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Abstract

Il progetto di tesi sviluppato consiste nell'ideazione di un lattice ceramico poroso, stampato tramite
binder jetting, che possa rendere elettrificabile il processo di produzione di idrogeno tramite
decomposizione catalitica di idrocarburi (steam reforming). Il lavoro € stato proposto da un gruppo di
ricercatori del Politecnico di Milano ed ha il fine di aumentare la sostenibilita dello steam reforming: essi
hanno pensato di generare il calore di processo necessario sfruttando l'effetto Joule ed utilizzando
energia elettrica rinnovabile, poiché il processo tradizionale impiega la combustione di idrocarburi per
apportare questo calore e raggiungere la temperatura di 800°C.

Il gruppo di ricerca ha sottoposto la questione al responsabile del laboratorio di materiali ibridi della
SUPSI, il Professor Alberto Ortona, che ha subito intuito la potenzialita di tale ricerca e ne ha favorito lo
sviluppo attraverso il seguente lavoro di tesi.

La richiesta & quella di progettare delle strutture che possano essere riscaldate grazie allo scorrimento
di corrente al loro interno, con un’ampia area superficiale e che consentano il passaggio dei fluidi
attraverso loro stesse; si € pensato subito a delle strutture periodiche porose in quanto rispettano tutti i
suddetti requisiti.

Queste strutture sono stampate tridimensionalmente in carburo di silicio (SiC) tramite la sofisticata
tecnica di binder jetting e infiltrate con due differenti materiali (Si e SiC); esse vengono poi sia simulate
con appositi software che testate sperimentalmente costruendo un opportuno set-up. Cosi facendo si
ottengono delle ottime distribuzioni di temperatura al loro interno e si valida quindi la possibilitd di
applicarle al processo.

Il provino finale ottenuto consiste in un lattice ceramico di diametro 35 mm e lunghezza 80 mm con due
collegamenti alle estremita ai quali applicare la corrente, per una lunghezza totale di 116 mm. Il provino
raggiunge la temperatura di 79,5 °C applicando una corrente di 5 A ai suoi estremi.

Il campo dello steam reforming € solo uno delle innumerevoli applicazioni in cui queste strutture si
potrebbero impiegare, rendendole interessanti dal punto di vista della ricerca energetica e non.
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Descrizione

Il binder jetting (BJ) di materiali ceramici & una tecnica di Additive Manufacturing (AM) che
permette la realizzazione di un oggetto sfruttando il rilascio controllato di gocce di un legante
(Binder) polimerico liquido per consolidare le particelle di polvere e formare un corpo strato dopo
strato. L’intero processo produttivo € governato da differenti parametri e proprieta, quali: lo
spessore del layer, la temperatura del letto di polveri, quantita di legante, la taglia della polvere, la
bagnabilita delle polveri ed altri ancora. |l pezzo stampato necessita di ulteriori processi prima di
raggiungere le sue caratteristiche finali.

Il laboratorio di Hybrid Materials (HM) ha dimostrato, attraverso un intenso lavoro sperimentale,
che la combinazione di questi parametri permette di ottenere un controllo sulla micro-porosita del
pezzo stampato. Cio consente successivamente di densificarlo attraverso la tecnica chiamata
Polymer Infiltration and Pyrolysis (PIP). Questa tecnica permette di fabbricare componenti ceramici
partendo da un polimero pre-ceramico che infiltra i pori aperti del pezzo stampato. Attraverso il
trattamento termico di pirolisi il polimero si trasforma nel materiale ceramico selezionato.

Il presente lavoro consiste nella produzione e caratterizzazione di componenti ceramici per il
riscaldamento tramite effetto Joule della corrente che li attraversa. Lo scopo € quello di realizzare
dei componenti porosi che, soggetti ad una differenza di potenziale elettrico, si riscaldino il pit
omogeneamente possibile, perché attraversati uniformemente da corrente. L'applicazione viene
sviluppata per il Politecnico di Milano che studia la produzione di idrogeno tramite steam reforming.
Lo studente dovra pertanto progettare, simulare, stampare, infiltrare e trattare termicamente i
suddetti campioni ed eventualmente testarne il comportamento in opera.

Compiti

. Redigere un quaderno dei compiti dettagliato contenente le specifiche di progetto e la
pianificazione;

Comprendere il principio di funzionamento della tecnica binder jetting a letto di polvere;
Comprendere il principio di funzionamento della tecnica PIP;

Disegnare e meshare diversi campioni porosi;

Simulare il comportamento elettrico;

Eseguire la stampa 3D dei campioni da testare;

Effettuare infiltrazione e pirolisi dei campioni stampati;

Effettuare una campagna test del funzionamento del componente;

Raccogliere una traccia del lavoro svolto, i dati sperimentali e la loro analisi in un rapporto
completo.
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Obiettivi:
. Ottenere un materiale ceramico ideale, prodotto con la tecnica presentata;
Famigliarizzare con il processo produttivo ed i materiali impiegati;

. Impostare una procedura di simulazione elettrica;

. Analizzare i dati raccolti durante il processo e le diverse caratterizzazioni;
o Valutare e discutere i risultati ottenuti;

. Elaborare delle conclusioni e redigere il rapporto di progetto.
Tecnologie:

. Additive Manufacturing

o Scienza dei materiali

o Caratterizzazione dei materiali

. Simulazioni FEM (Ansys)

14/99
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2 Pianificazione del progetto

Per la pianificazione del progetto fare riferimento al diagramma di Gantt in allegato (Link: Allegati)

Lo sviluppo di tale pianificazione e stato effettuato, coerentemente con la mole di lavoro per ogni
singola attivita, di comune accordo con il relatore, il professore Alberto Ortona e con il correlatore l'ing.
Marco Pelanconi.
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3 Specifiche tecniche

In questo capitolo si indagano quelle che sono le richieste del committente, sia esplicite che implicite.
Il pezzo di cui necessita il committente € un setto poroso di materiale ceramico (lattice). Il suddetto
lattice non deve essere riscaldato tramite un’apparecchiatura esterna come i lattici usati fino ad oggi
nelle applicazioni per i sistemi energetici, ma deve effettuare uno scambio termico riscaldandosi lui
stesso in virtt dell’applicazione di una differenza di potenziale ai suoi estremi. Il riscaldamento del
lattice deve quindi essere effettuato per I'effetto Joule generato della corrente che lo attraversa.

3.1 Funzioni

Le funzioni del provino da studiare e realizzare sono le seguenti:

. Consentire il passaggio di corrente al suo interno;

. Riscaldarsi uniformemente per effetto Joule senza creare particolari gradienti che possano
provocare rotture o cattive condizioni operative;

. Incrementare lo scambio termico e quindi avere la piu ampia superficie possibile a
disposizione al fine di dover applicare la minor corrente elettrica possibile;

. Favorire il mescolamento dei reagenti durante il processo dell’'utente finale (steam reforming);

. Globalmente deve avere il rendimento maggiore possibile al fine di essere in linea con il
processo del dell’utente finale (green steam reforming);

. | materiali con cui puo essere realizzato sono il SiSiC e il SICSIC.

3.2 Limiti

I limiti del lattice vengono concordati con il committente e suddivisi in due sottogruppi, vale a dire:

o limiti dimensionali per il reattore, dati dalle dimensioni del condotto all’interno del quale dovra
essere inserito il lattice;

. limiti geometrici per inserire il catalizzatore, dati dal processo al quale i lattici verranno

sottoposti successivamente alla fabbricazione, dall’'utente finale, vale a dire l'inserimento di
polveri catalitiche negli spazi vuoti del lattice.

3.2.1 Dimensionali

Per quanto riguarda le dimensioni limite del lattice I'utente finale ha fornito delle informazioni precise.
In particolare, per quanto riguarda il diametro esterno, ha fornito la messa in tavola del tubo all’'interno
del quale dovra essere posizionato il supporto isolante in cui verra inserito il lattice.
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Figura 1: tubo in cui andra posizionato il supporto di allumina per il lattice
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Si evince dalla Figura 1 che il diametro massimo dovra essere di 35 mm; infatti all'interno del tubo,
come riportato nella nota in alto, andra inserito un materiale elettricamente isolante che funga da
intermezzo tra il tubo e il lattice all'interno. Per quanto riguarda I'altezza, € stata suggerita una misura
direttamente dal fornitore di 80 mm, che si ipotizza sia sufficiente a scambiare la potenza termica
necessaria. Ci si riservera, durante la fase in cui verra stampato il pezzo, di verificare la fattibilita di
questa dimensione. In particolare, si dovra valutare la possibilita di effettuare il depowdering della
struttura, processo da non sottovalutare, a causa della fragilita dei verdi prima dell'infiltrazione. Si
dovra quindi verificare che le dimensioni siano consone a tutti i processi e permettano la buona
riuscita del pezzo.

minimo | massimo

Diametro d [mm] | - 35
Altezza h [mm] | 80 140
Tabella 1: dimensioni preliminari fornite dall’'utente finale

Nella Tabella 1 sono riportate le dimensioni di massima del lattice per una corretta applicabilita da
parte dell'utente finale. La dimensione massima di 140 mm viene sempre imposta dal tubo di allumina
in cui andra inserito il pezzo.

Ulteriore aspetto non trascurabile € il diametro degli struts. Sempre a causa della fragilita dei verdi,
durante il processo di eliminazione della polvere, € utile mantenere una dimensione degli struts
superiore a 1 mm, cosi da poter effettuare la pulizia post-stampa senza rischi di rottura.

3.2.2 Geometrici

Siccome la struttura finita dovra poi essere caricata con un particolare catalizzatore in polvere e
necessario che la sezione rimanga il piu uniforme possibile allo svilupparsi dell’altezza. L’utente finale
ha inoltre indicato una dimensione minima del diametro della cella dc = 2,5 mm. Tale dimensione &
sempre resa necessaria a causa dell'inserimento del catalizzatore successivamente alla produzione
del lattice.

3.3 Prestazioni

Le prestazioni del provino da studiare e realizzare sono le seguenti:

. Resistenza elettrica locale regolare lungo I'altezza, necessaria per una distribuzione uniforme
della temperatura del provino;

. Contatti di alimentazione collegati in maniera solida e quasi perfetta dal punto di vista elettrico,
per evitare concentrazioni di temperatura e resistenza eccessive nella giunzione contatto-
lattice;

. Possibilita di mixing dei reagenti all'interno del lattice, per rendere il processo di steam
reforming piu efficace.

. Temperatura da raggiungere equivalente a 800°C.

3.4 Ricapitolazione

| parametri necessari alla progettazione delle strutture sono quindi i seguenti:

Diametro cella dc [mm] | 2,5

Diametro struts ds [mm] | > 1

Diametro lattice d [mm] | 35

Altezza h [mm] < 140 (da verificare la fattibilita per BJ)
Tipo di cella Da valutare
Materiale SiSIiC/SiCSiC

Tabella 2: parametri per la progettazione delle strutture
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4 Stato dell’arte

| processi chiave della progettazione effettuata vengono riportati nello stato dell’arte e sviluppano i
seguenti temi:

1) Lo steam reforming elettrificato;
2) Le strutture periodiche porose;
3) Il carburo di silicio (SiC);

4) Il binder Jetting.
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4.1 Lo steam reforming elettrificato

L’argomento non é rappresentativo del lavoro di tesi, tuttavia si ritiene necessario documentarsi a
riguardo per poter studiare il problema da ogni punto di vista e sviluppare il prodotto ideale per
I'applicazione. Per documentarsi vengono forniti alcuni studi di settore dal ricercatore Matteo
Ambrosetti del Politecnico di Milano: [1], [2].

Lo steam reforming elettrificato &€ una particolare variante delle steam reforming classico. Lo steam
reforming & un processo chimico che sfrutta degli idrocarburi (alto contenuto di C e H) per produrre
idrogeno per usi industriali. Tale processo sfrutta vapore ad altissime temperature per liberare
l'idrogeno dal legame con il carbonio. Per facilitare la reazione si rende necessario I'utilizzo di un
catalizzatore. Nella variante classica del processo, per riscaldare il vapore si sfrutta molto spesso del
calore esterno, proveniente dalla combustione di idrocarburi; al fine di rendere questo processo pil
sostenibile e limitare le emissioni di gas inquinanti si necessita di sostituire lo steam reforming classico
con lo steam reforming elettrificato. L’elettrificazione del processo consiste nell’alzare la temperatura
del vapore tramite strutture che si riscaldano per effetto Joule grazie allo scorrimento di una corrente
al loro interno. Questa variante risulta essere sostenibile perché permette di impiegare I'elettricita
proveniente da centrali che sfruttano energie rinnovabili (eolico, fotovoltaico ecc.). Questo particolare
impiego dell’energia elettrica non preclude I'utilizzo della stessa alle utenze convenzionali, altresi
consente di disaccoppiare la domanda e I'offerta evitando surplus di corrente nei momenti in cui essa
non é richiesta dalle utenze (livellamento della rete).

Lo steam reforming elettrificato consente quindi un triplice vantaggio a livello ambientale: riduce le
emissioni di inquinanti, azzera la combustione di idrocarburi ed evita sprechi di energia elettrica
funzionando principalmente in istanti della giornata in cui I'offerta supera la domanda, assorbendo
I'energia elettrica che altrimenti andrebbe sprecata e immagazzinandola indirettamente all’interno dei
prodotti ottenuti dal processo (idrogeno).
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4.2 Le strutture periodiche porose

Le strutture periodiche porose sono strutture altamente ingegneristiche, generalmente prodotte con
materiali ceramici che offrono numerosi spazi vuaoti al loro interno per il passaggio di gas. Esse
vengono prodotte tramite tecniche di stampa tridimensionale poiché la loro complessita strutturale
sarebbe limitata se prodotte tramite le lavorazioni meccaniche tradizionali. Questa complessita
strutturale € studiata per garantire una vasta area superficiale di scambio e consentire I'utilizzo delle
strutture per svariati scopi ingegneristici, quali:

e Scambiatori di calore

e Setti porosi per incrementare la turbolenza

e Protezioni termiche
Nell'utilizzo ingegneristico odierno vengono impiegati due tipi di strutture periodiche porose, le
schiume e i lattici. La differenza tra queste é data dalla ripetibilita della struttura nelle tre dimensioni
principali. Le schiume infatti presentano una struttura random mentre i lattici sono strutture ripetitive
che replicano una singola cella tridimensionalmente nello spazio. Le schiume non vengono molto
utilizzate perché la distribuzione random degli struts favorisce una drastica variazione delle proprieta
lungo il volume della struttura. Ulteriore aspetto negativo delle schiume e quello degli angoli
particolarmente piccoli che si creano tra gli struts, questi infatti creano cattive distribuzioni di
temperatura e sforzi, favorendo la rottura locale del pezzo.
| lattici, in quanto strutture periodiche, risolvono entrambi i problemi sopracitati e vengono usati in
numerosissime delle applicazioni elencate precedentemente. | lattici hanno una struttura regolare,
omogenea e permettono un’ottima interconnessione tra i vari struts. Le singole celle da replicare per
formare i lattici possono essere di svariate forme, 'immagine seguente ne mostra le principali:

Weaire-Phelan Rotated cube Tetrakaidecahedron

Cube Octet Modified-Octet

VAY

Figura 2: tipi principali di celle con struts
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Per aumentare ulteriormente I'area superficiale dei lattici sono state studiate e ideate strutture non
formate da struts ma da superfici, queste sono ad esempio i giroidi o le schwarz.

& /
P
4

Figura 3: struttura schwarz e giroide
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Queste strutture vengono molto spesso generate o tramite software dedicati oppure tramite software
come MATLAB, attraverso particolari script in base alle esigenze progettuali. MATLAB ¢ in grado di
generare tutte le celle indicate precedentemente, esse vengono poi rimaneggiate tramite software
CAD per costruire il lattice completo.
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4.3 Il carburo di silicio (SiC)

Buona parte delle informazioni inserite in questo sotto-capitolo sono state reperite dal corso di
materiali per sistemi energetici [3].

Descrizione generale

Il carburo di silicio, conosciuto con il nome commerciale di “carborundum”, & un materiale ceramico
composto da silicio e carbonio. E un materiale super duro e viene utilizzato moltissimo per la
fabbricazione di utensili da taglio per macchine utensili.

Scoperta

Il SiC fu scoperto da Edward Goodrich Acheson intorno al 1893. Egli non solo ha sviluppato il forno
elettrico con il quale il SiC ancora € prodotto oggi, ma ha anche fondato la Carborundum Company
per produrlo, inizialmente per uso abrasivo, su scala industriale. Si dice che Acheson stesse provando
a dissolvere il carbonio in corindone fuso (allumina) e scopri la presenza di cristalli duri blu-neri che
credeva fossero un residuo di carbonio e di corindone (Corundum in inglese) da cui: carbo-rundum. In
natura la moissanite (il minerale di SiC) & estremamente rara, poiché non si forma naturalmente nella
crosta terrestre; ne € stata trovata soltanto in piccole quantita in alcuni tipi di meteorite ed alcune
tracce microscopiche in giacimenti di kimberlite e di corindone. In pratica tutto il carburo di silicio
venduto nel mondo, gemme comprese, € sintetico. La moissanite naturale é stata scoperta nel 1905
come piccolo componente di un meteorite in Arizona dal Dott. Ferdinand Henri Moissan. La scoperta
di Moissan fu contestata inizialmente perché il suo campione potrebbe essere stato contaminato dalla
lama di carburo del silicio della sega che era gia sul mercato a quel tempo.

Produzione

La maggior parte del carburo del silicio, per uso abrasivo, & di origine artificiale (conosciuta con il
marchio Carborundum), o di recente come semiconduttore e come gemma (moissanite). |l processo di
fabbricazione piu semplice consiste nel mettere insieme della silice in polvere del carbonio ad elevata
temperatura, fra 1600 e 2500 °C. Con tale processo, detto Acheson, ¢ stata prodotta la maggior parte
di SiC di questi anni. La sua semplicita lo rende utile per produzione di quantita enormi di SiC adatte a
scopi abrasivi e taglio. Una parte del prodotto del processo Acheson puo avere qualita sufficiente per
produzione di dispositivi elettronici. Una miscela di silice, di carbonio, di segatura e sale comune (per
esempio: silice 50%, coke 40%, segatura 7% e sale comune 3%) e riscaldata in un forno elettrico.

55 Unreacted mixture of Si0, and C with additions
B Carbon core with electrodes.

L'_Ié Walls

A Gmphne

N "Amorphous” SiC

B0 SiC mass with voids containing larger crystals

Figura 4: sezione di un forno Acheson prima e dopo il ciclo termico

Il riscaldamento & compiuto da un nucleo di grafite e di coke disposti centralmente nel forno. La
miscela dei prodotti reattivi & disposta intorno a questo nucleo. La miscela & quindi riscaldata per
raggiungere una temperatura massima di circa 2700° C, dopo di che la temperatura &€ abbassata
gradualmente. Lo scopo della segatura & rendere la miscela porosa in modo tale che I'ossido di
carbonio prodotto in grande quantita dalla reazione possa fuoriuscire. Le alte pressioni di gas possono
formare localmente vuoti e canali nelle parti pit porose dove questi non trovano una via d’uscita. |l



Scuola universitaria professionale della Svizzera italiana 23/99

sale comune serve da purificatore della miscela. Il cloro reagisce con le impurezze ed i cloruri volatili
prodotti fuoriescono. Finto il processo, il volume del forno esterno, che non ha raggiunto temperature
cosi alte, consiste in una miscela non reagita. All'interno di questo ci sara una parte in cui la
temperatura non ha raggiunto 1800 °C. In questo volume la miscela reagisce formando SiC amorfo.
Piu vicino al nucleo, dove si sono sviluppate alte temperature, si sara prodotto SiC cristallino. Dove la
temperatura del forno & ancora maggiore, il SiC si decomporra ancora in grafite e silicio. La grafite
rimarra nel nucleo, il silicio reagira con il carbonio a formare SiC nelle parti piu fredde del forno. Fuori
dello strato formato di grafite, si trova il SiC utile, sotto forma agglomerati di cristalliti in direzione
radiale. La dimensione dei cristalliti diminuisce con la distanza dal nucleo. Sulle pareti dei vuoti e dei
canali si formano delle piastrine di monocristallo che possono essere adatte come materiale per
dispositivi elettronici. Come gia detto il materiale formato con questo processo puo variare in purezza,
a seconda della distanza relativa dal resistore di grafite che & la fonte di calore. | cristalli giallo-verdi
hanno elevata purezze e sono quelli pit vicini al resistore. | cristalli pit scuri sono meno puri e
vengono dopati con alluminio o ferro, per aumentarne la conduttivita elettrica. Il carburo di silicio puro
puo essere prodotto tramite il processo piu costoso di deposizione chimica in fase vapore (CVD). Il
SiC si puo produrre con un metodo di deposizione fisica in fase vapore conosciuto comunemente
come il metodo modificato di Lely.
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Figura 5: sezione di un forno Lely

Il SiC puro pud anche essere realizzato tramite la decomposizione termica di un polimero,
poli(methylsilyne), in atmosfera inerte a temperature minori. Esso presenta alcuni vantaggi rispetto al
CVD in quanto il polimero pu0 essere preformato in varie geometrie prima della sua decomposizione.

Proprieta

Il carburo di silicio cristallino alfa (aSiC) & il piu comune ed é formato oltre 2000 °C. L’alfa SiC ha la
struttura tipica del cristallo esagonale. La modifica beta (BSiC), con struttura del cristallo cubica a
facce centrate, & formata a temperature inferiori ai 2000°C, ma ha pochi usi commerciali. Il carburo di
silicio ha una densita di 3.2 g/cm3. Il suo punto di fusione relativamente alto (circa 2700°C) lo rende
applicabile per cuscinetti e parti di forno. E inoltre chimicamente inerte. Esiste attualmente un grosso
interesse nell’elettronica per usarlo come semiconduttore e in dispositivi ad alta potenza. Il SiC ha un
forte accoppiamento con la radiazione a microonda e cio, insieme al suo alto punto di fusione ne
consente I'uso pratico nella fusione dei metalli. Il SiC inoltre ha un coefficiente di espansione termica
molto basso e nessuna transizione di fase che causi discontinuita di espansione termica. Il SiC puro é
chiaro. Il colore marrone - nero del prodotto industriale & causato dalle impurita di ferro. La lucentezza
del cristallo € causata dallo strato di passivazione di silice che si forma sulla superficie. Come cristallo,
il carburo di silicio, denominato Moissanite, & simile per molti versi al diamante, & trasparente ed
estremamente duro (9.25 sulla scala di Mohs, confrontata a 10 per il diamante), con un indice di
rifrazione fra 2.65 e 2.69 (confrontato a 2.42 per il diamante).
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4.4 1l binder jetting

Descrizione generale

Buona parte delle informazioni inserite in questo capitolo sono state reperite nel documento [4].

Il binder jetting (BJ) € un processo di fabbricazione additiva che sfrutta la deposizione controllata di un
film di polimero legante su di un film di polvere ceramica.

Questa tecnologia € particolarmente versatile perché permette di lavorare geometrie e materiali non
lavorabili tramite i metodi classici di asportazione di truciolo.

Metodo di stampa
La stampa dei pezzi si divide in due step fondamentali: la deposizione della polvere ceramica e la
deposizione del legante (in genere una colla polimerica termo sensibile).

deposit and flatten
powder layer

deposit and
dry binder

spread new layer

designed part and deposit binder

rinting

Figura 6: processo di stampaggio BJ

La deposizione della polvere avviene in un sottilissimo layer e non viene effettuata secondo una
particolare geometria sul piano di deposizione; del film di polvere si controlla soltanto la perfetta
planarita e la regolarita dello spessore (distributori meccanici roller o blade). Essenziale in questa fase
e la fluidita della polvere.

La deposizione del legante avviene in maniera controllata e investe solamente le zone sulle quali si
vuole che il pezzo “accresca” in altezza. Successivamente alla deposizione del legante esso viene
asciugato tramite una fonte di calore, cosi da vincolare la matrice ceramica definitivamente e formare
il primo layer del pezzo finale.

La struttura del pezzo finito si ottiene effettuando ripetutamente questi due passaggi, modificando
I'area di deposizione del legante al variare dell’altezza del pezzo, a seconda della sezione dell’oggetto
in quel punto. La precisione e la buona finitura superficiale del pezzo vanno a discapito della rapidita
di stampa (precisione = layer sottili = tempo abbondante di sviluppo tridimensionale del pezzo).

Post stampa
Il post-stampa dei pezzi si divide anch’esso in due step fondamentali: la preparazione del pezzo per
Pinfiltrazione e linfiltratione stessa.

debinded part
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dq“:\d:rl"d within the 3 ‘3 densified
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process

Figura 7: processo di post-stampaggio BJ

La prima operazione che si effettua a seguito della stampa & quella di depowdering. Il binder jetting
infatti, proprio per il metodo di costruzione dei pezzi, vincola al loro interno la polvere che non viene
legata tramite il binder. Questa polvere, una volta finita la stampa, deve essere rimossa
meccanicamente; questo processo prende il nome di depowdering.

La fase successiva mira ad uniformare le proprieta chimico-fisiche del pezzo in tutto il suo spessore;
in particolare, per ottenere un pezzo con buone proprieta meccaniche e con una composizione
chimica uniforme, si rende necessario eliminare la parte di legante dai vari layer e riempire queste
zone (che risultano cave una volta tolto il legante) con sostanze ceramiche a dipendenza di che tipo di



Scuola universitaria professionale della Svizzera italiana 25/99

materiale si vuole ottenere. Questi due sotto-processi prendono il nome di bornout del legante (o
debinding) e densificazione del pezzo.

Durante la fase di debinding/pirolisi il legante viene rimosso dal verde tramite il riscaldamento e |l
mantenimento di quest’ultimo alla temperatura di 960°C per circa un’ora, in questa fase si legano
anche debolmente le polveri con cui € stato stampato il pezzo. Questo processo deve essere
effettuato nel miglior modo possibile cosi da lasciare i vuoti idonei per un riempimento uniforme della
struttura durante la fase di densificazione. Purtroppo questa totale pulizia non é fattibile e rimangono
frequentemente delle micro-inclusioni all'interno della struttura ceramica che provocano difetti e
concentrazioni localizzate di tensione e temperatura.

Durante la fase di densificazione del pezzo si vanno ad occupare tutti i micro-orifizi lasciati dal
deceraggio.

Due tipi di densificazione comunemente utilizzati sono: I'infiltrazione con il silicio e I'infiltrazione PIP
(Polymer infiltration and pyrolysis).
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5 Design delle strutture

In questo capitolo si propongono vari tipi di celle possibili per sviluppare il lattice, ne si analizza e
simula il comportamento elettrico. In primis si effettua una scelta parziale mantenendo come valide
solo due delle celle proposte, in seguito si effettuano ulteriori analisi per testarne la fabbricabilita e
valutare quale sia la migliore.

5.1 Panoramica celle e scelta parziale

La struttura del lattice realizzata dovra essere il migliore compromesso tra la semplicita delle celle (per
poter essere successivamente impaccato con la polvere catalitica dall’'utente finale) e la capacita di far
passare la corrente e il calore al suo interno. E infatti fondamentale che la corrente si distribuisca
uniformemente e non abbia concentrazioni che porterebbero a locali surriscaldamenti della struttura e
quindi ad una non omogenea distribuzione del calore, con gravi conseguenze sullo scambio termico e
sulla durata di vita del lattice.

5.1.1 Panoramica celle

In questa sezione si indicano quelle che sono le possibili opzioni di scelta per quanto riguarda le celle
che andranno a costituire i lattici. Vengono proposte le quattro celle piu comunemente utilizzate in
questo settore, vale a dire: la cella cubica, la cella cubica ruotata (RC), la cella honeycomb (nido
d’ape) e la cella TPMS schwarz. Per ogni cella vengono indicati alcuni vantaggi e svantaggi ipotizzati
che vanno poi confermati attraverso le simulazioni. Si pensi di applicare una differenza di potenziale
tra la superficie superiore e quella inferiore, cosi da immaginarsi uno scorrimento di corrente lungo la
pagina.

Cella cubica

Figura 8: cella cubica

Costruire un lattice con la cella cubica potrebbe rivelarsi indicato per facilitare I'inserimento del
catalizzatore. Infatti la cella cubica permette un perfetto allineamento degli struts nel senso di carica
del lattice, consentendone una facile penetrazione in tutta I'altezza. Questo tipo di cella risulta inoltre
molto comoda per il depowdering delle polveri di stampa.

Bisognera valutare la sua validita anche dal punto di vista elettrico, anche se € intuibile pensare che
negli struts orizzontali vi siano zone di iso-tensione dove quindi non scorre corrente.
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Cella cubica ruotata

In una struttura sviluppata con la cella cubica ruotata il reticolo risulta piu fitto rispetto a quello del
lattice con celle cubiche non ruotate, di conseguenza si ha una riduzione dell’area “vuota” proiettata e
la struttura presenta una superficie minore per I'inserimento del catalizzatore. Lo sviluppo
tridimensionale di queste celle inoltre rende il processo di depowdering piu complicato rispetto a
quello della cella cubica. La cella risulta invece interessante dal punto di vista del mescolamento dei
reagenti e dello scorrimento della corrente: la disposizione degli struts, intricata rispetto allo
scorrimento del flusso, implica un moto di avanzamento del flusso turbolento e potrebbe offrire quindi
un rimescolamento efficace dei reagenti del processo di steam reforming. Per quanto riguarda la
corrente, si nota che tutti gli struts sono orientati lungo lo scorrimento della stessa e possono quindi
essere percorsi da corrente.

Cella honeycomb

S
S

N

Figura 10: cella honeycomb

La struttura generata con questo tipo di cella risulta perfetta per I'inserimento della polvere catalitica.
Si immagina inoltre che la corrente scorra perfettamente uniforme lungo tutta l'altezza, siccome la
struttura presenta una superficie costante sullo sviluppo dell’altezza del provino. Questa semplicita
strutturale perd potrebbe non essere efficace per il imescolamento dei reagenti.

Inoltre, se si dovesse fabbricare il lattice delle dimensioni indicate nelle specifiche tecniche, vale a dire
con un’altezza di 80 mm, questa struttura risulterebbe problematica per quanto riguarda il processo di
depowdering.
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Cella TPMS schwarz
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Figura 11: cella TPMS schwarz

29/99

Questa cella € geometricamente pitu complicata rispetto alle altre, potrebbe quindi rivelarsi non

troppo comoda per I'inserimento del catalizzatore e per il depowdering. Di contro essa offre

un’ampia superficie di scambio e presenta una “sinuosita” strutturale che si ipotizza consenta un

omogeneo scorrimento della corrente.
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5.1.2 Scelta parziale celle tramite simulazione

Per la valutazione e la scelta della struttura ottimale si utilizza il software di simulazione elettrica
Maxwell del pacchetto di Ansys.

Maxwell 3D & un software interattivo ad alte prestazioni, € un pacchetto che utilizza I'analisi degli
elementi finiti (FEA) per risolvere i problemi elettrici, magnetostatici, con correnti parassite, e transitori.
Il solutore calcola i problemi del campo elettromagnetico risolvendo le equazioni di Maxwell in una
regione finita dello spazio con condizioni al contorno appropriate e con condizioni iniziali specificate
dall'utente al fine di ottenere una soluzione dall'unicita garantita.

Per ottenere l'insieme di equazioni algebriche da risolvere, la geometria del problema viene
discretizzata automaticamente in piccoli elementi (es. tetraedri in 3D).

Tutti i solidi del modello vengono meshati automaticamente dal mesher. Il processo di meshing di
Maxwell utilizza una tecnica di meshing volumetrica estremamente robusta e include una capacita di
multithreading che riduce la quantita di memoria utilizzata e accelera i tempi di soluzione. Questo
algoritmo elimina la complessita della creazione e del perfezionamento di una mesh di elementi finiti.
Per questo progetto si sfrutta solamente la parte DCConduction del software.

Per imparare a utilizzare il software Maxwell si fa riferimento ad alcuni tutorial su internet e si studia la
guida disponibile nel pacchetto.

Si svolgono alcune simulazioni su campioni semplici (non riportate in questo rapporto perché non
influenti), cosi da poter testare la correttezza delle impostazioni e quindi dei risultati dal punto di vista
analitico.

Si apprende che il software, assegnando una differenza di potenziale al pezzo, fornisce distribuzioni di
corrente lungo lo stesso rappresentate dalla densita di corrente J [A/m?2]. Esso fornisce quindi
indirettamente il valore della resistenza elettrica del pezzo (assegnatogli un dato materiale). Il software
fornisce inoltre il contour delle perdite energetiche resistive OhmicLoss [W/m3]. Queste perdite
ohmiche sono sempre associate alla distribuzione della corrente di conduzione in conduttori non
perfetti. Pertanto la resistivita dei conduttori &€ responsabile della perdita di potenza ohmica quando la
corrente scorre in tali conduttori. Questo viene chiamato effetto Joule-Lenz ed implica sempre un
effetto di riscaldamento, chiamato riscaldamento per effetto Joule.

Il software Maxwell non & pero, purtroppo, in grado di fornire lo sviluppo della temperatura dato da
questo riscaldamento; si vedra in seguito che questo valore va ricavato con una simulazione termica,
sfruttando un altro software fornito da Ansys.

In questa fase, siccome i lattici sono strutture periodiche che vengono generate replicando
tridimensionalmente una sola cella, si velocizza il processo e si limita il calcolo computazionale
analizzando e confrontando la singola cella. Siccome in questa fase del lavoro non & ancora stata
effettuata un’analisi sperimentale atta ad identificare la resistivita propria del materiale che verra
utilizzato per fabbricare il lattice, si & effettuata la simulazione impostando il rame (p = 1,72-1078 Q-
m) come materiale. L’analisi in questa fase & infatti soltanto qualitativa e mira a fornire delle
valutazioni su come la corrente si distribuisce differentemente all’interno delle diverse celle.

Le celle, al fine di ottenere un confronto attendibile, vengono modellate di dimensioni comparabili
(coerentemente con i limiti costruttivi della singola cella) e sono alimentate tutte con la medesima
differenza di potenziale elettrico agli estremi. Nella Tabella 3 vengono elencate le caratteristiche
geometriche delle celle utilizzate per I'analisi elettrica con Maxwell, la tensione applicata ai capi delle
celle vale 20 mV.
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Modello 3D

Caratteristiche

Cubica

Diametro cella = 2,5 mm

Diametro struts =1 mm

Cubica ruotata

Diametro cella = 2,5 mm

Diametro struts =1 mm

Honeycomb

Diametro cella = 2,5 mm

Spessore cella=0,5 mm

Schwarz

Diametro cella =5 mm

Spessore cella = 0,5 mm

Tabella 3: caratteristiche geometriche celle, tensione applicata 20 mV
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Cella cubica
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Figura 12: cella cubica, contour di corrente specifica (sx) e potenza resistiva specifica (dx)

Simulando la cella cubica si conferma l'ipotesi effettuata in precedenza, ovvero quella che negli struts
disposti ortogonalmente al flusso la corrente non scorre e come diretta conseguenza si vede che
guesti non dissipano potenza elettrica per effetto Joule. Tali struts, immaginandoli nel provino reale,
raggiunta la stazionarieta, saranno in equilibrio termico con gli altri e il provino sara tutto alla stessa
temperatura ma soltanto grazie all’effetto di conduzione termica e non per effetto Joule; cid comporta
una riduzione importante di rendimento del processo, inficiandone la sostenibilita finale. Si nota inoltre
come nelle zone con spigoli o improvvise variazioni di direzione degli struts, la corrente si accumula e
non scorre liberamente. Questo comporta dei gradienti che in fase di riscaldamento della struttura
potrebbero portarla a dilatarsi non omogeneamente e potrebbero comprometterne la sua integrita
meccanica.

Cella cubica ruotata
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Figura 13: cella cubica ruotata, contour di corrente specifica (sx) e potenza resistiva specifica (dx)

La cella cubica ruotata riesce invece a condurre corrente lungo tutti gli struts e di conseguenza dissipa
potenza uniformemente lungo questi ultimi. Anche in questo tipo di cella, siccome gli struts con
direzioni differenti si innestano direttamente I'uno sull’altro, vi sono zone di accumulo di corrente.
Tuttavia, siccome la corrente si distribuisce piu uniformemente nella struttura, rispetto alla cella
cubica, questi gradienti sono meno accentuati. Le concentrazioni locali che si notano agli estremi della
cella, dove vi & applicata la tensione, sono presenti a causa del taglio netto della geometria. Andando
poi a simulare il lattice completo queste concentrazioni locali dovrebbero andare a ridursi grazie alle
connessioni con le altre celle in quella zona. Per questa struttura sara tuttavia necessario verificare la
possibilita di effettuarne il depowdering in fase di fabbricazione e I'aggiunta del catalizzatore da parte
dell'utente finale.
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Honeycomb (HC)

J [AmA2)
4.6400E+08

4 6400E+08

4.6400E+08

Ohmic-Loss

Wim*3)
3.71208+09

353126409
3.3504E+09
316965409
2.9888E409
2.8080E+09
| 262726409
N 2.4464E409
22656E409
2.0843E409
1.9040E+09
1.7232E+09
1.5424E+09
1.3616E+09
1.1808E+09
1.0000E+09

33/99

Figura 14: cella honeycomb, contour di corrente specifica (sx) e potenza resistiva specifica (dx)

Questa cella sarebbe ideale se si considerasse soltanto la conduzione elettrica; si noti infatti come
non vi sono cambiamenti di densita di corrente e come quindi essa sia perfettamente distribuita lungo

la cella.

D’altro canto questa cella non consente in assoluto il mixing dei reagenti nel processo di steam

reforming dell’'utente finale. Questo comporterebbe una dilatazione dei tempi di processo dell’'utente
finale o addirittura la totale inefficacia del processo stesso. Inoltre questa cella, se estrusa in altezza

per 80 mm, potrebbe comportare delle difficolta durante la fase di depowdering e durante quella di

inserimento del catalizzatore.
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Schwarz
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Figura 15: cella schwarz, contour di corrente specifica (sx) e potenza resistiva specifica (dx)
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Dati i suoi ampi raggi di raccordo, questa cella distribuisce bene la corrente lungo lo scorrimento della
stessa. Si notano delle piccole zone in cui la corrente tende a “ristagnare” a causa dell’'ortogonalita
della superficie rispetto alla differenza di potenziale. Si rendera necessario verificare che, una volta

sviluppato il provino integralmente, queste zone non influenzino lo scambio globale di potenza
termica. Per questa struttura sara indispensabile verificare inoltre la possibilita di effettuare il
depowdering in fase di fabbricazione e I'aggiunta del catalizzatore da parte dell’'utente finale.

Scelta celle ottimali

Fatte tutte le considerazioni riguardo ad ogni cella e preso atto di come la potenza dispersa per effetto

Joule si distribuisca nelle celle, si deduce che le celle pill indicate per la progettazione dei provini
siano la cella cubica ruotata (RC) e la cella schwarz.
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5.2 Confronto tra cella RC e schwarz

In questo sotto-capitolo viene effettuata la scelta definitiva tra la cella cubica ruotata e la cella schwarz
per I'applicazione finale. L’analisi e la scelta vengono effettuate sperimentalmente, in particolare si
vanno a fabbricare entrambi i lattici con i diametri cella finali e di dimensioni sufficienti e testarne la
fattibilita. Si va quindi a verificare la fattibilita di tutti i passi della catena di fabbricazione sulle due
strutture. | passi fondamentali e piu delicati del processo produttivo dei lattici sono:

1. Stampaggio tramite BJ, questa fase non risulta critica per i provini siccome essi hon
possono essere movimentati 0 manipolati in maniera scorretta, siccome si trovano all'interno
del letto di stampa;

2. Depowdering, questa fase risulta invece molto delicata. Il responsabile dello stampaggio BJ,
I'ing Antonio Di Mauro, ha infatti spiegato che in questa fase il lattice € strutturalmente molto
debole siccome i layer di carburo di silicio sono ancora intervallati da strati di legante (verra
poi eliminato con il debinding) e il materiale non & quindi isotropo. In aggiunta a questo, in tale
fase il provino contiene al suo interno tutta la polvere ceramica che non ¢ stata legata e per
eliminarla si devono utilizzare interventi meccanici che, se non effettuati delicatamente,
potrebbero rompere degli struts o delle facce rendendo il provino non utilizzabile;

3. Cura, in questa fase i provini vengono riscaldati per legare uniformemente le polveri con il
binder. Tale processo non e significativo in quanto non risulta rischioso per la rottura dei
lattici;

4. Debinding/pirolisi, i provini subiscono un ulteriore trattamento termico a temperatura piu alta
che mira ad eliminare il binder ed a legare debolmente le polveri, che sono comunque
fragilissime e devono essere maneggiate attentamente. La struttura presenta infatti dei pori ed
e particolarmente fragile;

5. Infiltrazione, per questa fase della progettazione non si effettua tale procedimento in quanto
non lo si ritiene strettamente rilevante e risulta dispendioso in termini di tempo ed energia.

5.2.1 Scelta dimensioni celle per il confronto

Per effettuare un’analisi macroscopica dei provini durante le fasi della fabbricazione, al fine di
effettuare un confronto tra RC e schwarz, si € individuato un parametro che potesse equiparare i
provini durante i test; questo parametro & I'area superficiale. Si & scelto questo parametro siccome la
cella schwarz, a parita di diametro cella, presenta una superficie di scambio molto piu elevata e
sicuramente sarebbe piu efficiente durante il processo di steam reforming. Modificando i parametri di
spessore della parete e diametro della cella schwarz si € individuata quindi la corretta combinazione
che espone la medesima area superficiale al flusso della cella cubica ruotata.

Cubicaruotata Schwarz
Diametro cella [mm] 2,5 4
Diametro struts o
1 0,5

<

spessore parete[mm]

y

’v
@&
\IA- ~ ET

Area superficiale [mm?] 72,4 72,1
Tabella 4: dimensioni celle RC e schwarz

v |=72.1167 mm?
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5.2.2 Test di fattibilita dei lattici e scelta

Stampaggio e pirolisi

Terminata la fase di scelta dei diametri cella ottimali si procede alla stampa di alcuni lattici di prova per
verificare che I'intero processo di fabbricazione funzioni correttamente e le strutture formate dalle celle
in esame ne escano perfettamente integre. E necessario verificare il processo poiché durante alcune
delle sue fasi, in particolare la fase di depowdering e di debinding, la struttura € fragile e rischia di
rompersi. Infatti durante la fase di depowdering bisogna eliminare la polvere ceramica che é rimasta
intrappolata all'interno del lattice. Questo processo viene effettuato meccanicamente scuotendo |l
provino e picchiettandolo con un utensile di legno. Siccome tra i layer del lattice vi &€ ancora tutto il
binder utilizzato per legare le polveri, il lattice € molto delicato e durante la rimozione del powder si
potrebbe rompere. Ovviamente la rottura di anche solo uno struts comporterebbe lo scartamento del
lattice in quanto il passaggio di corrente sarebbe localmente impedito. L’intero processo va verificato
rispetto alle dimensioni delle celle indicate nel paragrafo precedente. Se non si dovesse riuscire a
fabbricare i lattici con tali dimensioni, bisognera andare a modificarle e ripetere I'intero processo. Se
una parte del processo produttivo non risultasse implementabile in una delle due strutture, questa
verrebbe automaticamente scartata e si proseguirebbe la progettazione utilizzando l'altra.

Per generare il modello tridimensionale dei lattici si utilizzano i software MATLAB e NX.

Sono stati messi a disposizione alcuni codici MATLAB scritti dai ricercatori del laboratorio di materiali
ibridi, tali codici offrono una discreta versatilita e consentono di modellare quasi tutte le strutture
utilizzate sperimentalmente e industrialmente.

Per questioni di sicurezza i codici MATLAB vengono sempre utilizzati dal correlatore Marco Pelanconi,
il quale fornisce poi i modelli CAD dei lattici necessari.

Questi codici necessitano di input quali: tipo di cella (octet, cube...), diametro della cella, diametro
degli struts, altezza e diametro del lattice.

Il diametro dei lattici viene scelto come quello richiesto nelle specifiche, vale a dire 35 mm. L’altezza
dei lattici, siccome si tratta di una prova di fabbricazione, viene limitata a 65 mm di altezza; questo per
fare in modo che si riescano a stampare sullo stesso piatto di stampa 4 lattici contemporaneamente e
si riescano ad accorciare i tempi progettuali. Si decide di stampare 4 lattici, due con la cella schwarz e
due con la cella RC per eventualmente effettuare delle prove di infiltrazione sia con il Si che con il SiC.

Figura 16: lattici da stampare per test di fattibilita, RC (sx) e schwarz (dx)

Creato il modello CAD si procede generando un codice in formato “stI” da fornire alla stampante e si
procede quindi all’avvio della stampa.
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| lattici stampati si presentano nel seguente modo:

D= -
e P

Figura 17: lattici per test di fattibilita stampati RC (sx) e schwarz (dx)
Per quanto riguarda la fase di stampa e di depowdering non vi sono problemi e le strutture risultano
perfettamente integre dopo questa fase. Si procede quindi con la pirolisi dei campioni per verificarne
la fattibilita e la buona riuscita.

Figura 18: lattici per test di fattibilita pirolizzati RC (sx) e schwarz (dx)

Anche da questa fase i campioni fuoriescono integri e senza problematiche evidenti.
Si deduce che le geometrie e le dimensioni utilizzate siano corrette e che con esse si possa procedere
nella progettazione.

Impaccamento
Parallelamente al processo di stampa dei lattici ceramici il ricercatore del Politecnico di Milano, I'ing.
Matteo Ambrosetti, facente parte del team che ha suggerito il progetto alla SUPSI, ha chiesto di poter
stampare gli stessi lattici in materiale polimerico (resina). Tale decisione viene presa al fine di testare
anche la fattibilita di inserimento del catalizzatore all'interno dei provini. Anche questo test, nel caso in
cui fornisse risultati negativi, potrebbe comportare la modifica dei parametri geometrici delle celle e
potrebbe decretare vincente I'una o l'altra cella in esame.
Una volta forniti i dati CAD all'ing. Ambrosetti egli stampa tridimensionalmente le strutture in
resina e procede con alcune prove di impaccamento. Queste prove consentono di capire quanto
il catalizzatore venga ospitato dalla struttura e quindi quanto uniformemente esso si distribuisca.
Le prove vengono effettuate con un pellet della stessa granulometria del catalizzatore che viene
utilizzato durante lo steam reforming (dpeiiet = 600 pm).
La misura delllimpaccamento viene cosi effettuata:

e sipesail provino;

e sifalatara;

e sipesano i pellet caricati.
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In seguito si usano i volumi ricavati dal modello CAD e viene controllata, conoscendo la densita
della resina, la correttezza della stampa. Successivamente, conoscendo la densita del pellet, si
misura il volume occupato dallo stesso, si risale a quanto volume vuoto vi sia all'interno del
lattice e quindi alla porosita.

Si riportano i risultati dei test:

Cubicaruotata | Schwarz

Diametro cella [mm] 2,5 4

Porosita [—] 0,56 0,64
Tabella 5: risultati primo test di impaccamento

Siccome il threshold di porosita per una buona distribuzione del materiale in queste strutture é
considerato 0,5 I'ing Ambrosetti suggerisce di aumentare i diametri delle celle per aumentare
I'impaccamento. In particolare consiglia di aumentare il diametro di 1 mm per quanto riguarda la
cella RC e di 4 mm per quanto riguarda la cella Schwarz.

Rigenerati i CAD, ristampati i provini e rieffettuati i test, sono stati ottenuti i seguenti valori di
porosita:

Cubica ruotata | Schwarz

Diametro cella [mm] 3,5 8

Porosita [—] 0,418 0,436
Tabella 6: risultati secondo test di impaccamento

Per quanto riguarda il lattice con la cella cubica ruotata & possibile fare un confronto analitico dei
risultati. Per farlo si utilizza la seguente correlazione derivata presente nell’articolo [5] che si
basa solamente su dati geometrici:

d d 2
porosita = 0,375 + 0,018 - <ﬂ) 40,607 - <d pellet )

dwindows windows

con:
*  dyindows = (dceila — dstruts) * €0s(45°)

Nel caso della cella con dgej, = 3,5 mm:

2

) =0,451

)

1,768

’

1,768

porosita = 0,375 + 0,018 - < ) + 0,607 - (

Il valore appena trovato conferma la correttezza dell’analisi sperimentale.

| risultati ricavati con le nuove dimensioni delle celle sono molto soddisfacenti, infatti entrambe le
porosita risultano inferiori al 50%. Questi nuovi diametri delle celle sono quindi pit indicati per
proseguire con la progettazione.

Scelta

| diametri cella con cui si modelleranno le celle sono quindi: 3,5 mm per la cella RC e 8 mm per la
cella schwarz.

In virtt dei risultati ottenuti, sia a livello di fabbricazione che a livello di test di impaccamento, si ritiene
interessante proseguire la progettazione parallelamente con entrambi i tipi di cella (RC e schwarz).
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6 Giunzione elettrodo-lattice

In questo capitolo si analizza il metodo con cui alimentare elettricamente i lattici, vale a dire come far
passare la corrente dai cavi dell’alimentatore al provino.

6.1 Scelta varianti giunzione

In questo sotto-capitolo si andranno ad indicare quelle che sono le possibili opzioni di scelta per la
giunzione elettrica con cui verranno alimentati elettricamente i lattici. Tale valutazione risulta
essenziale siccome la giunzione é costituita da un contatto tra un materiale ceramico poroso e
irregolare e una superficie di un differente materiale (e.g. conduttore).

Le irregolarita superficiali possono essere parzialmente bypassate effettuando delle operazioni di
rettifica. Cio comporterebbe una riduzione delle irregolarita macroscopiche; tuttavia il materiale
microscopicamente, a causa delle sue caratteristiche intrinseche, risulta poroso. Questa superficie
porosa, se a contatto con una superficie meno porosa, a parita di sezione, limita lo scorrimento di
corrente e crea delle zone di ristagno in cui si alza la temperatura. Tale effetto ovviamente comporta
un consumo aggiuntivo di corrente, riducendo la resa del processo globale. Per suddetto motivo la
giunzione deve essere valutata attentamente cercando di ridurre questo effetto il pit possibile.

Le varianti possibili vengono pensate sfruttando il metodo di fabbricazione additiva, cid permette di
ideare strutture complesse e non realizzabili con altri metodi di fabbricazione. Le varianti sono
illustrate nella Tabella 7.

Variante 1 Variante 2 Variante 3 Variante 4
/Faston . - Setto
conduttore
0
A Setto
—{ .~~~ conduttore

Variante 5 Variante 6 Variante 7 Variante 8

. Setto
\ . conduttore
) |/

V4

Tabella 7: varianti giunzione elettrodo-lattice
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Per svolgere la valutazione delle varianti si considerano tutte le varie funzioni assegnabili alla
giunzione.

La valutazione delle possibili varianti viene effettuata secondo dei criteri di valutazione scelti in
maniera mirata per permettere una migliore funzionalita finale del provino.

La valutazione delle varianti viene effettuata tramite la Tabella 8.

Funzione Variante 1 Variante 2
Peso Nota Punti Nota Punti
Criterio di valutazione g p g.p p g.p

Criterio di valutazione 1
Criterio di valutazione 2

Criterio di valutazione n

Voti X voto voto

Tabella 8: struttura valutazione varianti

Di seguito si spiega il criterio con cui le varianti vengono valutate e quindi scelte.

In particolare:

g = peso, questa colonna rappresenta quanto il criterio di valutazione sia importante e quindi quanto
debba pesare per una progettazione e un risultato ottimale. Valori possibilida 1 a 5.

p = nota, questa colonna riporta il grado di soddisfazione della variante rispetto al criterio di
valutazione in esame. Queste note possono andare dal valore O al valore 4, secondo il principio in
Tabella 9.

Eccellente (ideale) p=4
Buono p=3
Soddisfacente p=2
Sufficiente (limite) p=1
Insufficiente p=0

Tabella 9: note valutazione varianti

g ' p = punti, questa colonna rappresenta la ponderazione delle note attribuite alla funzione in esame
rispetto al peso della funzione stessa.
X = somma dei pesi, corrisponde alla somma di tutti i pesi e viene utilizzato per il voto delle varianti.

X=g1+g2+ " gn

voto = voto della variante, corrisponde al quoziente tra la somma di tutti i punti divisa per il fattore
di valutazione moltiplicato per la nota massima. Il valore massimo puo essere uno.

91 P11t 92 P2t g3 P3ttGnPn_ P
voto = =
X Pmax Pmax
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La Tabella 10 riporta la valutazione delle varianti.
Variante | Variante | Variante | Variante | Variante | Variante | Variante | Variante
1 2 3 4 5 6 7 8
Criterio di
valutazione g pl9p|fpP (9P| P |QP| P[9P P |OP|P |9P] P |9P| P[9P
continuita di
scorrimento 5 2 10| 4 |20 2 (10 2 |10 2 |10 2 (10| 2 |10 4 | 20
della corrente
affidabilita elettrica del
contatto (precarico) 4 4 16| 4 |16 ] 1 4 1 4 1 4 4 |16 ] 2 8 4 | 16
surriscaldamento del
contatto 4 2 8 3 112| 2 8 2 8 3112 ] 1 4 4 |16 | 4 | 16
per superficie ridotta
vicinanza del contatto
al 2 4 8 4 8 4 8 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2
centro del reattore
sezione di passaggio
per
il flusso dellutente 4 4 116 3 |12 3 |12 3 |12 ]| 2 8 0 0 2 8 1 4
finale
semplicita di
fabbricazione 1 4 4 3 3 4 4 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
- |62 - |71 - |46 | = [39| = [39]| = | 35| = |47 | = | 61
Voti 20 0.775 0.8875 0.575 0.4875 | 0.4875 0.4375 | 0.5875 | 0.7625

Tabella 10: valutazione varianti giunzione elettrodo-lattice

Il voto maggiore viene ottenuto dalla variante 2 e di conseguenza € quella utilizzata per la
fabbricazione del componente.

Ean

=

Figura 19: dettaglio variante vincente (variante 2)

La variante di giunzione scelta consiste in un solido contatto elettrico fissato tramite un bullone.

La scelta consente di inserire un precarico al collegamento e quindi garantire una conduzione elettrica
piu efficace. Inoltre, se si interpone tra il bullone e il materiale ceramico una rondella di un metallo
conduttore duttile (e.g. alluminio o rame), si limita la resistivita del contatto. Tale fenomeno avviene
poiché la rondella, deformandosi, si adatta bene alla superficie irregolare e argina la porosita del

materiale ceramico.

Per questo tipo di giunzione si rende necessario lo sviluppo di una ulteriore struttura, chiamata in
questo lavoro “collegamento”, la quale crea delle superfici su cui possa essere applicato il bullone
partendo dal lattice cilindrico.
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6.2 Sviluppo del collegamento

Come detto, per lo sviluppo della giunzione scelta € necessario implementare il modello CAD dei
lattici 3D con alcuni dettagli come quelli rappresentati nello schizzo della variante vincente (Figura 19).
In particolare bisogna prolungare le celle alle estremita dei lattici e farle convergere in un unico punto.
Il prolungamento viene costruito con forme semplici (parallelepipedi ad esempio) in maniera che
convergano in un solo punto. Una volta unite in questo punto si semplifica la geometria creando un
piccolo parallelepipedo con due superfici piane parallele di lato circa 12 mm con un foro di diametro 5
mm al centro (ideato per la giunzione con un bullone M4).

Il prolungamento favorisce inoltre la richiesta verbale dell’'utente finale di portare la giunzione il piu
lontano possibile rispetto al reattore al fine di limitarne il surriscaldamento, considerando che essa e
costituita in parte da materiale con temperatura di fusione relativamente bassa (e.g. alluminio o rame).
Per favorire la comprensione si riporta uno schema della soluzione ideata con particolare riferimento
ai termini utilizzati, Figura 20.

Giunzione __

Collegamento

4
«

Lattice

f
f
|

Figura 20: rappresentazione lattice-collegamento-giunzione
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Lo studio dei collegamenti viene svolto sempre sfruttando un approccio tramite I'utilizzo del software
Maxwell per valutare quale tra i collegamenti sia piu prestante per I'applicazione.

Preliminarmente si pensano vari tipi di collegamento utilizzando soltanto la cella cubica ruotata (RC). Il
professore Alberto Ortona, infatti, ha suggerito di svolgere il lavoro con questo tipo di cella e trattare la
cella schwarz solo nel caso in cui vi siano disponibilita nelle tempistiche. Le tempistiche di
simulazione/fabbricazione dei pezzi infatti sono rilevanti per lo sviluppo completo del progetto nei
tempi indicati.

Per lo sviluppo del collegamento elettrico, in prima battuta, si apprendono i limiti costruttivi della
macchina di stampa con I'aiuto del responsabile I'lng. Antonio Di Mauro. Questa operazione viene
svolta al fine di ideare delle soluzioni mirate e che possano essere successivamente realizzabili.
Come principale condizione vincolante viene indicata la lunghezza limite di 4 mm per struts di 1 mm di
diametro. Si procede quindi studiando soluzioni che colleghino il maggior numero di celle agli estremi
del lattice e che al contempo siano robuste e rispettino le condizioni di fabbricazione. In particolare si
cerca di riprendere i motivi che i nodi creano sulla superficie estrema dei lattici, eseguendo strutture
regolari che vanno a collegare il maggior numero di nodi-cella possibili. E necessario ragionare in
quest’ottica poiché la corrente deve distribuirsi perfettamente nella struttura fin dai primi piani di celle
dei lattici per ottimizzare il processo.

L’altro aspetto da considerare nello studio di tali soluzioni & quello dello scorrimento dei flussi di
idrocarburi all'interno delle strutture. Questo parametro si sviluppa inversamente rispetto al
precedente, infatti, volendo collegare il maggior numero di celle per distribuire la corrente, si rischia di
ostacolare sempre di piu il passaggio dei flussi nel processo di steam reforming e quindi anche in
questo caso si riduce il rendimento globale del processo. E quindi imperativo trovare un compromesso
tra i due fattori per ottenere la struttura ideale.

Le strutture modellate e quindi utilizzate per le simulazioni risultano tagliate alla prima cella del lattice
per ridurne i tempi di calcolo. Sempre per il medesimo motivo si € modellato il collegamento soltanto
su un lato del lattice.
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6.2.1 Modellazione

Collegamento A

Il collegamento A & pensato per riprendere i motivi esagonali che presenta il lattice ai suoi estremi. Si
sviluppano degli struts come prolungamento dei nodi-cella, vengono fatti convergere in delle strutture
a nido d’ape e le stesse sono tutte collegate tra loro e al collegamento principale.

Figura 21: collegamento A

Si ipotizza che questo collegamento distribuisca abbastanza uniformemente e simmetricamente la
corrente nella sezione. Si noti tuttavia che i nodi piu esterni non vengono collegati e questa potrebbe
rivelarsi una condizione sfavorevole per lo scorrimento di corrente in queste zone.

Collegamento B

Il collegamento B viene studiato per riprendere tutti i nodi disposti longitudinalmente. Si sviluppano
infatti delle strutture longilinee che possano unire il maggior numero di nodi possibile. Le traverse che
vanno a portare la corrente a tutte quelle collegate ai nodi sono state pensate piu spesse per
agevolare lo scorrimento della corrente. Infatti in queste zone deve passare tutta la corrente che andra
poi a dividersi nelle lame collegate agli struts e si vuole evitare di aumentare la resistenza di
passaggio locale e quindi perdere potenza termica in questa zona.

Figura 22: collegamento B

Si ipotizza che questa struttura conduca efficacemente la corrente in tutta la sezione ed inoltre risulti
molto robusta meccanicamente, agevolando I'iter di fabbricazione.
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Collegamento C

Il collegamento C viene studiato per riprendere tutti i nodi disposti lungo esagoni concentrici. Si
modellano infatti delle strutture esagonali di dimensioni progressivamente maggiori che vanno a
riprendere il maggior numero di nodi possibili. Le traversa principale di collegamento & disposta lungo
una direzione preferenziale per semplicita geometrica e per non ostacolare eccessivamente il
passaggio dei flussi.

Figura 23: collegamento C

Si ipotizza che la distribuzione della corrente in questa struttura, almeno per quanto riguarda i primi
piani di celle, sia anch’essa orientata lungo la direzione del pin principale di collegamento. La struttura
comungue dovrebbe essere molto robusta per la fase di fabbricazione.

Collegamento D

Il collegamento D viene studiato per riprendere tutti i nodi disposti in gruppi di esagoni. Vengono
dunque sviluppati degli esagoni disposti radialmente, connessi tra loro e che si collegano inoltre ai
nodi-cella sui loro vertici.

Figura 24: collegamento D

Si ipotizza che questa struttura distribuisce la corrente uniformemente nel lattice. Cid nonostante si
nota che per questioni geometriche il collegamento non connette i nodi pit esterni sul perimetro del
lattice e quelli all'interno degli esagoni.
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6.2.2 Simulazione

Si ricorda quanto detto precedentemente, vale a dire che le strutture risultano tagliate alla prima cella
ed il collegamento é stato modellato soltanto su un lato al fine di ridurre i tempi di calcolo.
La simulazione di ogni struttura di collegamento ¢ stata effettuata con i medesimi parametri:

e Materiale: il materiale utilizzato & sempre il “copper” della libreria di Maxwell, dato che a
questo punto del lavoro non sono ancora stati effettuati i test di resistivita sui materiali di cui
saranno realmente composti i lattici (SiSiC e SiCSiC);

e Potenziale: vengono applicati 10 mV alle due superfici intorno al foro (create per simulare un
ipotetico collegamento con bullone e rondelle) e -10mV alla superficie inferiore tagliata.

Sono stati plottati i contour delle perdite resistive per visualizzare la distribuzione delle stesse nelle
strutture e valutare quale delle quattro fosse la migliore.
La scala di lettura dei contour € la seguente:

Ohmic-Loss
[WimA3]

3.0000E+07
. 2.8000E+07
2.6000E+07

2.4000E+07
2.2000E+07
2.0000E+07
1.8000E+07
1.6000E+07
1.4000E+07
1.2000E+07
1.0000E+07
8.0000E+06
6.0000E+06
4.0000E+06
2.0000E+06
0.0000E+00

Tabella 11: scala delle perdite resistive nella simulazione dei collegamenti

Nella tabella seguente vengono mostrati i risultati ottenuti, in particolare sulla destra si osservano i
contour delle strutture viste in prospettiva, mentre a sinistra quelli delle strutture viste dal basso. Sono
state effettuate delle viste dal basso siccome aiutano ampiamente a individuare come vi sia
scorrimento di corrente 0 meno in alcune zone (c’€ o meno effetto Joule e quindi perdite resistive).
Questa rappresentazione € fondamentale per la scelta del collegamento ottimale, da questa vista si
riesce effettivamente a capire se la corrente si é distribuita uniformemente gia alla base del primo
piano di celle fornendo pertanto un ottimo criterio di valutazione per scegliere I'uno o I'altro
collegamento.
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, Vista in prospettiva (sx) e vista dal basso (dx)

Tabella 12: simulazione collegamenti

ISdNSLNAANLS
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6.2.3 Scelta

Come si puo notare dalle immagini a sinistra in Tabella 12, il collegamento A concentra localmente le
perdite resistive e quindi la corrente in pochi struts (rossi), tuttavia si ipotizza che una volta che |l
provino si sviluppi in altezza, essa si distribuisca in tutta la sezione. Cid nonostante, come detto
precedentemente, il lattice deve scambiare il pit uniformemente possibile fin dai primi piani di celle e
si andranno quindi a preferire collegamenti piu performanti.

Il collegamento C ha una buona distribuzione di potenza elettrica nella sezione in esame, pero questa
e leggermente orientata lungo la piastra di alimentazione poiché essa non si sviluppa
simmetricamente sul lattice ma segue una direzione preferenziale. Per detto comportamento anche
questa possibilita di collegamento C viene scartata. Si noti dunque come le ipotesi effettuate sulla
mancata distribuzione di corrente sul perimetro dei collegamenti A e D siano corrette. Tuttavia, per
approfondire lo sviluppo della corrente nel lattice D lo si fa proseguire nella progettazione e lo si va
quindi a confrontare con il lattice B, il quale si nota avere una distribuzione molto uniforme di corrente
nella sezione. A seguito del confronto tra questi due, solo uno viene scelto e fatto proseguire nella
progettazione.
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7 Caratterizzazione resistivita materiali

A seguito della scelta della giunzione ottimale, dovendo simulare il lattice intero e volendo eseguire
delle simulazioni simil-definitive, vi & la necessita di impostare il materiale corretto nel software
Maxwell, sostituendo il rame finora utilizzato per semplicita e disponibilita nella libreria del software.

Il software come input per generare un nuovo materiale necessita soltanto del valore di conducibilita
elettrica dello stesso. Il valore potrebbe essere reperito in letteratura, tuttavia effettuando una ricerca
approfondita si nota che questo varia molto in base alla fonte, per cui si preferisce effettuare una
campagna sperimentale che vada a valutare i materiali prodotti in laboratorio (SiSiC e SiCSIC) e che
verranno poi utilizzati per I'applicazione. Per individuare questo valore vi € la necessita di sviluppare
un apparato sperimentale adatto. Quest’ultimo si compone di un supporto (morsa da banco) all’interno
del quale collocare il provino, di un isolante elettrico e di due lamine conduttrici messe in contatto con
il provino e collegate a una scheda di acquisizione dati. Tramite un software, la scheda é capace di
carpire le informazioni necessarie, in questo caso il valore di resistenza tra le piastre.

7.1 Spiegazione

Il test effettuato consiste nel valutare la resistenza tra le lamine di rame sulle quali sono saldati i
contatti della scheda di acquisizione e da questa risalire al valore di resistivita proprio del materiale
che si sta testando.

Come detto, sulle lamine di rame vengono direttamente saldo-brasati i contatti elettrici (cavi) della
scheda di acquisizione. Tra il rame e il provino viene interposto uno strato di grafoil. Il grafoil &
sostanzialmente una lamina di carbonio con struttura spugnosa utilizzata per compensare, una volta
inserito il precarico con la morsa da banco, la rugosita superficiale del contatto tra rame e pezzo.
Questo accorgimento viene effettuato per eliminare il pit possibile le fonti di errore grossolane e
ottenere risultati attendibili.

Al software viene impostato come output il valore di resistenza e come primo test si effettua una
misura a vuoto per valutare la resistenza dei materiali conduttori in serie ai cablaggi. Successivamente
si procede con l'inserimento del provino e I'acquisizione dei valori con quest'ultimo. Rilevato quindi il
valore della resistenza totale si va a sottrarre quella dei conduttori ed infine si va a risalire
agevolmente al valore di resistivita del materiale tramite la seguente formula:

l
R=p-210]
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7.2 Apparato sperimentale

L’apparato sperimentale dal lato campione si compone di:

1

o0 wWwN

Morsa da banco

Lastrine di materiale isolante (polimero)
Lastrine di materiale conduttore (rame)
Foglio di grafoil

Cavi di collegamento

Campione di misura

Figura 25: apparato sperimentale misura resistivita (lato campione)
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L’apparato sperimentale dal lato software si compone di:
1 Scheda di acquisizione (Texas instrument)
2 Computer
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Figura 26: apparato sperimentale misura resistivita (lato software)
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7.3 Preparazione provini

Come gia anticipato, al fine di ottenere risultati attendibili &€ necessario che il contatto sia il piu perfetto
possibile. Per aumentare questa precisione si effettua una preparazione delle superfici di appoggio dei
provini che consiste nella rettifica delle stesse e nella lucidatura mediante disco diamantato.

Per effettuare la rettifica si utilizza una macchina troncatrice sulla quale viene montata una mola
apposita.

La macchina utilizzata per tale scopo € la seguente:

Figura 27: macchina troncatrice utilizzata per la rettifica dei provini

Utilizzando questa macchina, inizialmente si pensa di non ottenere una buona lavorazione delle
superfici. Data considerazione sorge spontanea siccome la macchina € studiata per applicazioni
differenti e non & concepita per essere precisa lungo I'asse Z (precisione decimale, mentre negli altri
assi e millesimale). Essendo la mola larga 8 mm e dovendo lavorare la superficie di un pezzo largo 15
mm, SONo necessarie tre passate per lavorare tutta la superficie in maniera ottimale. Il timore della
mancata precisione & che la macchina, spostandosi planarmente tra una passata e l'altra, perda il
riferimento preciso in Z e quindi si crei un leggero gradino tra una passata e l'altra. Tuttavia, una volta
finita la lavorazione, si osserva che essa risulta ben riuscita rendendo il pezzo utilizzabile per il test.
La mola comunque lascia delle rigature sul pezzo date dal diametro della grana di cui € composta
(150 pm). Per eliminare anche queste imperfezioni si decide di smerigliare ulteriormente il pezzo con
un disco diamantato a grana molto fine (75 ym). Effettuata la lavorazione il pezzo risulta perfettamente
liscio, sia visivamente che tattiimente.

Le lavorazioni sono effettuate su un solo provino per ogni materiale, questo a causa delle tempistiche
proprie delle lavorazioni. Di seguito un’immagine del provino di SiSiC prima e dopo la lavorazione.

Figura 28: provino SiSiC prima e dopo la rettifica e la lucidatura
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7.4 Prova sperimentale

Riprendendo piu volte il pezzo in morsa si effettuano varie misurazioni al fine di effettuare una media
su un ampio range di valori. Ad ogni prova il grafoil viene sostituito, cosi da sfruttare sempre al meglio
la sua caratteristica spugnosa. Il software & capace di carpire due valori al secondo e li salva
all'interno di un foglio di calcolo Excel. Questo foglio viene poi rielaborato generando un grafico per
ogni prova e mediando i valori delle prove per trovare un unico risultato di resistivita e quindi di
conducibilita. Le prime prove vengono effettuate con il provino di SiSiC poiché viene preparato per
primo e risulta disponibile nel’limmediato. Successivamente, una volta eseguiti i cicli di infiltrazione-
pirolisi necessari ad ottenere il materiale definitivo, si effettuano le prove anche sul SiCSiC.
Owviamente, per ottenere dei risultati attendibili, anche i provini di questo materiale sono stati lavorati
con i medesimi procedimenti di quelli in SiSiC.

7.4.1 Test SiSiC

Il SiSiC € un materiale formato da una struttura di carburo di silicio (SiC) che viene infiltrata con del
silicio (Si). Conclusa la fase di pirolisi dei campioni in SiC, l'infiltrazione del silicio avviene nel
seguente modo:

1. sicrea un supporto in grafoil che si utilizza sia per contenere il silicio in scaglie che per
sostenere il campione;
il campione viene inserito in forno con il supporto ed il silicio;
la temperatura del forno viene mantenuta a 1790°C per un’ora;
il silicio con tale temperatura fonde, risale per capillarita nel grafoil e quindi in tutto il pezzo;
il forno viene spento e si lascia raffreddare naturalmente;
il pezzo viene estratto dal forno e, tramite una piccola mola, si eliminano le eventuali
escrescenze create dagli accumuli di silicio.
Campione SiSiC
A seguito delle lavorazioni superficiali il campione in SiSiC utilizzato per il test ha le seguenti

dimensioni:
>
v

o0k wN

20,32

15,28

Figura 29: dimensioni campione test resistivita in SiSIiC

Le dimensioni in Figura 29 vengono utilizzate per effettuare i calcoli.
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Plot dei risultati SiSiC

Per avere dei risultati validi si effettuano sei misurazioni e vengono estrapolati 150 valori per ognuna. |
valori sono poi plottati in un grafico per visualizzare il loro andamento e correggere eventuali errori di
misura dati dalla configurazione sperimentale.

Misure resistenza con SiSiC

4.3

4] R

3.9

3.7

3.5

3.3

3.1

0 20 40 60 80 100 120 140

e ResiStenza 1 e Resistenza 2 Resistenza 3
e ReSiSteNza 4 e Resistenza 5 Resistenza 6

Grafico 1: misure resistenza con campione di SiSiC

Dall’andamento dei valori si nota come questi, in alcuni casi, abbiano la tendenza a salire
leggermente. Tale fattore pud essere dovuto al fenomeno di riscaldamento del contatto. Non essendo
perfetto, il contatto ha infatti una propria resistenza seppur molto bassa che con il passare del tempo
dissipa parte dell’energia elettrica che scorre per fornire il segnale in energia termica. Siccome la
corrente che scorre € dell’'ordine dei milli-ampere e la giunzione € comunque buona, la temperatura
aumenta di pochissimo e con lei la resistenza totale.

Si decide quindi di limitare i risultati delle misurazioni ai primi 150 valori al fine di evitare questa
influenza ed ottenere dei risultati affidabili.



Scuola universitaria professionale della Svizzera italiana 55/99

Calcolo conducibilita SiSiC

Il software Maxwell necessita come input il valore di conducibilita elettrica del materiale, espresso in
Siemens al metro. Il calcolo completo di questo parametro € presente in allegato (Link: Allegati).

Di seguito se ne riporta un estratto.

In principio si mediano tutti i valori sulla singola misurazione e si ottengono i seguenti risultati:

Res.1[Q]| Res.2[Q] | Res.3[Q] |Res. 4 [Q]|Res.5[Q] |Res. 6 [Q]
4,118 3,448 3,932 4,080 3,277 4,055
Tabella 13: resistenze delle singole prove mediate, SiSiC

Tali valori vengono a loro volta mediati tra loro e si ottiene un valore di resistenza di:
Roneqia = 3,818 2
Essendo questa la resistenza misurata, per calcolare la resistenza del campione bisogna sottrarle la
resistenza del contatto che vale 0.007 ohm:
Rprovino =3,81110
Da questo valore si risale agevolmente al valore di resistivita del materiale tramite la formula:

l
R=p-—[£
p7 0]
da cui:
A 3,10-107* .
Psisic = Rprovino 7 = 3,811 W = 2,58 107 2 -m

Si ricava quindi il valore di conducibilita:
1

ISiSic = o sic 2,58+ 1074

s
= 3870,5 —
m

Questo ¢ il valore utilizzato per assegnare il materiale ai lattici nel software di simulazione.
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7.4.2 Test SICSIC

Il SICSIC & un materiale formato da una struttura di carburo di silicio (SiC) che viene infiltrata con del
carburo di silicio (SiC). Tale procedimento viene denominato PIP (Polymer infiltration and pyrolysis).
Conclusa la fase di pirolisi dei campioni in SiC, l'infiltrazione del carburo di silicio avviene nel seguente
modo:
1. siimmerge il campione in un becker contenente il polimero preceramico scelto per
l'infiltrazione, nel nostro caso ¢ lo “starfire”;
2. siinseriscono il becker e il pezzo in una piccola autoclave in cui viene tirato il vuoto per
consentire una maggior infiltrazione del polimero;
3. simette il pezzo in forno e si esegue un’altra pirolisi;
4. siripete il ciclo pesando il campione prima e dopo fino a che la massa dello stesso si
stabilizza asintoticamente a un valore.
Per effettuare il test di resistivita/conducibilita sul SiCSIC, vengono preparati due campioni differenti.
I due campioni subiscono un numero di cicli differenti di PIP e si ritiene percio interessante capire
quanto questo influisca sulle proprieta elettriche del materiale.
Pil specificatamente si testa un provino su cui sono stati eseguiti tre cicli PIP e uno su cui ne sono
stati eseguiti quattro. Concettualmente ci si aspetta che il provino con un’infiltrazione aggiuntiva
conduca maggiormente elettricita a causa della minor porosita. Infatti, poiché I'aria & un isolante
elettrico e poiché piu cicli si eseguono e minore € 'aria presente nel campione, € logico pensare che
un maggior numero di infiltrazioni porti il provino a condurre meglio corrente.

Campione SiCSiC 3PIP
A seguito delle lavorazioni superficiali il campione in SICSIC 3PIP utilizzato per il test ha le seguenti

dimensioni:
%)
Be)
y

20,40

15,41

Figura 30: dimensioni provino test resistivita in SiCSiC 3PIP
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Plot dei risultati SiCSiC 3PIP
Si effettuano le analisi con le medesime condizioni di quelle utilizzate per il campione in SiSiC.

Misurazioni resistenza SiCSiC 3PIP
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Grafico 2: misure resistenza con provino di SiCSiC 3PIP

Calcolo conducibilita SiCSiC 3PIP
Il calcolo completo di questo parametro é presente in allegato (Link: Allegati).
In principio si mediano tutti i valori sulla singola misurazione e si ottengono i seguenti risultati:

Res. 1 [Q] | Res. 2 [Q] | Res. 3 [Q] |Res. 4 [Q] |Res. 5 [Q] | Res. 6 [Q]
17,80 14,41 16,88 14,78 16,94 13,96
Tabella 14: resistenze delle singole prove mediate, SiCSiC 3PIP

Tali valori vengono a loro volta mediati tra loro e si ottiene un valore di resistenza di:
Romeqia = 15,80 2
Essendo questa la resistenza misurata, per calcolare la resistenza del provino bisogna sottrarle la
resistenza del contatto che vale 0.007 ohm:
Rprovine = 15,79 02

da cui:
A 3,14-107* _3
Psicsic 3pip = Rprovino T 15,79 Z,T =172-107°2m
Si ricava quindi il valore di conducibilita:
1 s
icsi = = = 582,19 —
ISR s 17271077 m

Questo ¢ il valore utilizzato per assegnare il materiale ai lattici nel software di simulazione.
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7.4.3 SICSIC 4PIP

Provino SiCSiC 4PIP
A seguito delle lavorazioni superficiali il provino in SiCSIC 4PIP utilizzato per il test ha le seguenti
dimensioni:

Q
>

20,40

15,49

Figura 31: dimensioni provino test resistivita in SiCSiC 4PIP

Plot dei risultati SiCSiC 4PIP
Si effettuano le analisi con le medesime condizioni di quelle utilizzate per il campione in SICSIiC 3PIP.

Misurazioni resistenza SiCSiC 4PIP

18.5

18

17.5

U

16.5

16

15.5

15

14.5

14

T O 4 O 4 O 4 O 4 O 4 O 4 O «# O +4 O A O
I = NN OO T NN O O NN O 00O

101
106
111
116
121
126
131
136
141
146

e ReSiStenza 1 e Resistenza 2 === Resistenza 3

e Resistenza 4 e Resistenza 5 === Resistenza 6

Grafico 3: misure resistenza con provino di SiCSiC 4PIP
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Calcolo conducibilita SiCSiC 4 PIP
Il calcolo completo di questo parametro € presente in allegato (Link: Allegati).
In principio si mediano tutti i valori sulla singola misurazione e si ottengono i seguenti risultati:

Res. 1 [Q] | Res. 2 [Q] | Res. 3 [Q] |Res. 4 [Q] |Res. 5 [Q] | Res. 6 [Q]
17,90 17,28 17,18 14,69 16,10 15,97
Tabella 15: resistenze delle singole prove mediate, SiCSiC 4PIP

Tali valori vengono a loro volta mediati tra loro e si ottiene un valore di resistenza di:
Rumedia = 16,52 0
Essendo questa la resistenza misurata, per calcolare la resistenza del provino bisogna sottrarle la
resistenza del contatto che vale 0.007 ohm:
Rprovino =16,510
da cui:

3,16-107*

Psicsic apip = Rprovino ' 7 =16,51" 47 =1,11- 10730 -m

Si ricava quindi il valore di conducibilita;
1

Psicsic aprp 1,11-1073

s
O5icsic 4PIP = =900,75 m

Questo ¢ il valore utilizzato per assegnare il materiale ai lattici nel software di simulazione.

7.5 Conclusioni

| valori di conducibilita ottenuti sono qui riassunti:

Conducibilita [%]

SiSiC 3875,5
SiCSiC 3PIP 582,19
SiCSiC 4PIP 900,75

Tabella 16: conducibilita elettrica misurata sperimentalmente

Effettuando le prove si nota un ulteriore fenomeno non trascurabile che riguarda il precarico.

Si osserva come il precarico influenzi significativamente il test. Anche le prove effettuate
preliminarmente mostravano che, variando leggermente il precarico della morsa, i valori di resistenza
variano molto. Questo problema é difficilmente risolvibile in quanto la morsa € limitata in precisione di
precarico e non € dotata di sistemi di monitoraggio dello stesso. Tuttavia, per cercare di mitigare
questo effetto, si carica la morsa ad ogni prova con il carico il piu possibile costante.

Un altro parametro che comporta una significativa variazione di resistivita & la temperatura. Infatti il
test effettuato misura la resistivita dei materiali alla temperatura del locale in cui sono inseriti (ca.
25°C).

E noto pero che la resistivita dipenda fortemente dalla temperatura; dovendo lavorare il nostro provino
a 800°C durante il processo di steam reforming, essa variera significativamente, intuibilmente
aumentando. Tale comportamento, poiché non & possibile effettuare dei test a queste condizioni, in
guesto lavoro viene trascurato.
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8 Confronto collegamenti B e D

In questo capitolo si vanno ad esaminare i contatti B e D, vale a dire i due contatti migliori scaturiti
dalla valutazione effettuata nel capitolo 6.2.

Per rispettare I'ordine cronologico del lavoro si decide di far precedere a questo il capitolo di
caratterizzazione del materiale; in questo modo, inoltre, si cominciano a simulare le strutture
assegnando loro il materiale corretto.

8.1 Modellazione

Poiché e necessario andare ad indagare lo sviluppo della corrente nelle strutture oltre i primi due piani
di celle, le geometrie modellate e da simulare sono composte da piu strati di celle rispetto alle
precedenti simulazioni e presentano il contatto da entrambi i lati. Siccome alle simulazioni seguira
anche una fase di fabbricazione dei provini, per verificare quale dei due tra B e D sia piu indicato
anche dal punto di vista della stampabilita, le strutture qui analizzate non rispettano ancora le
dimensioni finali dei provini delle specifiche tecniche. Tale scelta si effettua per ottimizzare i tempi di
stampa e poter stampare piu pezzi contemporaneamente sullo stesso piatto. | campioni sono lunghi
64 mm e presentano un diametro di 35 mm.

Sui collegamenti viene svolto un particolare lavoro di ottimizzazione che mira ad eliminare alcuni
spigoli vivi e ad indirizzare la corrente dalla sezione di ingresso al cuore del lattice.

Le placchette di alimentazione dei due campioni modellati, al fine di effettuare un confronto rigoroso,
vengono modellate delle medesime dimensioni e geometria.

| campioni modellati si presentano nel seguente modo:

Figura 32: modellazione provini con collegamento B (sx) e collegamento D (dx)
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8.2 Simulazione

Come detto, per queste simulazioni viene utilizzato il valore di conducibilita elettrica dei materiali
ricavato dai test sperimentali e calcolato nel paragrafo precedente. In particolare le simulazioni e i test
vengono effettuate con il SiSiC.

Alimentando il provino con una tensione di 20 volt si ricavano i seguenti contour di perdite resistive:

Ohmic-Loss

[Wim*3]
3.0000E+07

2.3000E+07
2.6000E+07

2.4000E+07
2.2000E+07
2.0000E+07
1.8000E+07
1.6000E+07
1.4000E+07
1.2000E+07
1.0000E+07
8.0000E+06
6.0000E+06
4.0000E+06
2.0000E+06
0.0000E+00

Figura 33: Ohmic-Loss provini in SiSiC con collegamento B (sx) e collegamento D (dx)

Confrontando le due strutture si nota subito come la potenza elettrica viene dissipata in maniera
nettamente migliore nel collegamento B. Su tale collegamento la corrente scorre perfettamente ed &
uniforme nei parallelepipedi che lo costituiscono. Inoltre si nota come la corrente riesce a scorrere fin
da subito sulla pelle piu esterna della sezione del lattice. Nel provino con il collegamento B gli struts
pit esterni infatti assumono la stessa colorazione di quelli interni, cosa che invece non accade nel
collegamento D, nel quale la corrente scorre piu centralmente e non uniforma la sezione.
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8.3 Sezione di passaggio

Un altro criterio da considerare per decretare se un collegamento sia migliore dell’altro & I'ostruzione
della sezione di passaggio ai flussi. | collegamenti infatti sono stati concepiti si per collegare il maggior
numero di nodi del lattice e quindi favorire la distribuzione di corrente, ma anche per favorire lo
scorrimento del flusso dei reagenti durante il processo di steam reforming. Questo aspetto non é da
sottovalutare in quanto porta, ugualmente ad una inefficace distribuzione di corrente, a ridurre il
rendimento del processo e quindi ne diminuisce I'efficienza energetica globale e la sostenibilita.

Per valutare quale delle due geometrie impedisce maggiormente il passaggio dei gas al suo interno si
effettua una valutazione sull’area in pianta dei contatti rispetto all’area totale.

Figura 34: area occupata proiettata, collegamento B (sx) e collegamento D (dx)

Si nota come il contatto B occupa un’area maggiore rispetto al contatto D. Tale area pu0 essere
quantificata come:
AA = 4+ (60,50 — 57,95) = 10,2 mm?
La differenza di area risulta ininfluente se paragonata all’area di passaggio del lattice, la quale puo
essere approssimata come segue:
Apassaggio = Ator * POTOSItA

eseguendo il calcolo per un lattice con diametro 35 mm e altezza 80, e ricavando il volume solido
dello stesso da NX, si ottiene:

Vsolido
Apassaggio = Aior (1 - ) =
totale

_n-352< 14599,5
T4 76969,0

) = 779,6 mm?

La differenza di superficie in questione risulta essere quindi I'1,31% dell’area di passaggio e cio non
comporta una differenza significativa tra il contatto B e il contatto D in termini di passaggio del flusso.



STUDENTSUPSI

Scuola universitaria professionale della Svizzera italiana 64/99

8.4 Fabbricazione

L’ultimo criterio di valutazione per i contatti riguarda la possibilita di produrli. Come detto, nel processo
di binder jetting vi sono due punti chiave in cui, se le strutture non sono progettate adeguatamente e
risultano fragili, rischiano di rompersi. Questi processi sono il depowdering e il debinding. Durante il
depowdering la struttura deve resistere ad azioni meccaniche di scuotimento e picchiettatura, mentre
successivamente al debinding essa € molto fragile e se non maneggiata con cura rischia di rompersi.
Queste difficolta nella produzione vengono sicuramente accentuate in una struttura non ben
progettata e fragile in principio.

Durante il processo di fabbricazione ci si accorge immediatamente se una struttura sia meglio
predisposta a questi trattamenti rispetto ad un’altra.

Le strutture vengono quindi stampate e vengono effettuati depowdering e debinding:

Figura 35: provini con collegamenti B e D dopo il depowdering

Il responsabile della stampa binder jetting, I'ing. Antonio Di Mauro, comunica che nessuna delle due
strutture presenta particolari difficolta durante le procedure di fabbricazione. Entrambi i collegamenti
effettivamente sono riusciti eccellentemente ed i lattici non presentano nessun tipo di imperfezione nel
collegamento che possa inficiare lo scorrimento della corrente.

Successivamente i provini vengono infiltrati con il silicio:

Figura 36: provini con collegamenti B e D dopo l'infiltrazione con il Si

Anche in questa fase del processo il responsabile, I'ing. Simone Vitullo ha comunicato che non vi sono
problemi e le strutture sono uscite ben fatte e con un’infiltrazione sufficiente per entrambe.
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Le misure eseguite sui campioni sono le seguenti:

Collegamento B

Collegamento D

M campione [g] 15,417 13,766
msi[g] 35 27
Msi[g] 29,374 26,314

Tabella 17: misure della massa dei campioni fabbricati

Si calcola quindi 'acquisto in peso percentuale con la seguente formula:
100

AP% = (mLSi - mcampione) '
mcampione

e si ottengono i seguenti valori:

Collegamento B | Collegamento D

AP¢, 90,530 91,152
Tabella 18: acquisto peso in percentuale dei campioni fabbricati

Come detto, entrambe le strutture risultano molto ben infiltrate ed hanno quasi raddoppiato il proprio
peso. Questo significa che la porosita dei lattici & stata quasi completamente riempita comportando un
assoluto vantaggio in quanto sottoindente una buona isotropicita del materiale e quindi un beneficio
sia dal punto di vista meccanico che elettrico.

8.5 Scelta

La differenza di acquisto in peso & assolutamente non significante per decretare migliore una struttura
piuttosto che un’altra. Inoltre, come detto, la stampabilita e la fabbricabilita si equivalgono per
entrambe le strutture e la differenza di area proiettata non inficia la funzionalita dei lattici. Considerato
che il collegamento B spicca nettamente sul contatto D per I'uniformita della distribuzione elettrica sin
dai primi piani di celle, si opta per proseguire la progettazione con il contatto B.
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9 Simulazioni elettro-termiche

In questa parte di lavoro si intende indagare quale dei tre materiali possibili (SiSiC, SiCSiC 3PIP e
SiCSIC 4PIP) necessiti della potenza elettrica minore per raggiungere la medesima temperatura. Per
farlo si eseguono delle simulazioni elettro-termiche che, sfruttando una corrente come input,
consentono di ottenere una temperatura come output.
Inoltre, per orientare correttamente la campagna sperimentale ed utilizzare fin da subito le
apparecchiature consone, si eseguono delle simulazioni che riguardano il pezzo definitivo (o come
vedremo una sua porzione) con le quali si va inoltre a decretare il materiale meno energivoro. In
particolare in queste simulazioni si va ad accoppiare la parte elettrica alla parte termica cosi da poter
ricavare la corrente da applicare sperimentalmente al campione. Per ricavare tale valore si sfrutta un
software di simulazione termodinamica per sistemi elettronici che utilizza i valori in uscita da Maxwell
come input. | valori in output sono le perdite ohmiche Ohmic-Loss [W/m3]. Il software accoppiato
sfrutta I'integrale di queste perdite come input. Il sw termodinamico che si utilizza appartiene
anch’esso al pacchetto Ansys ed & Icepak. Quest'ultimo si rende essenziale in quanto si necessita
capire in che range di corrente sia opportuno agire per riscaldare il provino fino alla temperatura di
800°C.
Il software Icepak necessita di alcuni valori aggiuntivi del materiale rispetto a Maxwell. In Maxwell
infatti il valore di resistivita e quindi conducibilita include tutte le caratteristiche necessarie per definire
il materiale. Icepak invece, lavorando anche con il calore, richiede in ingresso ulteriori caratteristiche
del materiale quali:

e Conducibilita termica

¢ Densita di massa

e Calore specifico

e Coefficiente di dilatazione termica

e Emissivita della superficie

e Rugosita
| valori di alcuni di questi parametri per il SiSiC sono ripresi nella Tabella 19 fornita dal correlatore,
l'ing Marco Pelanconi.

Physical Properties Metric English
Density 2.90-3.10 g/cc 0.105 - 0.112 Ib/in?
\Water Absorption 0.0 % 0.0 %
Mechanical Properties Metric English
Knoop Microhardness 1000 - 1500 1000 - 1500
{@Load 2.00 kg @Load 4.41Ib
IModulus of Elasticity 350 - 400 GPa 50800 - 58000 ksi
Flexural Strength 150 - 450 MPa 21800 - 65300 psi
Compressive Strength 1500 - 2500 MPa 218000 - 363000 psi
Poissons Ratio 0.17-0.20 0.17 -0.20
Fracture Toughness 3.00-5.00 MPa-m% 2.73 - 4.55 ksi-inl%
Electrical Properties Metric English
Electrical Resistivity 1000 ohm-cm 1000 ohm-cm
Thermal Properties Metric English
CTE, linear 2.90 - 5.00 pm/m-"C 1.61 - 2.78 pin/in-°F
@Temperature 25.0 - 100 °C @Temperature 77.0 - 212 °F
Specific Heat Capacity 0.700 J/ig-°C 0.167 BTW/Ib-°F
Thermal Conductivity 100 - 180 W/m-K 694 - 1250 BTU-in/hr-ft-°F
Maximum Service Temperature, Air 1000 - 1400 °C 1830 - 2550 °F
Descriptive Properties
Matrix Si
Particle Reinforcement SIC

Tabella 19: caratteristiche del SiSiC

| valori necessari rimanenti non indicati nella Tabella 19 sono anch’essi forniti dall'ing. Pelanconi e
provengono da alcuni documenti in SUo possesso.
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Per quanto concerne il SiCSIiC invece, essendo un materiale innovativo, se ne conoscono ancora
marginalmente le proprieta. Per la simulazione si utilizzano pertanto i medesimi valori del SiSiC, a
meno della conducibilita. Essa infatti viene ricavata per tutti i materiali nel capitolo 7 e pud essere
utilizzata con discreta accuratezza.

Tutti i valori necessari alla simulazione termica sono quindi riportati nella Tabella 20.

SiSiC 3870,5
Conducibilita elettrica [%] SiCSiC 3PIP | 582,19
SiCSIC 4PIP | 900,75
Conducibilita termica[ W ] 140
m-°C
Densita di massa [k—“'i] 300
m
o J
Calore specifico [kg_OC] 700
Coefficiente di dilatazione termica [lc] 2,75
Emissivita della superficie [—] 0,8
Rugosita [m] 0,8-10°

Tabella 20: caratteristiche materiali per simulazione accoppiata
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9.1 Scelta materiale meno energivoro

Per imparare I'utilizzo del software Icepak, analogamente a quanto fatto per Maxwell, si seguono dei
tutorial e si studia la guida. Una volta presa dimestichezza con il software si effettuano delle
simulazioni elettro-termiche su un provino, variandone il materiale cosi da testare il comportamento di
tutti i materiali (SiSiC, SiCSiC 3 PIP e SiCSiC 4 PIP). Tale approccio si adotta poiché si vuole
indagare quale dei tre necessiti della potenza minore per raggiungere gli 800°C essenziali all'utente
finale.

I provini di dimensioni definitive (lattice da 80 mm come da specifiche tecniche) vengono modellati ma
non si riescono a simulare con Maxwell. Il software, come gia spiegato, effettua una meshatura
particolare ripetendola iterativamente ed infittendo progressivamente le zone con i gradienti piu alti.
Questo metodo costringe il computer a sovraccaricare la memoria RAM e cio comporta dei limiti
guando i pezzi sono di dimensioni importanti. Il lattice definitivo, infatti, per le sue dimensioni e la sua
geometria genera una mesh molto grande e pesante che satura la memoria e blocca il calcolo. Per
poter effettuare questa analisi si dovrebbe utilizzare il claster della SUPSI a disposizione, ma la
procedura per la richiesta di utilizzo e I'utilizzo stesso occupano qualche giorno e si preferisce evitare
in quanto non ritenuto strettamente necessario.

Per bypassare il problema si effettua una scalatura del provino e si approssima il risultato sfruttando
un fattore di dimensione.

In questo capitolo si esegue I'analisi di un provino con lattice da 14 mm variandone il materiale e
valutando quale sia piu energivoro.

Il provino utilizzato per le simulazioni termiche € il seguente:

Figura 37: provino per analisi termica

Con il software, al fine di dissipare potenza termica per effetto Joule, si decide di applicare una
corrente agli estremi del provino. Per effettuare un’analisi preliminare e conoscere la temperatura
raggiunta in funzione della corrente, si applica una corrente di 2A che entra ed esce dalle superfici
circolari del provino in Figura 37.
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9.1.1 SiSiC

A seguito dell’applicazione del carico elettrico, per quanto riguarda il provino in SiSiC si ottiene |l
seguente contour di perdite resistive:

Ohmic-Loss
[Wim*3]

2 00DDE+04
I 1.8667TE+D4
1.7333E+04

1.6000E+04
1.4667TE+04
1.3333E+04
1.2000E+04
1.0667E+04

93333403
8.0000E+03
6.666TE+3
5.3333E+03
4 0DDDE+03
2 666TE+03
1.3333E+03
2.0000E-03

Figura 38: Ohmic-Loss del provino in SiSiC con 2A

Ottenuti i contour di perdite resistive & necessario integrare esse sul volume per ottenere un valore di
potenza che non sia specifica. Tale potenza viene poi fornita al pezzo in Icepak generando un
riscaldamento dello stesso. Sarebbe piu opportuno importare direttamente i contour di potenza
specifica all'interno di Icepak e impostarli come input. Purtroppo cio non & possibile in quanto Icepak
accetta come input solo dei valori di perdite elettro-magnetiche EM_Loss e per calcolare tali perdite
sarebbe necessario utilizzare un solutore differente da DCConduction, vale a dire Eddy Current. Tale
solutore non sarebbe tuttavia adatto all’applicazione in esame poiché sviluppato per applicazioni con
campi magnetici (motori, bobine, generatori ecc.) che utilizzano la corrente alternata. Dato che in
laboratorio i campioni vengono alimentati con corrente continua, al fine di riprodurre le medesime
condizioni operative, si sceglie quindi il solutore DCConduction. Effettuando questa approssimazione
Ci si potrebbe aspettare una distribuzione uniforme di temperatura in tutto il provino, tuttavia vi sono le
condizioni di scambio termico convettivo naturale che creano delle disomogeneita di temperatura
lungo lo stesso. Integrando le perdite ohmiche sul volume tramite il fields calculator si ottiene una
potenza, P = 0,8526 W.
Una volta ricavato questo valore di potenza si passa al solutore termico e si procede nel seguente
modo:
e Siapplica all'intero provino la potenza specifica integrata in Maxwell;
e Sicrea una regione di fluido (aria) intorno al campione con i lati del 50% piu grandi rispetto
alle dimensioni del provino;
e Alle pareti della regione del fluido si impongono le condizioni di “opening” che liberano il flusso
a scorrere in tutte le direzioni;
e Per analogia con i test preliminari, si orienta I'asse del provino lungo I'asse zeta (verticale);
e Siimposta un thermal monitor nella sezione longitudinale del contatto inferiore, vale a dire
nella zona viola della Figura 39:
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Figura 39: sezione su cui si applica il thermal monitor

e Siimposta a 200 il numero massimo di iterazioni (si vedra in seguito che sono sufficienti a
raggiungere la convergenza numerica).
Lanciata la simulazione si plottano i residui e li si monitora, controllando che scendano continuamente
e in maniera regolare fin sotto ai valori di riferimento (convergenza numerica). Tali valori vengono
mantenuti di default e valgono 11073 per i flussi mentre valgono 1 - 1077 per I'energia.
Si controlla inoltre che la temperatura sulla sezione selezionata per il monitoraggio tenda
asintoticamente ad un valore (convergenza fisica).
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35.00
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1.00E-03 g ]
= @ 80.00
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& 2 7000
1.00E-07 B 1
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1.00E-08 1
65.00
1.00E-09 .

1.00E-10 —F——— [T 60.00 T
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Grafico 4: residui (sx) e profilo di temperatura nella sezione (dx), provino SiSiC

Come si vede dal Grafico 4, la simulazione si arresta e giunge a convergenza numerica e fisica prima
che si raggiungano le iterazioni massime impostate. Tale fenomeno & sintomo di un buon settaggio
della simulazione.

Il contour delle temperature ottenuto é il seguente:

Temperature

[cel]
76.00000

74.93333
73.86667

72.80000
71.73334
70.66666
| 69.60000
68.53333
67.46667
66.40000
65.33334
64.26667
63.20000
62.13334
61.06667
60.00000

Figura 40: temperatura del provino in SiSiC con 2A
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Analizzando 'andamento della temperatura nel provino si nota immediatamente che le ipotesi
effettuate precedentemente sono corrette. La parte superiore del provino risulta infatti piu calda dato
che viene investita con difficolta dai moti convettivi esterni e riceve continuamente calore per
convezione dal cuore del provino (trovandosi esattamente sopra rispetto al verso del flusso). Per
mostrare meglio 'andamento termico del flusso che lambisce la parete del provino si riporta la Figura
41:

Temperature
[cel]

76.00000
74.93333
73.86667
72.80000

71.73334
70.66666
69.60000
|~,— q 68.53333
67.46667

66.40000
65.33334
64.26667
63.20000
62.13334
61.06667
60.00000

Figura 41: flusso termico attorno al provino in SiSiC con 2A

Tale contour conferma le ipotesi di convezione precedenti e dimostra il motivo per cui la parte
superiore € piu calda rispetto a quella inferiore.
La temperatura media necessaria viene calcolata con il software soltanto nel lattice e vale 71,3°C.

9.1.2 SiCSiC 3PIP

A seguito dell’applicazione del carico, per quanto riguarda il provino in SiCSIC 3PIP si ottiene |l
seguente contour di perdite resistive:

Ohmic-Loss
[Wim~3]

2 DDDDE+04
I 1.8667TE+04
1.7333E+04

1.6000E+04
1.4667E+04
1.3333E+04
1.2000E+04
1.0667E+04
9.3333E+03
& 0000E+03
6.666TE+03
5.3333E+03
4,0000E+03
2 BBBTE+03
1.3333E+03

2 0D00E-03

Figura 42: Ohmic-Loss del provino in SiCSiC 3PIP con 2A

Integrando queste perdite sul volume tramite il fields calculator si ottiene una potenza, P = 5,6685 W.
Si nota immediatamente che questo valore & nettamente pil alto rispetto a quello del provino in SiSiC.
Per confermare tale risultato si ricorda che il valore di resistivita di questo materiale & maggiore di
quello del SiSiC di quasi sette volte e la resistenza totale di conseguenza.
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Lanciata la simulazione si plottano i due monitor di convergenza, Grafico 5.
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Grafico 5: residui (sx) e profilo di temperatura nella sezione (dx), provino SiCSiC 3PIP

Anche in questo caso la simulazione giunge a convergenza numerica e fisica prima che si

raggiungano le iterazioni massime impostate.
Il contour delle temperature ottenuto € il seguente:

Temperature

[cel]
232.0000

225.8667

219.7333
213.6000
207.4667
201.3333
. 195.2000
189.0667
182.9333
176.8000
170.6667
164.56333
158.4000
152.2667
146.1333
140.0000

Figura 43: temperatura del provino in SiCSIiC 3PIP con 2A

La temperatura media del lattice in queste condizioni vale 204,2°C.

175
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9.1.3 SiCSiC 4PIP

A seguito dell’applicazione del carico, per quanto riguarda il provino in SiCSIC 4PIP si ottiene |l
seguente contour di perdite resistive:

Ohmic-Loss
[Wim*3]

2 0000E+04
I 1.886TE+04
1.7333E+04

1.6000E+04
1.4867E+04
1.3333E+04
1.2000E+04
1.0867E+04

9.3333E+03
5.0000DE+03
B.6667E+03
5.3333E+03
4 0000E+03
2 BBBTE+03
1.3333E+03

2 0000E-03

Figura 44: Ohmic-Loss del provino in SiCSiC 4PIP con 2A
Integrando queste perdite sul volume tramite il fields calculator si ottiene una potenza, P = 3,6638 W.
Tale potenza non differisce molto rispetto a quella del SICSiC infiltrato solo tre volte. Ricordiamo infatti

che la differenza di resistivita tra essi e ridotta se confrontata con la differenza tra SiCSiC e SiSiC.

I due monitor di convergenza si riportano nel Grafico 6.
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Grafico 6: residui (sx) e profilo di temperatura nella sezione (dx), provino SiCSiC 4PIP
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Il contour delle temperature ottenuto € il seguente:

Temperature

[cel]
172.00000

169.13333
166.26666

163.39999
160.563333
157.66667
154.80000
151.93333
149.06667
146.20000
143.33333
140.46666
137.60001
134.73334
131.86667

129.00000

Figura 45: temperatura del provino in SiCSIiC 4PIP con 2A

La temperatura media del lattice in queste condizioni vale 159,4°C.

75/99
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9.1.4 Riepilogo dei risultati

In questo sotto-capitolo si riportano i risultati ottenuti dal confronto dei tre materiali:

SiSiC SiCSiC 3PIP SiCSiC 4PIP

Potenza specifica [%]
m

Ohmic-Loss
[Wim*3]

2 ODDDE+04
I 1.866TE+04
1.7333E+04

1.6000E+04
1.466TE+04
1.3333E+04
1.2000E+04
1.0667E+04
- 9.3333E+03
8.0000E+03

6.6667TE+03
5.3333E+03

4.0000E+03
2.666TE+03
1.3333E+03
2.0000E-03

Potenza [W] 0,8526 5,6685 3,6638

Temperatura [°C]

Temperature
[cell

223.00000
l 212.13333
201.26666
‘ 190.39999
179.53333

168.66667
157.80000

146.93333
H 136.06667
125.20000
114.33334

. 103.46667
92.60000

81.73334
70.86667

60.00000

Temperatura lattice [°C] 71,3 204,2 159,4

Rapporto T/P [WC] 83,6 36 43,5

Tabella 21: riepilogo confronto simulazione materiali

Come si nota in Tabella 21, il criterio di scelta tra i materiali si effettua calcolando un nuovo parametro:
il rapporto tra temperatura raggiunta e potenza elettrica necessaria per raggiungerla.

Risulta che il provino in SiSiC abbia un rapporto temperatura/potenza molto elevato. Tale rapporto
viene studiato al fine di stabilire quale dei tre materiali sia meno energivoro e di conseguenza
sceglierlo per lo sviluppo del provino finale. Poiché nel simulatore non € stata impostata una
variazione di resistivita del materiale in funzione della temperatura, questo confronto pud essere
considerato affidabile. Facendo tali ipotesi infatti le curve potenza-temperatura risultano delle rette ed
€ possibile confrontare i provini calcolando la pendenza di queste (che equivale al rapporto T/P). Per
effettuare una valutazione piu rigorosa bisognerebbe tuttavia effettuare dei test di variazione della
resistivita dei materiali con la temperatura, costruire un polinomio che approssimi bene questo
andamento e valutare quale materiale necessiti della potenza minore per raggiungere la temperatura
di 800°C.

Tralasciando questo aspetto, il SiSiC ¢ il materiale meno energivoro ad ogni temperatura.
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9.2 Scelta parametri per il test finale

Svolta I'analisi dei materiali ed appreso che quello piu vantaggioso dal punto di vista energetico € il
SiSIiC, si vuole indagare sulla corrente e quindi sulla potenza che esso necessita per raggiungere le
condizioni operative dell’'utente finale (800°C). L’analisi non viene espressamente richiesta dal
committente e comporta un numero considerevole di assunzioni e approssimazioni che portano ad un
valore finale di corrente soltanto indicativo.

Il processo logico di indagine non & immediato: la simulazione necessita della corrente in ingresso e
fornisce in output un contour di temperatura, non viceversa. Sperimentalmente invece si conosce la
temperatura alla quale si vuole arrivare ma non si conosce il valore della corrente con cui alimentare |l
provino. Ricavare questo valore tramite simulazione presuppone quindi un approccio per
approssimazioni successive.

Per effettuare questa analisi si procede variando la corrente di alimentazione step by step e valutando
la temperatura raggiunta. Si ritiene sufficiente ottenere una temperatura di circa 50°C maggiore
rispetto a quella richiesta al fine di avere un margine di sicurezza che includa tutti i fattori di errore che
si hanno tra la risoluzione con gli elementi finiti del software e I'applicazione reale.

Si anticipa inoltre che durante il test sperimentale non é possibile raggiungere tale temperatura in
gquanto servirebbe un alimentatore molto potente ed un apparato sperimentale consono, soprattutto
per la sicurezza. Risulta dunque molto complicato e laborioso riprodurre le condizioni operative del
provino nell’applicazione finale. Il test, effettuato in condizioni differenti, non darebbe risultati valevoli
per l'utente finale.

Effettuando anche questa analisi con il provino di dimensioni ridotte, i risultati vengono poi scalati in
base alla differenza di resistenza tra i provini di dimensioni differenti.

9.2.1 Analisi della corrente minima

Il provino viene analizzato sempre tramite I'utilizzo di Maxwell e Icepak. Come detto si adotta un
approccio per approssimazioni successive. In particolare si procede implementando due valori estremi
di corrente per valutare il range di temperatura in gioco. Applicando 2 A al provino si rileva una
temperatura di 71°C, mentre applicando 20 A si rileva una temperatura di 1622°C. Si procede
infittendo i valori assegnati dall’alto verso il basso fino ad individuare il valore ideale che & 13 A. |
risultati delle simulazioni fatte, per semplicita, vengono riportati nella seguente tabella:

Corrente [A] | Potenza [W] | Temperatura [°C]
2 0.8526 71.266

13 36.3271 856.4174

14 42.0629 958.7476

15 48.2865 1065.0637

20 85.6551 1621.5931

Tabella 22: valori di corrente, potenza e temperatura

Si nota che la temperatura che si necessita raggiungere, vale a dire 850°C, si ottiene con una corrente
di 13 A.
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Si riporta il contour di temperatura ottenuto con tale corrente:

Temperature

[cel
1010.30713

980.40979
950.51245
92061517
B890.71733
B60.62050
830.92322
B801.02538
T71.12854
T41.23120
711.33388
661.43652
651.53918
521.64191
581.74457
561.84723

Figura 46: contour di temperatura provino di SiSiC con 13 A

La Figura 46 mostra come la temperatura ottimale di processo di 800°C si trovi esattamente nel
lattice. Tale risultato € soddisfacente in quanto & proprio il lattice stesso il reattore del processo di
steam reforming.

78/99
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9.2.2 Scalatura dei risultati

In questo sotto-capitolo si effettua un’ipotesi sulla scalatura delle dimensioni del provino e quindi sui
risultati delle simulazioni.

Siccome non € possibile effettuare una simulazione del provino completo definitivo, ci si limita ad
utilizzare i risultati delle simulazioni del provino ridotto e ad effettuarne una scalatura per ipotizzare i
valori di quello completo. La scalatura dei risultati viene effettuata direttamente sulla corrente in
ingresso necessaria.

In Figura 47 si riportano le geometrie per ribadire le dimensioni dei due provini:

Figura 47: altezza dei provini per scalare i risultati

Per calcolare la resistenza del provino con il lattice da 80 mm, sempre a causa del peso
computazionale della mesh, & necessario sfruttare una simmetria.

Per calcolare poi la resistenza del provino completo, poiché essa € inversamente proporzionale
all'area di passaggio della corrente, si raddoppia semplicemente il valore di resistenza trovato con il
provino sezionato.

Nella tabella seguente si riportano i valori di resistenza trovati:

Provino 14 mm | Provino 80 mm sez. | Provino 80 mm

1_“ ¢l .{ Ve
I |
&

"

&

-
%
~

Rappresentazioni

SN
‘% .\4/\,/,,

03

b
‘Q(/L
&
SIS
PR R TR

AR

Resistenza [(Q] 0,212 0,455
Tabella 23: resistenza dei provini per scalare i risultati
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Si nota che la resistenza del provino da 80 mm ¢ leggermente superiore rispetto a quella del provino
da 14. Tale dato risulta veritiero poiché la resistenza € direttamente proporzionale alla lunghezza del
campione.

Sulla base di questo risultato si vuole quindi scalare la corrente necessaria per consentire al provino
con lattice da 80 mm di raggiungere 800°C.

Per eseguire la scalatura € necessario assumere che i due provini necessitino della stessa potenza
per raggiungere la medesima temperatura.

Siccome la potenza sviluppata per effetto Joule si calcola come: P = I? - R allora, se si vuole
mantenere costante la potenza mentre la resistenza aumenta, &€ necessario ridurre la corrente.

Il calcolo &€ molto semplice, & necessario soltanto imporre un’'uguaglianza tra le potenze (anche se,
avendo aree di scambio differenti, & impossibile che i provini necessitino della medesima potenza per
raggiungere la stessa temperatura, a parita di condizioni al contorno):

P, = Py

1142 "Ryy = [802 " Rgg

Ls? Ryy  [132-0,212

= = 12,54 4
Reo 0,228

Igg =

La corrente necessaria al provino con il lattice da 80 mm per raggiungere la temperatura di 800°C
deve quindi essere di circa 12,5 A.
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10Test sperimentale intermedio

Per verificare il corretto funzionamento delle simulazioni ed ideare/utilizzare il set-up sperimentale in
vista dei test finali, si imbastisce un test sperimentale intermedio.

Per confrontare I'approccio software e quello sperimentale si esegue una simulazione elettro-termica
del provino.

Poiché in questa fase del lavoro non sono ancora stati stampati i provini definitivi e poiché tali provini
non sarebbero comungue simulabili, per il confronto si utilizza il provino ridotto utilizzato
precedentemente per I'analisi del confronto dei contatti. Il provino con il contatto scelto, vale a dire il
contatto B, non & materialmente disponibile per il confronto, di conseguenza esso viene eseguito sul
provino con il contatto D.

Il provino utilizzato per il test di confronto & il seguente:

Figura 48: provino per test intermedio

Ricordiamo che il provino in questione € stato infiltrato con il silicio e si tratta quindi di SiSIiC (c.e.=
3870,5 %).
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10.1 Set-up sperimentale

La configurazione iniziale proposta si compone di due supporti isolanti che sorreggono il provino
attraverso due viti. Queste, a loro volta, imprimono una forza di precarico ai collegamenti tramite delle
ranelle di rame che compensano la rugosita superficiale.

Figura 49: set-up sperimentale ideale

Si effettuano poi delle valutazioni di fattibilita riguardo alla bozza proposta. Da queste ultime si rende
evidente un problema, ossia la possibilita che le superfici superiore e inferiore del contatto non siano
perfettamente parallele. Trattandosi il provino di un materiale fragile, un precarico su due superfici non
parallele comporterebbe il rischio di rottura del contatto e la successiva inutilizzabilita del provino. Per
bypassare questo problema si potrebbero lavorare le superfici di contatto come effettuato nel capitolo
7.3 e garantire cosi un buon parallelismo tra le stesse.

Poiché questa lavorazione € molto dispendiosa in termini di tempo e siccome la fabbricazione dei
provini definitivi si conclude una settimana prima della consegna del progetto, di comune accordo con
il responsabile del laboratorio I'ing. Giovanni Bianchi, si decide di evitare la lavorazione meccanica
delle superfici e di utilizzare un metodo di applicazione della corrente piu semplice e rapido, ma non
altrettanto affidabile e preciso in termini di conducibilita elettrica.

Il metodo verso cui si tende, si compone di cavi con terminali a pin di 4 mm da inserire direttamente
nei fori dei contatti. La connessione elettrica non avviene quindi sulle superfici piane del collegamento
ma sulla superficie interna del foro.
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L’apparato sperimentale realizzato € cosi costituito:
1 Provino

Supporto provino

Cavi alimentazione

Camera infrarossi (FLIR)

Alimentatore

a b~ wN

1

3 2
4

S

Figura 50: set-up sperimentale completo

LT -

Figura 51: dettaglio alimentatore set-up sperimentale

Per fornire la corrente si sceglie un alimentatore che lavora tra 0 e 24 V e puo essere controllato sia in
tensione che in corrente.

Durante i test che si effettuano si controlla I'uscita in corrente dell’alimentatore; la tensione variera in
funzione della resistenza stessa del provino.
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Figura 52: dettaglio alimentazione e sostegno provino set-up sperimentale

Tale configurazione sperimentale viene utilizzata per valutare la temperatura sia del provino ridotto nel
sotto-capitolo 10.3 che del provino definitivo nel sotto-capitolo 11.1.

10.2Simulazione

Per simulare i provini elettro-termicamente si esegue sempre un’analisi elettrica con Maxwell ed in
seguito una termica con Icepak. Per il discorso fatto nel paragrafo introduttivo, differentemente dagli
altri casi finora simulati, si applica la corrente in ingresso-uscita nelle seguenti zone:

Figura 53: zone di ingresso-uscita della corrente, simulazione test intermedio

Si sceglie di applicare la corrente in queste zone in quanto si riesce a rispecchiare maggiormente il
caso reale del set-up sperimentale. Infatti, come detto, il provino verra alimentato tramite queste
superfici grazie all'inserimento di pin elettrici. La corrente di alimentazione viene imposta di 5 A poiché
il generatore di corrente ha questo valore come limite massimo di corrente fornibile.

Effettuato il calcolo si integra la potenza resistiva specifica sul volume e si ricava un valore di potenza,
P =17,4503W.
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Si fornisce questa potenza come termine sorgente in Icepak e si ottiene il seguente contour di
temperatura:

Temperature

[cell
93.7000

88.9467
84.1833
754400

T4 6867
69,9333
65,1800
60,4267
556733
50.9200
46,1667
414133
36.6600

31.8067
271533
22 4000

Figura 54: contour di temperatura, simulazione test intermedio

Analizzando qualitativamente il contour si nota una probabile imperfezione nella meshatura del
software oppure un difetto geometrico del provino creatosi durante la generazione con il codice
MATLAB. Vi ¢ infatti una zona che presenta una temperatura minore data da una interruzione di
conducibilita termica in qualche zona limitrofa.

Come nelle simulazioni precedenti, si nota inoltre che la temperatura della parte superiore &
leggermente piu alta rispetto a quella della parte inferiore, ugualmente per una questione di scambio
termico.

La temperatura media misurata nel lattice corrisponde a T,,eqia = 81,9°C.

Il confronto tra la simulazione e 'esperimento viene effettuato attraverso la potenza elettrica.

La potenza fornita, siccome la simulazione termica € stata impostata come stazionaria, viene
scambiata attraverso la superficie del provino tramite convezione naturale. Si potrebbe calcolare il
coefficiente di scambio termico convettivo e successivamente confrontarlo con quello calcolato nel
test sperimentale ma, come riportato in seguito, le condizioni differiscono troppo per effettuare un
confronto sensato.
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10.3 Esperimento

Per questa parte si necessita del set-up sperimentale preparato in precedenza.

Si alimentata quindi il provino controllando I'uscita in corrente. Il valore di corrente che si imposta ¢ di
5A. Poiché la corrente immessa ¢ limitata e la resistenza del provino € anch’essa bassa, la potenza
elettrica generata dall’alimentatore & altresi ridotta. Questo significa che per portare il provino alla
temperatura di regime sono necessari alcuni minuti (circa 15). Preso atto che il provino non modifica
piu significativamente la sua temperatura raggiungendo la stazionarieta, si mette a fuoco la camera a
infrarossi e si scatta una fotografia:

Figura 55: immagine termica del provino, test intermedio

Il contour catturato tramite la camera termica mostra come la pelle pil esterna abbia una temperatura
minore rispetto agli strati interni del provino. Anche questo comportamento € influenzato dallo scambio
termico, il quale avviene piu facilmente alla parete e meno facilmente all'interno del provino. Tale
comportamento e causato dai differenti gradienti di temperatura nelle due zone.

Anche in questo caso si nota come la temperatura si orienti leggermente verso I'alto; infatti,
guardando il supporto superiore del provino, si osserva come questo sia piu caldo rispetto a quello
che lo sorregge inferiormente (zone verdi in Figura 55).

La temperatura sulla parete del lattice risulta nettamente inferiore rispetto a quella degli strati piu
interni anche a causa di un altro fattore. Si ricorda infatti che il provino in esame non e quello scelto
per la progettazione e che questa variante di collegamento € stata scartata perché tende ad avere
questo effetto e a non condurre negli strati piu esterni. La temperatura media del provino non € quindi
immediatamente reperibile e per ricavarla si esegue un’analisi leggermente laboriosa che si effettua
sfruttando il puntatore della camera e rilevando la temperatura di spot nelle due zone principali (zona
gialla e zona rossa).

Refl. t.

Obj. d.
Rel. h.
Atm. t.

Figura 56: temperature puntuali nelle due zone principali, gialla (sx) e rossa (dx)
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Siccome il volume occupato dalla zona gialla € nettamente inferiore rispetto a quello della zona rossa
si esegue una media ponderata sui volumi. Per misurare i volumi occupati dalle due parti si sfrutta NX

e si ottengono i seguenti valori:
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Figura 57: volume zona gialla (sx) e volume zona rossa (dx)

Si effettua quindi il rapporto tra i due volumi che equivale a:
1645,32

"= ait1049 -

R

Volume v [=4111.1049 mm* |

Ed infine si calcola la temperatura media ponderando le due temperature locali con il rapporto tra i

volumi:

Tmedia = Tgiatia "7 + Trossa - (1 —7) = 58,9 0,4 + 77,7+ 0,6 = 70,18 °C

Una volta raggiunta la stazionarieta si calcola la potenza rilevando i valori di corrente e temperatura

forniti a schermo dall’alimentatore e riportati in Figura 58:

Figura 58: tensione e corrente dell'alimentatore a stazionarieta, test intermedio

Conoscendo la corrente e la tensione in ingresso si calcola la potenza elettrica fornita. Essa viene

totalmente convertita in energia termica dal provino. Fino al raggiungimento della stazionarieta tale

potenza viene immagazzinata come aumento di temperatura mentre, raggiunto I'equilibrio

(stazionarieta), essa viene totalmente scambiata per convezione.
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10.4 Confronto

Si svolgono quindi dei confronti quantitativi e qualitativi tra i due metodi (simulazione e test

sperimentale).
Per riassumere e commentare le differenze tra i due procedimenti si sfrutta la seguente tabella:

simulazione esperimento
Temperature
fcel
93.7000
l79.4400
746867
69.9333
Contour di (i
temperatura
Tmedia [OC] 81,5 70,2
Corrente [A] 5 5
Tensione [V] 1,49 3,06
Potenza [W] 7,45 15,3

Tabella 24: valori confronto simulazione-esperimento

Sarebbe interessante confrontare i coefficienti di scambio termico convettivo dei due approcci ma non
risulterebbe un confronto veritiero. Riprendendo infatti la formula che descrive il coefficiente:

= o =T [
A (Tnedia = Tamp) tm? - K

ci si accorge subito che la potenza & un fattore determinante nel calcolo di tale coefficiente e che
quindi sarebbe inutile effettuare tale confronto, siccome le potenze in gioco sono differenti.
La potenza del provino sperimentale & doppia rispetto a quella della simulazione a causa della
differenza di tensione ai capi del provino nelle due situazioni.
Poiché il parametro che si controlla all'uscita dell’alimentatore € la corrente, questa differenza di
potenziale & data dalla differente resistenza dei due circuiti.
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Questa importante discrepanza puo sicuramente essere attribuita ad alcuni fattori, in particolare:

Si puo affermare con certezza che i cavi utilizzati siano sottodimensionati. Essi infatti si
riscaldano e aumentano la resistenza totale del circuito (lo si &€ notato subito sia con la camera
termica che toccandoli), richiedendo quindi una maggiore potenza elettrica;

Anche nelle superfici di contatto vi & la medesima situazione: si vede anche nellimmagine
nella Tabella 24 come queste zone siano particolarmente calde e quindi non effettuino una
giunzione perfetta tra i connettori e il provino, aumentando la resistenza del circuito;

Il valore di resistivita misurato sperimentalmente differisce leggermente da quello del
materiale del provino utilizzato a causa delle problematiche di misurazione spiegate nel
capitolo dedicato;

Altro aspetto, momentaneamente trascurabile a causa della contenuta temperatura di
esercizio, € la variazione della resistivita in funzione della temperatura. Non conoscendo il
polinomio con cui questa dipendenza possa essere approssimata, essa non viene impostata
nel software e potrebbe creare una discrepanza tra la simulazione e il test sperimentale;

Vi possono essere degli errori numerici di troncamento del sw di simulazione che apportano
una lieve variazione dei risultati anche se, poiché la convergenza numerica & sempre stata
ottenuta, questi sono trascurabili;

Vi possono inoltre essere errori causati dalla mesh e dalle impostazioni di soluzione. Con
strutture di questo tipo e effettivamente molto difficile impostare nelle simulazioni le condizioni
al contorno che rispecchino la realta. A tal proposito occorrerebbe effettuare uno studio di
questo tipo utilizzando Ansys Fluent, il quale offre molte pit possibilita sulle BC rispetto ad
Ansys Icepak.

La somma di tutti questi fattori crea la discrepanza che si nota in Tabella 24.
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11Test sperimentale finale

Per effettuare il test finale si utilizza il provino definitivo. Le dimensioni dello stesso si ricordano

essere:

d =35mm

hiattice = 80 mm
Riotare = 116 mm

Il provino modellato € il seguente:
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Figura 59: provino definitivo modellato

Il provino viene stampato, viene effettuato il depowdering e il debinding e successivamente si
presenta come segue:

Dopo questi processi il provino non ha nessun tipo di imperfezione e la fase di stampa €& quindi riuscita
eccellentemente.
Per effettuare I'infiltrazione con il silicio gli addetti al processo si accorgono subito del fatto che la
struttura richiede una quantita di silicio maggiore di quella che si puo inserire all'interno del crogiolo.
Tuttavia, con i dovuti accorgimenti, si riesce ad infornare il pezzo con la corretta quantita di silicio.
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A seguito dell'infiltrazione il pezzo si presenta come segue:

Figura 61: provino definitivo dopo l'infiltrazione con il silicio

Si asportano con la moletta alcuni piccoli depositi di silicio su uno dei due contatti e si nota che il
pezzo nel complesso é riuscito molto bene. Osservando attentamente il lattice si nota infatti come non
vi siano inclusioni o concentrazioni di silicio eccessive e che quest’ultimo & correttamente penetrato
solo negli struts.

11.1Test con giunzione rapida

Il test effettuato in questo capitolo viene definito “con giunzione rapida” poiché viene collegato al set-
up sperimentale come nel test di confronto (pin inseriti direttamente nei fori).

A causa dei limiti di corsa del supporto il provino non si inserisce all’interno dei due bracci ma viene
semplicemente appeso al pin superiore rimanendo quindi sospeso a sbalzo.

Si imposta nuovamente il valore di fondo-scala della corrente del generatore (5 A) e si attende il
riscaldamento del provino.

Una volta raggiunta la stazionarieta esso presenta la seguente distribuzione di temperatura:

st 71.3

23.3

2021-08-26

46 AM

Figura 62: immagine termica del provino, test finale con giunzione rapida

Questa distribuzione di temperatura risulta molto pit uniforme in tutte le sezioni rispetto a quella del
provino del test intermedio. | motivi sono principalmente due:
e in primis, in questo caso il collegamento al lattice & quello scelto nel capitolo 8 ed e quindi
quello ottimale per la conduzione della corrente in tutta la sezione del lattice;
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e inoltre, questo tipo di set-up sperimentale in cui il provino risulta sospeso, annulla
completamente gli effetti della conduzione termica tra il provino e i supporti e di conseguenza
le zone di alimentazione risultano circa alla medesima temperatura rispetto al cuore del
provino.

Cio nonostante si nota un leggero gradiente salendo verso I'alto nel cuore del provino (si passa da
arancio a bianco). Tale gradiente & sempre riconducibile alla convezione naturale che tende a portare
aria calda verso I'alto mantenendo a temperatura leggermente maggiore la zona superiore. In Figura
63 si riportano i valori di corrente e tensione registrati ai capi degli elettrodi:

Figura 63: tensione e corrente dell'alimentatore a stazionarieta, test finale con giunzione rapida

La potenza elettrica del provino equivalea P =V -1 =3,740-5=18,7W.
Come si nota, la potenza termica in gioco non si discosta molto dal valore rilevato nel test intermedio.
| provini raggiungono, quindi, circa la medesima temperatura (in questo caso la temperatura puo
essere considerata costante in tutto il provino e di conseguenza Ty,.q4i = 77,5 °C). Questo puod essere
sicuramente attribuito ad un sovrapporsi di piu fattori tra cui appunto:

e ladiversita del supporto di fissaggio del provino (che fa cedere o meno parte della potenza

termica);
¢ le dimensioni dei provini (la resistenza & direttamente proporzionale alla lunghezza);
¢ |e geometrie dei provini (la resistenza varia a causa del diverso collegamento).

Per valutare piu attentamente la fase di riscaldamento si decide di fare un test “transiente”: si
effettuano delle fotografie ad intervalli regolari per valutare lo sviluppo della temperatura allo scorrere
del tempo. Tali informazioni permettono di analizzare meglio la situazione completa ed effettuare delle
considerazioni a riguardo.

Figura 64: sviluppo della temperatura dall’accensione dell’alimentatore alla stazionarieta

Osservando la distribuzione di temperatura nella prima immagine, si rende evidente come le zone di
ingresso della corrente provochino un innalzamento locale della temperatura. Cid accade in quanto
queste zone sono quelle in cui la corrente € costretta maggiormente, in cui vi € quindi una resistenza
locale piu alta rispetto al resto del provino. Siccome la resistenza € piu alta, queste zone si riscaldano
prima rispetto al centro del provino (sezione costante). In questo caso, dato che le potenze in gioco
sono contenute, la differenza di temperatura tra le due zone non & eccessiva. In vista pero
dell'applicazione finale del provino, poiché sara necessario fornire molta pit corrente per mantenere |l
provino a 800°C durante il processo di steam reforming, sara necessario alimentare il componente
gradualmente per non rischiare di generare grossi gradienti che potrebbero provocarne la rottura.
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11.2 Test con giunzione definitiva

Per valutare qualitativamente quanto la giunzione di provino e circuito influisca sulla dissipazione
locale di potenza, si procede effettuando un test con il set-up ideale: Figura 49.

Il provino viene quindi collegato attraverso dei connettori ad anello che vengono mandati a pacco
tramite due bulloni M4,

Figura 65: set-up ideale

Il provino viene alimentato e, dopo il medesimo tempo del test precedente, si raggiunge la
stazionarieta:

Refl. t.
Obj. d.
Rel. h. % 2021-08-30

Atm. t. - 11:54 AM

Figura 66: immagine termica del provino, test finale con giunzione definitiva

La temperatura massima raggiunta risulta di due gradi superiore rispetto a quella del provino con la
giunzione rapida.
Si riportano i valori di corrente e tensione registrati ai capi degli elettrodi:

Figura 67: tensione e corrente dell'alimentatore a stazionarieta, test finale con giunzione definitiva

La potenza elettrica convertita dal provino equivalea P =V -1 =2,538-5=12,7W.

La potenza risulta minore semplicemente percheé la resistenza totale del circuito € minore. Le giunzioni
in questo caso sono infatti eseguite meglio creando una minore resistenza allo scorrimento della
corrente. La minor potenza non é quindi indicativa di un approccio peggiore ma, al contrario, indica
che vi sono meno perdite in zone non rilevanti per il processo finale. A conferma di tale ipotesi si nota
che la temperatura massima raggiunta € di due gradi superiore rispetto a quella dei test con la
giunzione rapida.

| test sperimentali nel complesso si considerano andati a buon fine.

Come detto, il provino si riscalda in maniera perfettamente uniforme ed impiegando un tempo
relativamente breve (inerzia termica bassa).
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12 Conclusioni e sviluppi futuri

12.1 Conclusioni

| risultati sperimentali ottenuti e il raggiungimento degli obbiettivi specificati dal committente
dimostrano come il progetto, nel complesso, sia ben riuscito.

La struttura porosa capace di riscaldarsi uniformemente per effetto Joule attraverso un collegamento
elettrico € stata progettata, simulata, fabbricata, testata e opera perfettamente. Nella Figura 68 si
riprendono i punti chiave del lavoro.

Studio/idea Modellazione Simulazione Esperimento

Temperature

[cell
101030713

lm
95051245
92061517
89071783
86082050
83092322
80102588

-m 12854
74123120

71133386
661.43652

65153910
62164191
50174457
56154725

Figura 68: schema riassuntivo del lavoro svolto

In principio la progettazione si & svolta studiando e valutando attentamente dei possibili metodi di
alimentazione dei lattici porosi. Si € scelto di alimentarli attraverso particolari strutture di collegamento
che proiettano e convogliano il lattice in un parallelepipedo con superfici piane parallele per garantire
la perfetta giunzione elettrica. Tali collegamenti inoltre consentono di sfruttare a pieno le potenzialita
del processo di BJ. La giunzione vera e propria &€ quindi stata effettuata tramite un connettore elettrico
ad anello che viene connesso solidamente al provino attraverso una vite M4 che genera il precarico
necessario al perfetto scorrimento di corrente.

Modellato il provino (lattice+collegamenti) si € proceduto simulandone il comportamento elettro-
termico applicando una corrente agli estremi. Siccome il numero di elementi della mesh del provino
risultava di dimensioni eccessive, non si € riusciti a simulare il provino completo con il lattice di 80 mm
ma sono state effettuate delle simulazioni su provini di scala ridotta, con il lattice di 14 mm. | risultati
ottenuti rappresentano correttamente la situazione in esame e cio € stato confermato dai test
sperimentali effettuati successivamente.

| test sono stati effettuati con un limite massimo di corrente di alimentazione di 5 A e si € riusciti a
raggiungere una temperatura del lattice di circa 80°C. Si e stimato un valore di corrente necessario
per arrivare alla temperatura di processo (steam reforming), questo valore corrisponde a I = 12,54 +
2 A . Per generare tale corrente occorrerebbe un generatore molto piu potente di quello usato per le
prove in questo lavoro.

Siccome nei test con il provino definitivo si & notata una distribuzione non omogenea della
temperatura all’avvio del generatore, in vista di un futuro utilizzo con correnti piu elevate si consiglia di
incrementare gradualmente la corrente di alimentazione per preservare l'integrita del provino.

Tutte le richieste avanzate dall’'utente finale al professor Alberto Ortona sono state evase con
successo. | limiti costruttivi imposti sono stati rispettati; il provino infatti risulta lungo 116 mm ed ha un
diametro di 35 mm. La struttura si riscalda in maniera perfettamente uniforme e non vi sono
surriscaldamenti nelle zone di contatto (punti critici).
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12.2 Sviluppi futuri

La progettazione effettuata ha permesso di approfondire il comporamento elettrico delle strutture in
esame, tuttavia si possono effettuare innumerevoli altri studi sulle stesse sia a livello elettro-termico
che a livello energetico-applicativo.

Di seguito vengono elencate tutte le possibili migliorie che potrebbero essere implementate al provino
oppure i test ulteriori che si potrebbero effettuare sullo stesso. Si riportano anche le ulteriori possibili
varianti progettuali valide, che per questione di tempo non sono state analizzate.

Riguardo a delle possibili implementazioni del lavoro si potrebbero approfondire i seguenti temi:

e Predisporre un set-up sperimentale per indagare la variazione di resistivita del SiSiC e del
SiCSiC in funzione della temperatura. Siccome il test dovrebbe essere effettuato fino alla
temperatura di regime di 800°C bisognerebbe disporre di una camera climatica ed effettuare
opportuni accorgimenti al set-up di misura per poter lavorare anche a tali temperature;

e Predisporre un set-up sperimentale per portare il provino alla temperatura di regime in
sicurezza, sia dal punto di vista termico che elettrico. Opportuno sarebbe riprodurre il pit
possibile le condizioni operative dell’'utente finale aggiungendo il catalizzatore al provino,
inserendolo in un tubo orizzontale e forzando nel condotto dell’aria rispettando le stesse
condizioni operative di quella utilizzata per lo steam reforming;

e Sviluppare una campagna sperimentale anche con il provino definitivo in SiCSiC dato che, a
causa delle tempistiche, non si sono potute effettuare i test con il provino in tale materiale.

e Simulare le strutture con software termici piu specifici (Ansys Fluent). Il software di
simulazione Icepak infatti non & probabilmente il software piu indicato per effettuare I'analisi di
queste strutture reticolari. La meshatura automatica infatti risulta, si molto robusta e affidabile,
ma al contempo impone delle forti limitazioni sulla dimensione finale della mesh. Per tali
strutture, frequentemente, questo tipo di meshatura crea un numero elevato di elementi e
costringe il tempo computazionale a lievitare. Inoltre, con la possibilita di importare le mesh
nel risolutore si sarebbe risparmiato parecchio tempo nella fase di approccio alla simulazione
della soluzione finale;

e Analizzare il collegamento e I'intero processo produttivo con la cella schawarz in quanto,
sempre a causa delle tempistiche limitanti non si & potuto implementare lo studio della stessa;

Viste le grandissime potenzialita di tali strutture e di tale processo si vuole sottolineare la possibilita
impiegarli in altre innumerevoli applicazioni come ad esempio:
e riscaldamento di processi industriali in settori come farmaceutica, chimica, alimentare ecc.;
e riscaldamento di acqua calda sanitaria, nel caso in cui i provini vengano studiati per una
produzione su larga scala e quindi il prodotto sia abbordabile economicamente.
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14 Allegati
e Allegato 1: A1_C10393-Gantt;
e Allegato 2: A2_C10393-Misura conducibilita SiSiC;

e Allegato 3: A3_C10393-Misura conducibilita SiCSiC.



