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Sammanfattning

Det ar vanligt att aluminium tillsatts raketkrut fér att ge en 6kad specifik
impuls. Vanligt aluminium har dock ett ytskikt av aluminiumoxid, vilket leder
till ofullsténdig omséttning vid forbranning. FOI har darfor utvecklat en
metod dar ytan pa aluminiumpartiklarna modifieras for att fa en effektivare
forbréanning. Férhoppningen ar att raketkrut med aktiverat aluminium skall
erhalla en hogre specifik impuls an krut med vanligt aluminium. Man har
tidigare sett att man erhaller en hogre brinnhastighet hos raketkrut som
innehaller aktiverat aluminium.

Rapporten beskriver arbetet med att framstélla och analysera aktiverat
aluminium samt den nyutvecklade utrustningen for uppskalning av aktiverat
aluminium. Det ges ocksa en beskrivning av arbetet med att ta fram en
gjutbar formulering av ammoniumperklorat, polybutadien och
vanligt/aktiverat aluminium samt tillverkning av strangférbranningsstavar
och isolerade krutladdningar till motor 3 av dessa formuleringar.

| ett senare skede skall strangférbranningsstavar och krutmotorer brannas
for att kunna studera effekten av att anvanda aktiverat aluminium i krut.

Nyckelord: Raketkrut, aktiverat aluminium, ammoniumperklorat



Summary

Aluminium is often added in rocket propellants to get an increased specific impulse.
Common aluminium powder has however a surface layer of aluminium oxide, which
results in incomplete combustion. FOI has therefore developed a method where the
surface of the aluminium particles is modified to get a more effective combustion. The
aim is to achieve a higher specific impulse when using activated aluminium than using
common aluminium powder in rocket propellants. Preliminary studies have shown that
by using activated aluminium the burning rate for rocket propellants is increased.

A new equipment for up-scaling of the activation process as well as production and
analysis of activated aluminium is described in the report. A description of the work
related to formulation of a castable blend of ammonium perchlorate, poly butadiene and
common/activated aluminium is also given. Rocket motors and strands for Crawford
Bomb have been manufactured and will be analysed later on.

Keyword: Rocket propellant, activated aluminium, ammonium perchlorate
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1 Inledning

For att astadkomma en 6kad specifik impuls &r det vanligt att tillsatta
aluminiumpulver i raketkrut. Ett problem &r dock att allt
aluminiumpulver inte hinner forbrdnnas i motorns brannkammare,
utan kastas ut ofdorbréant genom dysan. Det &r darfor onskvért att 6ka
reaktiviteten pd Al-pulvret for att erhdlla en hogre
forbranningsverkningsgrad och darmed en hogre specifik impuls.

Det ar sedan tidigare kant att fluor, eller fluorinnehallande féreningar,
kan 0©Oka reaktiviteten av blandningar med aluminiumpulver.
Blandningar av teflon och aluminiumpulver brinner t ex intensivt.
Aven mekaniska blandningar av aluminiumpulver och kryolit brinner
pa liknande satt. Vid FOI har metoder tidigare utvecklats for att
beldgga aluminiumpulver med olika fluor/metall/aluminium-
foreningar. Aluminiumpulver med en sadan ytbelaggning benamns
aktiverat aluminium, och metoden for att bereda sadant pulver for
aktivering. Aktiverat aluminium anténds lattare och brinner betydligt
haftigare &n vanligt aluminium.

En tidigare studie vid FOI har visat att brinnhastigheten for
AP/AI/HTPB-krut ékar med upp till 25 % om aluminiumet aktiverats
[1]. For att studera hur den specifika impulsen paverkas av
aktiveringen, krévs raketmotorbranningar. Raketmotorladdningar
kunde dock inte tillverkas i ovan ndmnda studie eftersom
formuleringen inte var majlig att gjuta pa grund av for hog viskositet.

Syftet med detta projekt ar darfor att utveckla en gjutbar formulering
baserad pa AP/AI/HTPB med en hdg halt av aluminium (18 %) samt
att tillverka strangforbranningsstavar och krutladdningar med bade
vanligt aluminium och aktiverat aluminium. | ett senare skede skall
dessa brénnas och effekten av att anvanda aktiverat aluminiumpulver
utvarderas.

FOI-R—2331—SE
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2 Material

For formuleringsarbetet anvandes material som finns redovisat i

Tabell 1 nedan.

Tabell 1. Material som anvants vid formuleringsarbetet.

Material

Beskrivning

Tillverkare

Aluminiumpulver

A-100

Carlfors bruk, Sverige

Ammoniumperklorat

Turgi (d(0.5) =160um),
Partinr. 075127

Frankrike

Ammoniumperklorat

Trona (d(0.5) = 40um)
Partinr. 5491, (Bearb. till
ca d(0.5) = 3.8um)

Kerr-McGee Chemical
Corp., USA

Jarnoxid (Fe;0s3)

Partinr. 912246A

Fisher Chemical, USA.

Hydroxylterminerad
polybutadien (HTPB)

R45-HT, Partinr.
M080829/0512,

Chematex AB, Sverige

2,2 -metylenbis(4-metyl-6-
tertiar-butylfenol) (BKF)

Bayer AG, Tyskland

Isophorone diisocyanat
(IPDI)

Bayer Material Science,
Tyskland

Aerosil 200

Degussa AG, Tyskland

Dimeryl diisocyanat (DDI
1410)

Henkel Kemi, Sverige

Desmodur RE (I6sning av
trifenylmetan-4,4’, 4”-
triisocyanat i etylacetat)

Bayer Material Science,
Tyskland

Kimrok

Severn Valley Chemical
Industries LTD
Bristol England




3 Framstallning och analys av
aktiverat aluminium

3.1 Uppskalning av metod for aktivering av
aluminium

Aktivering av aluminium &r en snabb och kraftigt exoterm reaktion.
Vid hoga temperaturer faller dock de féreningar som bildats vid
aktiveringen pa ytan ut i losningen igen. En effektiv kylning av
processen ar darfor mycket viktig.

Figur 1. Tubreaktor for aktivering av aluminium.

Vid forsok att aktivera 1 kg aluminium i vanlig batchreaktor, har en
ojamn kvalitet pa den aktiverade produkten erhallits. Reaktorns
kylkapacitet rackte i detta fall inte till for att halla en tillrackligt lag
temperatur vid den hdga varmeutvecklingen under processen. Vid
anvandning av en tubreaktor kan en effektivare kylning erhallas
samtidigt som méngden reaktionslésningar och tillsatser enkelt kan
varieras. En utrustning med tubreaktor har darfor utvecklats for att
erhalla en jamnare kvalitet pa de aktiverade aluminiumpartiklarna (se
Figur 1).
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Roret dar reaktionen sker & modifierat sa att stromningen skall bli
turbulent och dérmed leda till en 6kad omblandning. Omblandningen
paverkar reaktionshastigheten eftersom antalet kollisioner mellan
olika reaktanter per tidsenhet okas och darmed ocksa sannolikheten
for att en kemisk reaktion skall ske. En schematisk bild Over hur
reaktorn fungerar kan ses i Figur 2.

Figur 2. Schematisk bild av tubreaktor for aktivering av aluminium.

3.2 Framstéllning av aktiverat aluminium

Aluminiumpulver av sorten A-100, med en partikelstorlek pa ca
38 um, har anvants eftersom detta material &r billigt och har en hog
halt av metalliskt aluminium (ca 99 %, se Tabell 6).

Tva olika metoder for att aktivera aluminium har utvecklats vid FOI
som bendmns Hahmas och Gohs metoder. Dessa metoder &r val
beskrivna i referens [2-4] och beskrivs darfor inte ytterligare har. Vid
framstéllningen av det aktiverade aluminiumet som anvants vid
formulering av raketkrut har tubreaktorn som beskrivs i avsnitt 3.1
anvants. Tre olika batcher framstalldes enligt Gohs metod. Ungefar
tva kilo aktiverat aluminium kunde erhallas vid varje batch. En batch
framstélldes aven enligt Hahmas metod men kvalitén pa den erhallna
produkten blev dalig och anvandes darfor inte vidare.
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3.3 Analys av aktiverat aluminium

Mangden metalliskt aluminium i aluminiumpulver typ A-100 och
aktiverat aluminium har analyserats med en metod som narmare
beskrivs i Bilaga A i referens [2].

Termogravimetrisk analys (TGA) utférdes med en Mettler TGA 850.
Analyserna utfordes i syrgas med en uppvarmningshastighet pa
20 °C/minut fran 100 till 1100 °C. Alla prover hade en vikt pa nara 10
mg (9-11 mg) for att minska inverkan av provstorleken pa
analysresultatet. Viktokningen har registrerats som funktion av
tid/temperatur och provvikten vid begynnelsetemperaturen har
definierats som 100 %. Fullstandig teoretisk oxidation av allt Al till
Al,O3 ger en slutvikt pa 189 %. Den temperatur dar provvikten har
okat till 105 % har valts som definition pa nar oxidationen av
aluminiumet startar. En lag temperatur antas vara en indikation pa hog
reaktivitet hos det aktiverade aluminiumpulvret.

| tabell 2 ges analysresultat fran de tre batcherna av aktiverat
aluminium samt av obehandlat aluminiumpulver av typen A-100 som
referens. Det aktiverade aluminiumet fran batch 1 var av ojamn
kvalitet och analyserades darfor inte vidare. Aluminiumhalten tkade
fran 81 till 86 % mellan batch 2 och batch 3.

Tabell 2. Analysresultat fran tre olika batcher av aktiverat aluminium samt vanligt
aluminiumpulver (A-100) som referens. Alla batcher av aktiverat aluminium &r
tillverkade enligt Gohs metod.

Batchnummer % Al Temperatur vid 105 %
viktsékning (°C)
A-100 99 1030
1 - 600
2 81 620
3 86 420

Endast aluminiumpulver fran batch 3 anvandes for vidare tillverkning
av strangforbranningsstavar och krutmotorer eftersom aluminium-
halten dar var hogst.

11
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4 Formulering och tillverkning av
AP/HTPB/AIl-krut

Tva gjutbara formuleringar av ammoniumperklorat (AP), hydroxyl-
terminerad polybutadien (HTPB) och aluminium har tagits fram. I den
ena har aluminium av typen A-100 anvants medan aktiverat
aluminium fran batch 3 anvants i den andra. Av dessa formuleringar
har ett antal strangforbranningsstavar samt laddningar till FOI
standard provraketmotorer av typ 3 (motor 3 eller M3) tillverkats.

4.1 Formulering

Sammanséttningen av formuleringen som anvénts vid tillverkningen
av strangforbranningsstavarna och krutmotorerna ges i tabell 3.

Tabell 3. Sammansattning for formulering.

Komponent Vikt %
AP (Turgi, 160 um) 50,6
AP (Trona, 4 pm) 16,9
Al 18
Fe203 0,5
HTPB 12,6
BKF 0,3
IPDI 1,1

| formuleringarna har tva olika partikelstorlekar pa AP anvénts, AP
(Turgi, d(0,5) = 160 pum) och riven AP (Trona d(0,5) = 3,8 um). Vid
tidigare forsok att formulera AP/AI/HTPB-krut [1] anvandes bimodal
AP med partikelstorlekarna 160 um respektive 40 um. Detta gav en
formulering som inte var gjutbar. Eftersom aven Al A-100 har en
partikelstorlek pa ca 40 um, kan svarigheten att erhalla en gjutbar
formulering ha berott pa att partikelstorlekar med alltfor likartad
storlek anvandes. Genom att ersatta AP fraktionen med partikel-
storleken d(0,5) = 40 um med 4 um erh6lls en battre spridning mellan
olika partikelstorlekar och darmed blev formuleringen gjutbar.
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4.2 Tillverkning av strangforbranningsstavar
och krutmotorer

For tillverkning av gjutmassa till strangforbranningsstavar anvandes
en FEMIX-blandare (200 g gjutmassa) medan gjutmassan for krut-
motorerna tillverkades i en BQ 5 blandare (4,5 kg gjutmassa).
Gjutmassan till strangforbranningsstavarna overfordes till teflon-
formar dar massan fick harda. Strangférbranningsstavar skars sedan
till fran de hardade krutplattorna.

For tillverkning av krutmotorerna anvandes gjutformar till M3
(ytterdiameter 92 mm, innerdiameter 72 mm och langd 150 mm).
Insidan av gjutformarna blastrades forst och tacktes sedan av ett tunt
lager med Desmodur RE samt belades med ett lager av isolering som
hardades i tva dygn vid 70°C. En cylindrisk gjutkdrna med diametern
46 mm monterades i gjutformarna. Sammansattningen av isoleringen
ges i tabell 4.

Tabell 4. Sammanséttning av isolering.

Komponent Vikt %
HTPB 56,7
BKF 1,2
DDl 17,7
Kimrok 22,2
Aerosil 200 2,2

Gjutmassan till krutmotorerna trycktes upp i gjutformarna (M3) med
hjalp av ett tryckluftsdrivet upptryckningsror. Motorerna hardades
sedan under 7 dygn vid 50-65 °C. Efter hdrdningen togs gjutkarnan
bort och &ndarna pa laddningarna svarvades ned 5 mm fran kanten (se
Figur 3).

13
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a)

Figur 3. Motorhylsa innehallande HTPB/AP/Al-krut efter att
formuleringen héardat, karnan tagits bort och &ndytan svarvats ned. | a)

har vanligt aluminium anvants medan aktiverat aluminium har anvants i
b).

En mera detaljerad beskrivning av tillverkningen av strangfor-
branningsstavar och krutmotorer ges i referens [2].

14



5 Slutsatser

En ny utrustning med tubreaktor har konstruerats for att astadkomma
en aktiveringsprocess som ger jamnare kvalitet pa det aktiverade
aluminiumpulvret. Det &r framforallt en effektivare kylning som
forvantas ge en forbattrad produkt. Utrustningen har testats och tre
olika batcher av aktiverat aluminium har tillverkats enligt Gohs
metod. Metallhalt och teoretisk reaktivitet har analyserats for dessa
batcher. Metallhalten visade sig inte ha 6kat for dessa batcher jamfort
med batcher tillverkade enligt tidigare framstallningsmetoder utan
tubreaktor. Processen har dock &nnu inte optimerats och metallhalten
kommer sannolikt att 6ka ytterligare vid en optimering.

Tva gjutbara formuleringar av AP/AI/HTPB har tagits fram. | den ena
har aluminium av typen A-100 anvants medan aktiverat aluminium
fran batch 3 anvénts i den andra. En fyllnadsgrad av AP, Al och Fe,0s
pa 86 % kunde uppnas. Gjutmassan var mjuk och lattrinnande. Ett
antal strangforbréanningsstavar och fyra krutmotorer tillverkades av
vardera formulering.

| ett senare skede kommer strangforbranningsstavarna och
krutmotorerna att brdnnas. Effekten av att anvdnda aktiverat
aluminium i krut kan da studeras genom att jamfora resultaten fran
branningar med krut som innehaller vanligt aluminium respektive
aktiverat aluminium. Eftersom aktiveringsprocessen annu inte ar
optimerad, kommer det dock inte ga att utvardera vad den exakta
effekten pa impuls och brinnegenskaper skulle kunna bli da aktiverat
aluminium med maximal aluminiumhalt anvéands.

15
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