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1. TERMINOLOGIA UTILIZZATA 

 
Di seguito vengono elencati i vari acronimi utilizzati nella presente relazione con la spiegazione 
del loro significato. 
 
 

SGS  SGS Italia SpA - Environmental Services  
E’ la Business Unit di servizi nel settore della protezione 
e delle indagini ambientali, dedicata alle analisi chimiche 
e fisiche, al monitoraggio di tutti gli aspetti legati 
all'ambiente ed al suo inquinamento, agli studi e ricerche 
ambientali, consulenze su sistemi gestionali ambientali e 
di eco-auditing analisi e valutazione del rischio 

AMS  Sistema di monitoraggio emissioni, insieme degli 
analizzatori fissi in impianto che monitorano le emissioni 

SRM  Sistema di monitoraggio di riferimento, insieme degli 
analizzatori che vengono utilizzati come riferimento per 
controllare l’accuratezza dello SME 

QAL 1  Procedura di calcolo dell’incertezza totale di un AMS ai 
sensi della UNI ISO 14956.  

QAL 2  Procedura di calibrazione e determinazione della qualità 
delle prestazioni di un ASM mediante il confronto con un 
adeguato SRM 

QAL 3  Procedura finalizzata a controllare il mantenimento delle 
caratteristiche di qualità dell’AMS durante il periodo di 
normale funzionamento. 

AST  Procedura annuale di controllo finalizzata a verificare che 
le variabili per la determinazione della qualità del 
funzionamento dell’AMS calcolate mediante la QAL2 
siano ancora valide 

ISO  International Standard Organization sigla 
dell'Organizzazione Internazionale per le 
Standardizzazioni, organismo internazionale per la 
definizione degli standard 

SIT  Servizio di Taratura in Italia organismo che accredita i 
laboratori quali centri di taratura in Italia 

TÜV  Technischer Überwachungs-Verein (Associazione di 
Controllo Tecnico) 

 

http://it.wikipedia.org/wiki/Organizzazione_Internazionale_per_le_Standardizzazioni
http://it.wikipedia.org/wiki/Organizzazione_Internazionale_per_le_Standardizzazioni


 
 
 
 
 
     Fluorsid                                                                             Relazione Tecnica n. CA/SSE/35 

Documento con firma digitale avanzata ai sensi della normativa vigente               Pag. 4/18 

2. PREMESSA 

Il presente rapporto riporta le risultanze dell’indagine svolta durante il mese di settembre 2014 

presso l’impianto di produzione di acido solforico della società Fluorsid S.p.A. presso lo 

stabilimento di Assemini (CA)  . Le attività sono state finalizzate alla esecuzione dell’AST come 

descritto dalla norma UNI EN 14181.  

I tecnici che hanno partecipato alla presente indagine sono: 

Delpiano Marco 

Balzano Mattia 

 

Il sistema di riferimento SRM, consiste in: 
- un analizzatore multiparametrico Horiba PG250  basato sui seguenti principi di misura: 

 

 Paramagnetismo per la determinazione dell’ossigeno 
 

- Per la determinazione degli altri parametri sono stati utilizzati metodi non automatici ma 
campionamenti puntuali tradizionali (UNI EN 14791:2006). 
I riscontri analitici (ns. accettazione CA14-43117) ed i risultati delle elaborazioni si riferiscono 
esclusivamente alle condizioni operative in atto nel periodo in cui è stata effettuata la presente 
indagine. 

In allegato  si riportano: 

Allegato 1: Copia dei certificati di calibrazione dei gas standard utilizzati per la taratura; 

Allegato 2: Copia delle certificazioni QAL 1 degli analizzatori del sistema di riferimento; 

 

  

Il presente Rapporto è emesso dalla Società in accordo con le Condizioni Generali SGS per i servizi di ispezione e 
controllo (copia disponibile su richiesta). Il rilascio di questo Rapporto non esonera le parti negoziali dall’esercitare i 
diritti e dall’adempiere alle obbligazioni derivanti dal negozio tra loro stipulato. Ogni patto contrario non è alla 
Società opponibile. La responsabilità della Società in base a questo Rapporto è limitata al caso di provata colpa 
grave ed in ogni caso ad un ammontare non superiore a dieci volte i diritti e le commissioni dovute. Eccetto accordi 
particolari, gli eventuali campioni, se presi, non saranno trattenuti dalla Società per più di un mese 
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3. CARATTERISTICHE DEI SISTEMI DI MISURA E ACQUISIZIONE DATI INSTALLATI 
NELLO SME  

 
 
 
 

Nella tabella sottostante si riportano le informazioni rilevate in campo inerenti gli analizzatori 
dello SME: 
 

 

Inquinante 
ricercato 

Marca Matricola 

Anidride 
solforosa (SO2) 

SIEMENS N1CN6000011 

Ossigeno 
(O2) 

SIEMENS N1-CN-170 
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4. CENNI GENERALI IN MERITO ALLA PROCEDURA AST 

 

Il procedimento AST consiste in una serie di verifiche annuali dell’AMS al fine di valutare se i valori 

misurati ottenuti dall’ASM soddisfano ancora i criteri di incertezza richiesti – come dimostrato nella 

precedente QAL2 e se la funzione di taratura ottenuta durante la precedente QAL2 è ancora valida. 

 

Le verifiche riguardano: 

 

1. l’installazione dell’AMS: è necessario eseguire una serie di verifiche ed ispezioni sul sistema e sulla 

relativa documentazione  

Si riporta di seguito un quadro sintetico delle attività che devono essere espletate al fine di eseguire il 

test funzionale in AST. 

1. Allineamento e pulizia : ispezione visiva con riferimento ai manuali dll’AMS dei vari 

componenti; 

2. Verifica sistema campionamento: ispezione visiva interna ed esterna del sistema di 

campionamento; 

3. Documentazione e registrazione dati: verifica documenti cartacei e supporti informatici relativi 

allo SME, quali manuali, schede di manutenzione, procedure di manutenzione, report delle 

attività di manutenzione effettuate. 

4. Gestione: verifica dell’evidenza delle condizioni di pulizia e manutenzione dell’ASM; 

5. Prova di tenuta: verifica della presenza di eventuali perdite nel sistema di campionamento e/o 

analisi, in accordo a quanto previsto dai manuali delle apparecchiature; 

6. Verifica zero e span: verifica della risposta di ciascun analizzatore in corrispondenza ai valori 

di zero e span; 

7. Linearità * vedi paragrafo 7 

8. Tempo di risposta: verifica del tempo di risposta dell’ASM 

2. la verifica dell’AMS per mezzo di misure in parallelo con SRM: Ai fini della verifica della validità 
delle funzioni di taratura e della loro variabilità, è necessario eseguire delle prove in parallelo con 
l’SRM. Il numero delle rilevazioni da eseguire per ogni parametro è pari ad almeno 5. 
 

3. la determinazione della variabilità dell’AMS e confronto con i valori limite di legge. 
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Allineamento, pulizia e verifica sistema campionamento 

 

Per verificare queste due attività ci siamo avvalsi della collaborazione del responsabile 

strumentista che gestisce lo AMS collegato all’impianto,  il quale ci ha fornito le indicazioni sulla 

conformazione del sistema di campionamento e, insieme, abbiamo ispezionato il sistema dalla 

sonda di prelievo agli analizzatori. 

L’ispezione visiva ha dato esito positivo. 

 
Documentazione e registrazione dati e Manutenzione 

 
 

L’ispezione ha evidenziato quanto segue: 

 

NOTA: Le prove di cui sopra sono state condotte dai tecnici della società che ha in carico la manutenzione 

dello SME, alla presenza del personale tecnico di SGS Italia SpA.  

 

Verifica di zero e span, leak test e tempo di risposta strumentale 

 

Normalmente queste verifiche vengono eseguite inviando il gas di una bombola con titolo noto 

e certificato in testa alla sonda di campionamento attraverso una linea predisposta per la 

taratura dell’ AMS, e registrando la risposta dell’analizzatore. La tabella che segue indica 

queste informazioni. 

 

 

 

Pos 
Documentazioni e 

Registrazioni 
PRESENTE NON PRESENTE 

1 Allineamento e pulizia  X  

2 
Verifica sistema 
campionamento 

X  

3 Piano AMS X  

4 
Manuali  (Manutenzione-
utilizzo-altri se presenti) 

X  

5 Rapporti di assistenza X  

6 
Documentazione QAL3  
(rapporti di taratura) 

X  

7 
Programma di 
Manutenzione  

X  
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Verifica tempi di risposta strumentali 

  
Concentazione 

span attesa  
Concentrazione 

span letta  

Lettura 
di 

zero
(2) 

Tempo di risposta 
(1)

 sec 

SO2 mg/Nm
3
 351,6 356 -0,3 40 

O2  %vv 20,9 21 0,48 40 

(1)
 Il tempo di risposta strumentale viene calcolato in base al tempo impiegato dallo strumento per portarsi da 

valore di span al valore di zero o viceversa. 

(2) Lo zero è ottenuto introducendo azoto standard direttamente all’ingresso degli analizzatori. 

 

Alle verifiche delle corrette condizioni di installazione dello AMS, sono seguite le misure in parallelo 
mediante un sistema di riferimento standard per confermare la retta di taratura determinata in fase di  
QAL2 (paragrafo 6) 
 
Per ciascun parametro rilevato con analizzatori estrattivi si è proceduto, attraverso l’impiego delle 
seguenti metodiche: 
 

Parametro Metodo proposto 

SO2 UNI 14791:2006 

O2 UNI EN 14789:2006 
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5. CARATTERISTICHE DEI SISTEMI DI RIFERIMENTO 

 

5.1.Determinazione di Anidride solforosa (UNI EN 14791:2006) 

 
Il  prelievo avviene facendo gorgogliare il campione in una soluzione assorbente specifica,                                                      
come indicato dal metodo UNI EN 14792:2006 al punto 5.4, la determinazione analitica avviene 
mediante  cromatografia ionica come previsto dal metodo suddetto al punto 8.1. 

 
La linea di campionamento è composta da un filtro riscaldato collegato ad una linea riscaldata 
che trasferisce il campione a due gorgogliatori riempiti di soluzione assorbente specifica. 
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La  seguente tabella elenca i gas standard certificati con i quali è stata eseguita la calibrazione 

degli strumenti di riferimento e le verifiche di linearità. 

 

 

 

Descrizione n° bombola produttore 
n° 

certificato 
analitico 

composizione miscela 

Bombola SO2 74190 MESSER 20134578 SO2 503 ppm in N2 

Bombola O2 74420 MESSER 20134597 O2 20.93% in N2 
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6. RISULTATI DELLE PROVE ESEGUITE 
 

   

Parametro:   SO2 

Tipo strumento: 
Marca trumento 

  
Siprocess UV600 

Siemens 

Matricola strumento:  SN1CV600011 

Fondo scala:   1000 ppm 

 
 

     Dati SME Dati SRM 

     mg/Nm3 mg/Nm3 

i data orari xi yi 

1 17/09/2014 10.00 --> 11.00 393,3 368,3 

2 17/09/2014 11.05 --> 12.05 402,0 330,7 

3 17/09/2014 12.10 --> 13.10 397,9 256,7 

4 17/09/2014 13.15  --> 14.15 401,7 248,0 

5 17/09/2014 14.20  --> 15.20 409,3 254,0 

        medie 400,8 291,5 

 
 

a  18,94  

b  0,754  

ELV 680 

Dmedio -29,65  

sD 57,46  

probabilità % p 20 

0 69,39  

k(5) 0,9161  

0*k 95,35  

sD<0*k verificata Prova di variabilità 

t0.95(N-1=4) 2,132  

t0.95*sD/N+0 124,18  

|Dmedio|<….. verificata 
Prova di validità della 
funzione di taratura 
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Parametro:   O2 

Tipo strumento: 
Marca trumento 

  
O2 OXYMAT 6E 

Siemens 

Matricola strumento:  N1 - CN - 170 

Fondo scala:   25 %vv 

 
 

     Dati SME Dati SRM 

     mg/Nm3 mg/Nm3 

i data orari xi yi 

1 17/09/2014 10.15 --> 11.15 5,1 5,4 

2 17/09/2014 11.15 --> 12.15 5,0 5,3 

3 17/09/2014 12.15 --> 13.15 5,1 5,2 

4 17/09/2014 13.15  --> 14.15 4,9 5,3 

5 17/09/2014 14.15  --> 15.15 5,0 5,2 

        medie 5,0 5,3 

 
 

a  -1,20  

b  1,173  

ELV 21 

Dmedio 0,63  

sD 0,08  

probabilità % p 20 

0 2,14  

k(5) 0,9161  

0*k 2,94  

sD<0*k verificata Prova di variabilità 

t0.95(N-1=4) 2,132  

t0.95*sD/N+0 2,22  

|Dmedio|<….. verificata 
Prova di validità della 
funzione di taratura 

 
 
 
 



 
 
 
 
 
     Fluorsid                                                                             Relazione Tecnica n. CA/SSE/35 

Documento con firma digitale avanzata ai sensi della normativa vigente               Pag. 14/18 

 
 

7. TEST DI LINEARITA’ 

 

Parametro: SO2 

Tipo e marca strumento: 
Siprocess UV600 

Siemens 

Matricola strumento: SN1CV600011 

Fondo scala: 1000 ppm 

Limite di legge: 680 mg/Nm3 

 
 

  Prova1 Prova2 Prova3 Prova4 Prova5 

Concentrazioni (Xi): 0,0 272,30 544,70 817,00 1089,40 

Xi - Xz -544,68 -272,38 0,02 272,32 544,72 

(Xi - Xz)
2
 296676,3 74190,9 0,0004 74158,2 296719,9 

      

Misure ASM (Yi): 

1,40 246,80 525,40 795,90 1067,40 

1,60 246,80 525,40 795,90 1066,50 

1,40 247,10 525,70 796,80 1066,20 

1,20 247,40 525,70 796,50 1066,20 

1,30 247,70 525,70 796,50 1066,20 

Yc(Medie Yi): 1,4 247,1 525,6 796,4 1066,4 

 

Valori Y retta di interp. -8,49 259,40 527,39 795,28 1063,26 

Residui dc=Yc-Xi: 9,85 -12,30 -1,82 1,14 3,13 

dc,rel (*) 0,99 -1,23 -0,18 0,11 0,31 

 
(*) Prova valida se i valori sono inferiori al 5% 
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Parametro: O2 

Tipo e marca strumento: 
O2 OXYMAT 6E 

Siemens 

Matricola strumento: N1 - CN - 170 

Fondo scala: 21 %vv 

Limite di legge: 25 %vv 

 
 

  Prova1 Prova2 Prova3 Prova4 Prova5 

Concentrazioni (Xi): 0,00 5,00 10,00 15,00 20,90 

Xi - Xz -10,18 -5,18 -0,18 4,82 10,72 

(Xi - Xz)
2
 103,63 26,83 0,03 23,23 114,92 

      

Misure ASM (Yi): 

0,058 5,14 10,25 15,18 20,84 

0,050 5,14 10,29 15,19 20,86 

0,048 5,08 10,27 15,19 20,86 

0,049 5,03 10,28 15,2 20,86 

0,049 5,03 10,28 15,2 20,86 

Yc(Medie Yi): 0,051 5,08 10,27 15,20 20,86 

 

Valori Y retta di interp. 0,13 5,12 10,11 15,10 20,99 

Residui dc=Yc-Xi: -0,08 -0,04 0,16 0,10 -0,14 

dc,rel (*) -0,31 -0,17 0,65 0,38 -0,54 

 
(*) Prova valida se i valori sono inferiori al 5% 
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8. CONCLUSIONI 

 
Come si evince dalla presente relazione, essendo verificata la prova di validità, relative ai 
parametri elaborati dallo SME in esame, le rette di taratura sono da considerarsi ancora valide.  
Risulta inoltre verificata per ogni parametro la prova di variabilità e il test di linearità. 
 

Project  Agent: Daniele Cois Head of Laboratory 

 Dr. Alessandro Loi 

 Ordine dei Chimici di Cagliari, Nuoro e 

               Oristano/92014250929IT 
 
 
  _______________________________ 
 
 



 

 

 

       
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Allegato 1 alla Relazione Tecnica **** 

Certificati dei gas di calibrazione 



 

 

 



 

 

 



 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Allegato 2 alla Relazione Tecnica **** 

Certificati QAL1 degli analizzatori del sistema di riferimento 
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