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RESUMO

Propelentes soélidos sao constituidos por uma mistura de compostos redutores e
oxidantes. O desenvolvimento de novos propelentes ocorre primeiramente em escala
laboratorial, com analises de repetibilidade do processo de fabricacdo e eficiéncia
energética das formulagfes propostas. As principais caracteristicas para propelentes
utilizados em competices de foguetes experimentais sdo: disponibilidade de recurso;
facilidade de fabricacdo; repetibilidade; e seguranca. Tais caracteristicas s&o
encontradas no propelente KNSU, produzido a partir de nitrato de potassio e sacarose.
A producgédo deste propelente € dividida em trés etapas: moagem; derretimento dos
graos; e secagem/compactacdo. A etapa de derretimento dos gréos € vista como a
mais critica, devido a baixa repetibilidade do processo, dificuldade em moldar no
formato desejado (devido a alta viscosidade) e fatores de seguranca. O processo de
sinterizacdo trata-se do aquecimento abaixo da temperatura de fusdo de um
determinado material compactado, técnica muito utilizada para producéo de materiais
com alta densidade e melhores propriedades mecanicas. O presente trabalho visa
estudar a substituicho da etapa de derretimento dos grdos por uma etapa de
sinterizacdo do p6d compactado, analisando diferentes tempos e temperaturas de
sinterizacdo, suas caracteristicas mecanicas, repetibilidade do processo e a
higroscopicidade do propelente sinterizado. Esse processo de producéo, obteve um
desvio padrdo médio de 0,013 g/cm? nas 72 amostras produzidas. Foram realizados
ensaios mecanicos de compresséao axial e compresséo diametral, para o primeiro, as
amostras foram submetidas a uma escala gradual de temperatura no inicio da
sinterizacdo. No segundo ensaio, 0 processo de sinterizacdo iniciou-se ja na
temperatura desejada. No ensaio de compressao axial foi obtida uma tensdo maxima
589% maior com a sinterizacdo a 137 °C e 4,5 horas. No ensaio de compressao
diametral, amostras sinterizadas por 1,5 horas e 110 °C suportaram 40% a mais de
carga. Supde-se que o menor desempenho das amostras do segundo ensaio, deva-
se a mudanca no processo inicial de sinterizacdo entre os dois testes. Quanto a
higroscopicidade, ndo houve mudancas significativas entre o p6 compactado e o pé
compactado sinterizado.

Palavras-chave: KNSU; Sinterizacdo; Fabricacdo de Propelente; Ensaio mecéanico

de propelente.



ABSTRACT

Solid propellants consist of a mixture of reducing and oxidizing compounds. The
development of new propellants takes place primarily on a laboratory scale, with
analysis of the repeatability of the manufacturing process and energy efficiency of the
proposed formulations. The main characteristics for propellants used in experimental
rocket competitions are: resource availability; ease of fabrication; repeatability; and
secure processes. Such characteristics are found in the KNSU propellant, produced
from potassium nitrate and sucrose. The production of this propellant is divided into
three stages: milling; melting of the grains; and drying/compacting. The grain melting
step is seen as the most critical, due to the low repeatability of the process, difficulty in
molding into the desired shape (due to the high viscosity) and safety factors. Sintering
is the process of heating below the melting temperature a certain compacted material,
a technique widely used to produce materials with high density and better mechanical
properties. The present work aims to study the replacement of the grain melting step
by a compacted powder sintering step, analyzing different sintering times and
temperatures, mechanical characteristics, process repeatability and the hygroscopicity
of the sintered propellant. This production process obtained an average standard
deviation of 0.013 g/cm? in the 72 samples produced. Mechanical tests of stress-strain
and diametrical compression were performed. For the first, the samples were
submitted to a gradual temperature scale at the beginning of the sintering. In the
second test, the sintering process started already at the desired temperature. In the
stress-strain test, a maximum stress 589% higher was obtained with sintering at 137
°C and 4.5 hours. In the diametrical compression test, samples sintered for 1.5 hours
and 110 °C supported 40% more stress. It is supposed that the lower performance of
the samples from the second test is due to the change in the initial sintering process.
As for hygroscopicity, there were no significant changes between the compacted
powder and the sintered compacted powder.

Keywords: KNSU; Sintering; Propellant Manufacturing; Mechanical Tests for

Propellant.
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1 INTRODUCAO

Propelentes soélidos sdo constituidos basicamente por uma mistura estavel
entre compostos redutores e oxidantes. Sdo materiais altamente energéticos, que,
quando ignitados, formam moléculas gasosas de baixa densidade a altas
temperaturas (MASON; ROLAND, 2019).

Existem basicamente duas classificagbes para propelentes solidos: os
homogéneos e os compostos, sendo que ambos 0s tipos sdo densos, estaveis a
temperatura ambiente e facilmente armazenaveis (SUTTON; SEIFERT, 2001).

Propelentes homogéneos podem ser constituidos por uma base simples ou
base dupla. Base simples consiste em um Uunico composto, por exemplo a
nitrocelulose, que possui uma boa capacidade de oxidagéo e reducédo. Os propelentes
de base dupla podem consistir por exemplo em uma mistura de nitrocelulose e
nitroglicerina, com a adicdo de um agente plastificante. Propelentes homogéneos
geralmente ndo possuem grandes impulsos especificos. Sua principal caracteristica €
que eles ndo produzem fumacas rastreaveis e, portanto, sdo comumente usados em
armas taticas militares. Em foguetes, eles sdo frequentemente utilizados para
executar funcdes subsidiarias, como desacoplar determinada parte, ou separar um
estagio do outro (BARRY, [s.d.]; BRAEUNIG, 1996; SUTTON; SEIFERT, 2001).

Propelentes compostos sdo misturas de pés heterogéneos, sendo um com
funcbes oxidantes e outro como combustivel. O oxidante € geralmente nitrato de
amonio, clorato de potassio ou clorato de amdnio, e compreende cerca de 60% a 90%
de toda a mistura. Os combustiveis mais utilizados sdo hidrocarbonetos. O propelente
composto € mantido unido e estavel através de um aglutinante polimérico, sendo
geralmente poliuretano ou polibutadienos. As vezes, alguns compostos adicionais sdo
incluidos, como um catalisador para ajudar a aumentar a taxa de queima ou outros
agentes para facilitar a fabricacdo. O produto final € uma substancia semelhante a
uma borracha dura, com excelentes propriedades mecanicas e baixa higroscopia
(BRAEUNIG, 1996; SUTTON; SEIFERT, 2001).

A poélvora foi o primeiro propelente a ser desenvolvido, seu uso é datado por
volta do século Xl na dinastia Song na China, sendo utilizada basicamente para fogos
de artificio. Essa pOlvora era desenvolvida a partir de uma mistura de nitrato de
potassio, enxofre e carvao vegetal. A dinastia Song utilizou a polvora como armamento

pela primeira vez no cerco mongol de Kaifeng em 1232, para tal, surgiu a necessidade
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de uma reducédo do tamanho dos graos e o desenvolvimento de melhores técnicas de
compressao, para evitar rachaduras e combustdes erraticas. Com tais avancgos, esse
propelente passou a ser utilizado como combustivel em misseis militares nos séculos
seguintes (ALLSEN, 1994; MASON; ROLAND, 2019).

Desde entdo, grandes avancos no desenvolvimento de propelentes
destinados a motores-foguete s6 ocorreram a partir do século XIX, com a utilizacdo
de nitroglicerina e/ou nitroguanidina. Além destes, outros tipos de ingredientes e
propelentes foram utilizados em motores experimentais, incluindo compostos de fltor,
berilio em po, boro, hidretos de boro, litio, berilio, plastificantes organicos sintéticos e
materiais ligantes com grupos azida ou nitrato. Sendo que a maioria foi considerada
ndo satisfatéria ou pratica para a utilizacdo em um motor-foguete (HUNLEY, 1999;
MASON; ROLAND, 2019; SUTTON; SEIFERT, 2001).

No ano de 1952, a empresa americana Thiokol financiada pelo exército dos
Estados Unidos, iniciou uma pesquisa com o intuito de aumentar o desempenho dos
propelentes sélidos e reduzir a temperatura de ignicdo, através da utilizacdo de
polimeros de hidrocarbonetos liquidos (HUNLEY, 1999).

Karl Klager é creditado pela importante descoberta do Polibutadieno Liquido
Hidroxilado (PBLH) que permitiu um aumento da densidade energética, performance
e melhores propriedade mecéanicas. Muito utilizado nos dias atuais, o PBLH foi
desenvolvido por Klager em 1961, ele propds sua formulacdo para a NASA em 1969,
que a utilizou nos foguetes Astrobee D e Astrobee F com resultados satisfatorios
(DAVE, 2019; HUNLEY, 1999).

Diferentemente dos anos 50, em que a pesquisa e desenvolvimento de
propelentes era restrita a apenas 3 paises, nos dias atuais, motores-foguetes a
propelentes solidos vem sendo pesquisados e construidos por aproximadamente 35
paises. Por ser uma tecnologia estratégica, é pouco disseminada nos meios cientificos
comuns, porém, a compreensao desta tecnologia permite tanto a empresas privadas
guanto governamentais a capacidade de projetar, desenvolver e fabricar foguetes
soélidos de varias categorias (SUTTON; SEIFERT, 2001).

Novos propelentes solidos sdo primeiramente desenvolvidos em escala
laboratorial. Os estudos sobre o processo de fabricagdo sao voltados tanto para o
desenvolvimento da formulacdo quimica do propelente, quanto para a avaliacdo da
repetibilidade no processo de fabricacdo. Para tal, muitas vezes se torna necessario

o design de novos equipamentos de producdo, necessarios para preparar
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ingredientes, misturar, moldar e também para a cura do propelente (SUTTON;
SEIFERT, 2001)

SUTTON (2001) classifica as 14 principais caracteristicas de um bom
propelente sélido como sendo:

1. Alto desempenho ou impulso especifico; alta temperatura do gas e/ou
baixa massa molecular.

2. Taxa de queima previsivel, reproduzivel e inicialmente ajustavel, para
atender as necessidades de empuxo requeridas.

3.  Baixo coeficiente de temperatura e expoente da taxa de queima.
Propriedades fisicas adequadas.
Alta densidade (permitindo um motor de menor volume).

Qualidades de ignicao previsiveis e reproduziveis.

N o o k&

Boas caracteristicas de envelhecimento e longa vida.

8. Baixa absorcéo de umidade, que muitas vezes ocasiona na deterioracao
quimica do propelente.

9. Fabricacdo simples, reproduzivel, segura, de baixo custo, controlavel e
de baixo risco.

10. Disponibilidade garantida de todas as matérias-primas e componentes
adquiridos durante a vida util de producéo e operacdo do propulsor e bom controle
sobre impurezas indesejaveis.

11. Baixo risco técnico, como historico favoravel de aplicagdes anteriores.

12. Insensibilidade relativa a certos estimulos energéticos.

13. Gases de combustdo néo toxicos.

14. Boa estabilidade de combustéo.

Véarias dessas caracteristicas estdo as vezes em conflito entre si. Por
exemplo, aumentar a forca fisica com mais ligante ou plastificante reduzird o
desempenho e a densidade, uma reducdo da densidade acarreta em um aumento da
taxa de queima. Dessa forma, uma modificagcdo em certa caracteristica do propelente,
geralmente causara uma alteracdo em suas outras propriedades (SUTTON;
SEIFERT, 2001).

Caracteristicas que envolvem a disponibilidade de recurso, facilidade de
fabricacdo e seguranca, sdo as principais a serem analisadas na fabricacdo de um
propelente destinado a competicbes de foguetes experimentais. Alguns dos

propelentes mais utilizados nessas competicbes, geralmente utilizam nitrato de
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potassio como oxidante, e como combustivel a sacarose (KNSU), a dextrose (KNDX)
ou sorbitol (KNSB) (NAKKA, 2001).

Tais propelentes séo fabricados basicamente em trés etapas, a moagem, o
derretimento dos gréos, e a secagem. No processo de derretimento dos graos, o
propelente ja misturado, é elevado a sua temperatura de fuséo, o liquido é entéo
despejado em um molde e posto para secar. Um dos grandes problemas da etapa de
derretimento envolve o risco em submeter o propelente a altas temperaturas, levando
em consideracdo que a sua temperatura de fusdo (por volta de 190 °C) ndo é muito
distante da sua temperatura de ignicdo (315 °C). Outro problema se encontra no
controle desse processo, variaveis como temperatura, tempo e agitacao, dificultam
muito a sua reprodutibilidade. Além disso, todos o0s outros instrumentos e
principalmente o molde, devem estar na mesma temperatura de derretimento do gréo,
caso contrario, ocorrera um endurecimento prematuro do propelente fundido, gerando
trincas e bolhas no interior do bate propelente. Essas bolhas sao de dificil visualizagédo
e perigosissimas durante a ignicdo no interior de um motor-foguete. Bolhas de ar
causam um aumento da area de queima de forma progressiva e imprevisivel, com o
aumento da taxa de queima ocorre um aumento na pressao da camara de combustao,
gue por sua vez, eleva ainda mais a taxa de queima. Esse ciclo levara a uma falha
catastrofica do motor-foguete, que causara por fim a sua explosdo (BRINLEY, 1960;
NAKKA, 2001; SUTTON; SEIFERT, 2001).

A alternativa proposta se trata de substituir o derretimento pela sinterizacao,
sendo que, na literatura ndo foi encontrado qualquer estudo relacionado com o
processo de sinterizacdo de propelentes solidos.

Sinterizacao €, de fato, uma das mais antigas tecnologias humanas, sendo
originada na era preé-historica com a produgéo de ceramicas e ferramentas. Trata-se
de um processo em que um p6 compactado é aquecido por um determinado tempo a
uma temperatura abaixo do seu ponto de fusdo. Essa técnica é muito utilizada para
produzir materiais com alta densidade e com melhores propriedades mecanicas, como
por exemplo na fabricacdo de pecas metallrgicas, ceramicas, materiais hospitalares
e qualquer outro material que requer um alto desempenho e um formato complexo
(KANG, 2005).

Dessa forma, o objetivo primario desse trabalho € avaliar o processo de
sinterizacdo de bates propelentes compactados a frio, como forma de substituicdo ao

processo de derretimento dos graos durante a producgao.
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Para validar o objetivo primario, os objetivos especificos sdo: analisar as
propriedades mecéanicas em testes de compressao axial e compressao diametral de
bates propelentes sélidos prensados a frio e sinterizados; avaliar a repetibilidade do
processo de producao através da comparacao da densidade obtida em cada amostra;
comparar as propriedades higroscopicas entre bates propelentes compactados e
bates propelentes compactados e sinterizados; e apresentar um método de producao

de propelente e fabricacdo de bates propelentes compactados a frio e sinterizados.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

O propelente escolhido para o presente estudo foi o KNSU, por possuir
importantes caracteristicas como: Vviabilidade de matéria-prima; baixo custo;
manipulacdo segura a temperatura ambiente; e performance adequada e consistente
(BRINLEY, 1960; NAKKA, 1984).

Neste capitulo, serd apresentado um levantamento da literatura sobre este
propelente, os mecanismos envolvidos no processo de sinterizagao e a teoria sobre

0S ensaios mecanicos realizados.

2.1 KNSU

Segundo NAKKA (2001), o KNSU foi primeiramente formulado por Bill Colburn
em 1943. Foi originalmente nomeado de TF-1 e era utilizado na forma de po
compactado com agua. Foram lancados cerca de 1200 foguetes experimentais entre
1947 e 1965 utilizando o TF-1. Sendo mencionado na literatura pela primeira vez
somente em 1960 por BRINLEY.

Esse propelente é constituido de nitrato de potassio e sacarose. Com o nitrato
de potéssio agindo como oxidante e a sacarose como redutor. A razao da mistura
oxidante e combustivel (O/F) é escolhida com base em performance. Praticamente
para todos os propelentes, incluindo este, o redutor é o agente limitante da queima,
ou seja, 0 oxidante € incluso em excesso na mistura (BRINLEY, 1960).

Para propelentes contendo somente carbono, oxigénio, hidrogénio e
nitrogénio (C,H,0O,N) ha, pelo menos, doze produtos possiveis: carbono; didxido de
carbono; monéxido de carbono; hidrogénio; vapor de agua; oxigénio; nitrogénio; éxido
nitrico; e produtos de dissociacdo, como H, O, N e OH. Se o propelente contém
elementos metalicos como potassio (K), sédio (Na) ou aluminio (Al), ou cloro (ClI),
resultara em produtos de combustéo condensados (liquido ou sélido), como carbonato
de potéassio (ou equivalentes de sodio), 6xido de aluminio ou cloreto de potassio (KUO,
1984; NAKKA, 2001).

A reacédo de combustdo do KNSU é baseada na oxidacdo da sacarose pelo
nitrato de potassio. A equacao quimica dessa combustdo € demonstrada na Equacao

1, e seus reagentes e produtos especificados no Quadro 1.
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a C12H22011 + b KNO3 —- ¢ CO +d CO2 + e H20 + f K2CO3 + g N2 + Eq. 1
hC+iO:2

Podem ser formadas quantidades pequenas de outras substancias, como KH,
KOH, K20 e CHas, no entanto estas podem ser desconsideradas. Os coeficientes
estequiométricos ¢, h ou i, podem ser zerados dependendo da razdo O/F do
propelente (NAKKA, 1984).

Quadro 1 - Substéncias envolvidas na reacdo de combustéo do propelente.

Substancia Estado fisico Formula
Sacarose Solido C12H22011
Nitrato de potéssio Sdélido KNOs
Diéxido de carbono Gasoso CO2
Monoxido de carbono Gasoso (6{0)
Vapor de agua Gasoso H20
Nitrogénio molecular Gasoso N2
Oxigénio Gasoso 02
Carbono Sélido c
Carbonato de potassio Liquido K2COs3

Fonte: (NAKKA, 2001).

Segundo NAKKA (1984), a razdo O/F que melhor se adequa para o0s
propdsitos desse propelente é a de 65/35. O balanco estequiométrico da reacado de

gueima para esta razédo é demonstrado na Equacéo 2.

C12H2,011 + 6,28 KNO3z — 8,29 CO + 0,56 CO, + 11 H,O + 3,14 K,CO3 + Eq 2
3,14 N,
0os componentes faltantes da Equacdo 1 (Carbono e oxigénio), foram

desconsiderados devido as suas quantidades infimas.

O propelente KNSU é geralmente preparado através da secagem do gréo
fundido no formato desejado. O critério para a escolha do seu formato dependera da
caracteristica da curva de empuxo desejada. O empuxo € uma funcdo da area de
gueima em um tempo especifico. Varias geometrias de gréo propelente e suas

respectivas curvas de empuxo sdo demonstradas na Figura 1 (NAKKA, 1984).
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Figura 1 - Geometrias de grdo propelente e suas curvas de empuxo
Thrust Thrust Thrust

00 O
. D1

Fonte: (MICHELE, 2013).

Tirne

@

O termo “bate” é utilizado para nomear os segmentos prontos de propelente.

Tirme

Geralmente, um motor-foguete a combustivel sélido pode possuir varios bates
propelentes empilhados em seu interior. A utilizacdo de bates propelentes - ao invés
de somente um s6 segmento - é utilizada para facilitar a fabricacdo dos segmentos de
propelente e sua montagem no motor-foguete, e também, mudar as caracteristicas da
curva de empuxo, causando um aumento do empuxo inicial devido a maior area de
gueima inicial (espaco entre um bate e outro).

Uma das caracteristicas que é muito importante em um propelente é a sua
massa especifica. Quanto maior a massa especifica, maior sera a sua densidade
energética. A massa especifica ideal de um propelente sélido é diretamente
dependente da sua razdo O/F, devido as diferentes densidades dos seus
constituintes. A Equacdo 3 expressa o0 calculo da massa especifica ideal,
considerando um corpo sem poros (DAVE, 2019; NAKKA, 1984).

1 _fo+f_f Eq. 3

Pp Po  Pr
pp representa a massa especifica ideal, f, a fracdo do oxidante (KNOs), f; a
fracdo do combustivel (C12H22011), p, € pr as massa especificas do oxidante (2,11

g/cm3) e combustivel (1,58 g/cm3) respectivamente (PERRY, 1997).

Para a razdo O/F recomendada por NAKKA (1984) de 65/35, a massa
especifica ideal para o0 KNSU é de 1,888 g/cm3. Segundo ele, o KNSU fabricado
através do processo de fundicdo padrdo possui uma massa especifica 5% menor que

a ideal.
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Existem poucos estudos referentes ao propelente KNSU compactado.
FOLTRAN (2014) estudou a relacao entre esse propelente compactado a frio e a sua
taxa de queima. Em seu estudo, amostras em formatos de paralelepipedos com a
base 60x20mm (e altura dependente da pressao de compactacéo), foram sujeitas a
um teste de queima. FOLTRAN (2014) comparou as massas especificas obtidas
através da compactacao hidraulica, com as obtidas atraves de diferentes métodos de
fabricacdo, como o de fundigdo de NAKKA (1984), e o de compactagdo manual com
acetona de MARCHI (1990).

Os dados da massa especifica versus pressdo de compactacdo obtidos por
FOLTRAN (2014) sdo demonstrados na Figura 2. Através desses dados
experimentais, FOLTRAN (2014) gerou a Equacéo 4, uma funcao de ajuste polinomial
de segunda ordem que relaciona a massa especifica pp com a pressado de

compactacgao P..

Figura 2 - Massa especifica versus pressdo de compactagao
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Fonte: (FOLTRAN, 2014).

p = —0,039619P? + 7,509303P. + 1302,394

Eq. 4

No grafico é possivel notar que a massa especifica alcancada na pressao de
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compactacao de 80 MPa, alcancou em média 80% da massa especifica ideal. Vale
ressaltar que, no estudo de FOLTRAN (2014), o grdo propelente ndo passou por
nenhum outro processo apdés a prensagem. No presente trabalho, a pressdo de
compactacdo sera variavel com uma massa fixa, os bates propelentes serdo
prensados em um molde de forma a obter um volumo pré-determinado, seguido do

processo de sinterizacdo no gréao propelente compactado.

2.2 Sinterizacao

Sinterizagdo se trata de uma técnica de processamento usada para produzir
materiais e componentes a partir de p6s compactados, aplicando-lhes energia térmica
a uma temperatura abaixo do seu ponto de fusdo (KANG, 2005).

Embora seja uma das mais antigas tecnologias humanas, foi somente apés a
década de 1940 que a sinterizacao foi estudada fundamental e cientificamente.
Periodo, este, em que, desenvolvimentos notaveis na ciéncia da sinterizacao foram
feitos (KANG, 2005).

De acordo com KANG (2005), Frenkel, em 1945, foi o primeiro a fazer uma
tentativa no desenvolvimento de uma teoria para a sinterizagdo. Em seu trabalho, ele
assumiu que o processo consistia em uma lenta deformacéo de particulas cristalinas
sob a influéncia da tenséo superficial, que gera um fluxo viscoso.

B. Pines, em 1946 desenvolveu uma teoria para a sinterizacdo de pos
compactados baseando-se em uma outra suposi¢cao. Segundo ele, os atomos da
superficie migram para os poros do material compactado através da difuséo,
preenchendo-os gradualmente. Este mecanismo € essencialmente diferente do
postulado por Frenkel. Visto que, enquanto Pines visualiza a sinterizagdo como
preenchimento dos poros por atomos, Frenkel visualiza que ela ocorre através de um
fluxo viscoso do cristal (PINES, 1946).

Em 1949, G. C. Kuczynski estudou experimentalmente a formacé&o da
interface entre duas particulas metalicas, com o objetivo de determinar quais dos
mecanismos estavam presentes no processo de sinteriza¢do, considerando: o fluxo
ViScoso ou plastico, a evaporacao e condensacéo, a difusdo de volume e a difusdo de
superficie. Em seu estudo, Kuczynski chegou a conclusédo de que a medida que se

aumenta o tamanho das particulas e a temperatura, 0 mecanismo de sinterizagéo €
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predominantemente o da difusdo de volume (KUCZYNSKI, 1949).

Os processos de sinterizacdo podem ser divididos em dois tipos: sinterizacéo
em estado solido e sinterizagdo em fase liquida. A sinterizagcdo em estado sélido
ocorre quando um pdé compactado é sinterizado totalmente em estado sélido a
temperatura de sinterizacdo, enquanto a sinterizacdo em fase liquida ocorre quando
uma fase liquida esta presente no pé compacto durante a sinterizacdo. A Figura 3
ilustra os dois casos em um diagrama de fase esquematico. Na temperatura T1, a
sinterizacdo em estado sdlido ocorre em um pd compacto com os componentes A—B
na composicao X1, enquanto na temperatura T3, a sinterizacdo em fase liquida ocorre

no mesmo po compacto e com as mesmas fracdes (KANG, 2005).

Figura 3 - Diagrama de fase de uma mistura de componentes A e B

T
TiA liquid phase sintering
viscous flow sintering
9-') Tm,B
= :
E 7-3 .................. g translent ||C|Uld
o . ' phase sintering
5
solid state sintering
A X, B

Composition
Fonte: (KANG, 2005).

Além da sinterizac@o no estado solido e da fase liquida, existem outros tipos
de sinterizacdo, como por exemplo, a sinterizagdo transitoria da fase liquida e a
sinterizacdo de fluxo viscoso. A sinterizagéo do fluxo viscoso ocorre quando a fracéao
volumétrica do liquido é suficientemente alta, de modo que a densificacdo completa
do compacto pode ser alcangada por um fluxo viscoso da mistura gréo-liquido sem
que a forma do gréo seja alterada durante a densificacdo. A sinterizacao transitoria
em fase liquida € uma combinacéo de sinterizacao em fase liquida e sinterizacdo em

estado sélido. Nesta técnica de sinterizacdo, uma fase liquida se forma no compacto
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em um estagio inicial de sinterizacdo, mas o liquido desaparece a medida que a
sinterizacdo prossegue e a densificacéo € concluida no estado sélido. Um exemplo de
sinterizacdo transitoria de fase liquida também pode ser encontrado no diagrama de
fase da Figura 3 na temperatura T2. Como a temperatura T2 estd acima da
temperatura eutética na qual A e B tornam-se sélidos simultaneamente, uma fase
liguida é formada durante o aquecimento, porém, essa fase liquida desaparece
durante a sinterizacdo, permanecendo apenas uma fase sélida, devido ao equilibrio
de fase em T2 (KANG, 2005).

Em uma comparacdo, a sinterizacdo em fase liquida permite um maior
controle microestrutural, e em geral, uma reducéo no custo total do processo. Ja a
sinterizacdo em fase soélida, fornece melhores propriedades mecéanicas (KANG, 2005).

A forca motriz que gera a sinterizacao € a reducao da energia de superficie.
A energia de superficie total de um pdé compacto € expressa como YA, onde y é a
energia especifica da superficie e A é a area total da superficie. A reducdo da energia

total pode ser expressa através da equacéo 5:

A(YA) = AAy + yAA Eq 5.

A mudanca na energia interfacial (Ay) € devida a densificacdo, e a mudanca
na area interfacial € devido ao crescimento dos graos. Para sinterizacdo em estado
sélido, Ay esta relacionado a substituicdo das interfaces sélido/vapor, por interfaces
sélido/sélido. Como mostrado esquematicamente na Figura 4, dessa forma, a reducéo
na energia interfacial total ocorre via densificacdo e crescimento (coarsening) dos
graos, sendo este, o fendbmeno basico da sinterizacdo (KANG, 2005).

As principais variaveis que determinam a microestrutura sinterizada de um po
compacto podem ser divididas em duas categorias: variaveis de material e variaveis
de processo. As variaveis de material incluem: composi¢cao quimica, tamanho, forma,
distribuicdo do tamanho, grau de aglomeracdo do pé compacto, etc. Essas variaveis
influenciam a compressibilidade e sinterabilidade do p6 (densificagdo e crescimento
de graos). Em particular, para compactos contendo mais de dois tipos de materiais, a
homogeneidade da mistura é de primordial importancia. As outras variaveis envolvidas
na sinterizacdo sao principalmente variaveis termodinédmicas, como temperatura,

tempo, atmosfera, pressao, taxa de aquecimento e refrigeracdo (KANG, 2005).
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Figura 4 - Fenbmenos basicos de sinterizacao
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Fonte: (KANG, 2005).

Em geral, a taxa de sinterizacdo aumenta com a reducdo do tamanho das
particulas e/ou com o aumento da temperatura e do tempo de sinterizacao,
demonstrado esquematicamente na Figura 5, onde T representa a temperatura, P a

pressao e L o tamanho das particulas.

Figura 5 - Efeito dos parametros de sinterizacéo
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Fonte: (KANG, 2005).
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2.3 Testes Mecéanicos

Varios tipos de testes podem ser realizados para caracterizar as propriedades
mecénicas de um propelente solido, podendo ser multiaxiais, biaxiais ou
unidirecionais.

Testes de estresse multiaxiais sao significativamente mais dificeis de serem
realizados em laboratério, e geralmente ndo sdo utilizados. Embora testes biaxiais
sejam utilizados com frequéncia, 0s testes mais comuns e amplamente utilizados sao
0s unidirecionais, devido a sua alta repetibilidade e baixa complexidade. Dentre eles,
destacam-se os: testes de resisténcia a tracdo (usado para determinar um limite de
tensdo onde nao ocorre danos significativos ao propelente), testes de compressao,
testes de tenacidade a fratura e testes de tracdo em camara pressurizada. A natureza
do teste, 0 modo de teste e as condi¢cdes ambientais utilizadas dependem do uso final
e do tipo de dados a serem obtidos (KELLEY, 1969)

Embora testes laboratoriais possam ser realizados, através deles, ndo é
possivel descrever adequadamente o comportamento complexo envolvido durante a
gueima no interior de um motor-foguete. Isso ocorre devido a testes de laboratério
serem realizados sob condi¢cdes especificas de tensdes (em vez de tensdes
tridimensionais complexas), com uma temperatura uniforme (em vez de um gradiente
térmico) e geralmente sem danos prévios ao material. Em geral, esses testes sao
utilizados para comparacoes relativas de dados, e ndo para valores precisos da
capacidade de tenséo e deformacdo (SUTTON; SEIFERT, 2001).

N&o existe um consenso sobre a melhor forma de caracterizacdo de um
propelente, porém, o teste mais comum realizado é o de tensdo uniaxial com taxa
constante de deformacdo. Além de ser utilizado como uma forma de controle de
gualidade, esse tipo de teste auxilia no desenvolvimento de novos propelentes e na
determinacdo de um critério de falha para um lote especifico (SUTTON; SEIFERT,
2001).

O teste de tracdo JANAF recebe ampla aceitacdo entre os testes uniaxiais
com taxa de deformacao constante, devido a facilidade de preparacdo das amostras
em grandes quantidades. A Figura 6 apresenta um exemplo de uma amostra
produzida com dimensdes especificas juntamente com um conjunto tipico de garras
para esse teste. A amostra pode ser preparada por corte, fundicdo ou fresagem.

Sendo que a fresagem geralmente fornece uma amostra com uma qualidade superior,
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e evita as irregularidades nas dimensdes e composicdo normalmente produzidas
pelos outros métodos (KELLEY, 1969).

Figura 6 — Amostra de tensdo JANAF

—

Fonte: (KELLEY, 1969).

Um dos problemas enfrentados com esse teste é que as amostras tendem a
extrudar nas garras quando uma tensado é aplicada, gerando erros substanciais e
dificultando a obtencdo de dados significativos. Varios métodos de testes utilizando
esta técnica ja foram desenvolvidos, porém, nenhum obteve resultados
completamente satisfatorios. O teste de compressédo diametral, por outro lado, evita
esse tipo de problema, esse teste € realizado comprimindo um disco espesso de
propelente no sentido radial (KELLEY, 1969).

Embora néo seja perfeito, o teste de compressao diametral, tem sido utilizado
para medir as propriedades de tragao de materiais quebradi¢os, como concreto, rocha,
carvao, polimeros, carbonetos cimentados, produtos farmacéuticos e ceramica (ES-
SAHEB; ALBEDAH; BENYAHIA, 2011).

Em um teste para ceramica, a fratura deve ser iniciada na regiao central do
disco e nao pelas tensdes de contato geradas nos pontos de aplicacdo de carga.
Técnicas tradicionais de analise fractografica sdo comumente usadas para confirmar
0 estado de estresse em uma amostra ou componente de ceramica (SWAB, 2011).

Os testes de compresséo diametral sdo utilizados na industria farmacéutica
para encontrar a resisténcia ao esmagamento ou a tragdo dos comprimidos. Sendo

que, para determinar a resisténcia a tracdo, os comprimidos devem se dividir em duas
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metades iguais ao longo do plano diametral no momento da fratura. A fragmentacao
completa ocorre devido a um processo mais complexo, acontecendo geralmente em
materiais quebradicos (FELL; NEWTON, 1970).

Em um teste de compressao diametral, Kelley (1969) recomenda que a
relacdo entre o diametro e a espessura da amostra, devem ser de aproximadamente
3 para 1. A Figura 7 mostra um exemplo deste teste, a amostra € demarcada com
linhas de grade para uma observacéo visual da sua deformacgéo e os medidores s&o
utilizados para medir as deformacdes desenvolvidas a medida que a amostra é

comprimida.

Figura 7

Fonte: (KELLEY, 1969).

O comportamento padrdo de uma curva de estresse-deformacéo de um grao
propelente em um teste de tensdo uniaxial, é apresentado na Figura 8.

O termo dewetting strain “e;”, € a deformacdo correspondente a tensao
maxima suportada pela amostra antes de danos internos irreparaveis ocorrerem.
Sendo analoga ao limite de escoamento em materiais elasticos. A inclinagéo “E” initial
modulus, ndo é normalmente usada em projetos, porém, pode ser utilizada como um
parametro de controle de qualidade. O termo ¢,, é a deformacdo correspondente ao
limite maximo de tensao, e g, representa o limite maximo de deformacgéo ou tensao
de ruptura. Para os casos onde a amostra passa por carregamentos, transporte e
descarga, a curva de estresse apresenta determinada variacdo, que é demonstrada

através da linha pontilhada no grafico (SUTTON; SEIFERT, 2001).
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Figura 8 — Exemplo de uma curva tenséo deformacdo de um propelente sélido
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Fonte: (SUTTON; SEIFERT, 2001).

A Figura 9 ilustra o fendmeno “dewetting” que ocorre em propelentes solidos
compostos. Na figura, as deformacgdes foram de: A, 5%; B 10%; C, 15%; D, 25%.
Durante a compressdo, o movimento relativo das particulas produz tensbes
suficientes para romper a ligacao entre o oxidante e a matriz organica, ocasionando
rachaduras microscopicas (areas escuras) (KELLEY, 1969).

A medida em que ocorre a separac&o entre o oxidante e a matriz, a resisténcia
do material chega a um limite maximo de tensao, e entdo decresce. Nessa fase, a
deformacédo passa a ser sustentada apenas pelo aglutinante, até atingir a sua maxima
deformacé&o e romper sob a tenséo de ruptura. No entanto, esse comportamento pode
apresentar significativas variacbes em determinada amostra, provindas: da sua
condicdo fisica; das diferencas de formulacdo e producdo; e de diferencas nas
condicbes do teste. Essa variabilidade pode ocasionar rompimentos localizados,
diminuindo o limite maximo de tensao, e confundindo a interpretacdo dos resultados
(KELLEY, 1969).
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Figura 9 — Fendmeno “dewetting” em um propelente soélido

Fonte: (KELLEY, 1969).

Segundo SWAB (2011), existem controvérsias quanto a utilizacdo da
compressédo diametral para o calculo do médulo de determinado material. Porém, no
presente trabalho, o teste de compressao diametral sera utilizado apenas como uma
forma de comparacéo entre as forgas de rupturas das amostras sinterizadas e néo
sinterizadas de propelente, e ndo como uma forma de validagdo do teste ou como

uma analise dos mecanismos envolvidos na distribuicdo da carga aplicada.
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3 MATERIAIS E METODOS

Para os experimentos, foi utilizado o propelente sélido KNSU, com os bates
produzidos através da compresséao a frio seguido do processo de sinterizagao.

O propelente foi produzido utilizando acucar refinado (sacarose), e o
fertilizante Krista K (nitrato de potassio) com um grau de pureza de cerca de 95%. A
razao O/F utilizada foi a recomendada por NAKKA (1984), sendo 65/35.

O processo de fabricacdo foi dividido em trés etapas: a moagem; a
compactacao a frio; e a sinterizacdo. Para uma melhor eficiéncia na primeira etapa e
para evitar erros de medicdes massicas devido a alta higroscopicidade dos materiais,
0S componentes foram previamente secados em uma estufa por 24 horas a 80 °C e
em recipientes separados.

3.1 Moagem

Utilizando uma balanca semi analitica, pesou-se 650 g de Krista K e 350 g de
sacarose secos. Essa mistura permaneceu por 24 horas em um moinho de bolas com
volume de 1024(x12) cm3, a uma rotagcéao de 63,8(x0,1) rpm, com aproximadamente

230 esferas possuindo um diametro médio de 16,0(x0,1) mm e massa de 5,3(+0,3) g.

3.2 Compactacao

Utilizando uma balanca semianalitica, foram pesadas as amostras de
propelente, que apdés, foram prensadas dentro de um molde em uma prensa hidraulica
a cerca de 4,5 a 6 toneladas. De forma a diminuir o atrito do “socador” com as paredes
do molde, foi adicionado grafite as paredes antes da adi¢do do propelente.

Para a producao de todos os bates do primeiro ensaio (compressao axial), foi
produzido um molde com um diametro de 24 mm e uma altura de 53 mm. Foram
produzidas 24 amostras com uma massa especifica aproximada de 1,65 g/cms3, que
segundo FOLTRAN (2014), pode ser alcangada com uma pressao de compresséao de
cerca de 80MPa, sendo viavel para o experimento.

No segundo ensaio (compressao diametral), para a producéao de 48 amostras

cilindricas, foi mantido o mesmo molde com 24 mm de didmetro com alteracao no
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“socador” para se obter uma altura de 8,3 mm, para se adequar a recomendacao de
KELLEY (1969) (razdo diametro altura préximo de 3), sendo necessario cerca de 250

g de propelente.

3.3 Sinterizacao

Apoés a prensagem, as amostras foram todas sinterizadas separadamente,
porém, em uma mesma estufa de forma a se evitarem possiveis erros de medi¢des
entre diferentes equipamentos. Todas as amostras foram sinterizadas na posi¢ao
vertical (com a superficie plana do cilindro para baixo).

Os tempos de sinterizacdo foram estimados por experiéncias empiricas
prévias, ndo ha na literatura dados referentes a temperatura ideal ou ao tempo ideal
para sinterizagdo desse material. Também ndo € possivel obter um tempo ou
temperatura exata por via de calculos devido a auséncia de dados com relacdo a
variacdo da condutividade térmica com a densidade dos materiais, mudancas de
temperatura, composicao e granulometria. E também n&o ha dados especificando a
condutividade térmica da mistura na densidade e na composi¢ao estudada.

Para o primeiro ensaio, 0 teste de compressdo axial, as amostras foram
inseridas na estufa a temperatura ambiente. Entdo, a temperatura foi ajustada para a
de sinterizacdo. O tempo aproximado para atingir as temperaturas de 103, 120 e 137
°C foram de 25, 35 e 45 minutos respectivamente. Esses tempos foram contabilizados
junto com o tempo de sinterizacdo, ou seja, o tempo total de permanéncia na estufa
foram os especificados na Tabela 1. Foi escolhida uma temperatura central de 120
°C, cerca de 2/3 da temperatura de fusdo da sacarose (186 °C), e uma variacéo de 17
°C para mais e para menos. Experimentos prévios demonstraram uma alta
deformacé&o para temperaturas superiores a 140 °C. A Tabela 1 ainda apresenta as
temperaturas e os tempos de sinterizacdo de cada amostra. Os prefixos A, B e C
representam as temperaturas de sinterizagdo sendo 103, 120 e 137 °C

“qn

respectivamente, as poténcias e “? representam os testes de compressao 1

(compressao axial) e 2 (compresséao diametral) respectivamente.
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Tabela 1 - Temperatura e tempo de sinterizacdo do primeiro ensaio

Amostras T (°C) t(h)

11,21e 3 N&o sinterizado
1A11, 1A21 e 1A3! 103 45
2A11, 2A21 e 2A31 103 7,5
1B1?, 1B21 e 1B3! 120 3
2B1%, 2B2t e 2B3! 120 6
3B1t, 3B21 e 3B3! 120 9
1C11,1C21e 1C3t 137 4,5
2C11,2C2te 2C3t 137 7,5

Fonte: (Autoria prépria 2020).

Para o segundo ensaio, o de compressao diametral, as temperaturas e os
tempos de sinterizacdo sao apresentados na Tabela 2. Neste ensaio, as amostras
foram inseridas ap0s a estufa atingir a temperatura de sinterizacéo. Foi escolhida uma
temperatura central de 125 °C, e uma variacao de 15 °C para mais e para menos, com
o0 intuito de avaliar o extremo da temperatura de sinterizagdo. O tempo de sinterizag&o
foi arbitrado.

Tabela 2 - Temperatura e tempo de sinterizacdo do segundo ensaio

Amostra T (°C) t(h)
123 82 N&o sinterizado 0
1A2 a 8A2 110 15
1B12a 1B82 125 0,75
2B82 a 2B82 125 15
3B12a 3B82 125 3
1C2a 8C2 140 15

Fonte: (Autoria prépria 2020).

Para evitar possiveis rachaduras causadas por choque térmico, ap0s
atingirem o tempo de sinterizag&o a temperatura da estufa era ajustada para 75 °C e
apos atingir essa temperatura era aguardado mais 15 minutos com a porta da estufa
entreaberta, para entdo retirar as amostras. Todas as amostras eram envoltas em
papel toalha e armazenadas com porc¢des de silica em frascos de vidro fechado com
tampa de rosca.

Para o primeiro ensaio (compressédo axial), foram medidos os diametros da
base, diametro central e diametro superior, além de trés medidas cruzadas de altura
para cada bate propelente. A partir dessas medidas foi feita uma média do diametro e
altura de cada bate, que foram utilizadas para o calculo do volume e da densidade.

Para o segundo ensaio, devido a menor altura dos bates, foram realizadas
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duas medidas cruzadas de diametro e altura, a média dessas medidas foi utilizada no
calculo do volume e da densidade das amostras. Diferente do primeiro ensaio, foram
tomadas as medidas antes e depois da sinterizacado. Cada medida de altura e diametro
€ uma média de 16 medicdes (8 bates com 2 medidas cada).

3.4 Ensaios Mecéanicos e De Higroscopicidade

Ambos os testes de compressdo axial e diametral foram realizados no
equipamento modelo WDW-100E, da fabricante Time Group Inc, com nivel de
precisao de carga de +0,5% e resolucéo de curso de 0,001 mm.

As taxas de compresséao geralmente utilizadas em testes de compresséao axial
sdo relativamente lentas e em regime "quase estatico". Segundo (THORNTON;
CIOMOCOS; ADAMS, 2004) a tensdo de ruptura é atingida apos a propagacédo de
uma ou algumas rachaduras, sendo relativamente insensivel a taxa de compressao.

SWAB (2011) utilizou o teste de compressao diametral para determinar a
resisténcia de espinélio de aluminato de magnésio utilizando uma taxa de compresséao
de 0,5 mm/min. J& FELL em 1970, utilizou-se do mesmo teste para determinar a
resisténcia de tabletes de lactose a uma taxa de compressdo de 1 mm/min. Para o
teste de compressao diametral dos bates propelentes no presente estudo, foi utilizada
uma taxa de compressédo de 0,25 mm/min, devido a disponibilidade do equipamento
utilizado.

O teste de umidade consistiu na afericdo da quantidade de agua absorvida
pelo material em uma sala com a umidade parcialmente controlada. Foram produzidos
dois bates propelentes cilindricos de base 24mm e com densidade aproximada de 1,7
g/cm3. Sendo que o primeiro (H1) foi sinterizado por 3 horas a 125 °C e o segundo
(H2) né&o sinterizado.

Os bates propelentes permaneceram em uma balanca analitica para afericéo
das suas respectivas massas. Foi utilizado um umidificador de ambiente para manter

uma alta umidade e trés termo-higrémetros para afericdo da umidade ambiente.
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A Tabela 3 e 4 apresentam as médias das medidas de altura e diametro,

densidade e massa das amostras classificadas por temperatura e tempo de

sinterizacdo do primeiro ensaio apos o processo de sinterizacdo. Todas as medidas

sao apresentadas no Apéndice B.

Tabela 3 - Média das dimensdes e densidade pés-sinterizacdo do primeiro ensaio

Amostras Massa Altura Diadmetro Densidade
9) (mm) (mm) (9/cm3)

11,21e 3t 37,07 (x0,01) 51,97 (x0,15) 23,90 (+0,03) 1,59 (+0,01)
1A1%, 1A21 e 1A3? 37,06 (+0,01) 52,24 (+0,17) 23,92 (+0,02) 1,58 (+0,01)
2A11, 2A21 e 2A31 37,07 (x0,01) 52,30 (+0,11) 23,91 (+0,02) 1,58 (+0,01)
1B11, 1B21e 1B3! 37,06 (x0,01) 52,19 (+0,15) 23,90 (+0,01) 1,58 (+0,01)
2B11, 2B2t e 2B3t 36,98 (+0,01) 52,21 (+0,20) 23,89 (+0,01) 1,58 (+0,01)
3B1%, 3B21 e 3B3t 36,92 (+0,01) 52,40 (+0,09) 23,89 (+0,02) 1,57 (x0,01)
1C11,1C2te 1C3t 37,08 (x0,01) 52,13 (+0,10) 23,83 (x0,07) 1,59 (+0,01)
2C11,2C2te 2C3t 37,06 (+0,01) 52,27 (+0,15) 23,85 (+0,05) 1,59 (+0,01)

Tabela 4 - Média das dimensdes e densidade pré e pds sinterizacdo do segundo ensaio

Fonte: Autoria prépria (2020)

AMostras Massa Altura Diametro Densidade
@ (mm) (mm) (g/cm?)
Pré-sinterizacéo
12 3 82 6,36 (+0,01) 8,33 (+0,04) 23,99 (+0,01) 1,69 (+0,01)
1A2 g 8A?2 6,36 (+0,01) 8,22 (+0,03) 23,95 (+0,01) 1,72 (+0,01)
1B12 a 1B82 6,39 (+0,01) 8,31 (+0,03) 24,00 (+0,01) 1,70 (+0,01)
2B12 a 2B82 6,36 (+0,01) 8,33 (+0,05) 23,99 (+0,01) 1,69 (+0,01)
3B12 a 3B82 6,35 (+0,01) 8,32 (+0,07) 24,00 (+0,01) 1,69 (+0,01)
1C2 a 8C2 6,37 (+0,01) 8,27 (+0,06) 23,95 (+0,01) 1,71 (+0,02)
Pés-sinterizacao
1A2 3 8A2 6,34 (+0,01) 8,22 (+0,06) 23,96 (+0,01) 1,71 (+0,01)
1B12 a 1B82 6,41 (+0,01) 8,31 (+0,04) 23,98 (+0,01) 1,71 (+0,01)
2B12 a 2B82 6,36 (+0,01) 8,33 (+0,03) 23,98 (+0,01) 1,69 (+0,01)
3B12 a 3B82 6,35 (+0,01) 8,32 (+0,05) 23,96 (+0,01) 1,69 (+0,01)
1C2a 8C? 6,34 (+0,01) 8,50 (+0,28) 24,02 (+0,07) 1,65 (+0,03)

Fonte: Autoria prépria (2020)
Todas as medidas detalhadas estédo presentes no Apéndice 2

O desvio padréo da densidade para ambos os casos foi calculado utilizando

todas as medi¢cbes (e ndo a média apresentada na tabela). O primeiro ensaio
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apresentou um desvio padrdo médio na densidade de 0,009 g/cm3, com o coeficiente
de variacdo sendo 0,55%. Para o segundo ensaio o desvio padrdo meédio da
densidade antes e depois da sinterizac&o foi de 0,015 e 0,027 g/cm? e o coeficiente
de variacdo 0,88 e 1,61% respectivamente.

Com os dados da segunda batelada, foi possivel notar um aumento do desvio
padréo da densidade apoés a sinterizacao. Isso ocorreu devido ao fato de os bates C2
terem deformado no processo de sinterizacdo devido a alta temperatura (140 °C).
Excluindo os dados dos bates C?, o desvio padrao depois da sinterizacao fica 0,013
g/cm3 com um coeficiente de variacdo de 0,75%, sendo menor que o0 ndo sinterizado.
Demonstrando que o processo de sinterizacdo acarretou em uma menor variabilidade
das dimensOes dos bates propelentes. Provavelmente, devido ao crescimento e
densificagdo dos graos durante a sinterizacao.

Apesar de ndo ter ocorrido um aumento significativo da densidade apos o
processo, o aspecto visual das amostras demonstrou que ocorreu um “alisamento” da
superficie, deixando os bates com um aspecto ceramico. Apesar de testes erosivos
nao terem sido realizados, essa “ceramificacdo” dos bates propelentes trouxeram as
superficies uma caracteristica mais rigida e menos erosiva. A erosdo é um fator
importante no controle da pressdo e consequentemente da taxa de queima do
combustivel sélido na camara de combustdo de motores-foguetes.

Como mencionado previamente, amostras sinterizadas a temperaturas iguais
ou superiores a 140 °C sofrem deformacdes significativas. Além das deformacdes, as
amostras C2 apresentaram rachaduras externas, como mostrado na Figura 10. Apos
os testes de compresséo, foi analisado o interior da amostra, sendo possivel notar que

ocorreu uma caramelizacéo do propelente no interior dos bates C2.

Figura 10 - Exterior e interior de um bate C2 sinterizado a 140 °C

- T TP

~.

Fonte: (Autori;i propria 2020)

A Figura 11 apresenta o antes e depois da sinterizagdo das amostras C?’s, e
a Figura 12 mostra a superficie inferior que ficou em contato com a base. O Apéndice

1 apresenta as imagens do antes e depois de todas as amostras da segunda batelada.
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Figura 11 - Antes e depois dos bates

propelentes C2 sinterizados a 140 °C por 1,5 horas

Fonte: (Autoria propria 2020)

Figura 12 - Parte inferior dos bates C2

Fonte: (Autoria propria 2020)

Novamente € possivel notar que ocorreu a caramelizacdo da sacarose no
processo de sinterizacdo a 140 °C. Tal efeito, compromete seriamente a performance

e a seguranca dos bates durante a queima no interior de um motor-foguete.

4.1 Compresséo Axial

A tabela 5 apresenta a forca maxima, tensdo maxima, deslocamento e
deformacdo das amostras do teste de compressdo axial. As médias das tensdes
maximas atingidas para cada tempo e temperatura de sinterizacdo sdo apresentadas
na Figura 13.



Tabela 5 - Dados do teste de compresséo axial
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Forca maxima

Tensao

Deslocamento

ID T(CC) t(h) (ton) méxima (MPa) (mm) Deformacéo
11 - - 3,0 66 0,80 0,0153
21 - - 3,8 83 0,79 0,0151
3t - - 2,9 64 0,68 0,0132
1A1t 103 4,5 3,8 83 0,49 0,0094
1A2t 103 4,5 4,8 104 0,61 0,0117
1A3t 103 4,5 6,2 135 0,72 0,0137
2A1' 103 7,5 6,0 132 0,68 0,0130
2A2t 103 7,5 6,1 133 0,79 0,0150
2A3t 103 7,5 6,4 139 0,65 0,0125
1B1t 120 3 15,8 344 1,17 0,0225
1B2t 120 3 15,2 332 1,07 0,0206
1B2t 120 3 12,8 280 1,06 0,0202
2B1t 120 6 14,5 318 1,15 0,0220
2B2t 120 6 15,9 348 1,10 0,0211
2B3t 120 6 15,2 331 1,12 0,0216
3B1t 120 9 12,2 267 1,09 0,0208
3B2t 120 9 18,2 398 1,19 0,0227
3B3t 120 9 15,8 346 1,11 0,0212
1C1t 137 4,5 21,3 468 1,67 0,0320
1C2t 137 4,5 14,8 326 1,20 0,0231
1C3t 137 4,5 21,0 461 1,74 0,0333
2C1t 137 7,5 17,5 384 1,26 0,0240
2C2t 137 7,5 16,6 362 1,26 0,0241
2C3t 137 7,5 17,7 389 1,51 0,0291

Tensdo (MPa)

60

50

40

30

20

10

Fonte: Autoria prépria (2020)
Obs: Deslocamento e Deformacéao referentes a tensdo maxima.

Figura 13 - Média das tensdes maximas do primeiro ensaio
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As amostras sinterizadas a 137 °C por 4,5 horas foram as que apresentaram
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a maior meédia de tensdo maxima (418 MPa), cerca de 589% maior do que as amostras
nao sinterizadas (71 MPa), porém, também foram as que apresentaram o maior desvio
padrdo (80,23 Mpa). Esse alto desvio padrao pode ser atribuido a uma amostra que
obteve resultado atipico em relacdo as demais, a amostra 1C1! e 1C3! obtiveram uma
tensdo maxima de 468 Mpa e 461 Mpa respectivamente, enquanto a amostra 1C21?
(sinterizada pelo mesmo tempo e temperatura) obteve uma tensdo maxima de 326
MPa, cerca de 30% a menos. Isso pode ter ocorrido devido a micro rachaduras no
bate propelente, que podem ter sido causadas pelo choque térmico ao retirar da estufa
ou por colisdes durante o transporte, porém, tais hipéteses sao inconclusivas.

As amostras que foram sinterizadas a 137 °C por 7,5 horas, sustentaram uma
tensdo maxima 573% maior do que as ndo sinterizadas, apresentando o segundo
menor desvio padrdo das amostras sinterizadas (14,25 MPa). As tensdes maximas de
tais amostras foram de 384 MPa (2C1?), 362 MPa (2C21) e 389 MPa (2C3%). A Figura
14 apresenta uma comparacao dos resultados obtidos no teste de compresséao axial

das amostras néo sinterizadas e das amostras sinterizadas a 137 °C por 7,5 horas.

Figura 14 — Compressdo axial das amostras sinterizadas e ndo sinterizadas
400 13 L3 ' L T

350+

300 -

250

1* - Nao sinterizado
2" - Nao sinterizado
3" - Nao sinterizado
2C1'-137°C e 7,5 hrs
2C2'-137°Ce 7,5 hrs
2C3'-137°Ce 7,5 hrs
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N
8
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100 |
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Deformacgéo

Fonte: Autoria propria (2020)
Um gréfico para cada teste é apresentado no Apéndice C.

Através dos experimentos, foi possivel constatar que o aumento da
temperatura de sinterizacdo acarreta em um aumento significativo das tensdes

méaximas, ja o tempo de sinteriza¢do possui uma menor influéncia.
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4.2 Compressao diametral

A Tabela 6 apresenta a forca de ruptura de cada amostra utilizada no teste de

compressao diametral.

Tabela 6 - Dados do teste de compressdo diametral

Tempo (h) - 15 0,75 15 3 1,5
Temp. (°C) - 110 125 125 125 140
Forca de ruptura (kN)
# Teste sintt:l?igado Az 1B2 2B2 3B2 C2
1 1,231 1,810 0,869 1,124 0,970 1,094
2 1,116 1,500 1,119 1,149 0,746 2,099
3 1,205 1,300 0,959 0,907 1,253 1,240
4 1,125 1,590 0,838 1,395 1,142 2,131
5 1,098 1,832 1,466 1,377 1,397 1,187
6 1,097 1,680 1,401 1,401 1,071 1,501
7 1,116 1,435 1,399 1,325 1,384 0,783
8 1,086 1,658 0,823 1,175 1,139 1,348

Fonte: Autoria prépria (2020)

A Figura 15 apresenta as médias das forcas de ruptura no teste de
compressdo diametral dos bates propelentes sinterizados a diferentes tempos e
temperaturas.

As amostras sinterizadas por 1,5 horas e 110 °C suportaram 40% mais carga
que as ndo sinterizadas. Porém, diferentemente do teste de compressao axial, as
amostras estudadas pelo método da compressdo diametral ndo apresentaram
melhoras significativas acima da temperatura de 110 °C.

Uma hipotese para esse resultado, € a de que como as amostras para este
teste foram inseridas na estufa ja na temperatura de sinterizacdo, possa ter ocorrido
uma densificacdo mais rapida dos graos na superficie exterior da amostra. Essa
sinterizacdo mais acelerada na superficie, impediu a passagem do ar presente no
interior dos bates, que com o aguecimento e aumento do volume desse gas, possa ter
ocorrido o surgimento de rachaduras e/ou lacunas internas, comprometendo a

resisténcia mecanica dos bates propelentes.
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Figura 15 - Média das forcas de rupturas do teste de compresséo diametral
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Fonte: Autoria prépria (2020)

Os testes foram realizados em dias diferentes, sendo assim, uma outra
hipétese seria de que a umidade no dia do teste de compressao diametral possa ter
interferido nos resultados, visto a alta higroscopicidade do material. Para estudar essa
hipotese, foi realizado um teste para um melhor entendimento da propriedade neste

material.

4.3 Teste De Umidade

A umidade do ambiente variou durante o experimento, com um minimo de
70% e um maximo de 92%. A Tabela 7 e a Figura 16 apresentam a massa dos bates
propelentes nos intervalos de tempo observado. Trés termo-higrometros foram
utilizados para a leitura da umidade, o primeiro sendo mantido ao lado esquerdo da
balanca 1 (com o bate H1 sinterizado) o segundo entre as duas balancas e o terceiro
ao lado direito da balanca 2 (com o bate H2 néo sinterizado). Em geral, a leitura do
termo-higrometro 1 foi ligeiramente maior que a do 2, que foi maior que a do 3.



Tabela 7 - Variacdo da umidade em bates propelentes

Variacdo de massa (g)

Variacdo relativa da

umidade (%)

Tempo
(min) H1 (9) H2 (9) H1 H2 H1 H2
0 6,2995 6,4022 0 0 0 0
1 6,2993 6,4026  -0,0002 0,0004 0,00 0,01
2 6,2996 6,4027 0,0001 0,0005 0,00 0,01
3 6,2992 6,4040  -0,0003 0,0018 0,00 0,03
5 6,3000 6,4041 0,0005 0,0019 0,01 0,03
7 6,3024 6,4058 0,0029 0,0036 0,05 0,06
9 6,3031 6,4064 0,0036 0,0042 0,06 0,07
12 6,3045 6,4082 0,0050 0,0060 0,08 0,09
14 6,3059 6,4092 0,0064 0,0070 0,10 0,11
16 6,3062 6,4101 0,0067 0,0079 0,11 0,12
18 6,3072 6,4110 0,0077 0,0088 0,12 0,14
22 6,3090 6,4132 0,0095 0,0110 0,15 0,17
26 6,3112 6,4152 0,0117 0,0130 0,19 0,20
30 6,3141 6,4172 0,0146 0,0150 0,23 0,23
34 6,3159 6,4191 0,0164 0,0169 0,26 0,26
39 6,3186 6,4220 0,0191 0,0198 0,30 0,31
43 6,3205 6,4240 0,0210 0,0218 0,33 0,34
47 6,3226 6,4258 0,0231 0,0236 0,37 0,37
50 6,3247 6,4279 0,0252 0,0257 0,40 0,40
55 6,3276 6,4316 0,0281 0,0294 0,45 0,46
59 6,3307 6,4338 0,0312 0,0316 0,50 0,49
63 6,3321 6,4358 0,0326 0,0336 0,52 0,52
66 6,3340 6,4375 0,0345 0,0353 0,55 0,55
71 6,3349 6,4387 0,0354 0,0365 0,56 0,57
75 6,3363 6,4403 0,0368 0,0381 0,58 0,60
79 6,3375 6,4410 0,0380 0,0388 0,60 0,61
83 6,3382 6,4430 0,0387 0,0408 0,61 0,64
87 6,3390 6,4438 0,0395 0,0416 0,63 0,65
91 6,3392 6,4450 0,0397 0,0428 0,63 0,67
97 6,3405 6,4455 0,0410 0,0433 0,65 0,68
103 6,3416 6,4471 0,0421 0,0449 0,67 0,70
109 6,3426 6,4488 0,0431 0,0466 0,68 0,73
115 6,3433 6,4492 0,0438 0,0470 0,70 0,73
121 6,3434 6,4496 0,0439 0,0474 0,70 0,74
130 6,3443 6,4511 0,0448 0,0489 0,71 0,76
139 6,3454 6,4522 0,0459 0,0500 0,73 0,78
154 6,3490 6,4556 0,0495 0,0534 0,79 0,83
169 6,3511 6,4590 0,0516 0,0568 0,82 0,89
184 6,3540 6,4616 0,0545 0,0594 0,87 0,93
199 6,3543 6,4621 0,0548 0,0599 0,87 0,94
214 6,3547 6,4625 0,0552 0,0603 0,88 0,94
230 6,3582 6,4646 0,0587 0,0624 0,93 0,97
244 6,3628 6,4680 0,0633 0,0658 1,00 1,03
259 6,3701 6,4728 0,0706 0,0706 1,12 1,10

Fonte: Autoria propria (2020)
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Figura 16 - Evolucéo da variacdo da umidade vs tempo nos bates propelentes
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Fonte: Autoria préopria (2020)

Os bates propelentes apresentaram uma evolucdo da umidade semelhante,
implicando que a sinterizacdo no tempo e temperatura estudados, ndo causou
mudancas significativas na higroscopicidade do material.

Apesar de atingirem cerca de 1% de umidade, as amostras apresentaram
aparéncias de estarem secas ao final de 260 minutos. Ndo sendo perceptivel
mudancas na questao da eroséo superficial.

Até aproximadamente os 80 minutos e apds os 220 minutos, a umidade lida
pelos trés termo-higrémetros foram maiores que 85%. E perceptivel um aumento do
angulo de inclinacdo da curva de umidade nesses momentos. Sendo um nivel de
umidade ndo recomendavel para 0 manuseio do material.

Com relacao ao teste de compressao diametral, as amostras ficaram expostas

a umidade ambiente por cerca de 5 minutos. Tempo relativamente curto para haver
uma mudanca significativa.
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5 CONCLUSAO

Com o método proposto para a producdo de bates propelentes prensados a
frio e sinterizados, foi possivel realizar a producéo de 72 amostras obtendo um desvio
padréo médio de 0,013 g/cm3. Provando a eficacia e repetibilidade desse método.

A sinterizacdo nas temperaturas e tempos estudados, ndo acarretaram em
mudancas significativas na densidade dos bates propelentes. J& com relacdo a
resisténcia mecanica, o teste de compressao axial comprovou um aumento de 589%
na tensdo maxima em amostras sinterizadas até 137 °C. Mesmo havendo dados
inconclusivos com relacdo ao teste de compresséao diametral bates sinterizados a 110
°C e 1,5 horas suportaram 40% a mais de carga antes da falha. Temperaturas
superiores a 140 °C, causaram deformacdes nas amostras.

Os bates propelentes sinterizados apresentam uma aparéncia menos erosiva
na sua superficie. Sabendo-se que a eroséo do propelente € um fator primordial para
um bom desempenho de um motor-foguete, um estudo sobre o efeito da sinterizacao
nessa caracteristica torna-se necessario.

Com o teste de higroscopicidade, foi possivel verificar que uma umidade do
ar superior a 85% ocasiona em um aumento significativo da taxa de aumento da
umidade nos bates propelentes, sendo ndo recomendavel para o manuseio dos
mesmos. Ainda neste teste, foi possivel notar que a sinterizacdo a 125 °C por 3 horas
nao afetou significativamente na higroscopicidade.

N&do ha estudos na literatura referentes a processos de sinterizacdo de
propelentes prensados a frio, dessa forma, varios estudos tornam-se necessarios para
avaliar as demais caracteristicas desse processo, como taxa de queima,
higroscopicidade do propelente fundido e sinterizado, erosdo, comparacdo das
propriedades mecéanicas com bates produzidos com o processo de fusao,

desempenho em campo e avaliagao do processo de produgao em outros propelentes.
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APENDICE A — IMAGENS DO ANTES E DEPOIS DOS BATES SINTERIZADOS

As seguir, sdo apresentadas as imagens referentes ao antes e depois da
sinterizacéo dos bates propelentes utilizados no ensaio de compressao diametral.

Figura Al - Antes e depois dos bates propelentes sinterizados a 110 °C por 1,5 horas




Figura A3 - Antes e depois dos bates

propelentes sinterizados a 125 °C por 1,5 horas
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APENDICE B — TABELAS COM MEDIDAS DAS AMOSTRAS
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As Tabelas apresentadas a seguir, referem-se as medidas aferidas apos a

sinterizacdo dos bates utilizados no teste de compressdo axial e antes e apos

sinterizacdo dos bates utilizados no teste de compressao diametral. O erro propagado

calculado para a densidade fica abaixo de £0,01 g/cm3.

Tabela B1 - medidas dos bates do teste de compresséo axial

massa
D1 D2 massa especifica
ID (mm) (mm) D3 (mm) H1(mm) H2(mm) H3(mm) (9) (g/cm3)
11 23,93 23,91 23,88 51,89 51,96 52,06 37,074 1,59
2! 23,93 23,90 23,88 52,13 52,25 52,23 37,058 1,58
3t 23,94 23,88 23,87 51,89 51,92 51,88 37,218 1,60
1A1Y 2391 23,91 23,89 52,52 52,40 52,59 36,998 1,57
1A21 23,90 23,92 23,93 52,27 52,19 52,26 37,063 1,58
1A3T 23,95 23,92 23,91 52,12 52,13 52,17 37,323 1,59
2A1* 23,93 23,88 23,89 52,33 52,40 52,43 37,127 1,58
2A2* 23,93 23,92 23,89 52,59 52,48 52,34 37,029 1,58
2A3' 23,94 23,92 23,90 52,48 52,51 52,23 37,074 1,58
1B1t 23,90 23,89 23,91 52,04 52,11 52,12 36,965 1,58
1B2* 2391 23,90 23,90 52,39 52,36 52,23 37,058 1,58
1B2* 23,92 23,90 23,88 52,50 52,29 52,29 37,068 1,58
2B1* 23,90 23,89 23,87 52,56 52,44 52,62 37,134 1,58
2B2' 23,89 23,88 23,91 52,09 52,19 52,23 36,980 1,58
2B3* 23,90 23,88 23,89 52,15 52,22 52,10 36,918 1,58
3B1* 23,92 23,89 23,86 52,49 52,40 52,44 36,947 1,57
3B2! 23,89 23,87 23,88 52,37 52,40 52,46 36,922 1,57
3B3* 23,89 23,89 23,89 52,56 52,44 52,64 36,808 1,57
1C1* 23,71 23,85 23,85 52,15 52,19 52,04 36,974 1,60
1C2t 23,71 23,88 23,89 52,10 52,19 52,36 37,122 1,60
1C3*t 23,80 23,91 23,84 52,24 52,25 52,33 37,085 1,59
2C1* 23,78 23,87 23,87 52,32 52,30 52,31 37,105 1,59
2C2t 23,86 23,90 23,87 52,40 52,46 52,47 37,003 1,58
2C3* 23,75 23,88 23,88 52,10 52,11 52,12 37,062 1,59
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Tabela B2 - medidas dos bates do teste de compresséo diametral antes da sinterizacdo

massa pré massa pos Diametro Diametro Massa
compactacdo compactacdo Altural Altura?2 1 2 Volume especifica
9) 9) (mm) (mm) (mm) (mm) (cm3) (9/cm3)
1A2 6,35 6,37 8,18 8,18 23,97 23,96 3,690 1,726
2A2 6,35 6,36 8,30 8,23 23,96 23,97 3,728 1,706
3A2 6,35 6,34 8,16 8,17 23,96 23,96 3,681 1,722
4A2 6,35 6,35 8,23 8,21 23,93 23,94 3,699 1,717
5A2 6,35 6,35 8,26 8,31 23,95 23,95 3,732 1,701
6A2 6,35 6,35 8,25 8,23 23,95 23,96 3,714 1,710
7A2 6,35 6,37 8,21 8,2 23,96 23,96 3,699 1,722
8A2 6,35 6,37 8,18 8,23 23,94 23,95 3,695 1,724
1B1? 6,35 6,38 8,26 8,26 24,00 23,99 3,735 1,708
1B22 6,35 6,37 8,28 8,29 24,00 24,00 3,748 1,700
1B32 6,35 6,37 8,32 8,33 24,00 24,01 3,768 1,691
1B4? 6,35 6,44 8,33 8,33 24,00 24,00 3,768 1,709
1B5? 6,35 6,38 8,31 8,34 23,99 23,99 3,763 1,695
1B62 6,35 6,37 8,33 8,37 23,98 23,98 3,771 1,690
1B72 6,35 6,39 8,32 8,33 24,00 24,01 3,768 1,696
1B82 6,35 6,40 8,28 8,28 24,00 24,00 3,746 1,709
2B12 6,35 6,38 8,34 8,31 23,98 24,01 3,765 1,695
2B22 6,35 6,37 8,33 8,32 23,99 23,99 3,763 1,693
2B32 6,35 6,34 8,32 8,36 23,99 24,00 3,771 1,681
2B42 6,35 6,36 8,40 8,39 24,00 24,01 3,799 1,674
2B52 6,35 6,33 8,32 8,35 23,99 23,99 3,768 1,680
2B62 6,35 6,38 8,33 8,32 24,00 23,99 3,765 1,695
2B72 6,35 6,35 8,32 8,28 23,99 24,00 3,753 1,692
2B82 6,35 6,34 8,28 8,31 23,98 23,99 3,748 1,692
3B12 6,35 6,33 8,29 8,28 24,00 24,00 3,748 1,689
3B22 6,35 6,33 8,30 8,29 24,00 24,00 3,753 1,687
3B32 6,35 6,38 8,37 8,42 24,00 23,99 3,796 1,681
3B4? 6,35 6,36 8,38 8,32 23,99 24,00 3,776 1,684
3B52 6,35 6,38 8,33 8,32 24,00 24,00 3,766 1,694
3B62 6,35 6,34 8,24 8,26 24,00 24,00 3,732 1,699
3B7? 6,35 6,37 8,37 8,42 24,00 23,99 3,796 1,678
3B82 6,35 6,34 8,28 8,29 24,00 24,00 3,748 1,692
1C2 6,35 6,40 8,19 8,2 23,95 23,96 3,693 1,733
2C2 6,35 6,36 8,39 8,32 23,95 23,94 3,762 1,690
3¢z 6,35 6,35 8,23 8,25 23,95 23,95 3,712 1,711
4C2 6,35 6,38 8,41 8,39 23,95 23,95 3,784 1,686
5C2 6,35 6,37 8,23 8,24 23,95 23,95 3,710 1,717
6C2 6,35 6,36 8,24 8,25 23,96 23,95 3,716 1,712
7C2 6,35 6,37 8,20 8,25 23,95 23,95 3,705 1,719

8C? 6,35 6,37 8,24 8,26 23,95 23,95 3,717 1,714
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Tabela B3 - medidas dos bates do teste de compressao diametral depois da sinterizacéo

Massa
m Altura 1 Altura2 Didmetro 1 Diédmetro 2 Volume especifica

# g mm mm mm mm cm3 g/cm3
1A2 6,34 8,18 8,19 23,97 23,96 3,692 1,717
2A2 6,35 8,21 8,26 23,96 23,97 3,715 1,709
3A2 6,32 8,16 8,17 23,96 23,96 3,681 1,717
4A2 6,32 8,20 8,28 23,95 23,94 3,711 1,703
5A? 6,34 8,37 8,29 23,95 23,95 3,753 1,689
6A2 6,33 8,22 8,26 23,96 23,96 3,715 1,704
TA? 6,35 8,21 8,22 23,95 23,96 3,702 1,715
8A? 6,35 8,19 8,17 23,94 23,95 3,684 1,724
1B12 6,42 8,26 8,25 23,98 23,99 3,730 1,721
1B22 6,39 8,30 8,27 23,98 23,98 3,742 1,708
1B3? 6,38 8,30 8,34 23,98 23,97 3,756 1,699
1B4? 6,47 8,31 8,32 23,99 23,98 3,757 1,722
1B52 6,39 8,32 8,36 23,96 23,97 3,762 1,699
1B62 6,4 8,39 8,35 23,97 23,96 3,775 1,695
1B72 6,41 8,30 8,35 23,98 23,97 3,758 1,706
1B82 6,43 8,25 8,25 23,98 23,98 3,726 1,726
2B12 6,38 8,30 8,35 23,98 23,98 3,760 1,697
2B22 6,38 8,34 8,31 23,99 23,97 3,760 1,697
2B32 6,34 8,31 8,33 23,97 23,98 3,756 1,688
2B42 6,36 8,39 8,39 23,97 23,97 3,786 1,680
2B5? 6,33 8,35 8,28 23,99 23,98 3,757 1,685
2B 62 6,37 8,32 8,32 23,99 23,98 3,759 1,695
2B7? 6,35 8,36 8,30 23,98 23,97 3,761 1,689
2B82 6,35 8,28 8,31 23,98 23,98 3,746 1,695
3B12 6,32 8,28 8,29 23,96 23,95 3,734 1,693
3B22 6,32 8,29 8,33 23,95 23,96 3,745 1,687
3B3? 6,37 8,42 8,34 23,95 23,95 3,775 1,687
3B4? 6,35 8,30 8,34 23,97 23,96 3,753 1,692
3B5? 6,37 8,33 8,33 23,97 23,96 3,757 1,695
3B6? 6,35 8,26 8,31 23,95 23,96 3,734 1,701
3B7? 6,37 8,43 8,34 23,96 23,97 3,782 1,684
3B8? 6,33 8,26 8,32 23,95 23,97 3,738 1,694
1C? 6,36 8,55 8,49 8,6667 24,12 3,978 1,599
2C2 6,33 8,44 8,21 8,3333 23,95 3,754 1,686
3Cz 6,32 8,31 8,25 8,3933 23,99 3,794 1,666
4C2 6,34 8,47 8,27 8,4000 23,98 3,794 1,671
5C2 6,34 8,27 8,53 8,5833 24,02 3,893 1,629
6C? 6,33 8,33 8,16 8,4500 23,99 3,821 1,657
7C2 6,34 8,25 8,36 8,6367 24 3,907 1,623
8C2 6,37 8,42 8,40 8,5233 24,04 3,862 1,649
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APENDICE C - GRAFICOS DE TENSAO DEFORMACAO

Os graficos a seguir apresentam os resultados dos testes de compressao

axial.

Figura C1 - Curvas de tensdo x deformacéo das amostras ndo sinterizadas
90

‘11_
80} 28— |
31

70} |
60 |
50

40 |

Tensdo (MPa)

30}

20

0 1 1 1 1
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025

Deformacéo

Figura C2 - Curvas de tensdo x deformacgéo das amostras sinterizadas a 103 °C e 4,5 horas
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Figura C3 - Curvas de tensédo x deformacéo das amostras sinterizadas a 103 C e 7,5 horas
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Figura C4 - Curvas de tenséo x deformagéo das amostras sinterizadas a 120 °C e 3 horas
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Figura C5 - Curvas de tensédo x deformacéo das amostras sinterizadas a 120 °C e 6 horas
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Figura C6 - Curvas de tenséo x deforma¢é@o das amostras sinterizadas a 120 °C e 9 horas
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Figura C7 - Curvas de tensdo x deformacdo das amostras sinterizadas a 137 °C e 4,5 horas
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Figura C8 - Curvas de tenséo x deformagéo das amostras sinterizadas a 137 °C e 7,5 horas
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