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Tehnologije izrade pirotehnic¢kih smesa Mg/PTFE/fluorel
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Branko Zivojinovi¢,dipl.inz."

Prikazane su dve osnovne i jedna modifikovana tehnologija izrade pirotehni¢kih smesa Mg/PTFE/fluorel. Analiziran
je uticaj primenjenih tehnologija na stepen pokrivenosti Mg Cestica i sadrzaj fluorela u smesi, kao i na funkcionalne
karakteristike dobijenih uzoraka za ispitivanje. Takode je prikazan uticaj temperature na kompresibilnost otpreska.
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Uvod

IROTEHNICKE smese, koje se u razli¢itim sredstvima

upotrebljavaju radi postizanja specijalnih efekata,
predstavljaju  mehanicke meSavine dveju ili vise
komponenata, najce$¢e u obliku finih prahova odredene
granulacije. Osim goriva i oksidansa, koji ¢ine osnovne
funkcionalne komonente, u pirotehnicke smese se cesto
ukljuéuju razni dodaci koji sluze za poveéavanje
efikasnosti. Sem retkih izuzetaka, kao $to su fotofle$ smeSe,
skoro sve pirotehnicke smese sadrze vecu ili manju kolic¢inu
veziva. Vezivo se smeSama dodaje radi sprecavanja
raslojavanja, da bi se smeSe mogle granulisati i lakSe
presovati, radi povecanja stabilnosti smesa.

U novije vreme se sve vise koriste pirotehnicke smese na
bazi politetrafluoretilena (PTFE) kao oksidansa [1-4] i
magnezijuma kao goriva. Kao vezivo najcesce se koristi
viton A (trgovacki naziv za ameri¢ko trziste), odnosno
fluorel (trgovacki naziv za evropsko trziste) koji je po svom
hemijskom sastavu kopolimer heksafluorpropilena i
viniliden-fluorida.

Pirotehnicke smese Mg/PTFE/fluorel su relativno novi
pirotehnicki sastavi koji se u svetu sve vise koriste za
pripaljivanje ¢vrstih raketnih goriva [5-7]. Smese
Mg/PTFE/ /fluorel karakterise niz pogodnosti:

— visoki energetski sadrzaj,

- niska higroskopnost,

— visok stepen bezbednosti pri izradi i rukovanju,

- mala zavisnost brzine gorenja od temperature i pritiska,
- laka izrada granula i tableta,
stabilno gorenje na niskim pritiscima i

— odli¢ne mehanicke karakteristike otpresaka.

Tehnologija izrade pirotehnickih smeSa na Dbazi
Mg/PTFE/fluorel je jednostavna i slicna tehnologijama
izrade drugih pirotehnickih smeSa, mada se tehnoloski
postupci izrade donekle razlikuju.

Namena ovog rada je da prezentira dve tehnologije koje
se koriste u izradi ovih smeSa i da se prikaze kvalitet
pirotehnickih smesa proizvedenih ovim tehnologijama, kao
i uticaj nacina presovanja na kompresibilnost otpreska.
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TehnoloSki postupci izrade smesa
Mg/PTFE/fluorel

Faze tehnoloskih postupaka koji su kori$¢eni za izradu
smesa Mg/PTFE/fluorel date su u tabeli 1.

Tabela 1. Faze rada pri izradi sme$a Mg/PTFE/fluorel

Tehnoloski postupak I | Tehnoloski postupak II

1 Suva homogenizacija Mg i PTFE prahova

2 Rastvaranje fluorela u acetonu (20 do 25% rastvor)

Dodavanje suvo homogenizovane smeSe Mg i PTFE rastvoru
fluorela u acetonu

Dodavanje n-heksana smesi ¢ime se
vrsi precipitacija fluorela (dodaje se 3
do 4 puta veca koli¢ina n-heksana u
odnosu na rastvor fluorela u acetonu

- Dekantacija smeSe heksan-aceton

Prosusivanje smese do stanja pogodnog za zrnéanje

Zrn¢anje smese

Susenje smese

No) oL ENN No g RV

Pakovanje

Pojedine faze rada nisu detaljno objasnjene, posSto su
opSte poznate. Objasnjene su samo one faze u kojima se
ove dve tehnologije razlikuju.

Kao $to se vidi iz tabele 1, tehnoloski postupak I se
razlikuje od tehnoloskog postupka II u tome S§to se
oblaganje cCestica Mg i PTFE u tehnologiji II wvrsilo
precipitacijom fluorela iz acetona dodavanjem n-heksana.
Dodavanjem n-hek-sana smesi formirala se smesa aceton - n-
heksan, pri ¢emu se fluorel koji je nerastvorljiv u n-heksanu
izdvajao i talozio na Cesticama Mg i PTFE. Kod tehnologije 1
izdvajanje fluorela iz rastvora se vrsilo isparavanjem acetona.
U eksperimentalnom delu ovog rada izradene su smese ovim
tehnologijama radi uporedivanja kvaliteta dobijenih
pirotehnickih smesa.

Eksperimentalni deo
Osnovna razlika izmedu dve navedene tehnologije (I i IT)
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je u nacinu nanoSenja veziva na cestice suve smese. Da bi
se utvrdilo koja tehnologija daje bolji kvalitet smese,
izvr$eno je merenje stepena pokrivenosti Cestica i merenje
sadrzaja veziva u razli¢itim delovima Sarze, odnosno
homogenost rasporeda veziva u smesi.

Stepen pokrivenosti cestica Mg fluorelom

Stepen pokrivenosti ¢estica Mg odredivan je koris¢enjem
elektronskog mikroskopa i to bez dodavanja PTFE, posto
PTFE kao nemetal ometa sam proces merenja. Za ova
merenja pripremljeni su uzorci prema obe tehnologije
sledeceg sastava:

Mg i,
fluorel

Za izradu smesa koriséen je Mg:

- Mg “A” srednjeg precnika Cestica 235,9 um,
- Mg “B” srednjeg precnika Cestica 104,9 pm i
-~ Mg “C” srednjeg precnika Cestica 48,9 pm.

Uzorci izradeni prema tehnologiji I pripremani su
umesavanjem Mg u rastvor fluorela u acetonu. Tako
dobijena smeSa je ostavljana na sobnoj temperaturi, u
pogodnoj posudi, do potpunog otparavanja acetona. Od
tako dobijene smeSe uzimani su uzorci s vrha, iz sredine i
dna smeSe i na njima je odredivan stepen pokrivenosti i
sadrzaj fluorela. Rezultati ispitivanja prikazani su u tabeli 2
inasll.

Tabela 2. Stepen pokrivenosti Mg i sadrzaj fluorela u uzorcima izradenim
prema tehnologiji

Vrsta Mg |Uzorak uzet| Stepen pokrivenosti, % | Sadrzaj fluorela, %
s vrha 18,6 2,23
Mg “A” iz sredine 40,2 3,64
s dna 60,4 4,96
s vrha 223 2,18
Mg “B” iz sredine 47,6 3,86
s dna 69,4 4,78
s vrha 22,6 2,28
Mg “C” iz sredine 56,4 3,74
s dna 84,9 4,90
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Slika 1. Stepen pokrivenosti Mg i sadrzaj fluorela u uzorcima izradenim
prema tehnologiji I

Uzorci izradeni prema tehnologiji II pripremani su u
fazama, kako je to navedeno u tabeli 1. Nacin otparavanja
acetona 1 uzimanje uzoraka su bili istovetni kao u
tehnologiji 1. Rezultati ispitivanja prikazani su u tabeli 3 i
na sl.2.

Tabela 3. Stepen pokrivenosti Mg i sadrzaj fluorela u uzorcima izradenim
prema tehnologiji 11

Vrsta Mg | Uzorak uzet | Stepen pokrivenosti, % | Sadrzaj fluorela, %
s vrha 54,8 4,11
Mg “A” | iz sredine 53,9 4,09
sdna 55,8 4,32
s vrha 82,6 4,06
Mg “B” | iz sredine 83,0 4,05
s dna 84,4 4,09
s vrha 97,8 4,10
Mg “C” | iz sredine 96,5 3,95
s dna 97,4 4,04
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Slika 2. Stepen pokrivenosti Mg i sadrzaj fluorela u uzorcima izradenim
prema tehnologiji 11

Na osnovu dobijenih rezultata, uocava se da je nanoSenje
veziva na Cestice Mg ravnomernije kod uzoraka izradenih
prema tehnologiji 1I, odnosno da mesto uzimanja uzorka
nije od bitnog uticaja. Takode, zapaza se da bez obzira na
primenjenu tehnologiju izrade, uzorci uzeti s dna uzorka
imaju veci stepen pokrivenosti Mg vezivom. Pojava se
objasnjava Cinjenicom da nije vr§eno meSanje smese Mg i
rastvora fluorela u toku procesa otparavanja acetona.
Uoceno je da stepen pokrivenosti zavisi od granulacije
primenjenog Mg, odnosno §to je finija granulacija to je
stepen pokrivenosti ve¢i 1 obratno. Ova pojava se
objasnjava Cinjenicom da su sitnije Cestice Mg priblizno
sferiénog oblika, dok su krupnije Cestice nepravilnog
oblika, a time i nepogodnije za ravnomerno prekrivanje.
Zapazeno je da izvestan deo veziva ne ulazi u sastav smese,
ve¢ se prvenstveno izdvaja na dnu posude (tehnologija I) ili
na zidovima posude (tehnologija II).

Da bi se smanjio uticaj neravnomernog talozenja fluorela
iz rastvora acetona, pripremljeni su novi uzorci prema
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tehnologiji 1, ali su neprekidno mesani u toku otparavanja
acetona. Rezultati ispitivanja prikazani su u tabeli 4 i na sl.3.

Tabela 4. Stepen pokrivenosti Mg i sadrzaj fluorela u uzorcima izradenim
prema tehnologiji I uz neprekidno mesanje

Vrsta Mg | Uzorak uzet |Stepen pokrivenosti, %| Sadrzaj fluorela, %
s vrha 47,8 436
Mg “A” | iz sredine 524 4,18
s dna 44,8 4,46
s vrha 70,6 4,11
Mg “B” | iz sredine 82,4 4,44
s dna 78,6 4,20
s vrha 88,4 421
Mg “C” | iz sredine 84,6 4,18
s dna 86,2 432
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Slika 3. Stepen pokrivenosti Mg i sadrzaj fluorela u uzorcima izradenim
prema tehnologiji I uz neprestano mesanje

Na ovaj nacin dobija se znatno homogeniji stepen
pokrivenosti, ali je on i dalje manji nego kod uzoraka
dobijenih tehnologijom II. Sadrzaj veziva je ujednacen i
veci nego kod uzoraka izradenih prema tehnologiji II, $to
znaci da se na ovaj nacin manja koli¢ina veziva talozi po
zidovima posude, a $to je potpomognuto stalnim mesanjem
i mehanickim skidanjem naslaga. Mehanicki skinute
naslage se umeSavaju u smeSu $to doprinosi dodatnom
povecanju kako stepena pokrivenosti tako i sadrzaju
fluorela u smesi.

Uticaj primenjene tehnologije na sadrzaj fluorela u smesi
Ispitivana je smeSa sastava:

Mg “C”...cccc...... 47,5 %

a uradeni su uzorci za ispitivanje na isti nacin kao i pri
odredivanju stepena pokrivenosti Mg vezivom. Uzorci su
uzimani s vrha, iz sredine i s dna posude.

Rezultati ispitivanja prikazani su u tabeli 5 i na sl.4.

Tabela 5. Sadrzaj fluorela u smeSama izradenim prema tehnologiji I i I1

| Uzorak uzet | Sadrzaj fluorela, % |

Tehnologija I Tehnologija II
s vrha 2,41 3,98
iz sredine 3,08 4,18
s dna 5,23 4,00
6.

Tehnologija Il

Slika 4. Sadrzaj fluorela u smeSama izradenim prema tehnologiji I i II

Dobijeni rezultati su sli¢ni rezultatima koji su dobijeni
pri odredivanju sadrzaja fluorela kada je u smesi figurisao
samo Mg. Takode se uocava da se neiskori$é¢eni fluorel
(tehnologija 1) prvenstveno izdvaja na dnu posude, dok se
prema tehnologiji II izdvaja na zidovima posude. lako je
homogenost smese po tehnologiji II bolja, pri prakti¢noj
primeni treba uzeti u obzir da je sadrzaj fluorela realno
manji nego §to je to sastavom predvideno.

Da bi se poboljsala homogenost smese, uradena su
dodatna ispitivanja uzoraka izradenih prema tehnologiji I,
tako Sto je otparavanje acetona vrSeno uz neprekidno
mesSanje. Rezultati ispitivanja su pokazali da je tako
dobijena smeSa homogena, odnosno da je sadrzaj fluorela
bio 4,40 £ + 0,30 % $§to je veci sadrzaj nego Sto je to
dobijeno prema tehnologiji II. Imajuéi u vidu da je sadrzaj
veziva homogen, a da je ova tehnologija jednostavnija za
primenu od tehnologije 11, ona je nasla primenu u izradi
pripalnih smesa Mg/PTFE/fluorel, bez obzira §to je stepen
pokrivenosti Cestica nesto nizi nego prema tehnologiji II.

U tabeli 6 prikazani su statisticki obradeni rezultati
ispitivanja funkcionalnih karakteristika za smeSe izradene
prema tehnologiji I uz neprestano meSanje i prema
tehnologiji II. Srednja vrednost (aritmeticka sredina) je
izraunata iz najmanje deset merenja.

Tabela 6. Uticaj tehnologija izrade na funkcionalne karakteristike

Srednja Standardna Ii(;i?;gf:t
Karakteristika vrednost devijacija [13J O/JO
I I I 1I 1 I

Vreme kasnjenja, ms| 32,8 35,6 0,92 1,56 2,80 4,38

Vreme gorenja u
rastresitom stanju, 27,6 27,0 1,1 0,32 3,99 1,18
ms

Maksimalni pritisak, | 5 > | 555 | 014 | 0,11 | 050 | 039

bar

}/‘;pl"m‘ potencijal, | o5 | goa1 | 546 | 20 | 0,68 | 002
Temperatura 495 | 498 | 12,8 | 10,0 | 2,59 | 2,01
paljenja, °C

Brzina gorenja u
presovanom stanju, 1,23 1,25 | 0,018 | 0,016 1,46 1,28
mm/s

Razmatrane su dobijene vrednosti za koeficijent
varijacije i uoceno je da su sve vrednosti manje od 5 % $to
dokazuje da su rezultati merenja bili homogeni. Mada su,
generalno, koeficijenti varijacije za uzorke izradene prema
tehnologiji II manji (osim za vreme kasnjenja) moze se reéi
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da ne postoji znaCajna razlika u funkcionalnim
karakteristikama uzoraka izradenim prema ove dve
tehnologije.

Medutim, zbog manjeg stepena pokrivenosti Cestica Mg
kod uzoraka izradenih prema tehnologiji I, te smese su
manje stabilne na uticaj vlage iz vazduha. Deo veziva koji
je mehani¢ki unet u smeSu ne S§titi Cestice Mg od
spoljasnjeg uticaja, ali ni ne utie znacajno na funkcionalne
karakteristike. Ukoloko se smeSa presuje onda je stabilnost
otpreska na uticaj vlage priblizno ista bez obzira na
primenjenu tehnologiju izarade.

Uticaj parametara presovanja pirotehnickih smesa
Mg/PTFE/fluorel na kompresibilnost

Smese Mg/PTFE/fluorel najces¢e se koriste u
presovanom stanju. Prilikom izrade otpresaka moguce je
vr§iti presovanje na sobnoj temperaturi ili prethodno
zagrejati alat za presovanje sa smeSom na 120 do 150 °C.
Presovanje na povisenoj temperaturi se najcesée vrsi u
vakuumu [8-12]. Posto nisu postojale tehnicke moguénosti
za presovanje u vakuumu, presovanja su vrSena samo na
povisenoj temperaturi.

Za ispitivanje je kori$¢ena smesSa sastava:

Mg “C” ... 47,5 %
PTFE................. 47,5 %
fluorel ................. 5,0 %

a uradeni su uzorci za ispitivanje prema tehnologiji I uz
neprekidno mesanje.

Uzorci su presovani u alatu ¢ 25 mm na sobnoj i
poviSenoj temperaturi (150 °C) pri éemu je alat zajedno sa
sme$om temperiran 4 sata. Na sl.5 prikazana je zavisnost
kompresibilnosti otpreska u funkciji pritiska presovanja.

100

) —_— e
954 -
90 4
P
X
- 85
(o}
=
Q.
80 -
—+— Presovanje na sobnoj temperaturi
754 | —e— Presovanje na 150 °C
70 J .

T T T T L
0 500 1000 1500 2000 2500
Pritisak, Pa 10-§

Slika 5. Zavisnost kompresibilnosti smeSe od pritiska presovanja

Na slici se vidi da se presovanjem na sobnoj temperaturi
90 % teoretske gustine postize pritiscima iznad 24,5 MPa, a
da se pri presovanju na povisenoj temperaturi ista gustina
dostize na 12,5 MPa. Kompresibilnost od oko 90 % se lako
postize bez obzira na primenjenu temperaturu na kojoj se
vrsi presovanje. Za kompresibilnosti veée od 90 %
pogodnije je presovanje na povisenoj temperaturi. Uoeno
je da nakon postizanja 95 % teoretske gustine, dalje
povecavanje pritiska presovanja nema znacajniji uticaj na
povecanje gustine otpreska.

Zapazeno je da pri istiskivanju otpreska iz alata, po
neposrednom  zavrSetku  presovanja na  povisenoj
temperaturi, dolazi do “listanja”, odnosno pucanja otpreska
po slojevima. Ova pojava je izrazitija §to je primenjeni
pritisak presovanja veci. Ukoliko se alat sa otpreskom
ostavi da se ohladi na sobnu temperaturu, do predmetne

pojave ne dolazi.

Na otprescima dobijenim presovanjem na sobnoj i
povisenoj temperaturi merena je brzina gorenja.
Ustanovljeno je da su brzine gorenja otpresaka presovanih
na povisenoj temperaturi nesto manje, kao i da se ti otpresci
mnogo teze pripaljuju. Zbog svoje plasti¢nosti vezivo se
tokom presovanja istiskuje na povrs§inu otpreska i formira
tanak sloj (film). Zapazeno je da uzorak nema vise sjajnu
povrsinu koja poti¢e od metalnog Mg. Nastali sloj Stiti
otpresak (Mg) od uticaja spoljne sredine, ali s druge strane,
uzrok je otezanog pripaljivanja otpreska. Da bi se smanjio
uticaj povrsSinskog sloja veziva na pripaljivost otpreska
mora da se vodi rauna o parametrima presovanja kao i o
temperaturi radi pronalazenja optimalnih uslova presovanja,
da bi ovaj sloj bio §to tanji.

Do smanjenja brzine gorenja otpreska dolazi iz dva
osnovna razloga. Prvi je da se utiskivanjem cestica Mg u
PTFE smanjuje toplotna provodljivost otpreska, odnosno
Cestice Mg su oblozZene relativno debelim slojem veziva, pa
je prenos energije s Cestice na Cesticu Mg otezan. Drugi
razlog je da na poviSenoj temperaturi u samom procesu
presovanja moze do¢i do prevlacenja Mg oksidnom
prevlakom. Postojanje oksidisanog Mg ima direktan uticaj
na brzinu gorenja, a dovodi i do otezanog pripaljivanja
otpreska. Presovanje na poviSenoj temperaturi treba da se
vr$i u vakuumu da bi se izbegla reakcija Mg sa kiseonikom iz
vazduha.

Zakljuéak

Na osnovu ispitivanja stepena pokrivenosti ¢estica Mg
vezivom (fluorelom) najbolji rezultati se dobijaju
primenom tehnologije II, odnosno precipitacijom fluorela iz
rastvora acetona n-heksanom. Takode je utvrdeno da je
stepen pokrivenosti utoliko veci ukoliko su cestice Mg
sitnije 1 obratno. Stepen pokrivenosti Mg Cestica se
povecava ukoliko se otparavanje acetona iz smese izradene
prema tehnologiji I vrsi uz neprekidno mesanje.

Najveci sadrzaj fluorela u smesi dobija se primenom
tehnologije I uz neprekidno mesanje.

Na osnovu rezultata o stepenu pokrivenosti Cestica Mg i
ukupnog sadrzaja fluorela u smesi, a imaju¢i u vidu
relativhu jednostavnost izrade smesSa, tehnologija I uz
neprekidno mesanje se pokazala kao najpogodnija.

Pri  izradi otpresaka presovanjem na poviSenoj
temperaturi dolazi do smanjivanja pripaljivosti otpreska i
brzine gorenja. Radi smanjivanja ovih nepovoljnih
posledica, neophodno je odabrati adekvatne parametre
presovanja, a samo presovanje vrsiti u vakuumu. S druge
strane, nastali tanak sloj veziva na povrSini otpreska pri
presovanju na povisenoj temperaturi povecava stabilnost
otpreska na uticaj vlage.

Kompresibilnost od oko 90 % od teoretske se postiZze na
sobnoj ili povisenoj temperaturi na relativno niskim
pritiscima. Ukoliko se zeli kompresibilnost veca od 90 %,
onda je neophodno vrSiti presovanje na poviSenoj
temperaturi. Da bi se izbeglo pucanje otpreska po visini, pre
istiskivanja iz alata neophodno je otpresak ostaviti da se
ohladi na sobnu temperaturu.

Na osnovu izvrSenih ispitivanja, pokazano je da nema
znacajnih razlika u funkcionalnim karakteristikama kod
uzoraka izradenih prema tehnologiji I uz neprestano
mesanje, i tehnologiji II.
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