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ВЗАИМОДЕЙСТВИЕ ГИПЕРЗВУКОВОГО ПЛАЗМЕННОГО ПОТОКА
 С ВЫСОКОТЕМПЕРАТУРНЫМИ МАТЕРИАЛАМИ
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Рассмотрены основные условия моделирования термохимического воздействия гиперзвукового потока воздушной плазмы на теплозащитные материалы. Изложены методика и техника экспериментов по исследованию термохимической устойчивости материалов. Получены величины уноса ряда материалов при температурах образцов 1000-2500 K на режимах входа летательного аппарата в плотные слои атмосферы. Показано, что механическая нагрузка  увеличивает интенсивность окисления исследуемых образцов материалов. Осуществлено формирование на образцах теплозащитных материалов целого ряда нанесенных покрытий при кратковременном воздействии высокоскоростного плазменного потока.
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The main modeling conditions for hypervelocity air plasma flow thermochemical effect on the  thermal protective materials are considered. Methodology and technique of investigation of material resistance to the thermal chemical flow influence are given. Values of the mass loss under the flow action for a number of materials at temperatures 1000-2500 K are obtained at regimes of vehicle entrance into the dense atmosphere layers. Mechanical load is shown to increase the intensity of the tested materials oxidation. The formation of a number of coatings on the thermal protective materials is performed at short action of high velocity plasma flow.
Введение

При входе космического летательного аппарата (КЛА) в плотные слои атмосферы его поверхность подвергается одновременному воздействию агрессивного плазменного потока воздуха, предельных тепловых и механических нагрузок. В головной ударной волне происходит практически полная диссоциация молекул воздуха, имеет место возбуждение электронных уровней частиц и ионизация. В результате аппарат обтекается химически активной смесью атомов кислорода и азота, возбужденных частиц и ионов, что приводит к интенсивному разрушению теплозащиты. Поэтому исследования термохимической устойчивости материалов представляют значительный научный и практический интерес и являются актуальной задачей химической физики и аэротермодинамики. Вопросы моделирования при испытаниях тепловой защиты в общем виде рассматривались в работах [1-4]. В ряде работ детально рассмотрены вопросы получения натурных значений теплового потока в критической точке модели [5]. Однако критерии моделирования взаимодействия гиперзвуковых разреженных высокоэнтальпийных потоков воздуха c поверхностью аппаратов не сформулированы. В свою очередь исследованиям высокотемпературных материалов посвящен ряд работ [1-4, 6-13], однако, окисление теплозащитных материалов при высоких температурах [2, 4, 10-13], изучено недостаточно. В данной работе сформулированы условия моделирования воздействия высокоэнтальпийных разреженных потоков на поверхность теплозащиты, проведены исследования термохимической устойчивости образцов ряда углерод-углеродных композиционных материалов (УУКМ) и жаростойких керамик, являющихся в настоящее время  основными материалами в аэрокосмической технике. Получены величины уноса массы испытываемых образцов, характеризующие степень разрушения материала на исследованных режимах. В том числе выполнены исследования образцов УУКМ, защищенных эрозионностойкими покрытиями и подвергнутых механической нагрузке растяжения. Осуществлено формирование на образцах теплозащитных материалов целого ряда защитных покрытий при кратковременном воздействии высокоскоростного плазменного потока на образцы с нанесенным на них материалом покрытия. Исследования выполнялись в высокотемпературных аэродинамических трубах ВАТ-104 и ВТС [6, 8, 12] ФГУП «ЦАГИ», оснащенных индукционными подогревателями газа.
Условия моделирования
Для воспроизведения натурных условий работы материалов теплозащиты КЛА и получения надежной информации о характеристиках материалов при испытаниях необходимо обеспечить следующие условия моделирования:

1) числа Рейнольдса,  отнесенные  к  размеру модели, Rel 
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 100 и числа Маха М 
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 4 с тем, чтобы иметь газодинамическое подобие обтекания;

2) натурное теплосодержание потока;

3) натурный состав газа и давление у поверхности испытываемого образца, близкие к их значениям в условиях полета;

4) заданные значения теплового потока и температуры поверхности испытываемого образца, имеющие место в условиях полета;

5) стабильные, воспроизводимые условия испытаний, отсутствие каких-либо загрязнений и примесей в потоке;
6) величины скорости, градиентов скорости и давления газа у поверхности испытываемого образца, близкие к их значениям в условиях полета;

7) механические нагрузки, которым подвергается элемент теплозащиты КЛА в полете;

8) достаточную продолжительность испытания t, большую или порядка продолжительности полета τ, 
t ≥ τ;

9) достаточно большие размеры испытываемого образца, много большие характерного размера структуры материала;

10) изготовление образца по штатной технологии

11) численное параметрическое моделирование режимов в качестве расчетного сопровождения испытаний.

Здесь к используемым в литературе [1-5] критериям 1–5, 11 добавлены условия 6 – 10. Среди указанных условий при выборе режимов испытаний необходимо возможно точнее воспроизводить значения температуры образца и состав газа у его поверхности.
Техника эксперимента

Исследования выполнялись в высокотемпературных аэродинамических трубах (ВАДТ) ВАТ-104 и ВТС [6, 8, 12] испытательного центра ФГУП «ЦАГИ» «Аэротермодинамика». При испытаниях в этих установках небольших образцов материалов теплозащиты (диаметром до 70 мм) или элементов конструкции аппаратов с радиусом затупления R<50 мм все критерии моделирования 1-11 удается выполнить. Это позволяет приблизиться к воспроизведению при испытаниях натурных условий работы материалов теплозащиты, критериев термохимического воздействия высокоскоростного плазменного потока на материалы. Ограничения по размерам моделей связаны с размером потока D ≈ 100 мм и ограниченной мощностью высокочастотного генератора.
ВАДТ оснащены индукционными подогревателями газа, позволяющими нагревать газ бесконтактным образом и избежать каких-либо загрязнений потока. Использование индукционных подогревателей дало возможность, кроме того, получить высокие значения энтальпии потока плазмы (до 40МДж/кг), хорошую стабильность по давлению торможения и энтальпии потока (в пределах 3%), а также иметь непрерывное время цикла испытаний до 1 часа и большой общий ресурс (104 часов). Эти параметры чрезвычайно важны при испытании материалов. ВАДТ имеют теплообменники, системы водяного охлаждения и мощные вакуумные станции. Газовая температура на выходе подогревателя регулируется в диапазоне T0 = 5000-9000 К, скорость потока составляет 4 - 4.4 км/с. При давлении торможения P0 = 0.1-0.4 бар максимальная энтальпия потока находится в пределах   i0 = 25-40 МДж/кг. Степень диссоциации в потоке воздушной плазмы составляет α = 0.5-0.9, а степень ионизации - 0.1%. В большинстве испытаний на ВАТ-104 и ВТС использовались конические и щелевое сопла, рассчитанные на число Маха M = 4. Исследования проводятся в недорасширенной плазменной струе диаметром 0,1 м при числах Маха М = 4,4-6, как правило, на расстоянии 0,1 м от среза сопла. Расстояние от среза сопла до ударной волны, замыкающей струю (диска Маха), составляет 0,25-0,5 м.

Система сбора и обработки результатов эксперимента на базе IBM PC Pentium 100 обеспечивает программное регулирование условий испытаний. Система сбора и обработки позволяет регистрировать показания датчиков расхода, давления газа, термопар ПР 6/30, ВР 5/20, параметры высокочастотного генератора. Распределение яркостной температуры на поверхности исследуемой модели [2, 3, 9] регистрируется с помощью пирометров, выполненных на базе цифровых CCD видеокамер с узкополосными фильтрами, и IBM PC Pentium 300. Взвешивание образцов производится  на электронных аналитических весах Vibra HT-120CE, Vibra AF-R220CE, Vibra AJH-620CE. Состояние поверхности образцов исследуется совместно с сотрудниками кафедры 903 факультета № 9 МАИ с помощью электронных микроскопов [12, 13].

Для высокотемпературных испытаний образцов материалов использовался ряд конструкций моделей. Образец в виде диска или пластины обычно помещался в гнездо-углубление, выточенное под его размер в торце цилиндрической державки [6]. Образец в виде длинной пластины размещался в выточке державки-пластины. Державка в зависимости от режима испытаний изготавливалась из высокотемпературных теплоизоляторов: 
ТЗМК-10, ТЗМК-25, ТЗМК-1700, ВТНК. Использовались также плитки ОК «Буран» со штатным покрытием. В ряде испытаний образцы устанавливались на тонкой корундовой соломке. При испытаниях элементов конструкции использовались также державки других форм. Используемые конструкции моделей позволяют обеспечить теплоизоляцию образца и дают возможность достаточно точно измерять тепловой поток к образцу (по величине его температуры образца Tw с учетом его излучательной способности). На державки и участки образцов, не защищенные с помощью защитных покрытий или силицирования, наносилось одно из эрозионностойких ремонтных покрытий ФГУП «ВИАМ» или МАИ [14]. Покрытие формировалось непосредственно в потоке плазмы за короткое время ~ минуты при выходе установки на заданный режим. 
Результаты и их обсуждение
Исследования термохимической устойчивости образцов материалов теплозащиты проводились в диапазоне температур поверхности Tw =600…2500 K и давлений перед образцом 0,001…0,04 бар. Методика испытаний приведена в работах [2, 3, 9, 12, 13]. Как правило, в каждом испытании непрерывно регистрируется (с использованием излучения модели на длинах волн 0,65, 0,8 и 1 мкм) распределение яркостной температуры на поверхности образца. Температура образца измеряется также с помощью термопар. При испытаниях на заданном режиме постоянство температуры образца свидетельствует о постоянстве его свойств (каталитических, излучательных и др.) и, следовательно, об отсутствии деградации поверхности. Изменение температуры образца при постоянной величине теплового потока говорит о начальной стадии разрушения поверхности образца. Как правило, в процессе испытаний каталитическая активность увеличивалась, а излучательная способность уменьшалась, что сопровождалось ростом температуры образца. Излучательная способность образца определялась по результатам измерений яркостной температуры с помощью пирометров на базе CCD камер и измерений температуры термопарами [2, 6, 11]. Каталитическая активность находилась из сопоставления результатов численных параметрических исследований обтекания – теплообмена [3, 20] и измерений температуры теплоизолированного диска [2, 3, 8, 13]. Тепловой поток определялся по величине радиационно-равновесной температуры образцов в виде теплоизолированных дисков, установленных поперек потока [2, 16, 18].

Данные по термохимической деструкции некоторых наиболее термохимически устойчивых из исследованных образцов приведены в таблицах 1,2.
Таблица 1,- Унос массы материалов теплозащиты в гиперзвуковом потоке воздушной плазмы
	Образец
	Tw,
K
	Pw,
ГПа
	Унос,

г/м2 час
	t,

мин.

	2 С-С пластины с покрытием
	2500
	30
	200±130
	40

	2 пластины керамики
	2400
	30
	20±10
	200

	8 дисков УУКМ с МАИ Д5
	1900
	40
	95±25
	20


Различие в величине уноса массы УУКМ с эрозионностойким покрытием и керамики объясняется не только отличием в значениях температуры образцов Тw, но и особо высокой термохимической стойкостью керамики, спрессованной из жаропрочных окислов. Температура образцов Тw во всех экспериментах измерялась пирометрами с учетом излучательной способности исследуемого материала.
В таблице 2 сравниваются величины уноса пластин силицированного УУКМ с эрозионностойкими покрытиями и без, при наличии механической нагрузки растяжения и без нее. Продолжительность испытания составляла 20-100 мин. Попарно в строках 1 и 2; 3 и 4; 5 и 6 приведены данные о трех материалах. Из сравнения строк 3 и 4 видно, что потери массы существенно растут с увеличением температуры образца. Сопоставление данных строк 1 и 2, 5 и 6 свидетельствует о увеличении уноса при наличии нагрузки растяжения. Из сравнения данных 1 и 2 строк с данными строк 5 и 6, видно, что унос также существенно снижается при использовании защитных покрытий.
Таблица 2,- Сопоставление уноса массы пластин силицированного УУКМ с наличием и без нагрузки
	Образцы
	Tw,
K
	Нагрузка, МПа
	Унос, г/м2час

	6 с покрытием МАИ Д5
	1800
	92
	180±80

	4 с покрытием МАИ Д5
	1910
	0
	26±11

	4 с покрытием
	1720
	80
	7±12

	4 с покрытием
	1870
	80
	210±60

	4 
	1670
	69
	410±200

	20 
	1850
	0
	280±80


Представленные в таблице 2 данные о испытаниях пластин двух материалов с нагружением и без подтверждают выводы работы [9] о существенном влиянии механической нагрузки растяжения на окисление образцов. Увеличение интенсивности коррозии образцов УУКМ при наличии механической нагрузки растяжения связано, по-видимому, с тем, что под действием нагрузки “раскрываются” поры и микротрещины в УУКМ и идет окисление внутренних слоев материала, не защищенных при его силицировании.
В последнее время на ВАТ-104 проводятся исследования модификаций эрозионностойкого покрытия МАИ Д5 [13], предназначенного для нанесения на основные теплозащитные материалы. Покрытие формируется в одну стадию при высокотемпературной обработке, превращаясь (самоорганизуясь) в многослойную систему с рядом функциональных слоев микро и наноразмерных толщин. Покрытие является гетерофазным и содержит микрокаркас из тугоплавких дисилицидов TiSi2, (Ti, Mo)Si2, YSi2,, ячейки которого заполнены эвтектикой (Si + TiSi2 + (Ti, Mo)Si2 + YSi2) с большим (до 90%) содержанием химически свободного кремния. Наличие эвтектики в структуре покрытия обеспечивает ускоренное образование и восстановление расходуемой при эксплуатации защитной пленки SiO2, а также, быстрое самозалечивание дефектов на поверхности и в защищаемом материале. При предельно высоких рабочих температурах эвтектика, находясь в жидком состоянии, хорошо удерживается микроразмерными ячейками каркаса. Сохранение пленки SiO2  связано также с тем, что она, по-видимому, имеет двумерную кластерную структуру. Покрытие хорошо сопротивляется эрозионному уносу и позволяет защитить острые кромки [12]. Испытания сопровождаются численным моделированием течения плазмы и теплообмена образцов [8], что позволило определить каталитическую активность поверхности покрытия. Покрытие имеет низкие значения каталитической активности (Kw = 3-5 м/с) и удовлетворительную излучательную способность (ε ≈ 0.7-0.8). Образцы выдержали испытания в условиях, имитирующих вход КЛА в плотные слои атмосферы с температурой поверхности до 2200 K.
Исследованы 8 дисков из УУКМ «Гравимол» диаметром 50 мм и толщиной 8.5 мм с покрытиями МАИ Д5 или М3 и 4 диска из пиролитического графита диаметром 20 мм, толщиной 0.3 или 2 мм, защищенные ремонтным покрытием МАИ Д5-Р. Радиус затупления кромок составлял r ≤ 0,1-0,3 мм. Покрытие наносилось на всю поверхность каждого образца шликерным наплавлением, толщина покрытия 70-100 мкм. Формирование покрытия МАИ Д5-Р осуществлялось в плазменном потоке в процессе выхода плазмотрона ВАТ-104 на заданный режим (40-80 сек). В течение 25 лет испытано более 1000 образцов материалов, державок и элементов конструкции КЛА, когда формирование защитных покрытий происходило в плазменном потоке при выходе ВАТ-104 на заданный режим. 
Образцы-диски устанавливались в АДТ на корундовой соломке. Расстояние от среза сопла до образца составляло 30 мм. Диски из УУКМ испытывались при температурах до 1900-2200 K, а диски из пиролитического графита при температурах до 1900-2000 K. Все образцы УУКМ и графита выдержали испытания без каких-либо разрушений покрытий. Унос покрытия наблюдался при Tw >2100 K. Испытания прекращались из-за перегрева  и размягчения корундовой соломки в месте установки в державке трубы, где садилась вторая ударная волна. Режимы испытаний образцов из УУКМ и графита показаны соответственно на рис. 1 и 2. На рисунках кривая 1-температура лицевой поверхности образца в критической точке, 2–анодное напряжение высокочастотного генератора Wa, 3–давление в форкамере P0, 4-максимальная температура на тыльной стороне образца.
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Рис. 1- Режим испытаний образца «Гравимола»
Исследования показали, что основным механизмом разрушения материала на рассмотренных режимах, моделирующих условия полета КЛА на высотах 90-60 км, является газовая коррозия в результате химических реакций атомов кислорода и азота, возбужденных частиц и ионов с материалом, причем решающую роль играет окисление компонентов материала атомарным кислородом. В результате коррозии материал становится сильно пористым и разрушается за счет эрозии под действием силы трения и градиентов давления у поверхности модели. Для ряда материалов существенны процессы сублимации, оплавления и испарения.
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Рис. 2- Режим испытания образца графита
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Рис. 3- Вид образца из графита до и после испытания, показанного на рис. 2
Работа выполнена при финансовой поддержке РФФИ (проект № 11-01-00882).
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