figura 5.7.

Il risultato dell’SEM-EDS per il campione 125/14 con dimensioni inferiori a 500 um ¢
mostrato in figura 5.8. La composizione, espressa come percentuale in massa Wt%, viene
mostrata nella tabella 5.1, dalla quale si evince che le impurita presente nel campione
sono: Silicio e Manganese. Inoltre nella tabella ¢ presente anche 1’errore di concentrazione
percentuali in massa al livello sigma 1, che viene espresso come Wt% Sigma.
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Figura 5.8: Spettro 1 del campione 125/14 ottenuto con il SEM-EDS

Tabella 5.1: Composizione del campione 125/14, espressa in %in massa, misurata con il
SEM-EDS, per lo spettro 1.

Elemento Wt% Wt% Sigma

0) 6.94 0.27
Al 1.85 0.13
Si 0.37 0.09
Mn 0.86 0.22
Fe 89.98 0.36

Totale: 100.00

Leggere variazione della composizione sono normale per quanto riguarda le analisi SEM-
EDS, in quanto la misura viene fatta a livello puntuale, percio il risultato dipende dal punto
in cui viene fatta la misura. In base al grado in ingrandimento utilizzato € possibile ottenere,
per materiale disomogenei, composizione differenti. Ad esempio, lo spettro 1 presente in
figura 5.8 ¢ stato ottenuto con un determinato ingrandimento, come mostrato in figura 5.9.
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Figura 5.9: Immagine elettronica della parte del campione utilizzata per ottenere lo spettro 1.

Se si considera un diverso punto del campione, si ottengono composizioni locali
leggermente differenti. Nella figura 5.10 viene mostrato lo spettro 2, ottenuto dall’immagine
elettronica 2, figura 5.11. La composizione rilevata, espressa come % in massa, viene
mostrata nella tabella 5.2.
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Figura 5.10: Spettro 2 del campione 125/14 ottenuto con il SEM-EDS

Tabella 5.2: Composizione del campione 125/14, espressa in %in massa, misurata con il

SEM-EDS
Element) Wt% Wt% Sigma |
0 1.45 0.12
Al 0.75 0.06
Si 0.12 0.04
Mn 0.53 0.16
Fe 97.14 0.21

Totale: 100.00
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Figura 5.11: Immagine elettronica della parte del campione utilizzata per ottenere lo spettro 2.

Aumentando ancora 1I’ingrandimento del SEM, ¢ possibile ottenere la composizione
puntuale con un maggiore grado di precisione. Ad esempio, prendendo in considerazione
I’immagine 5.12, nella quale sono stati fatte due misure in due punti diversi del campione.
La composizione del campione nei punti utilizzati per fare lo spettro 4 e 5, sono riassunti
rispettivamente nelle tabelle 5.3 e 5.4.

ﬁ
10pm

Figura 5.12: Immagine elettronica della parte del campione utilizzata per ottenere lo spettro 4 e 5.

Tabella 5.3. Composizione del campione 125/14, espressa in %in massa, misurata con il
SEM-EDS, per lo spettro 4.

Elemento Wt% Wt% Sigma

Al 0.32 0.09
Fe 99.68 0.09
Totale: 100.00
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Tabella 5.4. Composizione del campione 125/14, espressa in %in massa, misurata con il
SEM-EDS, per lo spettro 5.

Elemento Wt% Wt% Sigma

0) 13.20 0.25
Al 0.38 0.07
Si 1.08 0.08
Mn 7.29 0.26
Fe 78.04 0.35

Totale: 100.00

Osservando le tabelle 5.3 e 5.4 e possibile constatare le diverse composizione. Nello
specifico si evince che le particelle a forma di “scaglie” sono composte per la quasi totalita
di ferro, mentre le particelle di dimensioni inferiori presentano una composizione piu
disomogenea e contengono, in maniera differente da punto a punto, tutti gli elementi
presenti nel campione.

5.2 Operazioni preliminare

Prima di poter effettuare i test per determinare la temperatura minima di innesco e gli altri
parametri di studio in questa tesi, vengono effettuate delle operazioni di caratterizzazione e
omogeneizzazione del campione secondo la normativa CEN EN 50281-2-1: 1999 [15]. Tali
operazioni sono necessarie per aver una migliore caratterizzazione dei campioni di polveri,
per aver dei risultati piu attendibili e soprattutto per rendere maggiormente riproducibili i
test su un determinato tipo di polvere.

5.2.1 Setacciatura

La prima operazione da effettuare sul campione di polvere oggetto di studio ¢ la setacciatura
mediante un setacciatore elettromeccanico, modello Giuliani IG3/WET, dotato di una serie
di setacci a maglie di diverse dimensioni. Nello specifico le polveri testate nel forno G-G
devono avere delle dimensioni inferiore a 500 um.

5.2.2. Analisi granulometrica

Il campione di polvere metallica ¢ stato sottoposto a analisi granulometrica per determinare
la distribuzione granulometrica. Tale analisi ¢ stata effettuata con il granulometro Malvern
Mastersizer 2000E accoppiato con un'unita di dispersione delle polveri, modello Scirocco
2000M. Il range di misura di questo strumento ¢ 0,01-1000 um.

Nella figura 5.13 viene riportato il grafico della distribuzione granulometrica ottenuta per il
campione 125/14.
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Figura 5.13: Grafico della distribuzione granulometrica. Curva A - distribuzione granulometrica,
Curva B — Curva cumulativa espressa in % in volume.

Dal grafico si ricavano i valori del decimo percentile, del cinquantesimo percentile e del
novantesimo percentile, che sono rispettivamente, d(0,1)=7,835 um, d(0,5)=45,560 um e
d(90)=231,323 pum.

Oltre a tali risultati, il granulometro fornisce anche una stima dall’area superficiale
specifica. Asup = 0,326 m?/g.

5.2.3 Condizionamento

Il condizionamento del campione viene fatto per determinare e rimuovere l'umidita del
campione. Tale procedura viene effettuata misurando il peso del campione prima e dopo
averlo lasciato nell'essiccatore a temperatura di 65°C per 4 ore. 1 risultati del
condizionamento vengono mostrati in tabella 5.5.

Tabella 5.5: Contenuto di umidita del campione 125/14

Essiccamento ————massa di campione
Prima del trattamento 100,38 g
dopo il trattamento 100,32 g
Contenuto di umidita 0,06%

5.3. Misura della Temperatura Minima di Innesco in nube
5.3.1. Temperatura Minima di Innesco MIT

La temperatura minima di innesco, indicata con l'acronimo MIT (Minimum Ignition
Temperature) viene definita secondo la Norma CEI EN 50281-2-1:1999 [15] come la
temperatura piu bassa di una superficie calda in grado di provocare l'ignizione spontanea di
una miscela costituita da polvere dispersa in aria. A temperature inferiori l'innesco puo
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avvenire solo mediante 1'utilizzo di una sorgente esterna (e.g. flamme, scintille).

Ogni superficie calda, con un livello e energetico che supera una determinata soglia, puo
agire come una fonte di innesco molto efficace per le nubi di polveri combustibili [1].

In termini di sicurezza, prevenzione e protezione, la MIT rappresenta una soglia di
temperatura che non deve essere superata delle superficie calda presenti in un luogo di
lavoro dove vengono e generate polveri di combustibili che potrebbero dal luogo a
esplosioni.

La Norma Europea 80079-20-2 [26] stabilisce che la MIT per una polvere combustibile
sotto forma di nube puo essere misurata utilizzando due tipi di apparecchiature: il Forno G-
G (figura 5.14) oppure il Forno BAM (figura 5.15). La principale differenza tra i due forni
sta nel fatto che nel Forno G-G la parte interna nella quale si raggiungono le alte temperature
si sviluppa in direzione verticale e la polvere viene dispersa dal un getto d'aria compresa
dall'alto del forno. Mentre nel Forno BAM la parte riscaldante si sviluppa in direzione
orizzontale e la polvere viene dispersa lateralmente. Il forno Godbert-Greenwald, detto G-
G, viene descritto in maniera dettagliata nel capitolo 3.2.2.
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Figura 5.14: Schema del forno Godbert-Greenwald (G-G) [1]
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Figura 5.15: Schema del Forno BAM [1].

Solitamente i valori di MIT ottenuti per un determinato campione di polvere con un forno
BAM sono leggermente inferiori ai valori che vengono ricavati con l'utilizzo del Forno G-
G. Cio avviene perché durante il riscaldamento, i campioni di polveri si depositano nella
parte bassa del forno e liberano dei componenti volatili che si innescano piu facilmente
rispetto alla nube di polvere. In questo caso 1'innesco del campione viene determinato
dall'innesco dei vapori inflammabile del campione e non dall'innesco del solido [27].
Inoltre, per come ¢ stato progettato, il forno BAM permette di ricavare il ritardo
nell'accensione del campione di polvere [1]. Tuttavia per il calcolo della MIT le norme
stabiliscono un limite massimo nel ritardo dell'accensione entro il quale 1'innesco puo essere
considerato tale. Ad esempio la Norma Europea 80079-20-2 [26] stabilisce in 10 secondi il
tempo massimo di ritardo ammissibile.

Per quanto riguarda il calcolo della MIT sono stati effettuati molto studi su molte tipologie
di polvere combustibile diversi.

Molti studi sono stati realizzati per verificare 1'influenza di diversi parametri, come MEC,
MIE e il LOC, sul valore della MIT. Ad esempio, Mishra e Azam [28] nei loro studi hanno
dimostrato, utilizzando una polvere di carbone, che la MIT aumenta all'aumentare delle
dimensioni delle particelle. In particolare hanno trovato un andamento esponenziale della
MIT al variare delle dimensioni delle particelle di carbone a parita di concentrazione. Nello
specifico la MIT varia da 420°C per particelle di dimensioni inferiori a 38 um a 730°C per
particelle di dimensioni complesse tra 425 e 850 um, come mostrato in figura 5.16.
L'incremento della MIT per la polvere di carbone all'aumentare delle dimensioni delle
particelle indica che le particelle di carbone grossolane, di dimensioni superiori a 212 pm,
richiedono una maggiore energia di ignizione rispetto alle particelle di dimensioni inferiori.
Questo ¢ dovuto al fatto che il processo di esplosione nelle polveri di carbone grossolana ¢
controllato dalla volatilizzazione [28].
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Figura 5.16: Variazione della MIT in funzione delle dimensioni delle particelle di polvere di
carbone [tratta da 28 con modifiche].

Nello stesso studio [28], ¢ stato dimostrato come il valore della MIT decresce all'aumentare
della concentrazione di polvere di carbone a parita di dimensione delle particelle. Tuttavia,
per elevate concentrazione di polvere hanno osservato un aumento del valore della MIT
dovuto all'eccesso di polvere all'interno del forno e la conseguente diminuzione della
concentrazione di ossigeno disponibile. Tale andamento del valore della MIT per le
particelle fini, con dimensioni inferiori a 212 pm, viene mostrato in figura 5.17.
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Figura 5.17: Variazione della MIT in funzione della concentrazione della polvere di carbone
[tratta da [28] con modifiche].

Amyotte et al. [29] hanno studiato la variazione della MIT per alcuni campioni di solfuri di
ferro utilizzando il forno BAM. Nello specifico nell’articolo sono stati pubblicati i test fatti
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su campioni commerciali di FeS e FeSz, e su campioni di pirite e pirrotite proveniente da

una miniera. La composizione dei campioni testasti ¢ mostrata nella tabella 5.6. Il diametro
medio delle particelle dei diversi solfuri, viene mostrato nella tabella 5.7 dove PO indica la
Pirrotite e PY indica la Pirite, seguita dal numero che indica il diametro massico medio.

Tabella 5.6: Contenuto di ferro e solfo delle polveri di solfuri [29].

Material Fe (wt.%) 5 (wt. %)
FeS 64.6 285
FeS: 24 46.2
Pyrrhotite 386 327
Pyrite 342 46.4

Tabella 5.7: Diametro delle particelle dei diversi solfuri (modificata da [29]).

Material Dy ® (pam)
Fes 11
FeS, 40
PO-90" 90
PO-64 G
PO-49 49
PO-37 17
PO-16 16
PY-146° 146
PY-85 g5
PY-66 66
PY-50 30
PY-37 i7
PY-35 35
PY-20 20

I risultati sperimentale ottenuti nel loro studio € presentato in tabella 5.8, nella quale 1 valori
di MIT sono definiti in un range di 10°C, cosi come imposto dal metodo standard per
esprimere 1 risultati ottenuti con il forno BAM. Come criterio di accensione viene preso in
considerazione sia la flamma uscente dal forno che le scintille nel caso della frazione di
dimensioni maggiore.

I risultati da loro ottenuti hanno evidenziato come, in generale, la MIT diminuisce
all'aumentare del diametro massico medio per i vari campioni di Pirite e pirrotite. Invece
nel caso dei campioni commerciali di FeS (Dyy; = 11um) e FeS, (Dyy; = 40um) I'effetto

delle dimensioni delle particelle ¢ predominante rispetto al differente contenuto di zolfo,
dato che il prima campione nonostante il minore contenuto di zolfo presenta una MIT piu
bassa.
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Tabella 5.8. MIT (minimum Ignition temperature) delle polveri di solfuri di ferro [29].

Material Mimmum igmation temperature (7 C) Observations
FeS 520530 Sparks
Fesa 550-560 Sparks
PO-90 600610 Sparks
PO-64 380390 Sparks
PO-49 360-570 Flame
PO-37 360-570 Flame
PO-16 5803590 Flame
PY-146 =620 No 1gnition
PY-85 350560 Sparks
PY-66 540550 Sparks
PY-50 510-520 Flame
PY-37 330540 Flame
PY.-35 310-520 Flame
PY-20 480-490 Flame

Addai et al. [32] hanno effettuato una serie di studi sulla MIT delle miscele ibride di polveri
con gas o solventi utilizzando una versione modificata del forno G-G, e hanno osservato
che valori del MIT e anche del MEC delle polveri diminuiscono se alla nube di polvere
viene aggiunta una piccola quantita di gas con concentrazione inferiori al LEL. Ad esempio,
il MIT di un campione di polvere di legno preso in esame ¢ sceso da 460°C a 420°C e a
430°C quando sono stati aggiunti rispettivamente metano e propano.

Diversi studi hanno dimostrato che maggiore ¢ la concentrazione di ossigeno ¢ maggiore
sara la probabilita che si verifichi un'esplosione e maggiore saranno gli effetti distruttivi di
una esplosione di polvere [30]. Dagli esperimenti fatti da Wu et al [31] con 3 differenti tipi
di polveri di carbone a differenti concentrazione di ossigeno (dal 21 al 50%), si ¢ osservato
come il rischio di esplosione all'aumentare della concentrazione di ossigeno, in quanto si ha
una notevole diminuzione della MIT. Inoltre hanno messo in evidenza il fatto che il valore
della MIT diminuisce notevolmente all'aumentare della concentrazione di ossigeno.

Dufaud et. al. [14], in un articolo pubblicato nel 2012, hanno studiato varie miscele di
polveri e l’influenza della concentrazione dei diversi componenti sulla sensibilita
all’innesco e la violenza dell’esplosione. Per effettuate le prove sono state scelte delle
polveri che vengono utilizzati come eccipienti o lubrificanti nell’industria farmaceutica. In
particolare, per quanto riguarda la temperatura minima di innesco delle polveri disperse in
nube, sono state effettuate delle prove per verificare I’influenza del contenuto di zolfo sulla
MIT di una miscela zolfo-MCC (microcrystalline cellulose). La MIT delle polveri pure ¢
rispettivamente 270°C e 510°C, per zolfo e MCC. I risultati di tali prove vengono mostrate
in figura 5.18.
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Figura 5.18: Andamento della MIT per miscele S/MCC in funzione della concentrazione di S
e della granulometria [tratto da 14 con modifiche].

La figura 5.18 mostra come vi ¢ una soglia di concentrazione di 2,5% in volume, cio¢ il
15% in peso, oltre la quale il composto piu infiammabile impone la sua caratteristica di
accensione. Inoltre, si osserva che una rappresentazione in funzione delle proporzioni
molari tende a linearizzare questa relazione. Tale fatto conferma I’importanza delle reazioni
chimiche dipendenti dalle proprieta termiche delle miscele utilizzate. Infatti, a causa del
basso valore della MIT e della temperatura di fusione dello zolfo, circa 110°C, la sua
combustione avviene in fase gassosa, con meccanismo omogeneo, € conseguente
limitazione della reazione chimica. Durante il riscaldamento nel forno G-G, la miscela
polvere-polvere-aria viene rapidamente trasformata in una miscela ibrida gas-polvere-aria.
L’influenza del composto gassoso infiammabile sull’accensione della nube ¢ rilevante
anche per piccole quantita di gas.

Nello stesso studio ¢ stata verificata I’influenza della granulometria sul valore della MIT.
Per fare cio polveri di MCC e di zolfo sono state macinate per ottenere un campione di
polvere con dso di 10 pm, rispetto ai 108 mm per MCC e i 110 mm per lo zolfo prima della
macinazione. L’impatto sul valora della MIT del cambiamento di dimensione delle
particelle ¢ chiaramente visibile in figura 5.13. Come atteso, la temperatura minima di
accensione delle polveri pure diminuisce da 270 a 260°C per lo zolfo e da 510 480°C per
I’MCC. Tale diminuzione ¢ dovuta soprattutto all’aumento della superficie delle particelle
che comporta una maggiore reattivitd, ma anche ad un miglioramento delle proprieta
termiche combinata con una migliore dispersione e stabilita in atmosfera

La misura della MIT con il forno G-G ¢ considerata molto attendibile e affidabile. Tuttavia,
presenta alcuni aspetti, dovuti alla geome tria del forno e la dinamica della nube all'interno
del forno, che fanno pensare al fatto che la MIT non deve essere considerato come un valore
costante e che non possa essere applicata direttamente come valore di riferimento nelle
diverse realta industriali [33]. Alle base di questo ragionamento stanno le differenze di scala
tra il sistema di laboratorio ¢ un reale ambiente industriale, come la dimensione delle
superficie calde, il tempo di residenza della polvere in prossimita della superficie calda, la
presenza di gas inflammabili e la concentrazione effettiva della nube di polvere.
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5.3.2 Apparecchiatura utilizzata: Forno Godbert-Greenwald o forno G-G

Negli sperimenti effettuati per lo svolgimento della tesi ¢ stato utilizzato il forno Godbert-
Greenwald, detto G-G (Chilworth Technologies, Model MITC-L, serial number J303161B)
presente nel Laboratorio della Sicurezza Ambientale e Atmosfere esplosive — DISAT —
Politecnico di Torino.

Il Forno G-G ¢ un’apparecchiatura costituita da una struttura esterna in acciaio inossidabile
con all'interno un cilindro verticale cavo di silice, con diametro interno di 36 mm e quello
esterno di 216 mm, capace di supportare temperature superiori a 1000 °C.

All'interno del cilindro in silice ¢ inserita una resistenza metallica a spirale che consente il
riscaldamento del forno, generando la superficie calda responsabile dell'accensione della
nube di polvere.

Il cilindro in silice ¢ aperto da entrambe le estremita. L'apertura nella parte superiore
consente di collegare il forno ad una camera di osservazione in vetro a forma di gomito, che
a sua volta ¢ collegata mediante un tubo in gomma alla camera di caricamento del campione.
Tale camera ¢ costituita da due cilindri coassiali rotanti con delle aperture laterali dove viene
inserito il campione di polvere su cui si vuole effettuare il test.

L'apertura nella parte inferiore, invece, permette all'operatore di osservare se l'innesco del
campione ¢ avvenuto, in quanto l'intera struttura ¢ montata sul un supporto lucido in acciaio
inossidabile che riflette interno del forno.

La dispersione della polvere all'interno del forno viene effettuata tramite un getto d'aria

compressa proveniente da un serbatoio polmone di 50 cm’ collegato al sistema. L'operatore
agisce manualmente su una valvola a solenoide per azionare il getto d'aria che investe il
campione ¢ lo trascina nella parte calda del forno.

L'intensita del getto d'aria ¢ determinata dalla sovrappressione dell'aria contenuta nel
serbatoio polmone. La misura della sovrappressione viene effettuata tramite un barometro
digitale montato sulla linea di alimentazione. Il caricamento del serbatoio viene fatto
manualmente dall'operatore mediante un rubinetto.

La resistenza metallica contenuta all'interno del forno € collegata a un controllore digitale,
che lavora con logica PID, che a seconda del valore di set-point della temperatura regola la
corrente da erogare.

Nella parte centrale del forno sono montate due termocoppie di tipo-K. La prima ¢ collegata
al controllore, mentre la seconda ad un termometro digitale che fornisce una misura di
verifica.

Un'immagine del Forno G-G presente in laboratorio viene riportata in figura 5.19.



Figura 5.19: Immagine del forno e della strumentazione

5.3.3 Determinazione sperimentale della MIT

Dal punto di vista sperimentale la MIT viene determinata secondo la Norma CEI EN 50281-
2-1:1999 [15]. Tale norma definisce tutti gli aspettati pratici delle operazioni che si devono
effettuare prima, durante e dopo le prove: come preparare i campioni e i portacampioni, le
condizioni in cui devono essere effettuate le prove, come interpretare i risultati e compilare
la scheda tecnica, come effettuare la pulizia e la manutenzione del forno e come provvedere
al corretto smaltimento delle polveri testate.

Il metodo standard prevede di regolare la temperatura del forno a 500°C e attendere 5 minuti
una volta raggiunta la temperatura di set-point. Pesare e inserire nella camera di caricamento
0,1 g di campione. Regolare la pressione dell'aria a 0,1 bar e disperdere la polvere all'interno
del forno azionando l'elettrovalvola che permettere il rilascio dell'aria contenuta nel
serbatoio polmone.

Durante la prova si osserva il supporto lucido per verificare se avviene o meno l'accensione.
11 criterio per l'innesco ¢ I'evidenza di esplosione all'estremita del forno, anche con tempo
di ritardo. Non si considerano come innesco scintille in assenza di flamma.

Nel caso in cui non sia avvenuto l'innesco si ripete la prova aumentando la temperatura di
50°C fino al verificarsi di un innesco evidente, comunque non oltre i 1000°C.

Ad innesco avvenuto, variare la pesata del campione e la pressione fino ad ottenere un
innesco piu vigoroso. La massa di campione da utilizzare puo variare nel range di 0,01g - 1
g e la pressione puo variare da 0,01 a 0,5 bar.

Definite la massa e la pressione ottimale per un determinato tipo di campione, si deve ridurre

37



38

la temperatura del forno di 20°C, 10°C sotto 1 300°C, fino a che in 10 tentativi non si ottenga
alcun innesco.

La MIT ¢ uguale alla temperatura a cui non si ottiene alcun innesco in 10 tentativi
consecutivi diminuita di 20°C per temperature superiori a 300°C e di 10°C per temperature
inferiori.
La figura 5.20 riporta una immagine del Forno G-G presente in laboratorio durante un
innesco.

Figura 5.20: immagine del Forno G-G durante un innesco del campione.

5.3.4 MIT del campione 125/14
I test per definire la MIT del campione 125/14 sono stati effettuati con una massa di

campione di 0,3 g, corrispondente ad una concentrazione nominale di 1365 g/m3 > ¢ una
pressione dell'aria di 0,3 bar, secondo la Norma CEI EN 80079-20-2:2016 [27], che
stabilisce che in assenza di informazione preliminari su un determinato campione di polvere
¢ opportuno iniziare le prove con un valore media di massa e pressione. Inoltre tali valori
iniziali sono contemplati all'interno dei range stabiliti dalla Norma CEI EN 50281-2-
1:1999. Inoltre il quantitativo di massa di campione utilizzato per le prove rientra, come
valore di concentrazione, all'interno dell'intervallo di infiammabilita della maggior parte
delle polveri metalliche, dove si ottengono 1 valori piu elevati dei principali parametri di
esplodibilita [7].

Nella tabella 5.9 vengono elencate la sequenza e l'esito delle prove effettuate. Dato che a
300 non si ha innesco in 10 prove consecutive, la MIT del campione 125/14 risulta essere
uguale a 280°C.



Tabella 5.9. Risultati della procedura di calcolo della MIT.

Temperatura Numero di Massa di Pressione Innesco
°C rove campione bar
500 1 0,3 0,3 Sl
480 1 0,3 0,3 Sl
460 1 0,3 0,3 Sl
440 1 0,3 0,3 Si
420 1 0,3 0,3 Sl
400 1 0,3 0,3 Si
380 1 0,3 0,3 Si
360 1 0,3 0,3 no
- 2 0,3 0,3 SI
340 1 0,3 0,3 no
- 2 0,3 0,3 no
- 3 0,3 0,3 no
- 4 0,3 0,3 Si
320 1 0,3 0,3 no
= 2 0,3 0,3 no
- 3 0,3 0,3 no
- 4 0,3 0,3 nho
- 5 0,3 0,3 no
- 6 0,3 0,3 no
- 7 0,3 0,3 no
- 8 0,3 0,3 SI
300 1 0,3 0,3 no
- 2 0,3 0,3 no
- 3 0,3 0,3 no
- 4 0,3 0,3 no
- 5 0,3 0,3 no
- 6 0,3 0,3 no
- 7 0,3 0,3 no
- 8 0,3 0,3 no
- 9 0,3 0,3 no
- 10 0,3 0,3 no

5.4 Influenza delle dimensioni e della composizione sulla temperatura minima
di innesco
5.4.1 Divisione e classificazione delle frazioni A, B, C e D del campione 125/14

Per verificare I’influenza della granulometria e della composizione sulla temperatura
minima di autoaccensione, la polvere metallica ¢ stata suddivisa in diverse frazioni in base
alle dimensioni delle particelle e successivamente ¢ stata valutata la MIT. Tramite una
setacciatura con le diverse maglie sono state separate le diverse frazione contenute nel
campione 125/14. Le frazioni ottenute sono:

e Frazione A con dimensione inferiori a 75 pum.

e Frazione B con dimensioni comprese tra 75 um e 125 um;
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e Frazione C con dimensioni comprese tra 125 pm e 250 pum;
e Frazione D con dimensioni comprese tra 250 pm e 500 pm.

La divisione percentuale in massa del campione 125/14 nelle diverse frazioni € presente in
tabella 5.10.

Tabella 5.10. Risultati della divisione del campione 124/14 in frazione.

Frazione % in massa

A (<75 um) 64,967%
B (75 um < d < 125 pum) 15,464%
C (125 um < d < 250 pm) 13,705%
D (250 pm < d <500 pm) 5,864%

Dai 1 risultati si puo affermare come il campione 125/14 ¢ per circa il 65% composto da
particelle di dimensioni inferiori a ai 75 pm (frazione A), le due frazioni intermedie B e C
rappresentano circa il 29%, mentre la frazione grossolana D ¢ contenuta in quantita molto
bassa, circa il 16%. Tali risultati, naturalmente, confermano quanto visto nella curva di
distribuzione granulometrica.

5.4.2 Misura della MIT per le frazioni B,C e D del campione 125/14

Per le 4 frazioni, divisi in base alle dimensioni delle particelle, ¢ stata valuta la MIT secondo
la Norma CEI EN 50281-2-1:1999 [15], utilizzando in forno G-G. Prima di effettuare i test,
tutti 1 campioni delle diverse frazioni sono stati sotto posto a condizionamento per la
rimozione dell’'umidita, in modo analogo a quanto era stato fatto per il campione 125/14,
ossia trattamento per 4 ore in un essiccatore statico a 65°C.

Per la frazione D, con dimensione comprese tra 250-500 pm, durante la procedura di calcolo
della MIT non si ¢ evidenziato alcun innesco per temperature uguale e inferiori a 700°C e
per diverse concentrazioni di polvere. I risultati della valutazione esposti in tabella 5.11.

Tabella 5.11. Risultati della procedura di calcolo della MIT per la frazione D.
Temperatura [°C] N.diprove Massa[g] P [bar] Innesco

500 1 0,3 0,3 No
500 1 0,5 0,3 No
550 1 0,3 0,3 No
600 1 0,3 0,3 No
650 1 0,3 0,3 No
700 1 0,3 0,3 No
700 1 0,5 0,3 No

Per la frazione C, con dimensione che variano nel range 125 pm -250 um, per temperature
pari o inferiori a 700°C non si ¢ verificato alcun innesco evidente, ricordando che per
innesco evidente si intente un innesco nel quale la flamma fuoriesce dall’estremita inferiore
del forno G-G. Tuttavia, contrariamente alla frazione D, in questo caso a temperatura di



700°C e con una massa di campione di 0,5¢g si sono osservate delle scintille. I risultati sono
elencati nella tabella 5.12.

Tabella 5.12. Risultati della procedura di calcolo della MIT per la frazione C.
Temperatura [°C] N. diprove Massa[g] P [bar] Innesco

500 1 0,3 0,3 no
550 1 0,3 0,3 no
600 1 0,3 0,3 no
650 1 0,3 0,3 no
700 1 0,3 0,3 no
700 1 0,5 0,3 scintille

Per quanto riguarda la MIT della frazione B, dimensioni comprese tra 75 pum <d < 125 um,
si ha avuto un comportamento simile al campione 125/14. Tuttavia 1’ultimo innesco si €
verificato per una temperatura di 360°C, mentre a 340°C non ¢ stato osservato alcun innesco
in 10 prove consecutive. La sequenza e ’esito delle prove effettuate sono presentati nella
tabella 5.13. La MIT per questa frazione risulta pari a 320°C, ossia 40°C superiore alla
temperatura del campione 125/14 completo.

Tabella 5.13. Risultati della procedura di calcolo della MIT per la frazione B.
Temperatura [°C] n.prova Massa [g] P [bar] Innesco

500 1 0,3 0,3 SI
480 1 0,3 0,3 SI
460 1 0,3 0,3 SI
440 1 0,3 0,3 SI
420 1 0,3 0,3 SI
400 1 0,3 0,3 SI
380 1 0,3 0,3 No
2 0,3 0,3 No

- 3 0,3 0,3 SI
360 1 0,3 0,3 No
- 2 0,3 0,3 No

- 3 0,3 0,3 No

- 4 0,3 0,3 No

- 5 0,3 0,3 SI
340 1 0,3 0,3 No
- 2 0,3 0,3 No

- 3 0,3 0,3 No

- 4 0,3 0,3 No

- 5 0,3 0,3 No

- 6 0,3 0,3 No

- 7 0,3 0,3 No

- 8 0,3 0,3 No

- 9 0,3 0,3 No

- 10 0,3 0,3 No
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I valori della MIT ottenuti per la frazione B, conferma quanto precedentemente detto
sull’effetto della granulometria sulla temperatura minima di innesco.

5.4.3 Analisi della frazione A del campione 125/14

La frazione A rappresenta la frazione di polvere piu fine presente nel campione utilizzato, e
contiene particelle con dimensioni inferiori a 75 um. Anche per la frazione A, in analogia a
quanto fatto per il campione 125/14, sono state fatte delle osservazioni al SEM e delle
analisi EDS (o EDX) per osservare la morfologia e misurare la composizione.

Nelle figure 5.21, 5.22 e 5.23 vengono mostrate le immagini ottenute al SEM
rispettivamente per 2000, 15000 e 20000 ingrandimenti per la frazione A. Dalle foto
ricavate al SEM e possibile osservare che la morfologia di tale frazione risulta molto simile
alla morfologia del campione completo (frazioni A, B, C e D). Osservando I’immagine
contenuta nella figura 5.23 una struttura simile ad una scaglia posta in posizione verticale
rispetto alle altre strutture adiacenti che si trovano in posizione orizzontale. Inoltre dalla
stessa immagine ¢ possibile stimare lo spessore medio di tale particella, che risulta di circa
3 um.

WD = 4.3mm EHT
inLens

Figura 5.21: Foto al SEM della frazione A del campione 125/14 con ingrandimento di 2000 volte.
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Figura 5.22: Foto al SEM della frazione A del campione 125/14 con ingrandimento di 15000 volte.
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Figura 5.23: Foto al SEM della frazione A del campione 125/14 con ingrandimento di 20000 volte.
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I risultati delle analisi effettuate al SEM-EDS per la frazione A, con dimensioni inferiori a
75 wm, campione 125/14 sono mostrati in figura 5.24 per lo spettro 1 e in figura 5.25 per lo
spettro 2. La composizione, espressa come percentuale in massa Wt%, e 1’errore di
concentrazione percentuali in massa al livello sigma 1, che viene espresso come Wt%
Sigma, per gli spettri 1 e 2 vengono elencati nella tabella 5.14 e 5.15 rispettivamente. Infine
nella figura 5.29 viene mostra la foto fatta al SEM della parte di campione nella quale ¢
stata fatta 1’analisi EDS ed i relativi spettri 1 e 2.
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Figura 5.24: Spettro 1 della frazione A campione 125/14 ottenuto con il SEM-EDS.

Tabella 5.14: Composizione della frazione A, espressa in % in massa, misurata con il SEM-
EDS per lo spettro 1.

Elemento Wt% Wt% Sigma

0) 3.82 0.14
Al 0.56 0.06
Si 0.26 0.06
Mn 0.70 0.12
Fe 94.65 0.20

Totale: 100.00 -
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Figura 5.25: Spettro 2 della frazione A campione 125/14 ottenuto con il SEM-EDS




Tabella 5.15: Composizione della frazione A, espressa in % in massa, misurata con il SEM-

EDS per lo spettro 2.
Elemento Wt% Wt% Sigma |
(0] 4.47 0.17
Al 0.62 0.07
Si 0.24 0.06
Mn 0.57 0.12
Fe 94.10 0.22

Totale: 100.00 -
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Figura 5.25: Immagine elettronica della parte del campione di frazione A utilizzata per ottenere lo
spettro 1 e 2.

Dai risultati mostrati negli spettri 1 e 2 e riassunti nelle tabelle 5.14 e 5.15 si osserva come
la composizione dei due punti presi in esame sia molto simile. Vi sono alcune piccole
differenze, come la percentuale di Ferro, superiore al 94% nei due punti misurati, che risulta
superiore alla percentuale di ferro media misurata per il campione 125/14 di partenza, per
il quale era circa il 90%. Inoltre la percentuale di ossidi e di alluminio nella frazione A sono
inferiore di circa 2% rispetto al campione di partenza. Mentre il quantitativo di silicio e
manganese ¢ circa lo stesso.

5.4.3 Misura della MIT per la frazione A del campione 125/14

Per verificare il comportamento della frazione A, che rappresenta circa il 65% del campione
totale, all’accensione ¢ stata fatta la procedura descritta dalla Norma CEI EN 50281-2-
1:1999 [15]. La sequenza e i risultati delle prove effettuate sono presentati nella tabella 5.16.

Contrariamente a quanto si potessi aspettare la temperatura minima di innesco della
Frazione A ¢ risultata pari a 320°C, quindi di 40°C superiore alla MIT del campione
completo, ossia il campione 125/14 contenente le frazioni A, B, C e D.
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Tabella 5.16. Risultati della procedura di calcolo della MIT per la frazione A.

500 1 0,3 0,3 SI
480 1 0,3 0,3 SI
460 1 0,3 0,3 SI
440 1 0,3 0,3 SI
420 1 0,3 0,3 SI
400 1 0,3 0,3 SI
380 1 0,3 0,3 No
2 0,3 0,3 No

- 3 0,3 0,3 SI
360 1 0,3 0,3 No
- 2 0,3 0,3 No
- 3 0,3 0,3 No
_ 4 0,3 0,3 SI
340 1 0,3 0,3 No
- 2 0,3 0,3 No
- 3 0,3 0,3 No
- 4 0,3 0,3 No
- 5 0,3 0,3 No
- 6 0,3 0,3 No
- 7 0,3 0,3 No
- 8 0,3 0,3 No
- 9 0,3 0,3 No
- 10 0,3 0,3 No

Dai risultati ottenuti per la temperatura minima di innesco della frazione A si puo concludere
che I’accensione di una polvere metallica non dipende soltanto dalla granulometria e dalla
composizione. Vi sono altri parametri, che coinvolgono I’interazione tra particelle di
dimensioni diverse e composizione diversa, che devono essere ancora scoperti, verificati e
studiati nel dettaglio.

5.5 Limiti del concetto di MIT e approccio probabilistico

La valutazione della temperatura minima di innesco in nube secondo la norma CEI EN
50281-2-1 [15] non definisce in maniera precisa la temperatura alla quale pud avvenire
l'accensione di una nube di polvere, ma stabilisce soltanto un valore di soglia di sotto del
quale si ¢ sicuri che non avvenga l'innesco. [33]

In termini di prevenzione, protezione e sicurezza, la MIT viene determinata per aver una
condizione “sicura” rispetto ad un'altra condizione che si puo considerare “non sicura";
dove “sicura” e “non sicura” sono rispettivamente le condizioni in cui I'innesco della nube
inflammabile “non dovrebbe avvenire” o “potrebbe avvenire”. Pertanto la MIT deve essere
considerata come una misura di tipo conservativo [34].

Come esposto precedentemente, la temperatura minima di innesco rappresenta la soglia di



energia che deve essere superata per far avvenire in modo spontaneo l'accensione di una
miscela polvere combustibile-aria. Per cui se tale valore di soglia viene eguagliato o
superato si puo verificare un innesco del campione, ma non ¢ necessariamente sempre cosi.
La transizione tra una condizione di innesco e una di non innesco non € netta, ma varia in
un intervallo di temperatura pit o meno limitato a seconda del tipo e dei parametri
caratteristiche della nube di polvere, dove l'innesco avviene con una determinata
probabilita.

Per poter determinare in modo piu accurato la temperatura di accensione in nube, in
particolare di una polvere metallica, si ¢ fatto ricorso ad un approccio di tipo statistico-
probabilistico.
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6. Modellazione statistica della probabilita di innesco

6.1 Probability Escalation Interval - PEI

L'esigenza di determinare in maniera piu accurata ed affidabile la temperatura di
autoaccensione di un determinato materiale disperso in nube sotto forma di polvere, ha
portato ad un approccio di tipo statistico. Come evidenziato da diversi studi [30,34] e
verificato in laboratorio nel corso degli esperimenti effettuati, I’andamento della probabilita
di innesco di un campione di polvere non ¢ caratterizzato da una transizione istantanea da
condizione in cui si € sicuri che l'accensione avvenga ad una condizione in cui I'accensione
sicuramente non avviene. Esiste un intervallo di temperatura nel quale la probabilita che
avvenga un innesco passa da 0 a 100%, ossia esiste un valore di temperatura T; tale che se
Ti< T I'innesco non avviene mai, e analogamente esiste un valore di temperatura T tale che
se Ti>T2 l'innesco si verifica sempre. Tale intervallo di temperatura viene definito PEI
(Probability Escalation Interval) e solitamente ha un’ampiezza che varia da 30°C a 50°C
per i diversi tipi di polvere. [34]

Per valori di temperatura all'interno del PEI, ossia per temperature compresi tra T1 e Ta,
"innesco viene considerato un evento probabilistico. Per probabilistico si intende che anche
quando le prove di innesco sono effettuate alle medesime condizioni operative sperimentali,
tentativi ripetuti portano a risultati diversi. Per valori di temperatura esterni al PEI, ossia per
temperature Ti< T1 o Ti>Ta, l'innesco viene considerato come un evento deterministico.
[34].

6.2 Introduzione all ’approccio Probabilistico

In termini di analisi del rischio, il limite massimo per la probabilita che un determinato
evento indesiderato si verifichi dipende soprattutto dall’entita delle conseguenze, intesa
come magnitudo atteso dell’evento.

Se si considera ’accensione della nube di polvere combustibile, quindi I’innesco, come
evento iniziale che porta ad una esplosione ossia I’evento indesiderato, si puo ipotizzare un
ordine di grandezza della probabilita accettabile di 102-107 [35]. Tuttavia valutare la
temperatura alla quale la probabilita di innesco risulta cosi bassa non ¢ realizzabile nella
pratica, percid si assume come un valore di probabilita accettabile 5 %, come anche
suggerito, per la determinazione della temperatura dell’energia di innesco da Bernard et al.
[37].

Se si misura la temperatura minima di innesco con la procedura definita dalla norma CEI
EN 50281-2-1:1999 [15] si determina un valore di temperatura per il quale non ¢ possibile
o almeno non esiste attualmente una teoria in grado di determinare la probabilita di tale
valore. Dunque ¢ necessario un modello matematico della probabilitd di innesco che
permetta di effettuare una analisi statistica dei risultati sperimentali ottenuti. Un modello
matematico adatto per analizzare tale fenomeno dovrebbe soddisfare i seguenti requisiti:

1. Il risultato della prova per un data temperatura Ti, ¢ una variabile casuale Yi, il
cui valore ¢ 1 per I’innesco e 0 non innesco. Inoltre diverse prove forniscono
esiti indipendenti e la probabilita di innesco ¢ funzione p(T) della temperatura
Tie di altre variabili ausiliarie X, tale che il risultato di ottiene dalla formula 6.1.
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E(Yi) =p (Ti + Xj) (6.1)

2. L’innesco non puo verificarsi se la temperatura non ¢ sufficientemente alta,
mentre se temperatura ¢ sufficientemente alto, I’innesco si verifica sempre.
Dunque sono valide le formule 6.2 € 6.3 per ogni valore delle variabili ausiliarie

X;j.
}1_% p(T+X)=0 (6.2)
Jim p(T+X)=1 (6.3)

Inoltre si assume che la funzione p(T) sia continua e crescente. I requisiti sopra elencati
vengono soddisfatti da un Modello Lineare Generalizzato (GLM). [35]

I1 un Modello Lineare [LM] classico, la risposta media delle variabili Y; sono una funzione
lineare delle variabili indipendenti secondo la formula 6.4.

E(Yi) = Bo + X; B; Xij + BT; (6.4)
Mentre i GML sono piu flessibili, e permettono di estendere i LM nei seguenti modi:

1. Le variabili di risposta Y; sono considerate variabili casuali indipendenti,
ognuna delle quali ha una distribuzione specifica a cui appartiene la famiglia
esponenziale. Nel nostro caso sono variabili di Bernoulli casuali con media data
dalla formula 6.5.

E(Yi) =p (Ti + Xj) (6.5)

2. 1 predittori linearin;, formula 6.6, sono legati all’aspettativa delle risposte
secondo la formula 6.7, da una funzione g, che viene solitamente chiamata
funzione di collegamento, in modo che sia valida la formula 6.8. La covariate
piu rilevante nel predittore lineare 7 ¢ la temperatura, ma possono anche essere
incluse altre variabili. Quando i valori delle variabili ausiliarie sono fissi, esse
possono essere riscritte come mostrato nella formula 6.9.

N, =PBo+X;b; Xij + BT; (6.6)
E(Yi) = p(Ti) (6.7)
g(p(T)) =n; (6.8)
N, =P+ X;B; Xij + BT; =Y + BT, (6.9)

Vi sono diversi tipi di funzioni di collegamento che possono essere utilizzate per modelli
con risultati dicotomici. Per il lavoro di tesi ¢ stata scelta una funzione di collegamento
logit, mostrata nella formula 6.10, e la cui funzione inversa ¢ la funzione logistica, che se
composta con il predittore fornice come risultato p(T;) secondo la formula 6.11.

g P

g(p) = log _— (6.10)
el

p(T) = ——; (6.11)

Un insieme di dati sperimentali contiene, per ogni tentativo, 1’esito binario Yi, (innesco o
non innesco), il corrispondente valore di temperatura e 1 valori delle covariate ausiliarie Xj;.
Inoltre il numero totale di prove che sono state eseguite, che viene chiamato dimensione del
campione, viene indicato con n.

Da un insieme di dati sperimentali vengono calcolati gli estimatori di massima
verosimiglianza 3, fo, 1, che sono calcolabili per i parametri (e gli errori standard relativi)



dati 1 valori di tutte le covariate, eccetto la temperatura. Una curva probabilita di innesco
stimata, a un livello fisso delle altre covariate, ¢ data da p(T), secondo la formula 6.12,
dove , nel caso di una funzione di collegamento logit, ¢ data dalla formula 6.13. A tale
curva di probabilita stimata possono essere associati gli intervalli di confidenza. Secondo
I’approccio adottato ¢ di particolare interesse il limite superiore py o, (T) dell’intervallo di
confidenza unilaterale (0, Py 4,(T)). Questo valore ¢ tale che il vero valore della
probabilita di innesco p(T) ¢ minore di Py 4,(T), con probabilita 1-a. E importante
sottolineare il fatto che py o ,(T) dipende dalla dimensione del campione n, e che maggiore
¢ il numero dei dati a disposizione di minore ¢ I’intervallo di confidenza.

. ef’+ETi
p(T) = TR (6.12)
9 =PBo+2;B X (6.13)

Un parametro utile per valutare 1’andamento del modello ¢ la Devianza G°. Si dovrebbe fare
riferimento a McCullagh e Nelder [36] per la definizione e la teoria relativa. La cosa
rilevante di tale parametro ¢ il fatto che se due modelli hanno lo stesso numero di parametri,
quello con la devianza minore dovrebbe essere migliore e quindi considerato preferibile.
D'altronde, quando si deve confrontare due modelli che possiedono un numero diverso di
parametri, il modello con piu parametri, e di conseguenza con piu covariate, spesso fornisce
una devianza migliore, anche quando i parametri aggiuntivi non sono realmente
significativi. Tale fenomeno ¢ noto come sovraddattamento (o in inglese overfitting). Per
evitare che cio si verifichi sono stati inventati diversi indici, che penalizzano il valore di
devianza con il numero di parametri. L’indice maggiormente noto ¢ chiamato AIC (Akaike
Information Criteria). Percid quando modelli che contengono un numero di parametri
diverso devono essere confrontati, ¢ preferibile 1’utilizzo del modello presenta un AIC
minore [35].

6.3 Definizione del modello per la determinazione dell’AIT

Sulla base dei modelli descritti nel capitolo 6.3, ¢ possibile formulare una definizione
astratta della probabilita di autoaccensione che ¢ indipendente dal risultato degli esperimenti
fatti per la determinazione della MIT secondo la norma CEI EN 50281-2-1:1999 [15]. Si
considera che le variabili ausiliarie sono fisse e, in quanto tali, AIT dipendera solo dal valore
di tali variabili. Secondo questo modello, la probabilita di innesco o accensione p(7), dove
le variabili sono considerate noto e fisse, € strettamente positiva per qualsiasi temperatura,
in modo che non sia possibile per nessuna temperatura garantire che nessuna accensione
possa verificarsi. Tuttavia se si accetta di fissare un livello di probabilita di innesco
abbastanza piccolo k, che pud essere considerato come rischio tollerabile, allora la
temperatura 7% alla quale la probabilita € pari a k puo essere considerata la nuova definizione
di temperatura di autoaccensione secondo la formula 6.14.

p(Ti) =k (6.14)

La nuova temperatura di autoaccensione puo essere ottenuta, dopo una la raccolta di dati
sperimentale, in due modi. In un modo leggermente semplicistico si potrebbe definire una
temperatura 7} per cui la curva di probabilita di accensione stimata ¢ data della formula
6.14. Tuttavia, tale valore risulta ancora un valore casuale e sarebbe piu sicuro ed affidabile
tenere conto della sua variabilita.
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Una stima decisamente piu prudente ¢ considerare il valore della temperatura T}, in modo
che la curva del limite superiore di confidenza py o ,(T) dia k secondo la formula 6.15. A
tale temperatura, ¢ possibile affermare che la probabilita che il valore reale di p(T}) sia
minore di k¢ 1 — o, ad esempio il 95%. E di grande importanza sottolineare il fatto che
questa procedura ha il vantaggio di considerare la quantita delle prove effettuate per la
determinazione della AIT. Infatti un campione ampio consentirebbe una migliore stima dei
parametri del modello e consentirebbe anche di limitare 1’intervallo di confidenza, oltre a
fornire un valore inferiore e piu preciso per Py o »(T) € una buona stima dell’AIT. Tuttavia,
anche quando la dimensione del campione non ¢ molto grande, ossia quando non si ha a
disposizione un numero elevato di dati, la procedura pud ancora essere applicata in modo
sicuro. A conferma di questo fatto si ¢ osservato che quando ¢ disponibile un campione
piccolo, si ottiene un intervallo di confidenza piu ampio, e quindi si ottiene un valore piu
elevato di Py o,(T), che implicherebbe un valore inferiore, piu conservativo dell’AIT
stimato.

pAU,a,n(T;) =k (6.15)

Va sottolineato il fatto che anche se la dimensione del campione non ¢ cosi alta, ad esempio
30-40 prove, la stima di py 4, (T) € ancora molto piu affidabile di qualsiasi altra procedura
che non fa riferimento a una solida analisi statistica.

6.4 Raccolta dati sperimentali

Per valutare la probabilita di innesco si ¢ scelto di effettuare un numero di prove elevate
utilizzando una temperatura di minima 310°C e una temperatura massima di 380°C, in
modo da avere una quantita di test sufficiente per poter ricavare una distribuzione della
probabilita di innesco. La temperatura minima ¢ stata fissata in base al risultato ottenuto
con la procedura sperimentale della MIT, mentre la temperatura massima ¢ stata fissata da
una serie di esperimenti fatti in fase di studio della polvere.

Le prove sono state effettuate ad intervalli di 5°C con 3 prove consecutive per ogni
temperatura seguendo una sequenza random. Nelle tabelle 6.1, 6.2 e 6.3, sono elencate le
prove effettuate e la sequenza random utilizzata. Nella colonna “Prove totali” delle tabelle
6.1, 6.2 e 6,3, il numero rappresenta il numero di prove effettuate dopo la pulizia del forno.
Nella prima raccolta dei dati (tabella 6,1) la pulizia del forno ¢ stata effettuata dopo 126
prove, mentre nella seconda parte degli esperimenti (tabelle 6.2 e 6.3) la pulizia ¢ stata
effettuata dopo 150 prove.

La scelta della sequenza random ¢ stata fatta per eliminare le possibili interferenze nelle
misure dettata dall'inerzia del forno, ossia dalle condizioni precedenti alla prova.

Sono state realizza in totale 654 prove in un intervallo di temperatura compreso tra 310 e
380°C. Durante le prove la temperatura ambientale ha oscillato tra un minimo di 18,6°C e
un massimo di 29,8°C. Mentre I’umidita relativa era compresa nel range 35-58%.



Tabella 6.1. Sequenza delle prove effettuate

T[°C]

no
inneschi

Inneschi

Prove

T[°C]

W“
s 2
a

no
inneschi

Inneschi

Prove

totali

001

345

111
001
000
100
111
111
000
000
000
000
111
100
000
000
111
111
100
111
000
111
000
000
111
111
001

375
355
325
340
360
370
325
325
330
325
375
360
320
330
350
375
360
375
345
365
335
330
365
365
340
345
335
360
355
340
335
350
350
330
370
325
320
370
365
350
3

111
000

340
350
340
355
330
370
350
355
355
355
330
325
350

12
15
18
21

110
000
010
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12
15
18
21
24
27
30
33

24
27
30
33
36
39
42

111
010

110
011
000
001
000
011

36
39

42

45

45

48

111
110
000
001

360
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335
340
375
370
325
320
345
365
335
320
365
330
345
320
335
335
345
355
375
370

48

51

51

54
57

54
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66
69
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75

111
111
000
000
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66
69
72
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110
100
000
000
011
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000
000
000
000
000

78
81

78
81

100
010

84
87

84
87

111
100
001
000

90
93

90
93

96
99

96
99

110
110
000
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105

102
105

101
111
101
011
000
000
1

111
000
010

108
111

108
111

114
117
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1

340
320
345
3

114
117

111
011

120
1

110
1

23

01

60

23

11

65

126

000

320

126

111

375
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Tabella 6.2. Sequenza delle prove effettuate

Prove Inneschi

T[°C]

Prove Inneschi

T[°C]

totali

inneschi

©
-
[}
-

inneschi

000
011

310
345
365
375
315
345
380
345
350
350
375
370
365
355
370
335
310
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340
320
370
355
335
315
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310
310
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320
325
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335
365

000
111
111
010
111
000
011
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111
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000
111
000
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011
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000
000
000
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380
370
345
375
335
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355

111
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000
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12
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111
001
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27
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100
010
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33
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33
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111
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000
000
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000

45
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370
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48

48
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000
000
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000
000
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000

330
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325
320
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340
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380
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81

84
87

84
87
90
93
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000
000
000
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93

96

96
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000
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114
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126
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315
370
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360
380
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360
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3
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108
111
114
117
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000
000
111
111
000

315
330

111
111
000

370
360
335
365
325

111
000
000
000
011

111
000

100
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000

340
380
340
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325
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132
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111
000

110
000
000

110
101
000

138
141
1

138
141
1

310
375
3

111

44

111
000

80

44

010
111
0
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147
1

320
3

147
1

370
3

50

111

75

50

00
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Tabella 6.3. Sequenza delle prove effettuate

T[°C] Prove Inneschi n° Prove

inneschi totali

320 3 000 0 3
315 3 000 0 6
315 3 000 0 9
315 3 000 0 12
380 3 111 3 15
365 3 111 3 18
375 3 111 3 21
380 3 111 3 24
320 3 000 0 27
310 3 000 0 30
335 3 010 1 33
345 3 001 1 36
350 3 001 1 39
315 3 000 0 42
315 3 000 0 45
355 3 110 2 48
380 3 111 3 51
330 3 100 1 54
375 3 111 3 57
380 3 111 3 60
360 3 101 2 63
325 3 000 0 66
380 3 111 3 69
370 3 011 2 72
315 3 000 0 75
350 3 101 2 78
335 3 100 1 81
335 3 000 0 84
330 3 000 0 87
375 3 111 3 90
380 3 111 3 93
315 3 000 0 96
315 3 000 0 99
340 3 001 1 102

I risultati vengono presentati nelle tabelle 6.4 € 6.5, nelle quali si mette in evidenza il numero
di prove effettuate, il totale di inneschi ottenuti per ogni temperatura e le rispettive
probabilita di innesco, definita come numero di prove diviso per il numero di inneschi.
Inoltre per una migliore comprensione i risultati sono sotto inseriti in un grafico probabilita
di innesco in funzione della temperatura (grafico 6.5).
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Tabella 6.4. Tabella riassuntiva dei risultati

T[°C] 310 315 320 325 330 335 340 345
Tentativi 48 48 48 48 48 48 36 36
Inneschi 0 0 1 0 3 7 11 10

Probabilita @ 0,00% 0,00% 2,08% @ 0,00% 6,25% 14,58% 30,56% 27,78%
di innesco

Tabella 6.5. Tabella riassuntiva dei risultati

T[°C] 350 355 360 365 370 375 380
Tentativi 36 36 36 42 48 48 48
Inneschi 21 19 26 37 45 48 48

Probabilita 58,33% 52,78% 72,22% 88,10% 93,75% 100,00% 100,00%
di innesco

Come si evince dai risultati esposti si € optato per non fare un numero di prove uguali per
tutte le temperature, ma di eseguire un numero maggiore di prove alle temperature agli
estremi dell’intervallo considerato. Tale scelta ¢ stata dettata dalla necessita di avere una
migliore predizione dei PEI e soprattutto dal fatto che per realizzare la successiva
modellazione dei risultati con un modello statistico di regressione logistica in modo ottimale
¢ consigliato avere piu informazioni possibili alle temperature corrispondenti a valori bassi,
all’estremo inferiore, e alti, all’estremo superiore, dell’intervallo.

Probabilita di innesco 100,00%

100%
90%
80%
70%

60%

a

r

babilit
u
o
X

£ 40%
[-™
30%
20%

10%

0%
310 315 320 325 330 335 340 345 350 355 360 365 370 375 380
Temperatura [°C]

Figura 6.1: Andamento della probabilita di innesco in funzione della temperatura.



6.5 Determinazione dei parametri del modello

La stima dei parametri del modello GLM per la polvere 125/14, ¢ riassunta in tabella 6.6,
dove possono essere osservati i valori dei parametri 3, B e B;, introdotti nel paragrafo 6.2,
insieme ai rispettivi errori standard e ai parametri P. Tale parametro ¢ considerato
significativamente diverso da zero, quindi rivelante, a un livello di confidenza del 0,05
quando il valore di p ¢ inferiore a 0,05.

Tabella 6.6. Stima dei coefficienti del GLM.

Coefficienti Stima dei  Errori standard  Parametro P
coefficienti

Intercetta (8,) -46.572095 3.619436 <!t
Temperatura (p) 0.138155 0.010286 <216
Umidita ambientale -0.049375 0.039496 0.211
(B1)

Temperatura 0.023181 0.061983 0.708
ambientale ($;)

Pulizia del forno (83) -0.005548 0.272911 0.984

Osservando 1 risultati della simulazione nella quali si considerano tutte le covariate, si
evince che 'unica covariata che ha una influenza sulla probabilita di innesco ¢ la
temperatura. Le altre covariate, quali 'umidita (3;) e la temperatura ambientale (3,) e la
pulizia del forno (f3), sembrano non avere alcun effetto sul valore finale della probabilita,
in quanto presentano un valore del parametro P maggiore di 0,05.

Per verificare se tali affermazioni sono corrette, sono stati analizzati i confrontati i dati della
Devianza e dell’indice AIC con un modello che contente tutte e 4 covariate, e che potrebbe
esser definito come completo, e un modello semplificato che considera invece soltanto la
covariate principale, ossia la temperatura (). I risultati ottenuti dai due modelli, quello
cosiddetto completo e quello semplificato, vengono mostrati nella tabella 6.7.

Tabella 6.7. Valori di Devianza e AIC per i due modelli.

Modello Devianza AIC
Completo 367.80 377.8
(BaBla BZ&BB})

Semplificato () 371.46 375.46

Confrontando 1 due modelli si evince che eliminando le tre covariate, cosiddetti secondaria,
si ha un aumento della devianza e una diminuzione dell’indice AIC. L’aumento della
devianza potrebbe essere imputato al fenomeno del sovraddattamento (overfitting), di cui si
¢ parlato precedentemente, mentre il nuovo valore dell’AIC piu piccolo indica che ¢
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preferibile utilizzare il modello semplificato per il proseguimento della simulazione per il
calcolo statistico della AIT.

6.6 Stima dell’AIT per il campione reale

Utilizzando il modello semplificato, definito precedentemente, per la determinazione
dell’AIT del campione reale. Per fare cio si utilizza una analisi statistica dei dati reali a
disposizione, ossia le 654 prove effettuate in laboratorio, e si determinano le probabilita di
innesco di ciascun valore di temperature utilizzato nella raccolta dei dati sperimentali. Tali
risultati vengono riassunti nella tabella 6.8.

Tabella 6.8. Valori della probabilita di accensione ricavati tramite analisi statistica.

Temperatura [°C] Probabilita di Temperatura [°C] Probabilita di

58

accensione accensione

310 0.003863414 350 0.480999781
315 0.007631605 355 0.647598437
320 0.015019695 360 0.784660696
325 0.029348606 365 0.878422249
330 0.056562422 370 0.934753496
335 0.106248375 375 0.965994877
340 0.190755063 380 0.982556390
345 0.318521558 - -

Dai dati si evince che la probabilita di innesco che si vuole definire come nuova AIT, ossia
la temperatura alla quale la probabilita ¢ del 5%, ¢ compresa tra 325°C e 330°C, 1 valori
della probabilita per tali temperature sono, rispettivamente, 0.029348606 e 0.056562422.
Tuttavia, va sottolineato il fatto che tali valori di probabilita corrispondono a delle stime
fatte sulla curva costruita con le prove reali, mentre per il valore di AIT si fa riferimento ad
un intervallo di confidenza del 95%. Considerando quanto esposto fin ora, si determina una
prima stima dell’ AIT che risulta pari a 325,8085°C; tale valore verra utilizzato come prima
approssimazione per le successive simulazioni delle prove, grazie alle quali ¢ possibile
ottenere una quantita di dati di gran lunga superiori ai dati reali, e cosi determinare con una
precisione decisamente superiore il valore finale dell’ AIT.

6.7 Stima dell’AIT secondo il modello GLM

Lo scopo di questa parte del lavoro ¢ di illustrare una applicazione della nuova definizione
di AIT proposta e discussa nei sottocapitoli precedenti. Si ricorda che tale definizione si
basa sul presupposto di avere una temperatura per la quale la probabilita di innesco sia del
5%. Questo nuovo valore di AIT ¢ certamente fattibile ¢ matematicamente valido, tuttavia
necessita di una grande quantita di dati e quindi di prove, il che risulta difficile da realizzare
praticamente. Va sottolineato il fatto che non ha alcun senso confrontare la procedura per
la determinazione della MIT secondo la normativa, la quale richiede circa 20-30 prove, con



la procedura di stima basata su piu di 600 prove che ¢ stata realizzata e illustrata nel
paragrafo precedente. Tuttavia, ¢ importante far presente che ad oggi non ¢ ancora stato
fatto alcuno studio per progettare una strategia di raccolta dei dati in modo da ottimizzare il
numero di prove necessario per aumenta la precisione di un modello per la determinazione
dell’AIT.

Procedendo con la determinazione dell’AIT, si ricorda che tale definizione € correlata ad
un valore & della probabilita di innesco, il quale viene fissato a priori. Infatti I’ AIT ¢ il valore
di temperatura T} per il quale la probabilita ¢ uguale a k, come definito dalla formula 6.16.

p(Ti) =k (6.16)

Per ragioni di sicurezza k dovrebbe essere scelto il piu piccolo possibile, tuttavia ¢
praticamente impossibile raccogliere dati significativi per una probabilita di innesco molto
bassa. Siccome qualsiasi conclusione tratta dai dati su un intervallo di parametri che supera
la regione in cui i dati sono realmente disponibili pud essere considerata come una
estrapolazione, e come tale puo portare inevitabilmente a risultati inaffidabili, in quanto la
natura del fenomeno di accensione non ¢ completamente nota. Pertanto, adottando un
compromesso tra affidabilita dei dati ricavati e sicurezza, si ¢ deciso di impostare la soglia
di probabilita di innesco a k£ = 0,05, anche se tale valore potrebbe essere considerato

eccessivo ai fini prevenzione delle esplosioni.

Il valore di 0,05 della probabilita di innesco ¢ stato utilizzato anche da Bernard et al. [37]
come riferimento per la determinazione statistica della MIE (Minimum Ignition Energy).

Durante la simulazione delle prove e applicazione del modello GLM sopra descritto sono
apparse alcune criticita. Per ottenere un nuovo valore di AIT, con una probabilita di innesco
del 5% e in intervallo di confidenza del 95%, il modello ¢ risultato molto rigido, ossia non
si adatta perfettamente alla raccolta dei dati nel modo in cui sono stati campionati. A
differenza di quanto si era ricavato per altre polveri, quali licopodio e carbonella [35], per
questa polvere la combinazione di una regressione logistica e la raccolta dei dati in maniera
casuale non ha funzionato. Cio potrebbe essere dovuto al fatto che la polvere testata ¢
chimicamente diversa e ha un diverso meccanismo di innesco, oltre ad avere un PEI piu
elevato. Inoltre la distribuzione dei dati simulati con 1 dati reali a disposizione non € ancora
una normale nelle regioni in cui si vuole investigare la I’AIT.

6.8 Sviluppo di nuove metodologie di raccolta dai dati sperimentali

Contrariamente a quanto teoricamente ipotizzato, effettuare una raccolta di dati sperimentali
che si basa su un numero di prove elevate agli estremi del PEI, non si ¢ rivelata una strategia
ottimale per utilizzare un modello di regressione logistico. Tale strategia sarebbe stata molto
efficace nel caso di regressione lineare, per la quale avere un maggior numero di punti
sperimentale agli estremi comporta una stima decisamente migliore.

Per ovviare a questo problema, si ¢ cercato di individuare quale fosse la strategia migliore
di raccolta dei dati. Da una prima analisi si ¢ osservato come avere un numero elevato di
dati nelle regioni in cui le probabilita di innesco risultano bassa, inferiore al 25% circa, o
elevate, superiore al 90%, non apporta un sostanziale miglioramento delle successive stime.
Invece, avere una taglia campionaria elevata nella regione centrale dei PEI appare una
soluzione soddisfacente. Bisogna, tuttavia, tenere presente che una raccolta dei dati fatta in
questo modo deve essere di tipo sequenziale, € non piu con una sequenza random definita a
priori. Ossia, ’ottimizzazione della raccolta dei dati dovra essere basata sul risulti delle
prove precedenti, in maniera simile a quanto avviene nella procedura descritta dalla norma
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CEI EN 50281-2-1:1999 [15], pero con una quantita di dati sperimentali nettamente
superiore.

Per fare una prima stima del metodo migliore di raccolta dei dati, sono stati sviluppate e
provate, tramite simulazione con il software r-project, alcune possibili sequenze di prove.
Una sequenza di prova ¢ il numero di prove che devono essere effettuate per ogni valore di
temperatura. Le temperature variano da 310 a 380, con intervalli regolare di 5°C, e per ogni
valore corrisponde una posizione nel vettore delle prove, per cui per 15 valori di temperature
vi sono 15 posizione, ad esempio T=310°C corrisponde alla posizione 1, T=315°C alla
posizione 2, T=320°C alla posizione 3, ecc. Per ogni sequenza di prove sono state realizzate
405 prove.

Le sequenze di prove valutate sono state come segue:

Sequenza 1: uniforme: c(rep(1,5),rep(57,7),rep(1,3))

Sequenza 2: concava: c(rep(1,5),90,65,38,11,38,65,90,rep(1,3))
Sequenza 3: convessa: c(rep(1,5),25,45,75,107,75,45,25,rep(1,3))
Sequenza 4: decrescente: c(rep(1,5),95,78,70,60,40,30,24,rep(1,3))

(192

Dove per “rep(a,b)” si intente ripetere “a” per “b” volte. Ad esempio, nella sequenza 1, si
esegue | prova per i primi 5 valori di temperatura, quindi da 310 a 330°C. Poi si eseguono
57 prove per le temperature corrispondenti alle posizioni che vada da 6 fino a 12. Ed infine
si esegue una prova per gli ultimi 3 valori di temperatura da 370°C,375°C e 380°C. Per la
sequenza 2 si procede in maniera simile alla sequenza 1. Si esegue una prova per le prime
5 temperature, poi in sequenza si eseguono 90 prove per la temperatura corrispondente alla
posizione 6, 65 prove per la temperatura corrispondenti alla posizione 7, ecc. Nella tabella
6.9 vengono mostrate le temperature e le posizioni corrispondenti nel vettore delle prove.

Tabella 6.9. Valori di temperatura delle sequenze e rispettive posizioni nel vettore delle prove.

Temperatura 310 315 320 325 330 335 340 345 350 355 360 365 370 375 380‘
Posizione 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Per tutte le sequenze studiate ¢ stato effettuato un numero di prove minimo, pari a 1, per
valori di temperatura nei quali la probabilita ¢ inferiore al 10% e superiori al 90%. Per
determinare quale sequenza sia la migliore sono stati confrontati 1 valori di deviazione
standard. Nella tabella 6.10 e 6.11 sono presentati 1 valori di deviazione standard per 1
diversi valori di temperatura. I risultati sono riassunti nella figura 6.2.

Tabella 6.10. Valori di deviazione standard per le diverse sequenza per ogni valore di
temperatura.

Temp. 310 315 320 325 KRR 335 340 345

Prob. 0.003863 0.007632 0.015019 0.029348 0.056562 0.106248 0.190755 0.318521
1 0.002646 < 0.004394 0.007170 0.011365 | 0.017169 0.023969 @ 0.029551 | 0.031045
2 0.002182 0.003689 0.006129 0.009907 0.015319 0.022064 0.028530 0.032164
3 0.003126 < 0.005079 | 0.008125  0.012642 | 0.018753 0.025646 0.030704 | 0.030703
4 0.002372 0.003904 0.006298 0.009839 0.014584 0.019876 0.024096 0.026921

Tabella 6.11. Valori di deviazione standard per le diverse sequenza per ogni valore di temperatura.



Temp. 350 355 360 365 370 375 380
Prob.  0.480999 0.647598 0.784661  0.878422  0.934753  0.965994  0.982556
1 0.030097 0.031301 = 0.030691 = 0.025577 = 0.018648 = 0.012469 = 0.007909
2 0.032661 0.032087  0.029275 0.0234530 0.016739  0.011031 = 0.006910
3 0.028888  0.032378 = 0.033928 = 0.029259 = 0.021822 = 0.014891  0.009646
4 0.032468 0.038836  0.038345  0.031310  0.022439  0.014839  0.009352
Deviazione Standard per le diverse sequenze di prova
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Figura 6.2: Confronto delle deviazioni standard delle diverse sequenze di prova in funzione della
temperatura.

Dai risultati ottenuti dalle simulazioni si evince che la sequenza che presenta una deviazione
standard minore, per le temperature con probabilita di innesco inferiore al 50%, ¢ la
sequenza 4 (decrescente). Per cui negli studi futuri sulla determinazione della temperature
di autoaccensione sara possibile sviluppare e ottimizzare delle procedure di raccolta dei dati
basate su tali sequenze.
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7. CONCLUSIONI

Il lavoro svolta in questa tesi ¢ stato incentrato sulla determinazione di una nuova
definizione temperatura di autoaccensione di una polvere metallica combustibile dispersa
in nube basata sul concetto di probabilita di innesco. Per raggiungere tale scopo si ¢ utilizzo
di un modello statistico di regressione logistica, tramite il quale ¢ anche stato possibile
verificare la dipendenza della temperatura autoaccensione dalle condizioni di prova, come
le condizioni del forno precedente alle prove, la temperatura e I’umidita ambientale.

La necessita di determinare una temperatura di autoaccensione di tipo probabilistico ¢ stata
evidenziata dal lavoro svolto con 1’utilizzo della norma CEI EN 50281-2-1 [15], per la
determinazione della temperatura minima di innesco di polveri in nube. La quale fornisce
come risultati dei valori della MIT di tipo conservativo, con una accuratezza bassa e quindi
non del tutto idonea ad un utilizzo per studi scientifici.

La polvere metallica utilizzata nella sperimentazione, ricavata dagli scarti di un processo di
granigliatura di pezzi in alluminio, ha una composizione di circa il 90% di ferro e il 3% di
alluminio oltre a contenere ossidi e altri composti, silicio € manganese, in quantita inferiore.
Il campione utilizzato per il primo calcolo della MIT ¢ formato da particelle con dimensione
inferiori a 500 pm. La MIT per questo campione ¢ risultata pari a 280°C e le prove sono
stata effettuate con una massa di campione di 0,3 g e una pressione dell’aria di 0,3 bar.

Per verificare I'influenza della granulometrica e della composizione, il campione di
partenza ¢ stato separato in 4 frazioni, in base alla granulometria, per misurare
separatamente il valore delle MIT. Le 4 frazione separate sono:

e Frazione A con dimensione inferiori a 75 pm.

e Frazione B con dimensioni comprese tra 75 pm e 125 pm;
e Frazione C con dimensioni comprese tra 125 pm e 250 pum;
e Frazione D con dimensioni comprese tra 250 pm e 500 pm.

Per le due frazioni piu grossolane C e D, ¢ stata fatta la procedura descritta dalla norma per
la determinazione MIT e non si ¢ verificato alcun innesco fino a temperature di 700°C.

Per le frazioni piu fini A e B la temperatura minima di innesco si ¢ attestata 340°C. Siccome
la composizione della frazione A ¢ circa la stessa dal campione di partenza, non si € riusciti
a trovare una correlazione che spiegasse I’aumento di 40°C del valore della MIT. Percio ¢
possibile presumere che oltre alla granulometria vi sia qualche altro tipo di interazione tra
particelle di dimensioni differenti, che comporta un abbassamento della MIT.

Come evidenziato da diversi studi [30, 34] e verificato nel corso degli esperimenti,
I’andamento della probabilita d’innesco di un campione di polvere rispetta alla temperatura
non ¢ caratterizzato da una transizione netta dalla condizione in cui si € sicuri che
l'accensione avvenga ad una condizione in cui I'accensione sicuramente non avviene. Esiste
un intervallo di temperatura nel quale la probabilita che avvenga un innesco passa da 0 a
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100%, ossia esiste un valore di temperatura 77 tale che se 7;< 77 1'innesco non avviene mai,
e analogamente esiste un valore di temperatura 7> tale che se 7:>T7> l'innesco si verifica
sempre. Tale intervallo di temperatura viene definito PEI (Probability Escalation Interval).

Per valutare la probabilita di innesco si ¢ scelto come valore di probabilita accettabile 5 %,
come anche suggerito, per la determinazione della temperatura dell’energia di innesco, da
Bernard et al. [37]. Il modello matematico scelto per valutazione dei risultati € tipo Lineare
Generalizzato, ossia GLM, con funzione di collegamento logit, mostrata nella formula 7.1

9() =log = (6.10)

Per la raccolta dei dati esperimentali ¢ scelto di effettuare un numero di prove elevate
utilizzando una temperatura di minima 310°C e una temperatura massima di 380°C, in
modo da avere una quantita di test sufficiente per poter ricava una distribuzione della
probabilita di innesco. Le prove sono state effettuate ad intervalli di 5°C conducendo 3
prove consecutive per ogni temperatura secondo una sequenza random, in modo da
eliminare gli eventuali fenomeni di inerzia del forno G-G. Sono state realizza in totale 654
prove, durante le quali la temperatura ambientale ha oscillato tra un minimo di 18,6°C e un
massimo di 29,8°C. L’umidita ambientale era compresa nel range 35-58%. I risultati delle
prove vengono presentati nel grafico 7.1.
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Figura 7.1: Andamento della probabilita di innesco in funzione della temperatura.

Dalle simulazioni fatte e dai valori si AIC ottenuti si ¢ visto che ’unica covariata che
influenza la probabilita di innesco ¢ la temperatura, mentre le covariate secondarie come
pulizia del forno, temperatura e umidita ambientale con influenzano il modello. Per cui ¢
preferibile utilizzare un modello semplificato, evitando cosi di incorrere nel fenomeno
dell’overfitting, ossia alla tendenza del sistema di adattarsi a parametri che non sono
significativi.

Il nuovo valore di AIT stimato ¢ stato di 325,8085°C. Tuttavia il modello ha presentato
delle criticita, data date dal fatto che non si ¢ adattato perfettamente alla raccolta dei dati



random adottata. Cid ¢ dovuto al fatto che la distribuzione non ¢ una log-normale nelle
regioni in cui si vuole investigare la I’AIT.

Dalle simulazioni effettuate emerge per ottenere un valore di AIT, con una probabilita di
innesco del 5% e in intervallo di confidenza del 95%, sarebbe opportuno un campionamento
dei dati con una logica diversa da quella adottata in questo lavoro di tesi. Infatti, simulando
campionamenti diversi, ad es. andamento concavo, convesso o decrescente rispetto
all’intervallo di misura, e confrontandone le deviazioni standard rispetto alla probabilita di
innesco si ¢ osservato che la strategia migliore sarebbe quella di raccogliere pochi dati agli
estremi della curva, ossia per probabilita di innesco inferiore al 25% e superiori al 90%, e
concentrare il campionamento nella regione in cui la probabilita di innesco varia da 30 al
50%. Inoltre, risulta particolarmente efficace adottare una strategia di campionamento con
andamento decrescente per quanto riguardo il numero di prove effettuate.
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