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ABSTRACT

Léaument o del qlobalsed mo pd io bé re enradnguinamentadtaearpat e a l
rendendo indispensabile lo spostamento verso fonti di energia rinnovabildigéstione
anaerobicarappresenta una possibile soluzione in quanto perndetprodurre biogagla

biomassa organicadiscatba, | 6ot ti mi zzazi one del process:{
numerose variabili chimiche, biologichéisiche e geometriche correlate. Nel presente
elaboratg concentrandosi sulle problematiche tigka alla miscelazione interna stah

investigata la fluidodinamica interna di un reattore modello ottenuto tramitecsmatedi un

digestore anaerobico industriale che presentava problesaddnentazione diostanza solida

sul fondo del reattord ramite tecnicheli diagnostiaottiche, e stato studiato il movimento del

fluido, prima utilizzando acqudemineralizzata poi una soluzione di gomma di xantano come

fluido di processo, al fine ditudiareil campo di moto medio interno al reattotes tecnche

utilizzate sono la Particle Image Velocimetry (PIV) e la Planar Laser Induced Fluorescence
(PLIF). Al fine di rendere il sistema investigato il pappresentativpossibiledel digestore
industriale,e stato utilizzato come fluido di processo pemua& delle prove raccolte, una
soluzione acquosa 1,0g/kg di gomma di xantano, le cui proprieta reologiche sono state
investigate grazie ad un Reometro Anton Paar MCR 301.

The increase in global energy consumption and the problems related to polluticakarg itn
essential to move towards renewable energy sources. Anaerobic digestion represents a possible
solution as it allows the production of biogas from organic waste biomass, but the optimization
of the process is difficult due to the numerous chemimalpgical, physical and geometric
variables relatedn the presentvork, focusing on the problems related to internal mixing, the
internal fluid dynamics of a reactor obtained through the st@alen of an industrial anaerobic
digester which presented solid sedimentation problems on the bottom of the reactor was
investigated.Throughoptical techniques, the movement of the fluid was studied, first using
demineralized water and then a solution of xanthan gum as process fluid, in order to study the
mean flow field inside the reactorhe techniques used are Particle Image Veletyn(PIV)

and Planar Laser Induced Fluorescence (PLIF). In order to make the investigated system as
representative as possible of the industrial digester, an aqueous solution 1.0g / kg of xanthan
gum was used as the process fluid for some of the collextts] whose rheological properties

were investigated thanks to an Anton Paar MCR 301 Rheometer.
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1.INTRODUZIONE

1.1Fluidodinamica e miscelazione irreattori meccanicamente agitati

La conoscenzdettagliatadella fluidodinamia di un sistema agitatoféendamentalger poter
interpretare il funzionamento dei reattori agitati reali e per effettuare il passaggio di deala nel
progetazionedegli apparatindustrialii nol t re, per mette di individ
zone stagnanti che non contribuiscono attivamente alla miscelaaien®a al reattore

| fluidi svolgono un ruolo centrale nei proceblogici poiché la maggior parte dei requisiti
fisici, delle trasformazionchimiche e biologicheavvengono in una fase fluid&oichéil
comportamento dei fluididipende in larga misura dalle loro caratteristiche fisidae,
conoscenza delle propriedai fluidi e delle tecnicheer la loro misurazione é fondamentale. |
fluidi nei processi biologicépesso contengono solidi sospesi, sono costituiti ddi pita fase

e hanno proprieta neNewtoniane; tutte queste caratteristiche complicano l'and8si
comportanento del flussoe presentano molte sfide nella progettazialee reattori Nei
bioreattori, le proprieta dei fluidi giocano un ruolo chiaxed determinare I'efficacia della
miscelazione, della dispersione del gas, del trasferimento di masdsasfeimento di calore.
Insieme,questiparametri,possono esercitare un'influenza significativa sulla produttivita del

sistema e sul successo dedcaleu p  dppdrdcdahiatar(Doran, 2013).

Le informazioni preliminari riguardanti la fluidodinamicaG@ll nt er no di un r ea
fornite in questo paragrafo, der i v aecand d al t
editi onoM®oranPaul i ne

Al fine di poter comprendere i | dunteattorei un f

di unaltro tipo di apparecchiatura, occorre prima fornire alcune definizioni generali:
U Linee di flusso: permettono di rappresentare il movimento e la variazione della velocita
di un fluido. Come é possibile osservare dalla figura 1.1, le linee di flusso wengon
rappresentate equidistanti e parallele per indicagevelocita costante (a), mentre, in
presenza di un oggetto che modifica il moto del fluido, la distanza tra le linee di flusso
viene diminuita per indicare che la velocita in alto ed in basso rispdttd 6 o gget t o

maggiore di quella osservabile davanti e dietro ad esso.
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Figura 1.1: rappresentazione di linee di flusso con velocita costante (a) e in caso di sturbo del fluido da
parte di un oggetto (b)
Anche se le linee di flusso suggeriscono la preseh un flusso continuo, le singole

particelle alloéinterno del fluido possono
del fluido, piu le linee di flusso sono rappresentative del moto reale. Se il flusso del
fluido e lento, esso viene defintolus 0 Al ami nared mentre se
vel oce, viene definito Aturbolentoo, il q
locali in cui il fluido presenta un movimento rotazionaleh i amat e Avortici 0O
Numero di Reynolds: & un parametrdintiato per caratterizzare il regime di moto del
fluido all éinterno dell 6apparecchiatur a.

Per reattori agitati attraverso agitazione meccanica, il numero di Reynolds éRe

definito dall dequazione che segue:
..o (1.2)
YQQ——
Dove:
Rei=numer o di Reynold riferito alldagitator

N= velocita di agitazione

D= diametro dell dagitatore

} = densit”™ del fluido

>= viscosita del fluido

Attraverso il numero di Reynolds é possibile definire la transizione da moto laminare a
turbolento, che dipende infatti non solo dalla velocita del fluido, ma anche dalla sua
viscosita e dalla geometria del sistema in cui il fluido scorre. Il fluido ioreagitati

puo essere definito come laminare o turbolento in funzaEie@umero di Reynolds
del l 6agitatore. C di uso comune consider a
per Rei>10 un regime turbolento; in molti reattori agitati, Rei risultangmeso

nel |l 6i nt eReivi®*l ¢he si 1définisce come regime di transizione.

Concettualmente, il numero di Reynolds rappresenta il rapporto tra forze inerziali e
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forze viscose all dinterno del fluido: — p
se un flusso rimane in regime laminare o diventa turbolento. Se, ad esempio, il moto di

una particella di fluido viene disturbato verso una nuova direzione del flusso per effetto

del |l 6introduzione di un oggetto, coeeccorre
determinano se il fluido cambiera moto o mena.ub lato, l'inerzia della particella, che

e correlata alla sumassa e velocita, tendera a portarlo nella nuova direzione. Tuttavia,

la particellae soggetha forze viscose dovute alla presenza dalficircostanteQueste

forze viscose tendono a smorzare i cambiamenti di moto del fluido facendo conformare

la particella al movimento delle regioni di flusso limitrofe. Per numeri di Reynolds

molto bassi si ha una prevalenza delle forze viscose su mezl@li: anche in presenza

di un ostacolo che interferisce col moto del fluido, la prevalenza di queste forze viscose
impedisce che ci siano modificazioni consistenti del moto e si osserva infatti che le linee

di flusso i nter r anbtamdardeate dl d ladj esgtCoroe risultatoy i f o
viene mantenuto il regi me di moto | aminar
forze inerziali diventano preponderanti rispetto a quelle viscose, e si possono quindi
osservare numerose perturbaziomin - mot o i nvestigato: a caus

possono originare zone con vortici indicativi proprio di un regime turbolento.

L a mi scel azione ~ unitamadcbep memMatte i do ndarrel fgiadoi dc a
disomogeneita | | 6 i nt er naimindndo gradienti di concdntrazione, tempeeagur
altriparametsi questo  solitamente ottenuto grazie
i materiale da wun punto all déaltro del si s

specificaln questo capitolpoconsiderando soltanto la tecnica di miscelazione piu comune, ossia
guell a che prevede | 6ut iVvenganp aescdtli i componentg i t at
principali di un reattore agitatmeccanicamente e i parametri caratteristici cqodli viene
descritt a dilmiscelzonesinitandoti@eroa considerare sistemi di geometria
semplicel | tipico sistema in cul viene reali zzat
un recipiente cilindrico verticale, da@mo piudispositip er | 6agi tazi one, da
ed entrata che per met t onebmaterdaleed,ievertualimentejdane e c
apparati che provvedono allo scambio termicobase al tipo di processo considerato, &
possibile osservareivitrse geometrie sviluppate per lo studio della miscelazione: queste
variazioni comprendono sia la geometria del reattore, che la geometria del sistema di agitazione

e il suo posizionamento.



Il regime di moto nel reattore dipendera, oltre che dalle castitbe e dalla velocita

del | 6agitatore, anche dalle propriet?- fisic
applicazioni a viscosita medimassa e alle usuali velocita di rotazione dei sistemi di agitazione,

il moto e turbolento. In queste condizn i i moment o trasmesso da
sufficiente affinch® esso circoli nel reatto
processi diffusivi turbolenti risultano presenti in tutto il reattore, ma sono massimi nelle
vicinan2 del | 6agitatore. Al contrario, nel regin
di vortici. Risulta ovvio che i fenomeni di miscelazione in regime turbolento siano molto piu
consistenti di quelli presenti nel mdminare.La presenza di un reage di moto turbolento

risulta fondamentale per ottenere una miscelazione effieasehe trasferimenti di massa e
calore all dinterno del fluido.

Criterio fondamentale per ottenere una soddisfacente miscelazione del fluido, € scegliere |l
corretto sistemali agitazione; i parametri che guidano la scelta di un sistema di agitazione
compr endono |udacbuohaeefficiemza di mescothmento e la minimizzazione dei
costienergetici associati.

Di seguito, € presentata una breve classificazerearattdezazionedei principali tipi di
agitator.i meccani ci i n commerci o. Le infor ma
i ndustrial mixingWileyetal,®0d.e and practiceo di
1.1.1Classificazione dei principali agitatori

1 mot o del fluido aldétit et mirmat di dahl|l aeqgqé¢od me

da quella del reattore e dalle caratteristiche del fluido stesso; esistono tre diversi elementi

direzionali al flusso: il movimento rotazionale (attorn@afl | ber o del | a girant ¢
radiale (dall dasse dell 6al bero della girant
movi mento assiale (dal basso verso | 6alto | u

causera movimento in tete tre queste direzioni, ma in base alla sua geometria specifica, alcune
componenti saranno piu rilevanti di al{i@oran, 2013).
Gli agitatori possono esseir@zialmentedivisi in:
U agitatori veloci: sno caratterizzati da un rapporto D/T (diametro@ellg i t at or e/ di a
del reattore) pari a 0@ . 5. L 6 ag g e tlegatwvad fatté che,|affinché csi
raggiunga un buon grado di miscelazione in tutto il sistema, € necessario lavorare a
velocita di rotazione relativamente alte.
Questi agitatori sonormcipalmente utilizzati con fluidi di viscosita meebassa.
In base al campo di moto generato dal loro movimento, tra gli agitatori veloci possiamo

inoltre distinguere:



1 agitatori a flusso assialé flusso generato € essenzialmeditéipo assiale, con
formazione di corr ent i;vengoncptincigalmenteal | 6 a
utilizzati nei processi in cui € necessaria la sospensione di solidi.

1 agitatori a flusso radialel flusso generato da questi agitatori, tranne che per la
componente tangerale, € essenzialmente di tipo radiale; vengono utilizzati nei
processi in cui € necessario massimizzare la superficie di scambio interfacciale
e provocano una el evata turbolenza, sp
stesso.

T agi t at or isorolgrtatori asfiadeia profilo ottimizzato e sono utilizzati
nei campi in cui & necessario un basso sforzo di taglio.

1 agitatori ad altoferzo di taglio:sono agitatori chéavorano ad alta velocita di
rotazione e sono ut i | cozda tadeiin ppeessidi 6 agg
frantumazione, di dispersione di pigmenti e di creazioni di emulsioni

U0 Agitatori l ent i : sono caratterizzatd.i da
solitamente installati in reattori privi di seftangivortice.La loro funzione principale
e quella del rimescolamento lento e del rinnovo del liquido soprattutto in prossimita
del |l e paret.i del reci pi e Questi agitaorivengano  p o s
ti picamente i mpiegat i cToayglidgitatorilehtitrodamn@ nt i u

1 Agitatori tangenziali puri: hanno una particolare struttura verticale e, gli
eventuali moti verticali, sono realizzati soltanto da circolazioni secondarie.

1 Agitatori ad elica: grazie alla loro particolare geometria consentono un
rimescolamento del fluido grazie a consistenti moti verticali e tangenziali.

1.1.2 Parametricaratteristici degli agitatori
Per definire la fluidodinamica globale di un sistema agjitatcorre fare riferimento ad alcuni
parameti; tra i numerosi pssibili,in questo elaborato sono stati considerati nello specifico:
U Velocita di bordo della girante (Vtip)
la velocita tangenziale di bordo della girante, Vtip, € la veldaitdare massma
raggiungi bile dal fluido alldinterno del
massimo di velocita a cui puo essere sottoposto il fluido agitato.
Viene calcolata come:

woQnr uo (1.2)
Dove:

N= velocita di agitazione della girante(nps)

D= diametro dell dagitatore

10



U Tempo di miscelazione
e definito come il tempo necessario affinche un tracciante venga adeguatamente
di sperso all dédinterno dell apparato oper al
numerosi fattori, tra cuitipodit r acci ante utilizzato, | a po
del tracciante, la dimensione della zona o del campione considerata per definire il grado
di omogeneita e il criterio di omogeneitd assunto, ma & un parametro largamente
utilizzato nella pratica.
1.1.3 Camp di moto in sistemi monofasicimonogirante
In base al tipo di agitatore utilizzato, sara possibile osservare un diverso campo di moto del
fluido all 0i.Comeanticpata prelcedanteraente, gliragitatori possono indurre
in corrispondenza della girante, un campo di moto prevalentemente di tipo assiale o radiale:
U Campo di moto radiale: € generato da agitatori che presentano lame allineate in maniera
parall el a al | ¢Daran)20131Jn esentpio di siggeima @& colazone
indotto da un agitatore veloce a flusso radiale e riportato in figura 1.2

|| :‘ o Baffle

l /H\ ?

’\_\\—:B 2 E]_—_J/‘

&
D

f /‘\ \
, T L Sl
Figura 1. 2: campo di moto da un agitatore veloce

setto frangivorticgDoran, 2013).
Dalla figura 1.2 é possibile rare come il liquido sia movimentato in direzione radiale

dal |l 6agitat or e v e doseosi divide inpdaer deezioni distente: umae at t c
verso | 6alto :e quueas tvierdswe ifll wsassisor aggi ung «
reattoreevengoo r i chi amat i verso | 6agitatore. L

un movimento circolare del fluido che deve essere ridotto con frangivortice.
U Campo di moto assiale: € generato da agitatori con lame inclinate che formano un angolo
inferiore a 90°con il piano di rotazione; il flusso assiale & necessario nel caso di

miscelazione di fluidi contenenti sostanze solidequanto permette una migliore
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sospensiondJn esempio di campo di moto indotto da un agitatore assiale e riportato in
figura 1.3.

| N %
V‘M Lo Baffle

AN
gt

-
-
-

=

.=

\'
5
<

o

e
@

\

Figura 1.3: campo di moto prodotto da un agitatore a flusso assiale in un reattore con setto frangivortice
(Doran, 2013)

Dalla figura 1.3 & chiaramente visibile comhgetto di fluido in uscita dalla girante
venga spinto verso il basso fino ad esseralpfiesso dal fondo del reattore: il flusso si
propaga su tutto il fondo del reattore pe
essere richiamato verso la girante. Anche in questo caso € preferibile avere un reattore
provvisto di setto frangiwtice a causa del movimento rotazionale generato
dal |l 6agitatore.

1.1.4 Campi di moto in sistemi monofasici multigirante

Quando un singolo agitatore non riesce piu a garantire una buona capacita diziorseela

vengono utilizzati piu agitatori inseriti suledesimo alberdl moto € in questo caso influenzato

non solo dal numero di agitatori introdotti, ma anche dalla distanza a cui questi si pongono: se

la distanza tra gli agitatori & sufficientemente elevataossibile considerare ciascuna girante

come ndipendente dalle altre; se si riduce invece la distanza, si ha un cambiamento

significativo del campo di moto: i singoli anelli di circolazione originati da ciascuna girante

tendono a diventare meno defirdtmano a mano che la distanza tra le giramtiduisce, fino

a formare i due classici anelli di circolazione caratteristici di una sola girante.
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1.2L 61 mp or t amszetaziotheenkella digestionanaerobica

Lbaumento della richiesta di e nerngstrissong | ob al
probl ematiche crucial. che stanno spingenddc
rinnovabili cercando di evitare | 6upuoli zzo

rappresentare una possibile soluzianan procssobiologicoche grmette di ottenere metano

da scarti organici come rifiuti animali, rifiuti solidi urbani e scarti di agricajtbatteri e
microorganismsono in grado di decomporia materia organica in composti piu semplici fino

ad ottenereome prodotti finalmetam (5570%) e CQ (25-30%)(Deublein et al, 2011)

| processi di digestione anaerobica possono ridurre in maniera significativa le emissioni di gas
serra, specialmente quelle riconducibili al metano prodotto da scarti organici che vengono
depositati in disarica; per questo motivo il processo e stato attivamente studiato negli ultimi
anni per la possibilita di utilizzarlo come kiwocesso per lo smaltimento di rifiuti organici

(Singh et al, 2019).

Gli scarti agricoli hanno un gran potenziale geodurre biogas, ma occorre adattare il
bioreattore ad una biomassa piu secca e con un maggior contenuto di sostanfibreskde

una maggior quantita di sostanza solida puo causare una riduzione del trasporto di massa e
calore tra i batteri, gli enzing il substrato presente nel digest{®egh et al, 2019)

Definire | 6efficienza della digestione anae
numerosifattori, tra cui il tipo di substrato utilizzato, il rapportdNCdella materia organica,

HRT (Hydraulic Retantion Time), pH, temperatura, miscelazione e altri fattori idrodinamici del
digestore anaerobid®ingh et al, 2019).

Léagitazione all éinterno del sistema  uno
processo perché, una buona agitagidello slurry permette di ottenere una fornitura omogenea

di substrato ai batteri presenti, di mantenere costante il contatto coi microorganismi e inoltre
riduce la formazione di intermedi di reazione alternativi al metano.

Un altro fattore per cui la recelazione risulta fondamentale € sicuramente la sedimentazione:
specialmente per materiali organici con alto quantitativo di solido presente, occorre avere una
miscelazione efficace per evitare la formazione di cumuli di materiale organico sul fondo del
reattore che andrebbero poi a interferire con il processo di digedtioaeorretta miscelazione
permette inoltre di avere una omogenea distribuzione della temperatura ed evita la formazione
di zone morte al |l 6i nRemnsaelazone eriogeneaiintendecerdaeel rea:

di ottenere omogeneita con il minimo input energetico possibile. Lo slurry puo essere miscelato
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con diverse modalitara cui agitazione meccanica, ricircolo dello slurry stesso e ricircolo del

met ano all dioret erno del di gest

Studi di |l etteratura confed meaond miscdagiond @ua gi t a .
efficiente in termini di consumaergetico(Pagilla et al, 1997).

Numerosi tipi disistemi di miscelazione efjitazione meccanicaono stati studiaal fine di
determinare il design ottimale per i digestori anaerolacvariazione geometrica comprende
modifiche della girante, della sua dimensione e angolazione,siell@osizionael reattore,

del numero d agitatori per studiee il design ottimale occorre pero essere consapevoli

del | 6i mportanza r i v edasuacancedt@dionetnellp deterthinazisne b st r
del | 6ef fi ci Ginghatald019)pr ocesso

La scelta deh a g i dipehde mfatti fortemente dallascosita del fluidodala necessita di

avere un regime di motimoneo alla sospensione del solidtalla struttura geometrica del
digestore da numerosi altri fattori; nella lette
anaerobici si riféasce prevalentemente alla velocita di miscelazione e ai tempi di miscelazione,
mentre una valutazione della geometria degitatorie solitamente mancan{&ingh et al,

2019).

Occorre inoltre considerare che lo scopo della miscelazione in un digesterel@oo non é

solo quell o di g ar ant inecessatiopinolnaiep éercendizioni did e | S
miscelazione siano compatibili con la creazione di un ambiente favorevole allo sviluppo della
popolazione batterica.

Ldagitazi one rament cansideratail metod® di eniseeone piu efficiente in
termini di consumo ener ge tagitatoree quelld aibevitare t i v 0
stratificazione, formazione di zone morte nel reattore (zone in cui la miscelazione non e
efficiente eche corrispondono quindi a volume del reattore non sfrutea@posizione di
sostanza solida o anche flottazione del subs
pompaggioe ottenuto grazielanovimento rotatorio dedl giranteche causa il movimento
assial e, radiale e in direzioni i nter medi e
vessel non sono pero necessariamente un indicatore della qualita di miscelazione: il fluido pud
muovaesi infatti ad una determinata velocita, ma se anche il fluido nelle immediate vicinanze

si muove alla stessa velocita e nella stessa direzione, non si ha miscelazione efficace: in questo
caso, 1l fluido si spost a(Bsdgemanl 2012e ment e al | 0
E stato osservato chel comportamento fluidodinamico i de

variare a causa di numerose ragioni associate con il posizionamento di ingressi ed uscite,
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stratificazione e geometria dedcipiente Oltretutto, & presenza di una differenzavicosita

tra i fluidi, puo influenzare fortemente il progresso della miscelazidieeoney et al,2009).

E possibile ad esempio che, nella zona immediatamente vicingiedhte(nel caso in cui il

fluido di processo abbieomportamento neNewtoniano), le lame causino un maggior sforzo

di taglio al fluido circostante causando quindi una diminuzione della sua viscosita mentre la
viscosita nella massa di fluido rimane invariata, causando quindi problematiche nella
miscelazioe (Lebranchu et al, 2017).

Numerosi studi dimostrano che, al fine di avere una miscelazione efficace dello slurry, e
preferibile avergirantiche generano un forte movimento assiale del fluido: per ottenere questo

puo essere necessario introdurregirantia | | 6 i nt er (Sben et 2013y dnwosre | ;

infatti che la configurazione contgrantis i a pr ef er i bi | e efficeenzadit t en e
miscelazioneln una indagine condotta in Germafi@emmeke et al, 2009¢ stato osservato

chein grandi impianti di produzione di biogés giranti principalmente usatsonoagitatori
sommersi(47%), molto pit comuni di agitatori a pala (7,4%), agitatori ad albero inclinato
(12,9%) e di agitatori a bobina (6,8%). Impianti di grande scala che utii2£#%6 di residuo

di colture vegetali come biomassa, combinano di solito agitatori a pala a bassa velocita di
rotazione con agitatori somnséad alta velocita.

Loutilizzo di agitatori a p quantoessipenmeterio llie per |
ottenere una distribuzione piu omogenea della viscosita del fluido a minori sforzi di taglio e
velocita di agitazione; agitatori a bassa velocita di rotazione sono particolarmente adatti per
digestori in scala pilotéSingh et al, 2019)Gli agitatoridovrebbero inoltre essere adattati alla
geometria specifica del digestore al fine di ottenere una distribuzione omogenea dello sforzo di
taglio in modo che la popolazione microbica rimanga inalterata e, inoltre, ridurre il consumo
energetico correlato @l mi scel azi one e mi g lagitataredavrebbei | mo t
assicurare idealmente una distribuzione uniforme della velocita a bassi sforzi di taglio. Il
processo di scale p d i un digestore anaerobico ~ quin
della miscelazione internmn quanto se | a mi scel azione risulta
reattoredi scala ridottala fluidodinamica interna del reattore industriale sara sicuramente
peggioreg(Singh et al, 2019).

Due parametri molto importanti oltre ailp¢ di agitatoreut i | i zzat o sono | ¢
mi scelazione e il tempo di mi scel azione: (quUeE
diversi aspetti. Alte intensita di miscelazione sono adatte durante logtaet reattor¢Pearce

et al, 1991)ma non sono adatte durante la metanogefese fondamentale del processo di

digestione anaerobica.
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Una miscel azione eccessiva pu, aumentare i/l

le colonie batteriche non sono in grado di convertim@dptti di fermentazione con la velocita

con cui sono prodotti a causa dell dinibizion
quindi riducono la performance complessiva della diges{(iBmgyh et al, 2019).

Il tempo di miscelazione é quelloes sari o per ottenere omogenei
e dipende d# configurazione geometriaiella girante dalla sua velocita di rotazione, dalle

proprieta del fluido e dil configurazione geometrickel digestore stesso.

Hoffman et al(2007),hanno condotto un esperimento al fine di compadarerse intensita di

mi scelazione a 1500,500, 250 e 50rpm per de:
popolazione di batteri metanigeni in quattro digestori di laboratario settaticon volume

identico: e stato dimostrato che la diversa velocita di miscelazione non ha effetto sulla
produzione di biogas complessiva ma, durante lo-8farsi poteva notare un calo nel tasso di
produzione di biogas perché fiocchi di microorganismi venivano distruéti\edlocita di
1500rpm.Questo studialimostra quindi che&elocita di miscelazione troppo elevate causano
soltanto uno spreco di energia.

Stafford(1982)st udi , | 6effetto dell 6intensit”™ di mi
agitato meccanicamenten un agitatore magnetico che trattava fanghi derivanti da trattamenti

di depurazione primari: € stato osservato che velocita di agitazione basse vicino a 150rpm
risultano appropriate per la produzione di biogas, mentre alte velocita vicine a 700rpno causa

una diminuzione della produzione

La velocita di miscelazione, oltre che sulle popolazioni microbiche, ha un importante effetto

sulla formazione di schium&lna miscelazione non efficienpaid causare una separazione di

fase solido/liquido con conseguenscarsa degradazione della sostaomganica, inoltre

sostame t ensioattive possono accumul ar si al |l 6i
|l 6attivit”™ superficiale e caus @agdloetg), @B nzi al
Una miscelazine eccessavprovocaifattil a pr esenza di boll e all di

alle quali é facile che si attacchino sostanze idrofobiche e tensioattivi che provocano formazione

di schiumaScardina et al, 2006)

Shein et al, (2013)hanno misuratalifferenz significative nel moto del fluido a diverse
velocit™ di agitazione; nel |lidde@agouege 0,5Mméspdar 0 € O r
velocita di agitazione di 100rpm ma, non é stata aumentata ulteriormente per evitare la
distruzione dei fiocchi di microrganismi presenti. Una zona fortemente turbolenta e stata creata

nell e zone vicine all oé6i mpeller, a differenza
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Dal grado di agitazione, dipende inoltre la formazionedifoneor t e 0 al | 6i nt er no
una zona morta é definita come una zona del volume in cui la velocita rimane al di sotto del 5%
dell a velocit”™ massi ma r a/eskivaretgl,2005) e al | 6i nt
Con una mi scel aznteroandel reatiora, & @agpsibdetazere aira Iprévialeinza d

zone stagnanti che possono portare ad una scarsa efficienza del processo di digestione; un
digestore ideale dovrebbe avere il 100% di volume utile alla miscelazione e nessuna zona morta.

Di seguito,vengono riportati risultati sperimentali relativi ad alcuni studi eseguitiligeutere

la presenza di zone morte nella miscelazione di digestori anaerobici con diverse configurazioni

di agitatori

Nel caso diturbine Rushton (R) il 91% del volume deleattore risulta come zona morta e

solo nel caso di helical ribbon impeller, la percentuale di zone morte si riducéL.&ldanchu

et al, 2017): questo € dovuto al fatto ¢A®RT ha prevalentemente un flusso di tipo radiale, e

risulta quindi inefficientenella miscelazione lungo la coordinata assiale, importante per
ottenere omogeneita quando si utilizza una sospensione solida.

La quantita di volume morto aumenta al diminuire della velocita di agitazione, a parita di
sostanze solide presenti: aumentandeelacita di agitazione si ha quindi una diminuzione

delle zone morte, ma non ci sono indicazioni su una variazione conseguente della produzione

di biogas.

Per comprendere in maniera pi Y% agigoresufflaondi t a
formaziore di zone morte, occorre considerare che, agitatori a prevalente flusso radiale, non
sono in grado di prevenire la sedimentazione delle particelle solide dello slurry sul fondo del
reattore(Tanguy et al, 2005)causando quindi una scarsa miscelaziondlaidb; le zone di
sedimentazione sono inutilizzabili ai fini della produzione di bidggagiantonon si ha corretta
degradazione della materia organica, e possono anche ostacolare la miscelazione del fluido
nelle zone adiacenti.

La formazione di zone mt& dipende quindi fortemente dalla viscosita dello slurry che aumenta

all aumentare di sostanze solide pragtat@gent i , e
e del digestore stesso. L 6 u mperaergualesliovblume i o n e
inutilizzato in un digestore sembra quella di aumentare la velocita di agitazione, ma questa e
difficilmente la strada migliore da percorreguanto puo inficiare sulla salute della popolazione
microbica e causare un abbassamento della resa di produlzitmegase ridurre inoltre

| 6ef ficienza enebrugaed tliagioradedlit ipploic easlslodi nt er no
dovrebbe essere considerato pertgpermettono di ottenere una miscelazione piu omogenea

con una minor velocit”™ di agitazigoanteapala c onsu
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con flusso assiale puo aiutare a ridurre le zone stagmawmfiantopermette una miglior
sospensione del sostanza solidgingh et al, 2019)

E possibile quindi concludere che la miscelazione rivesta un ruolo fondamentale nella
digestione anaerobica, ma operare una scelta riguardante il metodo di miscelazione piu efficace
e molto difficile inquanto dipene da numerosi fattori che variano in base alpetperimentale
considerato

Possiamo affermarechgilr ocesso di ottimizzazione per | 6a
di digestione anaerobicasia sicuramente un compito difficile, a causa della desga
interazione di variabili biochimiche e fisiche; nel presente lavoro di tesi, le variabili

bi ochi miche non sono state considerate e ci
caratteristiche idrodinamiche utilizzando un reattore modwgtosvisto di setti frangivortice
agitatomediante tregitatori costituiti ognuno da un albero con sei jpdtienuto tramite

scaledown di un digestore anaerobico industriale

Le conoscenzedisponibili sulla miscelazione di fluidi in reattori didimensioni n
convenzionali @on settatsono abbastanza ristretportando quindi ad una incertezza riguardo

alle regole di scatep (Montante et al, 2014)

Oltretutto, e possibile aspettarsi differenze significative nelle performance di miscelazione
passando dall scala di laboratorio a quella industriale: ad esempio, la sospensione di solidi
pesantid 6 i n g | odbswolididagdem possono cambiare drasticamertte la scala del
bioreattorein base ai criteri di scal@p utilizzati(Antiemo-Obeng et al, 2004).e correlazioni
identificate nella scala di laboratorio, trattando pochi litri di fluido, possono non esseztte
guando si passa a vol umi maggi or i -udtgpicher at t ai
come la costanza della potenza specificeostanza della velocita di bordo della palaaell

girante (Vtip) possono portare ad effetti incerti supeestazionecomplessiva del processo
(Montante et al, 2014)Sicuramente, nei reattori in scala di laboratorio, la caratterizzazione
fluidodinamica risulta piu facile in quanto e possibileoperare semplificazioni: nella
maggioranza dei casi e possibile assumere una completa distribuzione dei solidi e una
miscelazione ideale, mentoecorreaspettarsi importantifferenzenella scala industriale.

Lo slurry solideliquido introdotto nei digestori anaerobici che trattano rifiuti domestici e
letameagricob a umidq puo essere modellato come fluido monofaseewtoniang le cui

proprieta reologiche variano durahtéd e vol uzi one del processo di
Al contrario occorre considerare una soluzione bifasica nel caso di residui di biomassa agricola

e forestale, le cui caratteristiche chimitgiche possono portare ad una significativa
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sedimentaione e flottazione; in questi casi & preferibile operare un pretrattamento della
biomassa prima della digestione anaerobica (Sharma et al, 1988).

Nel presente lavoro di tesil fine di poter indagare la problematica di miscelazione riscontrata

in un digestore anaerobico industrialiene studiata mediante tecniche di analisi ottica la
fluidodinamica internacunreattore modell@ttenuto per scaldown del reattore industriale,

sia in caso di fluido newtoniano (acqua demineralizzata) come step dizaartee nel caso di

fluido nonNewtoniano utilizzando una soluzione acquosaGdimma di xantan@d una
concentrazione not a. La soluzione polimericsze
demineralizzata, permettendoci quindi di avvicinarci alledizioni di viscosita riscontrabili

nel digestore anaerobico industriale per il trattamento di scarti della produzione diomess

quello da cui e stato effettuato lo sedl@vndel reattore modello utilizzato.

Occorre considerare che le condizioni didediorio non saranno mai, nel presente lavoro,
paragonabili a quelle industriali, e che | 0c¢
contenuto di solidi e possibile sedimentazione, del comportamentNewtoniano della fase

possono solo aggrare la miscelazione che si osserva nel reattore industriale rispetto alle

condizioni semplificate adottate in questo elaborato.

1.31l digestore anaerobicandustriale

Il lavoro sperimentaleoggetto del presente elaborato € stato basato sulla problematica
riscontrata in un digestore anaerohicgustriale

Nel digestore in questione, che tratta biomassa proveniente da scarti della produzione di mais
per ottenere biogasi € verificata una drasticaltizione della produzione di metano e, quando

| 6i mpianto =~ stato fermato per provvedere a
presenza di un accumulo di biomasedimentatal di sotto del bocchello di alimentazione.

Secondo le condizioni girogetto, nel digestore sono presentidggatoricon geometria con

sei turbine su ogni albero; quesalberiruotano in senso orario e le turbis@no orientate con
configurazioni differenti: su ogni albero, le tre turbine inferiori si comportano carbeé
Aupumpi ngo che aspirano | a miscela dal basso
superior.i S C O AppuonTpti anngod cpoemme ciudownr endono | &
spingono verso il basst digestore opera con due agitatoriimzione su tre e ogni 20 minuti

la coppia in funzione viene variata.

19



La configurazione di progetto si & dimostrata inadatta alla miscela bifase trattata: la sospensione

di un solido avviene infatti per azione di spinta verso il basso, e non risucchid vérsol t r o, |
modo che si gener i un movimento circolare ¢
reattore.Si puo ipotizzare chia configurazione descrittégciliti la formazione di accumuli di

sostanza solida invece che facilitarne la sospensione

Con un movimento di rotazione witti gli alberiin senso orarisi osserva inoltre che, tcue

alberi consecutivi, si viene a creare una zona stagnante a causa della collisione tra due i due
getti uscenti: la formazione di una zona a bassa veloaitder@ancora piu probabile la
formazione di sedimenti sul fondo del reatfogequesta zona stagnagrgetrova posizionata
proprio al di sotto della tramoggia di al in
biomassa.

Come primo intervento per migliare la miscelazione interna al reattore, e stato deciso di
invertire il senso di rotaziorsegli agitatorida orario ad antiorarie di rendere operativi tutti e

tre gli agitatori contemporaneamentambiando il senso di rotazione, si evita che la zona

bassa velocita sia posizionata proprio al di sotto del bocchello di alimentazione.

| criteri di scaledown che vengono riportat:. nsenlo statia pi t ol
valutati considerando il digestore operativo nelle condizioni desdretgiranti operativeon

senso di rotazione antiorario e | 6orientazio
di progetto

Al fine di poter ottenere risultati il piu possibile rappresentativi del campo di moto medio
interno al reattore nelleoadizioni di operativita reale, si & deciso di eseguire, oltre alle analisi

con acquaome fluido di processche saranno riportate in segupopve utilizzando un fluido
nortNewtonianaa viscosita superiore.

Per poter ottenere facilmente un fluido a ma
e stato deciso di utilizzare una soluzione Gomma di xantano polimero utilizzato

industrialmente (sian campo farmaceutico che alimentare) come addensante

2. MATERIALI E METODI

In questa sezione, vengono descritte le tecniche di misurazione utilizzate durante il lavoro
sperimentale al fine di effettuare la caratterizzazione fluidodinamica del campo di moto medio
del sistema dointermieslsie ®qgqn iquisegust at aiesna
Vengono anche riportati i criteri di scadewn utilizzati nella progettazione del reattore

modello in cui sono state effettuate le analisi.
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Sono state utilizzate la tecnica PIV (Particle Image Velocyheer determinare la velocita

i stantanea all éinterno del campo di mot o
Fluorescence) per studiare la dispersione temporale di un tracciante e determinare il tempo di
miscelazione medio caratteristico deltsisa, e infine sono state effettuate analisi con
Reometro Antoon Paar MRC301 per determinare le caratteristiche reologiche e la viscosita
apparente di alcune soluzioni@omma di xantana diverse concentrazioni, in modo da poter
identificare quale concémzione fosse adatta per eseguire prove PIV per simulare |l
comportamento fluidodinamico di una soluzione con caratteristiche simili a quelle del reale

fluido bifase di processo.

Tramite la combinazione delle informazioni ottenute con questi metodi likia@gossibile
ottenere una caratterizzazione estensiva e quantitativa delle variabili fluidodinamiche del

sistema in analisi.
2.1 Criteri di scale-down utilizzati

Per operare il passaggio di scakdla progettazione del reattore mode#lono stati considerati
i seguenti criteri:

- Costanza del numero di Reynolds

- Costanza della Vtip (velocita periferica delle giranti)

- Costanza della potenza specifica

| criteri geometrici adottati sono riportati in Tabella

Grandezza Reattore industrial Reattore modello
Diametro (mm) 17070 490

Braccio excentro (mm) 675 19,4

Pala (mm) 640 18,4

Velocita rotazione excentr 12,5 ?

(rpm)

Tabella 2.1:parametri adottati nel passaggio di scala
1. Dimensionamento basato sulla costanza del numero di Reynolds
Per i sistemi agitati meccanicamente € possibile definire un numero di Reynolds
rotazionale descritto dalla seguente equazione:
vo L (2.1)
Dove:
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} = denfiuida © del
D=diametroddl 6 agi t at or e
p=viscosita defluido

N=velocita di agitazione

Dato che e possibile assumere densita e viscosita costanti, il criterio di costanza di Re si riduce
a ND?; possiamo quindi calcolare lelocita di agitazione delle giranti nel reattore modello
come:
. 01Q, (2.2)
0 o5
Dove:
Nm= velocita di agitazione nel reattore modello
Ni= velocita di agitazione nel reattore industriale
Dm=diametroddl 6 a g i t reattare neodefioe |
Di=diametrodél 6 a g i t mdttare irdustriadel
Cal col ando, secondo | 6equazione (2.2) si ott
Questa velocita di agitazione € tecnicamente impossibile
2. Dimensionamento basato sulla costanza della Vtip:
Lavelocitapefi eri ca dell e giranti (Vtip) — calcolat

®o QY G0 (2.3)

Anche in questo caso, il criterio di scalewn si riduce semplicemente alla costanza del
prodotto ND: e possibile quindi ricavare la velocita di agitazione netoemmodello secondo
| 6equazione (2. 4).

O , (2.4)

Calcolando si ottiene h435rpm

In questo caso il risultato risulta tecnicamente accettabileoma@uce ad una sospensione non
rappresentativaispetto alle reali condizioni di funzionamento del reattore modé&lae
considerazione  basata sull éosservazione vi
nel processo industriale.

I n figura 2.1, ~ri por t areatoreuopedantenatia ¢eloaiteedi r a p p
agitazione di 435rpm.
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(2) I (b) e TN

Figura 2.1: miscelazione del reattore con biomassa adottata nel processo industriale con gli agitatori operanti a

435rpm in senso di rotazione orario (a) ed antiorario (b)
Possiamo notare dalla figura 2.1 che, a questa velocita di rotazione, la sostanza solida risulti
I nteramente sospesa sia in senso di rotazi
mi scel azione osservata sul p ednte superidreerispettod e | | @
a quella del reattore industriale.

3. Dimensionamento basato sulla costanza della potenza specifica:
La potenza trasferita da una girante all a
meccanicamente e calcolabile come rigorta equazione (2.5).

0 600" (2.5)

Dove:
Np= numero di potenza della girante
D=diametroddl 6agi t at or e
N=velocita di agitazione
}] = dendfuidd © de

In prima approssimazione, vista la costanza delle proporzioni geometriche adottate, € possibile
considerare che Np rimanga costanteitanmero di Reynolds.

Il calcolo della potenza specifica, si effettua dividendo la potéP)zaef il volume defluido;

poiché il rapporto tra le grandezze geometriche e stato mantenuto costante, possiamo
considerare che il volume di liquido presente nel reattore modello sia proporziddglina

questo modo é possibile calcolare la velocita di agitazione nel reattdedloncome:
0 (2.6)

Calcolando, si ottiene Nm= 133rpm
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Questo ¢ il risultato complessivamente piu coerente con le condizioni di funzionamento reali
del | 0i mpi ant o.

Nel presente lavoro sperimentale, sara proprio N=133rpm unaveddleita considerate per

i ndagare il campo di moto medio all dédinterno
fluidodinamico del sistema in maniera piu approfondita sono state inoltre studiate le velocita di
67rpm e 217rpm; la velocita di 67rpérstata presa come velocita minima ammissibile perché,

al di sotto di essa, il movimento delle giranti risultava troppo lento per ottenere dati sperimentali
soddisfacenti e, la velocita di 217rpm e stata presa come velocita massima ammissibile perché,

al di sopra di essa, si & notata la formazione di vortici superficiali in corrispondenza degli

i mpell er che causano un intrappolamento di b

2.2 Principi di funzionamento della tecnica PIV

La PIV é una delle pitavanzate tecniche sperimentali disponibili per visualizzare le
caratteristiche principali di un campo di moto, essendo in grado di operare una misura non

i ntrusiva del campo di mot o planare istantal
(Gomez, ®10) Le informazioni qui riportate riguardanti i principi di funzionamento della
tecnica sono state acquisite dal testo APar
editiono di M20i8k us Raf f el et al

Per poter esegqgui recosuré annsaip sperimentRle¢ dhe coropcenda r r

questi elementi:

U Inseminazione: particelle di tracciante devono essere addizionate al fluido in esame al
fine di poterne Aseguireo il percorso al
campo di moto

U llluminazione: queste particelle di tracciante devono essere illuminate su un piano o
all i nterno di un volume per al meno due v

U Registrazione: la luce che viene scatterata dalle particelle di tracciante deve essere
registrata in due immagini o in una sequenza di immagini da parte di una fotocamera
digitale ad alta risoluzione

U Calibrazione: occorre effettuare una calibrazione al fine di determinare la correlazione
tra | o spostamento del | 60 enlmappstamentodedld | a p

particella di tracciante all dédinterno del
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U Valutazione: lo spostamento delle immagini delle particelle tra due impulsi consecutivi
di luce deve essere determinato osservando le registrazioni PIV
U Postprocessing: al fine di tk@re e rimuovere misure incorrette e determinare i dati
fluidodinamici di interesse, occorre essere in possesso di un software pliiguestsing
sofisticato(Raffel et al, 2018)
Lafigura 2.1, mostrailsetp s peri ment al e comuRMé2Dper effett

Light sheet optics Mirror

Pulsed
laser

Laser light sheet

& Illuminatt—:;(;i\" ~
wx\ particles
\\

Flow with_ g’:
_ tracer particles &3
* First light pulse at 7, T
e Second light pulse at 7,+A¢ Q ———l

~

Flow direction

Image plane

IO+AI

Figura 2.1: setup sperimentale per analisi PI\Raffel et al, 2018)

Per eseguire | danali si, piccole particelle
posizione tale per cui il flusso di interesse non venga disturbato. Il piano chelsi vu
investigare, sia questo orizzontale o verticale, viene illuminato due volte ad un tentpodpt
da una sorgente di luce pulsata ad alta energia, solitamente un laser, che viene trasformata in
una lama di luce grazie a lenti cilindriche;6i nt er val |l o temporal e ot
illuminazioni successive, deve essere scelto in maniera consapevole considerando la velocita
del flusso all éinterno del sistema indagat o
esser e |témpordleeconsidelato;oper semplificare, si assume che le particelle di
tracciante si muovano alla stessa velocita del flusso tra le due illuminazioni successive, anche
se questo sarebbe in realta valido soltanto per particelle di piccole dimensioice kadtterata
dalle particelle viene registrata attraverso lenti ad alta risoluzione grazie ad una telecamera
digitale, ottenendo due immagini (la prima al temp®la secondaat qpt ) i n cui sonc
le particelle di tracciante; queste sarannogmioposte a valutazione ed elaborazione tramite
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software. Per poter registrare le immagini, la telecamera deve essere prima sincronizzata con il

laser.

Per le operazioni di valutazione, le registrazioni digitali PIV vengono divise in aree piu piccole
deromi nate fiaree di i nt err oga z tcarelazione) partognir av e r
area di interrogazione, viene determinata la posizione dei vettori delle particelle di tracciante,
nella prima e nella seconda immagine catturata. La proiezidvettiere della velocita locale

di flusso all é6interno del piano il luminato d
tra le due illuminazioni e della calibrazione del sistema di imaging: il calcolo della velocita
puntuale si ottiene quindi fando il rapporto tra spazio percorso dalla particella e tempo
intercorso tra | 6éacquisizione dell e due i mme

ogni area di interrogazione dei dati PIV raccolti.

Gl i aspetti princi palono edsere aomsiflemati gér ilas gorretR 1 V

pianificazione dell desperi mento sono:

U Misura non intrusiva della velocita: essendo la PIV una tecnica ottica, permette una
misurazione non intrusiva; questo consente di poter applicare la tecnica anche in flussi
in cu la presenza di sonde potrebbe modificare il campo di moto

U Misura indiretta della velocita: la tecnica PIV misura la velocita di un elemento di fluido
indirettamente perché determina la velocita di particelle di tracciante introdotte
al |l 6i nt e rttofluidog quéste pantidetleevengono solitamente introdotte prima
del |l 6inizio dell éacquisizione sperimental

U Tecnica ad intero campo: la tecnica PIV permette di ottenere immagini di grandi parti
del campo di moto e di estrarre le informazioni di vefod& queste immagini. Questa
caratteristica € unica della PIV: nella maggioranza delle altre tecniche & possibile
soltanto ottenere una misura di velocita di un singolo punto, anche se con una
risoluzione temporale molto elevata. Nella tecnica PIV si learigoluzione spaziale
molto elevata anche se, la risoluzione temporale (frequenza di recording dei fotogrammi
delle immagini P1V) e limitata dalle correnti tecnologie.

U Distribuzione delle particelle di tracciante nel fluido: per avere acquisizioni diajual
soddisfacente, & necessaria una distribuzione omogenea delle particelle di tracciante
all 6interno del sistema investigato.

U Densi t” del l e particell e di tracciante n

necessaria una densita di particelle medde immagini raccolte, al fine di poter
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operare la valutazione statistica. Un esempio é riportato in figura 2.2, in cui sono
mostrate immagini a diversa densita di particelle: le immagini (a) e (c) hanno una densita

di particelle o troppo bassa (a) @ppo alta (c) per effettuare le analisi statistiche

previste dalla tecnica PIV. La densita di particelle ideale e quella rappresentata nel caso
(b).

(a)

Figura 2.2: esempio di densita di particelle in diverse immagini (R&ffel et al, 2018)

Ritardo di velocita: occorre controllare attentamente che le particelle di tracciante
inserite seguano il movimento degli elementi di fluido del sistema; solitamente
particelle di tracciante piccole seguono meglio il moto del fluido.

llluminazione: e necessario utilizzare una fonte luminosa ad alta energia in modo da
poter registrare in maniera accurata la luce scatterata dalle particelle; in linea di
principio, la necessita di utilizzare particelle di dimensioni maggiori per avere una
efficienza di scattering maggiore (lo sca
dimensione della particella considerata), si contrappone alla necessita di avere particelle
piccole che seguano correttamente il moto del fluido: occorre trovare un compromesso;

nei fluidi acquosi, € possibile utilizzare particelle di dimensioni superiori rispetto a
quelle utilizzabili in flussi gassosi e sorgenti luminose meno intense qualttageuo

con otturatore e LED ad alta energia. Un criterio che deve essere soddisfatto € che la
fonte luminosa deve il luminare | 6area con

seguire il movimento delle particelle di tracciante.

Durata dell ammpoko: | a durata dell 6i mpul s
da Acongelareo il movimento dell e partice
evitare sbavature nell i mmagine acqui sita

Ritardo di tempo tra gli impulsi luminosi: il tempzhe intercorre tra due impulsi
luminosi deve essere abbastanza lungo da poter osservare uno spostamento della

particella di tracciante nelle due immagini catturate, ma allo stesso tempo deve essere
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sufficientemente corto da evitare che un numero elevgparticelle abbandonino il
piano che viene irradiato nell dintervallo
U Numero di illuminazioni per acquisizione: € necessario poter salvare le immagini delle
particelle di tracciante in diversi fotogrammi per ogruniinazione; questo é
realizzabile grazie alle telecamere dotate di coogselazione.
U Mediazione: il numero di dati PIV necessari per avere dati medi affidabili, deve essere
determinato come compromesso tra tempo di acquisizione della prova PIV e tampo p
cui e possibile mantenere costanti le condizioni investigate.
U Altri parametri da ottimizzare: per ottenere una misura soddisfacente € necessario

ottimizzare la grandezza delle immagini ottenute (specialmente per gli algoritmi di

valutazione successivil, a di mensi one dell darea di i n
particelle present.i all 6interno di una s
assicurarsi che |l e particelle alldinternc

siano messe corretteente a fuoco da parte della telecamera.
Si prosegue ora ad una caratterizzazione piu approfondita dei principali componenti del sistema
PIV: la fonte luminosa (in questo elaborato viene approfondita principalmente la
caratterizzazione delle fonti las@n, quantocoerenti con il setip sperimentale utilizzato), la

telecamera e le particelle di tracciante.
2.2.1 Sorgenti laser

| laser sono tra le fonti di luce piu utilizzate nella tecnica PiVquantosono in grado di
emettere luce monocromatica con alémsita di energia che puo essere trasformata, attraverso
lenti cilindriche, in una lama di luce in grado di illuminare le particelle di tracciante inserite nel
fluido.

L _—
{ Laser material \ Laser
\ / beam
M P
Pump energy

Figura 2.3: configurazione di un apparato lagétaffel et al, 2018)
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In figura 2.3 émostrata in maniera schematica la configurazione base di un apparato laser, che

e composto da:

0 Un materiale laser: consiste in un gas atomico o molecolare, un semiconduttore o
materiale solido
U Un sistema di pompaggio: € in grado di eccitare il materiakr l@amite introduzione
di energia elettromagnetica o chimica

0 Sistema di specchi: serve per amplificare e rendere disponibile la luce laser
Per poter ottenere una emissione laser, occorre che si verifichi un fenomeno di emissione
stimolata di fotoni da p#&e del materiale attivo: quando un fotone di energia appropriata
colpisce un elettrone che si trova in uno stato quantico eccitato, € possibile che si verifichi una
transizione non spontanea di questo elettrone dallo stato eccitato a quello non eceitato,
emissione di un fotone in seguito a questa transizione. Per un gran numero di atomi, se la
popolazione dello stato eccitato risulta maggiore di quella stato non eccitato, si ha la
predominanza di questo fenomeno di emissione stimolata; per poteretig@eemissione
laser, & necessario che si verifichi questo fenomeno di inversione della popolazione, per cui la
popolazione elettronica degli stati non eccitati deve essere minore rispetto a quella degli stati
eccitati: cio e possibile, ad esempio, in sistema a quattro livelli energetici come quello
mostrato in figura 2.4.In queste condizioni si ha infatti che il livello energetico E2, non coincide
con il livello energetico di base E1 e quindi rimane inoccupato a temperatura ambiente (gli
elettroni teeranno infatti a rimanere nel livello E1 in assenza di perturbazioni esterne): questo
permette di ottenere una inversione di popolazione in modo piu semplice rispetto ad un sistema
con un minor numero di livelli energetici, e cio si traduce in una pisebasergia richiesta per

poter osservare | 6emissione | aser

Dato che | 6emissione | aser si wverifica solta
di popolazione elettronica, € necessario trasferire energia al materiale attivo per promuovere gli
elettroni dallo stato energetico di base a quelli eccitati (il livello energetico di arrivo dipende

dalla quantita di energia fornita); questa energia e fornita mediante sistemi di pompaggio, che
dipendono dal tipo di materiale attivo: materiali laserdsoliengono solitamente pompati
attraverso radiazioni elettromagnetiche, materiali semiconduttori attraverso correnti elettriche

e gas tramite collisioni degli atomi gassosi con molecole o ioni.
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| transition
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E, lower laser level
I
! . .
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transition | transition
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Figura 2.4: livelli energetici necessari per poter avere una emissione (&&akus Raffel, 2018)

Come conseguenza, Ssi verifica emissione spon
di altri atomi di materialeattio: quest o porta ad un rapido i nc

con conseguente emissione in un meccanismo a catena.

Nel caso in cui si abbia un materiale laser di forma cilindrica, & possibile amplificare

| 6emi ssi one | aser p peochipafetanehte attireeatieinr questb modd, r a d
un fotone che colpisce la superficie di uno degli specchi, viene automaticamente riflesso ed e
quindi in grado di colpire nuovamente il materiale laser; questo processo tendera a ripetersi
generando una graedjuantita di luce che aumentera in maniera esponenziale col numero di
riflessioni, andando quindi ad ottenere una emissione continua (il processo diventa stazionario).
Questo strumento, chiamato risonat orssigne per me
costante, che diventa utilizzabile grazie ad uno specchiocsemg e nt at o che f i |t
parte della radiazione. La radiazione ottenuta sara quindi essenzialmente monocromatica e ad

alta densita di energia.

E possibile usare diversi tipi dager per la tecnica PIV, tra cui laser a base semiconduttore,
gassosa e solida; uno dei laser maggiormente utilizzati € queNAd questo € un laser allo

stato solido ed € quello utilizzato anche nel presente lavoro di tesi.

Questo laser e formato da aristallo YAG (lttricAlluminio-Granato) drogato con Neodimio

(Nd); il raggio laser & generato dagli ioni di¥ldd & possibile avere una emissior#&532nm
(emissione nel coloreverde)1 06 4nm (emi ssione infrarossa).
di Nd é ottenuta mediante pompaggio con metodi ottici: i laser allo stato solido possono infatti

essere pompati con luce bianca grazie al reticolo di atomi che si forma nel cristallo (nei cristalli
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si formano infatti bande continue di eccitazione pertieffdella sovrapposizione dei livelli

energetici dei singoli atomi presenti). A temperature operative standard, il laser Nd:YAG
emette solo nelldédinfrarosso: guesto non  af
telecamere utilizzate sono piunsdili alla radiazione bhverde e sarebbe quindi difficile

allineare il fascio di luce emesso; per questo motivo viene utilizzato un generatore armonico in
grado di di mezzare | a lunghezza doonda del |l &

532nm questo processo non € pero molto efficiente e infatti solo 1/3 della radiazione di

partenza risulta effettivamente disponibile
Quando si esegue una prova PIlIV occorre tene
raccolt dende fortemente dalla distribuzione del

che non é pensabile avere una sorgente energetica continua per generare il raggio laser, e visto
che 1 O0illuminazione risulta nerca&scatrti war & oll @i 1
si utilizzano raggi laser pulsati, i quali, nella configurazione maggiormente utilizzata (mostrata

in figura 2.5), presentano due oscillatori.

Egﬁkds Pum Variable reflectivity
Back Gl ca\rity Output mirror o 532nm
mirror \ pjoz(l;-izer / 90 -Rotator beam shutter
\ .
ImED (| (@ 1T
l &
459-R0tat0r Output beam
aperture
|:| ’ k{- ?— Beam dump
Crystal / \ \ with heat sink

doubler Phase angle Dielectric Beam Dichroic
housing adjustment  polarizer ~dump mirror

Figura 2.5: configurazione a due oscillatori per laser RMarkus Raffel, 2018)

Avendo due oscillatori, € possibile generare una doppia pulsazione laser senza riguardi al lasso
di tempo che intercorre tra le due pulsazioni: questo permette di avere una grande liberta nello
scegliere | 6i ntdueimpulsilcasa chesarpbbe irevéceimgosgsilile con una

configurazione a singolo oscillatore.
2.2.2 Patrticelle di tracciante

Dat o che |l a tecnica PIV ~ basata sull i magin

assumono unoi mpgdrvtaarpza diag miufoinma riuscita del

Le caratteristiche fondamentali di una particella di tracciante sono:
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U0 Capacit”™ di seguire il movi mento del flu
pero interferire con esso

U Capacita di riflettere la lucacidente (scattering)
Una dell e principald@ fonti di errore nella |
caso in cui la densita di fluido e particella di tracciante non siano uguali; nei flussi liquidi questa
condizione e facilmente attuabiperché basta introdurre particelle con la stessa densita del
liquido per evitare fenomeni di sedimentazione: quando si lavora con acqua, sono di solito
utilizzate questo tipo di particelle. Nel caso in cui la densita della particella sia maggiore di
quela del liquido circostante, € necessario utilizzare particelle piccole per assicurare un buon
tracciamento del moto ed evitare fenomeni di sedimentazione; per avere perd un buon segnale
di luce scatterata, € necessario che il diametro della particellsiantmoppo piccolo: € quindi

necessario trovare una soluzione di compromesso.

Siccome la qualita dei dati acquisiti tramite PIV dipende direttamente dalla quantita di luce che
viene scatterata, e piu efficiente scegliere correttamente le particellecéiritager il sistema
indagato piuttosto che aumentare la potenza del laser utilizzato. La quantita di luce scatterata

da una particella & funzione di: diametro, forma della particella e indice di rifrazione del mezzo.

Secondo la teoria di Mikorentz lo gattering e caratterizzato da un parametaalcolabile

come:
., 10 (2.7)
r’l —
dovedpé il diametro della particella’A | a | unghezza déonda dell a
Dal |l 6equazi one meaegpdorm ndivettamente gproporziondli:eparticelle di

dimensioni maggiore sono in grado di generare uno scattering maggiore. Pérrqpptrto

fra luce diffusa dietro e did00@ mentrepearigkail par t i
rapporto si mantiene intorno all déunit ™. Nel |
lati della particella per avere una buona qualditd segnale: per questo motivo vengono
utilizzate particelle di diametro compreso tra 0.1 e 50 um che ben interagiscono con il laser con

la luce di l unghezza déonda & = 532 nm.

Per ottenere quindi uno scattering efficace, occorre introdurre nel fluidogflartraccianti di
di mensi one massima possibile: |l a dimensione

fluido e della turbolenza del sistema.
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| traccianti principalmente utilizzati nelle analisi PIV di liquidi vengono riportati in Tabella 2.
con indicate anche le rispettive dimensioni tipiche.

Type Material Mean diameter in pum
Solid Polystyrene 10-100
Aluminum flakes 2-7
Hollow glass spheres 10-100
Granules for synthetic coatings 10-500
Liquid Different oils 50-500
Gaseous Oxygen bubbles 50-1000

Tabella 22: particelle di tracciante principalmente utilizzate per analisi FRéaffel et al, 2018)

Per questo tipo di analisi, | 6i nseminazione
sospedendo le particelle sulla superficie del liquido e mantenendo il sistema in agitazione fino

a quando non si osserva una distribuzione omogenea. La concentrazione di particelle é
determinata in maniera visiva: si introduce dapprima una piccola quantitcdante e, nel

caso in cui la densita di particelle nel fluido risulti scarsa, siaumenta il contenuto fino a giungere

ad una condizione simile a quella indicata in figura 2.2.

In questo lavoro sono state utilizzate particelle di vetro cavo ricopersggdnto come

tracciante per le analisi PIV in acqua.
2.2.3 Telecamere

Le telecamere sono sicuramente uno degli strumenti fondamentali nella misuradeinto
per mettono di catturare | 6i mmagine dell a po:
fluido in due istanti successivi: le due immagini raccolte vengono poi elaborate per ricostruire

il vettore spostamento della particella e quindi del fluidessie

In base al tipo di analisi PIV effettuata, il numero di telecamere e variabile: nel presente lavoro
e stata utilizzata la tecnica 2ZBIV che si avvale di una sola telecamera, posta a 90° rispetto al

fascio laser incidente, in modo da rilevare le domponenti del vettore.

La telecamera utilizzata  di tipo digitale
Adi spositivo a scorrimento di caricao: il C
fotoni in corrente elettrica; parlando dirsore CCD si intende in realta un array di numerosi

CCD che possono essere organizzati in diverse forme. Il CCD e costruito su un materiale
semiconduttore con un conduttore metallico in superficie, uno strato n e uno p, e al di sopra uno

stratodiossidc ome i sol ante; il singolo el emento CCL
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pixel. Una piccola tensione applicata tra il metallo conduttore e lo strato p genera un campo
elettrico all'interno del semiconduttore. Il minimo locale nel campo elettricoi ¢bers al di

sotto del centro del pixel € associato a una mancanza di elettroni ed € noto come pozzo di
potenziale. In sostanza, il pozzo di potenziale e equivalente a un condensatore che gli consente
di immagazzinare carica, cioé elettroni. Quando uonfetdi lunghezza d'onda adeguata entra
nella giunzione g, del semiconduttore viene generata una coppia elettacoaa. In fisica

questo effetto € noto come effetto fotoelettrico interno. Mentre la lacuna, considerata come
portatrice di carica positivajene assorbita nello strato p, I'elettrone (o carica) generato migra
lungo il gradiente del campo elettrico verso il suo minimo (cioe potenziale pozzo) dove é
immagazzinato. Elettroni continuano ad accumularsi per la durata dell'esposizione del pixel alla
luce. Tuttavia, la capacita di archiviazione del pixel e limiftarkus Raffel, 2018)In figura

2.6 viene illustrato il meccanismo di funzionamento del CCD.

| fotoni che colpiscono il sensore vengono poi trasformati iregnale elettrico, il cui voltaggio

tradotto in una scala di col ori in base al

Per poter determinare lo spostamento di una particella di tracciante, la telecamera deve catturare
due immagini ad una presa distanza temporale tra loro, che poi saranno elaborate con un

software apposito.

Light (Photon)

hv

Metal
conductors

Oxide layer
(Insulator)

p-Layer Photoelectric effect

Figura 2.6: principio di funzionamento del sensore CHaffel et al, 2018)

Nel presente lavoro di tesi la telecamera utilizzata € una HiSense MkIl con un sensora CCD d
1344x1024 pixel equipaggiata con un obiettivo Nikon da 50mm; al fine di poter operare misure
quantitative, € necessario eseguire una calibrazione: occorre indicare quale sia il rapporto tra

pi xel del | 6i mmagine digit staesseevandoa di mensi one
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2.3 Principi di funzionamento della tecnica PLIF

La Planar Laser Induced Fluorescence (PLIF) € una tecnica non intrusiva che permette di
mi surare | 6evoluzione temporale di grandezze
una solumone liquida; un colorante fluorescente e utilizzato come tracciante: la fluorescenza,

causata da un raggio laser incidente, puo essere infatti ricondotta alla concentrazione.

La relazione generale che lega fluorescenza, intensita del raggio incidentept@rione, é

ri portata n8l | 6equazione 2.
. o (2.8)
Q0
P B ¢o
Dove:

F= fluorescenza

C=concentrazione

I= intensita della radiazione

Isa= intensita di saturazione per il colorante utilizz@oimaldi, 2008)
Per k< lsala relazione € approssimabile come

"Q 08 (29

Una concentrazione molto alta di colorante puod portare a relazioni non lineari nella fluorescenza
a causa di variazioni del valore locale di I: per questo motivo &€ necessario ottenewevana
di calibrazione per determinare la concentrazione massima di colorante che si puo avere per

ri manere all éinterno del campo di l'inearit

Analogamente alla tecnica PIV illustrata nel paragrafo 2.1, la tecnica PLIF presuppone un

simile setup sperimetale:

U Una sorgente di illuminazione ad alta potenza (laser)

U Un sistema di lenti cilindriche in grado di trasformare il laser in una lama di luce

U Una telecamera digitale ad alta risoluzione per catturare le immagini

U Un software per elaborareil@amagini acquisite

@ Un filtro per | 6obiettivo della telecamer
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A differenza della tecnica PIV, non vengono introdotte particelle di tracciante in grado di
scatterare la luce laser incidente, ma si inserisce una sostanza colorante in grado @i generar

fluorescenza quando colpito dalla luce laser.

hY

Nel presente lavoro di tesi € stato utilizzato per le prove sperimentali un laser Nd:YAG.
L'elevata potenza dei laser Nd:YAG puod essere problematica: se l'intensita di eccitazione del
laser non é piccola rigfto all'intensita di saturazione del colorante, si instaura una relazione
non lineare tra F ed |. Questo effetto pud essere significativo con i laser pulsati, poiché i brevi

tempi di pulsazione, possono portare a intensita eccezionalmente é@ruaizdi, 2008)
2.3.1 Scelta del colorante fluorescente

La selezione di un appropriato tracciante (colorante fluorescente) per un fluido si basa sulla
conoscenza delle proprieta chimifisiche del colorante (diffusivita, fluorescenza, ecc.), in

relazione alla sorgente luminosa utilizzata: lo spettro di agsertio del colorante deve essere

i nfatti compatibile con | a lunghezza do6éonda
corretto, S i devono considerare essenzial mer
assorbimento,l uln@ihrtzerav ad doondaai di emi ssi one

tracciante. Gli spettri di assorbimento ed emissione forniscono rispettivamente informazioni sul
tipo di sorgente luminosa (generalmente, si utilizzano laser) che puo essere usata per eccitare il
coorante e sul tipo di luce riemessa (dunque, sul filtro da utilizzare). Risulta percio
fondamentale che lo spettro di assorbimento e quello di emissione, non abbiano elevata

sovrapposizione: in caso contrario, la fluorescenza locale, riemessa dal caociate dalla

|l uce incidente, rieccita il tracciante stes:¢
guantica  invece, indice delldédintensit”™ del
della misura (tanto maggiore quanto piue@elat a | 6i ntensi t ™) . Un wul t
considerazione il cosiddetto Aphot obl each

colorante a causa della luce emessa dal laser. Questo effetto pud essere provocato da una energia
della luce laserrboppo elevata e/o da una bassa stabilita fotochimica del tracciante. La
valutazione della quantita di tracciante decomposto localmente e sostanzialmente impossibile,
per cui i risultati sperimentali non corrispondono alle effettive condizioni del mezgo flu

analizzato.

Per le prove PLIF in soluzione acquosa, la scelta del tracciante € limitata inoltre dalla necessaria

solubilita in acqua: i coloranti principalmente utilizzati sono la fluoresceina e due a base
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rodaminica (Rodamina 6G e Rodamina B); teftie questi coloranti risultano solubili in acqua
e presentano unoef {Crincaldie2008)a quantica del 95%

Il tracciante che e stato utilizzato nel presente studio e la Rodamina 6G, che emette nello spettro

giallo/arancioe ed & quindi adatta per misure con laser Nd:YAG che emette nello spettro verde.

Lo spettro di assorbimento della Rhodara@t& presenta un limite inferiore a 460nm, con un
valore ottimale (picco dello spettro di assorbimento) a 530nm. Lo spettro di emissio
compr eso nel-b4a@rmndom unwadrel dopicé 4i0560nm. Questo colorante é

inoltre fortemente resistente al photobleacKi@gmaldi, 2008)
2.3.2 Procedura di acquisizione dei dati sperimentali

Il setup spennentale per eseguire prove PLIF € molto simile a quello osservato per le prove
PIV: si utilizza sempre un laser Nd:YAG e telecamera digitale HiSense MKII, ma, in questo
caso, la telecamera registra immagini singole e non coppie di immagini come nel caso
precedente. Sulla telecamera deve inoltre essere introdotto un filtro (a 570nm) che sia in grado
di bloccare la luce emessa dal laser ma lasci passare la luce emessa per fluorescenza dal

colorante.

Dopo aver i niziato | 6acquitredureiildraceiantel & pid e 1 mr
celermente possibile (il disturbo dovrebbe infatti essere il piu possibile istantaneo), in una
posi zione tale per cui | 6i ni ezione sia cattu
S i conti nua la&heé possibite ossdarvare la completa@mogeneizzazione della
soluzione. Ogni immagine deve essere poi elaborata tramite un software al fine di determinare

i grado di omogeneit”™ spaziale attraverso |

La sceta del momento da cui si procede al calcolo del tempo di miscelazione e effettuata
fissando t=0 in corrispondenza della prima i

colorante.
2.4 Reometro

Il reometro e uno strumento che permette di detemmilegproprieta reologiche di una sostanza
attraverso la misurazione della coppia e dell'angolo di deflessione del bob di misurazione. Cio
significa che in una misurazione della viscosita, il reometro preimposta una certa corrente
correlata ad un definitmomento torcente (torque). Il campione fornisce resistenza e I'angolo

di deflessione risultante viene misurato in modo molto preciso dal codificatore del reometro.
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La velocita viene calcolata dall'angolo di deflessione e dal tempo. In una misurazionestrire
moder ni possono i mpostare |l a coppia o |l a ve
parametro. In effetti, € sempre la corrente (e quindi il momento torcente) che viene fornito e il
parametro della velocita o del momento torcente vienestapmtramite un controller rapido e

la velocita viene quindi misurata. | parametri reologici vengono calcolati dai valori misurati di
momento torcente, angolo di deflessione e velocita utilizzando fattori di conversione specifici

per lo strumento utilizza. Altri parametri reologici, come ad esempio la viscosita, non sono

determinati sperimentalmente ma calcolati.

Automatic stand

- Lift motor with position control for the rheometer head

Optical encoder for setting and/or measuring the deflection angle
Motor for setting and/or measuring the torque
Air bearing
Quickditting coupling and measuring system detection (Toolmaster™)
Measuring system (cone-plate, parallel plate, cylinder, etc.)
Lower measuring plate (where the sample is applied)

Measuring cells and temperature measurement

Figura 2.7: configurazione di un moderno reomegtfmton Paar)

Esistono due principali metodi di misura effettuabili comeometro: & possibile effettuare test
rotazionali e test oscillatori; con i test rotazionali, il dispositivo di misurazione viene ruotato in
una direzione ad una velocita settata, mentre nei test oscillatori, il dispositivo di misurazione
oscilla intorno aproprio asse. In base alle caratteristiche chinfiimiche della sostanza che si

vuole analizzare e al tipo di dato che si vuole ottenere, € necessario scegliere uno dei due metodi

di misurazione.
24.1 Test rotazionale

in un test rotazionale di una sasta con viscosita ignota, si impone sul software del reometro
un profilo di velocita di taglio (shear rate); la viscosita viene calcolata come rapporto tra lo

sforzo di taglio (shear stress) e la velocita di taglio (legge della viscosita):

T (2.10)
'
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Lo shear stress € correlato al momento torcente: se si utilizza un grande sistema di misurazione,
occorre un momento torcente elevato per raggiungere la velocita di taglio richiesta, mentre per

un sistema di misurazione piu piccolo e possibilézatre un momento torcente meno elevato;

l a viscosit”™ rimane per, | a medesima in entr

calcolato dal momento torcente in relazione alla superficie di taglio disponibile: per questo
motivo risulta indipendae dal sistema di misurazione adottato.

Lo stesso vale anche per lo shear rate, che e correlato alla velocita; se il campione e introdotto
in due diversi sistemi di misurazione, uno con un ampio shear gap e un altro con uno shear gap
piu stretto, siottieke | a medesi ma velocit”™ rotazionale
sistema di misurazione nel calcolo dello shear rate &€ considerata utilizzando un fattore di

conversione specifico.

La viscosita viene quindi calcolata partendo da parametri redldge sono indipendenti dallo
strumento considerato; occorre per0 essere a conoscenza dei fattori di conversione dello
strumento utilizzato al fine di poter coprire un range di viscosita pit ampio possibile: in questo
modo, con un solo reometro, € podsilmisurare la viscosita di qualsiasi tipo di campione (da

liquidi poco viscosi a solidi).

In base al tipo di campione da analizzare, occorre pero settare specifici parametri di misura e,
specialmente, selezionare il corretto sistema di misurazione: spamibili diverse geometrie

di sistemi di misurazione e, in base a quello montato sullo strumento, si hanno diversi fattori di

conversione specifici per la geometria considerata. Esistono numerose geometrie disponibili;

in figura 2.8 sono indicate alcutra quelle maggiormente diffuse.

o
/
Y Immersion Disc /| [
/| == 10 2555 (,‘ [/ Coaxial Cylinder
S 7 /§ DIN 53019
VL
=
a. Cylinder Sensor Systems
Immersion Cylinder Cone-Plate Immersion Disc ISO 2555

ISO 2555 Immersion Cylinder ISO 2555
Coaxial Cylinders according to DIN 53018
Coaxial Cylinders according to DIN 54453

Coaxial Cylinders according to DIN 53019/ISO 3219

Combinations

OOV
ANN NN

Plate-Plate b. Cone-Plate / Plate-Plate Sensor Systems
Coaxial Cylinder Combinations
DIN 530123/ - Cone-Plate with various opening angles and radii

- Plate-Plate with various radii and gap widths

g\\\\\‘
ANNRNW

Figura 2.8: principali geometrie del sistema di misurazione utilizzabile con un reoiéeomaoscientific, 2010)
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2 4.2 Test oscillatorio

Se si vuole, ad esempio, investigare il comportamento viscoelastico e la caratterizzazione della

struttura molecolare di un campione a riposo, il test rotazionale non e utile.

Nel test oscillatorio si impone una oscillazione sinusoidale del sistema diamne (le

geometrie dei vari sistemi di misurazione sono le medesime descritte in figura 2.8) e quindi del
campione. I 1 reometro determina | 6angol o di
momento torcente richiesto. Siccome la sostanza ha, itogc&so, proprieta viscoelastiche,

| 6onda causat a dal responso del campi one
all oscillazione settata: guesto shift tempo
reometro (angolo di deflessione, moneeribrcente e phase shift) insieme ai fattori di
conversione del sistema di misurazione utilizzato, permettono di poter calcolare i parametri

reol ogici di i nteresse, qual. modul o el astic
2.4.3 Altri parametri misurabili

Neireone t r i moderni  possibile operare anche wu
controllo della temperatura € fondamentaleuantole proprieta reologiche di un materiale

variano fortemente al variare della temperatura di esercizio. Per poter operare un controllo della
temperatura € necessario essere in possesso di un reometro con questa proprieta e un bagno
termostato da utilizzareome sistema di riscaldamento e raffreddamento; tramite software e
inoltre possibile impostare scale di temperatura (sia lineari che a gradini) settando un range di

misura in cui determinare i parametri reologici di interesse.

Nel presente lavoro di tesiséato utilizzato un reometro Anton Paar Physica MCR301 con un
cilindro ad immersione come misuratore; sono state effettuate analisi di tipo rotazionale su

soluzioni digomma di xantana diverse concentrazioni e a diverse temperature.
2.5 Gomma di xantano

Nel presente paragrafo, sotescrittde proprieta di questo polimero, in modo da poter ottenere

una caratterizzazione il piu possibile esaustiva. La descrizione € basatansua di xantano

Book 8th editionCPKelco.Si e deciso di utilizzare questo poeroper le prove sperimental

tra i numerosi disponibili, basandosile studio effettuato da Kolano et al (2021) in cui, viene
analizzato il flusso all éinterno di un reatt

modello viscoelastico neNewtoniano ottenuto per preparazione di soluzioni acquose di
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gomma di xantano a diverse concentrazi8ne deciso di utilizzare questo lavoro come guida
in quantosimile al setup sperimentale utilizzato nel presente elaborato.
2.5.1 Produzione dela gomma di xantano
Lagomma di xantané un polisaccaride esocellulare prodattraverso uno specifico processo
di fermentazione. Il batterio responsabile, Xanthomonas campestris, produce questa gomma
sulla propria superficie cellulare durante il suo nden@clo di vita grazie ad un complesso
processo enzimatico. La composizione e la struttura dglmma di xantanprodotto per
fermentazione commerciale e identica a quella del polisaccaride prodotto naturalmente;
industrialmente viene sintetizzato conprocesso di fermentazione; il mezzo di fermentazione
contiene carboidrati, una fonte di azoto e altri elementi nutritivi.
2.5.2 Struttura
CH,OH CH,0H
o o
OH
0 (0]
OH OH

3

+ =
o M™ = Na, K, 1/2Ca

l
Ry=Hor -CCHg

00 N ,CDZ-'\"'+

CWQ? OH Rz,Rsf:-I
R0 R;=H, R3=-CCH3
Figura 2.9: struttura déh gomma di xantan¢CP Kelko, 2008)
Come mostrato in figura 2.¢a gomma di xantane un polimero in cui, ogni monomero, &
composto da cinque residui di zuccheri: due molecole di glucosio, due di mannosio e un acido
glucoroni co. Lo schel et r o -Rigucosigiéelha guiediuma c o n s i
struttura identica a quella della cellul osa.
glucosio anidro distinguono questo polimero dalla cellulosa.
Numerosi studi indicano che il peso molecolardadgbmma di xantaneia indicativamente
pari a due milioni di dalton, che corrisponde a circa duecento unita ripetitive per catena di
polimero.
I legami intermolecolari tra le catene polimeriche portano alla formazione di una complessa
rete di molecole vincolate tramite legambadé (ponti a idrogeno e interazioni elettrostatiche);
guest.i aggregat. tendono a districarsi progr

in una direzione precisa.
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Il polimero mostra una temperatura di fusione di 55°C e, riscaldare una seldegmmma di

xantanal di sopra di questa temperatura, porta alla distruzione della struttura ordinata descritta;

la struttura torna al proprio stato ordinato mediante raffreddamento, in maniera dipendente dalla
presenza di sali e dalla concentraziongathma di xantanpresente.

2.5.3 Proprieta

Le soluzioni digomma di xantant acquasono fortemente pseudoplastiche: se si applica uno

sforzo di taglio che viene incrementato nel tempo, si assiste ad un calo della viscosita della
soluzione. Non appena Isforzo di taglio viene ridotto, la viscosita iniziale & recuperata
nell 6arco di gual che secondo. La psededopl as
polimeroche causa la formazione di un complesso aggregato molecolare grazie a legami a
idrogenoed entanglements delle catene polimeriche. Questo complesso network di molecole
rigide e fortemente ordinate, rende la viscosita elematheper bassi sforzi di taglio e spiega

le impressionanti capacita di sospensione di questa gomma.

lcalodiviscei t © causato dall 6aumento dell 6i ntensi
alla disgregazione delle catene polimeriche che si orientano nella direzione dello sforzo
applicato, ordi nandosi gui ndi i n  gaggeebatoa di r
molecolare rigido; quando lo sforzo smette di essere esercitato, le catene molecolari tornano
rapidamente a formare aggregati riportando la viscosita al valore iniziale.

In figura 2.10 € riportata una rappresentazione schematica del comportappsaria descritto.

=

Figura 2.10: cambio della conformazione delle catene macromolecolgomiima di xantang ot t o | 6 azi one
uno sforzo di tagligCP Kelko, 2008)
La struttura polimerica ordinata é stabilizzata ldgami ad idrogeno che si instaurano tra le

Shear applied
_—

t | —eeeeeee.
Shear removed

catene vicine, ma viene al contempo destabilizzata dalla repulsione tra i gruppi carichi
negativamenteresenti sulle catene laterali; una bassa concentrazione di elettrolita permette di
stabilizzare ulteriormér la conformazione riducendo la repulsione elettrostatica tra gli ioni

carbossilato. Questa stabilizzazione resiste anche alla variazione di temperatura: la viscosita
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dela gomma di xantane infattipoco sensibilalle variazioni di temperatura al di smtella
temperatura di fusione.
Grazie alla rigidita della catena macromolecold@aegomma di xantanoisulta abbastanza

insensibile anche alle variazioni di pH e forza ionica.

10°%

Viscosity (cP or mPa-s)

101
01 p

Concentration
Figura 2.11: andamento della viscositd di una soluzione acquosgodima dixantanoin funzione della
concentrazion€CP Kelko,2008)
La figura 2.11 mostra la relazione tra concentrazione e viscosita per una soluzjonai

dixantano a basse concentrazioni, | eompoitamentm s i t
pseudoplastico del polimero.

In figura 2.12 é riportato il comportamento reologicdalgbmma di xantanalal grafico della
viscosita in funzione dello shear rate per diverse concentrazioni di polimero, € possibile notare

| 6al t o wdoplastwitadiiquegtospelimero.
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Figura 2.12: viscosita vs shear rate per soluziorgalinma di xantana diverse concentrazioim peso/CP Kelko,
2008)
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Dal graficoriportato in figura 2.12si nota chiaramente che sia a basso che ad alto sforzo di
tadio, la viscosita tende ad essere livellata, tranne che per concentrazjonimia di xantano

mol to elevate. Queste regioni in culi l a visc
dello sforzo di taglio, sono note come alta e bassa regione Mawdg in cui il comportamento

della soluzione e quindi approssimabile ad un fluido Newtoniano; per sforzi di taglio intermedi
invece, la pseudoplasticita della soluzione diventa significativa e il fluido ha comportamento
non-Newtoniano.

La presenza di sghud modificare la viscosita di una soluzionggdmma dixantano | 6 ef f et t
puod essere pil 0 meno marcato in base alla concentrazione di sale introdotta.

Ad una concentrazione di 0,25%gbmma di xantanpresente, sali monovalenti come NacCl
causano uneabole calo della viscosita; a concentrazioni piu elevate, la viscosita aumenta con

la quantita di sale introdotta. Alla concentrazione di NaCl pari a 0,1%, si raggiunge un plateau

di viscosita per cui addizioni ulteriori di sale non hanno effetto; questanaento € mostrato

in figura2.13
10
8 0.50%
n
©
% 10° \
5 0.25%
o
s
=
8 "’zk
Q
]
> 0.10%
10' L

0.5 1.0
NaCl Concentration (%)

o

Figura 2.13: andamento della viscosita in funzione del quantitativo di NaCl aggiunto per soluz@mindna di
xantanoalle concentrazioni di 0,1%, 0,25% e 0,3%P Kelko, 2008)

Per poter ottenere proprieta reologidesiderateda una soluzione djomma di xantangosi
dovrebbe aggiungere qualche tipo di sale; di
sufficienti per avere questi effetti.

Le soluzioni digomma di xantanaisultano poco influenzate dal pkh un range di pH tra

2-12, non si hanno variazioni di viscosita significative; alcune differenze di viscosita sono pero
visibile in caso di soluzioni a bassa concen
viscosita in funzione del pH per s@ioni digomma di xantana due diverse concentrazioni: &

possibile notare che ad alti valori di pH, la viscosita tenda a diminuire leggermente e questa

diminuzione e piu pronunciata per la soluzione a concentrazione 0,2% rispetto a quella 0,5%.
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Figura 2.14: andamento della viscosita in funzione del pH per soluziddodima di xantana concentrazione

0,2% e 0,5%CP Kelko, 2008)

Le soluzioni diGomma di xantanenostrano pero una ottima stabilita a basso pH anche per
lunghi intervalli temporali: a temperatura ambiente, la viscosita rimane stabile in presenza di

acidi deboli, come mostrato in figura 2.15.

2
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] 10% Sulfamic
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Figura 2.15: andamento della viscosita di una soluziofe di gomma di xantanaén funzione del tempo in
presenza di acidi debolCP Kelko, 2008)

Le soluzioni dgomma di xantanpresentano un comportamento unioajuantasono in grado

di mantenere inalterata la propria viscosita fino al raggiungimento deifaeratura di fusione

(Tm). A questa temperatura, la viscosita cala rapidamente a causa di una transizione
conformazionale reversibile: le catene macromolecolari passano, alla temperatura di fusione,

da una forma ordinata ad una disordinata in cui il siatperde la rigidita che gli conferiva

|l 6alta viscosit " . Una rappresentazione schem
La transizione risulta reversibile perché, raffreddando il sistema al di sotto della temperatura di

fusione, le catenmrnano a disporsi nella struttura ordinata caratteristica.
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Figura 2.16: rappresentazione schematica della transizione conformazionale delle ca@ommia di xantano
alla temperatura di fusionfCP Kelko, 2008)
La presenza di slaziorie haauin impartante effettodn qdestd frangensep

aumentando la quantita di sale introdotto, sia un aumento della temperatura di fusione della
soluzione: dalla figura 2.17 e possibile osservare che, anche se la viscosita di partenza risulta la
medesimanonostante il diverso quantitativo di sale introdotto, la stabilita termica della
soluzione  influenzata fortemente dall édaggi

pendenza meno ripida e a temperatura superiore per le soluzioni a magtgoutamdi NaCl.

10° 1 1 1 1
?
{ 102
£ 0
|
o
o.
Ch
% 101 | m— 5% NaCl _
§ == 0.5%NaCl \
> — = 0.05%NaCl S \
10° 1 | N

20 40 60 80 100 120
Temperature (°C)

Figura 2.17: andamento della viscosita in funzione della temperatura per soluzgorndna di xantana diverso
contenuto di sale

2.5.4 Proprieta reologiche delle soluzioni dgomma di xantano
Avendo un comportamento pseudoplastico di t
soluzione digomma di xantanadiminuisce in relazione allo sforzo di taglio applicato), e

possibile considerare una soluzion€&gimma di xantanoome un fluido nofNewtonano; la
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diminuzione di viscosita dipende sia dallo sforzo applicato che dalla concentrazione di
polimero.

La gomma di xantanoon mostra, nella maggioranza delle condizioni, un calo della viscosita
sotto | 6azione di uno s f oorcencludereochd ron mestri e p e
comportamento trixotropico.

Le soluzioni diGomma di xantananostrano inoltre un comportamento di tipo viscoelastico.
Quando un solido puramente elastico viene sottoposto ad uno stress, esso si deforma ma la
deformazione risultaompletamente reversibile quando lo stress viene rimosso. Un materiale
vViscoso invece fluisce sotto | 6azione di un
essere recuperata quando lo stress viene rimosso; la velocita con cui il liquido Smanme e

la velocita di deformazione. Un materiale viscoelastico ha un comportamento intermedio tra
questi due estremi, ed e proprio il comportamento mostraeglahma di xantano

Per quantificare le proprieta viscoelastiche, & possibile misurare unonodalll asti co ( GO
modul o viscoso (Go).

In figura 2.18 e riportato il modulo elastico e viscoso per due fluidi con la stessa viscosita

misurata.
Elastic Fluid
F 3
Viscous Fluid
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Figura 2.18: rappresentazione vettoriale del modulo elastico (sinistra) e viscoso (d€¥r&elko, 2008)

Analizzando questi due fluidi con un viscosimetro a sforzo di taglio costante, non é possibile
distinguere tra modulo elastico e modulo viscosg@uantoil vettore risultante ha la stessa
intensita: per questo motivo e possibile misurare solo la viacagfiarente e non quella reale.
Eseguendo vere misure viscoelastiche € possibile constatare che i due fluidi si comportano in
modo diverso: la viscosita apparente del fluido elastico deriva in massima parte dal suo modulo
elastico e, viceversa, la viscas#pparente del fluido viscoso deriva in massima parte dal suo
modulo viscoso.

L a capacit?’ di sospender e particell e i nsol

principal mente dal modul o el asti co; i n figu
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modulo elastico al variare della frequenza di misurazione: grazie adaegsoima di xantano

risulta piu efficiente rispetto ad altri polimeri commerciali nel sospendere particelle in

soluzione.
1000 |
E 100 1 Xanthan Gum
o
"3
]
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s 10 7]
)
]
2
-§ 17] Guar Gum
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w 01 CMC
Sodium Alginate
0.01 T T
0.1 1.0 10 100

Frequency (rad/sec)
Figura 2.19: modulo elastico dal gomma di xantan@ompaato a quello di altri polimeri al variare della
frequenza di misurazio€P Kelko, 2008)

E possibile quindi riassumere che, le soluziomjainma di xantanpreparate per dissoluzione

del polimero in acqua ad una temperatura moderata, tendono ad esibire un comportamento
pseudoplastico con viscosita elevate anche a concentrazioni relativamente basse; occorre pero
considerare che la concentrazione ha un eftattsiderevole sulle proprieta reologiche della
soluzione, al contrario di pH e temperatura.

Per soluzioni dgomma di xantanabbastanza concentrate, la relazione che lega lo sforzo di

taglio con la viscosita apparente, € espressa dalla Rawerleggadi Ostwald, con la seguente

equazione:
-1 or (2.11)
Dove:
d(o2)= viscosit”™ dipendente dallo sforzo di
2 = sforzo di taglio

K= indice di consistenza (costante)

n = indice di comportamento del flusso (costante)

se n tende ad 1, il comportamento fishenar t hi
guantoper n=1 si considera che il fluido abbia comportamento Newtoniano.

Questa equazione verra utilizzata durante la discussione delle prove sperimentali per

determinare la viscosita del fluido di processo alle condizioni di analisi.
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3. CONFIGURAZIONI INDAGATE E METODOLOGIA DI
ACQUISIZIONE DEI DATI

In questo capitolo sara descritta la configurazione geometrica del reattore indagato e saranno
forniteinformazoni s peci fi che sull éacquisizione dei

prove rotazionali al reometro.
3.1 Configurazione del reattore

Il reattore utilizzato per effettuare le misurazioni & stato realizzato come reattore modello
seguendo criteri di scale down del digestore anaerobico industriale riportati nel capitolo 1.2.

Il reattore presenta una geometria cilindrica a fondo piatto, costituito interamente in plexiglass
in modo da essere trasparente (requisito fondamentale affinché e laser possa penetrare

e la telecamera possa acquisire le immagini); sul coperchio, sempre in plexiglass, sono presenti
sia i fori per | 6ingresso degl:] al beri dei

| 6accesso all danparne del | feperater e.

| tre agitatori sono considerati geometricamente identici: ognuno presenta un albero con 6 pale
poste ad una medesima distanza | 6una dall 6a
inferiori S 0 n o anododagengrare unmevimerdac pumiaglmendre e n

tre pale superiori sono orientate verso il basso in modo da generare un movimento down
pumping; questa configurazione e la medesima di quella di brevetto del reattore industriale da

cui il nostro reattore derivato: il fine, sarebbe quello di garantire la sospensione del substrato

solido in tutto il vessel.

Allo scopo di minimizzare gli effetti di rifrazione, a cui sarebbe stato soggetto il fascio di luce

| aser nel |l 6attr aver s aenaovttioalladcarvaturd idel tserbatoio del
cilindrico, il reattore € stato inserito in un altro contenitore a forma di parallelepipedo, molto
pi ¥ grande e anchdesso in plexiglass, riemp,;
demineralizzata. Di spiito, in figura 3.1 e riportata una immagine del reattore utilizzato e in

tabella 3.1 sono presenti le specifiche geometriche del sistema.
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Figura 3.1: reattore utilizzato nelle prove (a) e configurazione delle pale nelle tre giranti présenti

Dimensioni caratteristiche del reattore

H (altezza) 0,25m
T (diametro) 0,49m
D (diametro) girante 0,09m
Distanza tra le pale 0,031m
Numero pale per albero 6

D (diametro) albero 0,013m
Distanza tra una girante e il centro del ves 0,195m
H (altezza) liquido 0,19m

Tabella 3.1: dimensioni caratteristiche del reattore investigato

~

La configurazione descritta €& stata utilizzata sia per effettuare le prove con acqua

demineralizzata che con la soluzione di 1g/kdmma di xantanoomefluido di processo
3.2 Acquisizione dei dati sperimentali

Di seguito, verranno indicate le metodiche di acquisizione dei dati sperimentali nelle tecniche
precedentemente descritte.

3.2.1 Acquisizione con tecnica PIV
Le misure con la tecnica Pldevono essere eseguite considerando che:

U E opportuno eseguire le misure in un luogo oscurato, in modo da minimizzare il disturbo

dovuto all a | uce del | 6ambiente e di ma s S
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condizione e stata realizzata operando instaaza completamente buia e schermando
il reattore con un telo nero posizionato sul coperchio e con cartoni neri disposti intorno
ai lati.

U E necessario effettuare preliminarmente la determinazione del fattore di scala, vale a

dire il rapporto fraled i mensi oni reali dell oggetto in
del | 6i mmagi ne I mpressa nel CCD dell a te
effettuata, all éinizio di ogni acquisizio

Studi oo ( Da nt hecpernikiten mediamtes flei pantatori, di definire

nel |l 6i mmagine acquisita sul PC gli estren
reattore: assegnando all 6i mmagine del rif
risale al fattore di scala.

3.2.11 Acquisizione su piani orizzontali

In queste misurazioni si vogliono determinare le componenti radiali e tangenziali del campo di
velocit”™ alldédinterno del reattore agitato, e
laser deve quindi esgeirizzontale. A causa del posizionamento del sistema, non é stato
possibile introdurre verticalmente una telecamera in modo ortogonale rispetto al piano di luce

| aser che seziona il reattore orizzonzomal ment
di uno specchio inclinato di 45°, posizionato sotto il reattore: sfruttando la riflessione della luce,

| 6i mmagi ne del fondo del reattore veniva rif
la quale, al fine di una buona misurazione, dovesaresopportunamente orientata in modo da
ricevere la luce perpendicolarmente e senza distorsioni. Per quanto riguarda i piani orizzontali
indagati, sono state scelte diverse posizioni a fissata distanza dal fondo del reattore. La
telecamera e quindi stgpasta su un treppiede davanti al reattore e in direzione perpendicolare

rispetto al fascio di luce laser.

Per le acquisizioni sul piano orizzontale, al fine di poter osservare una estensione maggiore del
piano investigato rispetto alla piccola porziondes$a grazie allo specchio, si & deciso di

operare una rotazione in senso orario del coperchio del reattore, causando quindi uno
spostamento delle giranti: considerando pero le giranti geometricamente identiche, € in questo

modo possibile visualizzare dise sezioni del reattore.

Sono state identificate tre posizioni, denominate Posizione 1, Posizione 2 e Posizione 3.
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Nella figura 3.2, che rappresenta | a Posizio

le giranti sono state denominatecome2l e 3. Nel | 6i mmagi ne 3. 3 r

grazie alla telecamera di questa posizione.

Figura 3.3: visuale catturata dalla telecamera con il sistema in Pasizil

Come é possibile osservare dalla figura 3.3, nella Posizione 1 si osserva chiaramente la girante
3 il cui al bero e pale sono visibild@ nel fon

La Posizione 2 si ottiene per rotazione di 45° in senso orario della Posiziorgué&ésto modo
non & possibile osservare direttamente nessuna delle tre giranti, ma si investiga lo spazio
intermedio tra le giranti 1 e 2. In figura 3.4 € riportata la visuale catturata dalla telecamera in

guesta posi zione; n e luh @ggettoreatigrien & reattorey che & statot e

a)

inserito manualmente al fine di poter effettuare le operazioni di calibrazione.
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Figura 3.4: visuale catturata dalla telecamera con il sistema in Posizione 2

Ruotando ulteriormente il coperchio di altri 45° g@enin senso orario rispetto alla Posizione
2, si ottiene la Posizione 3 in cui e possibile osservare la girante 2 di cui albero e pale sono

visibildi in alto a sinistra nell édi mmagine ri

Figura 3.5: visuale catturata dalleelecamera con il sistema in Posizione 3
3.2.1.2 Acquisizione su piani verticali

Lo scopo di questo tipo di prove € quello di misurare le componenti radiali e assiali della
vel ocit? all 6interno del reattorenpiddd | aser
appoggio posizionato di fronte al reattore, che permette movimenti orizzontali e verticali del
laser stesso. La telecamera era posta su di un piedistallo davanti al reattore perpendicolarmente
al fascio laser che seziona verticalmente il ogattll piano verticale investigato & quello
relativo alla Posizione 3 con il | aser centr

53



I n figura 3.6 riportata | 6i mmagine che vie

Figura 3.6: visuale catturatdalla telecamera per le analisi sul piano verticale

Sono stati indagati gli stessi piani sia per le prove con acqua demineralizzata che con la

soluzione diGomma di xantano
3.2.1.3 Concentrazione ottimale di particelle di tracciante

Prima di effettuare lenisure vere e proprie, € necessario determinare la giusta quantita di
particelle traccianti da inserire nel sistema (operazione di seeding). La procedura empirica

messa a punto in questo lavoro consente di determinare rapidamente la concentrazioae ottimal

anche se risulta comunque fondamentale | 6es

del |l 6i nseminazione. I n sintesi, | a procedur a
1. Ri empire il reattore con il fluido di pro
per laprova

2. Prelevare con una spatola una piccola quantita di particelle di tracciante dal contenitore,
e trasferirle sulla superficie del liquido nel reattore
Agitare il sistema grazie alle giranti per omogeneizzare le particelle nel fluido
Indirizzare un fasd laser sul piano di analisi e grazie al software di elaborazione dati,
osservare la densita e la dispersione delle particelle di tracciante nel fluido: utilizzando
| o zoom e introducendo una grigli a di
interrogazione.

L6operazione deve essere ripetuta ogni volta
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Prima di iniziare una acquisizione & necessario movimentare per qualche minuto il fluido per
favorire la sospensione delle particelle, specialmente se il sistema € rimasto fedivenser

giorni (potrebbero infatti essersi depositate particelle sul fondo del tank).
3.2.1.4 Numero di immagini da acquisire

Il numero di immagini da acquisire per determinare in maniera corretta la componente di

velocita media, deve essere abbastanza &lé¢ o da garantire | 6indip
mi sur e. La coppia di I mmagini acquisite, vVvie
di i nterrogazioneo che divengono | 6el emento

Ogni area di interrogazione della panmimmagine si correla a quella corrispondente della
seconda immagine in modo da stimare un vettore di spostamento delle particelle presenti
nell 6area considerat a. Questa anal i si per met

cui le particelles i posi zioneranno all éinterno di <ci asc¢

I n questo | avoro, | 6el aborazione deStudiee i mmag
considerando undarea di interrogabdidradue di 32
aee di interrogazione adiacent. al fine di
nel | 6i (Goraeg,i201@).

Nel presente lavoro sono state acquisite 1000 immagini nelle prove effettuate con acqua e 2000

in quelle effettuate con la soluzionegdimma di xantano
3.2.1.5 Deter mi ndempomleta dageenplisilasert er val | o

Una dell e problematiche principal:| nel |l 6ottt e
ampio come quello investigato, sta proprio nella selezione del tempedrallo tra due

impulsi laser (e quindi tra due fotogrammi catturati dalla telecamera).

Dato che il ot dipende dalle velocit”™ | ocal:.
fine di poter discriminar¢é 0t mmagetintomicqualsi d

Un metodo efficace per catturare il numero massimo di coppie di particelle & quello di definire

|l o spostamento della particell aa)come un quar
[ tempo di separazione ot fatdebeemidmnatsoc ad
del | 6i mmagheedéS)a mmhasdsi ma velocitsF raggi un
velocit™ di bordo pala dell 6i mpeller Vtip:
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. Tt O Y
Yo T[h;— (3.1)
w o Qn

Tuttavia, essendo il campo di velocita nehttore fortemente tridimensionale, il movimento
dell e particelle attraverso il piano influis
lo spessore del fascio lasei)(dlevono essere scelti in relazione alla velocita perpendicolare al
pianodi misura (), in modo che anche la seguente relazione venga sodd{§€adBamez,

2010y}

Yo . 2
L (3.2)
a
Nel presente | avoro di tesi, |l a stima dell 6i

3.2.2 Acquisizone con tecnica PLIF

Analogamente alla tecnica P1V, le prove PLIF devono essere eseguite in un luogo oscurato, in
modo da minimizzare il disturbo dovuto all a
segnale/rumore. La disposizione delle apparetcte € identica a quella descritta per le prove
PIV-2D sul piano verticale. La differenza sostanziale rispetto alle misure PIV, in termini di
componenti del sistema, | d6inseriment-o nel

6G). Dopo aver riemfo il reattore con il fluido prescelto, le prime operazioni da effettuare

sono (come nella tecnica PIV), | a messa a fu
dell a telecamer a. l-665u che dmiette nallo sgedtrb hialofadmey d a mi n
rende necessaria | 6applicazione di un filtro

si utilizza una siringa di vetro che viene riempita con 10ml di soluzione di Rodamina, facendo
attenzione a non aver srrindnod di &victh® poiral reattoeelelsido i nt e

introduce la siringa nel tank grazie al foro che e posto sul coperchio: una volta che la siringa

raggiunge | a posizione desiderata si abbassa
il piu possibilest ant anea). Durante | 0iniezione il si:¢
in quantoi | calcolo del tempo di mi scel azione par
conclusa.
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3.2.3 Preparazione delle soluzioracquosedi gomma di xantano

La gomma di xantane solubile sia in acqua calda che fredda, e, come la maggior parte degli
idrocolloidi, necessita di una forte agitazione quando viene inteoitloficqua per evitare la

formazione di fiocch{Song, 2006)

Nel presente lavoro, per le prove al reometro, soluzioni a concentrazione 1,0, 2,5 e 5,0 g/kg di
gomma di xantanesono state preparate aggiungendo il corretto quantitativo di polimero

all i nterno di becker contenenti 6 0 ml di acgq
in forte agitazione con un agitatore magnetico a temperatura ambiente, al fine dilavitare
formazione di fiocchi. La miscelazione  st:;
ri sultava omogenea. Per eliminare | e bolle
miscelazione, i preparati sono stati fatti riposare per 2 ameapdi eseguire le analisi al

reometro.

Per |l e prove PIV ~ stata invece preparat a, &
19cm di acqua demineralizzata, una soluziongodima di xantan@ concentrazione 1,0g/kg
introducendo piccole aliquotl polimero ad intervalli temporali di 30 minuti e mantenendo la
soluzione in agitazione costante a 200r pm.
agitazione fino ad ottenere una completa dissoluzione del polimero senza la presenza di fiocchi
evident i . Per completare | 6idratazione del po
déaria eventual mente rimasta intrappolata, |

di 12 ore prima di effettuare le analisi.
3.2.4 Acquisizioni con eometro

Per poter analizzare campioni tramite reometro occorre innanzitutto preparare le soluzioni che
si vogliono analizzare ed assicurarsi c¢che al

contaminanti. Le operazioni da eseguirelpégranal i si al reometro sono

1. Accendere il computer con il software di controllo del reometro e procedere
all accensione dell o strumento

2. Accendere il bagno termostatato che permette il controllo della temperatura durante
| 6esecuzione dell e prove

3. Scegliere e avvitare nell dapposito rotore
che si vuole analizzare; nel presente lavoro e stato utilizzato un cilindro ad immersione

con fondo piano
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4. Il ntrodurre all déinterno deleprocedereafdsartoindi c o
modo da non avere moviment. I mprevisti du

5. Introdurre sul software i parametri di misura (shear rate, temperatura, numero di
mi surazioni) e far abbassare | o strument
raggiungimento del gap=0 tra il campione e la testa di misura. In questo caso specifico,
per tutti i campioni = stata effettuata u
0,1-100 s' e sono state effettuate prove, per ognuna delle concentraziesiigate alle
temperature di 20, 25 e 30°C al fine di osservare eventuali variazioni della viscosita. Le
temperature investigate sono quelle registrate durante le acquisizioni PIV).

6. Dare il wvia allodanalisi e attletatall®emiseraf i no
occorre svitare e pulire sia la testa di misurazione che il cilindro che contiene il
campione prima di poter eseguire una nuova prova. Per pulire utilizzare un pezzo di

carta e sciacquare facendo pero attenzione ad asciugare il tutttapesfee.

— S =

Figura 3.7: reometro AntoPaar utilizzato nelle prove sperimentali con testa di misurazione ad immersione

Per ogni concentrazione, sono state acquisite tre misurazioni per ogni temperatura, al fine di

calcolare media e deviazione standardvalori di viscosita apparente.
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4 PROCEDURA PER LOELABORAZI ONE DEI
ACQUISITI

Di seguito sono riportate le operazioni eseguite per elaborare i dati grezzi ed ottenere i risultati

finali.

4.1 Elaborazione delle immagini PIV

Viene riportata lgprocedura seguita sul software Dynar8itdio, sia per piani verticali che

orizzontali, al fine di ottenere dalle immagini raccolte in partenza, il campo di moto medio del

fluido sottoposto ad agitazione.

La procedura € quella seguente:

1.

Image Mean:éunmeodo numeri co che calcola | 08i
che compongono | 6i mmagi ne;
|l mage Arithmetic: | 6i mmagi ne medi a Vi

modo da attenuare il rumore associato al segnale;

CrossCorrelation: genera un vettore velocita medio, dato dal picco principale
della funzione crossorrelazione, che fornisce il vettore spostamento medio per
ogni area di interrogazione (lA); diviso per il tempo tra le immagini fornisce il
vettore velodia. La dimensione delle IA adoperata € pari a 32x32 px.

Peak Validation: valuta la qualita del vettore medio restituito dalla funzione
crosscorrelation attraverso il confronto del picco principale con il secondo
picco: se il rapporto tra i due picchipgnore di un valore preimpostato, allora

la correlazione e di tipo casuale: quindi, il vettore verra scartato. In caso
contrario, esiste correlazione ed il vettore viene accettato. Nel presente lavoro,
si é adottato un rapporto tra i picchi pari a 1.2.

Range Validation: utile ad eliminare i vettori che non rispettano i requisiti del
modulo della grandezza misurata. Occorre precisare che la massima velocita del
fluido nel reattore é pari alla velocita periferica della girante. Quindi, per ogni
velocita di @itazione considerata, vengono eliminati tutti vettori con modulo
maggiore o uguale a Vtip (nel presente lavoro le Vtip da considerare sono tre
avendo tre diverse velocita di agitazione).

Vector Statistics: restituisce la mappa vettoriale risultante dadldia delle

mappe i stantanee scaturite dalla ARang
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| risultati di questa serie di operazioni sono trasferiti in un foglio di calcolo excel riassuntivo,
dove per ogni vettore presente nell a emappa
sistema di riferimento, componenti e modulo della velocita media, fluttuazioni di velocita,
status del vettore (0 = vettore valido; 1 = vettore rigettato, generato da disturbi) e il numero N

di vettori istantanei validi su cui viene fatta la media ia daterminata posizione. Si € operato

un cambiamento di coordinate rispetto a quelle utilizzate dal programma di elaborazione delle
immagini a supporto della PIV. In particolare, mentre il programma usa un sistema di
riferimento cartesiano, centratosutve i ce i n basso a sinistra del

sono trasformati, nel caso di misure sul piano orizzontale, in un sistema di coordinate cartesiane

in cui il centro degli assi ~ posi zmmaginat o s ul
di calibrazione, e poi in un sistema di <coor
con r quale coordinata radiale, d circonfer ¢

considerato un sistema di coordinate cartesianelcentro degli assi posizionato al centro del

setto di giunzione che connette | a penul ti ma
La simbologia adottata e quella di uso comune; si indica con:

U U la componente assiale del vettore di velocita medio
0 V la componerd radiale del vettore di velocita medio
U Lenght il modulo del vettore di velocita medio sul piano
U W la componente tangenziale del vettore di velocita medio
U V, U e W risultano positivi quando concordi col proprio asse di riferimento
Per ottenere una mappattegiale significativa i dati con bassa validazione (N minore di 250)

sono stati eliminati.

Attraverso il programma Matlab € stata poi ricostruita la mappa vettoriale.
4.2 Sistema di riferimento adottato nelle immagini PIV

Per poter analizzare e confrontargsultati ottenuti, & necessario identificare un sistema di

riferimento coerente e costante in tutte le prove acquisite.
4.2.1 Sistema di riferimentosul piano orizzontale

In figura 4.1 sono riportate le immagini che si ottengono sul piano orizzontale posto ad altezza
z=3,2cm dal fondo del reattore, per le diverse Posizioni del coperchio del reattore identificate
precedentemente; per la Posizione 1 e 3 il centro del sistama&t o posto all 6i

circonferenza dell 6al bero della girante visi
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stato identificato un centro di riferi ment
del | 6i mmagi ne: ~ ettb astemo rielnststensadso tui joteruoperare ¢ag

cali brazione, ma questo non  stato poi ma n t

(b)

Figura 4.1: visualizzazione del sistema di riferimento per le Posizioni 1 (a) e 3 (b) del piano orizzontale

In tabella 4.1 e 4.2 sono riportate le coordinate dei punti presi come centro del piano cartesiano

Posizione 1

X (mm) 111,2

y (mm) 17,21
Tabella 4.1: coordinate centro degli assi Posizione 1

Posizione 3

X (mm) 123,1

y (mm) 128,3

Tabella 4.2:coordinate centro degli assi Posizione 3
4.2.2 Sistema di riferimentosul piano verticale

In figura 4.2  riportata | 6i mmagine che si o
2 con il coperchio del reattore in Posizione 3; queste soramtézioni in cui sono state svolte
tutte le analisi di piano verticale, sia per acqua demineralizzata che per la soluzione di acqua e

Gomma di xantano

Le coordinate del centro del sistema cartesiano utilizzato, che corrisponde al centro del bullone
digunzi one che connette | 6albero della girant
sono riportate in Tabella 4.3

Piano verticale

X (mm) 8,8

y (mm) 68,33

Tabella 4.3: coordinate del centro degli assi piano verticale

61



Figura 4.2:visualizzazione del sistema di riferimento per il piano verticale

4.3 Elaborazione delle immagini PLIF
La procedura da applicare ad ogni serie di immagini acquisite con la tecnica PLIF, al fine di

ricavare il tempo di miscelazione del sistema analizzatségaente:

1. Si oscurano |l e zone esterne al campo di n
La fAmascheraodo da applicare ad ogni i mmag
ADefine Masko. Con questo metodo si 0SC
interessatelal moto del fluido (ad esempio albero e giranti). Una precisa realizzazione
di questa procedura e di fondamentale importanza affinché il calcolo del tempo di
mi scelazione non sia falsato dall éanal. [

2. Si gemeagi héi medi a dei fotogr ammi Al ni zi
tracciante), wutilizzando | a funzione @i Mea

3. Si sottrae | 6i mmagine media fAinizialeo d
tramite | a funzi one f Bottdngohorn@aoeetimmagmapyive o . n
del Arumore di fondoo contenuto nell 6i mma

4. Si sottrae | 6i mmagine media dAinizialeo e
funzione ASubstract | mageo, per | 6eli mina

5. Sidvi dono | e i mmagini mascherate depurate
finale, depurata anchoboessa dal rumore di
I n guesto modo si opera una Anormalizzazi
| ééamgi t”™ media dell 6i mmagine a completa m
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6. Si moltiplicano aritmeticamente le immagini ottenute al punto precedente per un valore
compreso tra 500 e 2000 attraverso | a fun
eseguita per ita uden epixel anr neodo | dé ipernietenesuna buona

visualizzazione delle immagini. Il fattore di moltiplicazione é funzione del tipo e della

guantit”™ di tracciant e 42000) e guell otbhmale pedb i nt e
| 6uti | i zz o-6G NelpRs$ental lavoro, il fattore moltiplicativo utilizzato é
1000.

Dopo aver compl etato | 6el aborazione dell e i

miscelazione del sistema, ossia il tempo necessario per ottenere un determinato grado di

omogeneitadelisst ema i n seguito all daggiunzione del

Questa determinazione  fatta mediante | 6an

immagini acquisite.

I CoV di una immagine e definito come segue:

.. 6mel (4.1)
0 € w—s
ol
Dove:
0 XXxoncentrazione del tracciante nelpixels i mo del | 6i mmagi ne
OF concentrazione media del tracciante in tu

Dal valore di CoV si ricava il CoV adimensionale che é definito come:

B ¢ & BER Q0L 4.2)
B € @ QE 68 Q'O

Dove:
0 ®@QCoV del |l-esimanmagi ne i
O£ "QVE0V medio finale (delle ultime 50 immagini acquisite)

0 € w"RECOOmMedio iniziale (delle prime 50 immagini acquisite, prima che fosse introdotto

il tracciante).

Per calcolare il CoV delle immagini € stato utilizzato Matlab, con un programma specifico in
grado di riportare i dati di CoV su file .txt. Il calcolo del CoVadim é stato poi eseguito su foglio

excel.
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4.4 Elaborazione dei dati ottenutidal reometro

Dal reometro, grazie al software di elaborazione dati, € possibile ottenere direttamente sia il

grafico che riporta | 6dandamento di shear str
gi " |l 6equazione del | a |aemgneellasbhear swegsiircfanzioneh e d €
dell o shear rate secondo il model |l o che mag

nostro caso, con soluzioni Gomma di xantanalla concentrazione di 1,0g/kg; 2,5g/kg e

5,0g/kg , il modello piu adatto & quetioi Ostwald, rappresentato da

W W (4.3)
Dove:

y= shear stress

X= shear rate
a=consistency index
b=power number

Conoscendo | 6equazione della curva  quindi
soluzione. | dati, che vengono direttamente interpolati dal programma Rheoplus diPaaton

sono poi esportabili come file excel formato .csv per poter eseguire ulteriori analisi.

Nel presente elaborato i dati esportati sono stati riportati in grafiegcgl come viscosita in
funzione dello shear rate, per poter confrontare la variazione di viscosita al variare della

concentrazione e della temperatura. | risultati sperimentali sono poi riportati nella sezione 5.3
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5. RISULTATI SPERIMENTALI

5.1 Misure preliminari e identificazione dei parametri di misura
Prima di effettuare le misure sperimentali per la caratterizzazione fluidodinamica del reattore
considerato, occorre eseguire prove preliminari per poter quantificere r r or e as s oc i

misura, e conoscere attraverso quali parametri sia possibile minimizzare questi errori.

Per poter effettuare queste misure € stato considerato il reattore con il coperchio in Posizione 1
(precedentemente identificata) con un pianmidura orizzontale posto a 1,5cm dal fondo del
reattore.

5.1.1Determinazione del tempo tra gli impulsi laser

Il tempo che intercorre tra due impulsi laser consecutivi ha effetto sulla qualita delle immagini
acquisite; per i deeffettd, Jomocstate esegulité prave ai seguentivialorig u e s
di ot: 300, 600, 900, 1200, 2000, 3000 e 400

prova con una velocita di rotazione degli alberi di 133rpm con rotazione in senso antiorario.

Nella figura 51, € riportata la mappa vettoriale del campo di moto medio ottenuto
nell 6acqui sizione con @t par. a 12000s. La ¢

piano in [m/s].

0.1
20 ¢ 0.09
0 ~ | 0.08
7 0.07
-20 I;é?; 1
444
T i e
k - Z | @
£ 40 ﬁ’/ : 005 £
> 60 Hil | 0.04 =
; 0.03
-80 H# 7
7. 0.02
3
-100 At ﬁﬁ/’ 0.01
. i . j 0
50 100 150 200
X - [mm]

Figura 5.1: Campo di moto a t=12000s

Nella mappa mostrata e statocansir at o come punto di riferi men
del l e tre giranti presenti nel reattore, Vi
di scendente deciso a destra della girante i

presate, non visibile in figura. Il getto in uscita dalla seconda girante risulta infatti entrante
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Figura 5.3: campo di moto a 300 (a),600 (b), 900 (c), 1200 (d),2000 (e),3000 (f) pus

C possibile notare dalle mappe riportate, c h
osserva chiaramente una di minuzion@&i rdtierqgvuaall

temporale sia troppo basso (38 o troppo alto (300%); anche il valore del modulo della

velocit”™ varia al variare del pt, come  chi
girante investigata: arvamemneta audentoiddl moghlo della p o s s
velocit”™, special mente passando dall 6i mmagi n
Per poter identificare il valore di pt ottim
di velocit? Il nvest i gmlinea digiintigoi nont sarebbe possikilé r e a
i dentificare wun valore di ot che ottimizzi

reattore, essendo le variazioni spaziali del campo di velocita molto significative, ma e possibile
stimarlo, calcoland la deviazione quadratica della velocita media ¢roean square, rms)

utilizzando la formula che segue:
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7 (5.1)

In figura 5.4 sono riportati in grafico i valori di rms per gli intervalli temporali investigati.

1,6
1,4
1,2

1

rms%

0,8
0,6
0,4
0,2

0
300-600 600-900 900-1200 1200-2000 2000-3000

At (ps)
Figura 5. 4: grafico rms in funzione del pt utilizzato

Dal grafico, si nota che la curva che interpola i dati presenta un punto di minimo in
corrispondenzd i 12000s, che viene quindi considerat

nelle prove sperimentali seguenti.

Per | e altre velocit™ di rotazione investiga
a 133rpm.

| valori utilizzati sonaiportati in Tabella 5.1:

Velocita di rotazione (rpm) ot ( Os)
67 1900
133 1200
217 800
Tabella 5.1: valori di ot wutilizzato nelle prove sper

5.1.2Determinazione del numero di immagini ottimale

Dopo aver determinato il mpt ottimale per | e
i denti ficare anche il numer o di I mmagi ni mi r

statistica del campo di moto medio; questo e stato fatto eseguendaospitty stesso piano

69



orizzont al e identificato nell a determinazi ol
1000, 2000 e 3000 i mmagini alla velocit”™ di r

Nella figura 5.6, sono riportate le mappe vetthrisultanti.
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20 0.09
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0
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0.04
-60
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80 100 120 140 160 180 200 220 240
c X - [mm]

Figura 5.6: mappe vettoriali con numero di immagini 1000 (a), 2000 (b) e 3000 (c)
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Gia da queste immagini si nota che il campo di moto medio non risulta avere variazioni

significative al variare del numero di immagini.

Per confermareio, sono state preparate delle mappe scalari eseguendo la sottrazione delle
componenti assiali e tangenziali di velocita di ciascun vettore rappresentato, al fine di osservare

se la differenza tra le componenti risultasse significativa o0 meno.

Le mappe salari differenza sono riportate in figura 5.7 e 5.8.

(a) . (b) -

Figura 5.7: differenza mappa scalare n260000 di U (a) e V (b)

@ - (b) -

Figura 5.8: differenza n300R2000 di U (a) e V (b)

Dalle immagini emerge che la differenza del moduleettrcita risulta, gia con 1000 immagini,
indipendente dal numero di immagini acquisite; per questo motivo per le prove successive sono
state acquisite 1000 i mmagini per prova, Vval
elaborazione dei dati piupala.



5.2Determinazione dei parametri reologici della soluzioneacquosa di

gomma di xantano

Nel reattore industriale, la problematica descritta € legata alla presenza di solidi sospesi che
causano la sedimentazione di cumuli sul fondordattore al di sotto della tramoggia di
alimentazione, e che indicano quindi una miscelazione non ottimale del sistema, riducendo la

produzione di biogas del reattore.

Al fine di poter studiare meglio questa problematica, sono state eseguite sia pronergpér

con acqua demineralizzata che con una soluziogerdma di xantana concentrazione nota,

al fine di aumentare | a viscosit”™ della solu
sistema reale. Sono state studiate le proprieta reolodicwuzioni digomma di xantanalle
concentrazioni di 1,0g/kg, 2,5g/kg e 5,0g/kg in acqua demineralizzata, per poter determinare la

variazione di viscosita apparente al variare della concentrazione e della temperatura.

In figura 5.9, é riportato in grafo, il comportamento di soluzioni gomma di xantanalle tre
concentrazioni indicate, al variare della temperatura (le temperature studiate sono 20°C, 25°C
e 30AC perch® rendono conto della variazione

dellaboratorio durante il periodo di esecuzione delle prove).

20°C

®1g/kg
2,5g/kg

Viscosity (Pas)

A 5g/kg

1

0000 peeessSSilll0000000e
01 1 10 100 1000

Shear rate (1/s)
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Figura 5.9: grafici viscosita vs shear rate al variare della concentraziongodima di xantan@ tre diverse
temperature

Dai grafici riportati, come atteso, si nota che le soluziogodima di xantansono fortemente
pseudoplastiche: quando si aumenta lo sforzo di taglio (shear rate) si ha una diminuzione di
viscosita della soluzione; se lo sforzo di taglio viene rimosd@ an recupero della viscosita

iniziale nel giro di pochi secondi. La pseudoplasticitdadgbmma di xantané dovuta al suo

alto peso molecolare che causa la formazione di complessi aggregati grazie a ponti ad idrogeno

e ad entanglements trale catenae cr omol ecol ar i : |l a di minuzi on
dello sforzo di taglio (shear thinning pseudoplasticity) € dovuta proprio alla disaggregazione di
guesto network di catene macromolecolari che si ordinano seguendo la direzione dello sforzo
applicao. Nella regione di shear rate investigati {0QD0 1/s), possiamo considerare la

soluzione dgomma di xantanoome fluido noANewtoniano proprio per questa sua proprieta.
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Al fine di rendere il sistema il piu simile possibile a quello reale, sarebbe aiimale
utilizzare nelle analisi una soluzioneggimma di xantanoon concentrazione 5,0g/kg, in modo

da rendere le caratteristiche reologiche piu simili a quelle del flusso reale.

Purtroppo ci, non  stato p misgaialacdneentraziorea us a
di 1,09/ kg infatti, |l a soluzione preparata
concentrazioni superiori. Questo ha imposto di dover utilizzare 1,0g9/kg come concentrazione
della soluzione investigata, perché a con@ambni superiori risulta impossibile eseguire

analisi PIV o PLIFIl sistema indagato non presenta quindi caratteristiche assimilabili a quelle

del fluido utilizzato nel reattore industriale, ma permette comunque di osservare come varia il

campodimotomdioc on un fluido a maggior Vviscosit™ r

ri portata unodéi mmagine che m

Figura 5.10: immagine della soluzione gbmma di xantana concentrazione 1,0g/kpr e par at a el | 6i nt

reattore

Per | a concentrazione 1,0g/kg  stata poi st
della viscosita in funzione dello shear rate applicato, in modo da poter calcolare la viscosita
apparente della soluzione nelle condizioni di analisi

Per determinare lo shear rate medio associato alle tre velocita di rotazione studiate, & stata

utilizzata la correlazione data dalla legge di MetzD#D0:

ROTATRAL RN (5.3)
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Dove
k= costante in base al tipo di girante (ngltasente tesi k=11)
N= velocita di rotazione in rps.

In tabella 5.2 sono riportati i risultati del calcolo di questo shear rate medio:

Velocita (rpm) Velocita (rps) Shear rate medio (1/s)
67 | 1,117 12,283
133 | 2,217 24,383
217 | 3,617 39,783
Tabella5.2: valori di shear rate medio associati alla velocita di rotazione delle giranti
Come emerge dal grafico riportato in figura
la viscosita della soluzione non varia in maniera significativa con lpaem at ur a . Lboer

calcolato mediante deviazione standard, € di circa 0,001. Possiamo quindi ritenere, in queste

condizioni, la viscosita praticamente costante con la temperatura.

0,4
- 0,35
| |
@S
3

0,15 ]

Viscosity (Pas)

0,1 ]

0,05 By

.
NEEFEEE

0,1 1 10 100 1000

Shear rate (1/s)
W 20degrees 25degrees 30degrees

Figura 5.11: andamento della viscosita in funzione della temperaturan@soluzione djomma di xantanalla
concentrazione di 1g/kg

Per poter determinare | a viscosit”™ apparent e
occorre conoscere |l a |l egge reol odunzoredaldh e des
shear rate. La legge reologica considerata € quella di Ostwald, conosciuta anche come Power

| aw, i n cui | 6andament o dell a viscosit? 1l e
‘ o (5.4)
Con a e b coefficientiumericii ndi cat i nell 6equazione (2.11)
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Dalle misure sperimentali & stata estrapolata la seguente equazione del moto, riportata in figura
5.12.

@ Tip ea " (5.5)
Tramite questa equazione, possiamo calcolare la viscosita apparente della solutioheé ant er n o

del reattore nelle condizioni operative; i risultati sono riportati nella tabella seguente.

Shear rate medio (1/s) Viscosita apparente media (Pas)
12,283 | 0,0482
24,383 | 0,0344
39,783 | 0,0271

Tabella 5.3: calcolo della viscosi@pparente della soluzione in funzione dello shear rate medio

0,5

0,45

0,35

g ° . 03
5_: e 035
é .'-'-
g b
.
.. ®
015 & o
te,
0,1 . y=0,1642x %2
-2 o9 R?=0,058
0,05 Reg,
0 e e e e 90
0,1 1 10 100 1000

Shear rate (1/s)
Figura 5.12: equazione reologica della soluzione di xantham gum 1,0g/kg

Dal grafico riportato in figura 5.12 si not e
dalla legge reologicanimaniera puntuale, soltanto per sforzi di taglio abbastanza elevati: questo

e dovuto al fatto che la viscosita della soluzione dipende fortemente dalla concentrazione
investigata: maggiore € la concentrazioné&dimma di xantanomaggiore sara il numera d
entaglements presenti tra le catene polimeriche e maggiore sara quindi la viscosita apparente.

La legge reologica utilizzata risulta affidabile per soluzioni abbastanza concentémuaia

di xantance si dimostra meno attendibile per soluzioni dilyder; elevati shear rate perd questa
differenza risulta marginale ed e proprio perché negli shear rate investigati in questo elaborato

il fitting della curva sperimentale con la legge reologica risulta elevato, che non si & proceduto

ad utilizzare una leggeeologica piu complessa per calcolare la viscosita apparente della

soluzione.
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5.3 Analisi del campo di velocita nel reattore con acqua come fluido di

processo
Le misure per | 6analisi del campo di mot o soO
piano verticale; il piano orizzontale studiato e posto a z=3,2cm dal fondo del reattore, mentre

guell o verticale  stato centrato rispetto a

In entrambe le prove sono state studiate tre velocita di agitazione del sistema (671, /g3
e nel caso del piano verticale il moto e stato studiato sia con senso di rotazione orario che

antiorario.

Per il piano orizzontale sono state eseguite acquisizioni in tre diverse Posizioni del coperchio,

in modo da poter studiare una superficie giage del sistema: queste posizioni, identificate
nell a sezione di AConfigurazioni i ndagate e
identificate come Posizione 1, Posizione 2 (rotazione del coperchio di 45° in senso orario
rispetto alla posizioe 1) e Posizione 3 (rotazione del coperchio di 45° rispetto alla posizione

2).

Per ogni acquisizione sono state catturate 1

descritta nel punto 5.1

| parametri delle acquisizioni sono riportati nebdélla 5.4possiamo notare che il moto del
fluido & in regime turbolento (Re>¥0soltanto con la massima velocita di agitazione

considerata.

V rotazione (rpm) Vtip (m/s) pt ( Os Numero di
Reynolds

67 | 0,31557 1900 9,03E+03

133 | 0,62643 1200 1,79E+04

217 | 1,02207 800 2,92E+04

Tabella 5.4: parametri di acquisizione PIV per piano verticale ed orizzontale con acqua

Di seguito, sono riportate le mappe relative al campo di moto nelle tre posizioni investigate alle
tre velocita diagitazione riportate in tabella 5.4 con rotazione degli alberi delle giranti in senso

antiorario, per il piano orizzontale.
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Figura 13: mappe vettoriali piano orizzontale posizione 1 a 67rpm (a), 133rpm (b), 217rpm (c)
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Figura 5.14: mappeettoriali del campo di moto posizione 2 a 67rpm (a), 133rpm (b), 217rpm (c)
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C.
Figura 15: mappe vettoriali del campo di moto in posizione 3 alle velocita di 67rpm (a), 133rpm (b) e 217rpm (c),

y - [mm]

y - [mm]

y - [mm]

40 ¢

20 ¢

40 |,

20

40

20

-100

i
Al ¥
A 7 / /z & N
/A
7
7
%: ,f
7
77
15555 ,
50 100 150 200
X - [mm]
== SRR R
7 N §N
A Vi = u\
A
;/; ,2;‘
"
i;// 47
S
»‘)j’?’//
,,:,;;;f’i
%
L e 1
100
;/5 )
550%)
7
80 100 120 140 160 180 200 220 240

X - [mm]

[ms1]

[v] -

0.2

0.18

0.16

0.14

0.12

10.1

1 0.08

0.06

0.04

0.02

0.05

|u] - [ms™

|u| - [ms™

80



Tutte le mappe vettoriali riportate nelle figlrd 3,5.14 e 5.15 sono state traslate considerando

come centro del sistema il centro del vessel.

Si nota che nelle Posizioni 1 e 3 la velocita media € elevata in corrispondenza della girante e
diminuisce adando verso il centro del sistema. Nella Posizim&& una velocita media molto

minore rispetto a quella presente nelle altre Posizioni studiate perché si genera li una zona
stagnante: i getti uscenti dalle giranti mostrate in Posizione 1 e 3, si scontrano infatti nella zona
descritta in Posizione 2 gsando quindi una diminuzione della velocita di agitazione. Possiamo
notare inoltre come il modulo della velocita e, per ogni velocita investigata, molto minore della

Vtip calcolata. Nelle mappe riportate in figura 5.13 relative alla Posizine 1, possapware

come dalla girante investigata si origini un
va a scontrarsi con il getto discendente proveniente da sinistra: questo fa in modo che non ci sia
una miscel azi one ef fa,ircquatoaneagged par@ dehfluidgorisulea d e |
fermo. Sia per | a Posizione 1 che per | a Pos
vicina all 6i mpell er, mentr e nel | a Posi zi on
considerando che é tautilizzata acqua demineralizzata come fluido di processo, possiamo
presumere che utilizzando un fluido con reologia pit complessa o addirittura un fluido bifasico,

il comportamento fluidodinamico possa soltanto aggravarsi.

Per il piano verticale invecesono stati presi gli stessi parametri di acquisizione del piano

orizzontale, ma é stato studiato sia il senso di rotazione orario che antiorario delle giranti, al
fine di osservare se sono presenti variazioni significative nel moto al variare del verso di
rotazione. Di seguito, sono riportate le mappe vettoriali, per le tre velocita di agitazione
investigate, nei due sensi di rotazione orario e antiorario; i moduli delle velocita riportate sono

state normalizzate per Vtip.
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Figura 5.16: mappe vettoriah 67rpm in senso antiorario (a) e orario (b)
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Figura 5.17: mappe vettoriali a 133rpm in senso antiorario (a) e orario (b)
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Figura 18: mappe vettoriali 217rpm in senso antiorario (a) e orario (b)
Facendo un confronto tra il piano orizzontale e quello verticale & possibile osservare che, per
tutte le velocita di agitazione, il modulo della velocita &€ maggiore sul piano orizzontale rispetto
al piano verticale; questo e dovuto al fatto che il tipangieller utilizzato € un paddle excentro,
la cui geometria porta ad avere un flusso principalmente di tipo tangenziale e non assiale: la
geometria stessa dell dagitatore wutilimzato
quantq specialmente pefluidi bifasici come quello del reattore industriale, un moto
prevalentemente assiale piuttosto che tangenziale permette di avere una migliore sospensione
del solido. Sul piano verticale, il senso di rotazione orario e antiorario, mostrano numerose
differenze nel movimento del fluido; possiamo innanzitutto osservare che il moto del fluido
risulta concorde col senso di rotazione: con una rotazione oraria si nota che il flusso si muove
prevalentemente verso sinistra mentre con una rotazione antiorariav@ werso destra. Nel
senso di rotazione orario si nota inoltre che, per tutte le velocita di agitazione, si ha un sistema
con velocit”™ piY% omogenee e | 6omogeneit”™ del
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con la velocita di agitazione. Nel madatiorario € invece possibile notare tre distinti anelli di
circolazione del fluido in corrispondenza delle pale della girante: la velocita risulta massima
proprio in corrispondenza delle pale per poi diminuire a mano a mano che ci si sposta verso il

cento del reattore.

Nella parte sinistra delle mappe vettoriali in senso antiorario, specialmente alle velocita di 133
e 217rpm, si nota una zona ad alta velocita a causa della presenza della seconda girante, che

non e pero indicata nel nostro sistema.

Possiano quindi considerare che per quanto riguarda il piano verticale, il senso di rotazione
orario permetta in generale, una maggior omogeneita di velocita del fluido, e quindi di

miscelazione, rispetto al senso di rotazione antiorario.

5.4Analisi del campo di \elocita nel reattore con una soluzione di

concentrazione 1,0g/kg dgomma di xantanocome fluido di processo
Al fine di poter osservare | d6effetto della r
state ripetute |l e prove sul piano orizzont al
1, con una soluzione domma di xantan@ concentraziom 1, 0g/ kg pr epar at a

vessel seguendo la metodica riportata nel paragrafo 3.2.3.

Anche in queste prove sono state effettuate analisi a 67, 133 e 217rpm come velocita di
agitazione, ma per compensare la variazione di viscosita e numero @i Reyrs , i ot
triplicato. Dato che, come descritto nel paragrafo R3jomma di xantane un polimero

pseudoplastico, la viscosita della soluzione varia al variare dello sforzo di taglio applicato. Nella

seguente tabella sono riportati i valoriiatiati per effettuare le prove sperimentali.

Vv rotazione Vtip (m/s) Viscosita (Pa*s) Numero d pt ( Os)

(rpm) Reynolds

67 0,315730062 0,0482 1,87E+02 5700

133 0,62643 0,0344 5,21E+02 3600

217 1,02207 0,0271 1,08E+03 2400
Tabella 5.5: parametri del | 6Gommadixantaroi one Pl V con sol u

La densita della soluzione preparata & di 999kgAeterminata sperimentalmente.

Per ogni acquisizione sono state catturate 2000 immagini invece che 1000 come nelle prove
con acqua, proprio perché si & osservato sperimentalmente che 1000 immagini non garantivano
i n qgueste condizioni | 6indipendenza statist:i

validi per la determinazione della media inferiore.
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Per osservarié maniera completa il campo di moto anche sul piano orizzontale, non solo sono

state effettuate acquisizioni alle tre Posi z
sSono state ripetute sia con senso di rotazione orario che antiorario. i Segugono riportate
l e mappe vettoriald.i relative all dédanal i si del
a.
b.
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