G OV E R N O F EDER AL

Ministério da 3
INPE Ciéncia, Tecnologia 3
e Inovacao

PAIiS RICO E PAiIS SEM POBREZA

sid.inpe.br/mtc-m19/2013/05.14.18.21-RPQ

RELATORIO FINAL OPERACAO CUMA:
EXPERIMENTO PEMO05-FORNO MULTISUARIO PARA
SOLIDIFICACAO (FORMU-S)

Iraja Newton Bandeira,
Chen Ying An,

César Boschetti,

Manuel Francisco Ribeiro,
Julio César Peixoto,

Silvelene Alessandra da Silva

Relatorio de Pesquisa

URL do documento original:
<http://urlib.net/8JMKD3MGP7W /3E582SL>

INPE
Sao José dos Campos

2013


http://urlib.net/8JMKD3MGP7W/3E582SL

PUBLICADO POR:

Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais - INPE
Gabinete do Diretor (GB)

Servigo de Informagao e Documentagao (SID)
Caixa Postal 515 - CEP 12.245-970

Sao José dos Campos - SP - Brasil

Tel.:(012) 3208-6923/6921

Fax: (012) 3208-6919

E-mail: pubtc@sid.inpe.br

CONSELHO DE EDITORACAO E PRESERVACAO DA PRODUCAO
INTELECTUAL DO INPE (RE/DIR-204):

Presidente:

Marciana Leite Ribeiro - Servigo de Informacao e Documentagao (SID)
Membros:

Dr. Antonio Fernando Bertachini de Almeida Prado - Coordenacao Engenharia e
Tecnologia Espacial (ETE)

Dr® Inez Staciarini Batista - Coordenagao Ciéncias Espaciais e Atmosféricas (CEA)
Dr. Gerald Jean Francis Banon - Coordenagao Observacao da Terra (OBT)

Dr. Germano de Souza Kienbaum - Centro de Tecnologias Especiais (CTE)

Dr. Manoel Alonso Gan - Centro de Previsao de Tempo e Estudos Climaticos
(CPT)

Dr* Maria do Carmo de Andrade Nono - Conselho de Pés-Graduagao

Dr. Plinio Carlos Alvald - Centro de Ciéncia do Sistema Terrestre (CST)
BIBLIOTECA DIGITAL:

Dr. Gerald Jean Francis Banon - Coordenagao de Observacao da Terra (OBT)
REVISAO E NORMALIZACAO DOCUMENTARIA:

Marciana Leite Ribeiro - Servigo de Informagao e Documentagao (SID)

Yolanda Ribeiro da Silva Souza - Servigo de Informacao e Documentagao (SID)
EDITORACAO ELETRONICA:

Maria Tereza Smith de Brito - Servico de Informagao e Documentagao (SID)

Luciana Manacero - Servigo de Informagao e Documentagao (SID)



G OV E R N O F EDER AL

Ministério da 3
INPE Ciéncia, Tecnologia 3
e Inovacao

PAIiS RICO E PAiIS SEM POBREZA

sid.inpe.br/mtc-m19/2013/05.14.18.21-RPQ

RELATORIO FINAL OPERACAO CUMA:
EXPERIMENTO PEMO05-FORNO MULTISUARIO PARA
SOLIDIFICACAO (FORMU-S)

Iraja Newton Bandeira,
Chen Ying An,

César Boschetti,

Manuel Francisco Ribeiro,
Julio César Peixoto,

Silvelene Alessandra da Silva

Relatorio de Pesquisa

URL do documento original:
<http://urlib.net/8JMKD3MGP7W /3E582SL>

INPE
Sao José dos Campos

2013


http://urlib.net/8JMKD3MGP7W/3E582SL

Esta obra foi licenciada sob uma Licenca Creative Commons Atribuicao-NaoComercial 3.0 Nao
Adaptada.

This work is licensed under a Creative Commons Attribution-NonCommercial 3.0 Unported Li-
cense.

i


http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/
http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/deed.pt_BR
http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/deed.pt_BR
http://creativecommons.org/licenses/by-nc/3.0/

3.1
3.2
3.3

3.4

3.5
3.6
3.7
3.8

4.1

LISTA DE FIGURAS

Pag.
Vista geral do forno tubular. . . . . . . ... .o o 6
Corte longitudinal do forno. . . . . . . .. ... ... ... ... 7

Vista do sistema completo FORMU. (1) forno; (2) fuso; (3) motor; (4)
caixa de transmissao/redugao; (5) hastes de deslizamento; (6) hastes de

fixacao; e (7) porta amostras. . . . . . . .. ... 8
Diagrama de blocos do sistema forno de solidificacao, controle de tempe-

ratura e aquisicao de dados. . . . . . ... 10
Perfil térmico do forno. . . . . . . . ... 11
Ciclo térmico de resfriamento. . . . . . . . . . . . ... 11

Modelo de voo do forno de solidificacao multiusuario e modulo de controle. 12
Teste de vibracao / aceitacao efetuado no LIT/INPE. . . . . . . ... .. 13

Experimento integrado na plataforma. . . . .. ... ... 15

il






SUMARIO

Pag.
1 INTRODUCGAO . . . ot o it e e e e e e e e e e e 1
2 OBJETIVO CIENTIiFICO/TECNOLOGICO . .......... 3
3 DOCUMENTACAO DO EXPERIMENTO/FACILIDADE ... 5

4 PERFORMANCE DO EXPERIMENTO ANTES E DURANTE
O VOO . . 15

5 CONCLUSOES E SUGESTOES . . . . . v v i i i iiiiii. 17

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS . . . . v o o o e e e e e e 19






1 INTRODUCAO

O projeto se propds a construir e qualificar em vbo suborbital (Operagao Cuma),
juntamente com a realizacao de um experimento cientifico piloto, de um forno de
solidificacao multiusudrio para ligas, metais e semicondutores com ponto de fusao
de até 1000 °C.

O forno consiste numa estrutura tubular compacta, com capacidade de solidificar
amostras de até 15 mm de diametro e 70 mm de comprimento. Para o presente
experimento o forno é controlado e aquecido no solo a uma temperatura interna de
500 °C, através do cordao umbilical do foguete langador. Apds o langamento sua
temperatura é mantida por inércia térmica e, no ponto desejado da trajetéria em
microgravidade, seu deslocamento axial é acionado por um tnico sinal temporizador
para que a amostra, que permanece fixa em relagao ao sistema, fique localizada na

regiao fria do forno, proporcionando um rapido resfriamento.

O experimento cientifico consiste na solidificacao em microgravidade de uma liga
semicondutora de telureto de chumbo. Este material possui importantes aplicagoes
tecnoldgicas como detetores e lasers de diodo para a regiao do infravermelho termal.
J& dentro do espirito de uma facilidade multiusuario, este primeiro voo foi compar-
tilhado com um experimento da UFPE que se propos a estudar a migragao térmica

de nanoparticulas metalicas num material vitreo hibrido.






2 OBJETIVO CIENTIFICO/TECNOLOGICO

A &rea de ciéncias dos materiais é uma das que mais se beneficia do ambiente de mi-
crogravidade. No Brasil nao existem facilidades multiusuarios capazes de fornecer as
condigoes adequadas de temperatura, gradiente térmico e resfriamento controlado,
para processamento, solidificagao e crescimento de cristais de materiais inorganicos.
Com a possibilidade de o pais participar do Programa da Estacao Espacial Interna-
cional (EEI), torna-se interessante o desenvolvimento de uma facilidade desse tipo
que possa inclusive, no futuro, ser acondicionada numa gaveta na area pressurizada

da EEI, que sera disponibilizada como parte dos direitos adquiridos de acesso.

Plataformas suborbitais sempre foram os meios mais utilizados por todos os paises
para iniciar e testar o desenvolvimento de suas facilidades que, depois de aper-
feicoadas, irao equipar plataformas orbitais recuperaveis e estacoes espaciais. Esta
proposta visa capacitar equipes para o desenvolvimento de um forno de solidificacao
para ligas, metais e semicondutores com ponto de fusao de até 1000 °C, pois até o
momento, o pais é dependente de tecnologias estrangeiras para a realizagao de seus

experimentos cientificos em microgravidade.

Paralelamente a qualificacao do forno, a presente proposta objetivou solidificar uma
liga eutética de PbTe sob microgravidade de 1073 g. Vérias solidificacoes foram feitas
em solo para serem comparadas com a obtida em microgravidade. Os principais mé-
todos utilizados para medidas sao raios-X de alta resolucao para analise de estrutura

e EDX acoplado a microscépio eletronico.

No sistema binario Pb-Te, a formacao do composto intermediario PbTe ocorre nas
vizinhancas da composicao estequiométrica, onde a temperatura de fusao congruente

¢ de aproximadamente 925 °C.

O sistema também apresenta uma reacao eutética para uma temperatura de 411 °C

e composicao com 89 percentual atomico de telurio.

Por meio da solidificacao de ligas eutéticas é possivel obter materiais compdsitos
naturais, onde a principal caracteristica, além do baixo ponto de fusao, é a de possuir
uma estrutura com alto grau de anisotropia. Em funcao de ser constituida por mais
de uma fase, a sua solidificacao pode resultar em uma microestrutura lamelar, fibrosa
ou irregular, dependendo, principalmente, da fragao volumétrica de cada fase e do

modo de crescimento das fases sélidas.

Em geral, a aplicacao dos materiais compdsitos é limitada ao campo estrutural em



virtude das suas qualidades mecanicas mas, no entanto, por meio de combinacao
de fases com diferentes propriedades elétricas e magnéticas, estes materiais tam-
bém podem apresentar propriedades fisicas de grande interesse para os campos da

termoeletricidade, magneto-resistividade e piezoeletricidade.

Também ¢é desejavel que o material resultante apresente um alto grau de homoge-
neidade, ou seja, com distribuicao uniforme do componente minoritdario ou com uma
estrutura ordenada de larga escala. Como qualquer mudanca nos mecanismos de
transporte de massa e de calor também resulta na modificagao da microestrutura
final, a relevancia da microgravidade na solidificacao aqui também ¢é evidente, uma
vez que os materiais polifdsicos em geral apresentam constituintes com diferentes
densidades, sujeitos aos fenomenos de sedimentacao e de conveccao na presenca da

gravidade.



3 DOCUMENTACAO DO EXPERIMENTO/FACILIDADE

Foi construido um forno tubular compacto multiusuario, com capacidade de solidi-
ficar amostras de até 15 mm de didmetro e 70 mm de comprimento, acondicionadas
em cartuchos de seguranca de aco. Para o presente experimento o forno é controlado
e aquecido no solo a uma temperatura interna de 500 °C, através do cordao umbilical
do lancador. Apds o lancamento sua temperatura é mantida por inércia térmica e,
no ponto desejado da trajetéria em microgravidade, seu deslocamento axial é aci-
onado por um unico sinal temporizador, para que a amostra, que permanece fixa
em relacao ao sistema, fique localizada na regiao fria do forno, proporcionando um
rapido resfriamento. A temperatura do experimento é monitorada por dois termo-
pares cujos sinais sao armazenados a bordo num data-logger. Tanto o gradiente de
temperatura como a velocidade variavel de translagao do forno, foram projetados
para no futuro, em v6os com maior tempo de microgravidade, permitirem sua utili-
zagao como facilidade para crescimento de cristais. Além disto, a isolagao térmica de
todo o conjunto foi cuidadosamente projetada para compatibilidade com uma am-
pla gama de experimentos que venham a participar do mesmo voo. A concepc¢ao do
experimento prevé também grande facilidade na troca de componentes que possam

vir a falhar, sem comprometer os processos de testes e integracao.

Trés unidades foram construidas: um protétipo, um modelo de engenharia e um mo-
delo de voo. O modelo de engenharia fica disponivel aos usuarios para experimentos
no solo, ja que existem no pais varios grupos que trabalham com ligas, metais e se-
micondutores, que poderao se beneficiar desta facilidade. Um ponto fundamental da
sua multipla utilizacao é que o projeto do forno foi concebido para, em voos orbitais
de maior duragao, poder ser utilizado tanto em experimentos de solidificagao, como

em de solidificacao unidirecional e crescimento de cristais.

A liga eutética de telureto de chumbo Pbg 11T ey g9 (composigao em fracao atomica)
do experimento cientifico piloto foi extensivamente testada no INPE em fornos con-
vencionais e no modelo de engenharia para medir suas propriedades em gravidade

terrestre e posteriormente em microgravidade no modelo de voo.

O forno tubular em ago inoxidavel (Figuras 3.1 e 3.2) tem 200 mm de comprimento
e diametro externo de 110 mm, com a cavidade interna onde ocorre processamento

do material constituida por um tubo de ceramica com 20 mm de diametro interno.



Figura 3.1 - Vista geral do forno tubular.

A resisténcia blindada de niquel-cromo com 28 2, envolvendo parcialmente a ca-
vidade interna, é encapsulada em um segundo tubo também ceramico, formando
uma peca monolitica. Para aumentar a inércia térmica do forno, em torno da regiao
da resisténcia, ¢ colocado um tubo de aco inox com 120 mm de comprimento e 60
mm de diametro externo, com paredes de 4 mm. A regiao do forno com 80 mm de
extensdo e sem resisténcia, produz um gradiente térmico de cerca 40 °C'/cm que,
com a translacao do forno, permite solidificar rapidamente a amostra, que ficara
entao localizada na zona fria. O isolamento térmico é feito com fibra de quartzo

compactada. O forno foi projetado para alcancar temperaturas de até 1000 °C.



Figura 3.2 - Corte longitudinal do forno.

Em testes preliminares com um protétipo de laboratorio, com uma temperatura
inicial estabilizada em 1000 °C, verificou-se uma queda de temperatura com taxa de
aproximadamente 20 °C por minuto, o que garante um tempo suficiente para manter

a amostra fundida até o regime de microgravidade.

No experimento piloto em questao, a liga com ponto de solidificagao de 411 °C e
uma temperatura inicial de 500 °C, permanecera liquida por aproximadamente seis

minutos a partir do desligamento do forno/lan¢amento.

Na Figura 3.3 sao mostrados, de forma simplificada, os detalhes do sistema de des-

locamento, composto pelos seguintes elementos:

1. forno;

2. fuso;

3. motor;

4. caixa de transmissao/redugao;
5. hastes de deslizamento;

6. hastes de fixacao;

7. porta amostras.



Figura 3.3 - Vista do sistema completo FORMU. (1) forno; (2) fuso; (3) motor; (4) caixa
de transmissao/redugdo; (5) hastes de deslizamento; (6) hastes de fixacao; e
(7) porta amostras.

O motor DC, alimentado por baterias préprias de 4,8 V, é acoplado ao fuso (2) por
um sistema de transmissao (4), permitindo o deslocamento do forno no momento

necessario, comandado pelo sinal que acionara um temporizador.

O acionamento do motor e o conseqiiente deslocamento do forno ocorrem apds o

recebimento de um sinal dado pela plataforma.

Um moédulo de controle, com dimensoes de 70 x 60 x 120 mm, contém a eletro-
nica associada, que consiste de um transmissor de temperatura, um data-logger e o

circuito de acionamento do motor e suas baterias.



O aquecimento do forno é realizado pelo chaveamento de 120 VDC (corrente conti-
nua) numa resisténcia blindada de 28 Q através de um médulo de poténcia tiristo-
rizado construido no LAS, comandado por um controlador com base na informagao

vinda de um termopar tipo K.

Tanto o termopar quanto o modulo de poténcia encontram-se distantes do contro-
lador. Por este motivo as duas ligacoes sao realizadas através de lagos de corrente
de 4-20 mA. No caso do termopar é utilizado um transmissor de temperatura para
converter a tensao em corrente e o médulo de poténcia é proprio para acionamento
via 4-20 mA, sendo que o controlador aceita este padrao tanto na saida como na

entrada.

O médulo de poténcia e a fonte DC serao colocados na base do langador e o contro-

lador de temperatura na casamata.

Existem dois termopares tipo K ao longo da amostra que devem ser monitorados para
o registro das temperaturas ao longo da amostra durante o voo. Para esta funcao
¢ utilizado um data-logger com dois canais independentes, com juntas frias do tipo
K, sendo o registro efetuado pré-voo, durante o voo e pds-voo, até a recuperagao da

plataforma.

Uma vez recuperados os equipamentos, os dados sao transferidos para o microcom-
putador onde é possivel visualizar as temperaturas ao longo do tempo e exportar

para outros programas de analise.

O data-logger é programavel através de interface RS232C com o microcomputador,
permitindo o armazenamento de até 8111 medidas (12 bits) em cada canal, com
intervalo entre pontos e tempo total definido pelo usudrio. Nao é necessaria alimen-

tagao externa, pois o equipamento utiliza bateria prépria de litio.

O esquema da Figura 3.4 apresenta o diagrama de blocos do sistema forno de soli-

dificacao, controle de temperatura e aquisicao de dados.
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As Figuras 3.5 e 3.6 mostram o perfil de temperatura do forno com o posicionamento
das amostras do experimento do LAS/INPE e o da UFPE, e o ciclo térmico de seu

resfriamento, respectivamente.

Figura 3.5 - Perfil térmico do forno.

Figura 3.6 - Ciclo térmico de resfriamento.
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Na Figura 3.7 mostra a foto do modelo de v6o do forno de solidificacao com seu
modulo de controle e na e Figura 3.8 os testes de vibracao para sua qualificagao
para voo efetuados no LIT/INPE.

Figura 3.7 - Modelo de voo do forno de solidificagdo multiusuario e médulo de controle.
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Figura 3.8 - Teste de vibragao / aceitagao efetuado no LIT/INPE.

13






4 PERFORMANCE DO EXPERIMENTO ANTES E DURANTE O
vOO

No Centro de Lancamento de Alcantara (CLA) o experimento foi integrado a pla-
taforma sem nenhum problema (Figura 4.1). Todas as suas fungoes como controle
de aquecimento, aquisicao de dados e mecanismo de subida e descida do forno com
o sinal de microgravidade foram testados, tanto individualmente como em conjunto

com os outros experimentos.

Figura 4.1 - Experimento integrado na plataforma.

Foram também instalados com sucesso, a fonte DC e moddulo de potencia na pla-
taforma do lancador, e o controle de temperatura na casamata. Todos os testes de
aquecimento e controle efetuados com o equipamento, ja montado no VS-30 na pla-
taforma de lancamento, foram bem sucedidos sendo o experimento declarado pronto

para o voo.

Vinte minutos antes do lancamento o forno foi ligado remotamente da casamata,
permitindo que sua temperatura se estabilizasse a 500 °C e que a amostra de PbTe

fundisse completamente.

Devido aos varios adiamentos do momento do lancamento, o forno foi ligado e des-
ligado varias vezes, o que ocasionou uma falha no moédulo de poténcia. Este foi
rapidamente trocado por um sobressalente, voltando o sistema a funcionar perfeita-
mente. Nos testes posteriores em laboratério com o moédulo defeituoso, verificou-se

que houve apenas um mau contato num cabo de ligacao.

Como ap6ds o lancamento houve problemas na trajetéria do voo e com recuperagao

15



da carga, nao foi possivel analisar os resultados do experimento.
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES

Tendo em vista a perda dos experimentos da Operacao Cuma, seria de grande inte-

resse que o mesmo voo fosse repetido assim que possivel.

As fases anteriores ao voOo, bastante complexas, que envolveram o financiamento
dos projetos, a construcao dos sistemas, os testes dos experimentos, as qualificacoes
para voo, o deslocamento das equipes para Alcantara, foram extremamente bem
sucedidas. Mesmo que a Operacao tenha falhado no voo em si e na recuperagao
dos dados, certamente estas fases anteriores foram muito 1teis para um eventual
aperfeicoamento dos experimentos num proximo voo e para a formagao das equipes

participantes.
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