dr inz. Bogdan FLORCZAK

pptk rez. dr in. Maciej MISZCZAK™

pptk dr inz. Jacek BORKOWSKI

" Instytut Przemystu Organicznego

” Wojskowy Instytut Techniczny Uzbrojenia

BADANIA DYNAMICZNO-MECHANICZNO-TERMICZNE STALYCH,
HOMOGENICZNYCH-DWUBAZOWYCH PALIW RAKIETOWYCH

Streszczenie: W artykule przedstawiono badania statych, homogewyich paliw rakietowych-
dwubazowych, ktérych podstawowymi skladnikamyi gitroceluloza i nitrogliceryna. Badania
dynamiczno-mechaniczno-termiczne (ckaee skrotem DMA albo DMTA) paliw rakietowych
realizowano za pomac analizatora DMA Q800 brytyjskiej firmy ,TA Instruemts”. Probka
materialowa zamocowana byta na jednynfido do nieruchomego, gana drugim - do ruchomego
uchwytu, poprzez ktéry poddawana byla dynamiczneinciazeniu okresowemu o egtotliwosci 1
Hz, przy kontrolowanej deformacji wynegz] 0,2 mm. Jednocgeie probka znajdowata giw
komorze termostatagej, ogrzewanej z szybkcia 2 °C/min. Analiz DMA prowadzono w zakresie
temperatur od 36C do 100°C, okrelajac dynamiczny modut sprystasci paliwa rakietowego, jego
dynamiczny modut stratdoi, tangens &a przesuricia fazowego mdzy obu modutami oraz
wzgledne odksztalcenie dynamiczne. Znajéhmoww. parametrow umdiwia min. ocer
wytrzymataici paliwa na mechaniczne obzénia dynamiczne w badanym zakresie temperaturowym
oraz temperatgrmicknienia paliwa.

DYNAMIC-MECHANICAL-THERMAL INVESTIGATIONS
OF HOMOGENEOUS, SOLID, DOUBLE-BASE ROCKET
PROPELLANTS

Abstract: Investigations of solid, homogeneous, double-basgket propellants composed of two
main ingredients i.e. — nitrocellulose and nitragisine, by means of Dynamic-Mechanical-Thermal
Analysis (detrmined by abbreviation DMA or DMTA) veepresented in this paper. The tests of solid
rocket propellant samples were conducted with usaig®MA Q800 Analyser of british “TA
Instruments” Company. The tested sample was mountesihgle cantilever clamp system i.e. the
sample was fixed at one end, and through the seenddthe sample was subjected to mechanical
dynamic cyclic loads of frequency 1 Hz , at conédlsample deformation of 0.2 mm. Simultaneously
the sample was heated in the apparatus ¢omidg chamber with the rate of temperatuse ri
of 2°C /min. DMA analyses for tested samples were redlia the range of temperature from°g0

to 100°C. By means of DMA analysis dynamic loss modublynamic storage modulus, tangent
of angle of phase shift between these moduli atative dynamic strain of tested samples were
determined. Knowledge about above mentioned pammatakes possible int. al. assessment of solid
rocket propellant specimens strength towards dymaloads subjected to them in the given
temperature region and also allows to determinasafid rocket propellant specimens softening point.
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1. Wstep

Badania dynamiczno-mechaniczno-termiczne (@&re skrotem DMA Ilub DMTA)
statych homogenicznych paliw rakietowych ratsych do grupy tworzyw termoplastycznych
dostarczgj istotnych informacji w zakresie ich vglawosci, zwtaszcza takich charakterystyk
materialowych, jak dynamiczny modut gpystasci, dynamiczny modut stratdoi, tangens
kata przesunicia fazowego midzy tymi modutami, zwany esto wspoétczynnikiem
ttumienia oraz wzgddne odksztatcenie dynamiczne [1-11]. Pomiar wart@owyzszych
parametréow prébek materiatowych statych paliw rakigech w funkcji zmian ich
temperatury (isrodowiska, w ktorym si znajdup) pozwala oceri bardzo wane z punktu
eksploatacji paliw rakietowych wieiwosci, takie jak wytrzymalé na obcizenia
dynamiczne, zdolnd do nieodwracalnego rozpraszania i zachowania enmagghanicznej
dostarczanej podczas okresowego #imriia.Z powyzszych rozwaan wynika,ze pomiary
z wykorzystaniem DMA dostarczaj cennych informacji przydatnych w fazie
opracowywania/projektowania i bagav tym podczas zgtzeniowych badastatych paliw
rakietowych. Badania za pompd®MA umozliwiaja dokonanie analizy temperaturowej,
czestotliwosciowej i strukturalnej, w tym morfologicznej polimiv krystalicznych
wystpujacych w statych paliwach rakietowych, charakteryeuj ich wlasnéci
lepkospezyste. Powysze charakterystyki unibwiaja diagnoz/ocerg zachowania paliwa
rakietowego podczas eksploatacji w ramach uktagedwvego (silnika rakietowego), gdy
tadunek paliwa rakietowego naomy jest na okresowe olgenia dynamiczne podczas
transportu, zabiegow obstugowych, konserwacyjnycaz opodczas spalania w komorze
silnika rakietowego, zwlaszcza podczas spalaniataggpnarnego, w tym rezonansowego.
Mechaniczna — dynamiczna odpowiestatych paliw rakietowych na okresowe cjzenie
(odksztatcenie/naptenie) jest szczegdlnie wiava na zmiany fizykochemiczne zachade
w polimerach, zwlaszcza przemiany fazowe, astae niezwykle przydatm do okrglania
temperatury zeszklenia i gkinienia.

2. Badania DMA stalych, homogenicznych, dwubazowych fisv
rakietowych

Do bada technikh DMA przygotowano szg€ probek stalego paliwa rakietowego —
dwubazowego, oznaczonych DBP1 (trzy sztuki) orazPBB(trzy sztuki), pobranych
odpowiednio z dwdéch edych tadunkéw nagdowych o podobnym sktadzie chemicznym.
Prébki te poddano obrébce mechanicznej przygotawiye w postaci prostopadtanow
o wymiarach :18,50 mm (dtug®, 10 mm (szeroki) i 2,50 mm (grub&x).

Podczas badarealizowanych za pomecanalizatora dynamiczno-mechanicznego typu
DMA Q800 brytyjskiej firmy ,TA Instruments”, kice prébek mocowane byty w dwdch
uchwytach, znajdagych s¢ od siebie w ustalonej odlegto wynoszcej 17,70 mm. Jeden z
uchwytéw byt nieruchomy, Zadrugi poddawany byt okresowemu — sinusoidalnemu
obciazeniu zginagcemu, o cgstotliwosci 1 Hz oraz kontrolowanej amplitudzie deformacji
wynoszce] 0,2 mm, poprzez wibracyjny ruch rdpanego pneumatycznie watka
przemieszczagego s¢ W pionowej prowadnicy, usytuowanej pod ruchomymdeam prébki.
Przed przylaeniem obcizenia dynamicznego, probka poddana byta kondycjonawarzez
15 minut w temperaturze pagkowej pomiaru, wynosgej 30°C. Po kondycjonowaniu,
podczas obgizenia dynamicznego temperaiukomory termostatagej aparatu DMA, w
ktérej znajdowata siprobka zwgkszano z szybkmia 2 °C/min do uzyskania temperatury
100°C. Podczas analiz DMA okilano dynamiczny modut sgiystaici, dynamiczny modut
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stratndgci, tangens #ta przesunicia fazowego midzy obu modutami oraz wzgine
odksztatcenie dynamiczne.

Wyniki bada probek paliw rakietowych za pomptechniki DMA przedstawiono poigj
w Tabeli, z& charakterystyczny, przyktadowy zbior wykreséw miodsprzystasci, modutu
stratndgci, tangensa #&a przesuricia fazowego neidzy obu modutami oraz odksztatcenia
wzglednego w funkcji zmian temperatury ogrzewania prizegi®no na Rysunku.

Tabela. Wyniki analiz DMA probek DBP1 (trzy sztuki) oraz DBP2 (trzy sztuki) statych paliw
rakietowych - dwubazowych

Analizowany Temperatura Temperatura Temperatura
parametr odpowiadajca odpowiadajca odpowiadajca
pocatkowi szybkiego maksymalnej koncowi szybkiego
spadku wartéci szybkaci spadku spadku wartéci
dynamicznego moduty wartasci dynamicznego moduty
Tonset[°C] dynamicznego moduty Tenasetl °C]
Tmia [°C]
Dynamiczny modut
SprezyStasCi DBPL, 40,14 DBPL, 44,71 DBP1, 59,93
[MPa]
DBP2, 39,01 DBP2, 44,97 DBP2, 60,02

Dynamiczny modut

stratndci DBPL, 39,90 DBPL, 46,63 DBPL, 64,30
[MPa]
DBP2, 40,90 DBP2, 44,33 DBP2, 60,45
Tangens ita Temperatura odpowiadgja maksymalnej warfoi tangensaa
przesunicia fazowegq przesungcia fazowego ngidzy modutem sprystasci a modutem stratrici
migdzy modutem [°C]
SprzystasCi
a modutem stratrici
DBPL, 57,73 DBP2, 58,47
Odksztatcenie Temperatura Temperatura Temperatura
wzgledne odpowiadajca odpowiadajca odpowiadajca kacowi
[%0] pocatkowi wzrostu | maksymalnej warkei pomiaru wzrostu
odksztalcenia szybkdaci wzrostu odksztalcenia
Tonse['C] odksztalcenia Tendsd °Cl
Tmid "C]
DBPL, 58,31 DBPL, 86,23 DBPL, 89,03
DBP2, 58,47 DBP2, 84,33 DBP2, 88,33
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Rysunek. Typowy przebieg zmian wartéci dynamicznego modutu spegzystosci, modutu
stratnosci, tangensa lgta przesunicia fazowego mgdzy obu modutami oraz wzgédnego
odksztalcenia stalego paliwa rakietowego — dwubaz@go w funkcji zmian temperatury jego
ogrzewania.

3. Whioski

Na podstawie powaej przedstawionych wynikéw (Tabela, Rysunek)zme stwierdzi,
ze proces neknienia/uplastycznienia badanych statych homogemidz paliw rakietowych
na bazie nitrocelulozy i nitrogliceryny zachodzizakresie temperatur od ok. 40 do ok.
60°C. Graniczne wartei zakresu temperatur skinienia odpowiadaj Tempenset T€MPendset
dynamicznych modutdéw sgtystaici | stratn@ci, za temperatury charakterystyczne tego
zakresu mieszaze st w przedziale 44 - 47C , przy ktérych zachodzi najszybszy spadek
wartasci ww. modutow, odpowiadajTempnia . Mimo, iz modut spgzystasci obu rodzajow
paliw obniza sk z wartgci ok. 250-300 MPa do ok. 50-100 MPa w ww. tempemavym
zakresie mgknienia, to paliwa te zachowyujwiasciwosci lepkospezyste, w tym ksztatt oraz
wytrzymalaé, co przejawia si utrzymaniem wzgldnego odksztalcenia postaciowego
zazwyczaj nie przekraczaiego 0,01% do temperatury ok. &0
Najwicksze wartéci tangensa &a przesunicia fazowego neidzy dynamicznym modutem
Sprzystaici i stratndgci odpowiadaj zakresowi temperatur od ok. 8C do ok. 59°C, czyli
koncowej fazie mgknienia paliw i pocatkowemu etapowi przechodzenia w stan plastyczny,
a wiec - kolejnej przemianie fazowej. Z powszego wynika,ze badane probki paliw
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rakietowych wykazuj najwigksze zdolnéci ttumienia okresowych obgien dynamicznych
w temp. z zakresu od ok. 8€ do ok. 59°C, coswiadczy o zwtkszonej wytrzymatéci paliw
na mechaniczne olgenie udarowe w tym przedziale temperatur.

Praca naukowa finansowana s®dkow na naukw latach 2006-2009 jako projekt badawczy
rozwojowy nr R 00 003 01.

Literatura

[1] S. Krishnan, S.R. Chakravarthy, S.K. Athithdrgpellants and Explosives Technology”,
Allied Publishers Limited; New Delhi, Mumbai, Catta, Lucknow, Chennai, Nagpur,
Bangalore, Hyderabad, Ahmedabad, 1998 r.,pp.181-182

[2] STANdardization AGreement STANAG NATO Nr 454H8djtion 1; 2002); Explosives,
Procedures for dynamic mechanical analysis (DMA) determination of glass transition
temperature

[3] T. Broniewski, J. Kapko, W. Ptaczek, J. ThoraallMetody bada i ocena wiéciwosci
tworzyw sztucznych”, Wydawnictwo Naukowo-TechniczWarszawa, 2000, pp.117-
123

[4] W. P.C. de Klerk, G. Herder, F.P. Weterings,edhanical analysis on rocket propellants”,
Journal of Thermal Analysis and Calorimetry, vd, 2003, pp. 921-929.

[5] S. Musanic, M. Suceska, M.R. Linaric, B. Sanl®, Culjak, “Changes of dynamic
mechanic properties of double based rocket propeliduring artificial ageing”,
Proceedings of " International Seminar on New Trends in ResearchEpérgetic
Materials, Pardubice, Czech Republic, 2004, pp-583®

[6] S. Musanic, M. Suceska, S. Bakija, “Applicatiof dynamic mechanical and thermal
methods in investigation of ageing processes ofblowased rocket propellant”,
Proceedings of " International Seminar on New Trends in ResearchEnérgetic
Materials, Pardubice, Czech Republic, 2006, pp-233i

[7] S. Musanic, M. Suceska, S. Bakija, “Influendeaeasting conditions on results of Dynamic
Mechanical Analysis of double based rocket propéljProceedings of % International
Seminar on New Trends in Research of Energetic fiédge Pardubice, Czech Republic,
2002, pp. 223-233

[8] DMA Dynamic Mechanical Analyzer — Q Series Gait Started Guide; Revision F;
January 2004; TA Instruments — Waters LLC; New [éa&reat Britain

[9] K. P. Menard, “Dynamic Mechanical Analysis. Aagtical introduction”, CRC Press,
Taylor and Francis Group, Boca Raton, London, NexkY2008

[10] M.T. Shaw, W.J. MacKnight, “Introduction to fymer viscoelasticity”, John Wiley &
Sons Inc. Publication, 2005, Hoboken, New Jerspy1p9-133

[11] P. Gabbott, “Principles and Applications ofefmal Analysis”, Blackwell Publishing,
2008, Ltd, UK, USA, Australia, pp. 119-155.

95



