ISSN 1230-3801 Zeszyt 133 nr 1/2015, 7-19

ZASTOSOWANIE POROZUMIENIA NORMALIZACYJNEGO
STANAG 4540 W BADANIU STALYCH PALIW RAKIETOWYCH

Jacek BORKOWSKI, Marcin CEGLA
Wojskowy Instytut Techniczny Uzbrojenia

Piotr KONIORCZYK, Janusz ZMYWACZYK
Wojskowa Akademia Techniczna

Bogdan FLORCZAK
Instytut Przemystu Organicznego

Streszczenie: W artykule przedstawiono sposob badania statych paliw rakietowych metoda dyna-
micznej analizy mechanicznej (DMA) w oparciu o porozumienie STANAG 4540. Scharakteryzowano
metod¢ DMA oraz opisano prawidlowe warunki eksperymentu zalecane przez STANAG oraz instruk-
cje obstugi urzadzenia. Probka statego dwubazowego paliwa rakietowego zostata zbadana za pomoca
urzadzenia Netzsch DMA 242C. Dynamiczne wlasciwosci mechaniczne takie jak modut zachowaw-
czy (E’), modut stratnosci (E”) oraz tg, zostaly zmierzone w zakresie temperatury od -120° C do
+110° C, przy predkosci ogrzewania wynoszacej 1K/min. Zastosowano trzy czestotliwoéci uginania
probki wynoszace 0,1 Hz, 1 Hz oraz 10 Hz. Szczegolng uwage poswiecono okresleniu temperatury
zeszklenia badanego paliwa.

Stowa kluczowe: dwubazowe state paliwo rakietowe, dynamiczna analiza mechaniczna, temperatura
zeszklenia

1. Wstep

1.1. Dynamiczna analiza mechaniczna

Dynamiczna analiza mechaniczna (DMA) jest zaawansowang metoda badania materia-
tow kompozytowych oraz polimerowych. DMA pozwala na wyznaczenie wytrzymatosci ma-
terialu poddanego dynamicznym obcigzeniom oraz jego zdolno$ci do nieodwracalnego roz-
praszania energii podczas cyklicznego obcigzenia [1]. W metodzie DMA, dzialajaca cyklicz-
nie sila o niewielkiej amplitudzie przylozona jest do probki w wyniku czego generowane sa
zgodne oraz przesuni¢te w fazie odksztalcenia. Przesunigcie fazowe pomiedzy przytozonym
naprezeniem, a powstajagcym odksztatceniem okresla kat fazowy 6. Wlasciwosci materiatu, do
ktorych naleza: dynamiczny modut zachowawczy E’, dynamiczny modut stratnosci £, oraz
tgd mierzone sg jednocze$nie w funkcji czasu, temperatury i czestotliwosci [1, 2]. Modut za-
chowawczy odpowiada za sprezyste wlasciwosci materiatu natomiast modut stratnosci za
wilasciwos$ci lepkosciowe [1]. W odniesieniu do cykli pomiarowych moduty te sg odpowied-
nio proporcjonalne do energii przechowywanej 1 rozpraszanej w czasie pomiaru [3]. Modut £’
jest zgodny z generowanym odksztatceniem, modut £ jest natomiast przesuniety w fazie
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0 90 stopni [4]. Stosunek obu modutéow (£ /E’) nazywany thumieniem materialu, rowny jest
tgd 1 odzwierciedla zdolno§¢ materiatu do utraty energii w wyniku przegrupowywania si¢
czasteczek 1 tarciu wewnetrznemu [1]. Gléwnymi zaletami metody DMA, w poréwnaniu
z innymi technikami pomiarowymi jest mozliwo$¢ wielokrotnego badania probki oraz uzy-
skanie wynikow dynamicznych wilasciwosci mechanicznych w zalezno$ci od temperatury
1 czestotliwosci w jednym pomiarze. Dynamiczna analiza mechaniczna uznawana jest za naj-
doktadniejszg metode wyznaczania temperatury zeszklenia, w ktorej w materiale nastgpuje
przemiana fazowa skutkujaca znaczaca zmiang wtasciwosci mechanicznych [5].

1.2. Badania stalych paliw rakietowych

Ze wzgledu na sktad chemiczny i sposob potaczenia sktadnikow mozemy wyroznic pali-
wa homogeniczne jedno- dwu- i trojbazowe oraz paliwa heterogeniczne dwu- i wielobazowe.
Do najczesciej spotykanych paliw rakietowych naleza homogeniczne (dwubazowe) posiada-
jace jednolita strukture zbudowang ze zwigzanych chemicznie sktadnikéw. Typowe dwuba-
zowe paliwa rakietowe sktadaja si¢ gtéwnie z nitrocelulozy (NC) o zawartosci 50-60% oraz
nitrogliceryny (NG) o zawarto$ci 30-49 %, a takze ze stabilizatorow, plastyfikatorow
1 nieorganicznych katalizatoréw [6]. Paliwa heterogeniczne natomiast stanowig mieszaning
statego utleniacza, ktorym najczgsciej jest chloran(VII) amonu lub azotan(V) amonu, oraz
cieklych substancji wigzacych [6,7].

Wiasciwosci cieplno-mechaniczne statych paliw rakietowych wplywaja na prawidtowe
dziatanie silnikow rakietowych. Wtasciwos$ci te moga ulec zmianie podczas dhugotrwatego
przechowywania [8]. Dynamiczna analiza mechaniczna stanowi narzedzie pozwalajace na
badania statych paliw rakietowych oraz okre$lania ich przydatno$ci. Metoda pozwala na ba-
dania materiatéw w szerokim zakresie temperatur z wykorzystaniem probek o niewielkich
rozmiarach, co jest szczegdlnie wazne w przypadku materialdw wybuchowych [5]. Norma
STANAG 4540 wskazuje DMA jako najdoktadniejszg metode okreslania temperatury ze-
szklenia (Tg) paliw rakietowych. Zeszklenie jest przemiang fazowa zachodzaca w materiale
1 majacy istotny wplyw na jego wtasciwosci mechaniczne, dlatego do okreslania temperatury
Ty stosowana powinna by¢ metoda dynamiczna [4]. Dane literaturowe wskazuja kilka sposo-
bow wyznaczania temperatury zeszklenia w oparciu o charakterystyczne punkty na krzywej
DMA. Naleza do nich: poczatek krzywej modutu zachowawczego E’, maksimum krzywej
modutu stratnosci £ oraz maksimum krzywej tgo [1].

Zgodnie z cytowanym wczesniej porozumieniem STANAG 4540 [4], temperaturg ze-
szklenia statych paliw rakietowych nalezy okresla¢ na podstawie maksimum krzywej E”.
Nalezy bra¢ pod uwage wptyw zadanych warunkow pomiaru, takich jak czgstotliwos¢, ampli-
tuda oraz szybko$¢ grzania/chtodzenia, na wyniki badan. Stosowane urzagdzenie DMA powin-
no mie¢ takze mozliwo$¢ rownowazenia wptywu rozszerzalnosci cieplnej materiatu [4]. Tem-
peratura zeszklenia stalych paliw rakietowych, badana metoda DMA, jest szczeg6lnie przy-
datnym parametrem w okres$laniu odpornosci paliwa na dynamiczne obcigzenia podczas za-
ptonu w niskich temperaturach [9]. Zmiana wtasciwosci mechanicznych spowodowana prze-
miang fazowa moze prowadzi¢ do pojawienia si¢ peknigc, a to z kolei do niekontrolowanego
wzrostu powierzchni spalania paliwa, co moze by¢ przyczyng rozerwania silnika rakietowego
[10]. W artykule przedstawiono wyniki badan DMA statego homogenicznego paliwa prowa-
dzone na podstawie normy STANAG 4540.

2. Procedura eksperymentalna

Probka dwubazowego paliwa rakietowego zawierajacego, jako glowne sktadniki nitroce-
lulozg 1 nitrogliceryng stanowigce odpowiednio 47,5% oraz 28,3% masy paliwa, badana byta
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za pomocg urzadzenia Netzsch DMA 242C z wykorzystaniem uchwytéw typu dual-
cantilever w zakresie temperatury od -120 °C do +110 °C. Probka zostala poddana obrobee
papierem $ciernym w celu uzyskania grubosci okoto 1,5 mm. Wczesniejsze badania autorow
wykazaty, ze wyniki pomiarow dla probek grubszych nie moga by¢ wiarygodne w obszarze
zeszklenia ze wzgledu na zbyt duza sztywno$¢ uniemozliwiajaca ugiecie probki do zatozonej
amplitudy. Badaniom poddana zostata probka paliwa o wymiarach: 59,5x7,55x1,53 mm. Na-
lezy zaznaczy¢, ze w przypadku stosowania uchwytow typu dual-cantilever przekroczenie
zalecanej warto$ci dtugosci probki nie wplywa na jako$¢ wynikow poniewaz do pomiarow
wykorzystywana jest stata odleglos¢ pomigdzy uchwytami wynoszaca 2x16 mm [2]. Porozu-
mienie STANAG 4540 okre$la wymiary typowej probki (tabela 1), ale dopuszcza odstepstwa
podyktowane wymaganiami stosowanej aparatury [4]. Stosowano trzy czestotliwosci przyto-
zonej sity rowne: 0,1Hz, 1Hz 1 10Hz zgodnie z zaleceniami porozumienia STANAG 4540 [4].
Na podstawie danych literaturowych oraz wczesniejszych badan autoréw szybko$¢ ogrzewa-
nia/chtodzenia wyniosta 1K/min [2]. Przed rozpocze¢ciem pomiaru probka byla przetrzymy-
wana w temperaturze -120° C przez 20 minut. Naprezenia wystepujace w probce w przypadku
stosowania uchwytow typu dual-cantilever pokazano na rysunku 1.

Sita przytozona do prébki o amplitudzie

zmieniajgcej si¢ sinusoidalnie ze stala
“ predkoscia

Obszar icinania—__ _
Probka p—

\/’

Obszar rozciggania

Rys. 1. Obszary naprezen $ciskajacych, $cinajacych i rozciggajacych wystepujacych w prébee [1]

Pokazane uchwyty powoduja pojawienie si¢ sktadowej $cinania i zwigkszaja sit¢ wyma-
gang do odksztalcenia probki. Nalezy zwrdci¢ uwage na rownomierne zaci$ni¢cie uchwytow
w celu uniknigcia skrgcania probki [1]. Ze wzgledu na potrzebe zastosowania wigkszej sity
wymuszajacej odksztalcenie probki wartosci modutow uzyskane za pomocag uchwytow dual-
cantilever beda ro6zni¢ od tych uzyskanych w przypadku innych metod mocowania probki
w tym 3-punktowego zginania [1]. W tabeli 1 przedstawiono warunki eksperymentu.

Tabela 1. Parametry eksperymentalne - stosowane i normatywne

Parametr Stosowane Zalecane przez STANAG 4540
. L Prostopadloscian Prostopadto$cian

Wymiary probki 59,5x7,55x1,53mm E0X 10X mm

Zakres temperatury -120°C do +110 °C -120 °C do +100 °C

Czestotliwosé 0,1Hz, 1Hz, 10Hz 0,1Hz, 1Hz, 10Hz

andYCJonowan|e 20 min Co najmniej 15 min

probki

Szybkos¢ _ 1K/min Nie wigcej niz 5K/min

ogrzewania/chtodzenia




10 J. Borkowski, M. Cegla, P. Koniorczyk, J. Zmywaczyk, B. Florczak

W literaturze znalez¢ mozna szczeg6towe informacje dotyczace wplywu parametréw
wejsciowych na wyniki badan DMA [2,7]. Zwigkszenie czestotliwos$ci przylozonej sity po-
woduje wzrost warto$ci dynamicznych modutow zachowawczego i stratnosci [2]

Zwigkszenie szybkosci ogrzewania/chlodzenia réwniez prowadzi do zwigkszenia warto-
sci E’, E”, a takze temperatury zeszklenia. W celu uzyskania doktadnych wynikéw badan
zaleca si¢ stosowanie nizszych szybkosci ogrzewania/chtodzenia [7].

3. Wyniki badan

Wyniki badah DMA moga by¢ traktowane, jako wiarygodne po spetnieniu kilku warun-
kow. Zatozona warto$¢ dynamicznej sity wymuszajacej odksztatcenie probki nie moze zostac
przekroczona, a warto$¢ amplitudy musi by¢ zachowana w pelnym zakresie temperatury. Na
rysunku 2 przedstawiono zalezno$¢ dynamicznej sity wymuszajacej oraz amplitudy odksztal-
cenia probki od temperatury. Statyczna sita nastawiona zostata na warto§¢ ON, natomiast sita
dynamiczna na dopuszczalng warto$§¢ maksymalna, wynoszaca 7,5N zgodnie z zaleceniami
producenta urzadzenia [2]. Amplituda odksztatcenia probki wynosita 30pum.

A] /um F dyn. /N
H4.0

33 Sita dynamiczna
F3.5

32 | 3.0

Amplituda

314 -+

! 2.0
30

294

28

-100 -50 0 50 100
Temperatura /°C

Rys. 2. ZaleznoS$ci silty dynamicznej i amplitudy odksztalcenia probki od temperatury

Zaleznos¢ dynamicznego modutu zachowawczego, dynamicznego modutu stratnosci oraz
tgd od temperatury dla czestotliwosci odksztatcenia rownej 1Hz pokazano na rysunku 3.

Granice obszaru zeszklenia mozna okresli¢ w punktach poczatku krzywej E’ oraz stabo
widocznego pierwszego maksimum Kkrzywej tgé. Drugie wyrazne maksimum krzywej tgé
okresla punkt migknienia materialu. Warto$¢ temperatury zeszklenia wynoszaca -38,5°C wy-
znaczono z maksimum krzywej E” zgodnie z zaleceniami porozumienia normalizacyjnego
STANAG 4569 [4]. Na podstawie zalezno$ci modutéw E’, E” oraz tgo od temperatury mozna
okresli¢ temperaturowy zakres bezpiecznego stosowania paliw rakietowych pomigdzy tempe-
raturg zeszklenia, a temperatura migknienia materiatu. W punkcie zeszklenia, w wyniku
wzrostu sztywnos$ci materiatu moze dojs$¢ do jego spekania, a co za tym idzie do niekontrolo-
wanego wzrostu powierzchni spalania. Moze to doprowadzi¢ do przecigzenia silnika rakiety
w chwili odpalenia.
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Rys. 3. Zalezno$¢ dynamicznych modulow zachowawczego i stratnos$ci oraz tgd badanej
probki od temperatury

Po przekroczeniu gérnej granicy stosowalno$ci wyznaczonej przez temperatur¢ migknie-
nia, wktad paliwa rakietowego nie b¢dzie zachowywatl wymaganego ksztaltu podczas dtugo-
trwalego przechowywania, a takze pod wplywem dynamicznych obcigzen wystepujacych
w chwili startu [5]. Zalezno$¢ modutu stratnosci od temperatury dla trzech wybranych czesto-
tliwosci pokazano na rysunku 4.

E" /MPa

600 Peak: -34.6 °C 578.2 MPa

500 Peak: -42.9 °C. 493.4 MPa
400 |
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200 |
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Rys. 4. Zalezno$¢ modutu stratnos$ci od temperatury dla trzech wybranych czestotliwoS$ci

Porozumienie normalizacyjne STANAG 4569 zaleca stosowanie w badaniach trzech cze-
stotliwosci przytozonej sity oraz okreslenie wptywu zmiany czestotliwosci na wyniki [4].
Wazrost czestotliwos$ci przytozonej sity powoduje wzrost warto$ci modutu £ oraz temperatu-
ry zeszklenia. Mozliwg przyczyng tego zjawiska moze by¢ zanikanie ruchu tancuchow cza-
steczkowych prowadzace do wzrostu sztywnosci materiatu z jednoczesnym wzrostem warto-
sci modutow [7]. Wieksze czestotliwosci wywotujg sprezyste zachowanie materiatu, czyli
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wz

rost £’, podczas gdy stosowanie nizszych czestotliwosci zapewnia probee czas na migknienie

i spadek sprezystosci [1]. W celu uproszczenia wynikow zalecane jest podawanie warto$ci tem-
peratury zeszklenia z zalezno$ci modutu stratnosci od temperatury dla czgstotliwosci 1Hz [4].

4.

1.

Whnioski

Probka dwubazowego paliwa rakietowego zostata przebadana za pomoca urzadzenia DMA
dla trzech czestotliwosci wynoszacych: 0,1Hz, 1 Hz 1 10Hz. Zatozona amplituda odksztat-
cenia probki zostata osiggnigta w catym zakresie temperatury, dlatego wyniki moga by¢
uznane za wiarygodne. Badania prowadzono w oparciu o porozumienie normalizacyjne
STANAG 4540 wskazujace DMA, jako najlepsza metod¢ badania materiatow wybucho-
wych 1 okreslaniu temperatury zeszklenia.

Warto$¢ temperatury zeszklenia badanego paliwa zostata odczytana z punktu maksimum
krzywej modutu stratnosci dla czestotliwosci 1Hz i wyniosta -38,5°C.

Zalezno$¢ warto$ci modutu stratnosci i temperatury zeszklenia od stosowanej czestotliwo-
Sci jest zgodna z danymi literaturowymi. Wraz ze wzrostem czgstotliwosci zaobserwowano
wzrost wartosci modutu oraz Tg.

4. Dynamiczna analiza mechaniczna jest skuteczng 1 bezpieczng metoda badania statych paliw
rakietowych oraz wiarygodnym narzedziem okreslajacym temperature zeszklenia tego ro-
dzaju materiatow.
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Abstract: The article describes dynamic mechanical analysis (DMA) test procedure of solid rocket
propellants on the basis of STANAG Agreement 4540. DMA principle of operation and proper exper-
imental conditions recommended by the STANAG and DMA manual are described. A sample of solid
rocket propellant was tested by using Netzsch DMA 242C analyzer. Dynamic mechanical properties
such as the storage modulus (E’), loss modulus (E”) and tand were measured within temperature range
from -120° C to +110° C at heating rate of 1K/min. The sample was tested at three bending frequencies
of 0.1, 1.0 and 10.0 Hz. Special attention was paid to the determination of tested propellant glass tran-
sition temperature.

Keywords: double base solid rocket propellant, dynamic mechanical analysis, glass transition temperature

1. Introduction

1.1. Dynamic Mechanical Analysis

Dynamic mechanical analysis is a powerful tool for testing composite and polymeric ma-
terials. DMA technique allows specification of the strength of the material under dynamic
loads and its ability to irreversible dissipation of mechanical energy supplied during the peri-
odic loads [1]. In DMA technique the input signal is an oscillating force with small amplitude
applied to a sample that generates in-phase and out- of-phase strains. The phase shift between
the applied stress and the resultant strain is determined by a phase angled. The values of dy-
namic storage modulus E’, dynamic loss modulus E’” and tand are measured simultaneously
as a function of time, frequency of oscillation and temperature [1, 2] to describe the material
properties. Dynamic storage modulus E’ represents the elastic properties of the material,
while dynamic loss modulus E”’ represents its viscous properties [1]. In relation to the meas-
urement cycles these modules are respectively proportional to energies stored and dissipated
during measurement [3]. The E’ modulus is in phase with the resultant strain and the E” mod-
ulus phase is shifted ninety degrees [4]. The ration of both modules (E”/E’) is given by the
tan(d) and is called the material absorption and indicates the efficiency of the material in los-
ing energy due to molecular rearrangements and internal friction [1]. The main advantage of
DMA method compared to other measurement techniques is a possibility of carrying out mul-
tiple tests for a sample and receiving results of dynamic characteristics at different tempera-
tures and applied extortion frequencies within one measurement session. Dynamic mechanical
analysis is considered to be the most accurate method for determination of glass transition
temperature at which a phase transition and significant change of mechanical properties hap-

pen [5].

1.2. Testing of solid rocket propellants
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Single-, double- or triple-base homogeneous propellants and double or multi-base hetero-
geneous propellants can be distinguished considering chemical content and the connection

between ingredients. The homogeneous (double-based) rocket propellants with a uniform
structure consisting of chemically bonded ingredients are usually used. Typical double-based
rocket propellants consist mainly of nitrocellulose (NC) with 50-60% content and nitro-
glycerine (NG) with 30-49% content plus stabilizers, plasticizers, and nonorganic catalysers
[6]. The heterogeneous propellants are the mixtures of a solid oxidizer, in most cases ammo-
nium perchlorate (VII) or ammonium nitrate (V), and liquid binders [6, 7].

Thermal and mechanical properties of solid rocket propellants affect the proper operation
of rocket motors. These properties may be subjected to changes during long time storage [8].
The dynamic mechanical analysis is a suitable tool for testing and evaluating the usability of
solid rocket propellants. It allows measurement of material properties in wide temperature
range and with relatively small samples which is particularly important at testing explosive
materials [5].

The standardization agreement STANAG 4540 indicates DMA as the most accurate
method for the determination of glass transition temperature (Tg) of solid rocket propellants.
The glass transition phase takes place in the material and decides about its mechanical proper-
ties and for this reason for the determination of Ty temperature the dynamic method should be
used [4]. The literature data points out a few ways of determining the glass transition tempera-
ture from the DMA plot characteristic points. This can be done by the start of the E' curve,
peak of the E" and peak of the tan(3) [1]. According to mentioned earlier STANAG agree-
ment 4540 the T, of solid rocket propellants should be obtained from curve £’ maximum
peak. It is important to consider the influence of testing conditions such as frequency, ampli-
tude and heating/cooling rate on test results.

The used DMA instrument should provide possibilities to compensate thermal expansion
of material [4]. The glass transition temperature of solid rocket propellants, tested by DMA, is
a particularly useful characteristic in determining their resistance to dynamic loads at low
temperatures [9]. The change of mechanical properties due to phase transition can result in the
formation of cracks, leading to an uncontrolled increase of propellant burning surface, and in
the bursting of the rocket motor [10]. This paper presents DMA experimental results of solid
homogeneous propellant. The experiments were carried out on the base of NATO Standardi-
zation Agreement 4540.

2. Experimental Procedure

A sample of double base rocket propellant consisting mainly of 47,5% nitrocellulose and
28,3% nitro-glycerine was tested within temperature range from -120°C to +110°C by using
Netzsch DMA 242C analyzer with a dual cantilever holder. The sample was treated by abra-
sive paper to get the thickness of about 1.5 mm. There have been some earlier tests carried out
by the authors which proved that glass transition measurement results of thicker samples are
not reliable because of sample high stiffness preventing it to be bent within required ampli-
tudes. The size of tested propellant sample is 59.5 x 7.55 x 1.53 mm. It has to be mentioned
that the sample length that is greater than recommended has no negative impact into meas-
urement accuracy as the constant distance between clamps is used in measurement procedure
that is equal to 2x16 mm [2]. The dimension of typical sample is specified in STANAG 4540
(Table 1) where some deviations are permitted when justified by the requirements of a used
instrument. Three frequencies of stimulating force 0.1, 1.0 and 10.0 Hz recommended by
STANAG 4540 [4] were applied. It was used the heating/cooling rate of 1K/min according to
previous research results of authors and literature data [2]. The sample has been conditioned



16 J. Borkowski, M. Cegla, P. Koniorczyk, J. Zmywaczyk, B. Florczak

in -120°C for 20 min prior to the start of measurements. The strains existing in a sample fixed
in dual cantilever clamps are explained in Figure 1.

Areas of shear

Areas of compression
An oscillating force

whit set frequency

Areas of extension
Fig. 1. Strain and shear regions in dual cantilever mode [1]

Dual cantilever clamps introduce a shearing component and increase the force required
for the displacement of the sample. Special attention has to be paid for the clamps to be tight-
ened evenly with similar forces to prevent twisting of the sample [1]. As the greater force has
to be applied to deform the sample the results of modulus obtained from dual cantilever
clamps may differ from the results obtained at different sample fixing method including for
example a three-point bending [1]. Table 1 presents the conditions of experiment.

Table 1. Experimental and normative input parameters.

Parameter Experimental Recommended by

STANAG 4540
Sample shape and size Rectangular 59.5x7.55x1.53 mm Rectangular

50x10x6 mm

Temperature range 120 °C to +110°C -120 °C to +100 °C
Frequency 0.1Hz, 1Hz, 10Hz 0.1Hz, 1Hz, 10Hz
Equilibrium time 20 min At least 15 min
Heating rate 1K/min Not higher that 5K/min

The literature provides information about the influence of input parameters on DMA test
results [2, 7]. Higher frequency of the applied force results in higher values of storage and
loss modulus [2]. The increase of heating rate also gives higher values of £, E” and glass
transition temperature. It is recommended to use lower hating rates to get more accurate
measurements [7].

3. Test Results

The results of DMA tests may be considered as reliable when several conditions are ful-
filled. The value of an assumed dynamic force enforcing deformation of the sample cannot be
exceeded and the value of amplitude should be maintained throughout the temperature range.
Figure 2 presents sample dynamic enforcing force and sample deformation amplitude de-
pendences on temperature. The static force was set to 0 N and the dynamic force to maximum
value that equals to 7.5 N according to recommendations of instrument manufacturer [2]. The
amplitude of sample deformation was 30 pum.
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Fig. 2. Sample dynamic force and deformation amplitude dependence on temperature

The resulting dependence of dynamic storage modulus, dynamic loss modulus and tan(d)
on temperature for the deformation frequency of 1 Hz is shown in Figure 3.
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Fig. 3. Tested sample dynamic storage and loss modulus, and tan(8) dependence on tem-
perature
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The region of glass transition may be determined at onset point of £ curve and at the first
peak of tan(d) that is weakly discerned. The second clearly visible peak on the tan(d) marks
the beginning of the softening of the material. The glass transition temperature value of -
38.5°C is obtained from the peak of E" curve according to recommendations of STANAG
4569 [4]. Basing on temperature dependencies of tan(d) and £°, E” modules it can be speci-
fied a safe temperature range for using rocket propellants between glass transition and soften-
ing temperatures of the material. In the point of glass transition the stiffness of the material
increases and it may lead to creation of cracks resulting in uncontrolled increase of burning
surface. It can cause the overload of the rocket motor at the launching. After crossing the up-
per limit of usability which is determined by temperature of softening the rocket propellant
loses its shape during the long term storage and dynamic loads existing at launching phase
[5]. The loss modulus dependence on temperature at three selected frequencies is shown in
figure 4.

E" /MPa
600 4 Peak: -34.8 °C, 578.2 !ﬂv'lpi_7
500 Peak: -42.9°C, 493.4 MPa
400 4
300 4
200 4
1001 -
04

-100 -50 0 50 100
Temperature /°C

Fig. 4. The loss modulus dependence on temperature for three selected frequencies

STANAG 4569 recommends using in tests three frequencies of applied force and determina-
tion of an impact the change of frequency may have on the results [4]. The values of the glass
transition and loss modulus are different for three set frequencies. Increase of frequency makes
modulus E" and glass transition temperature values grow. The possible cause of this phenome-
non may be the fact of freezing the chain movements which leads to the increase of material
stiffness and the modulus values [7]. The higher frequencies cause the elastic behavior of mate-
rial i.e. an increase of E’ whereas at lower frequencies the material has some time for softening
and decrease of elasticity [1]. For data reduction purposes it is recommended to present the re-
sults of T4 value from the loss modulus curve determined at frequency of 1Hz [4].

4. Conclusions

1. A sample of solid double-base rocket propellant was tested with the use of DMA at three
fixed frequencies of 0.1 Hz, 1.0 Hz, 10.0 Hz. The assumed amplitude for sample defor-
mation was achieved on the whole range of temperatures and for this reason the results
can be considered as reliable. The tests were carried out on the base of STANAG 4540
that recommends DMA as the most reliable method for testing explosive materials and
measuring the glass transition temperature.
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2.

3.

The glass transition temperature was determined at the peak of the loss modulus curve at
frequency of 1.0 Hz and was equal to -38.5°C.

Influence of frequency on the results of loss modulus and glass transition temperature is
confirmed by the literature data. The increase of T4 and modulus value was observed with
the growth of frequency.

Dynamic mechanical analysis is an effective and safe method for testing solid rocket pro-
pellants and a reliable tool for determination the glass transition temperature for such ma-
terials.
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