UNIVERSIDADE ESTADUAIL DE CAMPINAS

FACULDADE DE ENGENHARIA QUIMICA

AREA DE CONCENTRAGAO

CIENCIA E TECNOLOGIA DE MATERIAIS

CARACTERIZACAO DO TOMPORTAMENTO MECANICO
DO PROPELENTE SOLIDO COMPOSITO

COMC MATERIAL ESTRUTURAL

AUTOR: Ana Marlene Freitas de Morails

ORIENTADCOR: Prof, Dr. Edison RBittencourt

Tese de Doutorado -apresentada & Faculdade de Engenharia
Quimica como parte dos reguisitos exigidos para a obtengdo do

titulo de Doutor em Engenharia Quimica

Campinas - 8&c¢ Paulo

Setembro 2000

s o

% pEICASY
§ EE M TECE CENTRAL

frna——




NORGE_ X, oo |
4 CHAMADA

¢ [, o ixXT |
wece P 11,00
JATA Q%%M} o0
Y2 P cencesmsammeme

GM-001 3346980

FICHA (;ATALOGRAFICA ELABORADA PELA
BIBLIOTECA DA AREA DE ENGENHARIA - BAE - UNICAMP

Morais, Ana Marlene Freitas de

M792¢ Caracterizagdo do comportamento mecanico do
propelente sélido compdsito como material estrutural /
Ana Marlene Freitas de Morais.--Campinas, SP: [s.n.],
2000.

Orientador: Edison Bittencourt.
Tese {(doutorado) - Universidade Estadual de
Campinas, Faculdade de Engenharia Quimica.

1. Propelentes sélidos. 2. Compdsitos poliméricos -
Propriedades mecénicas. I Bittencourt, Edison. II.
Universidade Estadual de Campinas. Faculdade de
Engenharia Quimica. III. Titulo.




ii

Tese de Doutorado defendida por Ana Marlene Freitas de Morails
e aprovada em 28 de Setembro de 2000 pela banca examinadora

constituida pelos doutores:

L A B R IS

court - Orientador

Dr. Edison Bitte

# % 2 % a4 % W & & ¢ % v & F & N o o4 B % ® W oGS O WA S MO N R U EE R RN S S 4 % % 3 & & 8 4 4 % e e " p

Dra. Lucia Helena Innocentini Meil

Faculdade de Engenharia Quimica ~ UNICAMP

Dr. Wagner dos Santos Oliveira

Faculdade de Engenharia Quimica - UNICAMP

Dr. Elias Hage JunIor
Departamento de Engenharia de Materiais — UFSCar

sl
I$
I3
i
|
*M\ A A

--------- [ R R I O T S R T T R T T R

&

Dra. Vera Lucia Lourencgo

Instituto de BAercondutica e Espago - CTA

iAéiiﬂﬁﬁéf
3IBLIOTECA CENTRA.
SECAQ CIRCULANT®



iii

Esta versdo corresponde a redacao final da Tese de Doutoradoe
em Engenharia Quimica defendida por 2Ana Marlene Freitas de

Morais e aprovada pela comissdo Julgadora em 28 de setembro

de 2000.

Orientador

e

Sl LR A
34 i
(A S N

SECAU CIRCULANT®




Aos meus fiilhos:

Gustavo,

Bruna e Marina



AGRADECIMENTOS

A Divisdo de Quimica, IAE/CTA, especialmente aqueles Jque
colaboraram direta ou indiretamente na reallizacgdo desse

trabalhc.

Ao pessoal do Laboratdéric de Propriedades Mec@&nicas, do
Laboratdério de Andlise Instrumental e do Laboratdrio de
Fotomicroscopia da AQL/IAE pelo apoic na obtengdo dos

resultados experimentais.

Ao Desenhista técnico Luiz Gonzaga Moreira e Secretaria
Sclange de Lourdes Ribeiro Camargce pela eficiente ajuda na

programagédc gréafica dessa tese.

Ao pessoal da ACCIM da Faculdade de Engenharia

Quimica/UNICAMP pelo apoio sempre constante.

Ao Prof. Dr. Edison Rittencourt, FEQ/UNICAMP, pela

excelente orientacdo cdurante todos esses anos.
Aos Drs. Sérgio Pérsic Ravagnani e Jodc Sinézio de
Carvalho Campos pela compreensdc, apoic e esforg¢o para a

viabilizacdo da conclusdc desse trabalho.

£ sobretudo, & Deus.



“Trabalhando sd pelecs bens materiais,

construimos nés mesmos. nossas prisdes.
E encerramo-nos la, solitédrios, com nossas moedas

de cinza .que néo podem ser trocadas
por coisa alguma gque valha a pena viver”

Antcoine de Saint Exupéry



RESUMO

0O propelente sédlideo compdsito & um material que além de
ser a fonte de energia propulsiva de um motor foguete, & seu
componente estrutural bésico. Sua integridade estrutural deve
ser mantida durante a fabricac&c, estocagem, ignigao e vdo.
Essas fases podem durar desde milisegundos. a anos & submetem
o propelente a varias condigdes de tensac ou deformagdc gue
se excedidas de sua capacidade podem iniciar uma trinca ou
fratura e levar a um aumento da superficie de gqueima do

~

propelente & conseguentemente a explosio do motor foguete.

O propelente & uma mistura altamente carregada de um
oxidante sélidc numa matriz polimérica. C tecr de sdlidos
pode ser de até 88% em peso e deve apresentar excelente nivel
de adesdo a matriz, conferindc as propriedades mecénicas gue
assegurem a integridade do propelente, que apresenta uma
respesta viscoeléstica n&c linear as Tensdes impostas.

A caracterizacido do comportamentc mecidnico do propelente
fol realizada através de. ensaio de resisténcia 2 tragdo
uniaxial até a ruptura, analise dindmico-mecinica e relaxagdo
de tens8c. Utilizando o conceito de que tempo e temperatura
s@c equivalentes e a2 equacdo WLF (Willians, Landel e Ferry),
realizou-se ensaicos a varias temperaturas elaborando-se as
curvas mestre do propelente gue o caracterizam para gqualquer
situacdo. Complementando sua caracterizacao fol construido ¢
envelcope de falha do propelente.

Essa tese contribuli na apresentacioco dos métodos de
caracterizacdo através das curvas mestre obtidas para o
nmédulo. A forma de comparacio entre o mdHédulo obtido por
relaxacao de tensdc e o mbédulo cbitido por tragdc & 1Gtil para
se obter dados de uma das técnicas através da outra guando
conveniente, ou para expandir os resuliados aos deominios de
tempo que um dos métodos ndo alcance.

E .uma caracterizacidc ©pioneira do propelente sélido
compdsito utilizado no Veiculo lancgador de Satélites (VLS),
gque fornece dados essencials para se avaliar ¢ comportamento
mecdnice do . propelente desde & 1ignicgdo até a estocagem
permitinde © projeto de um motor foguete gque opere
seguramente sem falhas castatréficas.
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ABSTRACT

Composite solid propellant is the unique material that is
the source of ©propulsive energy- and basic structural
component. The structural integrity of a rocket motor must be
kept during manufacturing, storage, ignition and £flight.
These steps can last from milleseconds (ignition) to several
years (storage) and the propellant grain is subject to
several types of stress and strain that, if greater than its
capacity, may lead to a flaw or fracture, that increases the
burning surface of the propellant. and causes.an. explosion.of
the rocket motor.

The propellant is a mixture of a high content of solids
suspended in a polymeric matrix. The solids’s content in
weight can reach up to 88% and. should have a good .level .of
adhesion to the polymeric Dbinder, promoting mechanical
properties that would confer the structural integrity of the
propellant. The response of the propellant to the imposed
loads are nonlinear viscoelastic.

The characterization of the propellant’s mechanical
behavicur was done with uniaxial tensile test until rupture,

dynamic mechanical analysis and stress relaxation’s
experiments. With the WLF egquation and the. superposition of
time~temperature’ s concept, the results at several

temperatures could be superposed in a master curve that
characterizes the propellant at any situation. The failure
envelope 1s presented. too, . as a form of complementary
characterization. :

The most Impertant  contribution of this thesis 1is the
presentation of methods of characterizaticon by using the
moduli’s master. curves.. Correlation. of the Young’s . modulus
with the relaxaticon’s modulus was made and can be useful to
obtain the results of one from the other or to.- extend the
results to periocds of time not covered by one of the methods.

The results are the first characterization of a VLS's
composite solid propellant, and provides essentiazl data to
calculate the mechanical behaviour of the propellant from
ignition to storage, and them a project of a rocket motor
that operates . safely, without catastrophic failure . is
feasible.
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1 - INTRODUCAO

1.1 - Motor Foguete a Propelente Sélido

Um motor foguete & propelente sdlido é a forma mails
simples de propulsdo guimica. O combustivel e o oxidante sdo
ambos incorporados em um Unico sélido chamado grio
propelente, localizado dentro de um tubo cilindrico
denominado envelope motor, que & revestido internamente por
uma camada fina de borracha e um adesivo denominado “liner”

como mostra a figura 1.1 %

PROPELENTE

CONFIGURACAD ESTRELA

. - " 'y
! \ \\\ po TUERA

Figura 1.1~ Motor Foguete a Propelente Sélido.

Um dispositivo denominado ignitor é fixado ao envelope

notor dentro da cavidade central da c@mara de combustdo e



deve iniciar & mesma. Os gases preduzidos sac escoades
através dessa cavidade central e acelerados através de uma
tubeira proporcicnande a forca propulsora. O0s gases sao
gerados na superficie do grdo propelente gque regride de forma
radiali. O envelope motor deve conter © propelente e suportar

a2 alta pressdo gue & produzida durante a combustio.

O motor foguete & um dispesitivo gue permite produzir
alta poténcia durante um intervalo de tempo relativamente
curto. Sua principal utilizagdo é no langamento de satélites

e sondas utillzadas na investigagdo espacial.

Os motores foguete & propelente sdlido sdo mails simples
gue outros sistemas de propulsdc e também compactos,

estocavels e confiavels.,

QO propelente sdélide é ¢ unico material que deve ser
simultaneamente fonte de energia propulsiva e componente

estrutural do motor foguete.

Para se compreender o©s problemas estruturais gue
envolvem um motor foguete a propelente sdlido é necesséario
analisar detalhadamente todas as etapas de sua fabricacéo
desde a formulacdo do propelente, a preparacdc do envelope
motor que o contera, o processo de cura e acabamento do gréo

e as exigéncias de projeto que o mesmo deve atender'®,

Ac se definir um motor foguete a propelente sdélido as
especificagbes devem atender &as espectativas de desempenho,
confiabilidade e custo. Eanvolve grande conhecimento e
numerosas teécnicas devido & natureza do propelente, A&
gecmetria e arguitetura do grdo propelente e aos modos de

operagdo do motor foguete.

De forma geral, o grioc propelente & obtido através do
carregamento do propelente no envelope motor previamente

revestido pelas protegdes térmicas. A configuracdo interna &



definida por um mandril. Cbtém-se, entdo, uma cavidade
central onde sua gecmetria pode ser estrelada, circular ou

outras gue atendam acs reguisitos de projeto.

A massa de propelente pode variar de gramas a
toneladas. A pressac na camara de combustido pode atingir em
certcs casos 100MPa. 0Os tempos de operagdce variam de

milisegundos a minutcs.

0 envelope motor pode ser fabricado em metal ou
material composto & base de fibras reforcgadas, dependendce da
aplicagdo. Os motores & base de fibra além de menor peso,
apresentam as mesmas propriedades em relagdo a resisténcia,
podendo ser fabricados diretamente sobre ¢ revestimento de
borracha o dque favoreceré as propriedades de adesao numa
interface critica. A fungido do revestimenito de borracha & de
proteger térmicamente a superficie interna do envelope motor
dos gases de combustdo do propelente. E sobre essa superficie
de borracha gque o propelente deve aderir, sende &as vezes
necessarioc a aplicacgdo de uma camada de adesivo denominado de
‘liner” gque promove uma adesdo quimica ao propelente, desde
gque sua composicio contém o© mesmo polimero utilizade no
propelente e ainda uma carga de material inerte gue atua como
isclante térmicco. O “liner” deve estar semicurado durante ©
processo de carregamento. A cura final se completara Junto a
cura do propelente. A espessura do “liner” & de cerca de 3mm,
ocasionando perda de carga util o gue tem tormado a
substituicidoc do “liner”™ por outreos revestimentos motives de

intensas pesquisas.

A fabricacdo, armazenagem e operagido de um motor
Ifoguete envolvem NUmeroscs fendmencs relacionados com
guimica, termodinédmica, gecmetria, combustio, dindmica dos
gases € mecanica do continuo. E  impossivel analisar

completamente todcs o©s aspectos gue s&c necessarios para
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definir wum graoc propelente. Portantc, apenas o8 aspectos
relacionados A&as propriedades mecdnicas do propelente como

material estruitural serdco abordados.

Através da analise estrutural pode-se definir se um
grac propelente estid aptec a suportar as tensdes gue serido
induzidas durante as fases de armazenagen, manuseio,
transporte, ignicdo e vdo. Para tanto & necessario avaliar o

nivel dessas tensdes e qual & & capacidade do propelente.

0O objetivo dessa tese & definir através da determinacgao
das propriedades mecénicas, a capacidade de resisténcia do
propelente as cargas impostas, possibiliftando a anélise

estrutural do Veliculo Langador de Satélites (VLS).

1.2 - Propelente Sélido Compdsito

O propelente sé6lido compdsite & uma mistura de
material redutor e oxidante gue possam coexistir em estado
s&lido & 2 temperatura  amblente, Iintimamente misturados e
aglutinados com um polimero convenientemente escolhido. A
essa mistura sio adicionades produtes especificos como
plastificantes, agentes tixotrdpicos, aceleradores ou
retardadores de cura ou combustido, agentes de cura e outros
fornecendo ao produto final a&s propriedades mecénicas
necessarias para © propelente suportar as tensdes induzidas
durante ¢ manuselc, armazenagem, transporte, ignigdo e vio. O
prepelente preparado na forma pastosa é introduzido sob
vacuc, no envelope motor, que & submetido & cura em estufa
elétrica, onde o polimero reage com o agente de cura formandc
ligacbes cruzadas que irdo reter todo o material sélido da

mistura, transformando-se em um produto sdlido macio!*®%%7.



C polimero escolhide deve ter viscosidade inicial
baixa, para poder incorporar o©s produtos sélidos. Nido deve
ter caracteristicas de baixa wvolatilidade para suportar o
vacuo utilizado durante as fases de mistura e carregamento.
Normalmente utilizza-se oS de terminacgdo reativa,
bifuncionais, de baixo pessc molecular. Através de agentes de
cura bl e trifuncionais, obtém~se simultanecamente reacdes de
extensdo de cadeia e ligacgdes cruzadas. Apds alcangar o ponto
de gel, a massa deve estar perfeitamente aderida ao envelope
motor, n&oc devendo ocorrer encolhimento porgue as tensdes s6

seriam aliviadas se ocorressem rupturas,

A reagac de cura deve ser uma pocliladicidc. A liberacédo
de produtos volétels resultariam em bolhas no material
curado. A mistura deve ser feita sob vécuc para eliminar
gases presentes no polimerc. A reagdo de cura deve ser lenta
o suficiente para permitir a operacdo de carregamento e deve
ocorrer a temperaturas nao multo altas para evitar a inducado
de tensdes nc grio propelente. Deve ser pougo exotérmica,
pois a liberacdc de calor através do propelente nic &
favorecida, resultande em &aumento da temperatura do melo,
induzindo a crilacdc de tensdes. As propriedades do ligante

polimérico definirdc as propriedades mecanicas do propelente.

Cs primeilros  propelentes compdsitos usavam  COmo
ligante, materiais termoplésticos come asfalto, PVC e
poliiscobutilenc. Na década de 50 surgiram os ligantes
liguidos gue podiam scofrer ligacdes cruzadas, permitindo uma
carga alta de sdlidos o© gque melhorou ¢ desempenhc e o©
desenveolvimento do propelente compdsito, tornando possivel a
fabricac&o de grios propelentes colados, © gue era muito
dificil com outro tipo de material. Até 1965 os ligantes mais
utilizados eram os polissulfetos e o poliéster. A partir de
entio surgiram os polimercs polibutadiénicos, gque além de

melhorar as propriedades a balxas temperaturas, permitiram



uma incerporacdo de sélidos maior, dando um grande impulso no

desenvolvimento de propelente.

Atualmente o polimero mais utilizadc & o polibutadienc
liguido hidroxilado, <cujas propriedades sdo mostradas no

gquadro I.

O conteldo de sb6lidos em um propelente varia entre 70 a
90% em peso; basicamente agente oxidante (perclorato de
amdnio), aditivos energéticos (aluminio) e cutros
(catalisadores, antioxidantes para o polimero, etc.) gque

podem ser considerados como carga na matriz polimérica.

A interacdo particula-polimerc & de extrema importé&ncia
para as propriedades mecdnicas dc material. As particulas
devem estar convenientemenie ligadas ao polimero através do

{24}

uso de agentes de acoplagem .

A proporgdoc entre ¢ agente de cura e o ligante
polimérico oferece uma ferramenta de grande utilidade para
otimizar as propriedades finals do material, possibilitande a
determinagdo de um mafterial que suporte as tensdes gue o grio

propelente deveréd experimentar.

A utilizacso de um plastificante & 1Util, pois ira
reduzir a viscosidade inicial, facilitando & mistura. Afeta
diretamente as propriedades mecanicas finais, diminuindo a Tg
e o mddule do ligante, pois separa as cadeias poliméricas
reduzinde a interacdc entre as mesmas. Sua utilizacadc deve
ser criteriosa pols em excesso favorece a migracgide de
componentes mna interface “liner”-propelente, alterando as

propriedades finais.



QUADRO I

Caracteristicas principais do polibutadieno liquido

hidroxilado (PBLH)

1. Microestrutura: distribuicdc mais freqliente dcs isémeros

configuracionais do homopolimero PBLH, sintetizado via

radicais livres com perdxido de hidrogénioc como iniciador.

/ CHypwpe OH
/,CH=CH\\ //CH#CH ’
HO CH CH CH,— CH CH
e OB ot O
L CH _
1,4-cis gﬂz 1,4-trans

1,2-vinil

2. Massa Molar: 1.500 & 4.000 g/mol.

3. Grupos funcionais reativoeos: hidroxilas.

4, Classificacdo do pré-polimerc: policl do tipe hidrocarboneto

insaturado.

5. Contelido de hidroxilas: 0,7 a 1,8 meq de OH/g de PRBLH.

6. Numerc de hidroxila: 40 a 100 mg de KOH/g de PRLH.

7. Funcionalidade, f = numero de grupcos funcionais reativos por
molécula do PBLH: 1,8 a 3,0,

8. Viscosidade a 25°C: 5 a 15Pa.s.

9. Temperatura de transigdc vitrea, {Tg)=-80°C




O oxidante & 0 maior compcnente em pesc do propelente.
A forma e o tamanho de suas particulas determinam a
quantidade Iimite que pode ser incorporada ao propelente. 0
enmpacotamento dessas particulas, utilizando misturas
multimedais, afetam as propriedades reoldgicas da massa. O
oxidante deve ter capacidade de suprir oxigénio para a gueima
do ligante e demais combustivels com méximo calor de
combustdoc. Deve ter entalpia de formagdc e densidade as
maiores possivels a alta estabilidade térmica, Ccom
temperatura de decomposigdo superior a 100°C. © oxidante mais

utilizade & o perclorato de amdnio.

A decomposicidc dos componentes do propelente libera
produtos gasosos de natureza oxidante ou redutora. A mistura
inicial permite a combustido completa desses componentes,

guando submetidos a uma fonte calor.

O perclorato de amdénio sdélido passa por uma mudanca de
fase correspondente & um rearranio cristalino a4 513K. Qcorrem
duas reacgbes de decomposicadc exotérmica na fase condensada a
temperaturas de aproximadamente 570K e 700K. C pontc de fusao

& de 833K'%%,

A combustdc do perclorato de amdnio € sustentada pelo
calor produzido pelas reacgdes nz fase condensada e pela chama
bem proxima & particula. A reag¢do entre amdénia e Aacido
perclérico, produzidos pela decomposigdc do perclorato de
amébnio ocorre na superficie da particula. Esta reagdo & gque

fornece as espécies oxidantes.

¢ ligante polimérico, compostce predominantemente por
ligagles gquimicas do tipo C~C e C~H, tem esgssas ligacdes
rompidas scb o efeito do calor. Esta reagic pode ocorrer na
fase sdlida ou liquida dependendo da natureza do ligante. A
degradagio Dor calor resulta am produtos do tipo

hidrocarbonetos dque sdo polimerizados na forma de um residuc



carbonoso ou  permanecem em estade gasoso sofrends entéo

cxidacgido.

O aluminio adicionade na composicdco do propelente
contendo perclorato de amdnio, ocasiona um aumento
significativo na temperatura de combustdo adiabdtica. Esse
efeito & devido a reagdo de formacdo do oxido metédlico. A
temperatura de fusdoc do aluminio & 933K e as particulas
micrométricas contidas no propelente aglomeram-se em
goticulas que s&0 entdo oxidadas. As particulas de alumina
formada na camara de combustdoco do motor foguete sdo muito
pequenas e liquidas, aglomerando ou gqueimando dentro da

tubeira, assegurando a expansag gasosa.

1.3 -~ Integridade Estrutural do Motor Foguete

As interfaces entre o propelente, o “liner” e o
envelope mnmotor sdo regides de concentracgdo de tensdes & a
qualidade dessas interfaces vai indicar a operacionalidade do
motor foguete, pois se houver descolamento, c¢ria-se uma
superficie de queima exira aumentando a pressdo denitro da

{E5, 28}

cédmara podendo levar a explosido do foguete' .

Qutra falha gque pode ocorrer & o aparecimento de
trincas 1o propelenite, gue podem evoluir eaumentande a
superficie de queima de formaz anidloga. Essas trincas podem se
originar devido as  tensdes externas provenientes das
variagdes tTérmicas, devido & diferenca entre as temperaturas
de cura e estocagem ou variagdo na temperatura ambiente
durante , & pressurizacdo durante ignicéo e vdo, & guedas cu
vibragBes durante ¢ manuseio e transporte e a aceleracgac

dinamica durante ¢ v8o e da gravidade durante a estocagen.



10

O nivel dessas tensdes deve ser definido e o propelente
deve ter capacidade supericr as mesmas para nanter sua

integridade estrutural.

Existem varios métodes para minimizar a probabilidade
de ocorrer uma falha em um motor foguete como sera descrito
no proximo capitule. Entretantc a otimizacgdo das propriedades

mecanicas é sem duvida uma ferramenta de grande utilidade.

¢ conhecimento do comportamentoc mecdnico do propelente
sob as coendictes de operacac torna—-se portanto
imprescindivel. Aliada & analise estrutural pode-se entéo

assegurar a integridade do motor foguete.



2 - TEORIA E REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 — Teoria
2.1.1 - Modos de Falha em Motor Foguete

As propriedades mecanicas do propelente sbdlido sdo
de grande Iimporténcia no projetc de um motor foguete e sua
deficiéncia pode levar ao mau funcionamento do propulsor ou
até mesmo a sua destruicgio. As causas das falhsas
operacionails de motores foguete a propelente sélidec sdo0
varias, mas a maioria delas estd ligada & integridade
estrutural do grado propelente. Durante sua utilizacgdo o
propelente estard sujeito a tensbes diversas que, em alguns
casos, podem levar & trincas no gréoc propelente ou
descolamentos entre as superficles propelente-“liner” ou

propelente-protecdes térmicas.

Uma trinca no grédo propelente, ou um descolamento,
resulta em superficie de queima adicional, que acarreta um
aumento de pressdoco na cadmara de combustido levande a

alteragdc no empuxo ou na velocldade de queima.

Existem duas fases distintas em que as falhas podem
ocorrer; a primeira durante as etapas de fabricacéo,
acabamento, armazenagem e transporte e a segunda durante a
ignicdo e queima do propelente. A primeira fase pode durar de
poucos meses a VArios anos engquanto a segunda de milisegqundos
a poucos minutos. E necessario garantir a integridade

estrutural do grio propelente durante as mesmas.
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Para tantc deve-se definir & gue cargas o propelente
seréd submetido, as propriedades mecédnicas do mesmo e ©

critéric de falha.

As cargas de maior importéncia s&o as térmicas, gque
induzem tensdes e deformacgdes dentro do grac propelente,
devido as diferencas entre os coeficientes de dilatacgio
térmica do material do envelope mctor, da borracha/”liner” e
do propelente'*™ 2% o coeficiente de dilatacdo térmica do
propelente, do “liner” e da borracha é aproximadamente dez
vezes malor do que o do material do envelope motor. As cargas
térmicas sS3o provocadas por trés razdes: varlagace da
temperatura ambiente, sendo que baixas temperafuras sdc mails
graves; diferenga entre as femperaturas de cura e de
armazenamente e adguecimento aerodinémico do envelope motor
durante © vdo, dgquando as tensdes nas interfaces aumentam
devido & expansdo do envelope moitor gque & muite rapido, com
diminuicd&o da resisténcia das interfaces. Quando ocorre um
resfriamentoc o diametro interno do grio propelente aumenta e
o mesmo deve suportar esta expansido num curto espage de

Lempo.

Apbds sua fabricag&c o propelente ¢é carregade num
envelope mctor previamente preparado. O propelente endurece
através da formagdo de ligagdes cruzadas numa determinada
temperatura, definida como temperatura de cura que €& de
aproximadamente 453°C, e adere ac envelope motor através do
“liner”. Apds essa fase o propelente estard sujeito a
temperaturas inferiores durante ¢ armazenamento, induzindo
mudangas de volume gue provocarid as tensdes e deformagdes no
propelente porque © mesme estd colado a uma estrutura rigida
com paixo coeficiente de expansidc térmica. A contracido do
volume do propelente & proporcional ao volume do ligante
polimérico. Submetendo-se O propelente logo apds a cura a4 uma

temperatura alguns graus acima da temperatura de cura por um
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certo pericode de tempo (temperatura livre de tensdes) pode-se
diminuir esse estado de tensdo. Devido & diferenca entre os
coeficientes de expansdo térmica entre o propelente e o
envelope motor desenvolvem-se tensbdes e deformagbes 2
qualgquer temperatura abaixo da “temperatura l1ivre de

tensdes”.

Cutra forma de minimizar as tensdes térmicas €& a cura
sob press&o, dque compensa a variagdo em geometria gue o grao
propelente apresenta devido ac encolhimento térmico, com uma
nudanca eguivalente em geometria, diminuindo a deformacgio
térmica'®®?®°% . Aplica-se uma pressic na extremidade aberta
do motor, dque proveca uma expansdo do envelope motor e do
gr&o propelente durante o processo de cura, gue apds completa
e com a pressidc externa retirada, permite gue o© envelope
motor contrala e apligque uma compresséo ac grido propelente
gue seré& suficilente para compensar a deformacgdc na superficie
interna livre atribuida ao resfriamentc do moteor da
temperatura de cura para a ambiente. A cura sob pressido
diminui a “temperatura livre de tensdes” e a aproxima da

temperatura ambiente.

As cargas de aceleracidc s3oc as que ocorrem durante o
armazenamento do motor e na aceleragfc din&mica durante o
vdo. Quando o motor foguete é armazenadce verticalmente as
cargas resultam em deformag¢do na configuracéc interna do grao
propelente devido a forga da gravidade exercida sobre o mesmo
{(fiuéncia). Com a armazenagem horizontal ocorrem deformagdes
nas pontas de estrela da configuragdo interna e nas
extremidades. Durante a aceleracdo, as tensdes maximas
ocorrem gquandc a pressac atinge seu maximo valor,
imediatamente apds a lgnig¢do ocorrer. A malor carga ocorre na
interface dos materials com aceleragdo a altas temperaturas

porgue a reslsténcia do material diminui com o aumento da

temperatura.
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As cargas impostas pelo transporte e manuseio dos
motores foguete ocorrem devido & vibrac&o e cheogues por
guedas. Normalmente sd&o muito peguenas se comparadas com as
cargas térmicas, mas devem ser consideradas combinadas com as
ocutras cargas na analise de £falha. Durante um impacto a
energia deve ser absorvida rapidamente pelo propelente para

evitar fraturas.

As tensbes de pressurizagdo ocorrem durante a ignicdo e
duram o fTempo de gqueima do motor. Durante essa fase, enm
milisegundos, & pressdao atings 60 vezes seu vwvalor e o
propelente deve ser capaz de responder rapidamente
acompanhando a dilatagdo do envelope motor sem apresentar
rompimenteo. A figura 2.1 indica a evolugdo da pressdaoc com ©

tempo para um motor Ifoguete.

Pode-se observar pela figura que o aumento da pressédoc
durante a ignigdo & quase Ilinear e entdc atinge um valor
limite, chamada de pressao de servigo Ps, para ¢ tempo de
servico ts, dgue é& mantido até o fim da queima, cuja duracéo
é definida como ts, tempo de queima. Durante a £fase de
ignigdo, guando se da ¢ aumento da pressdo, o propelente
sofre uma cargz de pressio hidrostatica superposta a tensio.
Como sob essas condicgdes o propelente pode ser considerado
incompressivel, a pressdc & toda transmitida ac envelope
motor, que tendo uma espessura nuito fina, apresenta
deformacgdo circular significativa e como consequéncia direta,
gera uma deformac¢do por tensdo no gradoc propelente que
apresenta ¢ wvalcr méximo na superficie 1livre da regléo

interna.

0 motor foguete guando submretide a deformagdes reversas
apresentam um acumulc de tensdes cque podem levar a falha.
Deformacgdes reversas sd¢ ciclicas e ocorrem guando ¢ motor

foguete & submetido & rotagioc periddica para contrabalancar o
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efeito da deformacdoc pela forga da gravidade, com as mudancas

de temperatura cu com © transpoxte(ﬂ).

Pressac f
P
5
Ignigao
tempo de
W A EPR queima ..,
Patm H -~
0 £, Ee Tempo
Figurs 2.1 - Evolugdo da pressdc com o tempoe durante

queima de um motor foguete.

Graos propelentes com configuragdes 1internas complexas
acumulam tensdes devido a esses detalhes, independente de
causas externas principalmente em cantos vivos de geometria
estrelada ou em degraus, exiginde um propelente de melhcres

propriedades mecanicas %%,

Exigstem variocs métodos para se minimizar as falhas em

motor foguete listadas a seguir:

e Limitagio da temperatura de armazenagem e utilizacdo
do motor, limitando os extremos, curando-se &

temperatura a mais préxima possivel da ambiente.

¢ Redugao da densidade de carga do motor, © gue & uma

grande desvantagem devide & perda de energla.



e Diminuicdo da razdo comprimento/ didmetro do motor.

e Arredondamento de cantos vivos na configuracgdo

internsa.

e Utilizagao de dispositiveos de alivic de tensac que em
alguns casos consistem de domos de borracha duplos
com uma abertura central que acompanha as dimensdes
da configuracgdoc interna do griaoc propelente, colados
nas extremidades do envelope motor (tubeira e
ignitor} de forma gque uma aba seja colada ao
envelope motor e a outra ao propelente. Quando
ccorre a contracdo essas abas abrem-se, deformando-
se {sdo duplas) suportande a tensdo lmposta,
evitando o descolamento entre o propelente e o
envelope motor, com Jgrao propelente deformando~se
longitudinalmente em resposta as mudangas de

temperatura.

¢ Otimizacdo das propriedades mecanicas, que & a forma
mais efetiva de se reduzir falhas. Um propelente com
propriedades adequadas atende a todas as

sclicitacdes impostas.

Cada tipo de preopelente tem suas proprias
caracteristicas mecanicas especificas. Porém, os métodos
para determin&-las & o mesmo para todos, assim como a forma
com gue cada parametro Influencia as mesmas (temperaturs,
pressdo ou velocldade de deformacio). Nessa tese, o enfogue
estard wvoltade para o© propelente compdsito Dbaseado em
polibutadieno liquidce hidroxilade e perclorato de amdnio,
que €& atualmente o material wutilizade na fabricacido do

propelente utilizado nc VLS.
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2.1.2- Caracteristicas do Propelente Sélido Compdsito

Um material compédsito & definido como composto por dois

ou mais componentes, consistindo de duas fases e &

considerado como heterogénec em escala macroscopica'®®.

Uma das classes desse materizl & o compdsito particulado,
gque consiste de uma matriz continua e uma fase descontinua

composta por particulas sélidas.

As razdes da utilizacdo de um material compdsite s&o
mulitas, comec © aumento da resisté&ncia mecanica, aumenta da
estabilidade dimensional, diminuigdc da permeabilidade a
gases ou liguidcs e outras. Dificilmente um material
especificc atenderd & tocdas essas exigéncias, apresentando
ainda certas desvantagens, como um comportamento recléglice

complexo e dificuldades de fabricacgéo.

A propriedade do material serd determinada pelas
prepriedades de seus componentes e pela natureza da

interface entre as fases.

0 propelente compbsito baseado em resina de
peolibutadieno hidroxilade contém um alto teor de
plastificante, apresenta uma capacidade de deformacéo
elevada & baixas temperaturas e mantém sua estabilidade
guimica & altas temperaturas. Através da modificagdo da
razdo hidroxila/isocianatc e do teor de plastificante pode-
se ajustar a capacidade de deformacdo e a rigidez do
propelente, mas perde—se um poOuco das propriedades

reoldgicas da massa.

A escolha criteriosa da distribuicdo do didmetro médio
das particulas de perclorato de ambnio e a utilizagdo de um
agente de ligacdo que melhore a adesdo entre as particulas e

o ligante s&c de grande vwvalor para se encontrar essas
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propriedades ideais. A adesdo particula/polimero ¢é de
fundamental importancia porque é ela gque val determinar o
inicio e a extensido da ruptura e consequentemente a

resisténcia do material ?5:3334,350

Pode-se resumir as exigéncias em relacgsao as

propriedades mecénicas de um propelente da seguinte forma:

e 0 material deve ter propriedades recldgicas
adequadas parz processamento e carregamentc da massa

liqgida.

e A estabilidade & tempos longos & essencial, ndo
podendo ocorrer gquebra das cadeias poliméricas e a
pds—-cura, com® formacgdo de ligagdes cruzadas
adicionals, devendo ser evitada, caso contrério as

propriedades mecdnicas serdo afetadas.

e Ndo devem ocorrer fluéncia acentuada ou trincas no

grac propelente.

o A gdesio entre as interfaces deve ser assegurada

conforme as especificacgdes.

s O motor deve Se  manter integro durante a
armazenagen, pressurizacgido, a ignicéc e resistir as

tensdes e deformagdes em vao.

Os tipos de tensdes gue podem estar presentes num grao
propelente variam de acordo com a fase em gue se enconira o
mesmo. Durante a curaz e resfriamento, tensfes biaxiais e
triaxiais podem  estar presentes mnz Iinterface entre o
propelente e o envelope motor. Na superficie interna as
tensbes biaxials podem se apresentar devido ao encolhimento
pela cura ou contragdo térmica. Durante a armazenagem, devido

4 gravidade podem ocorrer tensdes cisalhantes simples, assim
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como tensdes biaxiais devide & contragdo térmica ocasionada
por ciclos térmicos. Durante o Transporte as vibragdes podem
levar as tensdes cisalhantes simples. Devido & ilgnicgao,
tensbes por deformacio ocorrem como resultado da
pressurizagidoc. Devide & gueima e aceleragdoc ocorrem a

combinacdc de tensdc e cisalhamento'?.

Para o cé&lculo dos campos de tensdo scob os varios tipes
de caxrga, as propriedades caracteristicas do propelente devem
ser determinadas experimentalmente e entdc utilizadas nas
equacgdes de estado. O comportamento do propelente é
caracterizado pelas propriedades de falha e respostz &
defornpagdes que & uma fungéo das relagbes interdependentes de

tensac,; deformagac, tempo ¢ temperatura.

0 propelente sdlido compdsito €& um material que
apresenta propriedades viscosas e elasticas simultaneamente o
que complica a determinacidc de seu comportamento, desde dJue
viscoelasticidade & uma propriedade dependente do tempo. Isto
significa gue para predlzer a resposta a tensio/deformacdo de
um” propelente num moter foguete, a escela de tempo do evento
considerade deve ser levada em conta. Um complicador
adicional vem do fato gue essa dependéncia & nic linear

exigindo uma abordagem mais restrita.

Para motor foguete colado a propriedade mecénica mais
importante exigida para © ©propelente & um valor de
alongaments na  ruptura relativamente alto a varias
tempexraturas e taxas de deformacdoc, durante a estocagem, ©s

ciclos térmicos e a gueima®™®.

0 alongamento na ruptura é uma propriedade importante
porgue esté ligady diretamente as propriedades de
falha/fratura do propelente. No entanto para a maioria dos
tipos de deformagdo & gue o© propelente estd sujeito, as

respostas a baixas deformacSes sao de maior importancia®’’.
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Na regifo de baixa deformac¢8o, podemos considerar o
propelente incompressivel, wvisto gue o descclamento sé se
evidencia & deformacBes mais altas, com a criacdo de vazios

entre o ligante e as particulas sdlidas.

2.1.3- Comportamento Mec@nico do Propelente

A elasticidade é representada pela Lei de Hooke e o
comportamento tensfo/deformacido pode ser simulado por uma
mola. Quando uma tensfo é aplicada a um sistema eléstico
este deforma proporcionalmente por uma guantidade
identificada como deformacdo. A constante eléstica é chamada
de E, médulo em tensdo, G mdédulo em cisalhamento ou K mddulo
em compressdo. A resposta de um sistema eldstico é
instant8nea e completamente recuperidvel. O sistema armazena
energia e a retorna completamente com a remocdo da tensio
aplicada. Sistemas eldsticos esgtdo associados com sdélidos

(Fig 2-2) 39,

<
»

Tensao

Deformagdo

Figura 2.2 - Representacdo de um sistema elastico.
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O comportamento viscoso é simuladeo pelo pote com pistdo
e obgerva-se uma relacdc linear entre tensdc e taxa de
deformacéo. Denomina-se a raz8oc entre os parimetros de
viscosidade, 7. Quandoc uma tens@o é aplicada & um sistema
viscoso, a deformacdo aumenta proporcionalmente com o tempo,
de forma gque a energla fornecida supere a energia de ligacgdo
necesséria para movimentacdo das moléculas, até remocdo da
mesma. O material dissipa energia ao sistema. Sistemas

viscosos s8o normalmente associados com liguidos (Fig 2-3).

G A

Tensio

Taxa de 5
Deformagéao

Figura 2.3 - Representagdc de um sistema viscoso.

Materiais poliméricos n#o conseguem mnanter um arranjo
completamente ordenado como materiais sélidos e de mesma
forma o alto grau de enrolamento das cadeias poliméricas
evitam gque se comportem como um liguido Newtoniano classico.
Independente de seu estado fisico, o material polimérico
exibe uma combinaciic das respostas eldsticas e viscosas
gquando submetido a tensdo. Se num sdélido polimérico aplicamos
uma tensio constante, a deformacdo resultante ndo seri
constante, continuard aumentando com o tempo {(fluéncia) o que
é uma manifestacdo do escoamento viscoso de um polimero

aparentemente s6lido. Por outro lado se uma deformagdo €
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mantida constante nesse material, e mede-se o valcr da tensao
necessaria para mante-la com o tempo, vamos observar Jue a
mesma diminui com o tempo {(relaxacgdc de tensido). O mddulo é
definido cocmo a razio da tensdc/deformacio. Pode-se conclulr
que para esse tipo de material (viscoelastico), o célculo do
modulo deve considerar a fungdo tempo e a mesma ndo €
constante. A nivel molecular o gque ocerre Saoc rearranjos das

cadelas poliméricas em resposta & tensdo aplicada.

Similarmente se a viscosidade de um sistema polimérico
liguideo ¢é medida, aplicando-se uma tensdo conhecida e
medindo-se a taxa de defcormacgac, percebe-se que a viscosidade
varia com ¢ valor da velocidade de deformacdo, diferentemente
de um fluido Newtonianc onde a mesma é constante. No polimero
a viscosidade diminul a altas taxas de deformacgdo devide a
orientacgdo das longas moléculas peliméricas na diregdo da
tensdo, com todo sistema se movendc com menor resisténcia.
Com a remocd0 da tTtensdo as cadeias se reenrcolam e o fluido

exibe o aspectec de recuperagdo elastica.

Existem modelos dependentes do tempo simples como o de
Maxwell que consiste de uma mola ligada em série & um pote, ©
de Voigt conde os elementos sio ligados em paralelo e o de
Maxwell combinado em paraielo com uma mola gue representam o
comportamento  viscoelastico do material, validos para

comportamento linear (Fig. 2-4).

Ne medelo de Maxwell dquande uma carga é aplicada
rapidamente, nao ocorre escoamento no pote com fluido e o
sistema se comporta elasticamente pela extensdo da mola. A
resposta & tensdo €& Instantédnea. Esse comportamento eléstico
ocorre nos eventeos rapidos no motor foguete (guedas, ignigio)
e se o propelente nido consegue se deformar suficientemente
por este mecanismo ocorre a trinca. Por outre lado, quando

uma carga pedquena & aplicada por um longo periodo o pistdo do
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pote se move lentamente e sem limite e com uma peguena
deformacgéo elédstica recuperdvel através do movimento da mola.
EFsse comportamento é similar a deformacdo devido & acio da
gravidade. Num evento com escala de tempo intermedidria entre
o comportamento puramente eldstico e o puramente viscoso
haverd uma combinac8o das duas situa¢des. 0 modelo de Maxwell
porém, permite deformacdo indefinida o© gue n&oc ocorre em

propelente devido as ligagdes cruzadas.

Figura 2.4 - Modelos viscoelédsticos.

(a) Maxwell, (b)) Voigt e {c) Maxwell com mola enm
paralelo
No nmodelo de Voigt ndoc existe a elasticidade

instant8nea e nem &a relaxacdc de tensdo gue todos os
propelentes apresentam. Quandce uma tensdo é aplicada o pote
oferece uma reslisténcia inicial & deformacdo, impedindo a
resposta eldstica instanténea da mola. A deformagdo ndo é

permanente.

Portanto para se reproduzir de uma maneira simples o
comportamento do propelente deve-se usar o elemento de

Maxwell em paralelco com uma mola, pordue teremes uma
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deformagio elastica instantlnea seguida de escoamento gquando
a carga ¢é aplicada e uma recuperagdo elédstica instanténea e
posterior quandoc a mesma € removida. Haveréd também deformagéo
permanente devido aoc escoamento viscoso, cuja extensaoc

dependeréd do tipo do propelente e da temperatura'®.

Em eventos muito répidos onde ha tempo apenas para Jue
as ligagdes das moléculas poliméricas se curvem, podem
OCOrrer trincas devido a falta de deformacgdo. Se ha um tempo
maior, & possivel ocorrer uma elasticidade porgque as cadeias
poliméricas podem se desenrclar lentamente e evita-se a
falha. Se ccorre ums diminuigidoc de temperatura, tempes
maiores serdo necessarios para gue ocorra ©s movimentos das
cadeias poliméricas. A remogdo da carga resulta num rapido
encolhimentc elastico devide ao retorno das ligagdes

tensionadas as posigbes de equilibric.

Os elementos simples podem ser combinados de muitas
formas para representar a respostas viscoeladstica real de um
material, mas nem sempre & suficiente™™ ¥, £ mais util como
demonstragdo gqualitativa dos efeitos viscoelésticos. Para
representar o© espectro de tempos de relaxacdo utiliza-se
vaArios elementos de Maxwell em paralelo com uma mola. O
espectro de tempos de retardagido & representado por varios

elementos de Voigh em série.

O propelente & um material muito sensivel & temperatura
em certas regides, sendo gque & temperaturas muito baixas
(abaixo da Ty} o material se torna vitreo e portanto nido deve
ser utilizadc. As cadelas poliméricas estdo imobilizadas e as
propriedades d¢ propelente sdo independentes do tempo e da
temperatura, isto &, o comportamento & baixas temperaturas é
similar ao comportamento do propelente a testes feitos a alta
velocidade, introduzindo o conceitco de que tempe e

temperatura sd3o intercambiaveis. Esse  concelto muito
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utilizado em materials poliméricos tem sido amplamente

aplicadc em propelente sélide compdsito'™'.

Na reglidoc de transigio, acima da Tg, as propriedades
s80 muitc sensivels a temperatura e mudam drasticamente. Os
movimentos moleculares e a extensibilidade aumentam
progressivamente com ¢ aumente da temperatura. O motor
foguete & armazenado normalmente na faixa de temperatura
correspondente & essa regido de transicdo, sendec entao
necessarioc determinar a Ty e até que temperatura o motor
foguete pode ser armazenado e utilizado seguramente. AS
propriedades a baixa temperatura sdo melhoradas gquando se
diminui o wvaler da T; de um determinado propelente. Para
temperaturas acima da regido de transicgdc, as propriedades
sdo levemente afeftadas e, ©para propelentes com ligagdes

cruzadas normalmente se observa um patamar.

Cuandec se avalia um materizl polimérico como ©
propelente sbélido compbdsito, tTrés fendmenos diferentes sdo
envolvidos, causados oor mecanismos moleculiares

microscépicoes'™l.

e Relaxagdo gque €& 1inerente ao material e cujas
mudangas 330 temporarias no seu comportamento
mecénico. Apds o tempe de recuperagio sem deformacdo

o material retorna a sua condicdo original.

e Dano (damage) gque modifica o material a nivel

microestrutural e de forma permanente.

e Fluxo viscoso que modifica a forma do material, mas
ndoc suas propriedades, mas pode haver mudanca de
comportamento devido a esta modificacgdo na forma do
COorpo de prova em ensaios experimentals. E

reversivel,



Os mecanismos que causam esses fendmencs podem ser

divididos em trés grupos:

e Meranismos gque ocorrem na matriz como guebra de
cadelas, fricglc entre as moléculas poliméricas,
rearranjos € enrolamentos das pontas das cadeias
poliméricas e formagdo e crescimentc de microfaihas

na matriz.

e Mecanismos relacionados & carga sdlida como guebra
ou deformacido das particulas, rearranjo geométrico
das mesmas, rompimento, deformacic ou rearranic de

aglomerados de particulas.

¢ Mecanismos relacionados a interface polimero-carga
sélida como descolamento das particulas do polimero
ou deslizamente das cadelias poliméricas sobre as

particulas.

V&rias técnicas foram desenvelvidas para se
caracterizar © comportamento do propelente sdélido. 0Os testes
de resisténcia a trac&o sdc o5 mals utilizados principalmente
no modo uniaxial mas alguma atengdoc 3& se wvolta para os
testes bi e triaxiais porgue simulam os campos de
tensao/deformagio reals encontrados no motor foguete. Pode-se
variar a velocidade de deformac&o, mantendo a taxa constante
e realizar testes de relaxacao de tensdc ou de escoamento sob
tensdo dependendo dos acessérios gue a magquina oferecer. E o
método mais comum de caracterizacgdo, conveniente e simples e
pode~se determinar a partir da curva de tensdo x defcrmacgéo
socb tragdo, valores como mdbdulc (mddule de Young, mddulo
tangente ou mddulo 1inicial), tensdc méaxima e tensidoc de

ruptura, alongamento na tensic méaxima e alongamento na

£1%

ruptura™® ', Como para valores acima da resisténcia maxima o
propelente ndo pode ser usado, porque ¢ processo  de

descolamento entre o liganie e as particulas soélidas de
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perclorato de amdnia é muito acentuado, utilizaremos os
valores de resisténcia méxima e © correspondente alongamento

como os valores de ruptura, embora ndo o sejam exatamente'*’'.

2.1.4- Tensdes e Deformagdes

Um objeto guando submetido & uma carga mecinica
encontra um novo estado de equlliibric apbs sofrer a
deformacac. ¥m cada ponte M deste objeto, existe uma
infinidade de forgas aplicadas & infinidade de planos que

(Fig.2.5) .

passam por M'*°

/ ¥ {Forgas Aplicadas)

<

/ /

/
/

Figura 2.5 - Descrigio das for¢as aplicadas num ponto de

um corpo em eguilibrio.

Em relacgdc ao plano P:, num elemento de superficie d4S,,

uma forga d4dF:; & aplicada e em relagdo & um plano P,, num
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elemento de superficie d5;, uma forga dF, & aplicada. Para
i
cada um dos planos as forgas dF sdc a soma das componentes

— - .
dfF,.n, normal ac planc, e a componente dFe.t, contida no

planc:
o o e
dF = dFp.n + dfe.t Eg. 2.1

As tensdes aplicadas a cada planc s&o definidas pelas
seguintes equacdes:

on = 1lim _dFn r = 1im 9t Eg. 2.2

ds—o ds ~ dS—o ds

Caonseguentemente, existe uma infinidade de tensdes a cada
ponto de um objeto submetido & carga mecénica. O estado de
tensdp ¢é definido por uma matriz composta de nove
componentes, expresso num sistema de eixo perpendicular,

chamado “tensor de tensdes” (Fig.2.6;).

i

| Css
’ |
=
Ll e

X

ﬁéy/ 2

Figura 2.% - Descrig2co dos compcnentes do tensor num

ponto de um corpe em equilibrioc.

De forma anidloga, o tensor deformacgdc estid definido a

cada ponte. Se uj, Uy e Uz si&c os trés componentes num
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sistema de referéncia {0x1,x2,%3) do deslocamento do ponte M,
os nove componentes da deformagdc exXpressos nesse sistema de
referéncia & descrito como:

2 OXJ xi

) i,7, 1 a 3 Eg. 2.3

Para se conhecer o© comportamento do material deve-se
determinar a relacdo entre o tensor de tensdes e o tensor de

deformacdes guando o material & submetido & carga mecénica.

Para cada ponto, existe a relagio:

Oij = &1jk1 * €kl Eg. 2.4

Nesta forma geral o comportamento do material € muito
complexo, mas tem sido demonstradce gque para material
homogéneo, elastico a isotrdpico, a definicéo do
comportamento fica limitado a dois ceceficientes, gue pode

ser:

¢ o0s coeficientes de Lamé A, g ou
o mbdulo de Young e razdo de Poisson, E e V ou

e médulos em cisalhamento e compressio, G e K.

Para deformacdes infinitesimais existem equacdes que
relacionam esses trés pares de coeficientes. Qualgquer um
desses pares podem ser utilizados indistintamente. Para se
conhecer o comportamento do material & necessario a
determinagdo através de testes simples de um desses pares de

coeficientes.

Em coordenadas cartesiansas, oS tensores tenséic a

defcocrmagdo no pontc M, S&0 eXpressos pQr:



para tensor tensaoc:
O:1, Ozz, O33, O12 = Oz;;5 Oi3 = 0335 Ozz = O3z

para tensor deformacéo:

€11, €22, €33, €1z = €217 €13 = €317 Bz = €3

30

Para propelente normalmente utiliza-se E e v. As eqguacdes

entre tensdo e deformacgdc entdo sdc escritas como:

g1~ -é—w (0“11— v<{322 + 033)}

822&-%-4 <022— v (611 + 033)>
£33 = __.%_ (033— v(o1r + G22)>

v 1

= 1 + vy i+ : +
b4 e = 0 . & _ (s) . & -
12 = 12; ©13= = 13; ®23 E

v

e G5 3 Eqg.

2

.7

Assumindo-se um objeto com a forma de um paralelepipedo

como o corpo de prova uniaxial mostradc na figura 2.7,

com

uma dimens&o bem maior gue as outras duas, submetido & uma

forca ¥ na diregdc da dimensiZo maicr, tem-se as tensdes e

deformacdes induzidas no material:
011 e g1 na direcac 0x:
G:» & € na direcdc 0Ox;

Gaz € €33 na diregéo O3

Os valores fisicos medidos sdo a forca

deformacdo do objeto.

Eg.

aplicada

2.8

e

a



Xg
Gy €33

b
G22 £22 ®

Figura 2.7 - Corpo de prova para ensaio de resisténcia &

tragdo uniaxial.

Nz superficie livre para deformar a tensdo é& zero. Como

nas direcdes Oxy; e 0Oxz as dimensdes do corpo de prova séo

multo pequenas, pode-se assumir:
Oro = 033 =( FEg. 2.9

Se Al;, Al; e Al: s&c as variacdes em dimensdes do corpo

de prova, tem-se para tensio e deformac¢zo:

F Al
C11=—7; ¢11 = =L
SO’ ll
A4lp
2 =0 22 = ;7
2
G33 :iii
= 0;%33 = Eq. 2.10
3

e entio:
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1 o
£ m — O - o o] ) =....-.Z..-l._
11 = ( 11 V( 22 + 33) e
1 Vo
€22 = —— ( 022 -v (%1 + 033)> -4 = - ve
E E
€33 =- V€131 Eq. 2.11

0 médulo de Young € obtido pela equacio:

011 F 1

E = = * Eqg. .12

e a razdo de Polisson:

f22 4l 1y 13
€11 = A llx 12 Eg. 2.

Quando sgse analisa os resultados de testes de gréo
propelente que apresentam grande nivel de deformagdo, o uso
dessas egquaces para predizer a tensfo e a deformacgdc ndo
s8oc vaAlidas. Quando as mudancas nas dimensBes do corpo de
prova né&oc sdo pequenas comparadas com © original, a
afirmac8o de deformagdo infinitesimal n3c se aplica, sendo
necessdria a utilizac8c de outros modelos mals complexos.
Entre os varios disponiveils, o mais utilizado é a utilizacdo

da tens&o e deformacdo corrigida:

¢
O = o, (1 + &)
C 611
£ =
11 T m— Eg. 2.14

Os testes de resisténcia & tragdo apenas, ndo sdo

suficientes para se definir o comportamento do material.
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Deve-se primeiro definir o tipc de comportamento e depois
selecionar ©& ‘tTestes mals adegquados para aplicagiac do

material e medida dos coeficientes mecanicos.

2.1.5- A Superposigdo Tempo-temperatura e a BEquagio de WLF

L superposig¢do tempo-temperatura é muito utilizada
e denomina-se de curva mestre a curva obtida através do
deslocamento  (superposicg@c) dos resultados experimentails
utilizando alguma temperatura de referéncia, ampliando a

escala de tempo experimental'®®.

A forma de relacionar o deslocamentc horizontal ao
longo da escala logaritimica de tempo, comc desenvolvida por
Willians, Landel e Ferry, & conhecido como ¢ método de WLF e
seu baseia-se na teoria do volume livre e sua relacdo com a

mobilidade molecular.

A guantidade de deslocamento horizontal na escala de
tempo & estabelecido por a-, o fator de deslocamento e sua

forma geral &:

_ Ci1 (T = Ty)
c2 + (T - Ty)

Log 4T = Eg. 2.15

A equagdo de WLF pode ser utilizada na faixa de

temperatura entre T, e T, +100°C.

Nas primeiras aplicacgdes, valores médios de C. e C,
foram obtidos experimentalmente para uma grande quantidade de

polimeros e estimado em 17,44 e 51,6%% .
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A grande variedade de materiais, ndo permite a
adocdo desses valores como universais e o estabelecimento dos
valores 8,86 e 101,56 para as constantes conjuntamente com
uma temperatura de referéncia gue pudesse ser um parametro
ajustével, por wvolta 50°C acima da Tg se mostrou mais

@ficiente{38,39,44,43,46}

O procedimento tem side amplamente utilizade para
caracterizar o comportamento de inumercos sistemas poliméricos

incluindo propelente sdélido compésito.

A capacidade do propelente & expressa para testes de
tensdo unilaxial pela tensfo maxima e alongamento na tensdo
maxima, ou gqualguer outra funcio gue considere esses dois
parémetros. Os ensaios podem ser feitos & varias temperaturas
e velocidades de deformagio. Devide & natureza viscoelastica
do ligante esses dois fatores afetam grandemente as
propriedades do propelente. Através da utilizacgd@c do conceilto
de superposigidc de Ttempo-temperatura, obitém-se as curvas
mestre para cada propelente. Através das curvas mestre pode-
se caracterizar o propelente em teoda a faixa de aplicacgéo,
desde a ignic¢&o culja duracido & de aproximadamente 107
segundos e €& simulado por ensaios & baixas temperaturas, até
estocagem gue pode durar até 10 anos, 10° segundos, simulados

por ensaios & altas temperaturas.

Conhecendo-se a temperatura de aplicacido do motor
foguete, determina-se o valor correspondente de a; e
combinado com o© valor estimado de R {velocidade de
deformacdo), determina-se a tensio, deformacido e mdédulo a

partir das curvas mestre % #9344 87

P

Embora ndc muito significante, & comum a utilizacdo do
fator de correcido T./T; quando sdoc utilizadas formas
graficas para representar essas propriedades (T,=298K). Esta

correcdo advém da teoria da elasticidade da borracha que diz
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que as forgas retratlivas num elastdmerc s&c proporcicnals a

temperatura absocluta %547,

2.1.6- Critérico de Falha

Para se aplicar as informacgdes obtidas em Ifestes de
resisténcia & Lfracido & predigdo de desempenho do motor, &
necessario desenvelver um critério de falha para o propelente
submetido a tensdc e deformacdc combinadas, como por exemplo
submeter & tensidc ac longo do gixo principal e também outra

tensdo normal a esse eixo, avaliando os doils efeitos.

O critério de falha é uma relacdo gue expressa ¢ estado
geral de tensdo em que ocorre a falha em termos de um ou mais
parametros do material. E necessario se conhecer as
propriedades de resposta do material e sua dependéncia com ©
tempo e temperatura para completamente determinar as

condigdes sob as guals o propelente pode falhar'®’.

O critério de falha deve considerar o estado de tensio,
a histdéria das cargas e temperatura a dque O material é
submetido, os efeitos de envelhecimento guimico e deformagdo
finita. Deve levar em conta g existéncia ou nido dos
dispositivos de alivio de tensdo, a viscoelasticidade do
material, se houve ou ndoc dano, a presenga das cargas sdlidas
no composto e sua adesdc ao polimero. Infelizmente n&o se
pode fazer analogias e nem generalizar para o© casc do

propelente.

Os dois ftipos de falha incidentes bem definidos para o
propelente sélido sdo; a formagdo de uma trinca gue ocorre
quande uma tensdo ou deformacdo excede um valor limite, e a

fratura que & guando uma trinca pré existente progride.
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Até hoje ndo se definiu um critério de falha universal
para o propelente. O critério de falha aplicado dependerd do
modo de falha estabelecido. Por exemplo, na superficie
interna livre do grdo propelente a falha é frequentemente
analisada com o critério da deformacdo méxima principal e nas
interfaces entre o© propelente e o envelope motor, onde as
superficies est8io restritas, pelo critéric da tensdo méxima
principal para as cargas térmicas e deformacdo méxima para as

cargas de pressdo.

Todo corpo tridimensional pode estar sujeito a trés
tensBes ou deforma¢des principais ortogonais e qualquer
distribuic¢do multiaxial de tensdes ou deformagdes pode ser
resolvida em termos de trés coordenadas ortogonais
correspondendo & essas tensBes ou deformacdes principais. E
possivel, entdo, visualizar uma superficie de falha em espacgo
de deformacdo ou tensdo principal gue represente o limite de
capacidade estrutural do foguete. A magnitude das trés
tensdes ou deforma¢des principais é medida ao longo dos elxos
ortogonais, formando octantes. Esses octantes representam
oito combinac¢des possivels das trés tensdes ou deformagdes
principais, que pode ser positive (tensdo) ou negativo
{compress&o). Se fosse possivel testar corpos de prova de
propelente submetendo a toda combinacdoc desejada de tens&o ou
deformacdo, a superficie de falha seria gerada
experimentalmente e ficaria ou no espac¢o de tensdo principal
ou no espaco de deformagdo principal, dependendo da natureza

da falha do material.

A capacidade do propelente, definida pela resisténcia a
tensdo maxima, corresponde & um teste monodimensional, onde o

tensor de tensdes € reduzido a um compeonente apenas:

Eg. 2.16

oo Q

5
oo o
oo o
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No grédo propelente o tensor de tensdes tem a cada ponto
mais de um componente diferente de zero. Conseguentemente nio
é possivel uma comparacdo direta entre a capacidade obtida
pelo teste de resisténcla & tracgfo uniaxial e um campoe de

tens8o0 tridimensional.

Quande se induz uma carga mecdnica, existe a cada ponto
do propelente um tensor de fensdes e um de deformagdes. 0
tensor de tensfes para cada ponte do grido propelente esta

representado por. um ponto no espaco de tensdes principal.

Nesse espacgo existe um peguenco volume onde o propelente
mantém sua integridade estrutural, com pouco danc e um volume
onde o propelente n8o pode ser utilizado. E suficiente
assegurar Jgque esses pontos gque representam o© tensor de
tensdes no propelente estejam localizados no volume onde o

propelente tem integridade.

Obviamente o propelente ndoc pode ser utilizado guando
ocorre a ruptura. As duas Aareas originadas pela trinca séo
separadas por uma superficie continua, denominada superficie

de falha. E definida apenas em tensdo e & obtida através de

diferentes testes de tenséo sob varias pressdes,
temperaturas, velocidade de deformacdo em testes bi e
rriaxiais.

As equacBes para essas superficies utilizam uma fdérmula
mista que parece mais adeguada para o propelente, com a
férmula de Stassi para a drea onde as tensdes sdo positivas
ou pouco negativas e férmula de Von Mises para a &rea onde as

tensHes sdo negativas (Fig. 2.8).
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Figura 2.8 -~ Critério de falha em sistema tridimensional.

Essas duas férmulas correspondem a uma superficie de
revolugdo centrada no eixo A onde o6; = 6, = ¢;. A figura 2.9
mostra a intersecgdo da superficie com o planc contendo o
eixo A .0s eixos A e Y deste novo espacgce estfo relacionados

aos valores gue usam as invarijvels do tensor tensdo, onde A

& o eixo das tensdes médias:

1
Ooct = —<5(%; + 92 + 93) Eg. 2.17

Y é o eixo da tensfo de cisalhamento octaédrica:

Toct = ...:;;.1_....{ (0}_02)2+(02_03)2 .;.(03-0])2} 12 Eg. 2.18
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Figura 2.9- Critéric de falha em sistema bidimensional.

Todos o©S8 pontos representativos das tensdes do grio
propelente propelente est@o localizados nesse plano. Tomando
um ponte M neste planeo, a curva homotética a curva R

(representativa da superficie de falha) passando através de M

corta o eixo 6,/6, a um ponto cuja medida no eixo é G,/Cn; O,
é chamada de tensdo equivalente. Permite~se entdo a
comparagdo entre o] estado de tensdo tridimensional
representado pelo ponto M com a tensdo maxima obtida por

ensalio tensic uniaxial.

Para a parte de Von Mises, a tensio equivalente é&:

1/2
Op= [(Ozwozﬂ + (02-03)2 + (03—01)2]/52 Eg. 2.19
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e para a parte de Stassi

[

i

Oo=|[(01+02403) + | (O1+02+03)2

-
|

+D

1/2
(0'1~0'2)2+(0“2—03)2+(%ﬁz)ﬂ} /¢ Eq. 2.20

—

Cnde a, b e ¢ s8p coeficientes gue dependem do materiazl.

0O envelope de falha pode ser visualizado como uma
projecdo tridimensional no espago da tensao ou deformacgdo

{43)

principal’™™ .

O critério de falha para a superficie interna livre do
grédc propelente, (maxima deformacgio principal) & considerade a
indicagdo mais precisa e confidvel da sua integridade
estrutural, porque pela experiéncia sabe-se gue na maloria
dos casocs, em mofores colades, se ocorrer uma falha, primeiro

serda uma tLrinca e depcols o descolamento.

2.2—~ REVISAO BIBLIOGRAFICA

Uma forma conveniente de se representar as propriedades
medidas em testes de tensic-alongamentc & através do envelope
de falha, gue representa o©s pontos de resisténcia a tragéo
méxima X alongamento. O envelope de falha depende apenas da
caracteristica basica da rede polimérica, sendo independente
do tempo (velocidade de deformacic) e da temperatura e prevé
a regido de integridade do material. ¢ envelope de falha é
também independente do método de teste wutilizado para
determinar as propriedades de ruptura, sende portanto unico

para cada material®®*7/¢¥

Lepie e Adicoff'*® ‘demonstraram que a drea sob uma

curva de tensa&c-deformacdo é equivalente & energia necesséaria
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para deformar a amostra de seu comprimento original & uma
dada deformacgioc. Esta energia & dependente da velocidade de
deformac¢ido, da deformagdc e da temperatura. Apenas parte
dessa energia & consumida pelo danco que occrre dentro da
estrutura do propelente durante a deformagidoc. A outra parte
da energilia & eléastica e recuperavel pelas forgas contrativas
quando a amostra & aliviada da tensdo. O dano feiteo durante &
primeira deformacdo causa uma mudanga nas propriedades
fisicas. Numa segunda deformacgfo feremos uma curva tensio-
deformacdc diferente da curva da primeira deformacdc. A area
sob a segunda curva & sempre menor do gque a primeira. A
diferenga entre as duas areas, representa a energia dissipada
durante a primeira deformacdo e & chamada de energia de
dano. Durante o experimento os autores deformaram as amostras
a um alongamento proximo a fratura, deixaram recuperar por
uma hora e ent3o deformaram sob mesmas condicglBes para
determinar & energia de dano. Comc os ensaios foram
realizados & varias velocidades e temperaturas foi possivel
construlr wuma curva mesira para a energia utilizando a
equacgido de WLF. Foi possivel a construcdc das superficies de
falha qgue podem ser utilizados como critério de faiha para o

propelente.

A guantidade de energia dissipada & responsavel pelo
dano e falha e pode ser dividida numa parte que & utilizada
para cisdo das ligagfes moleculares e a outra utilizada para
o desenrolamento das cadelas poliméricas, descolamento das

particulas sélidas e perdas viscoelasticas.

O propelente, para o© caso de motores foguete colados
deve exibir © melor alcongamento méximo durante as fases em
que ocorrem tensdes térmicas e ignicido. Durante a aceleracéo

¢ necessarioc que a resisténcia méxima seja alta'>¥.
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Durante o teste de resisténcia a tragde, apds o inicio
da formacdc dos vazics, comega a ocorrer aumentc do velume da

a(29:384430)  ntravés de ensaios . pressurizados, pode-se

amostr
determinar precisamente o inicic da formagdo desses vazios e
determinar o© alongamento de descolamentc e & razdc de
Poisson. 0 alongamentc de descolamento varia com  a
temperatura porgque a resisténcia da adesdoc entre o ligante e
as particulas depende dela, entretantc a razdo de Poisson &
independente da mesma. Tal comportamento & esperado porgue
apbds completo descolamento a deformagdc apenas aumenta o

tamanho dos vazios j& formados‘®®

. Além da temperatura cutros
fatores gue afetam as propriedades s&o a pressic, taxa de

carga, umldade e envelhecimento.

£ necessario que se saiba a influéncia da pressio no
comportamento mecanico do propelente, porgue durante a queima
o propelente opera sob press&o gue pode variar de Z a 60 MPa.
Para simular corretamente ¢ fenbmeno da gueima o0s testes de
tenséo deven ser feitos com variacéo da mesma.
Qualitativamente o efeitc €& de azumentar o© alongamentc de
descolamento, pols dificulta o aparecimentc dos wvazios ao
redor das particulas sdélidas. Para a regldc considerada
incompressivel, é c¢larc, a pressdao nadc influencia as
propriedades de maneira significativa, desde gue a guantidade
de wvazios presentes ‘é 'pequenam5>. No entanto, =apds essa
fase, a influéncia da pressido é acentuada porgue a mesna

favorece © rasgamento do ligante e a propagagdo da trinca.

Traissac'®’ demonstrou que existe um valor limite de
pressédo chamado de pressdo de saturagdc acima da gual nao se
observa melhora das propriedades de ruptura, a depender das
condigbes (velocidade de deformacdo e temperatura). Esta
pressac parece ser proporcicnal ao médulo eléstico do

propelente,



Quando o propelente estd sob tensio num teste de
resisténcia & tragidc uniaxial, surgem ©s primeiros vazios na
direc&o da tenséo ac redor das particulas malores. A tensio
méxima convenciona—se a0 maximo zlongamentc gue O propelente
pode suporiar sem gue ocorra a primeira ruptura entre
particula-peclimero. A adesdo entre as particulas sdlidas e o©
ligante s&c de mé&xima importéncia. Mesmo a baixas taxas de
carga, podem ocorrer falhas na adesido dessas superficies ou
no prdpric ligante mais préximo & particula (cavitagdoc).
Criam—-se, entao, ©s vazics e seu tamanho aumenta
progressivamente com a tensdo/deformacdc aplicada. Este
fendmeno gera uma dissipag¢do de energia resultando em
comportamente viscoso. Quande esses vazlos alcangam um
tamanho significativo (alguns micrometros) comegam a agir
como microfalhas iniciando pequenas trincas no ligante,
causando a falha do propelente. U contefido total de sdlidos,
o tamanho e a distribuigio das particulas e a qualidade da
adesdc entre as mesmas e © ligante & gque determinardc o
inicia da formacdo desses vazrios, mas oo crescimento dos
mesmos esté ligada as caracteristicas de rasgamento do
ligante‘%}. Este wvalor de alongamento de descclamento & de
dificil determinacdo, porque este pardmetrc pode variar com a
temperatura, pressdo e taxa de carga, & & um indicativo de
boa integricdade estrutural do propelente. Para propelente
comp&sito a4 20°C, pressido atmosférica e taxa de carga de
0,01 s, estima-se entre 7 e 12% o nivel em- gque esses vazlos
comecam a aparecer'’’’'. O propelente pode ser consideradc como
um material incompressivel para pequenas deformagdes, ou

seja, abaixo do alcngamento de descolamento.

A capacidade de deformacdo zlém de depender de todos os
fatores citades, depende também da forma comoc a carga €
imposta, por exemplo, durante um resfriamento, de gque forma o

{27}

mesmo acontece .
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Duerr!#¥

sugere gque se conduza testes para simular a
pressurizacgdo durante a ignicgic aplicando uma carga no corpo
de prova egulvalente & tensdc térmica, entdo pressurizando e
tracionande & uma alta velocidade. Se ni&c for possivel
realizar os Testes so0b pressdce, utilizar os dados de ensaios
n&o pressurizados através das curvas mestre correspondente ao
tempo da ignigdo, retirando também os valores correspondentes

as propriedades de falha, modificandc esses valores para se

levar em conta o efeito da presséo.

A andlise dinamico mecénica (DMA) surgiu como uma das
ferramentas mals podercosa disponivels para © estudo do
comportamento de materiais poliméricos*® 233 De uma forma
generalizada, mede a resposta do material & uma tensio

periddica e interpreta as propriedades viscoelasticas.

Através dos testes din&micos pode-s5e separar as
respostas elasticas das viscosas 2 uma tens&o ou deformacic,
fornecendo informacgéo adicional sobhre ol comportamento
mecanico além de caracterizar de forma mais intima cada
material especificamente. A resposta do material, o mddulo
complexo G*, & dividida em mdédulo de armazenagem ou elédstico,
G’ e o mbddule de perda ou viscose, G”. Tand & a razic entre
eles e pode ser considerado Como um indice de
viscoelasticidade do material, sendo Util para comparacdes
entre materiais onde os mbédulos podem variar devido &
alteragbes em composigdo, processamentc ou geometria. Quanto
menor o angulo de fase (tand) mais proéximo o médulo eléstico
estd do modulo complexc. Para a grande maicoria de sistemas
poliméricos sélidos nac elastoméricos tand normalmente &
abaixo de 0,1 & pode-se dizer gque o mdédulo complexo €

equivalente ao médulo elastico'®?,

Durante uma transicdoc térmica, © médulo de perda (G”) e

tand aumentam e o mbédulc de armazenagem {G") diminui



45

rapidamente. 0 répide aumento no mdédulo de perda indica um
aumento da mobilidade estrutural do polimero, um processc de
relaxacdo que permite movimento de grandes partes das cadeias
individuais do polimerc que nédc era possivel abaixo da
temperatura da transig8o. A T; é & mais importante transicgédo
e durante a mesma as regides dentrc do polimerc que ndo estdo
cristalizadas ou com ligacdes cruzadas adguirem um malor grau
de liberdade. Sob uma tensdo aplicada esta mobilidade adguire
a forma de escoamento. Além da Ty outras relaxacdes
secundérias s&0 mostradas pelc DMA, come mudangas ha
mobilidade da estrutura do polimerc ou movimentos de rotagdo

gque aparecerdo como picos mals discretos.

© mbddulo de perda, G”, ¢ uma medida da energia
dissipada (damping) e entdc tand mede a razido da energia
dissipada comec calor para a energia armazenada pelo material

durante um ciclo de oscilacédo.

Como viscoelasticidade é uma propriedade dependente do
tempo, seréd também dependente da fregliéncia de forma gue
processos lentos podem ser avalisdos em fregliéncias baixas e

processcs rapidos em freqgléncias altas.

Através de um ensaic tipico de IDMA, a corrida de
temperatura, fixa-se a freqléncia e a amplitude da tensdo de
oscilagac do material e aumenta-se a Temperatura a uma taxa
definida de 2 ou 3°C/minuto. O mdduloc de perda, o de
armazenagem ¢ tand sdc medidos e apresentados num grafice,
onde sd¢ identificadas as transigdes que o polimero apresenta

(pico do médulo de perda e de tand).

Materiais elastoméricos como o propelente tém T, abaixo
da temperatura ambiente e o0s valores do mddulo de armazenagem

sdo tiplcamente muito baixos a temperatura ambiente, e exibem

tand relativamente baixo acima da T, indicando gue enguanto
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peguenas forgas s&80 necessarias para deformar o material, a
recuperacdo sera boa quando a tensdoc aplicada for removida.
Quando o material €& um elastdmerc com ligacbes cruzadas
haverad um mbédulo baixo mas mensuravel & altas temperaturas
sem exibir um segundo declinic atribuido & temperatura de

fuséo Tu-

Através de um ensaio DMA pode-se definir as regides de
temperatura onde as propriedades do material sdc estaveis e
as regides de transigdc que podem impedir a utilizacdo do
produtc por gerarem tensdes.

(55)

Bhagawan caracterizou o comportamento visceeléstico

de propelentes através da determinacio de tand, T, e curva
mestra do médule de relaxagdc. O mdéddulo a tempes peqguenos
determina a resposta do propelente durante a pressurizacdo de
ignicBoc enquanto as caracteristicas de envelhecimento estéo
ligadas &s propriedades <com resposta & tempos longos.
Utilizou a equagdo de WLF, e gerou as curvas mestre E’xX tempo
reduzido (log{t/a-)) cobrindo tempos de 107" a 10° segundos.

Os ensaios foram feitos entre -100°C a 100°C.

0 propelente pode ser considerado um material
reforgado, onde as particulas de perclorato de amdénic séo a
carga, € como & maicria das cargas se comporta como material
eléstico, porém, a interface carga-polimerc se comporta como

iscoeléstico. Embora o mddulo normalmente aumente com a
adig¢do de cargas, a T; ndo é significantemente afetada.

Stacer!®®

caracterizou e avaliou a resposta
viscoeléstica e as propriedades de adesd3c de alguns
materiais, incluindo propelente sélido, & baixa deformacio.
Preocypou-se com danc dos corpos de prova, sugerindeo a
utilizacgdo de amostras virgens ou entdo permitindo tempo

suficiente para a recuperacdo das deformacdes anteriores em
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testes sucessivos, sugerinde um tempo de 15 minutos. Sugere

relacgdes exponencilals do fipo:

G'= A.¥" e G”= B.v", BEq. 2.21

onde A & B s3o os médulos de armazenagem e de percda a 1% de
deformacéc, respectivamente, y €& a amplitude da deformacdo e
os expoentes m e n sdoc fatores representando o grau da

resposta n&o linear.

Ho'®"', utilizando ensaiocs de DMA, determinou a resposta
do propelente as cargas térmicas, indicandoc a temperatura
critica na dual ocorrem o descolamento entre as particulas
sélidas e o ligante ou trincas. Determinou também o numerc de
ciclos térmicos necessérios para induzir a falha no
propelente. Durante os ciclos de baixa femperatura as tensdes
térmicas geradas sdo muitco maicres gque no ciclos de alta
temperatura e essas tensdes diminuem a cada cicleo devido ao
dano mecanico provocado ao material até gue nido se observa
nenhum dano sob a tensdc térmica. 0O cicle frio tem maior
influéncia porgque a baixas Temperaturas as velocidades de
contracdc térmica s&c diferentes, gerando as tensdes gue
iniciam & trinca ou descolamento, abrindo-as. A altas
temperaturas as tensdes sao de compressio, gue tendem a

fechar as trincas ou dificultar o descclamento. Através da
determinacé&o de tand indica-se a temperatura na qual os

coeficientes de expansidc tTérmica comecgam a diferir e,

portanto, a temperatura critica de falha.

A  natureza viscosa do comportamentc mecénico do
propelente é demonstrado através dos ensaios de relaxacio de

tensdo & fluéncia.

A relaxacgdo de tensdo, gque consiste em submeter o corpo

de prova a uma deformacdc constante e medir a evolucido da
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tensdo, corresponde & <carga mecinica gue exlste nos graos
propelentes do tipo colades armazenados a temperatura

constante, abaixo da temperatura de cural(2i).

O ensalco de fluéncia, gque consiste em submeter o corxpo
de prova a uma carga constante e avaliar a evolugdo da
deformacaoc corresponde & carga mecéanica induzida ao
propelente submetide & uma aceleragdo constante(25).

No teste de relaxacgdo de tensdc, o© mbédulo de relaxagédo

253 .
:

de tensdo & expresso por'

c(t)

€1

=
e
b2
[\
xS

Ep(t)=

No teste de fluéncia, a cecmplianga (o inverso do mddulo)

& expressa por:

Eg. 2.23

Quando a variagdo do mdédule de relaxacdo com o nivel de
deformacgéo é pegqueno, pode-se aplicar as leis de
comportamento viscoeldstico linear. Para uma certa
temperatura pode~se utilizar a forma homogréfica:

Es
Eg(t)= By 4 —— =t Eq. 2.24

S|

ou entic a série de Prony:

N -t/
Ep(tl=Ey + Y E; e Eg. 2.25
i=]
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onde E., Ei, T: @ n 830 constantes caracteristicas do maierizl

que sac determinadas experimentalmente.

Quando os testes de relaxacao de Lens@o s&o realizados
em corpos de prova uniaxiais, a tensdc & expressa pels

relacdo, valida para comportamento viscoeldstico linear:

?m

o(t)= Er(t)e(c) + j[ég (t*fﬁ'gfwdf Eq. 2.26
]

No caso de comportamento nfoc linear, propde—-se o uso da
expressdo acima mas, com o mbédulc de relaxacdoc como produto

de dois fermos:

Ep(t,g)= Egj(e)Epp(t) Eq. 2.27

onde Ex: (&) pode ter forma polinomial.

Existem cutras formas de expressar o mbdulc de relaxacdo
com  comportamentc nac linear do propelente, no entanto
nenhum modelo parece ser satisfatdério e muita pesquisa deve

ser feita nesse sentido.

Na melioria dos cascs a representacdoc do comportamento
mecénico pode ser simplificada e permite que se represente
através de uma funcgdo de varios parametrces fisicos como

temperatura, pressio e taxaz de deformagio e na forma

grafica.

A modelagem do¢ comportamento do propelente pode porianto

ser feita de duas formas:

s Resultados experimentais sdoc descritos de acordo com
varias expressdes matematicas (polincomial, poténcia),

que nd0 sdo necessariamente suportadas fisicamente. A



precisdc do modelo selecionado depende do numero de

testes realizados.

¢ Escclha de uma lei constitutiva que aproxima o
comportamento baseada na modelagem do fenbémeno fisico
envolvido durante o©s testes, como, por exemplo, a
dissipacac de energia através da criacdoc dos vazios,
crescimento de trincas e rasgamento do ligante até
ocorrer a ruptura. Este método é baseado fisicamente
e, portanto, mails real permitindo obter um modelo

global de comportamento do propelente.

Ensaios de relaxacd&o de tensd3o sdc uteis para se
determinar o tempo de relaxacdo do propelente gue €& o tempo
para que a tensdoc decaia para 1/e de seu valor original. Se o
material n&c se mostra sensivel & temperatura cu tempo indica
gue possul longos tempos de relaxacgio. Esse tipo de teste
caracteriza & natureza viscosa do comportamento mecanice do
propelente. Para materiails viscoelédsticos & temperaturas
acima da Ty, © tempo de relaxagdo & inversamente proporcional

a2 Lemperatura.

Pode~se realizar o¢s testes de relaxagdo de tensdo a
temperaturas prpgressivamente malores e entdo através do
conceito tempo-temperatura construlr as curvas mestre o que &
muito uUtil poils fornece o© comportamento & tempos muito
longos. Entre cada etapa de acréscimo de temperatura a

amostra deve ter um tempo minimo para recuperacdo'™¥.

Quande utilizando uma curva mesire convém lembrar gue
muitos efeitos come cristalizagdo, pdés cura, degradagdo
cxidativa ou alivio de tensdes que podem c¢correr durante um
ensaio de DMA & certas temperaturas, ndo se observam a

temperatura de referéncia. A incorporagidoco do resultado dessas
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mudancas estruturais nas predigdes a tempos longes pode

introduzir sérios erros'®?.

0 médulo de relaxagido determinado para propelentes
normailmente depende da temperatura e do nivel de deformacdo,
sendo gue para um mesmo tempo o mbdbdulo diminul com o aumento

da temperatura ou com o nivel de deformacio.

Se a variacdc do mddulo de relaxacdo com o nivel de
deformacéc € pegqueno, pode-se considerar © propelente como um
material viscoelédstico l1inear na faixa de deformagéo

ceonsiderada.

O

Ensalos de fluéncia, onde uma carga constante

il

aplicada e mede-se a evolucgioc da deformagdo, correspcnde
carga 1induzida & ©propelentes sujeito & uma aceleragdo
constante. Esse tipo de teste & indicado para se determinar
as caracteristicas de fratura do material, e aplicandc-se uma
carga fixa pode-se medir ¢ tempo para falha'®®’, Propelente
sob carga constante exibe iniclalimente escoamentc gue
gqualitativamente & similar ac de elastdmeros ndoc carregados,
mas, © descolamentc das particulas pode comegar e a

(38,41)

deformacdc aumenta exponencizlmente com o tempo .

Em ensaios de resisténcia & tragdo uniaxiais em tensio,
devemos lembrar gque a inclinagdc das curvas tensdo/deformacio
na regido linear fornece o mbédulo complexo. O mdédulo
complexo medide através de ensaio mecdnico cléassico de
tensdo/deformagdoc é 10,05 vezes o mddulo eléastico medido pelo
DMA 247,

Duncan e Brousseau'’® compararam resultados do médulo
de armazenagem {(G'} utilizando barras retangulares com mddulo
cbtide em ensaios de resisténcia & tragdo uniaxial (E./3),
usando corpo de prova JANNAF para varics nivels de deformacéo
correspondentes a ‘tempos equivalentes, dentro de seus

respectivos deminics de tempo. © propelente é considerado
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como incompressivel (razido de Poisson v=0,5) de forma que ©
module de cisalhamento, G, estd relacionado ao médulc de

tens&o uniaxial, Et, através da relacgio:

G = _fr Eq. 2.28

2(i+1ﬁ
comoe v= 0,5 vem:

oo LT Eg. 2.29

Em termos fisicos, isso é& valido porgque a mudanca enm
volume & desprezivel comparada com a mudanca na forma durante
a deformacdo. Assumindoc mudangas despreziveis em voiume, G’

pode ser também relacionadc a E. de mesma forma.

puncan'®® mostrou que os médulos obtidos por ensaio de
resisténcia a tracgdo uniaxial s&c consistentemente maiores
que os mdédulos medidos come fungdo do tempo determinado por
ensaios de relaxacgio de tensdo para um tempo egquivalente, mas
podem ser igualadas através de um fator de ajuste (Af =
G,007). Através desse procedimento & possivel estimar o valoer
do moédulo de relaxagdo para até 3,5 décadas de tempo. Utiliza
o conceitc de envelgpe de falha para os testes de resisténcia
& tragédc uniaxials, assumindc a premissa de gue a linha de
falha é& independente do caminho, © gue implica que os pontos
de falha localizariam-se na mesma linha de falha independente
do caminho até a falha ser determinado com taxa de deformacio
constante, taxa de tensdo constante ou gualgquer cutro caminho
tensido/deformacdo. Alguns autores'™’ mostram que isto nem
sempre ¢é valide para propelentes, mas de qualquer forma o
envelgpe €& uma forma conveniente de apresentar dados de

ensaio tensdo/deformacéao.

Duncan'®™ compara os resultados de deformacdo sob

tracdo uniaxial com os obtidos por relaxacdoco de tenséo
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justificande que a resisténcia a ruptura e © alongamento na
carga méxima, ocorrem na regldo onde nic se pode considerar o©
propelente viscoeldstico linear, ou seja altas deformagdes.
0s resultados uniaxiais s&c representados num grafico com o
inverso da velocidade de deformacido, em unidades de Tempo, ©
que possibilita a comparagdo direta com as curvas de

relaxacgdo de tensdo.

Villeneuve e Lessard'®®’ correlacionaram os resultados
obtidos por DMA (médulo de armazenagem) com 035 obtidos em
ensalos uniaxiails {modulc de Young). Utilizou deformacdes de
0,001 e 2,5%. 0O mbédulo de armazenagem alto na regido
borrachosa equivale a uma diminuicdo da capacidade de
deformacdc do propelente {durante o© envelhecimento do
propelente, ocorre oxidagg&o, rompendo-se as duplas ligagdes e
ocorrendo aumento das ligac¢des cruzadas).

{62}

Perrault e Duchesns utilizaram comc critério para

se avaliar a qualidade da adesdoc entre as particulas e o
polimereo, a altura do pico de tand e G” que estariam
inversamente relacionados a gualidade da adesdo. Comparou
também com resultados obtidcs em ensaios de tragio unlaxial
para avaliagac da influéncia de fatores como; mudanga de
agente de ligacac e gquantidade, envelhecimento, influéncia de
catalisador, da razdoc NCO/OH e da temperatura de cura.
Mostram gque 08 ensalos nem sempre podem ser comparados,

porém, sdo complementares na avaliacdo do propelente.




3 - MATERIAIS E METODOS

3.1 - Materiais

O propelente utilizado nessa tese é o empregado no 1%
22 e 3% estagic do VLS, denominado PCO1/00/HO05 e tem =&

segulnte compcsigio basica (em peso):

Polibytadieno liguidc hidroxilade (Petrcflex)....... 11,03%
Perclorato de amdnio (AG Cuimica)l ... v anenesen. 09, 00%
Aluminioc el PO (AlCOA) v i ittt i itesseeasasnaseneenns 15, 00%
Iscoforona diisoccianato {(HULlS) . .. i it nannans 0,90%
Aditivos complemenTares ....ciiiireanccssenssoaaeaas 4,07%

O material utilizado nos ensaios de resisténcia & tracgido e
anélise térmica DMA (corrida de temperatura) fol proveniente
do lote C6/08/97 e o utilizado para os ensalos de relaxacido
de tens&o DMA do lote S43/04/98.

As figuras 3.1 e 3.2 mostram as particulas de perclorato
de amdnio grosso {(didmetro de 400n) e médio (didmetro de

2001) utilizados na composicdo do propelente.

A figura 3.3 mostra as particulas de aluminio utilizada

na composigdc do preopelente (didmetro de 204).

A figura 3.4 mostra o ligante polimérico sem as
particulas de percloratc de amdnic apds a cura. Para obter
esse efeito © propelente curado foi lavade com &gua para
retirar as particulas do perclorato de ambnioc. Os vazlos
cbservades na figura correspondem aos loczls gque essas

particulas ocupariam.

As fotografias foram cobtidas utilizando o Fotomicroscépio

III Carl Zeiss, com a ampliac8o indicada nas ficguras.
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Figura 3.1 - Percloratc de amdnio gresso. Ampliacgdc 50

Veics.

Figura 3.2 - Perclorato de amdbnic médic. Ampliacdo 31,25

vezes.
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Figura 3.3 - Particulas de aluminio. Ampliagdo 78,75

veZes.

Figura 3.4 - Ligante poliméricec. Ampliacdo 31,25 vezes.



3.2 -~ Métodos

3.2.1 - Preparagaco dos corpos de prova

0 material utilizado na fabricagdo dos corpos de prova
foi obtido carregando-se © propelente em caixas apropriadas,
denominadas C-6, com capacidade de 10kg, que forneceram apds

a cura, blocos de propelente.

A cura ocorreu em estufas elétricas a 45°C por 192
horas. O material fol retirade das caixas e envolvido em
papel aluminio e estocado a temperatura ambiente, em ambiente

n&o climatizado até a data de ensaio.

Os ensaics s¢& puderam ser realizados apds 326 dias de
armazenagen. O efeitc do envelhecimento do propelente nadc é
considerado nessa Itese, porém deve-se Ler em mente que a8

propriedades cbtidas nfo sdoc de um material recém-preparado.

Cada bloco do material forneceun 14 fatias de
propelente. As fatias das extremidades dos blocos foram
desprezadas por estarem mals expostas as condigdes ambiente.
Cada fatia forneceu 12 corpos de prova. 0s corpos de prova
das pontas das fatias foram destinados a testes prévios,
sendo aproveitados para os ensaics efetivos apenas o8 corpos

de prova internocs, consideradcs mais protegldos.

O corte das fatias foi realizado utilizando uma serra
elétrica e os corpos de prova obtlidos através de prensagem de

um cunhe no formato desejado sobre a fatla de propelente.

Todos ©8 corpos de prova foram preparados no mesmo dia
e estocados em estufa a vacuo e temperatura ambiente até o
momento do ensaic. Cada condigdo de ensaic utilizou de 6 a 8

corpos de prova.
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O corpc de prova utilizado para o©s ensaics de
resisténcia a tracdo uniaxial €& o modelc JANNAF mostrado na
Figura 3.5. ©C Procedimento de ensaic segulu a norma NBER
8719/87 “Propelentes Composifte ou Base Dupla para uso

Aerpespacial. Ensalo de Tragfo ~ Método de ensaio”.

Para © ensalo de DMA, corrida de temperatura, utilizou-
se o corpo de prova retangular mostradc na Figura 3.6a. Foram

preparadcs 3 corpos de prova, ensaiades sob mesma condigio.

Para © ensaio de DMA, relaxacio de tensdo, utilizcu-se
o corpo de prova retangular mostrado na Figura 3.6b. Foram
fabricados 9 corpos de prova, sendo que foram testados a 7
temperaturas e 3 deformagdes diferentes. Para cada condigéc
de deformacdo foram utilizades 3 cecrpos de prova, Que eram

submetidos & variacdo da temperatura.

3.2.2 - Ensaio de resisténcia & tragdo uniaxial

O ensaio fol realizado no Laboratdério de Propriedades
Mecanicas da Divisdo de Quimica do IAE/CTA, e fei utilizada a
maquina de tragico universal Instron modelc 1130, com
capaclidade de carga méxima de 500kg, afastamento méximo das
travas 1145mm.Acoplada a mesma utilizou-se uma cCcamara
climatica Instron mcdelo 3111, gue manteve a temperatura na
faixa de 60°C a -60°C. As amostras foram resfriadas
utilizando nitreogénio ligquide ou aguecidas através de
resisténcia elétrica. Para cada condigdo de ensaio era
permitido um tempo de 20 minutos para acondicionamento do
corpo de prova. Os ensaics foram reallizados sob  as
temperaturas de ~60°C,-40°C, -20°C, (0°C, 26°C, 40°C e 60°C. As
velocidades de deformacdc uitilizadas foram; 0,5; 5; 5C e

500mm/min.
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Figura 3.5 ~ Corpo de prova JANNAF
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(dimensdes em mm) .

Figura 3.6 Corpos de prova para analise térmica.

a) ensaio dinémico mecénico (dimensdes em mm)

b) ensaio de relaxagdo de tensio

{dimensdes em mm)
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A area de cada corpo de prova foi determinada medindo
a espessura do mesmo e multiplicando pela largura, gque é

constante e determinada pelo cunho.

Mediu-se a carga aplicada & cada corpo de prova e o
alongamento correspondente até a ruptura. Calculou-se a média
e o desvio padrdo dos ensaios para cada condicdo (6 a 8
ensaios aproveltdvels). Para a confeccfo das curvas mestre e
envelope de falha s8o utilizados os resultados referentes a
resisténcia maxima corrigida e correspondente alongamento

corrigido.

0 médulo é calculado pelec método da tangente na regido
de baixa deformacio (e=2%). Escolheu-se esse nivel de
deformacéo para possibilitar a comparac8o com os resultados
dos ensaios de relaxagdo de tensf8o, que s8o dessa ordem de

grandeza.

A taxa de deformacgdo R fol calculada da seguinte forma:

=z velocidade
B - deformacdo _ tAZ -
tempo ‘o £y
R ;:_....._......_...E_.nl...E..—_ min —1 Eg. 3.1
nmn

Para o corpo de prova utilizado (JANNAF); 4 = 50mm.

A temperatura de referéncia utilizada na equag¢dc WLF
para o calculo de ar € T.=(Tg + 50) e as constantes C:;= 8,86 e

C; = 101,6. A Ty foi determinada experimentalmente pelo DMA e
T§=“61,52°C (211,63K).

Para a elaboracdo das curvas mestre e envelope de falha

do propelente, utilizou-se as correg¢des; T./T para compensar
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as variacSes de temperatura como prediz a teoria cléssica da
elasticidade e (l+g) para compensar o decréscimo na &area da
amostra sob carga. Portanto o wvalor da tensdo corrigida
sera:

Tr

T

O arrigida =0 mx (1 +E&)} Eg. 3.2

Para o alongamento utilizou-se a correcdo {(1+&} e ndo a

indicada pela equacg8o 2.l14 por ser a fdérmula mais utilizada

por varios autores.

3.2.3 -~ Ensaio dinémico mecinico

0O ensaio foi realizado no Laboratdrio Instrumental da
Divis8o de Quimica do IAE/CTA, wutlilizando o analisador

térmico TA 2100, com médulo DMA 983 (TA Instruments).

As amostras foram acondicionadas a temperatura de 25°C
por 40 horas antes de iniciar o teste. Utilizou-se o modo de
freqiéneia fixa de 1Hz com amplitude de oscilacdo de 0,2mm.
Os corpos de prova com dimensdes (50x10x5mm) foram colocados
entre as garras verticals sob as molas de tensdo constante,
(disté&ncia=25, 00mm) e receberam o torgue manual. 0
resfriamento foi feito através do acessdério LNCA II

utilizando nitrogénio ligquido até -~110°C e aguecimento
realizado a taxa de 3°C/min até 60°C.

Foram realizadas 3 corridas e calculou-se a média dos
resultados obtidos para médulo de perda E”, mdédulo de
armazenagem E’ e tand . A T, é obtida através da temperatura

correspondente ao maximo da curva do mdédulo de perda.
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3.2.4 - Ensaic de relaxzacgio de tensdo

O ensaio foi realizado no mesmo laboratério e

equipamento citadc no item anterior.

Os corpos de prova (50x10x10mm) foram acondicionados a
temperatura ambiente até © nmomento do ensaio. Foram
utilizadas garras verticais, com 15mm de distdncia e torque

manual para ndo deformar a amostra.

O corpo de prova foi resfriado com nitrogénio liguido
até —60°C, acondicicnado por 10 minutes e submetide a2 um
deslocamento de 1,0mm durante 30 minutos e medindoe a tensao
na temperatura inicial. A seguir era permitide um tempo de
recuperacido de 20 minutos com a retirada da forga aplicada,
com a amostra voltando a posigdc inicial. Entd@o a amostra era
submetida a temperatura seguinte, deformada novamente e o

ciclo repetido.

Foram utilizadas as temperaturas de -60°C, -40°C, -20°C,

Q°c, 20°C, 40°C, 60°C.

A seguir, repetiu-se o) procedimento para 0S8

deslocamentos de 0,8 e 0,6 mm.

A deformagac sofrida pelo corpo de prova depende das
dimengdes da amostra, do deslocamento do brago e de
parametros do eqguipamentoc sendoc gque foram utilizadas as
permitidas pelc mesmo. Para o©s deslocamentes fornecidos,

obtém-se as deformacgdes de 1,61;1,30 e 0,97% respectivamente.

A curva mestre para o mbédulec de relaxagdo fol construida
para deformacdo de 1,61% para a temperatura de referéncia de
-11,52°C, utilizandec a equagic de WLF, Utilizando ar
construiu-se também a curva mestre para a temperatura de

20°C.
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4 - RESULTADOS E DISCUSSAQ

4.1 - Ensaio de Resisténecia & Tragdc Uniaxial

Os resultados dos ensaics realizados s&oc mostrados nas
figuras 4.1 a 4.11. As curvas ndo apresentam os dadeos com oS
valores corrigidos como descrito pelas egquacdes 2.14 porgue
foram gerazdas logo apds os ensalos e devem ser anallisadas
qualitativamente. Na tabela 4.1 estido registrados os valores
médics e respectivos desvios padré@c, da resisténcia a tracéo
maxima e alongamentoc correspondente., Os valores utilizados
para a construgdc das curvas mestras sdo; resisténcia a
tensaq corrigida (em MPa), médulo (obtide pelo método da

tangente na regifc de baixa deformagdec como indicado na

figura 4.1 pelc &ngulo 6) e alongamento corrigido.

As figuras 4.1 a 4.4 mostram a influéncia da
temperatura nas propriedades medidas nas diversas
velocidades. As figuras 4.5 a 4.11 mostram os resultados
recrganizados para mostrar a influéncia da wvelocidade para

cada temperatura de ensaio.

Pode-se observar gque para todas as velocidades
utilizadas a resisténcia e ¢ mécdule do propelente aumentam
guando se diminui a temperatura. O alongamento & resisténcia
maxima  aumenta progressivamente quandc se abaixa a
temperatura até -20°C e depois veoclta a diminuir, para todas
as velocidades de ensaio testadas. Este comportamento pode
ser explicado devide & proximidade da T, que dificulta a
movimentacéo das moléculas poliméricas. A 60°C o vwvalor
decresce significativamente e pode indicar a ocorréncia de
fendmenos como envelhecimento, descolamentc das particulas de
perclorato do ligante polimérico, cisdo de cadeias ou

degradagédo superficial do corpoc de prova.



Tabela 4.1~ Resultados de ensaio de tragdo uniaxial

TGy T Ky Vel:nzi;iiar:ie R{taﬂ:;cian i‘tf’g') log R log )aq- log R . ar fqp £0%) (1 +8) | 6 (kgf/cal ) (M‘;ma) t(’;;[;:«);j,aa M(ébfpual]o
0;5 0,01 -2 6,088 19 % 3 1,18 20,69 £ 0,96 | 2,03 2,97 | 37,5 % 11,0
540 0,1 -1 1,086 20 + 2 1,20 196,24 21,21 | 257 379 | 20,0 £ 3,5

- 60 1 213,15 50 1 0 8,086 8,086 1,23 1,21 3,59 5,34

21 2 36,64 £ 1,96 ' . 15,0 + 4,5
>00 Lo ! 9,086 20 & 2 1e20 49,66 + 1,10 1,87 1s19 16,0 + 6,5
0,5 0,01 -2 1,451 28 1 4 1,28, 12,04 + 0,956 1,18 1,69 26,0 + 5,5
5,0 0,1 -1 2,451 26 + 2 1026 ) 14,14 4 0,19 | 1,39 1,96 | 96,5 + 1,5
- 40 | 233,15 50 1 0 3,452 3,451 1,12 28 & 1 1,28 | 15,60 % 0,67 | 1482 2/87 | 44,0 £ 5,0
200 10 4,451 29 + 2 129 25,63 £ 0,70 2r51 3,63 29,5 4 11,0
o5 0,01 -2 - 1,193 36 & 2 1,36 7,98 + 0,52 0,78 1,09 9,0 2,5
5,0 0,1 -1 ~ 0,193 36 4 1 1,36 9,8 + 0,14 0,96 1,34 11,0 + 3,0
T 20| 253,18 50 1 0 0,807 0,807 103 37 4 2 1,37 Fi,set 0,22 | V331 159 | 1504 3,0
500 10 : 1,807 45 % 4 1’4‘5 .| 15,08 £ 0,30 1,48 2,21 16,0+ 2,0
0i5 8,01 -2 - 2,902 33 % 6 1,33 5,14 + 0,49 | 0,50 0,64 7,5 % 2,0
N T O T N [ P I I Pl ol el B
' 34 & ] ’ 4,38 £ 0,14 r ’ 9,5+ 1,5
206 1o ! 0,098 44 & 7 ‘?L’“ 16,72+ 0,25 1,05 1,45 9,0 % 2,5
05 6,01 -2 - 4,436 26 % 4 i,26 4,23 £ 0,30 | 0,41 | 0,45 | 0% 3,0
T ETATE B b o femass| Do | o | BEE ez Bl e | S
. M2 ’ 5,44 * 0,52 ' . 6,5 % 1,0
500 10 1 - 1,436 ‘5 & 2 B el BT I P
0,5 0,01 -2 -~ 4,981 27 % 2 1,27 3,15+ 0,10 0,31 0,33 4,5 % 1,5
8,0 o,1 -1 - 3,981 29 + 2 1,29 4,06 £ 0,14 | 048 0,43 4,5+ 1,5
40 | 313,15 50 1 o |7 298l . 5991 | 0r84 35 t 2 135 | 559 4 0,00 | 955 1 982 | 4540,
500 10 i - 1,981 it 1,41 610+ 0,06 | 0% 0,79 3.5 & 1,0
0,5 0,01 -2 - 5,66 24 + 3 1,24 2,83 & 5,17 0,28 0,27 4,0 % 1,5
5,0 0,1 -1 - 4,66 25 % 1 1,28 3,75 £ 0,04 0,37 0,37 3,5+ 0,5
60 | 333,15 50 1 o | 38601 _ 346 6,19 27 £ 1 127 0 yeg k0,13 | Of8 1 0B gm0
500 10 1 " 2,66 35+ 1 1,35 6,08 £ 0,10 9,69 0, 64 2,5+ 0,5

Sy
=8
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Existe uma diferencga bkésica entre ruptura acima da T,
quando as cadeias tém chance de mudar sua configurag¢do antes
da falha ocorrer na amostra e abaixo ou proximo da Ty quando
a conflguracdo esta imckbilizada durante o tempo de

experimento.

A ruptura estéd associada com quebra de ligagdes
primérias e este processo depende da taxa de deformagac. O
inicio da fratura envolve as ndc homogeneidades estruturais,
microscdpicas, gque podem levar a cavitacdo no ligante ou
descolamento quando se trata de compdsitos, formando as
microfalhas e se a tensdc & suficiente para causar a

propagacido, ocorre a ruptura.

O efeito da velccidade de ensaio é aumentar ¢ médulo
e a resisténcia para qualguer temperatura. Para o alongamento
fambém cocorre essa melhora, porém para temperaturas abaixo de
-20°C essa melhora €& pouco acentuada, devido & proximidade da

T que mantém as cadeias mals congeladas.

Deve-se ter ©Dastante cuidado ao I1interpretar os
valores obtidos para o médulo. O método, inclinagdo inicial
da curva & muito impreciso, porque ¢s valores cobtildos nessa

regifo tém um erro experimental muito grande.

PBara se definir ¢ azlongamento de desceolamento de forma
precisa € necessédrio realizar ensaios pressurizados para
determinar o aumentc de volume da amostra, através da
variacdo da pressdo, para detectar o iniclio da formagdo dos

vazios 7.

Pode-se afirmar que o inicio do descolamento ocorre
guando, o desvio da linearidade da curva se torna evidente. Os
pontos de descolamento particula-polimero ccomecam a agir como
microfalhas que 1lniciam as peguenas trincas no ligante, sendo

que ao atingir o alongamento correspeondente & resisténcia

4

~
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méxima comega a ocorrer o rasgamento do ligante

(25,41}

polimérico .

O alongamento de descolamento varia com a velocidade de
ensaio e temperatura e a partir da anadlise das figuras 4.5 e

4.11 podemos definir os seguintes valores aproximados:

Veloc%dade de ensaio Alongamento de descolamento
0,5 mm/min 5% (-60°C} a 2% (60°C)
5  mm/min 8% (-60°C) a 4% (60°C)
50 mm/min 10% (-60°C) =a 5% {60°C)
500 mm/min 12% {-60°C) a 5% (60°C)

¢ aumento da velocidade de ensalio aumentc o valcor do
alongamentc de descolamento. Quanto maiocr o valor desse
alongamento, melhor & a ades&8o particula-polimero, sendo
portanto um indicativo da qualidade de integridade estrutural
do grdc. DNos ensaics & alta velocidade a deformagido &

sustentada principalmente pelo ligantewsﬂ

O efeito da pressdc & de adiar o inicio do
descolamento ¢ que €& vantajoso na ignic&c. Além disso,
diminui o numerc de vazios, portanto pode-se generalizar que
as propriedades limites, ©resisténcia & tracdo méxima e
alongamenic correspondente, aumentam com © aumento da
pressdo. Esse aumento das propriedades ocorre até uma pressio
limite denominada de pressdc de saturacic e depende das
condicdes de ensaic, como temperatura e velocidade, e parece

ser proporcional ao médulo elastico do propelente’®™?% .

Sob condigées reais no gr&o propelente, as tensdes
induzidas por encclhimento térmico e por aumento de presséao
na ignigdo s&80 as mals severas. O nivel médic de deformacio &

inferior & deformagdc & gual comega a ocorrer oOs vazloes
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{alongamento de descolamento). A presencga desses vazios & gue

(25,29}

vai tornar o propelente compressivel T

Pode-se entéo assumir que o propelente &
incompressivel para baixas deformacgdes, visto gue nac ocorre
aumento de volume devido a formagdo dos wvazlos. Isto &
particularmente  valido para as deformac¢des induzidas
térmicamente. Na ignicdc o comportamento do propelente sob
pressdc leva a um material incompressivel seja qual for a

carga aplicada.

O comportamento a baixas velocidades & similar ao
comportamento a altas temperaturas, sugerindc o conceito de
superposicdo de tempo e temperatura. Nos ensaios onde se
varia a velcocidade, o efeito do tempc é representado pela

velocidade de ensaio, R,

A figura 4.12 mostra a equagdc WLF em sua forma
grafica. Os valores altos de ar correspondem &s tenmperaturas
baixas e aos eventos que ocorrem num curto espage de tempo
come a ignigdo. Analogamente o¢s balxos valores de ar
correspondem as temperaturas altas, a eventos 1ongos como

estocagem do propelente!?? #7403 14,450

A figura 4.13 mostra os resultados de resisténcia a
tragdo maxima x velocidade de ensaio em gréafico logaritmico
em funcdo da temperatura. Utilizando ar obtido pela equacgdo de
WLF, constrdi-se a curva mestre na temperatura de referéncia
como mostrado na figura 4£.14. Através dessa Ccurva mestra oS
valores de resisténcia & tracdo maxima sdo definidos para
tempos mais longos, equivalente ao propelente estocado e
tempos curtos, equivalente a ignigdo, condicgdes experimentals

dificeis de se estabelecer.
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A figura 4.15 mostra a curva mestre para alongamento

a tensdo maxima gque pode ser utilizada para prever se o©
propelente mantém a integridade na ignicdo. Sabendo-se a gue
temperatura © foguete wvai operar, calcula-se a- pela egquagio
WLF. A velccidade de deformacdo R, & estimada através da
deformacgdc em anel do envelope motor causado pelo aumento da
pressio interna. Com o valor determinado de Rar, determina-se
o alongamento que ¢ propelente val sofrer na ignicdo. Se esse
valor for inferior ac valor determinade experimentalmente, o
propelente suportard as cargas de ignicdo e ndo ocorre a

falha'¢®!,

Durante a estocagem o¢s valores de logar situam-se
préximos a ~4 (R balxo, temperatura alta, ar baixo} e para a
ignigdc proximos a 7 {R alto, temperatura balxa, ar

5,29.40.43,44,45)
alto) (#%:° '

A figura 4.16 mostra os resultados do mbdulo x
velocidade de ensaic em fungdo da temperatura em escala
logaritmica. Pode-se observar alguns desvios principalmente
para as temperaturas limites (-60 e 60°C) devido acs erros
experimentais associlados ac método de determinacido do mbédulo
e as caracteristicas do material nessas Temperaturas Como
citado anteriormente. A curva mestre para o médule na
temperatura de referéncia como mostrade na figura 4.17 é
construida utilizando ar obtida pela equagidc WLF. Os

resultgdos a 60°C foram desconsiderados.

A figura 4.18 mostra a curva mestre para o mbédulo a
temperatura de 26°C construida wutilizande ar obtido pels
equagdo WLF. Para issc somou-se aos valores da abcissa da
figurs 4.17, © wvalcr de loga- para a temperatura desejada, no
caso logar = -2,436. Analiogamente & possivel obter a curva
mestre para qualquer temperatura, desde que dentrc da faixa

experimental.



69
A construgdac de curvas mestre & bastante 0til para

caracterizar o© comportamentc mecanico do propelente desde
eventas rapidos como ignicdo gue ocorrem em milisegundes a
eventos longos, comc estocagem que leva anos, condigdes

dificels de se obter exXperimentalmente.

Os valores cobtidos para ar através da equagdo de WLE nem
sempre s&8o os mais adequados para os dados experimentais.
Pode~se utilizar o deslocamento manual, ou outros modeles

matematicos para a-.

A curva mestre para alongamento exibe um espalhamento
maior. Resultados praticos demonstram gque para propelente a
variagdc do alcongamentc é maior do que a resisténcia & tracdoc

scb influéncia dos fatores externos'?®i,

0 envelope de falha & umea forma UGtil de caracterizar o
propelente porgue indica a regldc de integridade, o efeito de
tensdes ou deformagdes constantes. Comc é independente do
ensaic ({(caminhc) a falha sempre ocorre no limite do envelope,
independente se esté havendo escoamento, relaxacdo de tensio,
extensdo a ruptura ou qualquer outro caminho tensio-

deformagio é0r e 98l

A figura 4.19 mostra ¢ envelope de <falha para o
propelente utilizado. A mudanca na velocidade de ensaio ou na
temperatura desloca o ponto de ruptura ao longo da linha de
falha. Indica sob dque condig¢des o propelentes se mnantém
integro, mnostrando pela linha de ruptura gue condicgdes
acarreta a falha. Na figura esta indicado o©s ensalcs de
fludncia e relaxacio de tensdo genéricos gue levariam &
falha.

QObservandoe essa figura, nota-se um valor limite de
resisténcia & tracgidc, correspondente a4 deformagdes bem
pequenas e~ baixas temperaturas {préxima da T,). A taxas

moderadas e temperaturas maiores, a capacidade de deformacio
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do propelente aumenta e a resisténcia iminui

correspondentemente. Finalmente & taxas bem bazixas (ou alias
temperaturas) o envelope de falha indica um valor limitante
de deformacdoc gque nido pode ser excedidc sem ccorréncia de
falha. Esta condigdo corresponde a deformagdc por estocagenm

imposta ac grédoc propelente.

Os dados obtidos de tensdc x alongamento, ¥:Te)
utilizados para monitorar & reprodutibilidade entre os
diversos lotes de propelente. 0s testes mais elaborados e
construcédo de curvas mestres sdo usados para caracterizar
novos materiais em desenvolvimento, criacdo de bancos de

dados & anélise estrutural do grioc.

Propelentes colados exigem um alongamentc de
ruptura alto durante a ignicdc e armazenagem e uma alta

resisténcia & tracdo durante a aceleracdo em véo'?® .
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4.2 Ensaic Dinamico Mecanico

As figuras 4.20, 4.21 e 4.22 mostram a variacdc do
médulo de perda E”, mddulo de armazenagem E’ e tand com a

temperatura para o propelente.

A temperatura correspondente ao méaximo da curva do
modulo de perda (E”), é atribulda a temperatura de transigéo
vitrea, pois comc o prépric nome indica, uma energia mecinica
& perdida ou transformada em calor, devido & processos de
relaxacdo. Nas temperaturas abaixe de T; o©s segmentos das
cadelas tem baixa mobilidade e portanto os tfempos de
relaxacdco sdoc multo altos. Na regidoc de T, as cadelas ganham
mobilidade e com istc aumenta o numerc de processos de
relaxacgdo, Jue sdo responsédvels pela perda de energia
mecénica. O méximo da curva de tand também pode ser
utilizada como indicacdo da T, desde gue tand €& &a razao

. . . (352)
entre a energia perdida e a2 energia armazenada .

E um método util e simples para comparacdc entre
formulacgdes, rara avaliar a influéncia de aditivoes,
parametros de processamento, fendmenos como envelhecimentc e

outrcs.

A altura de tan 8 e E’ & inversamente proporcional a
gqualidade de adesdoc ligante-pclimero e pode ser utilizado

como indicative da qualidade estruturali®’.

Determinando Ef, E” e tan 6 é possivel determinar as
Transicdes importantes{térmicas e mecénicas! relacionadas com
os componentes elasticos ou viscosos que cocorrem a nivel

49,52}

micro ou macroestutural' .
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0 valor obtido para T. fol de -61,52°C que foi utilizado
nessa tese para caracterizar o propelente e foil utilizado

como a temperatura de referéncia para a eguagdo WLE.

L anadlise dindmica mecdnica € mnuito sensivel a
materiais macios e o eguipamento tem dificuldade em manter a
amestra em oscilacdo, observando ruides nas curvas de
aquecimento, sempre na regide da Tg. Os resultados séo
bastante aceitaveis em vista de ser um compdsito de alto teor

de particulas sbélidas de diferentes granulomeirias.

0 wvalcres do médulo eléastico (E') obtide no inicio do
aguecimento & préxime de 4,0GPa, calndo para 1,97GPa na

regido da Ty, e diminuindo até o final do agquecimento.

0 grafico de E” fornece uma referéncia bem répida para
se determinar a temperatura de usc do materizl, desde que seu
maxlmo corresponde a T, sabe-se enté@c temperatura limite
onde comega a ocorrer a perda de extensibilidade.

A aproximagdo E* = E’ ndoc & valida porgque os valores de tan &
sdo muito supericores a 0,1 como pode ser verificade pela

figura 4.22; isto mostra que o© médulc de perda tem grande

o2}
.

contribuicdo no mddulo complexo'
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4.3 Ensaio Relaxacgio de Tensao

O ensaio de relaxacgdo de tensdo, consiste em submeter a
amostra a uma deformacido constante e medir a evolucdo da

{39,46,52

tengdo TP i8Rl

As figuras 4.23 a 4.25 mostram os graficos do mdédulc de
relaxacdo x tempo em fungdo da temperatura para as
deformacdes de 1,61 ,1,3 e 0,97%. Observou-se que o moédulo de

relaxagéo diminul com o aumento da temperatura.

Para temperaturas acima da ambiente ¢ comportamento do
material & pouco influenciado pela temperatura. Ja para
temperaturas proximas a T, o© comportamento €& Dbastante

influenciado, como pode ser visto pelas figuras citadas.

O modulo de relaxacio do propelente pode ser
representado por uma equacgdo exponencilal, comec a série de

Prony, muito utilizada por véariocs autcres'®,

As figuras 4.26 a 4.32 ceomparam a influéncia da
deformagdo no mbédule para cada temperatura de ensaio. O
aumento da porcentagem de deformacdc diminul o mddulo de
relaxacao, 1sto &, o© mddulc de relaxacido € menor para
deformacdes maiores. Como essa variacdo com o nivel de
deformagao €& acentuada podemos considerar gue o propelente

possui comportamento viscoelastice ndo linear.

A curva mestre foi construida utilizande a eguacgidc de
WLF e temperatura de referéncia T.=-11,52°C, (T;+50), para

deformacdo de 1,61%.

A figura 4.33 mostra o0s resultados em escala logaritmica
do médulo de relaxacio x tempoe para todas as temperaturas de

ensaic.



86

A figura 4.34 mostra a curva mestra do mddulo de
relaxagdoc para a temperatura de referéncia de -11,52°C e a
figura 4.35 a curva mestra para a temperatura de 20°C obtida
com utilizacdo do fator a-. Na ignicgdc tem—-se um evento de
tempo curtoc com valores de log t/ar por wvolta de -2. Para
estocagem o©s valores de log t/ar situam-se na falixa de 6 e

durante o vdo entre 1 e 2%

Cs ensalios de resisténcia & tracgdo medem resisténcia e
alongamentc maximos e sdc bons para propriedades de ruptura,
gue ocorrem a relativamente altas deformacgdes. Nao oferecem
informacdes sobre as mudancas na microestrutura. Quando
realizados & vérias temperaturas e velocidades oferecem
algumas informacdes sobre a natureza viscoelédstica do
material. Porém nenhuma informacdc sobre os componentes

eldsticas e wviscosas.

A analise térmica determina as propriedades a baixas
deformacdes e a vantagem €& de ser um método rapido- gue
utiliza pouca amostra, apresentando alta sensibilidade e

reprodutibilidade.

A equagac de WLF se aplica bem acs resultados
experimentals, tanto para os testes de resilsténcia a tracgio
como para testes de relaxagfc de tens&o, exceto para o©s
resultados proximos da T.; (-60°C) e para a temperatura de 60°C
gue apresentam desvio da tendéncia das outras temperaturas.
Esses resultados s&o desconsiderados oferecende um ajuste
melhor dos pontos experimentails, na construgdo da curva

mestre para o médulo.

Comparando as figuras do ensaio de resisténcia a tracéo
com as de relaxagdoc de tensido podemos conclulr gue para as
temperaturas baixas temos altos wvalcres de mdédulo de
relaxacgdoe, alto mdédulo de Young, alta resisténcia a tracgido e

baixo alongamento na ruptura.
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Pode-se cobservar duas tendéncias de comportamento do

médulo de relaxacdo através de analise da figura 4.33. A
temperaturas inferiores a -20°C o comportamento & similar e

acima © comportamentoc se agrupa em outra tendé&ncia.

Analisando a figura 4.13 para ensalos de resisténcia a
tragdc uniaxial o© mesmo comportamento & observado. Este
comportamento €& explicado devidce & proximidade da Tg due

reduz a mobilidade molecular do pelimero.

Considerando a natureza viscoelédstica do propelente,
pode-ge comparar o wmbédulo de relaxacgdo, G (medido em
cisalhamento} e mddulo de Young E {medido em extensdo,
convertido entdo para cisalhamento) a taxa eqguivalente de
carga (no casc 1,61% para relaxagdo e 2% para extensdo) e
tempos correspondentes, dentrc de seus respectivos dominios

(t/ar e 1/Raq) 798,

Na figura 4.36 os dois mddulos s3o comparados e embora
ndo exista uma relacgioc direta entre o pericdo de relaxagdo e
¢ inverso da taxa de deformacidc, as curvas tém mesma
fendéncia estandc uma deslocada da outra por um fator A. A
determinacdo desse fator de forma segura e que pudesse ser
utilizada de forma precisa deve ser feitz culdadosamente e
para isso o vwvalcor deo médulo em ensalos de resisténcia a
tracdc deve calculado de forma mals preclisa. Para o©s

resultados obtidos nessa tese ¢ valor de 2=0,9 fol definido.

A figura 4.37 mostra graficamente a relacdo entre os
dois médulos, utilizande o fator de corregio A . Pode-se
observar gue & correlac@o n&c € muito boa, mas pode ser
melhorada se o célculo do mdédulo para os ensalos de

resisténcia & tracdo for mals preciso.

A correlacdo entre os mddulos permite a extensidc do

comportamento do propelente por outras décadas de fempo



médulos a partir da determinacdo experimental do outro de

acordo com a necessidade.

As equacgdes de ajuste para o médulo na curva mestre
seguem a forma de polindmic de grau 2. Entdoc para os ensailocs

de relaxacdoc de tensao:
log G =log Go + af(leg t/arz)? - b(log t/ar) Eq. 4.1
com os ceoeficientes:
a = (0,01

b =-0,17

i

c 3,45 (coeficiente de ajuste R=0,98)
Para o mddulc uniaxial:
log G =log Go + a(log 1/Rar)? — b(log 1/Rar) Eq. 4.2

com 08 coeficientes:

a = 0,01
h = ~0,14
c = 3,77 {coeficiente de ajuste R=0,84)

Para o médulo uniaxial ajustado peleo fator A=0,9:

a = 0,01
= -0,12
¢ = 3,39 {coeficiente de ajuste R=0,84)

Para a temperatura de referéncia {-11,62°C), ¢ médulo de
extensdo do propelente compdsite varia de 3 MPa na estocagem
a 32 MPa na ignicdc. A tensdo varia de 0,25 MPa a 6,3 MPa e

o alongamento de 25% a 20% nas condigdes acima.

Para o médulc de relaxacgdc, deformagido de 1,61%, o©
propelente apresenta os valores de 0,6MPa na estocagem e

10MPaz na ignigdo para temperatura de referéncia (-11,62°C).



A anédlise estrutural do grdo propelente & ilustrada
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podem ser utilizados para a anidlise do propelente do VLS.

]
1y
w

1

E

|

Lo e

4
L

As propriedades de fratura tem sido priorizadas quando
da caracterizacgic das propriedades mecdnicas do propelente,
devido a sua relacdo com as falhas durante a operacidc do
foguere. Entretanto, para varias deformacdes as Juais o
propelente é submetidc, as propriedades de respostas a baixas

deformacdes (por volta de 2

o

ol

) 530 de malor

40,23}

importancia TR



Tempo {(min)

100
e -B0°C
e - U
-20°C
—— 00
12,00 —— 20°C
e 40°¢
- 60°C
— R
?&\\%\
. .
- 8.00 - e
= ‘:'\“% ..... R
o Sy =
£ s T
w i‘%}éﬁ b, 1H‘ﬂ
.
U,
T
4.00 SRy
— ﬁ%ﬁ%:X
0.0 i i | !
%.Gi 0.10 1.00 10.00 100.00

Figura 4.23 - Curva do mdédulo de relaxacdo em fungdo do tempo e temperatura

para deformacdo de I, 61%




101

12.00 —

P %o
LA S
i\\‘-\-; N
W "
BN
8.00 — %Krﬁ”z;
ﬁiqw T
y o T
s
H\\?
‘?\z
¥
\\%
N
*
B
g%g%
“F,

400 I

0.00 1 ! ! |

Tempo {min)

Figura 4.24 - Curva do médulo de relaxagdo em funcido do tempo & temperatura
para deformacio de 1,3%.



-20°C
gcC
16:.00 — _
A LA
40°C
= A 60°C
e
=
o] =
—
\‘—F 4‘_‘;;
}\¥ %ﬁﬂ_ﬁw_
™ L "“"—4” i T T
s\i
8.00 — S,
‘\\;%:\J E
N’E‘(\\
ﬂq\l
T )
i .
8‘00 i ! { i
0.01 &30 .00 - HOo 100.00
- Pempo {min)
i
|
Figura 4.25 - Curva do modulo de relaxacdo em funcdo do tempe e temperatura

para deformacidc de &, 97%.



16.00
Deformacido
1,613
0.97%
1200 —
o
=
[
8.00 —
4.00 —
0.0 | i | F
’ %.01 010 1.00 10.00 100.00

Tempo {min)

Figura 4.26 - Curva do mddulo de relaxacdo em funcidoc da deformacdo e tempe
para temperatura de -60°C.




Deformacdo
16.00 = __E, ,,,,,,, i, £1%
ke 1, 30%
P VE
12.00 —
D_J "-\
= ' \:«57
o 0 \{‘ﬁ\g,
8.00 .
e ' e F
4.00 +—
| [ [ I

Q'ODD,BE B.iG

1.00 10.00

Tempo {min)

Figura #.27 - Curva do modulo
para temperatura de -40°C,

de relaxaclo em funcgldo da deformacdo e tempo



Deformacao
6.00 — —t— 1,81%
e 1, 30%
0,97%
400 T
;{0" e
& ” .
&
L 2.00 —
| .
0.0 ' ' 3 |
) %.01 0.10 1.00 18.00 106.00
Tempo {min)

Figura 4.28 - Curva do médulo de relaxacdo em funcidc da deformacdc e tempo
para temperatura de -20°C.



!44
[
Ty

3.00 r— -

—— 1,581%

— 1,30%

0,973
2.00 —
- 5
o B S
= e
= ) T
1.00 b o
0.0 ] % ! |
) %,91 0.10 1.00 10.00 100.00
Tempo (min)

Figura 4.25% - Curva do mddule de relaxacgdc em funcidc da deformacio s tempo
para temperatura de 0°C,



1.50 —

(MPa)

G

0.50 |~

Deformacéic

ELI
e A
TRy
e
Tl
[
Tl
s
SR
=t
s
i AT
SR
Tl
Coib
Tt

; i

0.10

1.00 10.00

Tempo (min)

T100.00

Figura 4.30 - Curva do médulo de relaxacdo em funcgdo da deformacio
para temperatura de 20°C,

e tempo




ot
o3
[s9]

{MPa)

1.00 B e S — g 'A::\):“‘-v:ui,

_ l I % ]
O“G%.Ql 0.10 1.00 10.060 100.00

Tempo {(min)

Figura 4.31 - Curva do médulo de relaxacdc em fungdo da deformacdo s tempo
para temperatura de 40°C,



109

e 1 815
2.00 —
1,3%
2,873
1.50 —
g. | e
&
1.00 T .
G.50 —
Oiﬂ% I | | |
0.01 0.10 1.00 10.00 100.00
Tempo {min)
Figura 4.3Z - Curva do médulc de relaxaclo em fungdo da deformacdc e tempo

para temperatura de

&0°C.



ok

Log Tempa (seg)

Temp log aT
_g0%¢ 8,088
m -40°C 3, 451
5.{]0 :—— ‘-ZOOC D, 8@7
“g oec -0,902
- rger -2,058
: GOGC —3,660
400 — Lo T :
- St S
o E mm”vw :
o waw%#;
o o
o -
3 H
300 — T 0 e, Tt
__~=i+%7g7 j‘u T o
2.06 ! jﬁ i |
0.0 1.0 2.0 3.0 4.0

Figura 4.33 - Curvas do médulo de relaxacdo em funcdoc do tempo em escala

logaritmica para as varias temperaturas, para deformacdo de I,61%.

o)



111

440 —

4.00 —

g G (Pa)

w10

320

-8 -4 0 4 &
Log t/aT (seqg)

Figura 4.34 - Curva mestra do médulo de relaxagso para deformacdo
de 1,61% para temperatura de referédncia de -11,52°C



440 —

k-

Log G (Pa)!

3.60 —

3.20

2.80 ‘ * —_——— |
10 6 2 2 ;
Log t/aT (seqg)

Figura 4.35 - Curva mestre do mddulo de relaxagédo parza deformacéo
de 1,61l% para temperatura de referéncia de 20°C.



fot
ot
[

+ G relaxagéo
440 — _

G uniaxial

(Pa} ¢

Log G

3.60 b

3.20 —

2.80 - ‘
8 -4 0

log t/al ou log {1/RaT)

Figura 4.36 — Comparacgdo entre o médulo de relaxacdo

e o mbdulo
uniaxial para temperatura de referéncia de -11,62°C.



[
i

4.60 —

g G {(pa) ™

1

3.00 —

260 1 | | |

iog t/aT ou log (1/RaT) Iseq)

Figura 4.37 ~ Comparacio entre o médulo de relaxacio e o mddulo
uniaxial ajustado pelo fator A=0,9 para temperatura de referéncis
de -11,62°C,



5. CONCLUSCES

A estrutura hetoregénea do propelente sdélide compdsito
leva aos fenbmenos especificos que produz uma resposta

particular a8 cargas mecénicas.

As curvas mestre podem ser utilizadas como métcocdo de
caracterizagdc para descrever ¢© comportamento do propelente
durante eventos dificeils de se reproduzir, como a Iignigao,
gque ocorre em milesegundos e sob pressdo, e a estocagem, gue
pode levar 5 ou mais anos. E possivel ainda a construcdo de
curvas mestre para dqualgquer outra temperatura de interesse,
simplesmente adicionando © valor de ar correspondente & essa

temperatura, no eixo das abcissas.

A egquagac de WLF utilizada para se obter o fator de
deslocamentce ar, mostrou se adequada, com exXcegdo para as
temperaturas mais baixas {(-60°C) e as mais altas (60°C). Isto
deve se a proximidade da T; para o primeiro caso e possivels

reagdes de degradagdo para ¢ segundo.

O propelente tem comporiamento viscoeléastico néc linear
e pode ser considerado como incompressivel para peguenas
deformacdes. O alongamento de descolamento indica o inicio da
compressibilidade estimado através do desvio da linearidade
no inicio das curvas dos ensalos de resisténcia a tracgdo
uniaxial. Ndo é um método preciso porém d& uma indicacao
segura para ©s nivels de deformagdes experimentados, e avalia

a gqualidade estrutural do propelente.

C envelope de falha é um método gue pode avaliar a
integridade do grédc propelente e ser utilizado como um

critério de £falha.

Observou-ss o mesmo efeito da Lemperatura no

comportamentc do propelente nos ensalos uniaxiais e nos de
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relaxacdo de tensdo; acima de -20°C as curvas se agrupam em
uma mesma tendéncia, muito diferente das temperaturas mais
baixas. Tal comportamento se deve & proximidade da T, gque

imobiliza as cadeias poliméricas.

Os médulos obtidos, desde gue nos mesmos dominios de
tempo e nivels de deformagido podem ser correlacionados. A
curva do mddulo uniaxial, transformado para cisalhamento,
ajusta-se & curva do médulo de relaxacio de tensio se tiver
seus valores multiplicados por 0,9. 0O ajuste seria mais

eficiente se o célculo do mddulo uniaxial fosse mais preciso.

As eguacdes gue descrevem as curvas mestras para 0S
mbddulos seguem um modelo polinomial de grau 2 e podem ser

utilizadas diretamente na anédlise estrutural.

Para trabalhos futuros sugere-se:

e a utilizacgdo de método mais precisc para o caélculo do
moédulo em testes de resisténcia a tragdc wuniaxial,
corriginde os dados experimentais na regido inicial que

apresenta alto erro experimental.

e utilirandc testes pressurizados em ensaios de resisténcia
a tragio uniaxial, determinar o alcocngamento de

descolamento.

s 2 utilizacédo de outros modelos para o} fator de
deslocamento ar, comc o deslocamento manual, o deslocamento

vertical & outros.

o definicdo de um critério de falha que possibilite a
comparagac dos resultados unidimensicnais obtidos nessa
tese com a situagdc de tensidc/deformacdc tridimensional

real de um motor foguete.
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avaliar ¢ grau de rzreticulagio obtide apds a cura do
propelente, através de andlise térmica e verificar a sua

influéncia no comportamento mecdnicc do propelente.

avalliar como ocgorre o© 1iniclio de uma trinca e sua

propagag¢io no propelente.

avaliar a nivel microscopico o efeito da forma, tamanho e
distribuicéo das particulas sélidas presentes na

composicdo do propelente, nc seu comportamentc mecanico.

avaliar o comportamento mecdnico do propelente atraveés dos

ensalos de compressio.

realizar a anédlise estrutural dos motores foguete do VLS.
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