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Resumen

Los sistemas de propulsién de cohetes demandan materiales con alta resistencia térmica y baja densidad para las
toberas de motor cohete, donde los materiales compuestos ablativos de matriz polimérica (PACM, por sus siglas en
inglés) surgen como alternativa de bajo costo. Esta investigacidon tuvo como objetivo el disefio y caracterizacion de
PACM basados en una resina poliéster modificada con particulados ceramicos (ladrillo refractario y cuarzo) y fibras
sintéticas (de vidrio y de carbono). La metodologia empleada incluyd la realizacion de ensayos fisicos (densidad),
mecanicos (resistencia a la compresion, traccion, flexion e impacto), térmicos (analisis termogravimeétrico,
conductividad térmica y resistencia a la llama directa) y microestructurales (microscopia electrénica de barrido). Entre
los resultados obtenidos se destaco que los PACM poseen densidades de entre 1,22-1,67 g/cm3y valores de aislamiento
térmico de entre 83-90 % cuando son sometidos a la incidencia de una llama de gas propano de 1600-2000°C durante
120 s; condicidon que simula la combustion de un motor de cohete tipo sonda durante un vuelo de baja altura.
Complementariamente, a partir de una simulacién termomecanica en el software Ansys se logré establecer que los
PACM disefliados soportan las condiciones térmicas a las cuales son sometidos durante la combustién del motor
cohete. Sin embargo, para toberas con zona ablativa de 7 mm de espesor es necesario emplear un revestimiento
(refuerzo) exterior de fibra de carbono de 2,5 mm de espesor para soportar los esfuerzos mecanicos generados por la
alta presion de salida de los gases de combustion. Finalmente, se concluye que los PACM pueden ser utilizados para
la manufactura de componentes de propulsion tipo toberas con materiales de facil adquisicion e inclusive mas livianos
que los convencionales (metales refractarios y superaleaciones), lo que contribuiria al desarrollo de misiones de
coheteria experimental en paises emergentes como Colombia.

Palabras clave

Ciencia y tecnologia de materiales, cohetes, materiales aeroespaciales, materiales compuestos, propulsion
aeroespacial.
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Abstract

Rocket propulsion systems require materials with high thermal resistance and low density for rocket-motor nozzles,
where polymeric ablative composite materials (PACM) emerge as a low-cost alternative. This research aimed to design
and characterize polymer matrix ablative composite materials (PACM) based on a polyester resin modified with
ceramic particulates (refractory brick and quartz) and synthetic fibers (glass and carbon). The methodology included
physical tests (density), mechanical tests (compression, tensile, flexural, and impact strength), thermal tests
(thermogravimetric analysis, thermal conductivity, and direct flame resistance), and scanning electron microscopy.
The results highlighted that PACMs exhibit densities ranging from 1.22 to 1.67g/cm?® and thermal insulation values
between 83% and 90% when exposed to a propane gas flame at 1600-2000°C for 120 seconds, a condition simulating
the combustion of a sounding rocket motor during a low-altitude flight. Additionally, thermo-mechanical simulation
using Ansys software demonstrated that the designed PACMs can withstand the thermal conditions experienced
during rocket motor combustion. However, for nozzles with a 7 mm thick ablative zone, an external carbon fiber
reinforcement of 2.5 mm thickness is required to endure the mechanical stresses generated by the high exhaust
pressure. In conclusion, PACMs can be employed in the manufacturing of propulsion components such as nozzles
using readily available materials, which are also lighter than conventional refractory metals and superalloys, thereby
contributing to the development of experimental rocketry missions in emerging countries such as Colombia.
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1. INTRODUCCION

La industria aeroespacial comunmente emplea metales refractarios o sUper aleaciones
para la manufactura de los componentes de propulsién que integran los motores cohete, ya
qgue estos tienen un excelente desempefo al ser sometidos en ambientes hipertérmicos
severos [1]. No obstante, estos materiales se caracterizan por presentar altas densidades, lo que
termina afectando la relacién empuje/peso de los vehiculos aeroespaciales [2]. Por esta razén,
el sector aeroespacial se encuentra en constante bUdsqueda de materiales alternativos, siendo
los materiales ablativos, que se caracterizan por ser materiales fungibles, una opcién dentro de
los denominados sistemas de proteccion térmica (TPS, por sus siglas en inglés) [3].

Los materiales TPS se clasifican en TPS no-ablativos y TPS ablativos. Los primeros se
caracterizan por disipar la energia mediante la re-radiacién, mientras los TPS ablativos se
identifican por disipar la energia a través del mecanismo de ablacién [4]. Conviene subrayar
gue los materiales TPS ablativos basados en matrices poliméricas son quienes representan la
clase mas amplia y versatil de estos materiales en la actualidad [5]. Ademas, este tipo de
materiales tiene la capacidad de reducir el peso (*90 %) de los componentes sin sacrificar las
propiedades ablativas de este. Generalmente, los materiales compuestos ablativos de matriz
polimérica (PACM, por sus siglas en inglés) se componen de un 30-50 % de una matriz
polimérica termoestable tipo resina fendlica, epdxica, viniléster o poliéster; en la cual se
adicionan materiales particulados de naturaleza cerdmica y fibras con el fin de reforzar y
modificar el desempeno termo-mecanico y ablativo del material [6].

Con relacidn al comportamiento ablativo de los PACM, al ser expuestos a un entorno
hipertérmico severo (temperaturas < 1600°C), estos sufren un fenémeno de pirdlisis intensiva
donde la matriz polimérica del compuesto se degradara térmicamente y se produce una capa
carbonizada, que se caracteriza por promover la retencién de los particulados ceramicos
incorporados. El proceso de ablacidon se lleva a cabo de manera efectiva, ya que el material
continua absorbiendo calor endotérmicamente. Sin embargo, esta capa carbonizada puede
sufrir delaminacién y erosién, lo que puede afectar negativamente el desempefio ablativo del
material [7]. Con relacién a lo anterior, la incorporacién de fibras cortas contribuye a mantener
la integridad del compuesto y al reforzamiento mecanico de la capa carbonosa en formacién
[6]. Conviene mencionar que los PACM no logran resistir por si solos las presiones internas
generadas por los gases de combustion, de ahi que sea necesario reforzar externamente la
zona ablativa con un material que posea una alta resistencia especifica, como la fibra de
carbono. A esta capa de refuerzo se le denomina zona estructural.
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Al respecto, el Grupo de Investigacion en Estudios Aeroespaciales (GIEA) de la Fuerza
Aeroespacial Colombiana (FAC), ha desarrollado previamente investigaciones en las que se
emplearon matrices poliméricas reforzadas con particulas ceramicasy fibras para aplicaciones
ablativas [3], [6]. Estos trabajos permitieron establecer metodologias de disefo, procesamiento
y caracterizacién de PACM, asi como validar su desempeno térmicoy mecanico en condiciones
controladas. Tales avances sentaron las bases técnicas y experimentales que dieron origen al
presente estudio, orientado a optimizar las formulaciones mediante el uso de materiales
alternativos y a evaluar su desempeno en condiciones mas préximas a escenarios operativos
reales.

En Colombia, el desarrollo de tecnologias de propulsién de cohetes es adn incipiente, y el
acceso a conocimiento especializado esta fuertemente restringido por normativas
internacionales como el ITAR de los Estados Unidos (Reglamento sobre el Trafico Internacional
de Armas), asi como por las politicas de reserva tecnoldgica de los paises que poseen sistemas
avanzados de propulsidn. En este contexto, el desarrollo de PACM constituye un paso
estratégico para la construccidon de capacidades nacionales en tecnologias de propulsion y
coheteria. Estos avances no solo permiten el diseno y manufactura de toberas para cohetes
sonda de baja altitud en el marco de misiones experimentales, sino que sientan las bases para
el desarrollo, a mediano plazo, de sistemas mas sofisticados, incluyendo cohetes suborbitales,
orbitales e incluso plataformas de propulsidon para aplicaciones en defensa. Adicionalmente, el
actual contexto geopolitico, caracterizado por tensiones internacionales y restricciones en el
suministro de hardware aeroespacial y de defensa, resalta la importancia de alcanzar un grado
de autonomia tecnoldgica en estas areas. En este sentido, la presente investigacidon contribuye
a fortalecer la independencia tecnolégica del pais mediante el desarrollo local de materiales y
conocimientos que soporten el avance hacia soluciones de propulsidn mas avanzadas,
alineadas con los objetivos estratégicos de la Fuerza Aeroespacial Colombiana (FAC) y con
intereses de alcance nacional.

En efecto, esta investigacion tuvo como objetivo el disefo y caracterizaciéon de PACM,
basados en una matriz de resina poliéster reforzada con particulados ceramicos reciclados y
fibras sintéticas, para la fabricacién de toberas de motor cohete. La validacion de los PACM
desarrollados en esta aplicacion aeroespacial se realizé a través de simulaciones
termomecanicas mediante el software Ansys.

2. MATERIALES Y METODOS
2.1 Materias primas

Para la obtencion de los PACM se empled una matriz de resina poliéster (PE) insaturada y
preacelerada y dos tipos de refuerzos: particulados cerdmicos (ladrillo refractario [LR] y cuarzo
[Q]) y fibras sintéticas (fibra de vidrio [FV] y fibra de carbono [FC]). El LR proviene de piezas
refractarias consideradas como desecho luego de actividades de reparacién de muflas
(hornos), las cuales fueron trituradas y molidas finamente por medio de una trituradora de
mandibulas y un molino de bolas, respectivamente. Las curvas de distribucion granulométrica
obtenidas via granulometria laser de ambos particulados (LR y Q) se pueden observar en la
Figura 1. Se percibio que el LR tiene una distribucion de tamano de particula que va desde los
1,09 um hasta los 831,76 um, con un tamano promedio de 56,9 um. Por su parte, las particulas
de Q tienen una distribucidn de particulas con tamanos desde los 1,09 um hasta 104,71 um, con
un tamafo promedio de 21,9 um. El analisis granulométrico se realizd a través de un
granulometro laser Mastersizer-2000 de Malvern Instruments.
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Figura 1. Curvas de distribucidon granulométrica de los particulados cerdmicos (ladrillo refractario (LR) y
Cuarzo (Q)). Fuente: elaboracién propia.

Asi mismo, a través de microscopia electréonica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés)
(véase Figura 2) se corrobord la distribucién de tamafo de particulas reportada anteriormente
para ambos materiales ceramicos. Ademas, por medio de estas imagenes se logré evidenciar
gque ambos particulados ceramicos poseen una morfologia angular; factor que influye
positivamente en el anclaje entre la matriz y el refuerzo particulado o filler [8]. También, al
examinar la superficie de estos particulados se percibid que la particula de Q se caracteriza por
tener una superficie lisa, mientras que la particula de LR tiene una superficie irregular y porosa,
que favorece las propiedades aislantes de este material. Las imagenes SEM fueron obtenidas
en un microscopio JEOL JSM-6490LV con un voltaje de aceleracion de 20 kV. La densidad real
del LRy Q, determinada por medio de un picnémetro de helio Ultrapyc 3000 de Anton Par, fue
de 2,52 g/cm?3y 2,68 g/cm?, respectivamente.
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Figura 2. Microscopia electronica de barrido (SEM) (a 200x) de los particulados ceramicos: a) ladrillo
refractario (LR) y b) Cuarzo (Q). Fuente: elaboracién propia.

La composicidon quimica de los particulados ceramicos empleados se determiné mediante
fluorescencia de rayos X (FRX, por sus siglas en inglés), cuyos resultados se expresan en forma
de oxidos en la Tabla 1. Para el ensayo se utilizé un Espectréometro de Fluorescencia de Rayos-
X secuencial por longitud de onda dispersiva (WDXRF, por sus siglas en inglés) marca
PANalytical modelo AXIOS mAX, equipado con un tubo de Rodio con una potencia maxima de
4,0 KW.
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Tabla 1. Composicidén quimica determinada via Fluorescencia de Rayos-X (FRX) de los particulados
ceramicos (LR y Q). Fuente: elaboracion propia.

Oxidos LR Q
SiO2 2811 94,48
Al,O3 14,8 3,81

Na20 15,55 0,01
CaO 13,46 0,02

K20 316 0,04
Fe20s 0,67 0,14
TiO2 0,64 on
Otros 4,85 0,08
LOI 18,76 1,31

El analisis mostré que el LR estd constituido principalmente por SiO, (28,11 %), Al,Os
(14,80 %), NaxO (15,55 %), CaO (13,46 %) y una pérdida por ignicion (LOI) de 18,76 %, lo que refleja
la presencia de fases volatiles y compuestos residuales. También se identificaron contenidos
menores de K;0 (3,16 %), Fe>0s3 (0,67 %), TiO2 (0,64 %) y trazas de otros dxidos como MgO, SOs,
SrOy PbO, lo cual caracteriza al material como un aluminosilicato complejo con presencia de
oxidos alcalinos y alcalinotérreos que aportan refractariedad y estabilidad térmica, justificando
su seleccién como carga ceramica reciclada.

Por su parte, el Q presentd una composicidon dominada por SiO; (94,48 %), acompanado de
un contenido menor de Al,Os (3,81 %) y trazas de dxidos como Na,O, MgO, Ca0, KO y Fe,0s3,
ademds de una pérdida por ignicion de 1,31 %, lo que confirma su elevada pureza y su idoneidad
como refuerzo ceramico con alta estabilidad térmica y resistencia quimica.

Con respecto a la caracterizacion de las fibras utilizadas como refuerzo para la fabricacion
de los PACM, la densidad real de la FV y FC fue de 2,54 g/cm?y 1,80 g/cm?, respectivamente. La
longitud y didmetro de la FV fue de 5 mm y 27,36 um, respectivamente y para el caso de la FC
estos valores fueron de 5 mm y 6,52 um. Comparando ambas fibras es correcto afirmar que, la
FC posee un didmetro menor que la FV, otorgandole una mayor relacién de aspecto (L/D) o
esbeltez (FV=183 vs. FC=767), lo que podria favorecer el desempeno mecanico de los materiales
compuestos [9]. Por otra parte, la Figura 3 muestra las micrografias SEM realizadas a las fibras,
donde se percibié que las FV tienen una superficie mas lisa que las FC, las cuales presentan
rugosidades en su superficie, factor que podria influir positivamente en el anclaje fibra-matriz.

g
Figura 3. Microscopia electrénica de barrido (SEM) (a 200x) de las fibras de refuerzo: a) fibra de vidrio
(FV) y b) fibra de carbono (FC). Fuente: elaboracién propia.
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2.2 Diseio y dosificacion de los PACM

Con el propdsito de evaluar la influencia de la adicidon de los particulados ceramicos (LR y
Q) sobre las propiedades fisicomecdnicas de los materiales compuestos, se realizaron
diferentes disenos de mezclas, donde se modificé el porcentaje (en peso) del material
particulado ceramico (30 %, 40 %, 50 % y 60 %) como se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Dosificaciéon (en peso) de los materiales compuestos (PACM) con particulados ceramicos (LR y
Q). Fuente: elaboracidon propia.

Materia prima Contenido (% en peso)
Resina PE 70 60 50 40
PACM-LR . .
Ladrillo refractario (LR) 30 40 50 60
Resina PE 70 60 50 40
PACM-Q
Cuarzo (Q) 30 40 50 60

Posterior a la seleccion del compuesto con mejor desempefo fisicomecanico entre los
anteriores (Tabla 2), se realizaron nuevos disenos de mezclas de PACM donde se incorporaron
los dos tipos de fibras (FV y FC) y se varié el porcentaje de cada una de ellas (V1, V2 y V3).
Conviene subrayar que, para fines comparativos, el calculo del contenido de fibra se realizé en
volumen y posteriormente se encontré su equivalencia en peso. Es decir, se buscd tener un
mismo volumen de refuerzo para ambos tipos de fibras, pues existe una diferencia entre sus
densidades (FV= 2,54 g/cm?®y FC=1,80 g/cm?), de ahi que, los porcentajes en peso de las fibras
de vidrio sean 0,5 %, 1,0 % y 1,5 % y para las fibras de carbono sean de 0,33 %, 0,67 % y 1,0 %, de
manera equivalente (véase Tabla 3).

Tabla 3. Dosificacion (en peso) de los PACM con la incorporacion de fibras (FV y FC).
Fuente: elaboracién propia.

Contenido (%) en peso

Materia prima

V1 V2 V3

Resina PE 50 50 50

PACM-LR-FV  Ladrillo refractario (LR) 50 50 50
Fibra de vidrio (FV) 0,5 1,0 15

Resina PE 50 50 50

PACM-LR-FC Ladrillo refractario (LR) 50 50 50
Fibra de carbono (FV) 0,33 0,67 1,0

Resina PE 50 50 50

PACM-Q-FV Cuarzo (Q) 50 50 50
Fibra de vidrio (FV) 0,5 1,0 15

Resina PE 50 50 50

PACM-Q-FC Cuarzo (Q) 50 50 50

Fibra de carbono (FC) 0,33 0,67 1,0

Con base en las dosificaciones reportadas en la Tabla 2 y Tabla 3 se fabricaron placas de 195
x 135 x 7 mm (largo x ancho x espesor) mediante el proceso de moldeo por compactacion,
utilizando el método representado en la Figura 4. Las mezclas fueron prensadas con el fin de
disminuir la cantidad de burbujas de aire atrapadas durante las etapas de mezclado y vaciado
en el molde. Para el prensado se utilizé una prensa hidraulica (Jack-6t), manteniendo la presiéon
constante hasta garantizar el endurecimiento y un espesor final de 7-8 mm en las placas. Tras
el desmoldeo, las placas se sometieron a curado térmico a 60°C durante 6 h (véase Figura 4).
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Estas placas fueron utilizadas para el ensayo de ablaciéon (llama directa) y el mecanizado de
probetas para los ensayos fisicomecanicos.

i h
Figura 4. Metodologia seguida para la fabricaciéon de las placas de PACM y mecanizado de probetas: a)
materias primas, b) proceso de mezclado en un taladro de arbol, c) vertimiento de la mezclay

conformado de la placa en el molde, d) proceso de prensado hidraulico para la obtencién de placas, e)
proceso de curado térmico (60°C durante 6 horas), f) vista general de la zona estructural (izquierda) y
zona ablativa (derecha) de las placas utilizadas en el ensayo de ablacién (llama directa), g) vista general

de las placas utilizadas para el ensayo de ablacién (llama directa), h) proceso de mecanizado CNC de las
placas, i) probetas obtenidas mediante corte CNC utilizadas para la caracterizaciéon fisicomecanica de

los PACM. Fuente: elaboracién propia.

2.3 Ensayosy técnicas de caracterizacion

Los PACM producidos fueron sometidos a una caracterizacion fisica, mecanica, y térmica.
La caracterizacion fisica se llevd a cabo siguiendo el procedimiento descrito por la norma ASTM
D792, con el propdsito de determinar la densidad de los compuestos. Para la caracterizacion
mecanica se realizaron los siguientes ensayos: resistencia a la compresién, de acuerdo con la
norma ASTM D6641, utilizando probetas tipo cubo de 20 mm de lado; resistencia a la flexidn,
teniendo en cuenta lo establecido por la norma NTC 3201 y usando probetas tipo viga con
dimensiones de 130 mm x 20 mm x 5 mm; resistencia a traccidn segun lo expresado por la
norma NTC 595, usando probetas tipo hueso (lll); y resistencia al impacto con base a lo descrito
en la norma NTC 943y empleando probetas tipo viga con dimensiones de 63,5 mm x 10 mm x
5 mmy una muesca en el centro de 0,5 mm de profundidad. Conviene resaltar que, los ensayos
de resistencia a la compresidn, flexién y traccidn se realizaron en una maquina universal de
ensayo Tinius Olsen H50KS y el ensayo de impacto fue llevado a cabo en un péndulo de caida
libre referencia Tinius Olsen Model Impact 104.

Con relaciéon a la caracterizaciéon térmica se realizaron cuatro ensayos. El primero fue el
analisis térmico diferencial, el cual se llevd a cabo con base en lo establecido en la norma ASTM
E968, con una velocidad de calentamiento de 10°C/min y un flujo de nitrégeno de 100 ml/min,
hasta una temperatura maxima de 1000°C. El segundo ensayo fue el de conductividad térmica,
el cual se llevd a cabo siguiendo lo descrito por la norma ISO 22007-2 para determinar la
conductividad térmica, difusividad térmica y capacidad calorifica especifica por unidad de
volumen de los PACM. El tercer ensayo corresponde a la prueba de llama directa o ensayo de
ablacion, la cual se realizé adaptando el procedimiento descrito en la norma ASTM E285. El
montaje de esta prueba se realizé como se muestra en la Figura 5, donde la distancia entre la
boquilla del soplete y la placa del PACM a ensayar fue de 254 mm (1 pulgada). El soplete
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empleado para esta prueba utilizé gas propano MAP-PRO como combustible; con un flujo de
calor equivalente a 835 W/cm? y una velocidad de los gases frios sin reaccionar de 210 m/s. La
duracion del ensayo de llama directa fue de 120 s, teniendo como referencia que este tiempo
es suficiente para llevar a cabo una misién de baja altura utilizando un cohete experimental
tipo sonda. El ensayo de llama directa incluyé la determinacidon de la resistencia térmica tanto
de la zona ablativa (PACM) (véase Figura 5¢c) como de la zona estructural (véase Figura 5d).
Cabe resaltar que, la zona estructural se elaboré mediante la técnica de laminado manual o
“Hand Layup”, obteniendo un laminado de tres capas [0°/45°/90°] de fibra de carbono tipo
malla unidas entre si por impregnacién de resina PE, con un espesor total aproximadode 1 mm.

l // /
Figura 5. Montaje para la prueba de ablacion (llama directa): a) equipos utilizados, b) vista de la
incidencia directa de la llama sobre la placa de PACM, c) y d) vista de |la cara opuesta a la incidencia de la
llama. En la imagen (c) se muestra la zona opuesta de una placa de PACM (zona ablativa) y en la imagen
(d) se muestra la zona opuesta de una placa con refuerzo estructural de fibra de carbono.

Fuente: elaboracién propia.

Complementario a la caracterizacién térmica, se realizd una inspeccién de la zona
térmicamente afectada por el calor mediante microscopia electrénica de barrido (SEM),
utilizando un microscopio JEOL JSM-6490LV con un voltaje de aceleraciéon de 20 kV. Con
relacion a las probetas usadas en el SEM, estas tuvieron un area superficial de inspeccién de
aproximadamente 1 cm?. Asi mismo, las muestras se adhirieron sobre una cinta de carbono y
posteriormente se les realizd un metalizado superficial con oro para generar una superficie
conductora.

Con el fin de validar la aplicacién de los PACM obtenidos en la fabricacién de componentes
de propulsiéon se disend la tobera de un motor cohete y se sometid a una simulaciéon
termomecanica mediante analisis computacional. El disefio de la tobera fue realizado
mediante el uso del software CAD (disefo asistido por computadora) SolidWorks, logrando
obtener un modelo 3D de este componente y los planos de fabricacion. Cabe subrayar que, los
disefios de la tobera fueron elaborados siguiendo la metodologia SRM (Solid Rocket Motor
Design) propuesta por Richard Nakka [10]. Finalmente, se definieron las variables y condiciones
de la simulacion, las cuales se detallan en la seccion 3.4. Conviene resaltar que, esta simulacion
reunié los fendmenos fisicos de flujo de fluidos, transferencia de calor y mecéanica de solidos
por medio del andlisis numeérico, utilizando el método de elementos y volUmenes finitos, y
empleando el software de simulacién Ansys.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Efecto de la incorporaciéon de particulados ceramicos (LR y Q) sobre las
propiedades fisicomecanicas de los PACM

En términos generales, se observd que, al incrementar la cantidad de particulados
ceramicos (LR y Q) en la matriz de resina PE, se presentaban cambios en los valores de
densidad de los compuestos (Figura 6). Con relacidon a lo anterior, tanto el LR como el Q
presentan una densidad real mayor que la matriz (resina PE) (1,22 g/cm?) [8], lo que explica su
influencia sobre esta propiedad [11]. Para el caso de los PACM-LR, los valores de densidad oscilan
entre 1,44 g/cm?® - 1,54 g/cm?®y para los PACM-Q entre 1,40 g/cm? - 1,67 g/cm? (véase Figura 6),
es decir, se presentd una mayor densificacion en los compuestos que contienen Q. Conviene
resaltar que, los PACM con adicién de 30 % y 40 % de LR presentaron una tendencia a la
generacioén de poros cerrados (burbujas) que disminuyeron la densidad del compuesto, efecto
qgue se invirtid al anadirse 50 % y 60 % del particulado. Este fendmeno al parecer fue
desencadenado por una reaccién entre el particulado y la resina PE, hipdtesis que merece ser
estudiada en futuras investigaciones.

Con respecto a los resultados de resistencia a la comprension (Figura 6), para los PACM-LR
se obtuvieron resistencias entre 35-75 MPa, con resistencias especificas (sobre la densidad)
entre 98,4-112,0, siendo el compuesto con el mejor desempefio fisicomecdanico el adicionado
con 50 % LR. Para el caso de los PACM-Q, las resistencias a compresién para las diferentes
mezclas fueron similares y variaron entre 98-111 MPa, con una resistencia especifica entre 76,9-
83,0. A pesar de que la diferencia no fue tan significativa, el Q promovié una mayor resistencia
en los compuestos. La seleccidon del porcentaje 6ptimo de Q tuvo en cuenta aspectos de
trabajabilidad y facilidad de moldeo, siendo la mezcla con adiciéon del 50 % la que favorecio el
proceso de conformado de las placas de PACM. Se evidencid que, contenidos de carga
ceramica superiores al 50 % reducian la trabajabilidad de la mezcla, haciéndola mas viscosa y
dificultando el proceso de conformado.
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Muestra
Figura 6. Resultados de los ensayos de densidad y resistencia a la compresién: a) compuestos con
incorporaciéon de LR y b) compuestos con incorporacién de Q. Fuente: elaboracién propia.

Comparando los PACM fabricados se percibié que los PACM-Q presentaron aumentos mas
significativos en la resistencia a la compresion que los PACM-LR. La mejora del desempefio
mecanico de estos compuestos radico en las caracteristicas que poseen los particulados [12],
ya que, el Q se caracteriza por ser una particula dura y compacta, mientras que, el LR se
caracteriza por tener una estructura porosa, tal como se muestra en la Figura 2. Por otra parte,
comparando la caracterizacién mecanica de los PACM elaborados con los resultados de una
investigacion anterior [6], se observd que adiciones de escoria siderdrgica (ES), escoria de
aluminio (EA), escoria de fundicidén (EF) y residuo cerdmico (RC), promueven mejores
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propiedades mecanicas que los PACM con carga ceramica de LR, mientras que, los PACM con
carga de Q tuvieron un mejor desempeno mecanico que los compuestos desarrollados en el
anterior estudio [6].

3.2 Caracterizacion fisicomecanica de los PACM con incorporacién de fibras (FV
y FC)

A partir del 50 % de particulado (LR y Q) fijado anteriormente como contenido 6ptimo, se
estudiod el efecto de la incorporacidn de las fibras de refuerzo (FV y FC). La Tabla 4 presenta la
caracterizacion fisicomecanica de los compuestos PACM-LR-FV, PACM-LR-FC, PACM-Q-FV y
PACM-Q-FC. En general, para ambos tipos de compuestos, se observa un ligero incremento en
la densidad con respecto a la mezcla patréon (100 % resina PE). Esto debido a la incorporacion
de las cargas ceramicas y fibras, que, como se habia mencionado anteriormente, son
materiales con mayor densidad que la matriz. En cuanto a las propiedades mecanicas se
observé que, el mejor desempefio fisicomecanico se genera cuando hay una incorporacién de
1% de FVy 0,67 % de FC [9]. Asi mismo, durante la produccién de las placas se observé que a
medida que se ahadian mayores porcentajes de fibras la viscosidad de la mezcla aumentaba
[13], lo que dificultdé el conformado de las piezas finales y generd un mayor nimero de defectos
y porosidades, afectando las propiedades mecanicas de los compuestos.

Tabla 4. Caracterizacién fisicomecdanica de los PACM con adicién de fibras (FCy FV).
Fuente: elaboracién propia.

Material Densidad Resisft,encia ala Resistgncia ala .Resistencia al

(9/cm?3) flexiéon (MPa) traccién (MPa) impacto (3/m)
Resina PE (100 %) 1,22 46,45 18,58 1,77
50LR-0,5FV 1,43 34,41 18,48 8,50
50LR-1,0FV 1,22 36,48 1,82 11,96
50LR-1,5FV 1,50 38,52 17,01 12,19
50LR-0,33FC 1,49 31,74 16,06 10,29
50LR-0,67FC 1,48 38,08 17,97 8,99
50LR-1,0 FC 1,50 40,34 17,02 12,72
50Q-0,5FV 1,62 48,10 23,81 11,05
50Q-1,0FV 1,63 49,42 21,82 18,05
50Q-1,5FV 1,64 47,43 13,82 14,77
50Q-0,33FC 1,67 45,31 27,40 13,10
50Q-0,67FC 1,60 34,37 14,76 21,19
50Q-1,0 FC 1,61 31,76 18,72 19,87

Se debe subrayar que, en este estudio no fueron empleados grandes volumenes de fibras,
ya que, el objetivo de la utilizacidn de estas es la retencidn de la capa carbonosa que se genera
posterior al fendmeno de pirdlisis de la matriz de resina PE y no el de mejorar las propiedades
mecanicas del material compuesto (accidn de reforzamiento).

3.3 Caracterizacion térmica de los PACM con incorporacién de fibras (FV y FC)
3.3.1 Andlisis térmico diferencial

A través del analisis térmico diferencial se logrd observar que los PACM fabricados
presentaron pérdidas de peso similares, siendo este valor para los PACM-LR de un 53,9-54,2 % y

para los PACM-Q de un 49,1-49,6 %. Asi mismo, a través de las curvas TGA (véase Figura 7a) se
percibié que los PAMCs-Q presentaron una desaceleracion en las reacciones de pirdlisis a una
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temperatura de 500°C [14], debido a las caracteristicas otorgadas por el particulado ceramico
empleado. Con respecto a las curvas DTG o la derivada de la curva anterior (véase Figura 7b), se
examino que el primer pico de los PACM-LR esta relacionado con el agua fisica que contiene la
muestra [15], la cual se pierde o evapora a una temperatura aproximada de 100°C. El segundo
pico esta asociado a la degradacion de la matriz polimérica de los PACM [16]. Para el caso de los
PACM-Q, estos presentaron un uUnico pico representativo que esta vinculado con la
degradacion de la matriz [14], [17], [18]. Finalmente, por medio de la Figura 7b se percibié que el
fendmeno de pirdlisis de la matriz inicié entre un rango de temperaturas de 200-250°C.
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Figura 7. Resultados del ensayo de andlisis térmico diferencial de los PACM: a) TCA y b) DTG.
Fuente: elaboracién propia.

3.3.2 Ensayo de conductividad térmica

La Tabla 5 muestra los resultados de conductividad térmica obtenidos para los PACM. Por
medio de esta técnica, se percibid que los PACM-LR presentaron conductividades térmicas
menores que los PACM-Q, es decir, los primeros compuestos presentaron una menor
capacidad de transmitir calor que los segundos. Por todo esto, es posible afirmar que los PACM-
LR poseen un mejor desempeno aislante que los PACM-Q. No obstante, al comprar los
resultados de los compuestos ablativos elaborados con el material de referencia (resina PE) se
evidencia un incremento de la conductividad y difusividad térmica. Este fendmeno se
encuentra relacionado con la incorporacion de las fibras (FV y FC), ya que, los tipos de fibras
utilizados se caracterizan por reportar mayores valores en estas propiedades.

Tabla 5. Resultados del ensayo de conductividad térmica de los PACM.
Fuente: elaboracién propia.

Muestra Qonductividad ) Difusividad Calor especifico
térmica (W/m-K) térmica (mm2/S) (M3/m?3K)
Resina PE 0,212 0,128 1,656
50LR 0,3046 + 0,0043 0,2075 + 0,0115 1,470 + 0,060
50LR-TFV 0,3229 = 0,0081 0,2109 £ 0,0205 1,537 £ 0,111
50LR-0,67FC 0,3444 + 0,0054 0,2378 + 0,0241 1,455 + 0,125
50Q 0,5681 + 0,0003 0,3989 + 0,0040 1,425 + 0,013
50Q-1FV 0,5981+ 0,0078 0,3858 + 0,0052 1,527 + 0,000
50Q-0,67FC 0,6163 + 0,0199 0,4101 + 0,0235 1,507 + 0,135
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3.3.3 Ensayo de llama directa (ablacion)

Para el ensayo de llama directa o ablacidon se registré la temperatura de los PACM a
diferentes tiempos de exposicidn, permitiendo construir los perfiles térmicos y calcular los
indices de aislamiento de los compuestos desarrollados. La Figura 8a muestra el perfil térmico
de los PACM, donde se observé que estos alcanzaron temperaturas entre los 167°C y los 247°C
en la cara posterior a la de incidencia de la llama [14]; obteniéndose asi, un aislamiento térmico
entre 83 % y 90 %. Estos valores de aislamiento se calcularon teniendo en cuenta que la
temperatura de la llama incidente se encuentra entre los 1600-2000°C y que las placas
fabricadas tenian un espesor de 7 mm. El material de referencia (resina PE sin refuerzos)
presentd una degradacion evidente tras la exposicion a la llama, generando fracturas y una
falla total a los 40 segundos. Por su parte, la Figura 8b muestra los porcentajes de pérdidas de
masa que presentaron los compuestos después del ensayo de ablacion, los cuales se
encontraron entre 7,5-17,6 %.
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Figura 8. Resultados del ensayo de ablaciéon (llama directa): a) perfil térmico y b) pérdida de peso (%) de
los PACM. Fuente: elaboracién propia.

La Figura 9 muestra la apariencia final de las placas luego de ser sometidas al ensayo de
ablacién. Las imagenes relacionan la cara de incidencia directa de la Ilama y la cara opuesta.
En general, para la zona de incidencia directa de la llama se observa que todas las placas
presentaron la formacién de una capa carbonosa, lo que asegura que el proceso de pirdlisis se
llevd a cabo [19]. Con respecto a la cara opuesta a la incidencia de la llama, se evidencia que los
PACM-LR presentaron un mejor aspecto, e incluso en algunos casos fue dificil identificar a
simple vista una zona afectada por el calor; a diferencia de los PACM-Q, donde |la zona afectada
por el calor fue mayor y adicionalmente se observd un fenémeno de pandeo lateral de las
placas de hasta 10,76 mm (véase Figura 10).

A partir de los resultados obtenidos en el ensayo de llama directa se calcularon los indices
de aislamiento térmico (I;) mediante (1). En |la Tabla 6 se puede observar que los compuestos
presentaron indices de aislamiento entre 6,6 y 12,2 a una temperatura de 130°C. Ademas, los
PACM-LR fueron quienes obtuvieron los indices de aislamiento mas altos, validando los
resultados reportados en los ensayos de conductividad y perfil térmico, donde las menores
temperaturas y pérdidas de masa corresponden a los PACM-LR [6]. De ahi que sea correcto
afirmar que, los PACM-LR tienen un mejor desempeno como TPS que los PACM-Q.

T,
It = Et (-l)

Donde T; es el tiempo en el que el material alcanza determinada temperatura (80, 130, 180
y 200 °C) y d es el espesor de la placa.
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Zona de incidencia directa Zona opuesta

Figura 9. Inspeccién visual de las placas de PACM después del ensayo de ablacién (llama directa). Cara
de incidencia directa vs. cara opuesta: a) 50Q-1FV, b) 50LR-1FV, c) 50Q-0,67FC, d) 50LR-0,67FC vy €)
Referencia. Fuente: elaboracién propia.
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Figura 10. Medida del pandeo (deformacién lateral) de los PACM con adiciéon de cuarzo (Q) posterior al
ensayo de ablacién (llama directa): a) placa A 50Q-1FV, b) placa B 50Q-1FV, c) placa A 50Q-0,67FCy d)
placa B 50Q-0,67FC. Fuente: elaboracién propia.

Tabla 6. Indices de aislamiento térmico (I,) de los PACM sometidos al ensayo de ablacién (llama
directa). Fuente: elaboracién propia.

Indices de aislamiento térmico (I,)

T 50LR-TFV 50LR-0,67FC 50Q-1FV 50Q-0,67FC
80 4,42 6,59 3,91 4,06
130 10,02 12,19 6,61 6,56
180 16,79 N/A 9,92 8,59
200 N/A N/A 1,42 10,31

Con el propdsito de evaluar el efecto de la zona estructural sobre el comportamiento
térmico de los PACM, se utilizé el ensayo de llama directa, pero esta vez sobre las placas de
PACM que fueron reforzadas con un revestimiento de fibra de carbono de 1 mm de espesor, tal
y como fue descrito en la metodologia. De este ensayo se obtuvieron los perfiles térmicos
reportados en la Figura 11, donde se observé que las temperaturas finales de la zona opuesta a
la incidencia de la llama fueron similares a las obtenidas para los PACM sin revestimiento
estructural (160,5-215,6°C). Esto permite concluir que, el incorporar un revestimiento estructural
no influye sobre las propiedades térmicas de los PACM. No obstante, al realizar una inspeccion
visual de las placas posterior al ensayo (véase Figura 12), se observé que la cara opuesta a la
incidencia de la llama no presentd afectacidon térmica alguna (no se observé delaminacién,
fisuras y/o pandeos), por lo tanto, es posible afirmar que la incorporacion del revestimiento
estructural de fibra de carbono otorgo estabilidad dimensional (accidén de reforzamiento) sobre
los PACM, ayudando a controlar los esfuerzos expansivos y comprensivos generados por las
alta temperaturas durante el ensayo de ablacion.

Al comparar los resultados obtenidos con los datos reportados en una investigacion
anterior [6], en donde las temperaturas maximas registradas en la cara posterior a la incidencia
de la llama oscilaron entre 141,2-243,5°C, es posible afirmar que la incorporacién del LRy Q
promovidé un efecto positivo sobre el desempefo aislante de los compuestos. Asi mismo, los
compuestos diseflados en esta investigacion presentaron menores pérdidas de masa posterior

al fendmeno de ablacidn, si se comparan con los resultados reportados en el estudio anterior
[6].
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Figura 11. Perfil térmico de los PACM con revestimiento estructural de FC durante el ensayo de ablacién
(lama directa). Fuente: elaboracién propia.

Zona de incidencia directa Zona opuesta

Figura 12. Inspeccion visual de las placas después del ensayo de ablacién (llama directa) realizado a los
PACM con revestimiento estructural de fibra carbono. Cara de incidencia directa vs. cara opuesta: a)
50Q-1FV, b) 50Q-0,67FC, c) 50LR-1FV, y d) 50LR-0,67FC. Fuente: elaboracién propia.
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3.3.4 Andlisis microestructural de la zona afectada por el calor por medio de
microscopia electrénica de barrido (SEM)

Para finalizar la caracterizacidon térmica de los PACM posterior al ensayo de ablacidn, se
realizé un analisis microestructural mediante microscopia electronica de barrido (SEM). La
Figura 13 muestra las micrografias SEM de los PACM, permitiendo evidenciar la formacion de
la capa carbonosa posterior a la degradacién térmica que sufre la matriz de resina PE, la cual
presenta una microestructura altamente porosa. La porosidad de la capa carbonosa es mas
evidente en los compuestos con LR. Se observa que los particulados se mantienen
aglomerados en la capa carbonosa, en donde el rol de las fibras ha permitido su retencioén,
controlando el agrietamiento de la capa fragil causado por los cambios volumétricos
(contraccidon y expansion térmica) del material durante el fendmeno de pirdlisis intensiva que
sufre la matriz polimérica [20].

1v00um

X100 “100m) | 51, ; 0 i AT
Figura 13. Micrografias SEM de los PACM después del ensayo de ablacién (llama directa): a) 50 LR-1,0 FV;
b) 50 LR-0,67 FC; c) 50 Q-1,0 FVy d) 50 Q-0,67 FC. Fuente: elaboracién propia.

3.4 Simulaciéon del comportamiento termo-mecanico de una tobera fabricada a
partir de los PACM durante la combustion de un motor cohete

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos en la caracterizacién fisica, mecanica y
térmica, se eligieron los PACM-LR reforzados con FV y FC como compuestos 6ptimos para
realizar una simulacién termomecéanica y validar la aplicacion de estos materiales ablativos en
la manufactura de una tobera de motor cohete. Para el desarrollo de las simulaciones se disend
una tobera de motor cohete a través del software CAD SolidWorks y se obtuvo un modelo 3D
de este componente y los planos de fabricacién (véase Figura 14). Conviene subrayar que, la
tobera disefiada para el motor cohete fue de tipo convergente-divergente (nombrada también
con tobera de Laval), donde el perfil geométrico (o didametro) de esta varia transversalmente.
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Figura 14. a) Disefio CAD de la tobera (zona ablativa y estructural) y b) dimensiones de la tobera en
milimetros y planos de fabricacién. Fuente: elaboracidn propia.

Para la simulacidén se definieron algunos supuestos, tales como: 1) que los gases de
combustion son gases ideales, 2) no se tomd en cuenta la friccion, ni la pérdida de esta y, 3) no
hay presencia de efectos viscosos, por lo tanto, no se toman en cuenta los esfuerzos cortantes.
Teniendo en consideracién estos supuestos, se realizaron tres simulaciones: la primera
enfocada en el revestimiento estructural de fibra de carbono, la segunda al conjunto material
ablativo PACM-LR-FV mas revestimiento estructural, y |la tercera al conjunto material ablativo
PACM-LR-FC mas revestimiento estructural. En la Tabla 7se evidencian los resultados
obtenidos mediante las simulaciones termomecanicas.

En la primera simulacién, realizada al revestimiento estructural de fibra de carbono, se
observd que tanto las temperaturas como las presiones mas elevadas se encuentran en la
seccidn convergente de la tobera, mientras que en la seccién divergente se reportaron las
menores temperaturas y presiones mas bajas (véase Figura 15). Ademas, se corroboré que el
limite elastico del material (fibra de carbono) empleado para la zona estructural (603-738 MPa)
es superior al esfuerzo de Von-Mises encontrado por medio de la simulacidn, el cual arrojé
como resultado 466,9 MPa (Figura 16). Es decir, que este material (revestimiento estructural de
fibora de carbono) tiene un factor de seguridad estatico entre 1,29-1,58 bajo las mismas
condiciones. Por otra parte, se determind gque el material presentd una dilatacién térmica de
0,136 mm después de ser sometido al ensayo y que se requiere de un espesor de 2,5 mm de
fibra de carbono como capa o revestimiento estructural para esta aplicacion (tobera de motor
cohete).
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Tabla 7. Resultados obtenidos mediante la simulacion termomecanica. Fuente: elaboracién propia.

Material
Resultado —

Revestimiento estructural 50LR-0,67FC 50LR-1FV

Temperatura maxima (°K) 1656,2 1657,4 1657,4

Velocidad maxima de los gases (m/s) 1568,3 1607,5 1607,5
Presion maxima (Pa) 6687871 6688306 6688306

Esfuerzo de Von-Mises (Pa) 466,8 330,5 416,8

Deformacion total (mm) 0,136 0,636 0,176

Deformacion unitaria (mm/mm) 0,0079 0,0395 0,0169

Figura 15. Resultados de la simulacidon termomecanica para el revestimiento estructural (fibra de
carbono): a) perfil de distribucion de temperatura y b) perfil de distribucién de presiones.
Fuente: elaboracién propia.
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Figura 16. Resultados de la simulaciéon termomecénica para el revestimiento estructural (fibra de
carbono): perfil de distribucién de esfuerzos. Fuente: elaboracidén propia.
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Por su parte, la Figura 17 muestran los esfuerzos de Von-Mises alcanzados mediante la
simulacion del PACM-LR-FV (Figura 17ay Figura 17b) y PACM-LR-FC (Figura 17c). Por medio de
estos resultados se logrd determinar que, en ambos casos, los esfuerzos mas elevados se
presentaron en la zona ablativa de la tobera y que estos esfuerzos superan al limite de fluencia
de los compuestos ablativos. Sin embargo, al evaluar el revestimiento estructural de fibra de
carbono como refuerzo de los compuestos ablativos, los esfuerzos de Von-Mises no son
superados, por lo tanto, es posible afirmar que tanto el PACM-LR-FV como el PACM-LR-FC
reforzados con el revestimiento estructural de fibra de carbono son adecuados para la
fabricacién de toberas de motor cohete.
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Figura 17. Esfuerzos de Von-Mises reportados durante la simulaciéon termomecanica realizada a la
tobera de motor cohete: a) PACM-LR-FV, b) PACM-LR-FV, y c) PACM-LR-FC. Fuente: elaboracién propia.
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4. CONCLUSIONES

De acuerdo con los resultados obtenidos en esta investigacion se demuestra que es posible
desarrollar materiales compuestos ablativos (PACM) a partir de una resina PE y la incorporaciéon
de particulados ceramicos (ladrillo refractario molido (LR) y polvo de cuarzo (Q)) y fibras
sintéticas (fibra de vidrio (FV) y fibra de carbono (FC)). Cabe resaltar que, las cargas cerdmicas
empleadas son de facil adquisicion en el pais y de un costo bajo. Asi mismo, se validé que los
PACM desarrollados se pueden utilizar para aplicaciones aeroespaciales, por ejemplo, para la
fabricacidén de las toberas de motor cohete. Se debe sefalar que, los resultados obtenidos
fueron considerados de suma importancia para la industria aeroespacial colombiana vy la
Fuerza Aeroespacial Colombiana, ya que, podrian impulsar la fabricacién de componentes de
propulsion (como los motores cohetes) necesarios para el desarrollo de misiones de coheteria
experimental a baja altura como el lanzamiento de cohetes tipo sonda.

Por otra parte, se validé que las cargas ceramicas empleadas (LR y Q) otorgaron a los PACM
excelentes propiedades aislantes, asi como, una reduccién en la densidad de los compuestos
en el caso del LR. Complementariamente, las fibras sintéticas utilizadas (FVy FC) contribuyeron
a la retencion de la capa carbonosa generada como mecanismo de ablacion. Ademas, las fibras
controlaron los fendmenos de contraccidon y expansion térmica del material, generados por las
altas temperaturas de los gases de combustién, logrando que los PACM mantuvieran su
integridad durante los 120 s de duracién del ensayo de ablacién (llama directa).

Se concluyd que la dosificacidon éptima (en peso) entre los PACM evaluados fue 50 % de
resina PE y 50 % de LR, e incluia la incorporacién de un 1% FV o 0,67 % FC. Esta dosificacion
presentd el mejor conjunto de propiedades fisicas, mecanicas y térmicas. En este sentido, el
PACM-LR presentd una conductividad térmica entre 0,3046-0,3229 W/m-K y una difusividad
térmica entre 0,2075-0,2109 mm?/s. Asi mismo, en el ensayo de llama directa se obtuvieron
temperaturas entre 167-201,5°C en la cara opuesta a la incidencia de la llama, presentado un
porcentaje de aislamiento entre el 87-90 % con espesores de aproximadamente 7 mm.
Posterior a la ablacidn se determind que estos materiales compuestos presentaron pérdidas
de masa entre 7,5-8,1%, lo que permitid afirmar que el particulado ceramico le confirid al
compuesto una adecuada estabilidad térmica.

Por medio de las simulaciones termomecanicas realizadas se determind que el espesor
requerido para el revestimiento estructural bajo las condiciones de trabajo a las que sera
sometido el material es de 2,5 mm. Esta zona estructural fue necesaria para la fabricacién de la
tobera, de lo contrario los PACM disefiados no serian capaces de soportar los esfuerzos
mecanicos a los que serian expuestos, ya que, la presiéon generada por los gases de combustion
supera el limite de fluencia los compuestos ablativos. Es relevante destacar que, al evaluarse
en conjunto la zona ablativa (PACM) y estructural (revestimiento de fibra de carbono), es
posible validar el potencial de aplicacidén de estos materiales compuestos en la fabricaciéon de
toberas de motor cohete, con un factor de seguridad entre el 1,82-2,23.

Es importante sefalar como limitacién de este trabajo que, si bien se realizaron pruebas
experimentales directas sobre los materiales compuestos ablativos desarrollados, la validaciéon
del conjunto motor-cohete se llevd a cabo Unicamente mediante simulaciones
computacionales. Esta restriccidn obedece principalmente a la falta de instrumentaciéon
especializada para la ejecucion de ensayos de motores cohete en condiciones controladas, lo
cual llevé a recurrir al analisis numérico como herramienta de prediccién. No obstante, las
simulaciones termomecanicas implementadas en el software Ansys integran fendmenos
acoplados de transferencia de calor, flujo de gases y mecanica de sdlidos, lo que proporciona
resultados cercanos a escenarios reales y con un nivel de confiabilidad aceptado en el campo
aeroespacial. A futuro, la implementacidon de pruebas experimentales en motores completos
permitira contrastar y validar de manera directa estas predicciones, fortaleciendo aln mas la
aplicabilidad de los PACM en sistemas de propulsion reales.
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