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1. INTRODUZIONE

FN €& coinvolta nel progetto “Sviluppo di tecnologienovative per le applicazioni stazionarie
cogenerative delle celle a combustibile”, finanzidal Ministero per lo Sviluppo Economico, secondo
un accordo di programma triennale (D.M. 23.03.G6ne.i.) con ENEA, per l'attribuzione di risorse a
valere sul Fondo per la Ricerca sul Sistema Htetuli cui al D.M. 26.01.00. In particolare il 04.08
stato sottoscritto con ENEA un Accordo di Collalmoae per un’attivitd di ricerca dal titolo:
“Sviluppo di un processo a basso costo per la miode di matrici di taglia industriale per celle a
combustibile a carbonati fusi”. Tale progetto pa@er il primo anno di attivita lo sviluppo in Fiei
seguenti processi:

- sintesi di polveri ceramiche a bagealluminato di Litio da impiegare per la realizzaze di

matrici per celle a carbonati fusi;
- formatura in plastico di matrici attraverso “powdeitrusion” in alternativa alla colatura su
nastro.

I documento FN LAM 120420R258, redatto a suppaidtia rendicontazione intermedia, riportava la
descrizione delle attivita svolte, sino a setten#tfi@8, relativamente alle Linee A, B e C dell’Alétg
tecnico a tale Accordo di Collaborazione. Il prdsetiocumento, invece, descrive le attivita svatte i
FN nel periodo 1 ottobre 2008 - 31 marzo 2009, manticolare riferimento a quanto sviluppato ciraa |
tematica della formatura in plastico di matrici peglle a combustibile a carbonati fusi (MCFC)
principalmente nella Linea C del suddetto Allegdexnico, presentando alcuni cenni circa le
apparecchiature acquisite per le attivita sia pllepéche sia effettive di pertinenza della Linea D.
| risultati delle varie prove di processo sono dditén schede e tutta la documentazione proddt c
per motivi di brevita, non viene qui riportata, sotonservati presso I'archivio tecnico di progetto

FN. Tale documentazione € a disposizione del coranté.

2. DOCUMENTI APPLICABILI

= Accordo di Programma (D.M. 23.03.06 e s.m.i.)

= Piano annuale di realizzazione (revisione del gidw2007)

= Allegato tecnico all’Accordo di Collaborazione cBNEA, sottoscritto il 04.03.08
= Documenti del Sistema di Gestione per la Qualita FN

* Procedure interne FN

= Normative applicabili
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3. DESCRIZIONE ATTIVITA’ SVOLTE

3.1 Linea C — Realizzazione di matrici di taglia idustriale con la tecnologia di formatura in

plastico

3.1.1 Attivita di caratterizzazione per completameto raccolta parametri di processo e

realizzazione campioni di matrice per prove funzioali in stack

Sulla base della sperimentazione svolta nell'amdite Linee A e B, che ha permesso di giungeee all
definizione della mescola migliore per la realizeae di matrici in plastico (lottg 13) (vedi dettagli
nella relazione LAM 120420 R258), nel periodo o¢melella presente relazione, sono state condotte le
seguenti attivita:

- miglioramenti alla linea di fabbricazione profmle di matrici di diametro 170 mm;

- realizzazione di ulteriori lotti di compound tigd.3;

- verifica ripetibilita del processo di compoundam;

- caratterizzazione del compound, anche attravaamabsi reologiche e termogravimetriche;

- realizzazione di un lotto significativo di mairidi diametro 170 mm e spessore 0.25 mm da

sottoporre a prove funzionali in stack impiegaridtigpositivo da 10 celle sviluppato alla Linea D;
- verifica del comportamento in deceratura delléritiacon cicli di debinding diversi;

- caratterizzazione delle matrici impiegate neteve in cella.

Per ottenere maggiori informazioni circa il compdwperimentale realizzato, si € proceduto anclae all
caratterizzazione reologica, appoggiandosi allattsita del CESAL, nell’ambito del contratto fra lo

stesso CESAL ed ENEA. La scorrevolezza di un fismateriale plastico e di importanza decisiva
riguardo alla temperatura di lavorazione, ancopidinel caso di un termoplastico altamente caricato
La natura macromolecolare dei polimeri di sintd3iiketipo di legame in essi dominante (covalente
intramolecolare, di Van der Waals intermolecolam®nché i concatenamenti fisici statistici fra le
macromolecole, sono responsabili del comportameigooelastico dei polimeri, che li differenzia

nettamente dai metalli e dai ceramici.
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Fig. 1 - Viscosita di fusione di alcuni termoplas per temperatura normale ammissibile superiore enferiore del fuso

Nei materiali termoplastici il comportamento reatagviene fissato dalle curve di scorrimento (DIN
54811: determinazione del comportamento allo st@mio con un reometro capillare). Esso fornisce
l'interdipendenza fra la viscosita al taglio (iporto fra la sollecitazione tangenziale e la vitdoal
taglio in una sostanza scorrevole) in‘Bae la velocita di taglio in 1/s (vedi Fig. 1). MeFig. 1 sono
tracciati gli intervalli di velocita al taglio risianti secondo le diverse tecnologie di lavoraziooe
viscosita al taglio viene per lo piu determinatan coscosimetri capillari in base alla quantita di
materiale che fuoriesce sotto una determinata ipressla un capillare. La Fig. 2 ovviamente riporta
dati relativi a polimeri puri. In letteratura nontovano riferimenti o dati relativi al tipo di ogpound,
estremamente caricato, sviluppato nellambito debptto. E’ stato, quindi, necessario effettuara un
caratterizzazione apposita, non senza incontralle ddficolta, data, appunto, la natura stessa del
materiale da studiare.
Le prove effettuate sono consistite nella deteraioree dell'indice di fluidita del polimero di basedel
compound sviluppato, nonché in prove esplorativeliamde reometro a piatti e reometro capillare,
direttamente sul compound finale.
Per quanto riguarda la determinazione dell'indicéuddita (Melt Flow Index, MFI), le analisi sono
state condotte secondo le norme ASTM D 1238-01 ¢ ENNI ISO 1133, impiegando lo strumento
CEAST Plastometer model T.Q.; si sono riscontrsgiguenti valori:

- indice di fluidita del polimero di partenza: 40.38600s

- indice di fluidita del compound: 17.94 g/600 s.
La diminuzione della fluidita € ovviamente dovutbeevata carica ceramica presente all'interno del

compound.
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Per quanto concerne le curve reologiche, queste state determinate, in primis, per una valutazion
del comportamento incognito del materiale, con retoon a piatti ARES-2KFRT TA Instruments
secondo ASTM D4440-01 e, successivamente, per profamdimento, con un reometro capillare
CEAST SmartRheo 2000 Twin, secondo ASTM D3835.

Si ritiene che le prove piu significative siano Wgieeffettuate con reometro capillare, in quanto, i
guesto caso si ha una vera e propria estrusiomaateriale. Le curve danno un’indicazione di massim
del comportamento del compound in funzione delcitali taglio applicata: aumentando lo shear rate,
infatti, la viscosita diminuisce, mentre aumentanddulo di shear. In Allegato 1 si riportano i geaf

ottenuti.

Al fine di migliorare le prestazioni in termini démpistica di realizzazione e di qualita del préalot
finito (matrice prototipale da 170 mm), si e vistome fosse necessario operare alcune modifiche al
circuito di riscaldamento/raffreddamento dello gpanper la pressa, resa a piani caldi, Komage K50.
Per ottenere una migliore efficienza in scambimteo, sono stati quindi sostituiti i tubi che tragfano

il fluido di raffreddamento (Fig. 2), mentre perea® una maggiore ripetibilita nelle caratteristichie
densita del prodotto sono state effettuate delldictee a livello della parte idraulica della prass

Fig. 2 — Modifiche al circuito di raffreddamento cello stampo per la pressa Komage K50 (a destra nuo\circuito)

In corso d’opera, sono stati altresi perfezionktagelli impiegati come stampo per ottenere lerinat

di diametro 170 mm. E’ stata, inoltre, completa&értificazione del quadro elettrico realizzatchad

per il controllo del riscaldamento dello stampo.

Dal punto di vista della formatura, mediante staggo@ ad iniezione di pre-forme e la loro successiva
trasformazione in tondi da 170 mm di diametro aarso la compressione a caldo, prima di giungere

ai parametri definitivi, sono state effettuate dseeprove, variando sia le temperature sia le jmneiss
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specifiche in gioco; inoltre, sono state verificditeerse modalita di ottenimento dei tondi a partia
tondini piu piccoli (diametro 41 mm) o rettangotienuti direttamente dalla pressa ad iniezione.
Accanto alla individuazione dei parametri di praesli formatura, sono stati approfonditi gli studi
relativi alla messa a punto dei cicli di decerat(lvarn-out) per ottenere campioni da sottoporre ad
analisi porosimetrica. Si e verificata I'influenziella temperatura, del gradiente e del I'atmosfera
(flusso di gas inerte, aria, 0 aria statica) sil¥grita del materiale post-test e sulle carattietie
porosimetriche. Nella tabella 1 si riassumono lagipali prove effettuate a 650 °C (per brevita rson
espongono anche tutti i gradienti impostati nei a&li). Sono state eseguite anche alcune prove a
temperatura piu elevata (800 °C) che hanno conferrgh stessi risultati e quindi non sono state
riportate in tabella.

Sulla base dei test di cui sopra, sono stati definparametri ottimali per la realizzazione della
campionatura di matrici da 0.25 mm di spessoreottaporre a prove funzionali in stack, utilizzantlo
dispositivo da 10 celle sviluppato alla Linea D. drascuna cella sono state inserite tre matrici,
riproducendo la stessa impostazione seguita comdgici ottenute via tape casting. Sono state

realizzate anche matrici da impiegare come guamiza per la caratterizzazione fisico-strutturale.

Prima di essere poste in cella, le matrici sontestésionate alla lavagna luminosa per verificarne
lintegrita e l'assenza di difettologie macroscdme dimensionalmente in laboratorio metrologico,
determinandone lo spessore e la densita geomeatneade, riscontrando i seguenti valori medi:
- spessore medio: 0.25 £ 0.01 mm (ottenuto su 9 pdinthisura effettuati impiegando un
comparatore centesimale avente tastatore puppitast)

- densita geometrica: 1.53- 1.58 gfcm

Alcune matrici sono state anche analizzate al rmg@pio elettronico a scansione Zeiss per vergicar
I'eventuale presenza di microcricche: dall’esameé gisto come queste siano pressoché assentia Nell
Fig. 3 si riportano, a titolo esemplificativo, dimmagini SEM ricavate a 200 X e 500 X sulla
superficie di matrici verdi, dopo misura al tastat@er la determinazione dello spessore (eventuali

segni sono quindi imputabili al trascinamento désflultimo sulla superficie di misura).
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Tab. 1 — Riepilogo principali prove effettuate corcompoundy 13

Prova Parametri formatura Parametri ciclo deceratura | Risultati analisi porosimetriche
T T P Pre- T max Atmosfera Porosita Diametro
piastra | piastra forme o geometrica medio pori
sup. inf. [bar] pressate [*Cl [%0] [am]
[°C] [°C]
A 200 205 1.5 granulo 650 Aria statica 55 0.48
200 205 4 3 59 0.92
rettangoli

210 215 4 3 56 0.52
rettangoli

170 170 3 granulo 54 0.42

B 200 200 3.5 2 650 Aria statica 58 0.82

rettangoli

C 200 200 4.5 2 650 Aria statica 57 0.73

_rettangol_i
incrociati
190 190 6 6 tondi 650 Aria statica 60 0.81

E 190 190 6 6 tondi 650 Flusso di aria 51 0.59
200 200 2.5 6 tondi 650 Flusso di aria 56 0.53
200 200 6 6 tondi 650 Flusso di aria 54 0.44

G 210 210 4.5 6 tondi 650 Flusso di azoto 54 0.47
200 200 6 6 tondi 57 0.53
210 210 2.5 6 tondi 56 0.50

H 210 210 4.5 6 tondi 650 Avria statica 56 0.79
200 200 6 6 tondi 56 0.63
210 210 2.5 6 tondi 58 0.70

I 200 200 4.5 6 tondi 650 Flusso di azot 55 0.44
220 220 4.5 6 tondi 55 0.48

L 220 220 4.5 6 tondi 650 Flusso di azot 57 0.43
220 220 4.5 6 tondi 55 0.42

M 250 250 4.5 6 tondi 650 Flusso di azot 53 0.38
220 220 4.5 6 tondi 56 0.49

N 220 220 4.5 6 tondi 650 Flusso di azot 53 0.49
220 220 4.5 6 tondi 56 0.49
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Fig. 3 — Analisi al Microscopio elettronico a scangne delle superfici (a sinistra: superficie a 200Xa destra:
superficie a 500X)

Per quanto riguarda le analisi porosimetriche,enElhg. 4a, 4b e 4c si riportano alcuni porogrammi

rappresentativi delle caratteristiche finali ottenuLe analisi sono state eseguite con porosimetro
ThermoElectron Pascal 440.
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medio: 0.79um)
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Pore size distribution (twist)
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3.1.2 Attivita di progettazione, individuazione, aquisizione/modifica/realizzazione attrezzature

e impianti

Sulla base delle strettissime specifiche finalladitra, con particolare riferimento alla dimensiated
metro quadrato, e dei risultati della sperimentagioondotta entro settembre 2008, si € continuato u
processo di progettazione e valutazione delle zzthteire necessarie alla realizzazione della linea d
fabbricazione di matrici di taglia dell'ordine deletro quadrato. Come gia indicato nelle precedenti
relazioni (LAM 120420 R258), data l'elevata oriditea del prodotto da ottenere (estremamente
caricato e dalle specifiche molto restrittive imrnteni di spessore e porosita), e risultato molto
difficoltoso avere delle offerte su attrezzaturemowerciali che rispondessero tout court alle
caratteristiche richieste. Si €, quindi, procedutoa volta definita la mescola piu adatta ad essere
formata attraverso I'estrusione (vedi relazione LBNI420R258) e conosciute le principali
caratteristiche reologiche, ad una valutazionesdslirezzature da realizzare ad hoc e/o delle ncbdif

da apportare ad altre di tipo commerciale, indigi@udopo un’attenta verifica, per renderle conformi
all'impiego specifico.

Le principali componenti della linea di estrusiauelastra individuate sono le seguenti:

estrusore monovite Toscana con vite da 80 mm dielie, con lunghezza pari a 26 diametri

- testa piana di estrusione LP 1200/1500 con lablassibile regolabile da 0.3 a 3 mm con
resistenze elettriche di riscaldamento suddivise 02 zone;

- calandra a tre cilindri verticale Reifenhauser @iimdri di diametro 200 mm — tav. 1200
cromati;

- traino a due cilindri gommati (diametro 250 mm w tB200)

- taglierina manuale.

| \?.. | :
) ) (@ Y
S | ]

T — ===

Fig. 5 - Schema della linea di estrusione su lastr
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Per il completamento della linea sono state pragett realizzate attrezzature accessorie, di geguit
descritte insieme alle principali; inoltre, sonatseffettuati interventi di adeguamento degli iari

elettrico, idraulico e dell'aria compressa.

In dettaglio:

a) I'estrusore Toscana (Fig. 7): si tratta di umus®re monovite, senza degasaggio, in grado dréae
almeno 40 kg/ora di mescola caricata; tale estejgga disponibile in FN e stato scelto in quamto i
grado di esercitare la pressione necessaria apmeemto della testa piana di estrusione al fine di
ottenere la lastra desiderata; possiede 6 zomargidratura, regolabili indipendentemente.

In un estrusore monovite (Fig. 7), la massa di nmaée da estrudere viene addotta, mediante una
tramoggia, ad una vite che ruota in un cilindro @ame riscaldate. Qui il compound viene fuso
principalmente per frizione, meno per conduziomeniea, omogeneizzato mediante azione di taglio e
compresso. L'effetto di trasporto deriva dalle todi attrito che le superfici della vite e del miro
esercitano sulla massa da estrudere. La vite plessdi base, tre zone principali: alimentazione,
transizione o compressione e scarico. La geomdtla vite dipende, ovviamente, dal tipo di materia

da processare.

A

T OV T B R R,

Fig. 6 - Schema estrusore monovite: a) tramoggid daricamento;b) mass di estrusione, c) apertura ahentazione, d)
canali di raffreddamento, e) vite, f) cilindro, g)elementi di riscaldamento a nastro e canali id rafeddamento ad aria,
h) soffiante di raffreddamento, i) adattatore per fliera d’estrusione, k) motore elettrico, I) giuntg m) riduttore per
comando vite, n) collegamenti per il condizionamenttermico della vite



FN S.p.A. SIGLA DI IDENTIFICAZIONE |Rev. 1
NUOVE TECNOLOGIE

E SERVIZI AVANZATI LAM 120420 R 278 Pag. 13 di 26

Fig. 7 — Estrusore Toscana monovite

b) testa piana (Fig. 9): si tratta di una testatgel a singolo canale o monostrato. Il fuso aduott

centralmente viene distribuito da un canale dirithgzione sul piano di uscita in modo tale che la
velocita media risulti uguale in ogni punto delesgura. Questo si ottiene con filiere a “gruccia pe
abiti” (vedi Fig. 8b). Le lastre di spessore infeeé agli 0.5 mm solitamente vengono estruse

orizzontalmente e trafilate con una calandra.
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Fig. 8 a - Filiera a testa piana per 'estrusiondi lastre, in sezione (sopra) , in vista dall’altqsotto), secondo Warburg

e Hempler. a) canale distributore, b) barra, c) e Jl labbra, e) cartucce di riscaldamento

Canale gistributore

Bama Zona di passaggio

Fig. 8b - Distributore a gruccia o a coda di ronihe; a,b: sezioni del canale di scorrimento
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Fig. 9 - Testa piana di estrusione (a destra partidare della zona di ingresso del fuso nella testa)

c) manicotto (tronchetto) di collegamento fra lI't@cdell’estrusore e I'ingresso della testa piama d
estrusione (Figg. 10a - 10 b): tale componenteat girogettato e realizzato interamente in FN (vedi

schema costruttivo in Allegato 2).

iasi

Fig. 10b - Parte del manicotto accoppiata ad entta testa piana
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d) sistema di supporto per testa piana di estras{éig. 11): al fine di poter sostenere |'elevaes®
della testa piana di estrusione (circa 8 quintakyato studiato il sistema piu semplice e fundoper
sorreggerla, regolarne l'altezza e poterla spogtarde operazioni di pulizia dell'estrusore chea®
essere effettuate senza la testa collegata. Saip istlividuati dei supporti ad elevata portata,
opportunamente modificati in FN (vedi schema cdstw in Allegato 3). La testa piana, collegata
all'estrusore mediante il tronchetto di cui al puprecedente, € in grado di spostarsi mantenendosi
collegata all’estrusore grazie ad una flangia inegata da un lato (vedi schema in Allegato 2). In
guesto modo si evita di aprire il collegamentoreesamente preciso e delicato, fra tronchetto etest
(zona di accoppiamento con entrata rettangolate teita).

Fig. 11- Sistema di supporto testa (durante la fesdi verifica dei livelli per il montaggio)

e) calandra a tre rulli (Fig. 12 e disegno in gd& 4) :
negli impianti di estrusione lastra la calandrapie un ruolo fondamentale. Anche se a prima vista
possono sembrare simili, le calandre si differemziper diversi parametri:

- dimensioni (riferite alla dimensione della largheziella tavola e diametro dei cilindri)

- tipologia e potenza di raffreddamento dei cilindri

- inclinazione dei cilindri

- motorizzazione del macchinario

- trasmissioni e controllo elettronico generale delkcchina.
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Questa parte della linea ha richiesto la maggiotepadel tempo di progettazione in quanto sono state
prese in considerazione diverse soluzioni, in fongidelle caratteristiche reologiche e di consisen
del materiale fuso da estrudere su lastra. A diffea, infatti, di un polimero puro o poco caricatel
caso del compound individuato per la matrice, iblgema principale consiste nella scarsa

autoconsistenza del fuso durante il passaggio tkdta al sistema di calandratura.

Fig. 12 - Calandra a tre rulli

Sono state prese in considerazione alcune configumadi modalita di uscita del fuso dalla testa di
estrusione con diverse disposizioni dei rulli difreddamento e calibrazione della lastra, date le
caratteristiche reologiche del materiale ricavaéedslla sperimentazione effettuata sia dalle prdive

laboratorio eseguite sul compound, nonché dallesacanelt strenght” (o autoconsistenza del fuso).

f) traino (Fig. 13): e stato individuato, acquisganodificato un traino a due rulli (vedi disegeacrtico

in Allegato 5); i rulli sono stati modificati conna gommatura speciale adatta al materiale da
processare; la funzione del traino & importantguanto occorre avere una forza di tiro costante per
mantenere una lastra omogenea, cercando comunagjigeledcaratteristiche intrinseche del materiale
fortemente caricato e sensibile alla deformazionefase di formatura, di non conferire un
tensionamento che puo creare delle memorie in dadeattamento termico della matrice e quindi

problematiche durante I'impiego.
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Fig. 13 - Traino

g) Guide a pavimento: per mantenere correttamdhiteate le componenti della linea di estrusione,
anche durante i loro spostamenti (ad esempio iasi@ee di operazioni di manutenzione o di pulizia
dell'estrusore con compound di spurgo) e per pateplostare agevolmente (dato I'elevato peso), si &
deciso di adottare un sistema di guide a pavimalitando calandra e traino di ruote dimensionate in

modo da sopportare il peso delle due attrezzatugeestione (vedi schema generale in Allegato 6).

h) Taglierina in linea: al fine di avere un taghionisura dei componenti, in questa prima fase disae
punto della linea di fabbricazione, si € decisangpiegare una taglierina manuale gia disponibile in
azienda.

In aggiunta alle attrezzature di linea proprie pettenimento di una lastra, si € ritenuto oppodun
dotarsi anche di un sistema di essiccazione deugwgcompound) prima dell'immissione in tramoggia
per la successiva estrusione. Il compound a basdtidialluminato, pur essendo ben rivestito dalla
parte polimerica, risulta, comunque, molto sensibdl’'umidita. Inoltre, durante la fase di
compounding, si ha un raffreddamento con acquancter Poiché I'estrusore Toscana non e dotato di
degasaggio, € utile, per un’alimentazione costarger evitare la formazione di bolle e difetti db\ad

umidita intrappolata, essiccare preventivamentmihpound. Allo scopo, quindi, & stato acquisito un
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forno essiccatore sottovuoto, in fusione d’allurjnil cui sistema di riscaldo € dato da lampadagai
infrarossi (Fig. 14).

Fig. 14 - Forno essiccatore per compound
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3.2- Linea D - Studio, sviluppo e realizzazioneidin dispositivo innovativo, da utilizzare per
prove di condizionamento dei componenti prodotti méiante la tecnologia delle matrici plastiche

3.2.1 — Approfondimento analisi termogravimetricheper definizione ciclo di condizionamento

Al fine di ricavare piu informazioni possibili pér corretto trattamento termico di debinding (volto
all'ottenimento di campioni da sottoporre ad angrosimetrica e di ritiro) e per I'impostazioneld
ciclo di condizionamento delle matrici sperimentdh testare nel dispositivo di prova realizzatmos
state effettuate analisi termogravimetriche e diorgaetria differenziale, sia presso il CESAL
(nellambito del Contratto con ENEA), sia presdalioratori di ENEA Casaccia (Dip. TER) sia presso
FN, grazie all'acquisizione di un’attrezzatura agpo(Fig. 15).

Fig. 15 - Apparecchiatura per analisi TGA-DSC Metter Toledo installata presso FN

Si tratta di una apparecchiatura per analisi teranometriche e calorimetria differenziale: TGA/DIC
Mettler Toledo, dotata di software Star System S®)9
Le caratteristiche tecniche dello strumento actpisthe e del tipo Large Furnace (LF), sono le
seguenti:
- range di temperatura: temperatura ambiente — 10000h accuratezza termometrica pari a +
0.25 K e precisione termometrica £0.15 K

- volume del campiones 900ul
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- range di misura della microbilancia tipo MX5-TGArizzontale a movimento parallelo (in
guesto modo non si ha nessuna variazione di pesotal@lla variazione di posizione del

campione): 0 — 5000 mg con risoluzione i)

- bilancia a compensazione elettromagnetica e caliioma con 2 masse interne
- tipo di sensore: DTA in platino, dotato di due teaoppie, con risoluzione in temperatura pari a

0.0001 K e sensibilita 0.2 mW; grazie a questo @@né possibile rilevare simultaneamente la

variazione di peso (TGA) ed il segnale calorimeti(iDSC).

La configurazione del forno e orizzontale; questsnmette di minimizzare possibili effetti negativi
dovuti a turbolenze causate dal flusso del ga®pertura e lavaggio ed evitare fenomeni di buoyancy

(vedi schema nella Fig.16).

Fig. 16 - Schema costruttivo del modello TGA/DSC() deflettori, 2) capillare per il gas di reaziong3 ) uscita del
gas, 4) sensori di temperatura, 5) riscaldatore débrno, 6) sensore di temperatura del forno, 7) adiédi aggiustaggio
del peso, 8) connettori del gas di protezione e laggio, 9) camera di misura termostatata) (schema dzatalogo

Mettler)
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Fig. 17 — Particolare della camera della TGA/DSC ton sensore DTA

Fig. 18 — Sensore DTA

Lo strumento e stato posizionato all'interno diarea del laboratorio, appositamente allestita allo
scopo, dotata di cappa di aspirazione.

Sono state effettuate alcune analisi sia sul comggl3 sia sui campioni di matrice ottenuti e testati
nel dispositivo a celle MCFC a partire dallo stessmpound.

| risultati di queste caratterizzazioni sono stailizzati, insieme ai dati forniti da ENEA e daESAL,

per la valutazione del ciclo di condizionamentdalelatrici in stack. A corredo del dispositivo dopa
(stack MCFC), di cui si da ampia descrizione n@lpmato tecnico LAB 120420 R279 rev.1, e stato
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inoltre acquisito e impiegato un micro-gascromadfmidella Varian, controllato dal software Galaxie,
dotato di due colonne di separazione: colonna RatrdBPU) per gli idrocarburi leggeri (C1 — C3),
anidride carbonica (C{pe compositi dello S (}$) e colonna Molsieve a setacci molecolari (MS5%) pe

il riconoscimento dei gas inerti, dell3t del monossido di C (CO).
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4. CONCLUSIONI

A conclusione del presente rapporto si puo affeencae:

1. Sono state approfondite le ricerche condotte neing periodo, che avevano portato
all'individuazione della mescola ottimale, denonttng 13. Sono stati realizzati alcuni lotti di
compound di questa tipologia al fine di:

- verificare la ripetibilita del processo,

- completare la caratterizzazione fisico-reologica,

- completare la definizione dei parametri di preceper la realizzazione di una campionatura di
matrici prototipali (diametro 170 £ 2 mm, spess@25 + 0.01 mm) da impiegare nel dispositivo di
prova (stack da 10 celle), di cui alla Linea D.

Nello stack sono state testate n. 30 matrici (Jimaier cella per 10 celle) per verificarne il lodi
condizionamento e le performance in funzionamei@ono stati effettuati approfondimenti per quanto
riguarda il ciclo di trattamento termico di burntoel sono state eseguite le caratterizzazioni fisico

strutturali e porosimetriche relative.

2. Per quanto riguarda le attivitd previste dallaelanC, sono stati acquisiti ulteriori parametri di
processo, derivanti sia dalla caratterizzazionedsile prove sperimentali condotte con I'impianto
simulante la linea di estrusione, necessari peoinhpletamento della progettazione delle attrezeatur
della linea di estrusione su lastra. Sulla baséadmlogettazione effettuata, sono state individuate

acquisite/modificate le principali componenti dditeea di estrusione; si tratta di:

- estrusore monovite Toscana con vite da 80 mm dielie, con lunghezza pari a 26 diametri

- testa piana di estrusione LP 1200/1500 con lablessibile regolabile da 0.3 a 3 mm con
resistenze elettriche di riscaldamento suddivise 02 zone;

- calandra a tre cilindri verticale con cilindri dadhetro 200 mm — tav. 1200 cromati;

- traino a due cilindri gommati (diametro 250 mm w tB200)

- taglierina manuale.

Per il completamento della linea sono state pratete realizzate, direttamente in officina FN,

attrezzature accessorie (manicotto di collegamesiimsore/testa piana, sistema di supporto dedta,te
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guide a pavimento); inoltre, sono stati effettuaterventi di adeguamento degli impianti elettrico,

idraulico e dell’aria compressa. Le attrezzaturgosstate collaudate.

La maggiore criticita emersa durante gli studitifi@i per la progettazione della linea e che sispedi
dover affrontare nel prosieguo dellattivita net@edo anno dell’Accordo di Programma, € dovuta alla
stessa natura reologica del compound plasto-cecaswituppato. Quest’ultimo rappresenta da un lato i
miglior compromesso per avere un’elevata caricaamgra, un buon comportamento in
condizionamento, caratteristiche conformi in ternginporosita e dimensionali, ma dall’altro possied
una scarsa “melt strenght”, che potrebbe compontidtexiori modifiche e ottimizzazioni in corso

d’opera alla linea di estrusione su lastra attuatmeealizzata.

3. Nellambito della Linea D, sono state acquisitaradiegate due apparecchiature di laboratorio:

- un microgascromatografo della Varian, controllaab sbftware Galaxie, dotato di due colonne
di separazione: colonna Paraplot (PPU) per glicdrouri leggeri (C1 — C3), anidride carbonica
(CO,) e compositi dello S (}$) e colonna Molsieve a setacci molecolari (MS5) (e
riconoscimento dei gas inerti, delbHe del monossido di C (CO). Tale strumento e stato
interfacciato con il ministack installato presso ENli cui si da ampia descrizione nel rapporto
tecnico LAB120420R279 rev.0.;

- uno strumento della Mettler Toledo, il TGA/DSC Incoftware Star System SW 9.20, dotato di
sensore DTA. Si tratta di uno strumento versatie, grado di effettuare analisi

termogravimetriche e di calorimetria differenziairo a 1100 °C, sia in aria sia in gas inerte.
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ALLEGATO 1

Curve reometriche su compoundy 13
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ALLEGATO 2

Schema costruttivo manicotto (tronchetto) per collgamento estrusore — testa piana
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ALLEGATO 3

Supporti per testa piana
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ALLEGATO 4
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ALLEGATO 6
Disposizione impianto di estrusione su lastra
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