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BADANIA DWUBAZOWEGO PALIWA RAKIETOWEGO
ZA POMOCA DYNAMICZNEJ ANALIZY MECHANICZNEJ
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Janusz ZMYWACZYK, Piotr KONIORCZYK
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Streszczenie: W artykule przedstawiono wyniki badan stalego dwubazowego paliwa rakietowego za
pomoca dynamicznej analizy mechanicznej (DMA). Autorzy wykonali badania wlasciwos$ci
mechanicznych takich jak dynamiczny modut zachowawczy (E’), dynamiczny modut stratnosci (E”)
oraz tand (E”/E’). Ich charakterystyki temperaturowe zostaly wyznaczone za pomoca urzadzenia
Netzsch DMA 242C w zakresie temperatury od -120 °C do +90 °C przy szybkosci ogrzewania
wynoszacej 1K/min lub 2K/min. Probka zamocowana byta w uchwytach typu podwojny wspornik
(dual-cantilever) i poddana obcigzeniom o czestotliwosci 1Hz. Szczegdlng uwage poswigcono
wlasciwemu doborowi parametréw i wymiaréw probki w celu otrzymania prawidtowych wynikow
badan DMA. Dla potwierdzenia wynikow badan DMA jako materiat referencyjny przebadano PTFE
(teflon) i poréwnano z wynikami literaturowymi.

Stowa kluczowe: stale paliwa rakietowe, dynamiczne wtasciwosci mechaniczne

TESTING DOUBLE-BASE ROCKET PROPELLANT
WITH THE USE OF DYNAMIC MECHANICAL ANALYSIS
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Abstract: The paper presents results of Dynamic Mechanical Analysis (DMA) of solid double-base
rocket propellant. The authors investigated mechanical properties such as dynamic storage modulus
(E’), dynamic loss modulus (E”) and tand (E”/E’).Their temperature characteristics were measured
with the use of Netzsch DMA 242C analyzer within temperature range from -120 °C up to +90 °C at
1K/min or 2K/min of heating rate, respectively. The sample was fixed in dual cantilever and subjected
to 1Hz testing loads. Special attention was paid to the problem of proper selection of parameters of the
analyzer as well as sample dimensions which were essential to obtain correct DMA results. To
validate the results of DMA measurement polytetrafluoroethylene (PTFE) was tested as a reference
material and compared with literature data.
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1. Wstep

State dwubazowe paliwa rakietowe nalezg do grupy lepkosprezystych materialéw o
wlasciwosciach zblizonych do wtasciwosci polimerow [1]. Typowe dwubazowe paliwa
rakietowe zbudowane sg gldwnie z nitrocelulozy (NC) 50-60% oraz nitrogliceryny (NG) 30-
49% [2] wraz z dodatkami stabilizatorow, plastyfikatorow i nieorganicznych katalizatorow.
Dla wiasciwego 1 bezpiecznego uzytkowania statych dwubazowych paliw rakietowych,
konieczna staje si¢ znajomos$¢ ich wlasnosdci cieplno-mechanicznych. Zmiany wlasciwos$ci
mechanicznych tych materialdw mogg by¢ spowodowane procesami fizycznymi (dyfuzja
sktadnikow, zawilgocenie), reakcjami chemicznymi (rozklad/degradacja azotandéw) oraz w
wyniku oddzialywan mechanicznych (wibracje, zmiany cisnienia). Zmiany te moga
prowadzi¢ do niekontrolowanych procesow zachodzacych w silniku rakiety, a nawet do jego
rozerwania podczas startu. Technika pozwalajaca na jednoczesne okreslenie wlasciwosci
mechanicznych, takich jak dynamiczny modut zachowawczy (E’) reprezentujacy wiasnosci
sprezyste materiatu, dynamiczny modut stratnosci (E”) okres$lajacy wiasciwosci lepkosciowe
oraz tand = (E”/E’) moéwiacy o zdolno$ci materiatu do thumienia drgan mechanicznych, jest
dynamiczna analiza mechaniczna (DMA) [3,7]. W metodzie DMA sygnal wejsciowy stanowi
cyklicznie przytozona sita F do badanej probki, o amplitudzie kilku newtondw, ktora generuje
w niej niewielkie odksztalcenia rzedu mikrometréw. W wyniku tego badana probka
odksztalca si¢ w sposob cykliczny. Réznica faz pomiedzy przylozonym napr¢zeniem, a
wynikajacym z niego odksztatceniem, to kat 8, tym wiekszy, im materiat jest mniej sprezysty
a bardziej plastyczny. Zastosowanie metody DMA pozwala na jednoczesne okreslenie
zdolno$ci materiatu do oddawania energii (E’), do utraty energii (E”) oraz tlumienia
mechanicznego (E”/E’) [7]. Wlasciwosci te moga by¢ mierzone w zaleznosci od czasu,
czestotliwosci oraz temperatury. Badanie paliw rakietowych za pomoca metody DMA
pozwala okresli¢ wytrzymato§¢ materiatu na dynamiczne obcigzenia, a takze ich zdolnos¢ do
nieodwracalnego rozproszenia energii mechanicznej dostarczanej podczas cyklicznego
obcigzania. Jest to szczegdlnie istotne do przewidywania zachowania si¢ silnika rakietowego
podczas uzytkowania. W literaturze [1,4] znalez¢ mozna informacje na temat wptywu
wybranych parametrow pomiarowych (szybko$ci ogrzewania, czestotliwosci) na wyniki
badan DMA, brak jest jednak szczegdlowych informacji dotyczacych prawidtowego
przebiegu eksperymentu. Celem tego artykutu jest czgsciowe wypelnienie tej luki.

2. Procedura eksperymentalna

State dwubazowe paliwo rakietowe o gestosci w temperaturze pokojowej wynoszacej
p=1,55 glcm3, zostalo uzyte do badan za pomocg metody DMA w zakresie temperatury od
-120 °C do +90 °C. Probki pobrane zostaly z tadunku napedowego w ksztalcie $cianki
cylindrycznej 1 byly obrabiane za pomocag papieru Sciernego do osiggnigcia ksztaltow
prostopadtosciennych. Probki o oznaczeniach S1, S2, S3, S4 wykonane zostaly z tego samego
paliwa rakietowego. Dodatkowo do badan uzyta zostala probka poréwnawcza wykonana z
teflonu. Do badan uzyto urzadzenie pomiarowe Netzsch DMA 242C wyposazone w uchwyt
probki typu podwdjny wspornik o rozstawie chwytow 2 x 16 mm.

Czestotliwos$¢ odksztatcania zalecana przez odpowiednig norme [3] wynosita f = 1Hz,
szybko$¢ ogrzewania natomiast 1K/min oraz 2K/min. Zastosowanie roznych szybkos$ci
ogrzewania moze mie¢ nieznaczny wplyw na uzyskane wyniki. Wigksza szybkos$¢
ogrzewania powoduje wzrost wartosci modutow E' 1 E" oraz temperatury zeszklenia
materiatu.

Dla uzyskania doktadniejszych wynikow stosuje si¢ mniejsze szybkosci ogrzewania [4].
W tabeli 1 zawarto parametry eksperymentu.
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Rys. 1. Schemat uchwytu probki typu podwéojny wspornik

Zgodnie z zaleceniami instrukcji urzagdzenia DMA 242 suma statycznej i dynamicznej sity
nie moze przekracza¢ 8N, ale w przypadku wybranego sposobu mocowania probki firma
Netzsch zaleca stosowanie statycznej sity rownej zero [5].

Tabela 1. Parametry eksperymentalne DMA

Grubosé/ Zakres Szybkosé |  Sila Sita | Amplituda
, szerokos$¢/ . . odksztalcenia
Prébka dlugosé temperatury |ogrzewania | statyczna |dynamiczn 6bki
Ug0se [°c] [K/min] [N] a[N] pro
[mm] [um]
S1 4,28/10,0/60,0 120 - +80 2 0 75 40,0
S2 2,74/10,0/60,0 -120 - +80 2 0 75 30,0
S3 1,15/10,0/60,0 120 - +80 1 0 75 30,0
S4 1,15/10,0/60,0 120 - +80 1 0 75 50,0
PTFE 1,97/9,7/60,0 -150 - +150 1 0 75 40,0

W ostatniej kolumnie tabeli 1 podano warto$¢ amplitudy jaka powinna zosta¢ osiggnicta
przez probke w czasie badania w wyniku oddziatywania przylozonego do niej cyklicznego
wymuszenia o amplitudzie [F| nie wigkszej niz 7,5N. Uzyskanie dolnej temperatury probki
Wwynoszacej -120°C a nawet -150°C mozliwe byto dzieki zastosowaniu uktadu chlodzenia
sktadajacego si¢ z naczynia Dewara wypetnionego ciektym azotem zawierajacego grzatke
elektryczna sterowang w sposob automatyczny, ktora wymusza przeptyw azotu przez komore
pieca z umieszczong w niej probka na specjalnym wsporniku.

3. Wyniki badan

Na rysunkach 2 i1 3 pokazano zaleznosci dynamicznych modutéw E’, E”, tand, a takze
amplitudy oraz sity dynamicznej od temperatury w czasie catego eksperymentu.
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Rys. 2. Zalezno$¢ modutu zachowawczego E', modulu stratnosci E" oraz tand = (E”/E’)
od temperatury dla probki S1
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Rys. 3. Zaleznos$¢ sily dynamicznej i amplitudy odksztalcenia od temperatury dla probki S1

Mozna zaobserwowacé, ze probka S1 o grubos$ci 4,28 mm wykazuje zbyt duzg sztywnos¢,
aby osiggna¢ zatozong amplitude odksztalcenia badanej probki paliwa, wynoszacg 40 pm
w zakresie temperatury od -120°C do + 58°C. Dla probki S2 o grubosci 2,74 mm oraz
zatozonej amplitudy odksztalcenia wynoszacej 30 pm zakres ten jest mniejszy 1 wynosi od
-120°C do 0°C. Probka jednak jest zbyt sztywna aby eksperyment mozna bylo traktowac jako
wiarygodny. Zatozone warto$ci amplitudy odksztatcenia badanej probki wynoszace 30um
1 50pm zostaty osiagnigte jedynie dla probek S3 i S4. W celu zwigkszenia doktadnosci
wynikéw zmniejszono szybkos$¢ ogrzewania do 1K/min. Latwo zaobserwowac, ze w calym
zatozonym zakresie temperatury, wyniki badan dla tych probek mozna uzna¢ za wiarygodne.
Na rysunkach 4 1 5 pokazano wyniki badan dynamicznych wtasciwosci mechanicznych
probki S3 dwubazowego paliwa rakietowego.
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Rys. 4. Zaleznos¢ modulu zachowawczego E', modulu stratnosci E" oraz tand = (E”/E’)
od temperatury dla prébki S3
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Rys. 5. Zalezno$¢ sily dynamicznej oraz amplitudy odksztalcenia od temperatury dla prébki S3

Warto$¢ modut zachowawczego E’ spada gwaltownie przy osiggnieciu temperatury
57,6 °C. Jest to wynikiem migknigcia materialu. Maksimum jakie osigga krzywa modutu
stratno$ci E” w temperaturze -44,2°C odnosi si¢ do temperatury zeszklenia materiatu [6].
Krzywa tan(8) osiaga maksimum dwukrotnie, dla -353°C oraz +73°C. Maksima te
odpowiadaja obszarom zeszklenia i migkniecia materiatu. Poréwnanie wartosci temperatury
zeszklenia odczytanej z maksimum krzywej modutu stratnosci dla probek S1 1 S3, potwierdza
wpltyw szybko$ci ogrzewania na wyniki eksperymentu. Wyrazne réznice w warto$ciach
modutu zachowawczego dla probki S1 1 S3 sg wynikiem braku uzyskania zatozonej
amplitudy odksztalcenia probki w pelnym zakresie temperatury. W celu sprawdzenia
procedury eksperymentalnej DMA statych dwubazowych paliw rakietowych uzyta zostata
probka teflonu. Wykonane badania materiatu referencyjnego zostaly porownane z danymi
literaturowymi [6]. Na rysunkach 6 1 7 pokazano wyniki badan DMA dla probki teflonu.
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Rys. 6. Zaleznos$¢ wlasciwosci mechanicznych od temperatury dla probki teflonu
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Rys. 7. Zalezno$¢ amplitudy oraz sily dynamicznej od temperatury dla probki teflonu.

W tabeli 2 przedstawiono poréwnanie wynikow badan wlasnych oraz literaturowych dla
materiatu referencyjnego, ktorym byt teflon.

Tabela 2. Porownanie wynikow badan DMA dla teflonu

Modut zachowawczy E’
Temperatury onset, endset

Modut stratnosci E”
Warto$ci maksymalne

Tan d
Warto$ci maksymalne

Literatura [6]

Onset, endset: -122,9/
+19,2/+39,0/+110,1°C

Max: -104,7/ +27,8 °C

Max: -100,1/ +37,6/
+135,8 °C

Wyniki
wlasne rys. 5

Onset, endset: -119,8/+20,8/
+114,8°C

Max: -104,5/ +26,5 °C

Max: -98,0/ +29,1/
+129,9 °C
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Wartosci temperatury istotne z punktu widzenia badah DMA r6znig si¢ nieznacznie dla
wynikow badan wlasnych oraz danych literaturowych. Roznice te mogg by¢ wynikiem uzycia
roznych rodzajow teflonu, roznych wymiaréw probki czy tez zastosowania innego sposobu
mocowania probki [6].

4. Podsumowanie

W artykule przedstawiono wyniki badan DMA statego dwubazowego paliwa
rakietowego. Otrzymano =zalezno$ci od temperatury dynamicznych wlasciwosci
mechanicznych, takich jak dynamiczny modul zachowawczy (E’), dynamiczny modut
stratnosci (E”) oraz tand = (E”/E’). Dodatkowo, w celu potwierdzenia wynikéw badan
DMA paliw rakietowych, przebadano oraz poréwnano z danymi literaturowymi probke
teflonu [6]. Na podstawie przeprowadzonych badan mozna stwierdzi¢, ze wyniki badan
wlasciwo$ci mechanicznych E’, E” oraz tand nalezy prezentowaé wraz z wynikami
zalezno$ci amplitudy odksztalcenia badanej probki oraz sity dynamicznej od temperatury.
Przedstawione w ten sposéb wyniki mozna uznaé za wiarygodne. Badania maja charakter
wstepny 1 beda kontynuowane.
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