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INTRODUZIONE

L'osservazione dei fenomeni magnetici si puo ricondurre all’antica Grecia con
Socrate che descrisse come alcune pietre! potessero indurre nel ferro forze
magnetiche attrattive [1]. Solamente tra il XVIII e XIX secolo con I'affermarsi
di una comunita scientifica, i fenomeni magnetici vennero approfonditi
trovando impiego nell’industria mineraria per la separazione dei minerali
ferrosi. A tal proposito si riconduce la nascita dei separatori magnetici a
William Fullarton che nel 1792 ottenne una licenza britannica per la
separazione dei minerali ferrosi sfruttando I'attrazione magnetica [2], dando
il via alla diffusione e allo sviluppo dei separatori magnetici nei successivi 150
anni. L'ulteriore passo in avanti per lo sviluppo della separazione magnetica
arrivo nel 1911 grazie alla scoperta della superconduttivita da parte di Heike
Kamerlingh Onnes, ma si dovette attendere fino al 1962 per il primo magnete
superconduttore disponibile sul mercato [3]. Solamente da allora possiamo
parlare di separatori magnetici ad alto gradiente di campo (HGMS?). Questa
tipologia di separatori si distingue per la maggiore induzione® magnetica
applicata dall’esterno e ancor di pili per 'enorme gradiente* che & possibile
raggiungere grazie ad una matrice di materiale ferromagnetico posta al suo
interno [3].

| MATRICE
- | FERROMAGNETICA

- [

=

Figura 1.2.d: Schema del principio di funzionamento della separazione magnetica
con matrice ferromagnetica posta nella camera di separazione [5].

1 Ad oggi sappiamo essere magnetite.

2 Acronimo inglese di: High Gradient Magnetic Separator.
3 Maggiore anche di 1 [T].

4 Maggiore anche di 10*[T/m].
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A partire dalla commercializzazione dei magneti superconduttori, i separatori
magnetici ad alto gradiente di campo hanno attirato un considerevole
interesse per le potenzialita che questa tecnologia prometteva [4]. Un altro
contributo arrivo poco dopo con I'impiego delle terre rare nella creazione di
magneti permanenti, che permisero di ridurre il consumo energetico
richiesto per generare I'induzione esterna e le rispettive perdite per effetto
Joule tipiche dei magneti avvolti. Questo aspetto attribui ai HGMS una nota
di merito sotto un aspetto economico, questione perd da rivalutare
oggigiorno a causa delle politiche di commercio che hanno afflitto queste
materie prime rendendole sempre pil costose.

Le peculiarita dei HGMS sono tutte conseguenza delle elevate forze
magnetiche che vengono a generarsi in questi dispositivi. Le principali
peculiarita sono [5]: elevata selettivita, bassa caduta di pressione, tempi di
processo piu veloci e minore spazio occupato. | HGMS hanno colto I'interesse
dei settori dove la rimozione di elementi inquinanti da fluidi contaminati &
un aspetto di grande importanza. Anche l'industria biofarmaceutica si e
interessata a questa tecnologia sperando di poter beneficiare delle sue
peculiarita in un breve futuro.

Nel corso degli ultimi 50 anni, i HGMS si sono sviluppati in diverse varianti
realizzate spesso su misura dei specifici campi di interesse. Cio non ha aiutato
a diffondere questa tecnologia e tantomeno a ridurne i costi. Inoltre, questo
sviluppo e stato ed é tutt’ora prevalentemente empirico a causa dell’assenza
di modelli* matematici che possano caratterizzare il funzionamento del filtro
con sufficiente affidabilita. Dunque, in assenza di questi modelli risulta
difficile studiare analiticamente i fenomeni che avvengono nella camera di
separazione, obbligando i ricercatori a doversi interfacciare con piu prove
sperimentali variando di volta in volta le condizioni al contorno alla ricerca
della configurazione ottimale. Questo aspetto non ha scoraggiato lo sviluppo
e la ricerca verso i HGMS che ad oggi vantano una numerosa famiglia
eterogenea.

Nel mercato & possibile trovare due tipologie di HGMS: dry e wet. Per le
applicazioni che approfondiremo in questa tesi parleremo sempre di HGMS
in riferimento alla categoria wet. Come intuibile dal nome, questa famiglia di
separatori magnetici si presta alla separazione di elementi fortemente o
debolmente magnetici da un fluido non magnetico.

1 Un modello “a celle” & stato sviluppato in un dottorato di ricerca nel 2009
restituendo un ottimo riscontro coi dati sperimentali. [5]Il modello pero era
caratterizzante di una sola tipologia di matrice (lana d’acciaio) e non é stato
generalizzato per i diversi tipi di matrice e scenari che si possono trovare durante la
separazione
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Il primo capitolo di questa tesi fornira i concetti teorici alla base della
separazione magnetica necessari alla comprensione di questa tecnologia.
Verranno introdotte le equazioni delle forze in gioco durante la separazione
e le proprieta magnetiche dei materiali, con I'obiettivo di prendere coscienza
riguardo alle circostanze che determinano il successo di questa tecnica.

Nel secondo capitolo verranno esposte in primo luogo le tecniche con le quali
approcciare alla separazione di elementi che singolarmente non potrebbero
essere separati magneticamente. In secondo luogo, verranno approfonditi i
parametri fondamentali dai quali dipende [I'efficienza complessiva del
processo di separazione, oltre che discutere in merito alla pulizia della
camera di separazione.

Nel terzo capitolo verranno riportate alcune delle applicazioni dove i HGMS
hanno dimostrato di poter fornire un grande contributo rilevandosi una
valida alternativa alle pilu comuni tecniche di separazione. Grazie ai dati
raccolti da alcune prove diricerca svoltesi prevalentemente negli ultimi dieci
anni, discuteremo i risultati raggiunti da questa tecnologia e gli aspetti
ancora in fase di sviluppo.
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CAPITOLO 1

ASPETTI TEORICI DELLA SEPARAZIONE
MAGNETICA

1.1 Principio di funzionamento

Dato un miscuglio di materiali con proprieta magnetiche diverse tra loro, la
separazione magnetica sfrutta le forze che si inducono in un materiale con
sufficiente permeabilita magnetica con 'obbiettivo di separarlo dal miscuglio
di partenza. In analogia con le applicazioni di HGMS che tratteremo nel corso

-

della tesi, studiamo il fenomeno considerando la forza magnetica F,, agente
su una particella sferica dispersa in un fluido [6]:

.1
Fy = u—ovp(xp — K7 )BoVB,

dove L, € la permeabilita magnetica nel vuoto, V, & il volume della particella,
K, € Kr sono rispettivamente la permeabilita magnetica relativa di particella
e fluido e By & l'induzione magnetica applicata al sistema dall’esterno.
Osserviamo in primo luogo come tale forza & influenzata sia dalle proprieta
magnetiche della particella, sia da quelle del fluido in cui si trova. Al fine di
enfatizzare la forza ﬁm, vorremmo che particella e fluido presentassero
permeabilita magnetiche ben diverse. Tale richiesta & alla base della
separazione magnetica e per le applicazioni che discuteremo in seguito
possiamo assumere K,>>Ky. Dunque, & possibile trascurare la permeabilita
del fluido rispetto alla permeabilita delle particelle metalliche disperse in
esso, riscrivendo I'’equazione della forza magnetica:

o 1
Fm = _I/prB()VBO
Mo

In secondo luogo, e importante sottolineare come la forza F, sia
proporzionale all'induzione magnetica e al suo gradiente. Cid implica che in
una densita di flusso omogenea dove il gradiente VB, e nullo, la forza
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magnetica sulla particella sara anch’essa nulla. La forza & inoltre in direzione
del gradiente e non del flusso [6].

Definiamo anche la magnetizzazione M,, della particella:

By
Ho

=K,H =K

p 14 14

da cui possiamo riscrivere ancora una volta I'’equazione della forza magnetica
-

F,, in una forma piu sintetica:
En = V,M,VB,

Da quest’ultima formulazione si evince come la forza magnetica che agisce
sulla particella sia proporzionale al suo volume, alla sua magnetizzazione e al
gradiente dell’'induzione magnetica. Possiamo dedurre come particelle con
dimensioni piu piccole saranno piu difficili da separare e che, vista la
magnetizzazione come una funzione di By, 'unica variabile su cui & possibile
agire & proprio I'induzione magnetica By. Risulta comprensibile il motivo di
tanto interesse verso i HGMS che basano il loro funzionamento sulla
deformazione dell’induzione magnetica dando luogo a gradienti che possono
superare di ben tre ordini di grandezza i gradienti dei normali separatori
magnetici. Le forze magnetiche indotte da questi dispositivi sono tali da
permettere anche la separazione di particelle molto fini, impensabili da
separare magneticamente.

Seppur nelle equazioni si € sempre trattato solamente B, € bene specificare
che non & I'unica componente diinduzione magnetica che concorre al calcolo

-

della forza F,,. Vi sono altre due componenti che derivano dall'induzione
magnetica esterna: la prima & dovuta al campo prodotto dalla matrice
filtrante realizzata in materiale ferromagnetico; la seconda e dovuta ai
momenti magnetici di ogni particella presente nel fluido [5]. Tali componenti
sono state volutamente omesse in precedenza siccome si possono

considerare trascurabili ai fini del calcolo di F;,.
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1.2 Forze che intercorrono nella separazione magnetica

Nel paragrafo precedente si & fatto un focus sulla sola forza magnetica
agente su di una particella, ma cid non é sufficiente a costruire un modello
che possa descrivere il processo della separazione magnetica con precisione
e affidabilita. Altre forze si manifestano nel sistema fluido-particella,

N
influenzando la forza magnetica F,, ed & quindi importante descrivere
queste forze per valutare la loro influenza durante il processo di separazione.
Le altre forze rilevanti agenti su ogni singola particella sono [6]:

e laforza di gravita:

P;] = (pp _pf)Vpg)

presa una particella sferica di volume V, e densita p,, immersa in un
fluido con densita Pr;

e laforza centrifuga:

presa la stessa particella sferica con posizione e velocita radiale
rispettivamente 7" e w;

e |aforza di attrito idrodinamico:
F,= 6mnb(vf — vy)

presa la stessa particella avente diametro b e velocita ﬁp immersa in
un fluido con viscosita dinamica 7 e velocita 1'7}.

Queste forze agiscono su ogni singola particella all’interno del fluido e, in
accordo con [6], possono essere tutte valutate in funzione del diametro b
della particella considerata sferica. Le tre forze menzionate prevarranno
I’'una sull’altra a seconda delle dimensioni della particella come mostrato in
Figura 1.2.a. Nelle particelle con dimensioni inferiori a 50 um, I'attrito
idrodinamico prevale sulla forza di gravita, mentre sopra i 500 um I'attrito
idrodinamico diventa trascurabile rispetto al contributo dato dalla gravita.
Queste forze vanno in seguito confrontate con il valore della forza magnetica

-

F,,, anch’essa esprimibile in funzione del diametro b. In riferimento ai valori
della forza di gravita (Figura 1.2.a), della forza di attrito idrodinamico (Figura
1.2.a) e della forza magnetica in un HGMS (Figura 1.2.b), possiamo osservare
come quest’ultima sia confrontabile solamente con la forza di attrito
idrodinamico in presenza delle particelle pil piccole. La forza di gravita non

N

€ confrontabile con F,, nemmeno per le particelle di diametro maggiore sulle
quali singolarmente ha maggiore influenza. La forza magnetica prevale di un
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fattore dieci gia per le particelle con diametro maggiore di 10 um, arrivando
a superare di tre unita di misura la somma di tutte le altre forze in gioco per
dimensioni oltre i 100 pm.

1e-1

1e-2 b

—8— Force of gravity
1e-3 p —O= Hydrodynamic drag, v= 1 cm/s
~w— Hydrodynamic drag, v= 10 cm/s

1e4
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Figura 1.2.a: Forza di attrito idrodinamica e forza di gravita in funzione del diametro della
particella (presa con densita 5 g*cm3) in acqua (7=1073 Pa*s) [6].
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Figura 1.2.b: Forza magnetica indotta in una particella di ematite da diverse tipologie di
separatori magnetici, espressa in funzione del diametro della particella [6].
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E importante sottolineare che la forza di attrito idrodinamico cresce con la
velocita del flusso che in Figura 1.2.a, viene mostrata solamente per due
valori discreti pari a 1 cm/s e 10cm/s. E intuitivo dedurre che per velocita di
flusso maggiori anche I'attrito idrodinamico aumentera fino ad assumere
valori confrontabili con la forza magnetica gravando conseguentemente sul
processo di separazione. Come vedremo in seguito, la velocita del flusso e
uno dei parametri che pil incide sull’efficienza di recupero delle particelle ed
€ bene monitorarla durante il processo di separazione col fine di far prevalere

la forza magnetica.

oy
(R0 S >

Figura 1.2.c : Schema del principio di funzionamento della separazione magnetica senza
matrice ferromagnetica [5].
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1.3 Proprieta magnetiche dei materiali

Tutti i materiali presentano proprieta magnetiche che possono variare a
seconda della loro composizione e fase, oppure in funzione di parametri
esterni come ad esempio la temperatura. Conoscere la natura magnetica dei
materiali € fondamentale per potersi approcciare alla separazione magnetica
e comprendere le sue potenzialita ed i suoi limiti. Per classificare i materiali
faremo riferimento alla loro permeabilita magnetica relativa kx,,, che descrive
I'attitudine del materiale a sostenere un campo magnetico al suo interno
guando interessato da un’induzione magnetica esterna. In formula:

A seconda della permeabilita magnetica relativa possiamo dividere i
materiali in diamagnetici, paramagnetici e ferromagnetici, le cui permeabilita
sono riassunte in Tabella 1.

Tabella 1

DIAMAGNETICO | PARAMAGNETICO | FERROMAGNETICO

Permeabilita

. <1 21 >>1
relativa K,

In ordine crescente di permeabilita troviamo inizialmente i materiali
diamagnetici: la loro permeabilita & pressoché costante! e poco minore di
uno [7]. Questo porta il materiale a generare un debole momento magnetico
di verso opposto al campo induttore. La cattura di particelle diamagnetiche
mediante separazione magnetica risulta di prima vista infattibile.

Troviamo poi i materiali paramagnetici la cui permeabilita € pressoché
costante! e poco maggiore di uno [7]. In questi materiali si genera un discreto
momento magnetico quando sono soggetti ad induzione magnetica,
rendendo possibile la loro separazione mediante HGMS. Normali separatori
magnetici a basso gradiente non sarebbero in grado di separare questi
materiali con efficienza.

Infine, i materiali ferromagnetici possiedono una permeabilita molto
maggiore di uno [7] che conferisce loro un’ottima capacita nell’enfatizzare
I'induzione magnetica che li interessa. || momento magnetico e la forza
magnetica che si inducono risultano grandi a sufficienza per essere separati
con facilita. Diversamente dai materiali diamagnetici e paramagnetici, la
permeabilita dei materiali ferromagnetici non si puo considerare constante

1 Si pud considerare indipendente dalla temperatura.

10
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ed e fortemente influenzata dalla temperatura. Per studiare questo
fenomeno bisogna tenere conto della temperatura di Curie dei singoli
elementi. Ad ogni modo, le temperature operative dei HGMS non sono tali
da portare un materiale ferromagnetico a smagnetizzarsi.

B Strong ferro.
Paramag.
0
Bo
Diamag.

Figura 1.3.a: Andamento delle curve di magnetizzazione per materiali diamagnetici,
paramagnetici e ferromagnetici (non in scala) [6].

11
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CAPITOLO 2

ASPETTI PRATICI DEI HGMS

2.1 Tecniche di separazione

| HGMS vengono ampiamente impiegati nei processi di separazione o
filtraggio per la purificazione di un liquido contaminato da elementi solidi
magnetizzabili di scarto e analogamente, per il recupero di elementi
magnetizzabili dispersi in un fluido di scarto. Inoltre, & possibile trovare
all'interno del fluido da trattare alcuni elementi solidi non magnetizzabili che
vorremmo comungue rimuovere assieme alle parti metalliche. Infine, vi sono
applicazioni in cui l’elemento da separare non & magnetizzabile e non vi sono
alcune particelle magnetizzabili disperse nel fluido. In tutti questi scenari i
HGMS trovano impiego restituendo egregi risultati in termini di selettivita e
recupero del particolato.

Mentre la separazione di elementi magnetici &, arrivati fin qui, di immediata
comprensione, lo stesso non si puo dire dei due casi nei quali si vogliono
separare elementi non magnetizzabili. Per ovviare a questa situazione vi sono
due possibili tecniche di separazione ampiamente utilizzate nei HGMS.

2.1.1 Etero-Agglomerazione

Nel caso in cui abbiamo sia particelle magnetizzabili, sia particelle non
magnetizzabili, & possibile sfruttare la etero-agglomerazione (o
semplicemente “agglomerazione”) che avviene grazie alle elevate forze
magnetiche indotte dai HGMS. Tali forze che si inducono nelle particelle
magnetiche le porta a formare degli agglomerati che saranno attratti in
direzione della matrice ferromagnetica. In questo scenario le particelle non
magnetiche vengono in buona parte intrappolate o tra i corpi agglomerati e
la matrice, oppure all’interno degli agglomerati stessi [8].

Il successo di questa tecnica dipende principalmente da due circostanze:
dalla concentrazione delle particelle magnetiche, che deve prevalere sulla
concentrazione delle particelle non magnetiche, e dalle dimensioni di tutte
le particelle da separare che devono essere confrontabili tra loro. Nel caso
ideale schematizzato in Figura 2.1.1.3, le dimensioni delle particelle di diversa
natura magnetica sono confrontabili tra loro, rendendo possibile la
separazione mediante etero-agglomerazione. Nelle illustrazioni di Figura

13
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2.1.1.b e Figura 2.1.1.c sono invece rappresentati i due casi estremi in cui le
dimensioni tra particelle di diversa natura non sono confrontabili tra loro. Nel
caso b) I'agglomerazione tra particelle magnetiche avviene, ma essendo le
altre molto piu piccole queste tenderanno in parte a sfuggire dai corpi
agglomerati penalizzando I'efficienza del loro recupero. Nel caso c) invece la
formazione degli agglomerati fatica a verificarsi ed in ogni caso, non sarebbe
sufficiente ad intrappolare le particelle non magnetiche che rimarranno
disperse nel fluido. Questo ultimo caso si puo ritenere senz’altro il peggiore
in quanto, oltre a non catturare particelle non magnetiche, vengono perse
parte delle particelle magnetiche trascinate dalle altre.

Questa tecnica viene spesso realizzata aggiungendo particelle magnetiche al
fluido prima della separazione [8] [9] [10]. Queste particelle vanno poi
recuperate per essere utilizzate nuovamente nei processi successivi.

ferromagnetic wire

. magnetizable particle (M)
O non-magnetizable particle (NM)

— magnetlic force

~——3= moving direction NM

Figura 2.1.1: Rappresentazione schematica del processo di separazione di a) sistema di
particelle con dimensioni confrontabili, b) sistema con particelle magnetizzabili grossolane e
particelle non magnetizzabili piccole, c) sistema con particelle magnetizzabili piccole e
particelle non magnetizzabili grossolane [8].

14
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2.1.2 Trasporto Magnetico

Nel caso in cui si presentano solo particelle di natura diamagnetica, viene
impiegata la tecnica del trasporto! magnetico. Questo metodo prevede
sempre lintroduzione di specifiche particelle metalliche o particolari
microrganismi (entrambi detti “carrier”) in grado di conferire selettivamente
proprieta magnetiche all’'elemento d’interesse di natura diamagnetica
(target). Una volta aggiunto il carrier al fluido, &€ necessario attendere un
tempo sufficiente all’assorbimento con il target. In seguito alla separazione,
sara necessario eseguire un secondo processo per dividere I'elemento di
trasporto dall’elemento di interesse. Queste due fasi ante e post cedenti la
separazione magnetica allungano i tempi di processo necessari per
completare il ciclo di separazione. Questa tecnica restituisce pero un’elevata
percentuale di recupero del target che puo arrivare oltre il 99% impiegando
le pili recenti tecnologie di HGMS [11]. Le particelle magnetiche assorbenti
impiegate in questa tecnica possono essere realizzate su misura per la
specifica applicazione. Queste particelle non devono essere porose nei
confronti del target, devono offrire un’ampia superficie di contatto e
possedere una elevata magnetizzazione specifica a fronte di una bassa
magnetizzazione residua [12] [11]. Come visto nel paragrafo 1.1, la
magnetizzazione specifica € proporzionale all’entita delle forze magnetiche
indotte nel corpo carrier-target, mentre una bassa magnetizzazione residua
€ necessaria per agevolare il recupero delle particelle magnetiche a seguito
alla separazione. L'operazione di recupero delle particelle metalliche e
fondamentale al fine di riutilizzarle per i lotti successivi ed ha una enorme
incidenza sul piano economico del processo. Il prezzo a grammo ammonta
approssimativamente a 400 euro nel caso di particelle assorbenti con
semplice elaborazione superficiale fino a migliaia di euro al grammo per
particelle realizzate su misura per specifici target [12].

Target (non-magnetic) Magnetic tags
species

carrier

Figura 2.1.2.a: Rappresentazione schematica dei legami tra carrier e target nel trasporto
magnetico [13].

! Dall'inglese “Magnetic Carrier”.

15
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Il trasporto magnetico per i suoi tempi e costi di processo, si addice ai settori
interessati alla separazione di piccole! particelle, che difficilmente o
lentamente si riuscirebbero a separare con altre tecniche [13].

Figura 2.1.2.b: Immagini di particelle magnetiche di magnetite impiegate per la separazione
dell’arsenico mediante trasporto magnetico [23].

Figure 2.1.f: particelle magnetiche modificate appositamente per I'assorbimento del
mercurio per il trattamento di acque contaminate mediante trasporto magnetico [24].

! Dimensioni anche di alcune unita di micrometri.

16
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2.2 Parametri della separazione

La separazione magnetica ha rallentato la sua ascesa rispetto alle tradizionali
tecniche di separazione a causa della complessita del sistema da
caratterizzare e della difficolta nel raggiungere una soluzione ottimale
immediata. Per la progettazione dei HGMS € spesso necessario procedere
empiricamente con diverse prove prima di ottenere le prestazioni
desiderate. Variando determinati parametri & possibile delimitare un
perimetro entro il quale si trovera la configurazione migliore.

| parametri che affronteremo sono:

e numero di stadi e cicli di separazione;
e tipologia di matrice impiegata;

e induzione magnetica;

e velocita del fluido;

e temperatura operativa.

2.2.1 Numero di stadi e cicli di separazione

Nel processo di separazione & possibile trovare uno o piu stadi’ di filtraggio,
in ognuno dei quali € presente una matrice ferromagnetica. Il numero di stadi
viene scelto in funzione del grado di separazione che si vuole ottenere ed &
intuibile come un numero maggiore di stadi porti ad una efficienza di
separazione migliore. Va pero considerato che un numero troppo elevato di
stadi penalizzerebbe I'aspetto economico e I'ingombro dell’impianto, cosi
come la sua manutenzione. La soluzione a piu stadi € la piu diffusa in quanto
puo essere dimensionata in funzione del campo applicativo, del’'ammontare
di fluido da trattare e dei requisiti di separazione richiesti. Meno frequente &
I'applicazione di un processo a singolo stadio, che perd puo essere
implementato in pilu cicli ripetuti fino al raggiungimento dei requisiti di
separazione richiesti. Pili rare sono le soluzioni a singolo stadio e singolo ciclo
che vengono applicate eventualmente come supporto a monte di un sistema
idraulico del quale si vuole ridurre I'intrusione e I'accumulo di incrostazioni
metalliche.

! Consideriamo multistadio anche 'eventuale presenza di pit matrici all’interno di
una singola camera di separazione.
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In Figura 2.2.1 e possibile osservare i diversi andamenti dell’efficienza di
separazione in funzione del numero di stati impiegati e della densita della
matrice impiegata, aspetto che vedremo nel prossimo sottoparagrafo.
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Figura 2.2.1: Efficienza di separazione di particelle metalliche (Alroko M40 LST) da olio
lubrificante ad alta densita FVA2 attraverso tre diverse configurazioni di matrici [10].
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2.2.2 Tipologia di matrice impiegata

La scelta della matrice dipende dalle caratteristiche del fluido e delle
particelle interessate nel processo di separazione. In mancanza di modelli
matematici affidabili che caratterizzino il processo di separazione in funzione
della matrice, la sua scelta € spesso determinata in maniera empirica [14].
Nella matrice ricadono tutti i parametri che influenzano I'efficienza della
separazione. Idealmente, la matrice dovrebbe fornire la massima superficie
di cattura, la massima distorsione del gradiente e la minima resistenza
fluidodinamica. Queste proprieta dipendono da: forma geometrica,
dimensione, fattore di riempimento e materiale impiegato. Le matrici
comunemente usate nei HGMS sono piastre scanalate, sfere d’acciaio,
tondini d’acciaio, metallo espanso, maglia metallica e lana d’acciaio [15].

Tabella 2: Gradienti ottenibili con alcune tipologie di matrici ferromagnetiche [16].

MATRICE MAGNETICA [T/m]
Lana d’acciaio 2.5x10%
Metallo espanso 4x10°
Piastre scanalate 2x103
Sfere d’acciaio 1x103

La forma della matrice varia con la tipologia scelta e, come viene mostrato in
tabella 2, ogni tipologia di matrice permette di raggiungere un diverso valore
massimo di gradiente. Dal momento che le forze magnetiche sono
proporzionali al gradiente, che a sua volta & proporzionale all'induzione
magnetica esterna, possiamo concepire la matrice come un amplificatore
passivo del gradiente. Risulta quindi strategico pensare di aumentare il
gradiente senza un maggiore apporto di energia ai magneti esterni, bensi
ottimizzando la forma della matrice ferromagnetica in modo che possa
enfatizzare la distorsione del flusso magnetico [15].
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Le dimensioni della matrice influenzano il gradiente, la superficie disponibile
per la cattura delle particelle, la probabilita che queste entrino in collisione
con la matrice e il costo del separatore [14]. Solitamente, il diametro della
matrice nei HGMS non e grande, in quanto penalizzerebbe I'entita del
gradiente con una conseguente diminuzione della forza magnetica [15]. A tal
proposito & preferibile aumentare la lunghezza della matrice! in quanto
aumenta la probabilita di cattura delle particelle senza gravare sul gradiente.
La lunghezza della matrice & spesso attorno ai 200 mm, ma non si esclude la
possibilita di aumentarla. Una matrice sviluppata in lunghezza comporta dei
costi ulteriori dovuti alla dimensione dei magneti che richiederanno un
maggiore apporto di energia [14] oltre che al maggiore spazio occupato.

High
g

Magnetic field intensity

Low

0O 2 4 6 8 10 12
Diameter (mm)

Figura 2.2.2.c: Distribuzione campo magnetico in un’asta magnetica di diversi diametri [15].
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Figura 2.2.2.d: Rapporto di collisione tra particelle e matrice in funzione della lunghezza della
matrice in lana d’acciaio, con v=0.07 m/s, b & il raggio della particella. - da [31]

! Risulta analogo aumentare la lunghezza della camera di separazione inserendo
piu matrici poste in serie tra loro.
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Il fattore di riempimento della
matrice influenza la grandezza delle
particelle che essa sara in grado di
separare. Matrici con basso fattore
di riempimento (fine) si prestano a
catturare meglio particelle di

piccole dimensioni, ma sarebbero w=0375 mm

soggette ad ostruzione se venissero

usate per la separazione di qﬁ w=1mm
particelle piu grandi. Matrici con I-:::—

alto fattore di riempimento d=0,25mm

(grossolane) si  addicono alla d=0,4 mm

Stf_'paraz‘lon.e dl' . particelle di Figura 2.2.2.a: Maglia metallica con in diverso
dimensioni maggiori, ma sarebbero  fottore di riempimento. A destra una matrice

svantaggiate nel caso in cui fosse pit grossolana; a sinistra una matrice piu fine
richiesta la separazione di elementi [10]

piu piccoli.

Alcuni intervalli di fattori di riempimento per diverse tipologie di matrici
vengono riportati in Tabella 3.

Tabella 3: Intervalli dei fattori di riempimento relativi ad alcune matrici ferromagnetiche [14].

MATRICE MAGNETICA Riempimento f
Lana d’acciaio 0.01to 0.64
Metallo espanso 0.12t0 0.28
Piastre scanalate 0.50t0 0.8
Sfere d’acciaio 0.50to 0.64

Il materiale impiegato oltre a possedere un’elevata permeabilita magnetica
deve anche resistere alla corrosione e all’abrasione, aspetti che determinano
I’efficienza di separazione ed il tempo di vita della matrice. Una matrice
usurata rischierebbe di contaminare i lotti di materiale trattato. Risulta
fondamentale monitorare lo stato della matrice a seguito dei primi processi
per determinare il suo tempo di vita e la frequenza con la quale sostituirla.
Al fine di soddisfare al meglio queste esigenze I'acciaio inossidabile e il
materiale pil usato per la fabbricazione di matrici ferromagnetiche [17].
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2.2.3 Induzione magnetica

Come gia accennato, l'induzione magnetica viene prodotta mediante
magneti esterni che richiedono un considerevole apporto di energia per
creare un flusso induttore tale da magnetizzare anche le particelle pil piccole
e/o debolmente magnetiche. Il campo magnetico nei HGMS varia
considerevolmente su una scala di alcune centinaia di micrometri. Seppur

macroscopicamente si puo assumere B= §0 = cost. , awvicinandosi
microscopicamente alla matrice osserveremo che I'induzione magnetica e
data dalla sovrapposizione dell’induzione §0 e dell'induzione §m dovuta alla
matrice:

-

§:B0+§m

L'induzione §m provoca la distorsione dell’induzione di fondo §0 in
prossimita della matrice stessa. Il materiale della matrice & polarizzato alla
magnetizzazione J, la quale e proporzionale a §0 fino a quando il materiale
non e saturo. Oltre il valore di saturazione J; la polarizzazione rimane
costante e non crescera con I'incremento di §0. Assumendo il materiale della
matrice  saturo, l'induzione totale si esprime come [18]:

4

Blar )= (5 + 30 (3) +Buls (2) cosca)

dove a ¢ il raggio dell’elemento matrice e (r, Y) le coordinate del generico
punto nel quale si vuole calcolare B.

A

Bo

Figure 2.2.3.a: Configurazione geometrica per il calcolo dell’induzione magnetica B in
prossimita della matrice di raggio a [18].
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Dal calcolo di B si osserva che con I'aumentare della distanza dalla matrice
diminuisce I'influenza del valore di saturazione J dettato dal materiale. Ad
una distanza superiore di 3a la differenza tra I'induzione generata da due
diversi materiali avanti rispettivamente [ = 1 To J, = 2 T & trascurabile [18]
(Figura 2.2.3.b, Figura 2.2.3.c).
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Figura 2.2.3.b — Distribuzione della componente radiale dell’induzione magnetica in
prossimita del filo magnetizzato in funzione della distanza normalizzata ro con J=1T e
a=2.5mm [18].
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Figura 2.2.3.c: Distribuzione della componente radiale dell’induzione magnetica in prossimita
del filo magnetizzato in funzione della distanza normalizzata rq con Js==1 T e a=2.5mm [18].
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Per quanto riguarda l'entita del gradiente, questo risulta direttamente
proporzionale al valore di saturazione del materiale, ma andando oltre una
distanza di 4a il gradiente diventa pressoché nullo. Inoltre, il gradiente risulta
indipendente dall'induzione magnetica B, come si evince dalle curve
sovrapposte in Figura 2.2.3.d e Figura 2.2.3.e, a meno del caso con By=0.5T
e J,=2T[18].
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Figura 2.2.3.d: Distribuzione della componente radiale del gradiente dell’intensita del campo
magnetico in prossimita del filo magnetizzato con Js=1T e a=2.5mm [18].
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Figura 2.2.3.e: Distribuzione della componente radiale del gradiente dell’intensita del campo
magnetico in prossimita del filo magnetizzato con Js=2T e a=2.5mm [18].
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Infine, la forza magnetica indotta al di fuori della matrice € mostrata in figura
2.2.3.f. Si pud osservare come la forza aumenta assieme all'induzione
magnetica, ma anch’essa inizia a diminuire da una distanza di 3a fino ad
annullarsi oltre 5a, diventando indipendente dall'induzione magnetica.
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Figura 2.2.3.f: Distribuzione radiale della forza magnetica
indotta in funzione della distanza dal filo magnetizzato con
a=2.5mm e Js=2T [18].

Possiamo notare come la distorsione dell’'induzione magnetica e le elevate
forze che siinducono nelle particelle magnetiche rimangono confinate in uno
spazio limitrofo alla matrice ferromagnetica. E consono chiedersi se le
prestazioni della separazione siano dovute piu alla capacita attrattiva della
matrice magnetica, oppure se sia sufficiente che queste forze si manifestino
esclusivamente quando le particelle entrano in contatto con la matrice. Le
forze indotte devono essere tali da trattenere le particelle magnetiche
disposte sulla matrice, ma non & strettamente necessario che siano cosi
elevate da attrarre le particelle da una lunga distanza. Forze magnetiche
troppo elevate rappresenterebbero un maggiore costo di processo per via
dell’eccessivo consumo energetico dei magneti.
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2.2.4 Velocita del fluido

Come si era visto nel paragrafo 1.2, dalla velocita del fluido dipende la forza
di attrito idrodinamica che, nel caso fosse confrontabile con la forza
magnetica, strapperebbe le particelle dalla matrice penalizzando I'efficienza
della separazione. Se si volesse aumentare la velocita di flusso, sarebbe
necessario aumentare anche I'induzione magnetica esterna per far si che non
venga penalizzata la qualita della separazione [14] e che le forze magnetiche
continuino a prevalere sull’attrito idrodinamico. Risulta fondamentale
monitorare la velocita del flusso e scegliere questo parametro in relazione
all'induzione magnetica al fine di massimizzare il recupero dei solidi
magnetizzabili. Infine, piu piccole sono le dimensioni delle particelle da
separare, piu lento dovra essere il fluido che attraversa la camera di
separazione, a maggior ragione se le particelle sono anche debolmente
magnetiche.

2.2.5 Temperatura operativa

La temperatura alla quale il separatore magnetico va ad operare puo causare
forti ripercussioni sull’integrita dei componenti. Nei HGMS vengono spesso
utilizzati magneti permanenti che presentano una bassa resistenza alla
temperatura. Dunque, questi magneti hanno limiti operativi di temperatura
molto bassi oltre i quali il magnete permanente perde irreversibilmente il suo
campo magnetico. Dal momento che il loro costo sul mercato & in forte
crescita a causa dell’elevata domanda da parte di piu settori industriali [19],
e bene avere cura di questi componenti per preservare la loro funzionalita.
In merito alle temperature massime operative per la matrice ferromagnetica
e la struttura del filtro, non e necessario valutarne i limiti siccome sono ben
piu alti delle temperature massime consentite dai magneti. Alcune di queste
temperature limite per i magneti permanenti piu comuni vengono riportate
in Tabella 4.

Tabella 4: Valori riportati da [20].

Magnete Temperatura di Curie Temperatura massima
Ferrite 450 [°C] 350 [°C]
AINiCo 900 [°C] 500 [°C]

RECo 700 [°C] 250 [°C]
NdFeB 310 [°C] 150 [°C]
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Va specificato che sul mercato sono disponibili molteplici varianti di magneti
permanenti che grazie all’aggiunta di elementi droganti riescono a resistere
a temperature operative piu alte e a variare di molto I'induzione magnetica
generata. Un esempio & il magnete NdFeB che arricchito col Disprosio (Dy)
acquisisce una maggiore resistenza alla temperatura a discapito pero
dell'induzione magnetica che sara in grado di generare [21].
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Figura 2.2.5: Sviluppo dei materiali impiegati per i magneti permanenti [1].
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2.3 Pulizia della camera di separazione

Al fine di garantire un’efficiente separazione € fondamentale mettere in atto
un piano di manutenzione ordinaria per la pulizia del filtro. Molti sistemi di
HGMS vengono affiancati da un impianto di risciacquo automatizzato in
grado di rimuovere il materiale trattenuto dalla matrice ferromagnetica.
Prima di procedere al risciacquo, I'apporto di fluido viene interrotto e
I'induzione magnetica esterna viene spenta, cosi da trovare all’interno della
camera di separazione solo il materiale magnetico separato e non piu
fortemente trattenuto dalla matrice. | HGMS necessitano quindi di un
sistema di magneti in grado di attivare e disattivare il loro flusso magnetico
verso la camera di separazione.

Come visibile nei grafici di figura 2.3a e 2.3b, I'efficacia del processo di pulizia
dipende dalla velocita, dalla quantita e dal pH del liquido impiegato nel
risciacquo. E importante considerare il processo di separazione e la pulizia
della camera di separazione come due operazioni legate tra loro. Un
risciacquo troppo aggressivo in termini di velocita del flusso e pH ridurrebbe
il tempo di vita della matrice a causa dello stress fisico e della corrosione.
Una matrice usurata penalizzerebbe la qualita separazione e richiederebbe
maggiori sostituzioni gravando sui costi di processo. Riguardo la quantita di
liguido impiegato nel risciacquo, € bene trovare il giusto compromesso con
I’efficienza di pulizia ottenuta e il volume di liquido impiegato. Sempre da
figura 2.3.a e 2.3.b, possiamo osservare come la rimozione degli elementi
residui non aumenti apprezzabilmente oltre una quantita di acqua stimabile
attorno ad un volume dieci volte la capienza del filtro. Va sottolineato che il
numero di risciacqui e il tempo richiesto per la fase di pulizia sono influenzati
anche dalla concentrazione di particelle magnetiche presenti nel fluido
trattato. Una soluzione diluita richiedera un tempo maggiore di separazione
e un numero minore di lavaggi; viceversa, soluzioni con elevate
concentrazioni di elementi metallici necessiteranno di un minore numero di
cicli di separazione ma serviranno piu lavaggi nella fase di pulizia [12].
Ancora una volta la scelta dei parametri operativi che ottimizzano il
funzionamento dell’'impianto di separazione magnetica dovra appoggiarsi ad
uno studio sperimentale relativo a specifiche applicazioni ed elementi da
processare.
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Figura 2.3.a: Rimozione delle particelle di ematite (=~44um) da una matrice a sfere
d’acciaio in funzione della velocita di risciacquo con acqua (pH=7) per diversi volumi di

acqua [14].
95
0 p— — ——
E 85+ —
s
8
—&— 1.5 bed volume
] S SRR R A tuunibisieia ) P SRR SR — —
o 0 — == 3 bed volumes
=%~ 10 bed volumes
=i = 2T bed volumes
B4yl — ] — —
70 1 | 1 \ 1 1 |
5 [] 7 8 9 10 1" 12 13

pH of flush water

Figura 2.3.b: Rimozione delle particelle di ematite da una matrice a sfere d’acciaio in
funzione del pH dell’acqua di risciacquo per diversi volumi di acqua [14].
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CAPITOLO 3

APPLICAZIONE DEI HGMS

3.1 Trattamento delle acque contaminate da metalli pesanti

Le acque utilizzate nei processi industriali vengono in buona parte
contaminate da agenti inquinanti di natura metallica che, se non
sufficientemente rimossi, andrebbero a compromettere la salute
dell’ambiente una volta rilasciate in natura. Questi elementi possono essere
metalli pesantil, i pil comuni dei quali sono arsenico, bario, cadmio, cromo,
piombo, mercurio, alluminio, nichel e rame. | metalli pesanti sono spesso
presenti in natura a basse concentrazioni non dannose. Le attivita industriali
possono pero aumentare la presenza di queste sostanze in concentrazioni
sufficienti a danneggiare I'ambiente, e di conseguenza anche la salute?
dell’'uomo [22]. Senza entrare troppo nello specifico, i danni pilt comuni
causati dai metalli pesanti sono irritazione delle mucose, complicanze
all’apparato respiratorio e circolatorio; per concentrazioni piu alte causano
danni irreversibili al sistema nervoso, malattie neurodegenerative e tumori
[22]. L’attenzione verso la presenza di metalli nell’lambiente € una tematica
che deve interessare tutti i Paesi piu o meno industrializzati e necessita di
tecniche preventive efficienti poste a monte del problema.

A tal proposito € possibile impiegare i HGMS per rimuovere i metalli pesanti
dalle acque contaminate sfruttando la tecnica del trasporto magnetico in due
possibili soluzioni. Analogamente a quanto visto nel capitolo 2.1.2, e
possibile usare particelle realizzate su misura per assorbire e separare
specifici elementi [23] [24] oppure dei microrganismi capaci di far precipitare
gli ioni® metallici sulla loro superficie facendo acquisire proprieta magnetiche
tali da permettere di applicare la separazione magnetica [13] [25]. In merito
a quest’ultima metodologia che prende il nome di separazione
biomagnetica®, vengono riportati in Tabella 5 le concentrazioni iniziali e finali

1 Sono metalli singoli o composti con densita maggiore ai 5g/cm? oppure con
numero atomico maggiore di 20 [37].

2 ’avvelenamento avviene attraverso I'ingestione o I'inalazione [22].

3 Entita molecolare elettricamente carica derivante dall’acquisto o cessione di uno
o pil elettroni [36].

4 Dall'inglese: Biomagnetic Separation
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di ioni metallici dispersi in soluzione per vari livelli di pH: basico, neutro e
acido. Il processo viene schematizzato in Figura 3.1.a.

Tabella 5: Riduzione della concentrazione di ioni metallici espressa in PPM dopo separazione
biomagnetica con HGMS. Dati riportati da [25].

Metalli pH =12.5 pH =8.75 pH=1.43
StartppM Fina|pp|\/| StartppM FinalppM StartppM Fina|pp|v|
As 182 0.5 532 222 201 5
Hg 2.5 0.2 1.6 0.8 1.2 0.2
Pb 30 0.0 1.0 0.0 3.5 0.0
Cr 10 1 13 3 10 1
Ni 32 2 29 2 72 20
Cu 118 0 72 2 59 0.0
Al 14 2 17 9 15208 40
| Medium
Chemostat Effluent
(metals ions)
Organism growth I
on specific medium
l Metal-coated
organisms
Decontaminated HGMS >

effluent

Figure 3.1.a: Diagramma a blocchi rappresentativo del processo di separazione biomagnetica
per la rimozione di metalli pesanti da acque contaminate. [13] [25]

Settori come acciaierie e cartiere utilizzano migliaia di metri cubi d’acqua al
giorno nei quali vanno a disperdersi incrostazioni metalliche e solidi sospesi,
tra cui i metalli pesanti [26] [9]. In questo ambito i HGMS offrono una
alternativa all'impiego di convenzionali tecniche di separazione come la
sedimentazione! e la flocculazione?, comunemente adottate nei processi di
purificazione [26].

1 Processo fisico in cui particelle sospese in un fluido si accumulano a causa
dell’esistenza di un campo di forza (di gravita, centrifuga, elettrica) [35].

2 Processo fisico-chimico in cui la fase solida finemente dispersa in un sistema
colloidale tende a separarsi formando dei fiocchi in sospensione, non in grado di
sedimentarsi in tempo breve [34].

32



APPLICAZIONE DEI HGMS

Al fine di processare gli enormi volumi d’acqua impiegati nelle industrie e
anche possibile adottare configurazioni miste in cui i HGMS vanno ad
affiancare altre tipologie di impianti di separazione, magari gia presenti e per
i quali non risulta fattibile la sostituzione. Un esempio viene riportato da [9],
in cui e stato monitorato un separatore a letto profondo seguito da un HGMS
per un periodo di cinque mesi. L'impianto e stato in grado di purificare 2000
m3 di acqua contaminata al giorno ottenendo una concentrazione finale di
agenti inquinanti attorno ai 40 ppm. Lo studio si & svolto applicando Ia
tecnica del trasporto magnetico aggiungendo particelle assorbenti di
magnetite con una concentrazione di 600 ppm. Per fronteggiare I'esigenza di
dover fermare il processo di separazione per la pulizia della matrice, si
utilizzata una camera di separazione “a vasca” nella quale sono state ospitate
una serie di matrici a rete metallica. Procedendo con una logica FIFO?, le
matrici venivano estratte da una estremita della vasca facendo spazio per
I'inserimento di una nuova matrice all’altro capo. Cosi facendo la matrice
ferromagnetica usata poteva essere ripulita senza fermare il processo di
separazione. In figura 3.1.b ¢ visibile la matrice uscente ed entrante nella
vasca di separazione.

Figura 3.1.b: Sistema di scambio delle matrici magnetiche in un separatore magnetico a
vasca [9].

! Acronimo inglese di “First In First Out”, in cui il primo oggetto ad entrare in uno
stack di dimensioni finite sara il primo ad uscire per fare spazio ai nuovi oggetti
entranti.
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3.2 Rimozione di particelle metalliche da fluidi lubrificanti

| fluidi lubrificanti vengono applicati laddove & necessario ridurre gli attriti tra
le parti mobili' di una macchina col fine di migliorarne le condizioni operative.
Il lubrificante essendo a contatto diretto con le parti in frizione, tende a
sporcarsi di elementi solidi che si staccano per usura durante I'esercizio della
macchina penalizzando I'efficienza della lubrificazione. Di conseguenza
risulta necessario mantenere il lubrificante in buono stato per garantire al
sistema maggiore affidabilita?.

Le particelle che ricadono nel fluido possono presentare diverse proprieta
magnetiche a seconda dei materiali con i quali vengono realizzati gli organi
della macchina [10]. Come visto nel paragrafo 2.1.1, questo non preclude la
possibilita di applicare i HGMS per separare queste particelle dal fluido
lubrificante sfruttando I'agglomerazione eterogenea.

In questa applicazione, I'efficienza della separazione potrebbe essere
penalizzata da tre fattori:

e il primo ¢ la differenza dimensionale che potrebbe intercorre tra le
particelle disperse nel lubrificante. Non potendo conoscere con
precisione le dimensioni delle particelle risulta incerto il verificarsi
dell’agglomerazione;

e il secondo & la elevata densita del fluido lubrificante che essendo
solitamente oleoso, intensifica le forze di attrito idrodinamico con le
quali si dovranno confrontare le forze magnetiche;

e il terzo € la mancata conoscenza della natura magnetica delle
particelle da separare e di conseguenza anche delle concentrazioni
con le quali si trovano nel fluido.

In merito a quest’ultimo punto, ricordiamo che I'agglomerazione eterogenea
non puo verificarsi nel caso in cui vi sia una forte prevalenza di particelle non
magnetizzabili [8]. In tale situazione la separazione magnetica € quasi
inesistente e la matrice ferromagnetica fungera da semplice setaccio
venendo meno al suo ruolo di attirare e trattenere le particelle.

! Per esempio ruote dentate e cuscinetti

2Nella disciplina della manutenzione, |'affidabilitd & una grandezza probabilistica
definita su un intervallo di tempo di missione T e misura la probabilita che il
componente (sistema) svolga correttamente la sua funzione date specifiche
condizioni operative [32].
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In Figura 3.2.a viene riportata l'efficienza di separazione di una prova
condotta dall’Istituto Karlsruhe® di Ingegneria Meccanica in merito alla pulizia
di un olio lubrificante servendosi di un HGMS. A tal proposito sono state
impiegate venti matrici ferromagnetiche: dieci aventi una rete metallica piu
diradata; dieci aventi un reticolo piu fitto. Dal grafico € possibile osservare
come non sia stata raggiunta una elevata percentuale di separazione,
probabilmente a causa di uno o pilu dei fattori espressi precedentemente.
Dopo un’ora dall’inizio della prova I'efficienza era prossima al 50% ed ¢é in
seguito cresciuta fino a raggiungere il 67% in un tempo di pari a 275 minuti.
Ad ogni modo, dai dati riportati si evince la fattibilita nel separare buona
parte degli elementi contaminanti. L’applicazione dei HGMS al trattamento
dei fluidi lubrificanti garantisce un’estensione del tempo di vita dei
componenti in frizione permettendo intervalli di manutenzione maggiori
[10].
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Figura 3.2.a: Efficienza della separazione di particelle eterogenee derivanti da un sistema di
ruote dentate di una turbina eolica disperse in un fluido lubrificante in funzione del tempo.
Numero e tipologia di stadi di separazione indicati in figura [10].

! Link a pagina web: https://www.kit.edu
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3.3 Purificazione delle proteine nei processi biotecnologici

Il mercato crescente dell’industria biofarmaceutica ha generato una forte
domanda per nuovi metodi di purificazione. La separazione magnetica
combinata con specifiche particelle di trasporto € ormai assodata da alcuni
anni per le applicazioni trattate nei paragrafi 3.1 e 3.2, e si candida come un
promettente strumento anche nelle biotecnologie per separare molecole di
interesse dai liquidi grezzi impiegati per la coltura di microrganismi [12].
L’affermarsi della separazione magnetica in questo settore rimpiazzerebbe i
metodi convenzionali realizzati in molteplici passaggi di precipitazione e
cromatografia. Queste fasi sono solite presentare una bassa efficienza e
richiedono grandi quantita di solvente, penalizzando i costi e I'impatto
ecologico del processo [27].

A rallentare la diffusione dei HGMS nei processi biotecnologici é stata la
mancanza di dispositivi conformi alle linee guida della Good Manufacturing
Practices (GMP?) [11]. Nel 2002 fu presentato un HGMS capace di soddisfare
le elevate prestazioni di separazione richieste nei processi biotecnologici, con
I'obiettivo di offrire una valida alternativa one-step [28] alle tecniche
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supply
distribution—7"
chamber T N

supply\;

i
NdFeB- T
permanent 1'
magnets I }/
L
revolving I /
cylinder mE1
BN
1

Figura 3.3.a: Vista schematica del HGMS progettato per I'industria biotecnologica ma privo
di certificazione GMP [28].

! Insieme di pratiche richieste dalle agenzie che controllano le autorizzazioni e le
licenze per la produzione e la vendita di prodotti alimentari, cosmetici, farmaceutici
ed ospedalieri, obbligatorie al fine di garantire la qualita di tali prodotti [33].

36



APPLICAZIONE DEI HGMS

tradizionali. Tale dispositivo mancava pero della certificazione GMP e questo
non rese possibile I'impiego del separatore negli ambiti per i quali era stato
pensato, seppur I'efficienza di separazione raggiunta era superiore al 99.0%.
Solamente nel 2017 & stata presentata dalla societd Andritz! GmbH una
nuova tipologia di separatore magnetico chiamata “Rotor-Stator”, mirata a
colmare I'assenza sul mercato di un HGMS conforme alle applicazioni
biotecnologiche. Il dispositivo € composto da una camera di separazione
cilindrica fissa che sviluppa internamente dei dischi forati paralleli tra loro
(dischi statorici). Gli spazi che intercorrono tra questi dischi vanno ad ospitare
altri dischi detti rotorici che sono calettati su un albero di rotazione. | dischi
rotorici e statorici compongono la matrice ferromagnetica del filtro. Quando
il rotore viene azionato, vengono generate elevate forze di taglio nello spazio
che intercorre tra i dischi agevolando le fasi di risciacquo ed eluizione che
vedremo a breve [27]. Questa nuova tipologia di HGMS applica la tecnica del
trasporto magnetico ed ha raggiunto valori di separazione superiori al 99.0%.

PEEK sealing
element

Rotor disc
Figure 3.3.b: Disco rotorico Figure 3.3.c: Disegno CAD della parte superiore
forato facente parte della della camera di separazione del rotor-stator
matrice [11]. HGMS [11].
Waste<—=

L am—
Recovery[——

Particles in

bypass

Figura 3.3.d: Disegno schematico dell'impianto di separazione e del rotor-stator HGMS [11].

1 Collegamento a sito web: https://www.andritz.com/group-en
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Il processo del rotor-stator HGMS e suddiviso in quattro fasi [29]:

I Assorbimento: in una vasca di incubazione contenente il liquido di
coltura con le molecole di interesse (target), vengono aggiunte le
particelle metalliche per conferire proprieta magnetiche al target;

Il.  Separazione: il liquido arricchito di particelle metalliche viene
convogliato all'interno della camera di separazione e le molecole di
interesse  magnetizzate vengono catturate dalla matrice
ferromagnetica indotta dall’esterno mentre il liquido di coltura verra
scartato.

Il Risciacquo: la camera di separazione viene riempita con un liquido
di risciacquo e l'induzione magnetica esterna viene spenta. Le
molecole magnetizzate vanno a disperdersi nel liquido e grazie al
movimento dei dischi rotorici vengono a crearsi moti vorticosi che
agevolano il loro distacco dalla matrice. Questa operazione ha lo
scopo di rimuovere eventuali impurita separatesi assieme alle
molecole magnetiche nella fase precedente. In seguito al risciacquo,
I'induzione esterna viene riattivata separando nuovamente le
molecole magnetiche e scaricando il liquido di risciacquo contenente
le impurita. Questa fase pud essere ripetuta pil volte se necessario.

V. Eluizione: la camera di separazione viene riempita con un liquido
eluente con lo scopo di scindere i legami tra le molecole di interesse
e le particelle magnetiche. Anche in questa fase I'induzione
magnetica esterna viene spenta e vengono fatti ruotare i dischi
rotorici. L'induzione magnetica viene poi riaccesa per separare le
particelle magnetiche dal target che rimarra nel liquido eluente.
Questa fase puo essere ripetuta piu volte se necessario. In seguito, il
liguido eluente contenente le molecole di interesse viene scaricato
dalla camera di separazione e le particelle magnetiche verranno
recuperate per la purificazione di successivi lotti.

Il rotor-stator HGMS é stato progettato per dare la possibilita di ripetere piu
volte le fasi che influenzano I'efficienza di separazione e il recupero delle
particelle di trasporto, due aspetti che incidono sulla qualita della
separazione e sui costi operativi del processo. Parallelamente alle prestazioni
di separazione, la pulizia del sistema é il requisito principe da soddisfare al
fine di ottenere la convalida GMP. Ricordiamo che a frenare la separazione
magnetica nelle applicazioni biotecnologiche non & stato un deficit
prestazionale della separazione, bensi la mancanza di un protocollo atto a
decontaminare |'ambiente di separazione tra i diversi lotti trattati.
Diversamente dal modello presentato nel 2002, il rotor-stator HGMS
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consente di attuare una procedura di pulizia interna automatizzata (CIP?),
prerequisito fondamentale per i dispositivi impiegati nei processi
dell’industria biofarmaceutica e richiesto anche dall’ente statunitense FDA?
[27] [30]. La procedura CIP & un aspetto che deve essere tenuto in
considerazione fin dalle prime fasi di progettazione della macchina. Il CIP
viene sempre realizzato seguendo passaggi ben definiti ed usando agenti
pulenti specifici in relazione al prodotto e al processo [27]. A tal proposito il
sistema rotore-statore gioca un ruolo attivo anche in fase di pulizia: i moti
vorticosi generati dalla rotazione dei dischi agevolano la dispersione delle
impurita dalla matrice al liquido utilizzato per il risciacquo, migliorando la
decontaminazione dell’ambiente di separazione dai residui delle lavorazioni
precedenti. Nel corso del 2018 un protocollo di pulizia CIP per il rotor-stator
HGMS e stato testato e definito dall’Istituto Karlsruhe in collaborazione con
FZMB? GmbH, Forschung Zentrum fur Medizintechnik und Biotechnologie. In
seguito alle loro prove, la massima concentrazione di agenti residui rilevata
dopo aver attuato il loro protocollo di risciacquo e stata pari a 2 ppm [27].
Nello stesso anno & stata condotta una seconda prova nella quale si & riusciti
a processare con un singolo rotor-stator HGMS oltre 200 litri al giorno di
materia prima grezza catturando oltre 1.6 kg di composto di interesse [11].

Grazie alla ricerca condotta negli ultimi vent’anni per portare i HGMS nelle
applicazioni biotecnologiche, si € riusciti ad evolvere questa tecnologia da un
contesto di laboratorio ad un impianto pilota conforme alla GMP e prossimo
ad essere replicato su scala industriale. | vincoli dimensionali discussi nel
paragrafo 2.2.2 rappresentano senz’altro un freno alla scalabilita di questa
tecnologia verso capacita produttive degne di un impianto industriale.
Sicuramente, saranno necessari ulteriori sforzi per affinare questa tecnologia
rendendola appetibile ad un settore esigente come quello biofarmaceutico.

! Acronimo di Cleaning-In-Place: metodo automatizzato che permette di pulire un
sistema (solitamente idraulico) senza che questo venga anche solo in parte
disassemblato [38].

2 Food and Drug Administration. Link alla pagina web: https://www.fda.gov

3 Link alla pagina web: https://www.fzmb.de
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In seguito ad un approfondimento teorico sui principi della separazione
magnetica, sono state introdotte le tecniche e i parametri che determinano
I’efficienza generale dei HGMS con lo scopo di fornire un approccio diretto
alla comprensione di questa tecnologia. In seguito, sono state riportate
alcune delle applicazioni dove questi separatori forniscono un notevole
contributo, come la purificazione delle acque contaminate e la pulizia dei
fluidi lubrificanti, e i recenti sviluppi mirati alle applicazioni biotecnologiche.

Nelle diverse prove che li hanno visti impegnati, i HGMS si sono dimostrati
un metodo raffinato per portare a termine i processi di separazione in
un'unica soluzione efficiente e compatta. Questi dispositivi promettono
ulteriori sviluppi, ed & forse per questo motivo che le industrie non sono
ancora totalmente aperte verso questa tecnologia. E comprensibile come il
timore di una obsolescenza precoce prevalga sugli ottimi risultati ottenuti
fino ad ora, specialmente se la ricerca rimane aperta a nuove migliorie. Per
lo piu, le prestazioni offerte dai HGMS non sono banali da ottenere e
richiedono molta accortezza fin dalle prime fasi di progettazione per poter
essere ritrovate all’avvio della macchina. A tal proposito, potra essere
decisivo lo sviluppo di software capaci di implementare il maggior numero di
scenari di separazione, col fine di ottenere la configurazione migliore senza
impiegare risorse fisiche durante la progettazione. L’aspetto piu limitante per
i separatori magnetici ad alto gradiente rimane la loro scalabilita. Realizzare
un HGMS capace di processare autonomamente i volumi di prodotto che
interessano gli ambienti industriali rappresenterebbe un enorme successo
per questa tecnologia.

Concludendo, possiamo dire che le prestazioni ad oggi ottenute sono gia
eccellenti per le specifiche applicazioni nelle quali si & adottata questa
tecnologia, e che per i settori dove i HGMS sono ancora in fase sperimentale
si spettano risultati interessanti in un prossimo futuro.
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