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摘  要：为研究固体推进剂在极端低温环境下的力学性能和失效机制，采用自研的宽温-围压加载试验系统，开展了某三组元丁羟推进剂在不同温度、围压值以及高应变率条件下的单轴拉伸试验，并对断口形貌进行了电镜扫描观测，分析了温度、拉伸速率及围压值对推进剂力学性能影响规律，探讨了推进剂在不同工况下的损伤破坏机理。结果表明，拉伸速率增大、围压值增大及温度降低时，推进剂“脱湿”点伸长率降低，“脱湿”点前移，推进剂内部发生“脱湿”存在围压和应变率阈值，超过该阈值时，推进剂更易发生“脱湿”行为。低温状态下，推进剂最大伸长率对高拉伸速率变化更为敏感，其最大抗拉强度和最大伸长率均随着围压值的增大而呈增大趋势，在-55℃、10MPa、4200mm/min极端拉伸工况下最大伸长率为25.8%，仍具有良好的力学性能；该推进剂损伤破坏形式随着温度的降低和拉伸速率的提高，表现为 “脱湿”损伤、基体断裂和颗粒开裂三种损伤模式综合作用。	Comment by Ren: 这个摘要要作者删过，但是他坚持本文内容很多，不好删，然后我看的内容好像没有地方要删的
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Experimental study of mechanical properties of HTPB propellant under extreme temperature
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Abstract: In order to study the mechanical properties and failure mechanism of solid propellant under extreme low temperature environment, the uniaxial tensile test of a three-component butyl hydroxyl propellant was carried out under different temperatures, wide range of superimposed pressure values and high strain rate conditions by adopting the self-developed wide-temperature-superimposed pressure loading test system and the electron microscope scanning observation of fracture morphology, which analyses the effects of temperature, tensile rate and superimposed pressure values on the mechanical properties of propellant and discusses the damage and destruction mechanism of propellant under different working conditions. The effect of temperature, tensile rate and peripheral pressure value on the mechanical properties of propellant was analysed, and the damage mechanism of propellant under different working conditions was discussed. The results show that when the tensile rate increases, the superimposed pressure increases and the temperature decreases, the elongation of the "dewetting" point of the propellant decreases, the "dewetting" point moves forward, and "dewetting" occurs inside the propellant. There are superimposed pressure and strain rate thresholds, above which the propellant is more prone to "dewetting" behaviour. At low temperature, the maximum elongation of propellant is more sensitive to the change of high tensile rate, and its maximum tensile strength and maximum elongation both tend to increase with the increase of the value of the peripheral pressure, and the maximum elongation is 25.8% under the extreme tensile condition of -55℃, 10MPa, and 4200mm/min, which still has good mechanical properties; the propellant damage damage form with the decrease in temperature and the increase in tensile rate, the performance of the "dewetting" damage, matrix fracture and particle cracking three damage modes combined.
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[bookmark: _Hlk176878006][bookmark: _GoBack][bookmark: _Hlk176878022]高空机载固体发动机，因任务复杂，使用环境恶劣，其工作环境温度已下探至-55℃。对于固体推进剂而言，该温度已属于极端低温。温度越低越接近推进剂的玻璃化温度，推进剂力学性能下降越明显，更易导致发动机药柱结构完整性失效。在点火发射期间，发动机药柱的环向处于拉伸状态且燃烧室内处于围压环境中，采用常温常压条件下的完整性判据去评估低温点火工况的药柱结构完整性不能完全反映真实的受力状态。鉴于此，研究低温、围压和高应变率条件下固体推进剂的力学性能具有重要意义。
[bookmark: _Hlk176878470]针对推进剂在低温围压状态下力学性能研究，Traissas等[1]研究了HTPB推进剂在宽温范围内、应变率小于1000mm/min条件下的力学性能，指出增大围压值会显著增大推进剂断裂伸长率和断裂强度。Bihari[2]等研究得到常温下围压对推进剂性能的影响存在一个阈值，超过该值时，增大围压值对推进剂性能影响程度减弱。赖建伟等[3]开展了不同低温和应变率下推进剂的单轴压缩试验，结果表明温度主要影响推进剂压缩模量，拉伸速率主要影响压缩强度；在此基础上，常新龙等[4]对比了推进剂低温拉伸及压缩性能差异，发现低温会显著影响推进剂拉压模量。王哲君等[5]，冯伟杰等[6]，申志彬等[7]，结合低温单轴拉伸试验和断口扫描试验，发现温度越低，推进剂损伤越严重。。赵敏等[8]研究了温度及拉伸速率对NEPE推进剂力学性能影响规律，发现高温和慢拉、低温和快拉的“耦合”作用，均加剧了推进剂内部损伤的发生。张继业等[9]研究了围压及拉伸速率对N15推进剂力学性能的影响规律，建立了适用于点火工况下的推进剂本构模型。Li等[10-12]则研究了低温、围压条件下NEPE推进剂力学性能，并建立了考虑围压效应与率效应的本构模型。国内外的相关研究，温度范围主要集中在-50℃~+70℃之间[13-16]，而机载固体发动机随机挂载飞行时，飞行高度达到万米高空，按照相关大气标准，其工作温度已下探至极端低温-55℃，而极端低温条件下固体推进剂力学性能的研究工作鲜有公开发表。
[bookmark: _Hlk176878599]本文针对固体推进剂极端低温工作环境，开展了三组元丁羟推进剂在不同温度、宽泛围压值以及高应变率条件下的单轴拉伸试验，分析温度、拉伸速率及围压值对推进剂力学性能的影响规律。并通过对拉伸断口进行电镜扫描，进一步分析了推进剂在不同载荷工况下的破坏机理。研究成果可为机载固体火箭发动机低温环境适应性评估和药柱结构完整性分析提供参考。
1 试样及试验方案
1.1 试样
试验采用三组元丁羟（HTPB）推进剂，主要组分占比见表1，试验件按照GJB 770B-2005火药试验方法（方法413.1）中B型改良试样制作，尺寸为：长度120mm，工程标距70±0.5mm，厚度8±0.5mm，宽度为8±0.5mm，具体构型与实物如图 1所示。
[bookmark: _Hlk156593626]表 1 推进剂组分
Table 1 Propellant components
	[bookmark: _Hlk156593576]成分
	占比/%

	铝
	18.5

	高氯酸铵
	69.5

	HTPB
	12
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[bookmark: _Ref162362771]图 1 推进剂试样
Fig.1 Propellant specimen
1.2 试验方案设计
（1）单轴拉伸试验
[bookmark: _Hlk176878266][bookmark: _Hlk176878349][bookmark: _Hlk176878162]温度、围压及应变率是影响固体推进剂力学性能的主要因素，为研究其影响规律，设计23℃、-45℃、-55℃三个温度点，1000mm/min、2100mm/min和4200mm/min三个较高拉伸速率， 3MPa、6 MPa、10MPa三个围压值，共计27种组合工况进行单轴拉伸试验。为保证试验结果的可靠性和试样内部温度均匀，每种工况取4个平行试样，并于试验开始前将试样在温箱中保温1小时，压强稳定2分钟后开始试验，试验结果选取性能曲线一致性较好的试样，并对其进行均值处理，保证试验结果的可靠性。试验设备采用团队自主研发的宽温-围压加载试验系统，如图 2所示，主要模块包括定速拉伸试验机、围压试验罐和高低温试验箱等。
[image: ]
[bookmark: _Ref162362486]图 2 围压加载试验系统	Comment by Ren: 作者回复：图2为行业内领先的试验器材和试验环境，需进行展示交代，暂未修改为示意图。
Fig.2 Perimeter pressure loading test system
（2）电镜扫描试验
[bookmark: _Hlk176878838]为分析不同工况下固体推进剂的破坏机理，将断口切取片状后用扫描电镜进行形貌观测。
3 试验结果与分析
3.1 围压与拉伸速率耦合影响
图 3为-55℃不同围压和拉伸速率下推进剂单轴拉伸应力应变曲线。
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（a）T=-55℃，P=3MPa
[image: ]
（b）T=-55℃，P=6MPa
[image: ]
（c）T=-55℃，P=10MPa
[bookmark: _Ref162363001]图 3 -55℃不同围压下拉伸速率对推进剂应力-应变曲线的影响
Fig.4 Effect of tensile rate on the stress-strain curve of propellant at different circumferential pressures at -55°C
HTPB推进剂属于粘弹性材料，在其获取的单轴拉伸曲线中，常伴有“脱湿”现象，如图4(a)所示。“脱湿”产生的原因是推进剂基体与固体填料(AP)颗粒之间的化学键或者物理吸附在外力拉伸作用下被拉开，常伴随有推进剂试样表面变白，本文选取应力应变曲线斜率变化最大处为“脱湿”点。图 3(a)表明，3MPa围压环境下固体推进剂产生了明显的“脱湿”现象，并且“脱湿”点强度随拉伸速率的增大而提高，“脱湿”点伸长率则随拉伸速率的增大而降低。原因在于，拉伸速率越高推进剂内部裂纹扩展速率越大，裂纹沿强度较低的基体-颗粒界面迅速扩展，部分界面“脱湿”后出现颗粒破碎，并且由于基体材料的粘弹性，在高应变速率载荷下材料表现的模量高，界面应力集中增大，因此表现为拉伸速率增大，“脱湿”点前移，脱湿点强度提高。
“脱湿”点伸长率随拉伸速率及围压变化情况如图4所示。
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图 4 不同拉伸速率对“脱湿”点伸长率影响
Fig. 5 Effect of different stretching rates on elongation at the "dewetting" point
结合图3与图4可知， “脱湿”点伸长率随围压值的增大而减小，即“脱湿”点呈前移趋势。这与文献中[15]围压条件会抑制HTPB推进剂的“脱湿”以及提高“脱湿”点伸长率的现象不完全相同。推进剂属于颗粒增强复合材料，当其承受外力作用时，基体通过基体-颗粒界面将载荷传递给推进剂中铝粉和高锰酸钾等颗粒，载荷传递机制会阻碍和延缓裂纹扩展[16]。本文研究对象为三组元HTPB推进剂，其固体颗粒含量高，结构本身对界面“脱湿”的延缓效应较强。当围压值较低时，围压对界面脱湿的抑制效应不够明显。当围压超过特定阈值后，此种抑制脱湿的效应才显现出来。在高围压工况下，同样存在拉伸速率越高脱湿点伸长率越低的现象。结合图3（b）-（c）可见，在围压达到6MPa后，拉伸速率1000mm/min和2100mm/min的应力应变曲线几乎吻合，但拉伸速率为4200mm/min时，脱湿点明显前移，表明高围压状态下，拉伸速率也存在特定阈值，在超过该阈值时，拉伸速率的变化会显著影响推进剂的脱湿。
在推进剂单轴拉伸应变-应变曲线中，除“脱湿”点外，推进剂最大抗拉强度及最大伸长率随拉伸条件的变化趋势也不可忽视，图5与图6为不同围压值对推进剂力学性能的影响情况。
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（a）T=-55℃，v=1000mm/min
[image: ]
（b）T=-55℃，v=2100mm/min
[image: ]
（c）T=-55℃，v=4200mm/min
[bookmark: _Ref162363257]图 5 -55℃不同拉伸速率下围压对推进剂应力-应变曲线的影响
Fig.5 Effect of peripheral pressure on propellant stress-strain curves at different stretching rates at -55°C
[image: ]
(a) -55℃下围压对最大抗拉强度的影响
(a) Effect of superimposed pressure on maximum tensile strength at -55°C
[image: ]
(b) -55℃下围压对最大伸长率的影响
(b) Effect of superimposed pressure on maximum elongation at -55°C
图 6 围压对推进剂力学性能的影响
Fig. 6 Effect of superimposed pressure on mechanical properties of propellant
[bookmark: _Hlk163460184][bookmark: _Hlk172963532]由图 5和图7可知，-55℃测试环境下，最大抗拉强度和最大伸长率均随着围压值的增大而呈增大趋势。这与文献中[15]低温环境HTPB推进剂最大伸长率随着围压值升高急剧下降的现象不同，由于本试验采用的新型推进剂AP含量更高，结合3.1节中本型推进剂围压与拉伸速率均存在一个阈值抑制推进剂“脱湿”现象，即抑制推进剂发生损伤，在-55℃、10MPa、4200mm/min极端拉伸工况下最大伸长率为25.8%，说明本推进剂在低温、高围压、高应变率仍能保持良好的力学性能，进而适应低温点火工况。国内外在低温点火工况下，药柱结构完整性评估判据已逐渐从常温常压最大伸长率由低温、高应变率、高围压综合影响下最大伸长率替代。针对本文研究工作，作者建议以低温、围压、快拉工况下的最大伸长率作为药柱结构完整性失效判据，更能表征推进剂在低温点火工况时力学行为。
3.2 温度与拉伸速率耦合影响
推进剂为典型粘弹性材料，温度越低，其力学性能下降越明显，为了更直观反应温度及拉伸速率对推进剂力学性能的影响，选取推进剂“脱湿”点伸长率、最大抗拉强度和最大伸长率随温度和拉伸速率变化情况进行分析，由3.1节可得围压达到某一阈值后，围压对“脱湿”性能的影响加剧，为防止围压对本节因素分析产生影响，本节选取6MPa工况下力学性能进行分析，图7-9为围压6MPa不同拉伸速率下3种力学性能参数随温度的变化曲线。
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图 7 温度对“脱湿”点伸长率的影响
Fig. 7 Effect of temperature on elongation at the "dewetting" point
[image: ]
[bookmark: _Ref162363589]图 8温度对最大抗拉强度的影响
Fig. 8 Effect of temperature on maximum tensile strength
[image: ]
[bookmark: _Ref162363597]图 9温度对最大伸长率的影响
Fig. 9 Effect of temperature on maximum elongation
由图7可知，温度越低、拉伸速率越快，推进剂“脱湿”点伸长率越小，“脱湿”点前移越明显。已有相关文献[15-18]证实了“脱湿”点首先发生在推进剂内部大颗粒处，大颗粒处基体-颗粒界面应力较小，而推进剂内部AP颗粒粒径大于Al颗粒粒径，结合表1推进剂组分占比可得，AP颗粒对“脱湿”性能占主导作用。
[bookmark: _Hlk163460423][bookmark: _Hlk162273370][bookmark: _Hlk166753720]由图 8可以明显看出，不同拉伸速率下最大抗拉强度随温度变化趋势相同，最大抗拉强度随着温度的降低而升高，这是因为温度的降低使得推进剂组分中粘合剂基体强度升高且粘合剂与AP颗粒之间界面作用加强，两者的协同作用下使得最大抗拉强度增大，与文献中[17-18]四组元HTPB推进剂低温力学性能现象相似。此外，低温工况下（-45℃、-55℃），拉伸速率从4200mm/min到2100mm/min最大抗拉强度的降低幅度明显低于拉伸速率从2100mm/min到1000mm/min，而在常温下规律相反，这说明低温状态下，推进剂对高拉伸速率的变化更为敏感。
[bookmark: _Hlk162299793]由图 9可见，在三种拉伸速率条件下推进剂最大伸长率随着温度的降低而减小，而在不同温度环境下，最大伸长率变化趋势呈现明显的分散性。23℃环境下，最大伸长率随着拉伸速率的增大而升高；-45℃环境下最大伸长率随着拉伸速率的增大先升高后降低；-55℃环境下，最大伸长率随着拉伸速率的增大先升高后降低。这表明低温和高拉伸速率的耦合作用会显著影响推进剂损伤模式，常见推进剂损伤模式有“脱湿”损伤、基体断裂和颗粒破损三种。而低温高应变率工况下是三种模式的综合作用，耦合作用下推进剂的损伤机理亟待进一步研究。
3.3 电镜扫描结果分析
为了表征推进剂在不同拉伸工况下的损伤破坏机制，图10为不同拉伸工况下推进剂断口形貌图。由图 10(a)-(c)可以看出，在常温拉伸工况下，推进剂拉伸断口有明显的AP颗粒和颗粒“脱湿”后产生的凹坑，围压在3MPa时，AP颗粒表面光滑且未发现破碎颗粒，损伤方式主要为“脱湿”损伤。随着围压值的增大，凹坑减少，表明围压对推进剂“脱湿”现象有抑制作用；且颗粒破碎现象逐渐明显，表明常温高围压状态下推进剂的损伤破坏形式主要由“脱湿”损伤和颗粒破损组成。
图 10(d)-(i)为低温-55℃条件下推进剂在不同围压值和拉伸速率下断口形貌，损伤破坏形式表现为 “脱湿”损伤、基体断裂和颗粒破损三种模式综合作用。随着围压值和拉伸速率的增加，断面AP颗粒破损量显著增多，这是因为低温会增强推进剂基体模量，基体与AP颗粒界面应力增加，从而不易发生“脱湿”现象，当AP颗粒所受拉伸应力增大时，会导致颗粒发生破损，这也造成了低温围压高速率条件下推进剂损伤和破坏形式复杂。

	[image: ]
	[image: ]
	[image: ]

	(a)23℃、3MPa、1000mm/min
	(b)23℃、6MPa、1000mm/min
	(c)23℃、10MPa、1000mm/min
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	(d) -55℃、3MPa、1000mm/min
	(e)-55℃、6MPa、1000mm/min
	(f)-55℃、10MPa、1000mm/min
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	(g)-55℃、3MPa、4200mm/min
	(h)-55℃、6MPa、4200mm/min
	(i)-55℃、10MPa、4200mm/min


[bookmark: _Ref162363683]图 10 不同工况下推进剂断口形貌
Fig. 10 Propellant fracture morphology under different working conditions

4  结论
本文基于宽温-围压加载试验系统，通过开展不同温度、围压及拉伸速率下三组元HTPB推进剂单轴拉伸试验来研究了三种因素耦合作用对推进剂力学性能的影响。并基于电镜扫描试验，分析了极限低温状态下推进剂的破坏机理。得到以下结论：
1) 拉伸速率增大、围压值增大及温度降低时，推进剂“脱湿”点伸长率降低，“脱湿”点呈前移趋势。推进剂内部发生“脱湿”存在围压和应变率阈值，超过该阈值时，推进剂更易发生“脱湿”行为。 
[bookmark: _Hlk166829795]2) 低温状态下，最大抗拉强度和最大伸长率均随着围压值的增大而呈增大趋势，在-55℃、10MPa、4200mm/min极端拉伸工况下最大伸长率为25.8%，说明本推进剂在极端环境下仍能保持良好的力学性能，进而更适应机载发动机低温点火工况。
3）相同拉伸速率下，最大抗拉强度随着温度的降低而升高，最大伸长率随着温度的降低而减小。低温状态下，推进剂对高拉伸速率的变化更为敏感。
4) 常温高围压状态下推进剂的损伤破坏形式主要由“脱湿”损伤和颗粒破损组成，随着温度的降低及拉伸速率的提高，推进剂破坏形式表现为 “脱湿”损伤、基体断裂和颗粒破损三种损伤模式综合作用。
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