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Resumo

A determinacdo da velocidade de queima de propelentes sélidos constitui-se em uma etapa
critica de desenvolvimento de novos propulsores. Em pequena escala, essa determinacao
ocorre por meio de ensaio utilizando uma camara pressurizada com gas inerte, denominada
Bomba Crawford. Para que esse ensaio apresente boa repetibilidade € necessério que a frente
de chama desloque-se uniformemente ao longo do corpo de prova, o que é garantido pelo
inibidor de queima aplicado na superficie da amostra. Neste trabalho foram avaliados sete
diferentes inibidores, em variadas concentracdes, a partir da aplicacdo por imersdo ou a
pincel. Medidas de viscosidade foram correlacionadas com as espessuras da camada de
inibicdo obtidas. A espessura de inibicdo foi medida utilizando-se microscépio 6tico. Devido
a problemas na estrutura da Bomba Crawford, a queima dos corpos de prova inibidos e sem
inibicdo foi feita a pressdo ambiente. A inibicdo obtida a pincel apresentou maior
uniformidade ao longo de todo o corpo de prova, independentemente da viscosidade do
inibidor. A inibicdo por imersdo apresentou tendéncia de maior variabilidade ao longo da
extensdo do corpo de prova, especialmente para os inibidores com o aumento da viscosidade.
Apbs analise estatistica dos dados de velocidade obtidos, observou-se que o regime
permanente acrescido do regime transiente exibiu uma quantidade maior de inibi¢cbes com
menores dispersdes. Ressalta-se a inibigédo, tanto por imersdo quanto a pincel, com o verniz
PU, o qual apresentou menor dispersdo dos dados para os dois regimes de queima

estabelecidos.
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1. Introducéo

Os propulsores de veiculos espaciais, também chamados de motores-foguetes, requerem um
propelente especial, com alta energia para a geragdo de um impulso que permita a descri¢ao
de uma trajetéria pré-definida.! O motor-foguete & propulsio sélida é formado basicamente
por cinco estruturas: envelope-motor, grdo propelente, isolante térmico, tubeira e sistema de
ignicdo.? O sistema de propulsdo do motor-foguete se baseia no principio de que, na reacéo
de combustdo do propelente, tem-se como produto gases com baixa massa molar em altas
temperaturas, os quais sao ejetados em alta pressdo através de um estreitamento, conhecida

por tubeira, provocando a propulsdo do foguete no sentido oposto.’

O propelente s6lido composito (PSC) € uma mistura complexa e estavel formada basicamente
por trés elementos: um elemento organico, que funciona como ligante e gerador de gases; um

sal oxidante e um auxiliador balistico, comumente um aditivo metalico.*

O equipamento denominado Bomba Crawford permite determinar, em pequena escala, a
velocidade de queima de um corpo de prova de propelente solido a altas pressdes (Figura
1A). Esse equipamento é constituido por uma cadmara de combustdo pressurizada com gas
inerte, em geral, nitrogénio. O corpo de prova de propelente é colocado no interior da camara
de combustdo e € acoplado a um dispositivo de ignicdo (Figura 1B). A cadmara é dotada com
dois sensores Oticos conectados a uma fonte de alimentacdo e a um temporizador eletrénico
que registram o tempo (t,) no qual a frente de chama passa por cada sensor.” Sabendo-se a
distancia entre um sensor e outro (d), é possivel calcular a velocidade de queima do

propelente (vp), conforme descrito pela Equacéo 1.

Vp = — 1)

Sem a inibicdo do corpo-de-prova, pode haver grdos do oxidante na superficie da amostra, e
esses, pelo contato com a frente de chama ou pela propria acdo do calor gerado na
combustdo, se degradam e ocasionam uma queima superficial. Se isso ocorrer, 0 sensor 6tico
registra antecipadamente o sinal desta queima superficial, o que resultaria em uma velocidade

de queima maior do que a real.
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Figura 1. Desenho esquematico do equipamento de Bomba Crawford (A) e do corpo-de-
prova de propelente sélido (B).

Neste trabalho foram avaliados diversos inibidores sugeridos pela literatura, levando-se em
consideracdo a uniformidade da espessura da pelicula formada em funcdo do modo de
aplicacdo (por imersdo ou a pincel) e de sua relagdo com a viscosidade do inibidor testado.
Também foram realizados ensaios de combustdo a pressdo ambiente utilizando-se cada um

dos inibidores selecionados e comparando-se a variabilidade da velocidade de queima.
2. Materiais e métodos

2.1 Propelente

O propelente utilizado neste trabalho € composto por uma matriz poliuretanica formada a
partir de polibutadieno liquido hidroxilado (PBLH) e diisocianato de isoforona (IPDI),
contendo perclorato de aménio (AP) como oxidante e aluminio em pd (Al) como auxiliador
balistico.

2.2 Inibidores

Foram identificados diversos inibidores, passiveis de utilizacdo neste projeto, por meio de
levantamento bibliografico. As diluigdes dos inibidores selecionados foram feitas conforme
indicacdo do fabricante ou conforme indicado pela literatura. A caracterizagcdo das solucfes

foi realizada mediante medidas de viscosidade.

2.3 Medida de viscosidade
As viscosidades das solucbes dos inibidores foram medidas utilizando-se o viscosimetro

LVDVII+Pro da Brookfield. Foram testadas diferentes velocidades de rotagcdo e modelos de
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spindles para cada inibidor, até que fosse obtido valores de torque entre 50 e 80%, de modo a

minimizar o erro da medida, conforme orientacao do fabricante (Tonzar, 2007)".

2.4 Medida da espessura da camada inibidora

Utilizou-se um microscépio éptico Veho para analisar o recobrimento dos corpos-de-prova
inibidos por imersdo e a pincel. Os corpos-de-prova foram seccionados transversalmente nas
regibes: superior (extremidade presa ao suporte de fixacdo durante secagem), central e

inferior (extremidade livre). Foram realizadas cinco medidas para cada uma dessas regides.

2.5 Preparacao dos corpos-de-prova e inibicao

Antes da inibicdo, as arestas dos corpos-de-prova foram chanfradas utilizando-se uma lixa
para uma melhor ades&o da solugdo inibidora.® Fez-se a inibicdo de dez corpos-de-prova para
cada inibidor selecionado, sendo cinco inibidos por imersdo e cinco inibidos a pincel. Cada
inibicdo foi repetida duas vezes com intervalo de cerca de uma hora. Como controle, foram
utilizados cinco corpos-de-prova submetidos apenas a lixamento. Os corpos-de prova-foram
suspensos em um suporte a partir de uma das extremidades e foram secos a temperatura

ambiente e em uma sala com umidade controlada.

2.6. Ensaio de queima e calculo das velocidade

Os ensaios de queima foram realizados a pressdo ambiente devido a problemas na operacdo
da Bomba Crawford que surgiram no decorrer do projeto. Montou-se um aparato constituido
por uma camera fotografica para filmagem e uma régua colocada na vertical, ao lado do
suporte para o corpo-de-prova, utilizado na Bomba Crawford. A ignicdo foi dada por meio de

uma corrente elétrica.

O calculo das velocidades de queima foi realizado levando-se em consideragéo dois regimes
de estado da queima: regime permanente e regime transiente inicial acrescido do regime
permanente. Na primeira condigéo, a velocidade foi calculada desde a metade do corpo-de-
prova até 10 mm antes do final da queima; na segunda condicdo, a velocidade foi calculada
desde o inicio da queima até 10 mm antes do final.

" Tonzar, A. C. (Braseq Ltda.). Comunicago pessoal, 2007.
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2.7 Tratamento estatistico

Foi aplicado o teste de normalidade de Shapiro-Wilk’ em todos os conjuntos de dados de
velocidade obtidos parase um nivel de significancia de 95%. Em seguida, foi feita a analise
de variancia (ANOVA) das médias das velocidades, aplicando-se o Teste de Tukey para se

definir diferencas significativas entre as médias.’

3. Resultados

Os inibidores identificados a partir do levantamento bibliografico e utilizados em propelentes
a base de PBLH e AP sdo apresentados na Tabela 1. Fez-se a escolha dos inibidores levando-
se em consideracdo a toxicidade do inibidor e de seu respectivo solvente; a compatibilidade

de ambos para com a formulacdo do propelente; e a minima geragdo de residuos.

Tabela 1. Inibidores selecionados para utilizacdo neste trabalho.

Inibidor Fabricante Solvente Diluicéo Referéncia
Adesivo a base de .
copolimero de 3M Acetona 40% e 70% Alzrgilga’
acrilonitrila-butadieno
Resina acrilica Hydronorth Agua n.a. Hart e
i - L . 5 partes agua/ Pietrobon,
Tinta acrilica Suvinil Agua 1 parte de tinta 2003°
. . : Mistura de solventes 0
Verniz poliuretano Iquine organicos (thinner) 5% Singh e Felix,
Primer poliuretano Solventex Mistura de solventes 5% 2003°
P organicos (thinner) 0
Alcool polivinilico (PVA) Neon Agua 10% Carzrgoeggal.,
Copolimero de estireno e . . 0 Tuzin e Uysal,
butadieno (SBR) Goodyear Tricloroetileno 6% 20051

n.a.: ndo se aplica.

A Figura 2 apresenta as micrografias de dois corpos-de-prova inibidos com o primer
poliuretano, aplicados por imersdo e a pincel. Os cortes representam a parte inferior dos

corpos-de-prova, com suas respectivas medidas de espessura. As partes superior e central

 Almeida, L. E. N. (Avibras S.A.) Comunicacao pessoal, 2014.
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também foram analisadas. Procedimento analogo foi realizado para os demais inibidores
(dados ndo mostrados).

A partir da Figura 2, observa-se que a inibicdo por imersdo formou uma camada mais
espessa, huma mesma regido, do que a inibicdo a pincel. Todavia, a inibicdo por imersdo
oferece uma vantagem de processo em relagdo a pintura a pincel: a possibilidade de realizar a

inibicdo simultanea de todos os corpos-de-prova a serem ensaiados.

Inibicdo por imersédo

Figura 2. Medida da espessura da camada de dois corpos-de-prova inibidos com primer
poliuretano.

As medidas médias das camadas dos inibidores selecionados podem ser observadas atraves
dos graficos apresentados na Figura 3, que relacionam a média da espessura da pelicula dos
inibidores com a média da viscosidade das solu¢des dos inibidores investigados, em

diferentes regides do corpo-de-prova.

Com base na Figura 3, a inibicdo a pincel apresentou maior uniformizacdo da camada,
independente da viscosidade do inibidor, uma vez que todos os inibidores resultaram com
valores proximos de espessura entre eles e entre as diferentes regides. Por outro lado, a
inibicdo por imersdo mostrou-se mais sensivel a viscosidade do inibidor, com aumento da
espessura nas regides central e inferior para os inibidores com viscosidade maior, como 0
adesivo 70% e o primer PU. Os resultados também sugerem que inibidores com viscosidade
muito elevada, como a tinta acrilica, formam peliculas uniformes, independente da regiéo e,

portanto, apresentam um comportamento distinto dos demais inibidores.
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Figura 3. Espessura da pelicula dos inibidores obtida por imersdo e a pincel em fungédo da
viscosidade da solugéo de inibi¢do. Legenda: (0) Adesivo 40%, (1) Adesivo 70%, () Resina
acrilica, (o) Tinta acrilica, (o) Verniz PU, (o) Primer PU, (1) Copolimero de estireno e
butadieno e (o) Alcool polivinilico.



ur 1AL

Instituto de Aeronautica e Espaco
b " QAcneq

Programa Institucional de Bolsas de Iniciacdo Cientifica

)

Com a populagéo de dados de velocidade obtidos (tanto no regime permanente guanto no
regime transiente inicial acrescido do regime permanente) aplicou-se o teste de normalidade
de Shapiro-Wilk,’ fixando-se um nivel de significancia de 95%, tendo-se verificado que todas
as populacOes de dados se apresentavam distribuicdo normal. Por conseguinte, aplicou-se a
ANOVA para todas as médias das velocidades obtidas, tendo-se obtido que algumas das
médias eram diferentes entre si. Utilizou-se o Teste de Tukey a fim de se definir a quais
médias de velocidades eram significativamente diferentes entre si. A Figura 4 apresenta 0s
valores das médias, em um grafico do tipo box-plot, levando-se em consideracéo o tipo de
inibicdo e o regime de queima. Letras diferentes indicam que diferenca significativa entre as

médias das velocidades de queima a um nivel de significancia de 95%.

A partir dos gréficos apresentados na Figura 4, observa-se que o0s corpos-de-prova inibidos
por imersdo com o adesivo 70%, resina acrilica e verniz PU apresentaram uma baixa
dispersdo dos valores de velocidade de queima, ao passo que, os inibidos com o alcool
polivinilico e tinta acrilica exibiram uma maior dispersdo da velocidade de queima. Por outro
lado, os corpos-de-prova inibidos a pincel com o primer PU e o verniz PU apresentaram
baixa disperséo e, os inibidos com adesivo 40%, adesivo 70% e resina acrilica apresentaram
alta dispersdo. Os inibidores que apresentaram baixa dispersdo, sejam inibidos por imersdo ou
a pincel, também apresentaram uma menor velocidade de queima comparativamente.
Salienta-se que o verniz PU exibiu uma baixa disperséo tanto na inibicdo por imerséo quanto
a pincel e, tanto no regime permanente quanto no regime permanente acrescido do regime
transiente. Além disso, o verniz PU apresentou uma medida de viscosidade relativamente

baixa e uma espessura intermediaria da camada inibidora (Figura 3).

Em relacdo ao tipo de regime de queima, o regime permanente acrescido do regime transiente
demonstrou uma maior quantidade de inibidores com baixa dispersao, o que pode ter ocorrido
pelo fato de o regime transiente inicial apresentar pouca duracdo, atingindo o regime

permanente mais rapidamente do que se acreditava.
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Figura 4. Velocidade de queima no regime permanente € no regime transiente inicial
acrescido do regime permanente. Letras diferentes indicam diferencas significativas (p <
0,05) entre as médias das velocidades de queima obtidas por inibicdo por imersao ou a pincel.
Inibidores: (1) Controle; (2) Adesivo 40%; (3) Adesivo 70%; (4) Alcool polivinilico; (5)
Resina acrilica; (6) Primer PU; (7) Tinta acriclica; (8) Copolimero de estireno e butadieno; e
(9) Verniz PU.

4. Conclusodes

Com base nos dados de viscosidade e espessura da camada inibidora, o recobrimento a pincel
gerou uma pelicula mais uniforme que o recobrimento por imerséo nas trés regides do corpo
de prova. Para inibidores com baixa viscosidade (adesivo 40%, resina acrilica e verniz PU) e
viscosidade muito elevada (tinta acrilica) a espessura das peliculas formadas por imersdo
também se mostrou uniforme. Em relagdo ao ensaio de queima, os corpos-de-prova inibidos

por imersdo e a pincel que exibiram uma baixa dispersao dos dados de velocidade de queima
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possuem uma viscosidade relativamente baixa. Ressalta-se que o verniz PU apresentou uma

baixa dispersdo nos dois regimes de queima estabelecidos, tanto na inibicdo por imersao

quanta a pincel, indicando ser uma boa opc¢do de inibicdo para ensaios de queima de

propelente.
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