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RESUMO

Pirotécnicos sdo materiais energéticos que possuem diversas aplicacdes por reagirem
de forma relativamente lenta. Essa propriedade possibilita sua utilizagéo, por exemplo,
no misto de retardo para propulsdo adicional do Morteiro Pesado M 120 mm,
empregado pelo Exército Brasileiro para apoio de fogo em combate. Em virtude do
elevado indice de negas desta municdo em testes balisticos, o presente trabalho visa
investigar propriedades do misto pirotécnico utilizado, chamado zarfesil, a partir de
testes de bancada com diferentes formulacdes e densidades de carregamento, a fim
de alcancar uma formulacao que proporcione um tempo de queima proximo de 8s e
com baixa dispersédo. Foi utilizada a metodologia de design de experimentos para a
proposicdo das formulacdes e ajuste dos resultados. Duas composicdes
apresentaram tempo médio de queima proximo do objetivo com desvio relativamente
baixo apds o teste de replicatas, tpeq,, = 7,54 com desvio padrdo oy, = 0,84 e

tmed,, = 7,78 com desvio padrao oy, =1,07. A metodologia gerou uma fungao

ajustada para o tempo de queima com coeficiente de correlacdo R* = 0,894.

Palavras-chave: materiais pirotécnicos, misto de retardo, propulsdo adicional,

zarfesil, design de experimentos.



ABSTRACT

Pyrotechnics are energetic materials that have several applications because they react
relatively slowly. This property allows its use, for instance, in the delay mix for
additional propulsion of the M 120 mm Heavy Mortar, used by the Brazilian Army to
support fire in combat. Due to the high rate of denial of this ammunition in ballistic tests,
the present work aims to investigate properties of the pyrotechnic mixture used, called
zarfesil, from bench tests with different formulations and loading densities, to achieve
a formulation that provides a burning time close to 8s and with low dispersion. The
design of experiments methodology was used to propose the formulations and adjust
the results. Two compositions showed a mean burn time close to the target with
relatively low deviation after the replicate test, t,yg,, = 7,54 with standard deviation
012 = 0,84 and tygq,, = 7,78 with standard deviation o4, = 1,07. The methodology
generated an adjusted function for the burning time with correlation coefficient R* =
0,894.

Keywords: pyrotechnic materials, delay compound, additional propulsion, zarfesil,

design of experiments.
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1 INTRODUCAO
1.1 VISAO GERAL

O uso de materiais que reagem quimicamente para gerar calor, luz, fumaca,
som, impulso, onda de choque e gases, por exemplo, existe ha milhares de anos,
desde a descoberta da poélvora negra, sendo a China reconhecida como o pais de
origem (MOORE; FERRARA; KUO, 2009).

Estes materiais, conhecidos como materiais energéticos, subdividem-se
em trés categorias: 0os propelentes, cuja principal aplicacdo é produzir empuxo para
movimentar projéteis; os explosivos, utilizados para causar danos e destruicdo; e 0s
pirotécnicos, que podem apresentar efeitos como geracdo de som, luz, cor, gases,
calor e retardo de tempo (CONKLING; MOCELLA, 2019), esta ultima empregada

neste trabalho.

A diferenca fundamental entre as trés classes, que as direciona a aplicacdes
variadas, esta na velocidade de reacdo dos materiais. As misturas pirotécnicas
geralmente reagem de forma mais lenta do que compostos propelentes ou explosivos,
e o calor gerado pela mistura em combustéo é destinado a produzir combinacdes de
luz, cor, fumaca, gas, calor e som para diversas aplicacbes (CONKLING; MOCELLA,
2019).

As reacdes quimicas envolvidas na pirotecnia sdo do tipo classico de
transferéncia de elétrons ou tipo de oxidacdo-reducdo. As espécies quimicas
interagem, trocando elétrons, a fim de formar produtos e liberando energia em

€XCesSsO.

Avancos na pesquisa pirotécnica e processos avancados de fabricacdo de
materiais e sua analise e equipamentos avancados de teste e prova de municao
levaram ao desenvolvimento e aprimoramento de muni¢&o pirotécnica ao longo dos
anos (BOSE, 2021).

Pirotécnicos sdo usados em quase todo o tipo de municdo (BOSE, 2021). A

muni¢cao da familia de morteiros M 120 mm, empregada pelo Exército Brasileiro em
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operagOes de apoio de fogo em combate, utiliza uma mistura pirotécnica em um
mecanismo de retardo para acionamento de propulsdo adicional. O mecanismo é
responsavel pela iniciacdo do motor foguete durante o voo, estando localizado no
culote da granada. Os gases produzidos pela queima da carga de projecdo
(propelente do primeiro estagio) penetram nos orificios existentes no mecanismo de
retardo e iniciam a queima do misto pirotécnico. Apds um tempo determinado, o misto
pirotécnico inicia a queima de uma escorva de polvora negra que vai iniciar a ignicao
dos gréaos da propulsdo adicional (MANUAL DE CAMPANHA MORTEIRO 120 MM
AR, 2004).

O mecanismo de retardo € um conjunto composto por uma fonte de ignicao, um
tubo de pequeno diametro contendo uma composicdo comprimida e um sistema de
transferéncia de ignicdo (FOCKE ET AL, 2018).

Tubo de

Y, =~ Copo Cargs
choque Yedacso P Elemento de retardo =

antiestatico primaria

\\ ] |

Carga basze

Figura 1 — Esquema de uma espoleta contendo elemento de retardo pirotécnico caracteristico
de detonadores néo elétricos.

O elemento de retardo de tempo pirotécnico em si consiste tipicamente de um
tubo de metal preenchido com a composicao de atraso de tempo. A figura 1 mostra
um elemento tipico junto com sua posi¢cdo como comumente usada em detonadores
ndo elétricos (TSANG, 2005).

A formulacdo do elemento consiste numa mistura intima de sélidos composta
por combustiveis e oxidantes, capazes de uma propagacdo altamente exotérmica
envolvendo uma reacdo de oxidacdo-reducdo, na forma de pO, normalmente

comprimido e confinado em um tubo de metal.

A composicao deve ser facilmente inflamavel, porém segura (ndo explodir e

nao ser toxica), e a reacdo deve ser exotérmica, autossustentavel e ndo pode ser
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facilmente influenciada por fatores externos, procedendo a uma taxa constante pré-
determinada (FOCKE ET AL, 2018).

Devido ao sistema ser fechado, € necessario que a composi¢ao pirotécnica seja
do tipo “sem gas”, ou seja, produza um volume muito pequeno de gases (nha ordem
de 10 cm3 por g de mistura), a fim de evitar que a variacdo na pressao altere a
velocidade de queima (GERLICH, 2019).

O tempo de queima em um determinado comprimento sera definido pela
composicdo da mistura. Composicfes a base de silicio sdo amplamente empregadas
em virtude de suas vantagens, como conveniéncia de producdo, matérias-primas
abundantes e baixo custo (ZHANG; LIU; SHU, 2019). O misto pirotécnico atualmente
utilizado na munigdo do morteiro M 120 mm é o Zarfesil, composto por uma mistura
de zarcéo (Pb30,), oxido de ferro Il (Fe,05) e silicio (Si) em po, sendo adicionados

também nitrocelulose (NC) e vidro moido (VM) a formulacéo.

1.2 OBJETIVOS
1.2.1 OBJETIVO GERAL

Propor novas formulacdes para o misto pirotécnico presente no mecanismo de
retardo da municdo PRPA do Morteiro Pesado M 120 mm M2 Raiado, a partir da
avaliacdo do tempo de queima em bancada do misto para diferentes proporc¢des de
seus componentes, zarcao (Pb;0,), 0xido de ferro (Fe,03), silicio (Si), nitrocelulose
(NC) e vidro moido (VM). A densidade de carregamento das amostras também seré
considerada neste estudo.
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ESPOLETA

CORPO DA GRANADA

CARGAALTOEXPLOSIVA
CAMARADE COMBUSTAO

GRAOCILINDRICO
GRAOMONOPERFURADO

GRAOACENDEDOR
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CARTUCHO CARGA-ZERO SUPLEMENTODE 100g(4U)

GUIATRASEIRO

Figura 2 — Visao em corte lateral da estrutura interior da municédo PRPA (a esquerda) e imagem
do projétil real (a direita).

1.2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos do projeto séo:

a) Analisar a variacdo do tempo de queima em funcédo de alteracées nos teores
dos componentes do misto pirotécnico, a fim de encontrar uma composicao que
proporcione um tempo de 8s;

b) Analisar a influéncia da densidade de carregamento da amostra, a fim de
combina-la a composicao ideal para um tempo reprodutivel e proximo do

desejado.

1.3 JUSTIFICATIVA

O Morteiro Pesado M 120 mm M2 Raiado (Mrt P 120 mm M2 R), fabricado pelo
Arsenal de Guerra do Rio (AGR) foi projetado para permitir apoio de fogo as forcas de
acdo rapida em qualquer teatro de operacdes. Para tanto, sua municao inicialmente
possuia o alcance de 6,5 km e, apds algumas modificagdes no projeto original,
evoluindo até o modelo pré-raiada com propulséo adicional (PRPA), a fim de alcancar
13 km.

Apoés testes balisticos com munic¢des reais, porém, o elevado indice de negas

revelou a necessidade de se investigar as possiveis causas de falhas. Dentre as



18

possibilidades estd o mecanismo de retardo, responsavel por iniciar a queima do

propelente do motor foguete da municao.

Figura 3 — Municao convencional (a esquerda) e municéo raiada (a direita).

O presente trabalho se propde a contribuir para a investigacéo das falhas do
tiro PRPA sob o ponto de vista do misto pirotécnico que compde o mecanismo de
retardo mencionado. O estudo de oportunidades de melhoria para a municao PRPA
faz parte do Projeto Materiais Estratégicos (MATEST), especificamente do Subprojeto
MATEST-CTEX, voltado para a otimizagdo do emprego de propelentes de base dupla
(BD) para propulsé&o de vetores balisticos, sendo de grande relevancia para o Exército
Brasileiro em sua constante busca por dotar a Forgca Terrestre de maiores

capacidades militares e pela extensédo de sua soberania.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 MATERIAIS PIROTECNICOS

O principio das formulagBes pirotécnicas consiste na combinacdo de um
material oxidante com um combustivel, a fim de produzir calor a uma taxa de queima
necessaria para uma aplicacao especifica. Os componentes reagem por transferéncia

de elétrons numa reacéo exotérmica de oxidacao-reducao.

At+B - A+B*,AH<0 (2.1)
e A% é o0 agente oxidante
e B é 0 agente redutor

e AH é o calor liberado pela reagéo

Essa reacao, em geral, ocorre de forma relativamente lenta, ou seja, sem detonacéo,
produzindo efeitos como luz brilhante, cores, efeitos térmicos, particulas quentes e
fumaca, sendo aplicados em variadas finalidades. Para que tais efeitos ocorram,
portanto, é fundamental que a mistura queime em vez de explodir. O perfil de queima
irA depender de uma série de fatores, e a mistura deve ser cuidadosamente

manipulada para obter o resultado esperado.

Outra caracteristica fundamental a essas misturas, é que sua queima deve ser
autossustentavel, fornecendo o oxigénio para a propria combustdo, através da
decomposicédo térmica de um componente rico em oxigénio, dispensando uma fonte
atmosférica. O confinamento pode acelerar a queima da composi¢ao, algo comum a
todos os materiais energéticos, produzindo um aumento de pressao, mantendo o calor

na superficie reativa e possivelmente levando a uma exploséao.

A selecdo dos componentes deve, portanto, considerar caracteristicas de
rendimento como o calor de reacdo, a velocidade de queima, intensidade, cor,
visibilidade, eficiéncia e volume de fumacga, bem como por caracteristicas funcionais,

dentre elas a iniciabilidade, higroscopicidade e o estado fisico dos produtos. Outros
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fatores como disponibilidade, toxicidade, estabilidade e custo também devem ser
observados (VALENCA, 2000).

Os componentes utilizados, além de propiciar uma queima féacil, segura e
autossustentada, devem garantir uma longa vida util de armazenamento e estar
prontamente disponiveis, com custo moderado. Isto restringe a gama de materiais

possiveis de serem empregados para a maioria das aplicacdes energéticas.

2.1.1 AGENTES OXIDANTES

Na reacdo de oxidacdo-reducdo, o agente oxidante tem o papel de oxidar o
material combustivel, recebendo elétrons deste, que atua como agente redutor. Com
Isso, 0 oxidante libera oxigénio ao se decompor a moderadas ou altas temperaturas.
Em geral sédo sélidos ibnicos ricos em oxigénio, porém moléculas covalentes contendo
halogénios (especialmente F e Cl) podem exercer esse papel em composicoes
pirotécnicas com combustiveis metalicos ativos (CONKLING; MOCELLA, 2019).

Exemplo disso € o uso de hexacloroetano (C,Cls) com zinco metélico em
composicdes de fumaca branca

3Zn+C,Clg »3ZnCl,+2C (2.2)

Onde
e (,Cl, € 0 agente oxidante

e Zn € 0 agente redutor

Na maioria das composi¢des pirotécnicas, possui papel relevante na etapa que
determina a taxa da reacdo. Além disso, sua proporcdo na mistura interfere
diretamente na taxa de queima e pode ainda modificar os produtos da combustao
(BOSE, 2021).

O material selecionado deve estar prontamente disponivel em uma forma

razoavelmente pura, no tamanho de particula adequado, e a um custo razoavel. Deve,
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ainda, proporcionar uma reacao neutra quando molhado, ser estavel ao longo uma
ampla faixa de temperaturas climaticas, em altitudes elevadas e deve também ser
estavel ao longo dos anos, permitindo seu armazenamento, sem deixar de liberar

oxigénio ao se decompor em temperaturas mais altas.

Além dessas caracteristicas, os dois principais parametros para a escolha do
oxidante sédo o calor de decomposicdo e a temperatura de fusdo do oxidante. Estes

parametros interferem diretamente na reatividade da composicéo.

O calor de decomposicao, que indica a quantidade de energia que deve ser
fornecido pela oxidacdo de um combustivel para liberar oxigénio para a reacao
subsequente com mais combustivel e conseguir a propagacao da reacdo. O oxidante
deve possuir calor de decomposicdo moderado. Um alto calor exotérmico de
decomposicao resultaria numa baixa temperatura de ignicdo da composicao, tornando
a composicao altamente reativa. J& um calor endotérmico de decomposicao levaria a

uma alta temperatura de ignigéo, podendo dificultar a ignicdo (BOSE, 2021).

A temperatura de fusdo (Tr) do oxidante € uma boa indicacdo da temperatura
gue deve ser alcancada para que o oxigénio seja prontamente liberado do oxidante.
A fusdo do oxidante causa a formagédo de uma mistura mais intima do combustivel e
do oxidante, resultando no inicio da ignicdo. Assim, quanto menor o ponto de fusdo
do oxidante, menor sera a temperatura de ignicdo da composicado e mais rapida sera

a taxa de combustao.

Um oxidante com baixo ponto de fusdo e fracamente endotérmico - ou ainda
melhor, um exotérmico - o calor de decomposicao deve ser capaz de reagir com um
combustivel sob condicdes extremamente precarias. O outro extremo para oxidantes
serdo aqueles materiais com alta endotermia e altos pontos de fusdo, como 6xido de
ferro lll, Fe,05. Tais materiais exigirdo um combustivel altamente exotérmico (como
magnésio, aluminio ou zircénio) para que uma reacao ocorra. Para um oxidante como
oxido de ferro Ill, com um grande calor endotérmico de decomposi¢do, a rea¢do nao
ocorrera com combustiveis de energia moderada como enxofre e aglcar. Um

combustivel altamente energético como magnésio, aluminio ou zircénio € necessario
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para extrair o oxigénio do 6xido de ferro, deixando o ferro fundido como produto da

reacao.

Outras caracteristicas desejaveis sdo uma baixa higroscopicidade, ou seja,
uma baixa tendéncia de absorver umidade da atmosfera, e um alto teor de oxigénio.
A agua pode causar uma variedade de problemas em misturas pirotécnicas e anions
ricos em oxigénio sao preferiveis. Portanto oxidantes com alta higroscopicidade, além
de escassa disponibilidade, alto custo e menor teor de oxigénio ndo sdo adequados
para composic¢des pirotécnicas. (BOSE, 2021).

Ha ainda uma busca por oxidantes que gerem produtos de baixa toxicidade e
sejam ambientalmente “verdes”. Este quesito, porém, no contexto deste projeto,
configura-se como um ajuste fino, fugindo dos interesses centrais do estudo. Portanto

nao sera analisado ao longo do trabalho.

2.1.2 COMBUSTIVEIS

Outro componente fundamental na composi¢do pirotécnica € o combustivel,
gue atua como agente redutor na reacdo, doando elétrons e reagindo com o oxigénio
liberado pela decomposicdo do oxidante para produzir calor, além do produto oxidado.
Esse calor ird possibilitar que a composicao de alta energia produza o efeito desejado.

Muitos materiais podem ser usados como combustiveis em misturas
pirotécnicas. A combinacdo do combustivel com o oxidante deve ser analisada
cuidadosamente a fim de se obter um efeito pirotécnico especifico, observando-se
ainda as peculiaridades mencionadas anteriormente na abordagem dos oxidantes. A

escolha do combustivel ira depender principalmente dos seguintes fatores:

¢ Quantidade de saida de calor necessaria,
¢ Dificuldade de ignicdo desejada;

e Taxa de liberacdo de calor necessaria;

e Custo dos materiais;

o Estabilidade do par combustivel e combustivel-oxidante;
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e Quantidade de produto gasoso desejada.

Um bom combustivel reagird com o oxigénio formando um composto estavel e
calor substancial. A forca consideravel, e a formacéo energética das ligagcbes metal-
oxigénio (ou metal-halogénio) nos produtos da reacado é responsavel pelas excelentes
propriedades de combustivel de muitos dos elementos metalicos. Combustiveis
menos energeéticos como acgucar (organico) ou enxofre (inorganico), podem ser
usados caso nao se busque uma alta quantidade de calor produzido (CONKLING;
MOCELLA, 2019).

Na obtencdo de uma mistura propulsora, por exemplo, busca-se uma
combinacéo que produza alta temperatura de reacao, grande volume gasoso, de baixo
peso molecular, e uma taxa de queima rapida. O gas liberado a uma taxa elevada se
expande rapidamente impulsionando o veiculo. Carvao e compostos organicos, como
o polibutadieno, sdo comumente encontrados em composi¢cdes com essa finalidade.
Normalmente utiliza-se aluminio para acelerar a taxa de queima por uma combinacao
de maior producédo de calor e maior condutividade para o material em chamas para

ajudar na propagacao, o que, porém, ndo aumenta a producdo de gases.

Em composicBes de ignicdo, € desejavel a producdo de particulas sélidas ou
liguidas quentes para garantir a transferéncia de calor necessaria para inflamar a
carga principal. Combustiveis que produzem principalmente gases em geral ndo sédo
usados.

No caso da composicdo para retardo de tempo, abordada neste trabalho, a
composicdo deve queimar lentamente e ser capaz de ignitar uma carga secundaria
de propelente. E desejavel que a mistura produza um baixo volume gasoso, pois a
formacdo de gases ira aumentar a pressao no interior do confinamento, interferindo
na taxa de reacédo (GERLICH, 2020).

2.1.3 ADITIVOS

Ocasionalmente, uma mistura pirotécnica funcionara muito bem e produzird o

efeito desejado, exceto pelo fato de que a taxa de queima € um pouco rapida demais
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para a aplicacdo pretendida. Neste caso, é necessaria uma mudancga ou adicao que
retardard a reacdo sem afetar o desempenho, a sensibilidade ou a estabilidade do
armazenamento (CONKLING; MOCELLA, 2019).

Isso pode ser realizado alterando a proporcao de ingredientes (por exemplo,
reduzindo a quantidade de combustivel) ou pela adicdo de um componente inerte ou
gue reaja retardando a velocidade de queima. O excesso de combustivel metélico é
menos eficaz como um "refrigerante” devido a capacidade de muitos combustiveis -

como 0 magnésio - de reagir com o oxigénio no ar e liberar calor.

Além disso, os metais tendem a ser excelentes condutores, e um aumento na
porcentagem total de metal, reduzindo o contetdo oxidante, destinado a retardar a
reacdo, pode realmente acelerar uma reacdo, facilitando transferéncia de calor

através da composicao durante o processo de queima.

Materiais que se decompdem a temperaturas elevadas com a absorcédo de
calor, ou seja, com calor endotérmico, podem funcionar bem em alguns sistemas
como retardadores de velocidade. Carbonato de célcio, magnésio e bicarbonato de

sédio as vezes sao adicionados com essa funcéo.

Dentre os aditivos inertes, argila em pé e terra de diatomaceas (basicamente
diéxido de silicio, Si0,), podem ser usadas para retardar as taxas de queima. Esses
materiais absorvem o calor gerado na decomposicao do oxidante e atuam separando

fisicamente os componentes, retardando a reacdo pirotécnica.

2.2 MISTO PIROTECNICO PARA MUNICAO PRPA
2.2.1 COMPOSICAO

Para o mecanismo de retardo, objeto deste trabalho, a composicao € formada
por zarcédo (Pb;0,), 0xido de ferro Il (Fe,05) e silicio, na forma de po. Além disso, sao

adicionados nitrocelulose e vidro moido a mistura.

Zarcao e oxido de ferro Il formam a mistura oxidante, fornecendo oxigénio para

a reacao. O Pb;0, possui temperatura de fusdo Tr = 886°C e sua mistura com silicio
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tem sido usada ao longo dos anos em pirotécnicos de retardo, tipicamente sem
formacdo de gas. A queima propagativa desta composicdo € uma reacdo de
combustdo na qual Pb;0, e Si reagem para dar produtos sélidos. Parte do calor
produzido é transferido para a mistura que nao reagiu, por conducao sustentando a

propagacao (Khan et al, 2017).

2 Pb;0, + Si — 6 PbO + Si0, (2.3)

O silicio € um combustivel seguro e relativamente barato usado em
composicdes de ignicdo e retardo. Possui um alto ponto de fusdo (T = 1440°C), e
combinacfGes deste material com um oxidante de alto ponto de fusdo, podem ser
dificeis de inflamar. A reacdo do silicio com o oxido de ferro é um exemplo de
reatividade moderada com baixa formacédo de gas. A zona de reacdo se move atraves

da composicdo como uma zona incandescente, com chama minima.

O o6xido de ferro, cujo ponto de fusédo é T = 1594°C, por sua vez € geralmente
empregado em misturas onde se busca uma elevada temperatura de ignicao e uma
guantidade relevante de produtos sdlidos fundidos, em detrimento de produtos
gasosos. Devido ao seu calor significativamente endotérmico de decomposicéo (4H =
+199 kcal/mol) o oxido de ferro tende a reagir apenas com combustiveis ativos
energeéticos, quase sempre metais, como Al, Si, B ou Zr.

Os produtos da reagdo (ferro e dioxido de silicio) sdo ambientalmente

aceitaveis pela maioria dos critérios atuais. A reacéao é

2 Fe,05 +3Si - 4 Fe + 35i0, (2.4)

que é estequiométrico a 83% de oxido de ferro (Ill) e 17% de silicio.

Uma mistura de 6xido de ferro com acucar, por outro lado, ndo é efetiva, pois a
reacdo oxigénio-aclcar ndo gera energia suficiente para sustentar a decomposicao
do oxido de ferro. O aglcar acaba por queimar bem antes de o 6xido de ferro estar
derretido ou em estado de doar seus atomos de oxigénio para comecar a reacao

pirotécnica.
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O vidro borosilicato moido (VM) é adicionado com o objetivo de controlar a taxa
de propagacao da reacédo de combustdo, absorvendo calor e agindo como barreira
fisica, separando os participantes da reacdo. Nitrocelulose (NC) também € utilizada a
fim de retardar o envelhecimento do misto, possibilitando seu armazenamento, e

homogeneizar a queima.

2.2.2 VELOCIDADE E TEMPO DE QUEIMA

Para os pirotécnicos, o fator mais importante que afeta o rendimento de uma
composicdo é a velocidade de queima. A maxima velocidade € muitas vezes uma
funcdo da quantidade do combustivel da mistura estequiométrica, particularmente se
o0 combustivel € um p6 metalico. (VALENCA, 2000). Aumentar o conteudo do redutor,
por exemplo, tende a aumentar a velocidade de queima até um limite. A velocidade
méxima de queima € frequentemente encontrada em um teor de redutor mais alto do
gue estequiometria (Roseres et al, 2022). Fatores como a granulometria e a
composicao do par oxidante-redutor também foram estudados na literatura (HEDGER,
1983).

Outros fatores, porém, influenciam o tempo e a taxa de queima da composicao,
como aglutinante e pressdo de carregamento, que variam a propagacado da queima
de uma composicdo de retardo pirotécnico (Khan et al, 2018). Esta ampla gama de
parametros que influenciam a velocidade de queima das composi¢des pirotécnicas

dificulta a estimativa da influéncia de cada uma delas.

A densidade de carga da composicao pirotécnica € a razdo da massa da
composicdo pirotécnica carregada por unidade de volume. As composicdes
pirotécnicas sdo preenchidas em muni¢do ou compactadas. Uma densidade de carga
mais alta permite maior quantidade de composi¢cdo pirotécnica na municao
pirotécnica. No entanto, certas composi¢des iniciais podem levar a condicdo de
prensagem morta em compactacdo muito alta. Além disso, uma densidade de carga

mais alta reduz a porosidade da composi¢cao (BOSE, 2021).
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2.3 PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

A fim de determinar os testes a serem realizados, foi utilizada a metodologia de
Design of Experiments (DOE). Esta ferramenta estatistica para o planejamento dos
experimentos possibilita a escolha da quantidade e da localizagdo dos pontos
experimentais, observando-se a realizacdo da quantidade minima de testes ao passo
gue reduz a influéncia do erro experimental sobre os modelos escolhidos para as
andlises dos resultados. Este objetivo é atingido a partir de aspectos matematicos e
estatisticos que relacionam as respostas aos fatores definidos (GOUPY;
CREIGHYON, 2007).

O procedimento para a definicdo dos pontos segue as seguintes etapas:

1. Definir os limites inferior e superior de cada fator;

2. Definir quaisquer outras restricdes entre os fatores, como desigualdades entre
eles;

3. Definir quaisquer outros niveis, entre os limites ja definidos, que possam ser
interessantes para o estudo;

4. Construir uma tabela com pontos experimentais abrangendo todas as
combinacdes de niveis dos fatores;
Escolher uma funcédo que relacione a resposta aos fatores;

6. Selecionar, de acordo com o critério de otimizacdo escolhido, o nimero e a

localizagdo dos pontos experimentais mais Uteis para modelar o fenémeno.

A etapa 6 nao seria possivel sem o auxilio de um software DOE, visto que a selecéo

exige longos calculos estatisticos. O software utilizado neste trabalho foi 0 IMP ®.

Neste trabalho os experimentos sao do tipo mistura-processo, em que a soma
das fracdes de cada um dos componentes do misto pirotécnico corresponde a
unidade. Dessa forma, qualquer alteracdo na propor¢cdo de um componente gera
variacdo na proporcao dos outros. O carater processual reside no fator densidade de
carregamento, controlado pela pressao exercida na prensagem da amostra (DAL
BELLO, 2006).
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3 METODOLOGIA
3.1 TESTES REALIZADOS

As composicdes a serem testadas possuem cinco componentes, ou seja, cinco
fatores: 6xido de Ferro Il (Fe,053), zarcéo (Pb;0,), silicio em pé (Si), nitrocelulose (NC)

e vidro borosilicato moido (VM).

Para os primeiros testes realizados, foram definidos os limites para cada um
dos fatores. A Tabela 1 contém as restricdes quanto ao Zarfesil, enquanto a Tabela 2

mostra os limites de cada um dos cinco fatores na composigao final.

Tabela 1 — Proporc6es maxima e minima de cada componente do Zarfesil

F3203 Pb304 Si
Minimo 3,00% 65,00% 20,00%
Maximo 6,00% 76,00% 30,00%

Tabela 2 — Propor¢cdes maxima e minima de cada componente do misto pirotécnico

Zarfesil F3203 Pb304 Si NC VM
Minimo 79,00% 2,37% 51,35% 15,80% 5,00% 6,00%
Maximo 87,00% 5,22% 66,12% 26,10% 7,00% 8,00%

Foram escolhidos também trés niveis de pressdo (P) de carregamento,
baseado em testes anteriores, para compor o fator de processo: 4,8 e 12 kgf /cm>.
Estes fatores foram inseridos no software JMP ®, sendo observados dois pontos: as
variaveis de mistura foram definidas como de dificil mudanca, por se tratar de muitos
componentes interferindo uns nos outros, e o fator categorico (pressao) foi definido
como de facil mudanca, por ser controlado manualmente por uma prensa com

mandmetro.

8 DOE - Custom Design - JMP Trial — O X

File Edit Tables Rows Cols DOE Analyze Graph Tools View Window Help
4 |»|Custom Design

[> Responses
4 Factors
|Add Factaor '” Remove |Add M Factors 1

Mame Reole Changes Values
W |7ar Mixture Hard 0,5153 06612
dre Mixture Hard 0,0237 0,0522
Al si Mixture Hard 0,158 0,261
dnc Mixture Hard 0,05 0,07
Al Mixture Hard 0,06 0,05
wPp Categorical Easy 4 |8 |1 2

Figura 4 — Entradas no software com os limites de cada fator.



O software gerou 51 pontos experimentais, descritos na Tabela 3.

Tabela 3 — Relacdo de experimentos a serem realizados gerada pelo software
Exp# P NC VM Zar Fe Si

1 8 7,000 6,000 66,12% 5,08% 15,80%

2 4 7,00% 6,000 66,12% 5,08% 15,80%

3 12 7,00 6,00 66,12% 5,08% 15,80%

4 12 7,000 8,00 66,12% 2,37% 16,51%
5 4 7,00% 8,000 66,12% 2,37% 16,51%
6
7
8
9

8 7,00% 8,00 66,12% 2,37% 16,51%

4 500% 8,000 55,68% 5,22% 26,10%

12 5,00 8,00 55,68% 5,22% 26,10%

12 5,00% 8,00% 55,68% 5,22% 26,10%
10 12 580% 7,20% 66,12% 2,37% 18,51%
11 4 580% 7,20% 66,12% 2,37% 18,51%
12 8 580% 7,20% 66,12% 2,37% 18,51%
13 4 7,00% 6,000 5568% 5,22% 26,10%
14 12 7,00% 6,00% 55,68% 5,22% 26,10%
15 12 7,000 6,000 55,68% 5,22% 26,10%
16 12 7,00% 6,00% 66,12% 2,37% 18,51%
17 4 7,00% 6,000 66,12% 2,37% 18,51%
18 4 7,00% 6,000 66,12% 2,37% 18,51%
19 4 7,00% 6,000 58,01% 2,89% 26,10%
20 12 7,00% 6,00 58,01% 2,89% 26,10%
21 8 7,000 6,000 58,01% 2,89% 26,10%
22 12 7,00% 8,00% 53,68% 5,22% 26,10%
23 4 7,000 8,000 53,68% 5,22% 26,10%
24 4 7,00% 8,00% 53,68% 5,22% 26,10%
25 4 6,52% 6,57% 63,24% 4,58% 19,08%
26 12 6,52% 6,57% 63,24% 4,58% 19,08%
27 8 652% 6,57% 63,24% 4,58% 19,08%
28 12 5,00% 8,00% 65,98% 5,22% 15,80%
29 12 5,00% 8,00% 6598% 5,22% 15,80%
30 4 500% 8,000 6598% 5,22% 15,80%
31 4 7,00% 8,00% 56,53% 2,37% 26,10%
32 12 7,00% 8,00% 56,53% 2,37% 26,10%
33 12 7,00% 8,00% 56,53% 2,37% 26,10%
34 12 5,03% 8,00% 58,50% 2,37% 26,10%
35 4 503% 8,00% 5850% 2,37% 26,10%
36 4 5,03% 8,000 5850% 2,37% 26,10%
37 12 7,00% 8,00% 63,98% 5,22% 15,80%
38 12 7,00% 8,00% 63,98% 5,22% 15,80%
39 4 7,000 8,000 63,98% 5,22% 15,80%
40 4 688% 7,77% 56,41% 3,78% 25,15%
41 12 6,88% 7,77% 56,41% 3,78% 25,15%
42 8 688% 7,77% 56,41% 3,78% 25,15%
43 4 6,03% 7,99% 60,93% 4,93% 20,12%
44 8 6,03% 7,99% 60,93% 4,93% 20,12%
45 12 6,03% 7,99% 60,93% 4,93% 20,12%
46 12 598% 7,85% 64,31% 2,92% 18,94%
47 12 598% 7,85% 64,31% 2,92% 18,94%
48 4 5098% 7,85% 64,31% 2,92% 18,94%
49 4 6,71% 7,16% 60,34% 2,77% 23,02%
50 12 6,71% 7,16% 60,34% 2,77% 23,02%
51 8 6,71% 7,16% 60,34% 2,77% 23,02%
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Dada a elevada quantidade de experimentos, optou-se por, inicialmente realizar
os testes escolhendo apenas um dos niveis de pressédo. Dessa forma torna-se menos
complexa a analise dos resultados de acordo com a variacdo dos teores dos
componentes. Assim, escolheu-se a pressdo de 12 kgf/cm®. Para este patamar, a
Tabela 3 contéem 23 experimentos com 17 formulacbes diferentes para o misto
pirotécnico e 6 replicatas. As 17 formulagdes foram identificadas com nimeros de 1 a
15, com as formulagbes 2 e 13 com versdes A e B, de modo que representam uma
mesma composicao de Zarfesil, sendo variados apenas os teores de NC e VM entre

elas. A Tabela 4 resume.

Tabela 4 — Relac8o de experimentos com pressdo de carregamento de 12 kgf/cms3

Num Exp# NC VM Zar Fe Si
22 7,00 8,000 53,68% 5,22% 26,10%
41 6,88% 7,77% 56,41% 3,78% 25,15%
32 7,000 8,00 56,53% 2,37% 26,10%
33 7,000 8,00% 56,53% 2,37% 26,10%
20 7,00 6,00% 58,01% 2,89% 26,10%
34 503% 8,000 5850% 2,37% 26,10%
50 6,71% 7,16% 60,34% 2,77% 23,02%
45 6,71% 7,16% 60,34% 2,77% 23,02%
45 6,03% 7,99% 60,93% 4,93% 20,12%
26  6,52% 6,57% 63,24% 4,58% 19,08%
10 46 598% 7,85% 64,31% 2,92% 18,94%
10 47 598% 7,85% 64,31% 2,92% 18,94%
11 37 7,000 8,00% 63,98% 5,22% 15,80%
11 38 7,00 8,00% 63,98% 5,22% 15,80%
12 29 5,00% 8,000 6598% 5,22% 15,80%
14 3 7,00% 6,00% 66,12% 5,08% 15,80%
15 4 7,00% 8,00% 66,12% 2,37% 16,51%
13-A 10 580% 7,20% 66,12% 2,37% 18,51%
13-B 16 7,00 6,00% 66,12% 2,37% 18,51%
2-A 8 5,00% 8,00% 55,68% 5,22% 26,10%
2-A 9 5,00% 8,00% 55,68% 5,22% 26,10%
2-B 14 7,000 6,00 55,68% 5,22% 26,10%
2-B 15 7,000 6,00% 5568% 5,22% 26,10%
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A partir dos resultados dos experimentos acima, foram realizadas novas
replicatas para aquelas amostras que tiveram resultados mais satisfatorios e os

inconclusivos.

Posteriormente foram realizados testes com variacdo da pressao de
carregamento com as composi¢cdes que apresentaram resultados mais préximos do

alvo.

3.2 PREPARO DAS AMOSTRAS



As seguintes matérias-primas foram utilizadas no preparo do misto Zarfesil:
e Zarcao (Pb30,)
o Origem: Vetec Quimica
o Lote: 921464
e Oxido de Ferro lll (Fe,05)
o Origem: Dindmica Quimica Contemporanea
o Pureza minima: 97%
o Lote: 32620
e Silicio em po (Si)
o Origem: Index
e Nitrocelulose de Baixa Nitracdo
o Origem: IMBEL
e Vidro Moido
o Origem: Vidraria de laboratorio
o Tipo: Borosilicato
o Granulometria: Mesh 270

Outros materiais utilizados:
e Acetona
e Balanca de precisao
e Gral e pistilo
e Conjunto de peneiras
e Bastdo de vidro
e Vidro de relégio
e Matrizes de Prensagem
e Prensa

e Paquimetro

Procedimentos para a preparacédo do misto Zarfesil:
1. Pesar a mistura de éxidos metalicos;

2. Misturar em uma peneira;
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3. Ativar em gral com pistilo de borracha, de forma a minimizar o atrito resultante

desta operacao;

Figura 5 — Mistura com os componentes do Zarfesil em gral.

4. Repetir os procedimentos 2 e 3 por mais duas vezes consecutivas para assegurar
a perfeita homogeneidade da mistura;
5. Adicionar Silicio, repetindo os procedimentos 2 e 3 por mais duas vezes.

Figura 6 — Vidro com Zarfesil armazenado.

Procedimentos para o preparo do misto de retardo:
1. Preparar uma mistura composta pelo misto zarfesil e vidro moido na propor¢ao
especificada;

2. Misturar em uma peneira;
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3. Ativar em gral com pistilo de borracha, de forma a minimizar o atrito resultante
desta operacao;

4. Repetir os procedimentos 2 e 3 por mais duas vezes consecutivas para assegurar
a perfeita homogeneidade da mistura;

5. Dissolver a nitrocelulose em acetona, previamente seca em dessecador por 24
horas, adicionar ao misto e secar parcialmente através de agitacdo manual no gral
com pistilo de borracha;

Figura 7 — Dissolugé&o da nitrocelulose em acetona.

6. Granular utilizando uma peneira.

Procedimentos para o carregamento do misto de retardo:
1. Pesar o misto granulado sobre um vidro de reldgio;
2. Transferir uma fracdo do misto para a matriz;
3. Carregar o misto na matriz em incrementos, a fim de se obter uma maior
homogeneidade da compressdo, com o0 auxilio de uma prensa manual,

mantendo a pressao por 10s;
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Figura 8 — Materiais e prensa utilizados para o carregamento da amostra.

4. Repetir os procedimentos 2 e 3 outras 4 vezes, até que todo o misto pesado
esteja compactado no elemento;
5. Medir a altura da superficie do misto carregado no elemento com paquimetro,

para posterior calculo de correcdo na afericdo da velocidade de queima.

Figura 9 — Medicéo da altura da superficie do misto no elemento apds o carregamento.

3.3 TESTES DE QUEIMA EM BANCADA

Materiais utilizados:



Elemento preenchido com o misto pirotécnico
Suporte
Magcarico

Camera

Procedimentos:

Ajustar o elemento no suporte dentro de uma capela;
Iniciar a queima com o0 macarico;

Aferir do tempo de queima.

Figura 10 — Momento que caracteriza o inicio da combustéao.

Figura 11 — Momento que caracteriza o fim da combustéo.

35
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3.4 NORMALIZACAO DO TEMPO DE QUEIMA

Em virtude da reutilizacdo dos equipamentos, 0s elementos nos quais a
composicao foi carregada sofreram deformagdes, de modo que a altura ocupada pela

massa do misto no interior da peca sofreu variagoes.

Entdo, mediu-se esta altura (L) a fim de calcular a velocidade de queima (v), a
partir do tempo medido (t). Em seguida, calculou-se o tempo de queima normalizado
(ts0) para um comprimento padrdo definido em 50 mm.

L 50 2.

L5
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 TESTES COM PRESSAO DE CARREGAMENTO DE 12 kgf/cm3

Tabela 5 — Resultados dos testes realizados com pressao de carregamento de 12 kgf/cm3

Num L (mm) t (s) v (mm/s) tso (S)
1 35,44 3,044 11,64 4,29
3 32,00 3,319 9,64 5,19
4 27,75 2,567 10,81 4,63
4 33,48 3,028 11,06 4,52
5 23,55 2,994 7,87 6,36
6 23,59 4,797 4,92 10,17
7 23,50 4,268 5,51 9,08
8 22,35 4,115 5,43 9,21
8 FALHOU
9 21,52 2,813 7,65 6,54
10 21,54 4,842 4,45 11,24
10 29,39 2,915 10,08 4,96
11 20,98 2,314 9,07 5,51
11 27,86 4,466 6,24 8,02
12 19,60 3,354 5,84 7,38
14 13,60 2,280 5,96 8,38
15 20,95 2,961 7,08 7,07

13-A 21,14 2,438 8,67 577

13-B 21,50 4,528 4,75 10,53

2-A 34,49 1,830 18,85 2,65

2-A 33,00 2,051 16,09 3,11

2-B 30,22 4,846 6,24 8,02

2-B 33,32 3,039 10,96 4,56

A Tabela 5 apresenta os resultados dos experimentos realizados com amostras
submetidas a pressdo de carregamento P = 12kgf/cm3. Esta relacdo de

experimentos, com os teores de cada componente, encontra-se descrita na Tabela 4.

Os resultados abrangem tempos de queima entre tgy = 4,29 s e tgy = 11,24 s,
com desvio padréo calculado em o = 2,36. Retornando estes resultados ao software
gerador do DOE, a curva de ajuste do modelo apresentou coeficiente de correlagao

R? = 0,605, considerado muito baixo.

Analisando quantitativamente, as composi¢fes 1, 3, 4 e 2-A, as duas Ultimas
com replicata, se afastaram em mais de uma unidade de desvio padréo do tempo alvo,
8s. Em 4 e 2-A, porém os resultados foram proximos, com desvios padrao o, = 0,05
e o,_p = 0,23, sendo, portanto, um resultado interessante para uma analise

qualitativa.
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As composic¢des 10, 11 e 2B, apresentaram resultados muito diferentes
para suas replicatas, com desvios padréo o,y = 3,14, 0;; = 1,25 e 0,_g = 1,73, ndo
sendo seguro analisar qualitativamente estas composic¢oes.

Com excecdo a composicdo 13-B, as demais composi¢cdes apresentaram
resultados dentro de uma margem de uma unidade de desvio padrdo do tempo de
gueima alvo. As composicdes 12 e 14 foram as que mais se aproximaram do tempo
alvo. Antes de analisar qualitativamente os resultados, optou-se por realizar novos
testes a fim de obter resultados quantitativamente mais seguros para este tipo de

analise, mitigando as variabilidades oriundas do processo experimental.

Foram, portanto, realizadas replicatas para as composicoes 4, 5, 6, 9, 10, 12,
14, 13-A, 13-B, 2-A e 2-B. A composicao 13-B foi incluida em virtude de possuir a
mesma formulacao para o Zarfesil que a composicdo 13-A, o que pode agregar numa

analise posterior.
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4.2 TESTES DAS REPLICATAS COM PRESSAO DE CARREGAMENTO DE 12

kgf/lcm3

Tabela 6 — Resultados das replicatas com presséo de carregamento de 12 kgf/cm3

Num L (mm) t (s) v (mm/s) teo (S) tneg (S) o
4 2,567 10,81 4,63 4,63 4,68 0,16
4 3,028 11,06 4,52 4,52 4,68 0,16
4 3,300 10,21 4,90 4,90 4,68 0,16
5 2,994 7,87 6,36 6,36 6,42 0,07
5 4,500 7,70 6,49 6,49 6,42 0,07
6 4,797 4,92 10,17 10,17 6,15 2,64
6 2,710 13,04 3,83 3,83 6,15 2,64
6 2,700 13,43 3,72 3,72 6,15 2,64
6 2,210 7,29 6,86 6,86 6,15 2,64
9 2,994 7,87 6,36 6,54 6,72 0,18
9 4,500 7,70 6,49 6,90 6,72 0,18
10 4,797 4,92 10,17 11,24 7,09 2,55
10 2,710 13,04 3,83 4,96 7,09 2,55
10 2,700 13,43 3,72 7,16 7,09 2,55
10 2,210 7,29 6,86 5,01 7,09 2,55
12 26,00 3,839 6,77 7,38 7,54 0,84
12 19,60 3,354 5,84 8,56 7,54 0,84
12 30,21 4,150 7,28 6,87 7,54 0,84
12 27,34 3,780 7,23 6,91 7,54 0,84
12 26,20 4,040 6,49 7,71 7,54 0,84
12 32,37 4,120 7,86 6,36 7,54 0,84
12 22,00 3,280 6,71 7,45 7,54 0,84
12 20,38 3,700 5,51 9,08 7,54 0,84
14 13,60 2,280 5,96 8,38 7,78 1,07
14 12,60 1,870 6,74 7,42 7,78 1,07
14 12,42 2,230 5,57 8,98 7,78 1,07
14 25,39 4,450 571 8,76 7,78 1,07
14 25,70 3,850 6,68 7,49 7,78 1,07
14 31,73 3,970 7,99 6,26 7,78 1,07
14 28,18 3,720 7,58 6,60 7,78 1,07
14 26,49 3,590 7,38 6,78 7,78 1,07
14 27,73 4,130 6,71 7,45 7,78 1,07
14 20,95 2,961 7,08 9,66 7,78 1,07

13-A 21,14 2,438 8,67 5,77 5,27 0,50

13-A 32,61 3,110 10,49 4,77 5,27 0,50

13-B 21,50 4,528 4,75 10,53 8,81 1,78

13-B 27,86 5,320 5,24 9,55 8,81 1,78

13-B 21,93 2,790 7,86 6,36 8,81 1,78

2-A 34,49 1,830 18,85 2,65 2,90 0,23

2-A 33,00 2,051 16,09 3,11 2,90 0,23

2-A 31,90 2,020 15,79 3,17 2,90 0,23

2-A 28,43 1,530 18,58 2,69 2,90 0,23

2-B 30,22 4,846 6,24 8,02 5,93 1,50

2-B 33,32 3,039 10,96 4,56 5,93 1,50

2-B 31,85 3,320 9,59 5,21 5,93 1,50




40

A partir da Tabela 6, confirmaram-se os resultados iniciais das composi¢oes 4
e 2-A, com desvios padrédo o, = 0,16 e 0,_, = 0,23. Para as composicoes 5, 9 e 13-
A, as replicatas também queimaram em tempos préximo aos testes iniciais. Os

desvios padrao para elas foram o5 = 0,07, 09 = 0,18 € 6,3_4 = 0,50.

A composicdo 10 voltou a apresentar divergéncia entre os tempos de queima
de suas replicatas, com desvio padrao o,, = 2,55 ap0s a queima de 4 amostras. Para
a composicdo 6 também os resultados foram semelhantes, apresentando o maior
desvio padrédo entre todas as composicdes o, = 2,64. As composicdes 2-B e 13-B,
também apresentaram desvios padréo o,_5 = 1,50 e 0,5_5 = 1,78 ap0s a queima de
3 amostras de cada. A grande variabilidade apresentada por estas composi¢coes

dificulta a analise de uma interpretacédo qualitativa de seus resultados.

As composicfes 12 e 14 inicialmente apresentaram resultados mais proximos
do alvo e por isso foram as mais testadas. Ap0s a queima de 8 e 10 amostras,
respectivamente, as composicdes apresentaram tempos medios de tpeq,, = 7,54,
com desvio padrdo oy, = 0,84, € tyeq,, = 7,78, com desvio padrdo o4 = 1,07,

mantendo os bons resultados iniciais.

Inserindo os tempos médios de cada composi¢ao no software gerador do DOE,
obteve-se uma curva de ajuste do modelo com coeficiente de correlagdo R? = 0,894,
consideravelmente melhor que o obtido com os testes iniciais, porém ainda nao

satisfatorio.

4.3 TESTES COM VARIACAO DA PRESSAO DE CARREGAMENTO



Tabela 7 — Resultados dos testes com variacdo da presséo de carregamento para a
composicao 12
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Num fzmg) L (mm) t(s)  v(mmis) sy (S)  tmeq (S) o
12 12 26,00 3,839 6,77 7.38 754 0.84
12 12 19,60 3.354 5.84 8.56 7.54 0.84
12 12 3021 4150 7.28 6.87 7.54 0.84
12 12 27.34 3,780 7.23 6.91 7.54 0.84
12 12 26.20 4.040 6.49 771 7.54 0.84
12 12 32.37 4120 7.86 6.36 7.54 0.84
12 12 22.00 3,280 6.71 7.45 7.54 0.84
12 12 20.38 3,700 5.51 9.08 7.54 0.84
12 24 26.68 4,150 6.43 7.78 8.79 0.77
12 24 20.66 3,700 5.58 8.95 8.79 0.77
12 24 25.02 4.820 5.19 9.63 8.79 0.77
12 72 16.60 2,900 5.72 8.73 9.48 0.75
12 72 17.60 3,600 4.89 10,23 0.48 0.75

Tabela 8 — Resultados dos testes com variagdo da pressdo de carregamento para a
composicao 14

Num (kgf/Pcm3) L (mm) t (s) v (mm/s) tso (S) tmea (S) o
14 12 13,60 2,280 5,96 8,38 7,78 1,07
14 12 12,60 1,870 6,74 7,42 7,78 1,07
14 12 12,42 2,230 5,57 8,98 7,78 1,07
14 12 25,39 4,450 571 8,76 7,78 1,07
14 12 25,70 3,850 6,68 7,49 7,78 1,07
14 12 31,73 3,970 7,99 6,26 7,78 1,07
14 12 28,18 3,720 7,58 6,60 7,78 1,07
14 12 26,49 3,590 7,38 6,78 7,78 1,07
14 12 27,73 4,130 6,71 7,45 7,78 1,07
14 12 18,58 3,590 5,18 9,66 7,78 1,07
14 100 26,73 5,860 4,56 10,96 12,55 1,57
14 100 30,88 6,850 4,51 11,09 12,55 1,57
14 100 21,47 5,270 4,07 12,27 12,55 1,57
14 100 25,72 5,590 4,60 10,87 12,55 1,57
14 100 17,10 4,600 3,72 13,45 12,55 1,57
14 100 14,83 4,240 3,50 14,30 12,55 1,57
14 100 19,84 5,930 3,35 14,94 12,55 1,57

As Tabelas 7 e 8 mostram os resultados dos testes com variacdo da pressao

de carregamento para as composicoes 12 e 14, respectivamente, justamente as que

apresentaram tempo de queima mais proximo do tempo alvo, com desvio padrao

relativamente baixo.

Inicialmente foram testadas amostras da composi¢cao 12 com elevacéo gradual

da pressao de carregamento. Optou-se por elevar a presséo por ter sido notado que

a pressao inicialmente aplicada, bem como os demais patamares de pressao

planejados inicialmente, esta abaixo do que € comumente aplicado a este tipo de
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material. Os resultados mostraram que o0 aumento gradual da pressado de

carregamento gerou aumento no tempo de queima.

O mesmo comportamento foi observado para a composicao 14, sobre a qual
optou-se por elevar consideravelmente a pressdo de carregamento da amostra,
chegando a P = 100 kgf /cm>.
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5 CONCLUSAO

Este projeto possibilitou a busca por novas formulacbes pirotécnicas para
aplicacdo no misto de retardo sob uma otica diferente, do design de experimentos.
Esta metodologia facilitou a determinagdo dos experimentos a serem realizados e a
analise quantitativa dos resultados, a partir da determinacéo e ajuste do modelo pelo

software utilizado, poupando tempo e calculos dispendiosos.

Duas formulagdes se destacaram dentre as demais, apresentando resultados
proximos ao tempo de queima requerido, tmeq,, = 7,54 (012 = 0,84) € tpeq,, = 7,78
(014 = 1,07). O aumento da densidade de carregamento, controlada pela presséo de

carregamento aplicada, resultou em elevagcéao do tempo de queima.

A realizagao de novos testes possibilitou o aumento coeficiente de correlagao
de R? = 0,605 para R? = 0,894 que, apesar de ainda ser considerado baixo, pode ser
elevado a partir de novos testes que ndo foram possiveis de serem realizados no

cronograma deste trabalho.

Destaca-se, ainda, que os resultados obtidos estdo sendo utilizados no projeto atual,

tendo a formulagc&o 12 como base.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Neste projeto, trabalhou-se com muitos fatores que influenciam a velocidade
de queima do misto pirotécnico. Com isso, muitas dificuldades surgiram desde o
preparo das amostras até a andlise dos resultados.

Ainda assim, os resultados obtidos foram relevantes e estdo sendo utilizados
no projeto do mecanismo de retardo. Dessa forma, sugere-se a realizagdo de novos
testes com manipulagdes diferentes dos fatores. Trabalhar com a variagdo de menos
fatores pode ser mais simples e gerar resultados interessantes. A analise de outros
aspectos como temperatura, granulometria, entre outros, também € importante de ser

estudada em trabalhos futuros.

Sugere-se, portanto, a continuidade da pesquisa com a metodologia utilizada e

com base nos resultados obtidos.
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