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Objetivos do Laboratorio de
Analises de Propelentes
Liquidos (LAPL)

D
N

Analisar e qualificar propelentes liquidos, us
Banco de Testes com simulagao de Altitude(BTSA) e
no Banco de Testes em Condicdoes Atmosféricas
(BTCA), de acordo com especificacoes expressas em
normas internacionais;

Analisar residuos de propelentes liquidos em
efluentes do Laboratorio Associado de Combustao e
Propulsao (LCP) atraves de métodos analiticos
desenvolvidos pelo proprio LAPL;

Dar suporte as atividades de pesquisa desenvolvidas
no Laboratorio Quimico do LCP e;

Desenvolver meios necessarios para que o LAPL se
torne uma referéncia nacional em analises de
propelentes liquidos.
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Organograma do LAPL
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Atividades do LAPL

Analises de
pureza de
propelentes
liquidos

Anadlises de
residuos de
propelentes em
efluentes

Medidas
preliminares

Analises de

cations em

extratos de
solo

para
Implantacao da
1ISO 17.025

Seguranca:
Desenvolver
Banco de
dados de MSDS

Analises de
cations/anions
em aguas
percoladas da
Amazonia
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Analise da Pureza de Propelentes
Liquidos

 —

Hidrazina
(N,H,)

Dimetil Monometil
hidrazina i i
drazin hidrazina
assimetrica (MMH)
(UDMH)

Tetroxido
de
Nitrogénio

(N,O,)
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HIDRAZINA =

A hidrazina (N,H,) € um propelente liquido fortemente re orma

c ZME A - - T
pares hipergolicos com substancias oxidantes e pode serdividida em

trés graus de pureza (tabela 1):

GRAU DE PUREZA PADRAO

Producao e controle de qualidade convencional desejavel para a maioria
dos usos;

GRAU DE PUREZA MONOPROPELENTE
Producao convencional e com controle de qualidade especifico de
contaminantes. Utilizada em Sistemas Micropropulsivos de
Satélites, onde o micropropulsor é carregado com catalisadores de
Ir/Al,O,;, Ir-Ru/Al,O, ou carbetos de metais de transicao desenvolvidos no

Laboratorio Associado de Combustao e Propulsao (LCP/INPE);

GRAU DE ALTA PUREZA
Producao e controle de qualidade de impurezas especiais.
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HIDRAZINA

TABELA 1 - Propriedades Fisicas e Quimicas dos Trés Grau
Pureza da hidrazina.

PROPRIEDADES GRAUS DE PUREZA - LIMITE:S
PADRAO | MONOPROPELEN ALTA
N.H, (% em peso) = 98,0 > 35,5 W
H;O (% em peso) <15 <10 0,5<H,0<
N;-I3 (% em peso) - <0,3 <1603
Cal:ga de particulados <10 <1,0 <1,0
&N9etos (ppm) - <5 <5
Anilina (ppm) - < 5000 <30
Ferro (ppm) - < 20 <4
Residuos nao volateis - <50 <10
&P pm) - < 30 < 30
Ma-terial carbonaceo - < 200 <5
volatil, como: MMH,
UDMH, alcool (ppm)
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Analise de Hidrazina segundo a Norma MIL-P-

26536E

ANALISES

e

(Principais contaminantes e suas técnic%

TECNICA

COMPONENTE
S ANALISADOS

EQUIPAMENTO
UTILIZADO

PUREZA E
TEOR DE
AGUA E
AMONIA

ANILINA

TEOR DE
CLORETO

TEOR DE
FERRO

Cromatografia |

Cromatografia
Gasosa e
Espectrofotometi

Potenciometria

Espectrometria

Aménia, MMH,
Agua, Hidrazina

Anilina

Anion Cloreto

Ferro

AutoSystem XL
(Perkin Elmer)

AutoSystem XL
e Lambda 19
(Perkin Elmer)

ion Especifico
MA 235
(Perkin Elmer)

AA 300
(Perkin Elmer)
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C:\Usuarios\Jalusa\LAPL\Op??es_Software_Turbochrom.ppt
C:\Usuarios\Jalusa\LAPL\Op??es_Software_Lambda_19.ppt
C:\Usuarios\Jalusa\LAPL\Op??es_medidor_?on_espec?fico.ppt
C:\Usuarios\Jalusa\LAPL\Op??es_AA_Winlab.ppt
C:\Usuarios\Jalusa\LAPL\N2H4.ppt
C:\Usuarios\Jalusa\LAPL\N2H4.ppt

Analise de Hidrazina segundo a Norma MIL-P-

26536E

(Principais contaminantes e suas tecnic

P

.

ANALISES TECNICA COMPONENTE || EQUIPAMENTO
S ANALISADOS UTILIZADO
OUTROS Cromatografia UDMH, MMH, AutoSystem XL
COMPOSTOS Gasosa Amonia e Alcoois (Perkin Elmer)
CARBONACEOS nao separados
VOLATEIS
CARGA DE Filtracdo e Particulas Sistema de
PARTICULADOS Gravimetria maiores Filtracao da
que Millipore

RESIDUOS NAO
VOLATEIS

Cco,

Destilacao e
Gravimetria

Infravermelho
nao-dispersivo

1 micrometro

Massa de Evaporador
residuos Rotativo
de evaporacao

ACS Gas
co, Analyzers
Model 3300
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Monometilhidrazina (MMH) =

A monometilhidrazina (CH,N,) € um propelente liqui

fortemente redutor que forma pares hipergodlicos con™
substancias oxidantes . As principais propriedades da
monometilhidrazina sao apresentadas na tabela 2.

TABELA 2 - Propriedades fisicas e quimicas da Monometil
hidrazina

PROPRIEDADES GRAUS DE PUREZA -
MMH (% em peso) LEIS'EI"E'S
H,O (% em peso) <1,5
Carg-a de particulados <10
(mg/l)
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Analise de Monometilhidrazina segundo a
Norma MIL-P-27404B

(Principais contaminantes e suas técnicas

analiticas). %‘

ANALISES TECNICA COMPONENTE || EQUIPAMENTO
S ANALISADOS UTILIZADO

PUREZA E Cromatografia NH,, MMA [1], AutoSystem XL
TEOR DE Gasosa H,0, metanol, (Perkin Elmer)
AGUA E UDMH [2],

AMONIA FMH [3], SDMH

[4]
CARGA DE Filtracao e Particulas Sistema de
PARTICULADO Gravimetria maiores Filtracao da
S que Millipore

10 micrometros

NH;: Amoénia

[1]- MMA: Monometilamina
[2]- UDMH: Dimetilhidrazina
Assimétrica

[3]- FMH: Formaldeido
Metilhidrazona

[4]- SDMH: Dimetilhidrazina Lab. de Andlise de Propelentes Liquidos / LCP / INPE - Cachoeira
Simarricn Paulista/SP



Dimetilhidrazina Assimeétrica

T

(UDMH) =

A Dimetil hidrazina Assimétrica (C,H;N,) é um prope

liquido fortemente redutor que forma pares hiperg com
substancias oxidantes . As principais propriedades da dimetil
hidrazina sao apresentadas na tabela 3.

[ABELA 3 - Propriedades fisicas e quimicas da dimetilhidrazina assimétrica

PROPRIEDADES GRAUS DE PUREZA -
UDMH (% em peso) Li@g:ﬁs
H,O (% em peso) <0,3
Al-ninas (% em peso) < 1,5
N-Nitrosodimetilamina (% em <0,01
Bf5i%tos (% em peso) < 0,003
Densidade (g/ml) @ 602F 0,795 a 0,797
0,784
Cargé@dzo-gsrticulados (mg/l) <10
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Analise de Dimetilhidrazina Assimeétrica
(UDMH) segundo a Norma MIL-P-25604E

(Principais contaminantes e suas técnice

iticas)

ANALISES TECNICA COMPONENTE || EQUIPAMENTO
S ANALISADOS UTILIZADO
PUREZA E Cromatografia NH,, MMA [1], AutoSystem XL
TEOR DE Gasosa H,0, metanol, (Perkin Elmer)
AGUA E UDMH [2],
AMONIA FMH [3], SDMH
[4], MMH
CARGA DE Filtracao e Particulas Sistema de
PARTICULADO Gravimetria maiores Filtracao da
S que Millipore

NH;: Amoénia

[1]- MMA: Monometilamina

[2]- UDMH: Dimetilhidrazina

Assimétrica

[3]- FMH: Formaldeido

Metilhidrazona

[4]- SDMH: Dimetilhidrazina

Simarricn

10 micrometros
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Tetroxido de Nitrogénio

—
O Tetroxido de Nitrogénio (N,0,) € um propelente liguidos====>"
fortemente oxidante que forma pares hipergoélicos conr
substancias redutoras .

Pode ser dividido em trés graus de pureza segundo a Norma
MIL - P - 26539C e de acordo com a concentracao de NO
presente, recebe as seguintes denominacoes:

NTO - “Nitrogen Tetroxide”
MON1 - “Mixed Oxide Nitrogen 1”

MON3 - “Mixed Oxide Nitrogen 3"
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Tetroxido de Nitrogeénio

TABELA 4 - Propriedades Fisicas e Quimicas do tetréxido de nit

D —
e

PROPRIEDADES

GRAUS DE PUREZA - LIMITE

NTO MON-1 MON-3
(Read- (Green) | (Green)
Tetréxido de nitrogénio 2rgys) 99,0- | 97,0-
N,O, (% em peso) 99,4 98,5
Oxido nitrico Max. - () 1,0 3,0
NO (% em peso) | Min. - @ 0,6 1,5
N,O,+NO (% em peso) - = 99,5 = 99,5
H,O equivalente (% em <0,17 <0,17 <0,17
—peso)
Concentracao de cloreto <0,040 @ < 0,040 < 0,040
(% em peso)
Particulado (mg/l) <10 <10 <10

(1) - A concentracao do NO deve ser limitada para que nao mude a cor
marrom-avermelhado especificada para o propelente.
(2) - Este teste nao necessita ser executado no propelente NTO caso o
material tenha sido produzido pelo processo de oxidacao da amonia.
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Analise de Tetroxido de Nitrogénio
segundo a Norma MIL-P-26539C

(Principais contaminantes e suas técni
analiticas).

ANALISES TECNICA COMPONENTE || EQUIPAMENTO
S ANALISADOS UTILIZADO
PUREZA E Espectrofotomet Acido Nitrico, Agu Lamba 19
TEOR DE ria UV/VIS/NIR (Perkin Elmer)
AGUA
CARGA DE Filtracao e Particulas Sistema de
PARTICULADO Gravimetria maiores Filtracao da
S que

Millipore
10 micrometros
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C:\Usuarios\Jalusa\LAPL\N2O4.ppt

Analise de Residuos de

Residuos de
Hidrazina
(N,H,)

Residuos de
Monometilhidrazi
na
(MMH)

Residuos de
Dimetilhidrazina
Assimétrica
(UDMH)

Publicacao
Interna
INPE-9562-
MAN/32

Publicacao
Interna
INPE-9563-
MAN/33

Publicacao
Interna
INPE-9561-
MAN/31

Propelentes em Efluentes.

Espectrofotometr
ia

UV/VIS/NIR

Espectrofotometr
ia
UV/VIS/NIR

Espectrofotometr
ia
UV/VIS/NIR

Tracos (N,H,)
Maior que 0,02
Ppm

Tracos (MMH)
Maior que 1,75

PpPmM

Tracos (UDMH)
Maior que 0,78

ppm
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Atividades relacionadas a area da
qualidade:

<Desenvolver meios necessarios para a implantacao dos “
Gerais” exigidos pela I1SO 17.025 como:

T—

- Registro e controle de manutencao, calibracao e rastreabilidade das vidrarias,
reagentes e equipamentos analiticos

- Banco de dados para controle e registro de estoque, entrada de equipamentos,
fornecedores, clientes e resultados analiticos.

- Avaliar as incertezas das andlises desenvolvidas no LAPL.

@ Desenvolver e publicar (internamente) instrucoes normativas de
trabalho e métodos de validacao de analises, buscando reciprocidade
entre os métodos analiticos utilizados pelo LAPL com os demais orgaos de
normatizacao: ABNT, ASTM, MILITARY SPECIFICATION, ETC.
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Seguranca do trabalho

<Desenvolver Banco de Dados de MSDS (fichas de
dados de seguranca de materiais)

@ Identificar os riscos do processo de trabalho e
elaborar medidas de prevencao de acidentes.
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Equipamentos Analiticos

Espectrofotometro modelo Lambda 19 da Perkin
Elmer

UV/VIS/NIR de 190nm a 3200nm.

Espectrometro de Absorcao Atomica pela chama modelo AA300 da
Perkin Elmer.

Cromatdgrafo gasoso com amostrador automatico modelo AutoSystem
XL da
Perkin ElImer com detectores FID e TCD.

pHmetro e medidor de ion especifico modelo MA 235 da
Mettler Toledo.

Balancas analiticas Mettler Toledo.
Evaporador Rotativo, marca Buchi, modelo RE 120.

Sistema de filtracao com placa sinterizada da
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Nossa Equipe

Responsavel pelo LAPL:

Dr. Turibio Gomes Soares Neto
turibio@Ilcp.inpe.br, tel. (012) 3186-9256

Responsaveis pelas Analises:
- Eng. Jorge Benedito Freire Jofre
jofre@Icp.inpe.br, tel (012) 3186-9533

- Quimica Jalusa Aparecida de Léo
jalusa@lcp.inpe.br, (012) 3186-9533

-Aluna de Iniciacao Cientifica PIBIC/INPE:

Larissa Azevedo Soares
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