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Resumo

O presente trabalho consiste na caracterizagao fisica e quimica da pélvora. Esta caracterizagéo foi re-
alizada para alguns tipos de pélvora, com o objetivo de se poder empregar este tipo de material noutros
ambitos, que nao seja sé nas Forgas Armadas, nomeadamente, no armamento.

A caracterizagao fisica abrangeu, essencialmente, a caracterizagdo morfolégica das amostras tal-qual,
nomeadamente, as poélvoras multi-perfurada, tubular, tubular (rocket), cilindrica, esférica, lamelar, em fita e a
pélvora negra. A técnica utilizada foi a observagao através de uma lupa estereoscopica. Apds a combustao,
foi utilizado o microscépio eletrénico de varrimento.

A caracterizagdo quimica foi realizada no ambito da analise quimica elementar, e também no &mbito
da combustao, as condi¢cdes atmosféricas. Na analise quimica elementar, foram estudadas a pélvora multi-
perfurada, tubular, tubular rocket e em fita, por intermédio da espectrometria de fluorescéncia de raios-X -
dispersao de energia e por espectrometria de absorgdo atdmica de chama. No &mbito da combustao, foram
estudas a taxa de queima e a velocidade de propagacéao de chama, nas amostras de pélvora multi-perfurada
e a polvora de fita, através de técnicas de medigdo de massa e de visualizagdo de chama.

Na discussao de resultados constatou-se que a maioria dos tipos de poélvora estudados pertencem ao
grupo dos propelentes de base dupla. Apesar da variabilidade entre amostras, verificou-se que o principal
elemento comum é o chumbo. Quanto a taxa de queima, esta apresenta uma evolugdo aproximadamente
linear em todas as amostras. Foi, ainda, apresentada uma velocidade de propagacdo de chama caracte-
ristica para os dois tipos de pélvora estudados, tendo sido estabelecida para a pélvora multi-perfurada uma

velocidade Sy = 1,1 mm/s, para em fita, Sp = 6,0 mm/s.

Palavras chave: Pélvora; Espectrometria; Taxa de queima; Velocidade de propagagéao de chama;






Abstract

This work aims the physical and chemical characterization of gunpowder. This characterization was per-
formed for some types of gunpowder, in order of being able to employ this material in other areas, which is
not only in the military, particularly in the arms.

Physical characterization covered, mainly, the morphological characterization of the samples such-which,
namely, multi-perforated, tubular, tubular (rocket), cylindrical, spherical, lamellar, black gunpowder, and gun-
powder on tape. The technique used was the observation through a stereoscope. After combustion, it was
used the scanning electron microscope.

The chemical characterization was based on the chemical analysis, and also, on the study of combustion,
at atmospheric conditions. In chemical analysis, the samples of multi-perforated gunpowder, tubular rocket
gunpowder, tubular gunpowder and gunpowder on tape were studied with energy-dispersion X-ray fluores-
cence spectrometry and flame atomic absorption spectrometry. In the combustion, we studied the burning
rate and the propagation velocity of flame, in samples of multi-perforated powder and gunpowder on tape,
through techniques of measurement of mass and flame visualization.

In the discussion of results, it was established that most types of studied gunpowder belongs to the group
of double base propellants. Despite the variability among samples, it was found that the main common
elementis lead. In the study of combustion, the burning rate presents a roughly linear evolution, in all samples.
It was also presented a propagation velocity of flame, which is characteristic for the two types of studied
gunpowder. It has been established for the powder multiperforated, S = 1,1 mm/s, and for the powder to

tape, Sr = 6.0 mm/s.

Key words: Gunpowder; Spectrometry; Burning rate; Propagation velocity of flame.
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Capitulo 1

Introducao

1.1 Consideracoes Gerais

De entre os varios problemas com que a sociedade se debate hoje em dia, incluem-se os relacionados
com a gestao ambiental, nomeadamente, a conservacado do meio ambiente e dos recursos naturais, a gestao
de residuos e a diminui¢cdo da quantidade de poluentes libertados para a atmosfera.

O destino a dar aos produtos em fim de vida, nomeadamente, a p6lvora, constitui um importante problema
para o qual necessitamos de encontrar um solugé@o, sendo que uma das possiveis estratégias a adoptar é a
reutilizagdo numa aplicagao distinta, nomeadamente, por mistura com outro tipo de residuos para a produgao

de combustiveis derivados de residuos (CDR), pois permite recuperar a energia latente do material.

1.2 Apresentacao do problema

Atualmente, as Forcas Armadas tém um conjunto significativo de munigées sem utilizagao, e cujo ar-
mazenamento tem consequéncias na sua qualidade quando utilizado para fins militares. As munigées sao
constituidas por um invélucro, cartucho e uma carga propulsora. O invélucro € normalmente de metal e con-
tém no seu interior a carga propulsora que é a pélvora. Devido ao deterioramento das municdes, as Forgas
Armadas recorrem ao seu desmantelamento por forma a aproveitar todo o metal disponivel. Posteriormente,
este metal é vendido a empresas civis, nomeadamente, operadoras licenciadas, de modo a ser aproveitado
dando-lhe outro tipo de utilizagéo futura.

Neste momento, os recursos aproveitados sao o involucro e o cartucho. A carga propulsora que é res-
ponsavel pela propulsdo do projétil € simplesmente queimada numa camara de combustdo nao sendo apro-
veitada para qualquer tipo de operagao. Uma vez que a energia libertada pela pélvora tem um grande poder
energético, dai se designar como material energético, considerou-se a hipétese de reutilizar este tipo de

material em fim de vida.



1.3 Objetivo

O objetivo do trabalho proposto consiste em estudar as caracteristicas fisicas e quimicas da pélvora,
nomeadamente, alguns tipos de pélvora em que esta se apresenta. Procura-se, assim, contribuir para um
maior conhecimento das caracteristicas deste tipo de material para que se possa dar um destino final que
apresente um maior valor acrescentado, do que aquele que atualmente lhe é dado.

A proposta apresentada neste trabalho, prende-se com o fato de se poder empregar este tipo de material
noutros ambitos, que nao seja sé nas Forgas Armadas, nomeadamente, no armamento. Também se pretende

alargar o tema abordado como contributo para a politica de gestéao de residuos em Portugal.

1.4 Estrutura do Trabalho

Assim, o presente capitulo denominado de Introdugao, visa considerar o tema abordado com a situagao

atual da politica de residuos, apresentagao do problema, bem como os objetivos propostos.

O capitulo 2 procura abordar o tema proposto, nomeadamente uma breve contextualizagdo das suas
origens, como é classificada a polvora, a sua composigao, caracteristicas, formas em que se apresenta a

poélvora e por fim algumas aplicagoes.

No capitulo 3 é apresentada a metodologia experimental executada neste trabalho, descrevendo as técni-
cas experimentais utilizadas para caracterizagao fisica, morfolégica, quimica, nomeadamente, a composicao

quimica e a combustao dos varios tipos de pélvora.

No capitulo 4 sdo analisados e discutidos os principais resultados obtidos no estudo das suas caracte-
risticas e do comportamento ao nivel da combustédo, esperando dar um contributo para que este material

energético utilizado em armamento nas Forgas Armadas possa ter outro tipo de aplicagdes.

Por dltimo o capitulo 5, em que se apresentam as conclusdes do estudo efetuado e onde sao formuladas

algumas propostas de trabalho futuro nesta area.



Capitulo 2
Revisao Bibliografica

2.1 Introducao

A poélvora é um material energético que tem como fung¢é@o imprimir movimento a um objeto. Quando se
ouve falar em pélvora associamo-la ao seu emprego em meios e agdes militares como por exemplo municdes,

foguetes, canhdes misseis, etc.

Muitas pesquisas dizem que a invengao eventual da pélvora destrutiva teve inicio na filosofia e religiao
denominada de Taoismo. O Taoismo foi fundado por Laozi, um antigo filésofo mistico chinés também refe-
renciado como uma divindade e que na altura, o povo taoista acreditava que uma mistura de ingredientes e
aquecendo-os criavam uma mistura explosiva, produzindo um elixir para prolongar a vida do homem [1].

Outros autores como Needham, Partington, Sun Fung-Toh, acreditam que a pélvora nao foi invengéao
de artesaos, agricultores ou Mestres Magons, mas sim das investigagdes sistematicas e obscuras dos ta-
oistas alquimistas que tentavam converter materiais ordinarios em ouro e prata. Eles concordam que os
antigos alquimistas taoistas descobriram o Salitre, bem como os efeitos explosivos deste ingrediente quando

misturados com outros e inflamado [1].

A polvora negra é constituida, basicamente, por enxofre, o carbono e nitrato de potassio [1, 2, 3, 4, 5].
O enxofre representa cerca de 10 % da constituigao total da pélvora e atua como catalisador da combustao
[2]. O carbono representa cerca de 15 % da mistura e € o principal combustivel da pélvora. Quando este
queima, na presenga de oxigénio, produz didxido de carbono, que actua como gas de expansao [2]. Por fim,
o nitrato de potassio que constitui cerca de 75 %, tem a fungao mais importante na medida em que, este é o

agente oxidante, pois fornece o oxigénio para que se inicie a combustao do carbono e do enxofre [2].



A pélvora é um material energético, do grupo dos propelentes [5, 6]. A pdlvora pode-se definir como
um propelente sélido, sendo muito utilizado em armamento militar [5]. Estes propelentes produzem grande
volume de gases de combustao, a alta temperatura, tornando-se muito adequados para desempenhar a

funcédo de agente propulsor, explosivo e pirotécnico em borrachas e fogos [2, 7].

Os materiais energéticos dividem-se em trés grandes grupos, o grupo dos propelentes, explosivos e

pirotécnicos [6].

eriais Ener “iﬂ" 1

Propelentes

Foguetes'
"Rocket"

classe 1.1
Nitrato de
L Ester

Figura 2.1: Fluxograma dos materiais energéticos [6].

A energia produzida por unidade de volume de um agente propulsor designa-se de densidade de energia
[2]. Um propelente s6lido contém diversos constituintes quimicos, tais como oxidante, o combustivel, ligan-
tes, plastificantes, estabilizador e agente de ligagao cruzada [2, 8, 9, 10]. A composigao quimica especifica
depende das caracteristicas de combustao desejadas para uma missdo especial [2]. Os propelentes sélidos
sao frequentemente adaptados e classificados para aplicagdes especificas, tais como langamentos espaci-
ais, misseis e armas [2, 5, 11]. A variedade de composi¢do da origem a diferentes propriedades fisicas e

quimicas, caracteristicas de combustao e de desempenho [2].

2.2 Classificacao da Pdlvora

O primeiro tipo de poélvora a ser utilizada, pélvora negra, apresentava uma série de vulnerabilidades,
nomeadamente, a produg¢éo de nuvens de gas facilmente detetaveis, uma insuficiente energia comunicada
ao projétil, bem como alguma instabilidade de comportamento, o que levou a pesquisa e descoberta das
pélvoras mais frequentemente utilizadas na atualidade [3, 10], que se designam por pdlvoras "sem fumo".
Pélvoras "sem fumo"é o nome dado aos propelentes usados em armas de fogo e de artilharia em que

produzem pouco fumo quando queimados [2, 9].



No grupo dos propelentes, estes distinguem-se pelos seus constituintes e pelo seu grau de ligagao [2].
Os seus constituintes estao ligados quimicamente e a sua estrutura resultante € homogénea [2, 8]. Estes

propelentes classificam-se em trés grupos [2, 3, 8, 9]:

e Pdlvora de Base Simples
e Pdlvora de Base Dupla

e Pdlvora de Base tripla

2.2.1 Pédlvora de Base Simples

A pélvora de base simples consiste, somente, na carga béasica das pélvoras sem fumo, um polimero
chamado nitrocelulose, ou nitrato de celulose, gelatinizado com alcool etilico como solvente [2, 3, 8, 9]. Estas
pélvoras vieram substituir a pélvora negra, acrescentando uma combustao excessivamente mais rapida, ou
como militarmente se designa de maior vivacidade, maior poténcia, a auséncia de residuos e fumos. E um
solido extremamente inflamavel [2, 10].

A nitrocelulose pode obter-se através da combinagéo de &cido nitrico com fibras de celulose naturais de

madeira ou de algodao. O material obtido é revestido com negro de fumo para manter a superficie lisa [2].

2.2.2 Pélvora de Base Dupla

Como a poélvora de base simples revelava problemas de estabilidade. Adicionou-se entao, cerca até 50 %
em massa de nitroglicerina a sua composic¢ao, formando assim a polvora de base dupla [9]. A nitroglicerina
€ um composto organico liquido de grande capacidade energética, que comegou a ser estudado no fim do
século XIX [10].

A pélvora de base dupla oferece maior poténcia que a de base simples e maior temperatura de gases
(explosao) [10, 12]. Este aumento de temperatura tem alguns inconvenientes, sendo os principais, uma maior

erosao da pélvora e maior produgéo de clardes [10].

2.2.3 Poélvora de Base Tripla

A pélvora de base tripla é constituida, basicamente, por nitrocelulose, a qual sdo adicionadas a nitroglice-
rina e a nitroguanidina [9]. A nitroguanidina é um sélido cristalino branco, extremamente toxico e cancerigeno
[2]. Quando adicionado a pélvora de base dupla tem como principal fungao reduzir a geragao de luz na de-
composicdo da mistura e reduzir a temperatura de queima [2]. A pélvora de base tripla € um propelente
normalmente utilizado em canhdes de calibre elevado, como artilharia e armamentos principais de carros de
combate. Sendo um propelente altamente energético e tendo na sua composigao substancias muito téxicas,
leva a que o seu fabrico seja caro, a sua distribuigcao seja controlada e de dificil aquisicao [10]. Este tipo de

propelente tem uma cor branca devido ao composto nitroguanidina.



2.3 Caracteristicas da Polvora

A taxa de queima da poélvora é uma caracteristica extremamente importante porque, se a velocidade
de libertacdo dos gases for elevada explodir4 a cAmara ou o cano da arma [2, 13]. Se a queima for muito
lenta, seréa ineficiente, e o projétil sairda do cano com pouca energia. Por isso, o tamanho e a geometria
dos granulos individuais é fundamental pois controla a velocidade de combustéo [2, 7, 13]. Desta forma, o
propelente raramente € um péd, apresentando-se, normalmente, em granulos.

A pélvora "sem fumo"apresenta-se de varias formas e tamanhos pelo que sao designados de granulos

de polvora, como se mostra na figura 2.2.
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Figura 2.2: Alguns tipos de granulos de pélvora [7].

Legenda:
a - Multi-perfurado; b - Tubular Fendido; c¢ - Fita; d - Cilindrico; e - Corda; f - Disco; g - Lamelar; h -

Pélvora Negra; i - Esférico; j - Tubular;

O tamanho dos granulos depende do tamanho das armas, ou seja, para armas de curto alcance, os
granulos utilizados na carga propulsora sdo um pouco maiores e em menor quantidade do que os cartuchos
utilizados na caga de animais. Para armas de longo alcance a carga propulsora é constituida por grandes
granulos. A pélvora "sem fumo"queima somente na sua superficie [13]. Os granulos maiores queimam mais
lentamente que 0s mais pequenos.

A polvora usada nos obuses de artilharia apresenta, essencialmente,a forma de granulos tubulares (com
uma perfuragé@o no seu interior) e granulos cilindricos com sete perfuragées (uma central rodeada de outras
seis formando um circulo) [13]. As perfuragbes estabilizam a taxa de queima, pois enquanto o exterior queima
em diregao ao interior, ocorre o inverso nos furos, isto €, queimam em diregao ao exterior [13]. A pdlvora de
queima rapida é utilizada nas armas de fogo, apresentando uma area superficial maior, como laminas, ou
granulos esféricos [13]. Este tipo de polvora é normalmente produzido por extrusao [14]. Os granulos sao
revestidos também com grafite para impedir a eletricidade estatica a qual causa ignigdes indesejadas, além
de reduzir ou acabar com a tendéncia dos granulos em se aglutinarem, tornando o seu carregamento mais

faceis [2].



Capitulo 3

Técnicas Experimentais

3.1 Metodologia do Trabalho

Para a realizagao deste trabalho estudaram-se alguns tipos de pélvora, nomeadamente, cilindrica, multi-
perfurada, tubular, esférica, lamelar, tubular verde (foguetes "rocket"), a pélvora negra, e de fita. O material
foi cedido pelo Laboratério de Quimica de Explosivos do Aquartelamento da Academia Militar da Amadora e
também pela Industria de Defesa e Desmilitarizagao [15], responsavel pelo desmantelamento de muni¢des

das Forcas Armadas.

O material em estudo foi caracterizado morfologicamente e quimicamente. A caracterizagao morfolégica,
foi feita utilizando uma lupa estereoscopica, e também se utilizou o microscopio eletrénico de varrimento
(MEV). A caracterizagdo quimica elementar foi efetuada por Fluorescéncia de Raios-X - Dispersao de Ener-
gia (FRX-DE), partindo de [16], e também por Absorgao Atdmica de chama. Posteriormente foi também ca-
racterizada a combustao da polvora em condi¢des de temperatura e pressao atmosféricas, nomeadamente,
a sua taxa de queima recorrendo a uma balanga que indicava a perda de massa em tempo real, e a sua ve-
locidade de propagagéo de chama utilizando técnicas de visualizagdo. Neste trabalho procedeu-se também
a fragmentacéo do material num fragmentador da marca Erdwich mod. EWZ 200, do Laboratério de Recicla-
gem do INT no IST de modo a obter material adequado para efetuar a analise quimica por espectrometria

de absorgao atémica.



O processo experimental realizado neste trabalho esta esquematizado na Figura 3.1.

Caracterizacdo

T

Figura 3.1: Fluxograma experimental do processo.

3.2 Caracterizacao da Polvora

3.2.1 Caracterizacao Morfologica

A caracterizagdo morfoldgica decorreu em duas fases. Numa primeira fase as amostras tal-qual e numa
segunda fase as amostras ap6s a queima da pélvora. Na primeira fase a caracterizagdo das amostras
de pélvora foi efetuada utilizando uma lupa estereoscédpica Nikon SMZ-2T (Figura 3.2) do Laboratério de
Reciclagem do IN™ no IST, a qual permite obter ampliagdes até 70x, sendo as fotografias obtidas com uma

maquina Nikon Coolpix 5400.

el

Figura 3.2: Lupa estereoscopica Nikon SMZ-2T.



As amostras obtidas apds a queima da pélvora foram também analisadas num microscopio eletrénico
de varrimento (MEV), de marca Hitachi S-2400 do Laboratério de Microscopia Eletrénica do ICEMS/IST,
tendo sido revestidas com uma pelicula fina de ouro, a fim de tornar a superficie condutora. Este tipo de
equipamento nao foi utilizado para caracterizagao das amostras de pélvora tal-qual, por precaugao, pois as
condicoes de trabalho poderiam provocar algum tipo de comportamento anémalo do material, danificando o

equipamento.

O principio de funcionamento do microscépio eletrénico de varrimento (MEV) baseia-se no varrimento da
superficie da amostra a analisar por um feixe de eletrdes de elevada energia e finamente focado. O feixe
de eletroes é gerado por um processo termidnico a partir de um catodo de filamento de tungsténio, sendo
acelerado por uma diferenca de potencial e convergindo para um ponto. O didmetro do feixe € sucessiva-
mente reduzido por agao de lentes eletromagnéticas, incidindo na amostra por agao de bobines deflectoras,
que procedem ao varrimento. Da interagao eletromagnética entre o feixe eletrénico e a amostra resultam
diversos fendmenos e os respetivos sinais que produzem informagdes diversificadas sobre a amostra. As
interagbes com eletrdes originam imagens da amostra, enquanto que os raios-X fornecem indicagbes sobre
a composigao quimica da mesma. A observagao no MEV permite, para além da analise morfoldgica, a iden-
tificagcéo dos elementos quimicos presentes na amostra através de um espectrémetro dispersivo de energias

(EDS, na nomenclatura anglo-saxénica) acoplado.

3.2.2 Caracterizacao Quimica
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X

A determinagao do teor de metais contido em cada uma das fragdes granulométricas, foi efetuada recor-
rendo aos métodos de andlise quimica elementar de Fluorescéncia de Raios-X por Dispersdo de Energia
(FRX-DE).

A espectrometria de FRX-DE é uma técnica de emissao de andlise multi-elementar rapida, nao destrutiva
que permite a determinagao de elementos quimicos em materiais distintos. Este método analitico permite a
quantificagao de todos os elementos quimicos, em amostras sélidas e liquidas, a partir do nUmero atémico
11, com limites de detecdo na ordem dos mg/kg. Por outro lado, a preparacdo das amostras é rapida e
simples. Dadas as suas caracteristicas, € normalmente utilizado em estudos que envolvem a determinagao
de um numero elevado de elementos quimicos (estudos de ambiente ou geoquimica) ou quando é funda-
mental efetuar uma analise nao destrutiva (por exemplo, objetos de interesse arqueol6gico ou museolégico).

A aplicagao dos principios da emissdo de raios-X como método de analise é efetuada desde os anos 50.

A emissao dessa radiacao pode ser induzida por varios processos, entre os quais se destaca o impacto de
fotdes de energia elevada obtidos com uma ampola de raios-X ou com fontes radioativas apropriadas (FRX-
DE). A radiagéo incidente é produzida num &nodo de uma ampola de raios-X, quando os eletrdes emitidos
num catodo (filamento incandescente) séo acelerados a uma dada diferenga de potencial V e focalizados num
metal (4nodo). Esta radiagao ao incidir na amostra interatua com ela por efeito fotelétrico, ou seja, quando o

feixe de raios-X interage com um atomo leva a que eletrées de camadas exteriores transitem para camadas



mais interiores, ou através de outros fendmenos, nomeadamente, por difusdo elastica ou de Rayleigh (o
fotao incidente pode ser difundido com a mesma energia da radiagdo incidente) e por difusdo inelastica ou
de Compton (o fotdo incidente pode ser difundido perdendo parte da energia de interagao). Dessa interagao,
ocorre a emissdo da radiagao X caracteristica do elemento metalico da amostra, que se designa por radiagao
de fluorescéncia. Esta radiagdo vai ser detetada num detetor de Si (Li), obtendo-se o espectro de radiagdo
X da amostra e, consequentemente, a identificagdo dos elementos presentes. O espectro obtido é registado

num computador.

Esta € uma técnica nao destrutiva que permite identificar elementos principais presentes, embora sem os
quantificar, sendo o resultado do tipo qualitativo ou, quanto muito, semi-quantitativo.

A fluorescéncia de Raios-X foi efetuada nas instalagdes do LNEG, num espectrometro de fluorescéncia de
Raios-X da marca TN Spectrace Quanx equipado com uma ampola de rédio (Figura 3.3a). As amostras foram
colocadas num porta-amostras de polipropileno (Figura 3.3b), sendo bombardeadas de forma a provocar a
excitacdo dos eletrdes durante 50 segundos. Por fim, efetuou-se a leitura dos espectros identificando os

elementos presentes através de um software especifico.

'

(a) ()

Figura 3.3: Espectrometro de fluorescéncia de raios-X. 3.3a) Aspeto Geral. 3.3b) Porta-amostras com mate-

rial para analise.

Como esta técnica é do tipo nao-destrutivo, a analise procede-se na prépria amostra sélida, que no final

foi recuperada sem nenhuma alteragéo.

Espectrometria de Absorcao Atomica de chama

Com o objetivo de obter uma granulometria adequada para analisar as amostras por espectrometria
de absorgao atémica procedeu-se a fragmentagao das amostras de poélvora utilizando um fragmentador de
garras com uma grelha de descarga de 1 mm, existente no Laboratério de Reciclagem do Instituto Superior

Técnico (IST).

O fragmentador utilizado (Figura 3.4) da marca Erdwich mod. EWZ 200, possui um rotor horizontal cons-
tituido por dez discos (Figura 3.4b), cada um contendo trés garras. Por baixo da camara de fragmentacao
existe um crivo denominado por grelha de descarga que define a granulometria do material fragmentado.
Este sistema conduz a obtengao de duas fragdes de material fragmentado, uma que fica acima da grelha de
descarga e que se denomina Fragao Supra e outra que fica abaixo denominada Fragdo Infra. Durante a ope-

racdo de fragmentagao, usando este tipo de fragmentador, o material é sujeito a forgas de corte e abrasao
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com uma velocidade de rotagdo moderada.
Na Figura 3.4c apresenta-se uma imagem da grelha de descarga utilizada neste trabalho, de malha 1

mm.

(@)

Figura 3.4: Fragmentador de garras da marca Erdwich mod. EWZ 200. 3.4a) Aspecto Geral. 3.4b) Rotor.

3.4c) Grelha de descarga de 1 mm.

A espectrometria de absorgdo atdmica baseia-se na absor¢éo da energia radiante nas zonas do visivel
e ultravioleta por atomos livres de um elemento. Esta radiacdo absorvida tem um comprimento de onda
especifico desse elemento, correspondendo a transigao ética entre os atomos no estado fundamental e os
atomos num estado excitado.

Para os elementos metélicos identificados na fluorescéncia de raios-X com picos mais definidos, realizou-
se uma quantificagdo desses mesmos elementos. Esta técnica (EAA) é do tipo destrutivo, pois a amostra a

analisar é digerida em meio aquoso apropriado e é analisada na fase liquida resultante.

A técnica de EEA é do tipo destrutivo, como atras referido, sendo o primeiro passo a digestdo das amos-
tras com o objetivo de dissolver os metais para uma matriz aquosa. Utilizam-se habitualmente acidos fortes e
concentrados, como o &cido cloridrico e o acido nitrico, bem como misturas destes. No caso presente e des-
conhecendo o comportamento do material em causa, foram testados previamente trés tipos de solugdes de
ataque quimico: HCI, HNO3 e a mistura HCI:HNO3 1:1 (em volume). O mais eficiente foi o HNO3, permitindo
dissolver todas as amostras, com excepgao da amostra de pélvora tubular, onde se observou a permanéncia
de uma pequena quantidade de pé preto apds o ataque, admitindo-se contudo nado se tratar de nenhum
dos elementos metdlicos a analisar, pois as condigdes de ataque foram adequadas a sua total solubilizagao.
A utilizagdo dos outros dois meios solubilizantes mostrou-se menos eficiente, no caso do HCI as amostras
perderam cor mas permaneceram em suspensao, e no caso da mistura de &cidos a solubilizagao nao foi
tdo completa. Assim, decidiu-se utilizar o meio de acido nitrico na digestédo das amostras para subsequente

analise quimica.

O procedimento de digestao inicia-se com a pesagem rigorosa de uma quantidade de amostra, na gama

0,8-0,9 g, numa balanga analitica Mettler AE200, sendo transferida para um copo de cerca de 100 mL,
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adicionando-se de seguida cerca de 40 mL de HNOg (pro-analysis 65 %, da Panreac). A mistura foi aquecida
até proximo da ebulicdo em placa térmica, durante 1 hora (ocorrendo dissolugao total) e mais 1 hora para
libertagdo do excesso de vapores nitrosos gerados. A solugdo obtida contendo os metais dissolvidos foi
transferida apds arrefecimento para um balao volumétrico de 50 mL, sendo o volume completado com uma
solucdo de HNO3 1:1(vol). Utilizou-se sempre esta solugdo no preenchimento de volumes e nas diluigdes,
porque a utilizagao de agua provoca turvagao, provavelmente por hidrélise de algumas substancias organicas
dissolvidas. Sempre que necessario, a solugao foi posteriormente diluida de forma a obter concentragdes

adequadas para a leitura no espectrometro.

Apos as digestdes, a andlise quantitativa foi entao realizada nas solugdes obtidas, tendo-se utilizado um

espectrometro de feixe duplo da marca GBC 906AA nas instalagdes do LNEG.

Figura 3.5: Espectrometria de Absorgao Atémica. 3.5a) Aspeto Geral. 3.5b) LaAmpada de catodo oco.

A andlise por esta técnica é do tipo sequencial, sendo cada elemento determinado separadamente,
usando para cada caso uma fonte de radiagao (lampada) especifica desse elemento. Utilizou-se o método
da curva de calibragao, tendo para isso sido preparados padrdes de cada metal (por diluicdo de padrdes de

1.000 g/L da Merck). Apds a calibragao, procedeu-se a leitura das amostras.
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3.3 Combustao da Polvora

Nesta fase do trabalho pretende-se quantificar a taxa de queima do propelente sélido, a velocidade de

progressao de chama e a forma como queima.

3.3.1 Caracterizacao da Taxa de Queima

Para este procedimento utilizou-se a técnica experimental da medigdo de massa. Colocou-se a pélvora
sobre um vidro e este sobre a balanga. Estabeleceu-se a ignicdo da pélvora, por intermédio de isqueiro, e
este comegou a queimar. A balanga esté ligada a um PC portatil com uma ligagao RS-232C. Este recebe os
dados que a balanga esta a medir e regista-os através do software RsCom [17] fornecido pelo fabricante da
balanca. Os dados séo registados a uma taxa de 1Hz. A balanga utilizada nesta técnica experimental é da
marca A&D, modelo GX-200 Series, tem uma capacidade maxima de pesagem de 210 gramas e com uma

resolugao de 0.001 gramas.Na figura 3.6 estd esquematizado a forma como decorreram 0s ensaios.

Figura 3.6: Esquema da técnica.
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3.3.2 Técnicas de Visualizacao de Chama

A caracterizagado da chama foi feita com base na visualizagdo da chama durante a combustao da pélvora.
Nesta fase foram usadas duas técnicas de visualizagao experimentais que decorreram em simultdneo com a
técnica da medicdao de massa. Uma das técnicas consiste na obtengdo de imagens através de uma camera
CCD (Charge-Coupled-Device) que transmite-as para uma placa de captura de imagens que esta ligada a
um computador. A camera CCD é da marca jAi, do modelo CV-A11 e que permite obter trinta imagens por
segundo. A placa de captura de imagens é da marca PC2-Vision. O diafragma da camera CCD esteve na
posicdo mais fechada possivel, e o tempo de exposicao utilizado foi de 0,0001 segundos.

Foi utilizada uma camera da marca Nikon, de forma manual, uma vez que devido a elevada intensidade
de luz da chama poder danificar os frames dos equipamentos éticos para os quais se poderia obter essas

mesmas imagens de forma automatizada num dado instante de tempo.

70 cm Camera CCD

Camera Nikon

Figura 3.7: Esquematizagdo das técnicas.
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Capitulo 4

Apresentacao e Discussao de

Resultados

4.1 Amostras estudadas

Para a realizacdo do trabalho experimental utilizaram-se varias amostras dos varios tipos de poélvora

referidos no capitulo anterior. A identificacdo destas amostras esta representada na Tabela 4.1.

Tabela 4.1: Descrigao das amostras estudadas.

Amostras Identificacao
POL-MULTPERF Multi-perfurado
CINZ-MULTPERF  Cinzas de Multi-perfurado

POL-TUB-1 Tubular verde
POL-TUB-2 Tubular
POL-NEG Pélvora Negra
FITA Fita
CIL Cilindrico
ESF Esférico
LAM Lamelar
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4.2 Caracterizacao Morfoldgica

A caracterizagado morfoldgica das diferentes amostras referidas na Tabela 4.1, foi efetuada utilizando uma
lupa estereoscoépica. tendo como objetivo conhecer alguns parametros das varias amostras. As caracteristi-

cas analisadas foram a cor, a textura, a forma e a dimenséo.

As Figuras 4.1 e 4.2, apresentam macrografias das amostras analisadas, com diferentes valores de am-

pliagao.

Figura 4.1: Macrografias das amostras de pélvora. 4.1a) CIL (25x); 4.1b) CIL (35x); 4.1c) CIL (70x); 4.1d)
ESF (25x); 4.1e) ESF (35x); 4.1f) ESF (70x); 4.1g)LAM (25x); 4.1h) LAM (35x); 4.1i) LAM (70x).
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Figura 4.2: Macrografias das amostras de polvora. 4.2a) POL-NEG (25x); 4.2b) POL-NEG (35x); 4.2¢) POL-
NEG (70x); 4.2d) POL-MULTPERF (25x); 4.2e) POL-MULTPERF (35x); 4.2f) POL-MULTPERF (70x); 4.29)
POL-TUB-1 fragmentada (25x); 4.2h) POL-TUB-1 fragmentada (35x); 4.2i) POL-TUB-1 (70x); 4.2j) POL-
TUB-2 (25x); 4.2k) POL-TUB-2 (35x); 4.2]) POL-TUB-2 (70x); 4.2m) FITA (25x); 4.2n) FITA (35x); 4.20) FITA
(70x).
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Observando as Figuras 4.1 e 4.2 verifica-se que existem algumas caracteristicas, nomeadamemte, a cor

e a textura comuns na maioria das amostras.

Relativamente a cor, verifica-se que todas as amostras, com excegcao da POL-TUB-1(Figuras 4.2g, 4.2h
e 4.2i), apresentam uma coloragédo escura como o negro de fumo e tem um aspeto brilhante semelhante
ao da grafite. Comparando os resultados obtidos com a bibliografia analisada em [2] poder-se-a afirmar,
com base na cor e no brilho, que estas amostras pertencem ao grupo dos propelentes de base dupla. A
grafite apresenta duas fungdes, a de anticorrosdo, uma vez que a pélvora pode permamecer muito tempo

armazenada, e também de impedir a aglutinagdo. A amostra POL-TUB-1 apresenta uma coloragao verde.

Outra das caracteristicas comuns é a textura, sendo que a maioria das amostras apresenta uma textura
rugosa em toda a sua superficie, 0 que aumenta a superficie de contacto com o oxigénio na fase de com-
bustdo. As amostras CIL (Figuras 4.1a, 4.1b e 4.1c) e POL-TUB-1(Figuras 4.2g, 4.2h e 4.2i), ao contrario
das outras, apresentam uma textura, maioritariamente, lisa em toda a sua superficie. A amostra POL-NEG

(Figuras 4.2a, 4.2b e 4.2c) apresenta um misto de texturas, lisa e ligeiramente rugosa.

As varias amostras apresentam uma variedade de dimenso6es e formas, como se pode observar nas Fi-
guras 4.1 e 4.2. Na Figura 4.2 podem observar-se dois tipos de pélvora, cilindrica com uma Unica perfuragao
e outra com sete perfuragdes, tendo como designagdes podlvora tubular e pélvora multi-perfurada, respe-
tivamente. Também se denotam amostras de geometria retangular, como é o caso da amostra FITA. Na
Figura 4.1 podem observar-se amostras com geometrias cilindricas, esféricas, em losango e com dimensdes

variadas entre o mesmo tipo. Este aspeto torna-se mais visivel no caso da pélvora de geometria esférica.

De modo a observar-se o interior da amostra procedeu-se ao corte, por intermédio de um alicate, das
amostras POL-TUB-2, POL-MULTPERF e FITA. O corte s6 foi feito neste tipo de amostras porque sédo as que
apresentam dimensodes razodveis para ser efetuado o corte. O corte transversal das amostras de pélvora
permitiu identificar um padrédo de cor caracteristico em cada uma das amostras.

Tanto a pélvora multi-perfurada como a tubular apresentam uma cor no interior azulada (pélvora), rodeada
exteriormente por um material amarelado (aglutinante). No caso da amostra multi-perfurada o aglutinante
esta ladeado exteriormente por uma fina camada de material azulado.

A pélvora em fita apresenta placas paralelas com uma inclinagdo de aproximadamente 45° de cor escura

separadas pelo aglutinante de cor amarelada.

Figura 4.3: Amostras de poélvora ampliadas (35x). 4.3a) Pélvora multi-perfurada. 4.3b) Pélvora tubular. 4.3c)

Pélvora de fita.
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4.3 Caracterizacao Quimica Elementar

A analise quimica elementar qualitativa foi efetuada por fluorescéncia de raios-X por dispersao de energia
(FRX-DE), em amostras tal qual, de pélvora multi-perfurada (POL-MULTPERF) e de pdlvora tubular do tipo
1 (POL-TUB-1). Efetuou-se também a andlise de uma amostra de cinza da pélvora multi-perfurada apés a
queima (CINZ-MULTPERF).

A analise por FRX-DE permitiu identificar os elementos presentes na pélvora. E importante referir que
esta técnica apresenta algumas limitagcdes ao nivel da analise de elementos leves, sendo mesmo impossivel
determinar elementos como o silicio, magnésio , aluminio, carbono. Contudo, na determinagdo dos elemen-
tos de maior nimero atémico, nomeadamente metais, este método é muito eficaz permitindo realiza-lo de
forma rapida e nao destrutiva.

Para a amostra de polvora multi-perfurada (POL-MULTPERF), numa primeira analise com a amostra tal
qual e posteriormente para a amostra de cinza (CINZ-MULTPERF) foram adquiridos os espectros de FRX-
DE representados na Figura 4.4. Os espectros foram obtidos utilizando as seguintes condi¢des: Diferenga
de potencial de 23 kV e intensidade de corrente de 0,08 mA durante 50 segundos, utilizando um filtro de

paladio-fino.
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Figura 4.4: Espectro de FRX-DE da amostra multi-perfurada. 4.4a) Amostra tal qual; 4.4b) Amostra de cinza

obtida apds a queima.

No espectro referente a amostra tal qual da pdlvora multi-perfurada (Figura 4.4a) identificaram-se os
elementos ferro (Fe), cobre (Cu), calcio (Ca) e argon (Ar) sendo este Ultimo caracteristico do ar da atmosfera.
Apbs a queima (Figura 4.4b) a analise realizada permitiu identificar os mesmos metais Fe, Cu e Ca. Da
comparagao da altura dos picos nos dois espectros pode afirmar-se que os elementos identificados na cinza
se encontram presentes em maior concentragdo que na amostra tal qual. Identifica-se ainda crémio (Cr) e

zinco (Zn).
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Na Figura 4.5 apresentam-se os espectros de FRX-DE da amostra tal qual de pélvora tubular do tipo 1
(POL-TUB-1). Os espectros de FRX-DE foram adquiridos em trés condigbes diferentes, para identificar ele-
mentos leves, intermédios e pesados. Os elementos leves foram adquiridos com uma diferenga de potencial
de 13 kV e uma intensidade de corrente de 0,12 mA durante 50 segundos, tendo-se utilizado um filtro de
celulose. Para os elementos intermédios foi utilizada uma diferenga de potencial de 22 kV e uma intensidade
de corrente de 0,06 mA durante 50 segundos e um filtro de cobre-fino. Para os elementos pesados foi utili-
zada uma diferenga de potencial de 40 kV e uma intensidade de corrente de 0,20 mA durante 50 segundos

e um filtro de paladio-fino.
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Figura 4.5: Espectro de FRX-DE da amostra de pdlvora tubular do tipo 1. 4.5a) Espectro referente a elemen-

tos leves; 4.5b) Espectro referente a elementos pesados; 4.5¢) Espectro referente a elementos intermédios.

Os picos referentes aos metais chumbo e crémio (Pb e Cr), apresentam-se bem definidos podendo
afirmar-se que as quantidades destes metais na amostra sdo consideraveis. Podemos também observar
no espectro em condigdes de irradiagao de baixa energia do feixe (Figura 4.5a) que existem elementos ves-
tigiais de argon e potassio (Ar e K). O espectro obtido em condigbes de baixa energia permitiu otimizar a

detecao do Cr, enquanto que em condicdes de alta energia (Figura 4.5b), o elemento Pb surge otimizado.

20



Em condicbes de irradiacao intermédias (Figura 4.5c), os picos de ambos os metais, Pb e Cr sdo bastante

visiveis.

De forma a quantificar o teor dos elementos detetados nas amostras analisadas por Fluorescéncia de

raios-X, nomeadamente, o ferro, o chumbo, o crémio e o cobre, procedeu-se a analise por Espectrometria de

Absorgao Atémica. As condigdes operacionais utilizadas para cada elemento sdo seguidamente especifica-

das na Tabela 4.2.

Tabela 4.2: Condigbes operacionais

Chumbo Ferro Cobre

Crémio

Tipo de Chama

(combustivel/comburente)  Ar/Acetileno  Ar/Acetileno  Ar/Acetileno

N, O/Acetileno

Caudais (L/min):

combustivel 2 2.1 2 6

comburente 10 11 10 10
Comprimento de onda (nm) 217,0 248,3 3247 357,9
Largura da fenda (nm) 1,0 0,2 0,5 0,2
Padrdes (mg/L) 1;2.5;5;10 1;2:3;5 0.5;2;3;5 1:3;5;10
Limite de determinacgéao:

em solugéo (mg/L) 0.2 0.1 0.05 0.7

nas amostras (ppm) (*) 12 6 3 40

(*) Limite referente ao teor expresso nas amostras sélidas de pdlvora, estimado com base no

método de digestao usado e na propagacgao da incerteza, considerando o peso de amostra

atacada (0,85g) e o volume da solugao de ataque (50 mL).

Com base nos resultados obtidos das concentragdes de cada metal nas solugdes de ataque, procedeu-se

ao calculo dos teores nas amostras de pélvora, tendo em atengdo os volumes de solugao e 0s pesos exactos

das amostras usadas em cada caso. A composi¢ao quimica elementar das amostras encontra-se na Tabela

4.3.
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Tabela 4.3: Composicdo quimica elementar das diferentes amostras

Teor dos elementos (ppm)

Amostras Po Fe Cu Cr
POL-TUB-1 5415 85 38 <ld
FITA 1676 97 12 <Id
POL-TUB-2 22 45 5,0 <ld
POL-MULTPERF 24 60 6,9 <ld

< Id: inferior ao limite de detegao, que para a metodologia

analitica usada se estima em cerca de 40 ppm Cr.

Com base nos valores apresentados na Tabela 4.3 podemos afirmar que o elemento que se apresenta em
maior quantidade nas amostras estudadas é o chumbo. As amostras POL-TUB-1 e FITA apresentam os teo-
res mais elevados, sendo maior na POL-TUB-1, enquanto que nas amostras POL-TUB-2 e POL-MULTPERF
os valores sao muito inferiores, mas semelhantes nas duas amostras. De acordo com os valores apresenta-
dos nas amostras POL-TUB-2 e POL-MULTPERF, podemos afirmar que sdo o mesmo tipo de material, mas
que se apresentam em formas geométricas diferentes. Relativamente ao cromio nao foi possivel estimar o
teor presente nas amostras, pois o valor obtido era sempre inferior ao limite de detecao da técnica analitica
utilizada. Refira-se que as amostras utilizadas para analise por espectrometria de absor¢do atémica foram
utilizadas: Tal-qual, isto €, sem estarem moidas. Tal fato deve-se ao comportamento das amostras no frag-
mentador, ndo tendo sido possivel, com estas caracteristicas do equipamento utilizado, obter um material
fino. A pdlvora teve um comportamento semelhante ao apresentado pelos materiais poliméricos. Apés trés
horas de fragmentagcdo o material na sua maioria continuara inteiro. Assim, optou-se por utilizar o material
tal-qual nas digestdes com as solugdes acidas, tendo como inconveniente apresentar um maior tempo de

solubilizagao.

4.4 Massa Volumica

Nesta etapa do trabalho determinou-se a massa volumica da pélvora de fita e multi-perfurado a partir da

sua massa e volume.

¥ Ll

Figura 4.6: P6lvora multi-perfurada.
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Tabela 4.4: Dimensoes tipicas da pélvora multi-perfurada.

Designagéao Dimensdes (mm)

Do 3
d; 0,47
lo 8

Figura 4.7: Pélvora de fita.

Tabela 4.5: Dimensdes tipicas da pélvora de fita.

Designagdo Dimensdes (mm)

b 12
e 1,4
lo 114

A massa foi medida através da balanga GX-200 e o volume foi determinado com base nas dimensdes da

polvora. A Tabela 4.6 apresenta os valores tipicos da massa e volume destes tipos de pélvora.

Tabela 4.6: Valores tipicos de massa e volume das pélvoras, multi-perfurada e fita.

Amostras massa (g) volume (mm3)
FITA 3,23 1913,60
POL-MULTPERF 0,10 52,20

A partir da relagao entre a massa e o volume obtemos a massa volumica tipica dos tipos de pélvora
acima referidos. Na Tabela 4.7 estao representadas a massas volimicas tipicas, e que seréo Uteis o calculo

da velocidade de propagagéo de chama.

Tabela 4.7: Massas volimicas tipicas das pélvoras, multi-perfurada e fita.

Amostras massa volumica (kg/m?)
FITA 1630
POL-MULTPERF 1940

De acordo com valores apresentados podemos concluir que, com base no autor [2], estes tipos de pdlvora

pertencem ao grupo dos propelentes de base dupla.
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4.5 Caracterizacao da Combustao

4.5.1 Taxa de Queima

Nesta fase do trabalho procedeu-se a combustao de alguns tipos de pélvora em condigdes de pressao e
temperatura atmosférica. Neste processo de combustédo a ignigédo foi feita por intermédio de um isqueiro e

iniciou-se numa das faces do granulo.

Isqueiro

Face do Granulo

Figura 4.8: Exemplo do processo de igni¢ao.

Procedeu-se a combustdo em poélvora multi-perfurada (POL-MULTPERF) e pélvora de fita (FITA). No
caso da poélvora multi-perfurada foram feitos ensaios para um sé granulo, dois granulos e quatro granulos
em posicoes de deitado e de pé, para oito granulos deitados e por fim para uma fila de granulos deitados.

A disposigdo de como decorreram os processos de combustdo dos varios granulos esta representada na

Figura 4.9.

Figura 4.9: Descricdo das amostras de pélvora para os varios ensaios.

Legenda:

Amostra D1 - Um granulo deitado; Amostra P1 - Um granulo de pé; Amostra D2 - Dois granulos
deitados; Amostra P2 - Dois granulos de pé; Amostra D4 - Quatro granulos deitados; Amostra P4 -
Quatro granulos de pé; Amostra D8 - Oito granulos deitados; Amostra DT - Fila de granulos deitados,

constituida por trinta e quatro granulos; Amostra F - Granulo de fita;
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Os ensaios procederam-se desta forma com a finalidade de compreender a combustao da pélvora e,
verificar se existem diferengas no processo de queima de cada amostra. Na Figura 4.10 podemos analisar o
comportamento da combustao para as vérias amostras.

A Figura 4.10 mostra-nos a variagdo da massa ao longo do tempo. Numa primeira analise, observamos
diferencas entre os varios ensaios realizados, nomeadamente, entre as varias amostras. Essa analise ira
ser discutida mais a frente em cada tipo de amostra. Para ja, denotamos que todas as amostras tém um

comportamento semelhante, no que respeita a forma da curva.

1,2

—@—amostra D1

—@—amostra P1

—&—amostra D2

—@—amostra P2
—@—amostra D4

—@—amostra P4

—@—amostra D8

amostra DT

={=amostra F

0 5 10 15 20 25 30 35
tempo (s)

Figura 4.10: Representagao da queima das amostras ao longo do tempo

Para todas as amostras verifica-se que existem trés zonas de queima, como mostra a Figura 4.11.

6 157)

=®—amostra D1

=@==amostra P1
=== amostra D2

=@—amostra P2
Zona 2 —g—amostraD4
=== amostra P4

==@==amostra D8

amostra DT

~@-amostra F

Figura 4.11: Representacédo das zonas na queima das amostras.
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A zona 1 representa a igni¢do, ou seja, a fase em que a amostra inicia a sua queima. Importa referir que,
para os varios tipos de amostra, esta primeira zona de transicdo entre a amostra na sua forma inicial e o
inicio da combustao, é mais rapida para amostras com maiores massas. A zona 2 representa a diminuigao
da massa das amostras de forma significativa e com uma evolugé@o quase linear. Como se pode verificar, a
evolugao ocorre de forma continua e sem perturbagoes. Esta zona representa 80% a 90% de todo o processo
de queima, permitindo que o estudo da taxa de queima tenha sido mais vocacionado na mesma. A zona 3
representa o fim da combustao, podendo denominar-se de forma mais corrente como a cinza. Esta zona, tal
como a primeira, € uma fase de transicao, sendo neste caso o fim da queima da amostra. Verifica-se também
que a transigao do fim da queima para a formagao de cinza é mais rapida para amostras com maiores valores

de massa.

Como ja foi referido anteriormente, a zona 2 foi aquela que exigiu maior atengdo uma vez que nos permitiu
determinar a taxa de queima. A taxa de queima define-se como a variagdo de massa num determinado
periodo de tempo. Com base no gréafico da Figura 4.11 verifica-se que a taxa de queima tem uma evolugao
quase linear, aliada a uma significativa diminuicdo da massa. Graficamente, a taxa de queima é o declive
da reta resultante dos ensaios realizados para todas as amostras. Para cada amostra realizaram-se quatro
ensaios, dos quais se calculou a média dos declives e o desvio padrdo. A Tabela 4.8 mostra a média dos

declives, ou seja, a taxa de queima de cada amostra e respetivos desvios padroes.

Tabela 4.8: Taxa de Queima das amostras estudadas.

dm (g/s)  Desvio padrao

Amostra D1 0,0335 0,00295
Amostra P1 0,0286 0,00351
Amostra D2 0,0571 0,00508
Amostra P2 0,0529 0,00265
Amostra D4  0,1007 0,00373
Amostra P4 0,0942 0,00520
Amostra D8  0,1700 0,00951
Amostra DT  0,2450 0,01006
AmostraF  0,2400 0,00189
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4.5.2 Apresentacao do Modelo de Queima

Em [13], é apresentado um modelo de queima para varios tipos de granulos de pélvora. Nesse modelo os
propelentes sélidos estao sujeitos a altas pressdes e temperaturas. A queima do propelente é altamente de-
pendente da pressao, verificando-se que quanto maior a pressao, mais rapida sera a queima do propelente.
A queima do propelente sélido é um fenédmeno de superficie, e por isso € necessario compreender de que
forma a geometria do propelente afeta a taxa de queima. A geometria do propelente é caracterizada a partir
de uma dimenséo caracteristica, que se designa como a menor dimensao do propelente e se representa por

D.

dity)

1
L 4

dl(t;)

(a) (b)

Figura 4.12: Secao transversal de um propelente cilindrico. 4.12a) Dimensao D no instante inicial. 4.12b)

Dimensao D em dois instantes.

A partir desta dimensao caracteristica foi estabelecida uma equagao que permite determinar a quantidade

de propelente que resta queimar para um dado instante.

d(t) = f(t) x D (4.1)

Na equagdo 4.1, d(t) é a dimensdo que resta queimar, f(t) é uma fungdo temporal que varia entre zero

e a unidade, e D é a dimenséo caracteristica.

Para o estudo das armas de fogo é necessario calcular a forga que impulsiona o projétil. Para que este
se desloque a uma determinada velocidade, é necessario saber o volume de gases que provém da queima
dos propelentes. Esse volume ou massa de gases, m,, podem ser determinados a partir da diferenca entre
a massa inicial, mg, € a massa para um dado instante do propelente, m(t), admitindo que ha conservagio

de massa.

mg = mo — m(t) (4.2)

Conhecendo a massa de volume de gases, estabeleceu-se um fator ¢, que representa de fracdo de
pélvora queimada. Esta relaciona a massa de gas e a massa inicial do propelente, permitindo-nos saber a
percentagem de massa que foi transformada em gas.
mo — m(t)

o=

Mo
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O modelo apresentado estabelece uma relagao entre ¢ e f,

¢=0-f)1+6f) (4.4)

Em que 0 é o fator de forma para uma dada geometria de propelente sélido.

No presente trabalho a queima do propelente sélido foi feita em condi¢gdes atmosféricas, executando a
ignicao numa das faces do propelente. Verificou-se que a chama propaga-se de uma face do propelente até
aoutra.

Analisando este comportamento constata-se que a dimensao que esta a variar € o comprimento do
propelente, como demonstra a Figura 4.13. O comportamento da queima do propelente nestas condigbes

difere do modelo apresentado em [13].

Sentido da queima Sentido da queima

A 4

Figura 4.13: Comportamento da queima de dois propelentes em condigées atmosféricas.

Nestas condi¢des a equagdo 4.1 ndo se adequa. Para estas condi¢des o parametro D devera ser a
dimensao do propelente que esta a variar.
Sendo o volume inicial do propelente o produto entre a area transversal e 0 comprimento, e assumindo

que o propelente sélido é cilindrico, o seu volume inicial é expresso por,

pi x D

Vo= (25

) x I (4.5)

Do

A
v

Figura 4.14: Propelente cilindrico no instante inicial tg.
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Iniciando a combustao num dos topos do propelente verifica-se que num dado instante,

Passado um dado instante

Do Do

I(t)

Figura 4.15: Propelente cilindrico num dado instante t.

A
v

pi x D3

vie) = ("2

) x 1(%) (4.6)

Como o parametro [ € a dimenséao do propelente que esta a variar estabelece-se a seguinte equagao,

1(t) = f(t) x lo (4.7)
Entao,

pi x D}

vin = (52

) < f(t) x o (4.8)

Substituindo a equagao 4.5 na equagao 4.8 obtém-se,

V(t)=ft) x Wy (4.9)

Multiplicando a massa volumica em ambos os membros,

p X V(t)=pxVyx f(t) (4.10)

Verifica-se entdo que f é a fragdo de massa restante, ou seja, a relagao entre a massa num dado instante

€ a massa inicial.

m(t)

£(t) = (4.11)

Substituindo a equagao 4.11 na equacgéo 4.3 podemos determinar o valor de ¢,

¢=1-f(t) (4.12)

Comparando a equagao 4.12 com a equagao 4.4, podemos afirmar que, em condi¢gdes atmosféricas
segundo o autor [13], o fator de forma para este propelente é nulo, § = 0, ou seja, durante o processo de

combustdo a area de queima permanece constante.
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4.5.3 Velocidade de Propagacao de Chama
Velocidade Experimental de Propagacao de Chama S,

Para a obtencao da velocidade experimental de propagagao de chama S, foi necessario recorrer a mé-
todos experimentais. O método utilizado consiste numa técnica de obtengao de imagens que foi referida no
capitulo 3.3.2. Apds a obtengao de imagens, procedeu-se a leitura do conjunto de imagens através do soft-
ware Imaged [18]. Este software permite executar inUmeras operagdes, sendo que neste caso possibilitou a
compilagdo de um conjunto de imagens, permitindo a constru¢do de um filme. A partir desse filme mediu-se
o deslocamento da chama em cada segundo, e assim determinou-se a sua velocidade de propagagéo S..

No entanto, este método tem algumas limitagées, uma vez que s6 permitiu medir o deslocamento da
chama para as amostras DT e F. Deste modo, constatou-se que com este método e com o equipamento
usado, ndo se consegue registar pequenos deslocamentos da chama, como foi o caso das restantes amos-

tras.

As Figuras 4.16a e 4.16b representam o deslocamento da chama retiradas do software ImagedJ das

amostras DT e F.

(a) (b)

Figura 4.16: Representacao do deslocamanto da chama. 4.16b) Amostra DT. 4.16a) Amostra F.

Nas Figuras 4.16a e 4.16b estédo representadas as chamas caracteristicas das amostras DT e F, respeti-
vamente.

O objetivo deste procedimento experimental é a determinagao de S, através da visualizagao do desloca-
mento da chama desde o inicio até ao fim da queima. Para determinar a distancia percorrida pela chama
fixou-se um ponto na zona traseira da chama, e para um dado instante de tempo verificou-se onde esse
mesmo ponto estava localizado. Os pontos representados nos graficos das Figuras 4.17 e 4.18 representam

a distancia percorrida para um dado instante de tempo.
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Na Figura 4.17 estao representados os deslocamentos da chama para os quatro ensaios realizados, para

a amostra DT.
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Figura 4.17: Representagao do deslocamento versus tempo para a amostra DT.

A partir do grafico da Figura 4.17, retiraram-se as equagdes de posicao da chama para cada ensaio.
Derivando as equagbes em ordem ao tempo, obtém-se as velocidades experimentais de cada ensaio. A
velocidade de propagacéo experimental para a amostra DT é calculada com base na média das velocidades
e 0 seu desvio padrao.

Na Tabela 4.9 estao representadas as velocidades registadas para cada ensaio.

Tabela 4.9: Velocidades S, para a amostra DT.

Ensaio1 Ensaio2 Ensaio3 Ensaio4 Média Desv-Padrao

Vel. Experimental (mm/s) 6,11 6,69 6,97 6,96 6,83 0,41

De acordo com a Tabela 4.9, apuramos que a velocidade de propagagao experimental para a amostra
DT é S, =6,83 = 0,41 mm/s.
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Na Figura 4.18 estao representados os deslocamentos da chama para os quatro ensaios realizados, para

a amostra F.
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Figura 4.18: Representacao do deslocamento versus tempo para a amostra F.

O procedimento para determinar a velocidade de propagagao experimental para a amostra F, foi 0 mesmo
que se efetuou na amostra DT.

Na Tabela 4.10 estéo representadas as velocidades registadas para cada ensaio.

Tabela 4.10: Velocidades S, para a amostra F.

Ensaio1 Ensaio2 Ensaio3 Ensaio4 Média Desv-Padrido

Vel. Experimental (mm/s) 8,45 7,86 8,39 8,18 8,29 0,27

De acordo com a tabela 4.10 constatamos que a velocidade de propagacao experimental para a amostra

FéS.=8,29 + 0,27 mm/s.

32



Velocidade Aparente de Propagacao de Chama S;

A forma real de queima de um granulo cilindrico esté representado na Figura 4.19. Mas, admitindo que, a
area transversal permanece constante desde o inicio até ao fim da queima do propelente, podemos afirmar
que a area transversal desloca-se a uma determinada velocidade. Essa velocidade define-se como sendo
a velocidade de chama que se propaga perpendicularmente a area transversal do propelente, podendo

designar-se como velocidade de propagagao de chama aparente 5;.

———

]

Area transversal i

’ I(t) \

Figura 4.19: Exemplo da velocidade S; num granulo cilindrico.

A partir do modelo apresentado no capitulo 4.5.2 para condigbes atmosféricas, torna-se facil de calcular

a velocidade de propagagao aparente.

Partindo da equagao 4.7 e derivando-a em ordem ao tempo, temos:

dl df
=1 - 4.1
a0 w *13)
. af _ (4)
Definindo agora d—’: = (n{m) , vem,
dl lo dm
— == x — 414
dt ~ my  dt #14)

A equacgao 4.14 mostra como varia o comprimento do propelente no tempo. Assim podemos afirmar que,

dl
= — 4.1
S 7 (4.15)
entao,
l() dm
= — X —— 4.1
S, o X i (4.16)

dm

em que [y € o comprimento inicial do propelente, m, € a sua massa inicial e %;;* é a taxa de queima do

propelente que é resultado dos dados experimentais.
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Velocidade Real de Propagacao de Chama Sp

A velocidade de propagacao real da chama é definida por Si e indica-nos como de fato o propelente
estd a ser consumido. A Figura 4.20 demonstra a forma como, na realidade, o propelente cilindrico é con-
sumido, bem como, o sentido real da velocidade de propagacédo de chama, ou seja, desloca-se no sentido
perpendicular area transversal. O valor de « representado na figura 4.20 foi determinado através do software

Imaged.

Area transversal

Sr

/

Figura 4.20: Exemplo da velocidade Sr num grénulo cilindrico.

A velocidade de propagagao de chama real pode ser determinada a partir do modelo apresentado no

capitulo 4.5.1 para condigbes atmosféricas.

Partindo da lei de conservagao de massa,

m=pXx Ay Xu (4.17)
Y . __dm
Admitindo que 7 = 7, temos,
dm
— = Ay, 4.18
dt P X Aty XU ( )
Isolando o termo u,
dm
dt
= 4.19
B p X Atr ( )

Considerando que Ay, é a area transversal ou superficie de queima que esta representado a amarelo
na Figura 4.20, p é a massa volumica do propelente e %’ a taxa de queima do propelente, podemos entao
definir que a velocidade de propagacao de chama real Sy é dada por:

dm

=& 4.2
Sr ox A (4.20)
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4.5.4 Apresentacao dos resultados da combustao

Para o calculo da velocidade S; considerou-se que a area transversal mantém-se sempre constante até

ao final do processo de queima, como se pode verificar na Figura 4.21.

Chama

Chama
Chama

Area transversal

It)

’ >—> Area transversal
Area

\ i |

Figura 4.21: Exemplos de velocidade S;. 4.21a) S; num granulo de pé. 4.21b) .S; num granulo deitado. 4.21c)

S; num granulo paralelepipédico.

Para as amostras D4 e DT considerou-se como aproximag¢do uma geometria paralelepipédica (Figura

4.21c) com as respetivas dimensdes de secao transversal e comprimento [.

A Tabela 4.11 apresenta os valores de velocidade S;, para cada amostra, calculadas de acordo com o

modelo apresentado no capitulo 4.5 e com as aproximagdes referidas anteriormente.

Tabela 4.11: Resultados de velocidade \S; nas amostras estudadas.

mo (9) 4 (9/s) o (mm) S; (mm)

Amostra D1 0,100  0,0335 8 2,68
Amostra P1 0,100  0,0286 8 2,29
AmostraD2 0,214 0,0571 8 2,13
Amostra P2 0,214  0,0529 8 1,98
Amostra D4 0,435 0,1007 12 2,78
Amostra P4 0,435  0,0942 8 1,81
Amostra DT 3,715  0,2450 102 6,73
AmostraF 3,230  0,2400 102 7,58

35



No célculo da velocidade S, considerou-se como aproximacgao todas as condicdes apresentadas na fi-
gura 4.22, incluindo uma geometria paralelepipédica (Figura 4.22g) nas amostras D4 e DT, com as respetivas

dimensdes e também uma geometria cénica para a amostra P4.

superficie de
queima ou area

S
transversal &
/‘ =
.

queima ou area
transversal

()

superficie de

‘
%\ § queima ou area
f T stpeificede transversal
queima ou area
transversal /
o
| u
%

(d
& superficie de

queima ou area
transversal

superficie de
queima ou drea
transversal

()]

Figura 4.22: As diferentes superficies de queima e respetiva velocidade Sr. 4.22a) Amostra D1. 4.22b)
Amostra P1. 4.22c) Amostra F. 4.22d) Amostra D2. 4.22e) Amostra P2. 4.22e) Amostra P4. 4.22g) Amostra
DT.

Observando a Figura 4.22, verifica-se que nas varias amostras a area de queima apresenta uma certa
inclinagdo. No caso das amostras de pé, a queima ocorre em forma de cone (Figuras 4.22c e 4.22¢), para
as amostras deitadas a superficie de queima é inclinada para um certo valor de « (Figuras 4.22d e 4.22Q)
e no caso da amostra em fita, a queima ocorre em triangulo (Figuras 4.22c). Uma possivel explicagdo para
este efeito pode ser o0 aspeto morfoldgico observado no corte transversal efetuado, nomeadamente, para a

pélvora em fita, em que se observou placas paralelas inclinadas, aproximadamente, de 45° (Figura 4.3).
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A Tabela 4.12 apresenta os valores de velocidade Sk, para cada amostra, calculadas de acordo com o

modelo apresentado no capitulo 4.5. Os valores de « foram determinados a partir do software ImageJ.

Tabela 4.12: Resultados de velocidade Sk nas amostras estudadas.

mo (9) Gt (9/5)  Aw (MM?)  a(°) Sk (mm/s)
Amostra D1 0,100  0,0335 13,80 35,0 1,24
AmostraP1 0,100  0,0286 12,30 35,0 1,19
AmostraD2 0,214  0,0571 27,60 35,0 1,06
AmostraP2 0,214  0,0529 21,60 45,0 1,25
Amostra D4 0,435  0,1007 51,64 27,5 1,03
Amostra P4 0,435  0,0942 44,01 40,0 1,10
Amostra DT 3,715  0,2450 138,20 10,0 0,91
AmostraF 3,230  0,2400 24,50 20,0 5,93

A Tabela 4.13 apresenta os valores caracteristicos de massa das amostras estudadas, taxa de queima,

velocidade de propagagao de chama experimental, aparente e real.

Tabela 4.13: Resultados obtidos da combustéo da pélvora.

mg (Q) dd—T (9/s) Se (mm/s) S; (mm/s) Sg (mm/s)

Amostra D1 0,100  0,0335 - 2,68 1,24
AmostraP1 0,100  0,0286 - 2,29 1,04
Amostra D2 0,214 0,0571 - 2,13 1,06
Amostra P2 0,214 0,0529 - 1,98 1,25
Amostra D4 0,435  0,1007 - 2,78 1,03
Amostra P4 0,435  0,0942 - 1,81 1,10
Amostra DT 3,715  0,2450 6,83 6,73 0,91
Amostra F 3,230  0,2400 8,29 7,58 5,93

Relativamente a taxa de queima, verificamos que existe uma ligeira diferenga quando as amostras pas-
sam de uma posic¢ao de deitado para a posi¢ao de pé. Nesta passagem ocorre uma ligeira diminuigao da taxa
de queima. Pode-se afirmar que esta diminuicdo prende-se com a forma como a chama aborda a amostra e
a ira consumir. A partir da Tabela 4.13, confirma-se esta afirmagdo, uma vez para as amostras na posigao
de pé, a area de queima é ligeiramente inferior. Denota-se que a taxa de queima aumenta de forma propor-
cional com a massa da amostra. Esta afirmagéo é verdadeira até a amostra P4. Quando passamos para

amostras de maior massa, como é o caso da amostra DT verifica-se que a taxa de queima nao aumentou
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proporcionalmente com a massa. Podemos entao referir que a taxa de queima vai aumentando com a massa
da amostra mas que a partir de um certo valor de massa a taxa de queima aproxima-se de um certo valor
como se pode visualizar no grafico da Figura 4.23. Isto porque, a velocidade S é constante, mas que, ao

juntar granulos a area de queima ¢ alterada.

v=0,0605In{x) +0,1599

R?=0,9863
0,25 [ ]

Taxade queima(g/s)

Massa(g)

Figura 4.23: Taxa de queima

No que respeita a velocidade de propagacao experimental S., constatamos que a chama propaga-se
com uma velocidade na ordem dos 7 mm/s e 8 mm/s para as amostras DT e F, respetivamente. Comparando
as velocidades S, e \S; para as mesmas amostras, pode-se afirmar que a velocidade que foi determinada a
partir das técnicas de visualizagado €, aproximadamente, a velocidade .S;. Esta aproximagéo confirma que a
velocidade S. pode ser determinada com base no modelo apresentado no capitulo 4.5.3, permitindo validar
o modelo. Relativamente as outras amostras, ndo se consegue comparar uma vez que nao se conseguiu
obter as respetivas velocidades experimentais. Mas podemos afirmar que a velocidade S; para as restantes
amostras estd compreendida entre 1,8 mm/s e 2,8 mm/s. Verifica-se também que as diferengas que existem

entre essa amostras devem-se a taxa de queima, ja que dependem diretamente desta.

Em relagao a velocidade de propagacgao real Sgi, apuramos que existe uma velocidade tipica para cada
um dos tipos de pélvora em estudo, nomeadamente, a pélvora multi-perfurada e a pélvora de fita. As veloci-
dades de propagacao reais tipicas destes tipos de pélvora estio apresentadas na Tabela 4.14. E importante
referir que, tanto ao nivel morfol6gico, como de composigdo quimica, as amostras apresentaram caracte-
risticas diferentes, podendo-se afirmar que os diferentes valores de velocidade S obtidos devem-se a sua

diferente composi¢éo quimica.

Tabela 4.14: Velocidade real de propagacao de chama.

Pélvora Velocidade S (mm/s)
Multi-perfurada 1,1
Fita 6,0
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4.6 Caracterizacao Morfolégica apos queima

Apo6s a queima de amostras de alguns tipos de pélvora, POL-MULTPERF, POL-TUB-1 e POL-TUB-2,
procedeu-se a caracterizagao morfolégica do residuo resultante. Nesta etapa, foi utilizado um microscoé-
pio eletrénico de varrimento, equipado com um sistema de EDS, de forma a permitir uma anélise quimica

elementar pontual das diferentes fases observadas.

Na Figura 4.24, apresentam-se duas imagens do aspeto geral (150x) da amostra da cinza da pélvora
multi-perfurada. As imagens obtidas evidenciam uma textura esponjosa com consideravel grau de porosi-
dade, observando-se também zonas relativamente compactas, de aspeto semelhante ao material aglutinante
apés fusdo (por exemplo, a zona 1). Observam-se, igualmente, orificios arredondados, que corresponderao
a libertagao gasosa resultante da decomposicao da sua matéria organica.

Relativamente & composi¢éao quimica, foram realizados ensaios EDS na zona 1 da Figura 4.24a, em que
0 espectro obtido apresenta-se na (Figura 4.24c). Constatamos que os elementos presentes sao, crémio
(Cr), chumbo (Pb), calcio (Ca), potassio (K), silicio (Si), aluminio (Al), sédio (Na), ouro (Au) e paladio (Pd).
A presenca do ouro e do paladio pode atribuir-se, ao facto de a amostra ter sido revestida com uma pelicula
fina de uma liga de ouro contendo paladio. Como a espectrometria de FDX-DE nao apresentou a presenga
de crémio e chumbo, pode-se afirmar que estes dois elementos possam ser uma contaminagao da amostra

cinza da poélvora tubular verde, uma vez que, os ensaios foram realizados com as amostras muito préximas.

SE_MAG: 150 x HV: 20.0 KV

x 0.001 cps/eV

(off Na Al si [Au

P
Pd K Ca Cr
1004
oldll LIMI T il b ki sl
1 2 & 4 5 6 ¥ 8

keV

=}

(©

Figura 4.24: Micrografias de MEV da cinza multi-perfurada. 4.24a) Aspeto geral; 4.24b) Aspeto geral; 4.24c)

Espectro da zona 1.
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A Figura 4.25 representa a micrografia da cinza da p6lvora tubular verde, observando-se na Figura 4.25a
um aspeto geral da amostra (200x). Na Figura 4.25b apresenta-se uma ampliagdo da zona circular indicada
na Figura 4.25a, e na Figura 4.25d um pormenor de alguns graos, com uma ampliagao de 1000x. Do ponto de
vista morfolégico, esta amostra apresenta, também, textura esponjosa, e uma porosidade bastante evidente,
resultante da libertagcdo gasosa proveniente da decomposicdo da matéria organica. Esta amostra apresenta
uma estrutura mais fina relativamente a da amostra anterior (cinza multi-perfurada), ndo se observando,
também, as zonas semelhantes a massa compacta de aglutinante. Foi, ainda, realizado um ensaio EDS na
zona 2, obtendo-se uma composigao quimica elementar idéntica a da amostra anterior. Contudo, os teores

de cromio e chumbo sao, substancialmente, superiores aos obtidos na amostra anterior.

SERMAG: 800 x2HV: 20,0:-Kiks
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SE-MAG: 1000 x “HV: 20.0 kV

Figura 4.25: Micrografias de MEV da cinza tubular verde (rocket). 4.25a) Aspeto geral; 4.25b) Pormenor da

zona circular; 4.25¢) Espetro da zona 2; 4.25d) Pormenor dos graos.
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A figura 4.26 representa a micrografia da cinza da pélvora tubular. Na figura 4.26b apresenta-se uma
ampliagdo (150x) da zona circular da Figura 4.26a. Esta amostra apresenta uma morfologia e composigao

quimica muito semelhante a observada na amostra de cinza da pélvora multi-perfurada.
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Figura 4.26: Micrografias de MEV da cinza tubular. 4.26a) Aspeto geral; 4.26b) Pormenor da zona circular;

4.26¢ Aspeto geral; 4.26d) Espectro da zona 3.
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Durante o processo de queima da polvora tubular verde, formam-se pequenas particulas verdes, que se
apresentam na Figura 4.27a. Estas particulas foram analisadas no MEV, cujo aspeto geral se apresenta na
Figura 4.27b (ampliagdo 150x). Morfologicamente, verifica-se que as particulas apresentam uma estrutura
alveolar (Figura 4.27¢), que corresponde a zona circular da Figura (ampliagao 600x). Foi realizado um ensaio
EDS na zona 4 e obteve-se o0 espetro apresentado na Figura 4.27e. Os elementos quimicos detetados com
maior predominancia sdo o crémio, chumbo, aluminio e potassio. Comparando os espectros das Figuras
4.25 e 4.27, denota-se que, neste caso, a presenga de cromio € mais relevante, podendo-se considerar que
as particulas em estudo sao constituidas, principalmente, por crémio, ou seja, sao as particulas portadoras

de crémio, que nao foram eliminadas pelo processo de combustao.
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Figura 4.27: Particulas verdes da cinza tubular verde (rocket). 4.27a) Macrografia das particulas verdes;
4.27b) Micrografia de MEV de aspeto geral; 4.27¢c) Pormenor da zona circular; 4.27d) Micrografia de MEV

pormenorizada dos graos; 4.27e) Espectro da zona 4.
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Capitulo 5

Conclusoes e trabalho futuro

O objetivo do trabalho realizado foi estudar as caracteristicas fisicas e quimicas da pélvora, nomeada-
mente, alguns tipos de pdlvora em que esta se apresenta. Deste modo, pretende-se que este tipo de material
possa ter um destino final que apresente um maior valor acrescentado, do que aquele que atualmente lhe é
dado.

O estudo teve, como ponto de partida, uma abordagem a caracterizagdo morfolégica e quimica elementar
da pélvora, na sua forma tal-qual. De seguida, foi caracterizada a combustdo da poélvora, e posteriormente,

procedeu-se a caracterizagdo morfoldgica e quimica elementar do residuo resultante da combustao.

A caracterizagdo morfol6gica da amostra tal-qual foi realizada utilizando uma lupa estereoscopica, e, apés
a queima da amostra, utilizou-se o microscopio eletrénico de varrimento (MEV). A caracterizagdo quimica
elementar foi efetuada por Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X - Dispersao de Energia (FDX-DE) e
por Espectrometria de Absorgao Atémica de chama. Posteriormente, para caracterizagdo da combustao da
pélvora quanto a sua taxa de queima, em condigbes de temperatura e presséo atmosféricas, recorreu-se a
medigao da perda de massa em tempo real, através de uma balanga, e da sua velocidade de propagagao de

chama, através de técnicas de visualizagao.

Na primeira fase da caracterizagdo morfoldgica, importa realgar que todas as amostras pertencem ao
grupo dos propelentes de base dupla, sendo consistente com a bibliografia analisada. Esta afirmacéo é
corroborada pela coloragéo e brilho que apresentam. Relativamente a espectrometria FDX-DE, foi possivel
verificar a presenga substancial de crémio e chumbo na sua composi¢do, nomeadamente na amostra POL-
TUB-1, néo se refletindo a presenga dos mesmos na amostra MULTPERF. Através da espectrometria de
Absorgao Atdémica, quantificou-se os elementos quimicos presentes nas amostras, anteriormente identifica-
dos por FDX-DE. Verificou-se que os elementos apresentam iguais quantidades na amostra MULTPERF e
POL-TUB-2, podendo afirmar-se que as duas amostras sao constituidas pelo mesmo material. Comprovou-
se, também, que o chumbo e o crémio estdo presentes em grandes quantidades nas amostras POL-TUB-1
e FITA.

Quanto a taxa de queima para as amostras em estudo, verificou-se uma evolugao quase linear, aliada a

uma significativa diminuicdo da massa. Constatou-se, também, que a taxa de queima aumenta, proporcio-
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nalmente, com a massa das amostras, e que se aproxima de um certo valor. Esta aproximacgao resulta da
alteracao da sua area de queima aquando da jungao de granulos de pélvora, e da sua constante velocidade
Sr. Concluiu-se que as amostras de pélvoras estudadas apresentam um parametro muito importante, a sua
velocidade real de propagagao de chama. A partir do modelo apresentado no capitulo 4.5.2, foi possivel de-
terminar esse parametro, sendo para a pélvora multi-perfurada: Si = 1,1 mm/s, e para a pélvora de fita: Sy =
6 mm/s. Uma das diferengas analisadas foi a sua composi¢ao quimica, em que a polvora em fita, apresenta
valores de chumbo sdao muito superiores aos verificados na pélvora multi-perfurada, confirmando o fato de

apresentarem velocidades reais de propagacao diferentes.

Apéds a queima da pélvora, relativamente & morfologia verificou-se que a amostra POL-TUB-1 apresenta
uma estrutura mais fina relativamente a da amostra MULTPERF, e também n&o se observou, as zonas
semelhantes a massa compacta de aglutinante. Relativamente a sua composi¢cdo quimica, Comparando
os resultados do MEV com a espectrometria FDX-DE, conclui-se que os resultados eram sobreponiveis,
ou seja, foram identificados os mesmos elementos quimicos, tanto para a amostra POL-TUB-1, como para
a MULTPERF. No entanto, através do MEV, nas amostras multi-perfuradas, apresentaram-se o chumbo e
cromio, mas que, deve-se essencialmente, a possivel contaminagao da amostra POL-TUB-1, uma vez que,

0s ensaios decorreram em zonas muito préximas.
Como trabalhos futuros, propunha a analise dos seguintes pontos:
e A determinagao do poder calorifico deste tipo de materiais, que suspeito ser elevada.

e A caracterizagao quimica elementar através de outras técnicas, possibilitando uma analise mais minu-

ciosa destes materiais.

e A caracterizagao fisica e quimica de outros tipos de polvora, de modo a adquirirmos um conhecimento

mais alargado acerca deste tipo de materiais.
e Misturar este tipo de material com outro tipo de residuos para produgdo de CDR's.

e A caracterizagao e avaliagao desses mesmos CDR’s, no ambito do desempenho energético.
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