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RESUMO

O objetivo foi avaliar os efeitos do envelhecimento acelerado de um papel kraft termoestabilizado e Nomex® 910
em 6leo mineral isolante (OMI). Para isso corpos de prova desses isolantes solidos foram inseridos em células de
envelhecimento acelerado e submetidas a temperatura (170 °C) e vacuo por 10, 20, 30 e 45 dias, em OMI. Analise
de Microscopia eletronica de varredura (MEV) foi realizada nos papéis novos. Os resultados das analises do grau
de polimerizagdo (GP), infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), nitrogénio total, raio-x e
termogravimetria (TGA) obtidos apds envelhecimento dos papéis isolantes foram comparados com resultados dos
produtos novos.
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1.0 - INTRODUGAO

A degradacéao térmica dos papéis isolantes de um transformador elétrico ocorre mesmo quando sob temperaturas
normais de operagdo. Entretanto, esse processo é acelerado quando alteragdes do funcionamento normal
provocam a ocorréncia de sobreaguecimento de pontos especificos, ou mesmo, de todo transformador (1). Nesse
contexto, transformadores que operam em sobrecarga e, consequentemente maior temperatura, apresentam
maior indice de falhas/defeitos. Apesar disso, a Resolugdo ANEEL 53 de 2009 (2) obriga as unidades
transformadoras a trabalhar com carregamento néo inferior a 120%, por um periodo de 4 horas, ou 140% por um
periodo de 30 minutos. Com isso, é de extrema importancia a utilizagao de isolantes sélidos que apresentam boa
qualidade para que a vida Uutil da isolagéo soélida atenda a sobre carga de trabalho necessaria.

Atualmente, o papel isolante mais utilizado é o papel kraft neutro. Porém quando sao esperadas altas
temperaturas de operagéo € utilizado o papel kraft termoestabilizado (classe térmica: 120 °C, com elevagédo da
temperatura média dos enrolamentos de 65 °C). O papel kraft pode ser “termoestabilizado” por meio de reacgoes
de cianoetilizagdo ou de acetilagdo da celulose; ou pela adigdo de agentes estabilizantes como uréia, melanina,
dicianoamida ao papel kraft neutro (3). Tais papéis, tanto o kraft neutro quanto o termoestabilizado, séo
compostos por uma base celulésica. Por outro lado, uma outra alternativa aos papéis a base de celulose sédo
aqueles que possuem em sua composicdo o polimero aramlda 0s quais sdo comercialmente denominados de
Nomex®. Atualmente os isolantes sélidos tipo Nomex®. Existem também os papéis compdsitos, que sao
formulados por Nomex® e celulose, que apresentam varias nomenclaturas comerciais relacionadas a quantidade
de celulose e aramida contida no compdésito. Entre eles o Nomex® 910 que é constituido por 3 camadas,
formadas por celulose e o polimero aramida. O centro do material € 100% constituido por celulose enquanto que
as duas camadas externas sdo constituidas por uma blenda de celulose/aramida. Segundo o fabricante, as
propriedades fisicas e elétricas deste novo papel isolante sdo semelhantes as dos papéis existentes, mas com
propriedades térmicas aprimoradas em relagdo ao papel kraft termoestabilizado, permitindo a prorrogagéo da vida
util do transformador sob condigbes térmicas convencionais. O objetivo do presente trabalho foi avaliar os efeitos
do envelhecimento acelerado de um papel kraft termoestabilizado e do Nomex® 910 em 6leo mineral isolante
(OMI).

(*)DR. HERCULANO DE SOUZA, 348, CASA 04 — CEP 81530-000 Curitiba, PR, — Brasil
Tel: (+55 41) 3328-0364 — Email: helenaw@diagno.com.br



2.0 - MATERIAL E METODO
2.1 Materiais

Amostras de Nomex® 910 utilizadas no presente trabalho foram fornecidas pela Dupont® e o papel kraft
termoestabilizado foi adquirido na Isoletri®. As amostras de papel foram envelhecidas em OMI Petrobras AV — 60
IN, caracterizado de acordo com a Resolugdo ANP n® 36 (4).

Os ensaios de envelhecimento, foram realizados em células de envelhecimento confeccionadas em
aluminio (FIGURA 1). Essas células possuem valvulas de enchimento e de alivio de pressao. Foram utilizadas ao
todo 8 células de envelhecimento: 4 para os ensaios com papel termoestabilizado e 4 para Nomex® 910. O cobre
foi utilizado na forma de fios flexiveis esmaltados (3 mm).

2.2 Caracterizacdo dos Papéis Novos

Para realizagdo dos ensaios de caracterizagdo, as amostras dos papéis, Nomex® 910 e kraft termoestabilizado
novos, foram utilizadas tal qual entregues pelos fornecedores e coletadas em tiras de 1,5 cm de largura (FIGURA
2). Nas amostras novas foi realizada a determinagdo da espessura, do teor de agua (5), do nitrogénio total
(método Kjeldahl) (6), além dos ensaios de espectroscopia na regido do infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR) (7), difracdo de raio X, termogravimetria (8) e microscopia de eletronica de varredura (MEV).

Papel Nomex® 910

Papel Kraft Termoestabilizado

FIGURA 2. Papéis isolantes novos (Nomex® 910 e kraft
termoestabilizado), cortados em tiras de 1,5 cm, utilizados
nos ensaios de envelhecimento acelerado.

FIGURA 1. Célula de envelhecimento acelerado

confeccionada em aluminio equipada com mandmetro
para controle da presséao e valvula de engate rapido para
conexao a bomba de vacuo e aos cilindros de gas.

O ensaio de GP foi realizado de acordo com a metodologia descrita na norma ABNT NBR IEC 60450 (9),
com inser¢ao de uma etapa de filtragem, ndo prevista no procedimento experimental da norma. Para realizagéo do
ensaio utilizou-se um viscosimetro capilar imerso em um banho de agua termostatizado a 20 °C + 0,1 °C e solugéo
de etilenodiamina culprica (concentragdo de etilenodiamina = 1 mol/L, concentragdo de cobre = 1 mol/L) como
solvente. Foram pesadas 0,0250 g de papel em um erlenmeyer com posterior adigdo de 20 mL de agua,
borbulhou-se gas nitrogénio por 2 minutos e, em seguida, foram adicionados 20 mL da solugdo de etilenodiamina
cuprica, com agitagao constante por 16 horas. Apds as 16 horas, as amostras digeridas em etilenodiamina cuprica
e 4gua destilada foram filtradas antes da analise no viscosimetro capilar, com auxilio de um sistema de filtragéo a
vacuo e filtro de fibra de vidro (Machery-NageI® 85/90) pré-pesado, gerando um residuo e um filtrado. O filtro,
contendo o residuo, foi seco em estufa a 110 °C por 1,5 horas, retirado da estufa, posto em dessecador para
resfriamento & temperatura ambiente e apds, pesado. O teor de residuo retido no filtro foi mensurado por meio da
diferenca entre o peso final do filiro seco (1,5 horas em estufa a 110 °C) e o peso inicial do filtro (antes da
filtragdo). O filtrado foi inserido no viscosimetro capilar, que foi colocado em um banho viscosimétrico onde a
amostra foi deixada por 20 minutos antes da realizagdo das medidas para que sua temperatura se equilibrasse
com a temperatura do banho. Apds o tempo requerido, elevou-se o nivel da solugdo acima da marca superior do
viscosimetro e mediu-se o tempo de escoamento da amostra. Esse mesmo procedimento foi realizado para uma
amostra "branco”, que contém todos os reagentes menos a amostra sob investigagéo (papel isolante). A partir
dessas medidas foi calculado o GP, conforme as equag6es descritas na norma.

2.3 Ensaios de envelhecimento acelerado em laboratério

O ensaio de envelhecimento acelerado dos papéis isolantes em OMI foi conduzido de acordo com a metodologia
descrita na IEEE C57.100 (10), com algumas alteragbes que estdo descritas na conclusdo. O guia da IEEE define
razdes de materiais isolantes sélido/liquido para sistemas de distribui¢céo e de poténcia. Nesse estudo foi utilizada
a relagao para transformadores de distribuicdo, a saber relacdo de 6leo/papel de 8,8/1,0 (g) e cobre metélico (6,4
cm®). Para isso, foram cortadas, manualmente, tiras de 1,5 cm de largura dos dois tipos de papel (FIGURA 2). O
peso total de papel utilizado em cada uma das células de envelhecimento esté descrito na Tabela 1, juntamente
com o peso de 0Oleo utilizado. Esse peso corresponde ao papel acondicionado no laboratério (papel imido), sem
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qualquer tratamento de secagem. Os fios flexiveis de cobre utilizado nos ensaios foram preparados por meio da
remogao do esmalte superficial que o recobria seguido de lavagem com hexano.

Os corpos de prova dos papéis isolantes foram acondicionados nas células de envelhecimento (FIGURA
3 — (a)) juntamente com o cobre metalico. Na sequéncia foi aplicado vacuo nas células por um periodo de 30
minutos. As células evacuadas foram dispostas na estufa a 170 °C por 24 h. Apés esse intervalo de tempo as
células foram retiradas da estufa, o vacuo foi desfeito com gas argdnio (5.0 analitico - White Martins®) e as células
foram mantidas em repouso em temperatura ambiente (~ 20 °C) até completo resfriamento.

TABELA 1. Peso individual do papel e peso individual do OMI adicionado nas células para realizagdo do ensaio de
envelhecimento acelerado.

Célula Tipo de Papel Peso do papel (g) Peso do déleo (g)
1 Nomex® 910 17,47 153,70
2 Kraft termoestabilizado 19,83 174,53
3 Nomex® 910 17,33 152,57
4 Kraft termoestabilizado 19,71 173,51
5 Nomex® 910 17,46 153,71
6 Kraft termoestabilizado 19,73 173,62
7 Nomex® 910 16,92 148,93
8 Kraft termoestabilizado 20,24 178,14

Apos a secagem do papel (teor de umidade do Nomex® 910 = 0,31 + 0,07% e do kraft termoestabilizado
= 0,43 £ 0,07%), as células de envelhecimento resfriadas foram abertas, individualmente, e rapidamente foi
adicionado o OMI. A adigdo do OMI ocorreu em um intervalo de tempo inferior a 30 segundos. Esse procedimento
foi aplicado a cada uma das demais células de envelhecimento resfriadas. Apds adigdo de OMI as células de
envelhecimento acelerado, contendo amostras de papel + OMI, foi borbulhado gas nitrogénio no éleo por 2
minutos, com o objetivo de expulsar parcialmente o oxigénio dissolvido. Na sequéncia as células foram fechadas,
inserido gas argbnio na valvula de preenchimento até a pressdo atingir, aproximadamente, 58 Psi e,
imediatamente dispostas na estufa pré-aquecida a 170 °C. Apés 10, 20, 30 e 45 dias de envelhecimento foram
retiradas da estufa duas células: uma contendo Nomex® 910 e outra, papel termoestabilizado (FIGURA 3 — (b) e

(©))-

FIGURA 3. Células de envelhecimento acelerado retiradas da estufa (170 °C) apds envelhecimento. a) Células em aluminio

)

resfriando em temperatura ambiente, b) célula contento corpos de prova do Nomex® 910 envelhecido em OMI e b) célula
contendo papel kraft termoestabilizado envelhecido em OMI.

Para efeito de registro, deve-se notar que os procedimentos no documento IEEE C57.100-2011 néo
foram rigorosamente seguidos nesse estudo, com as seguintes modificagdes / desvios:
e As células de teste utilizadas foram confeccionadas em aluminio em vez de ago inoxidavel ou de vidro.

® Nenhum ndcleo de aco ou cartdo prensado de baixa densidade foram incluidos nas células.

® As células foram pressurizadas com gas argénio a 58 Psi, em vez de simular um sistema de preservagao
de 6leo do transformador tipico.

Uma vez resfriadas em temperatura ambiente, as células retiradas da estufa (0, 20, 30 e 45 dias de
envelhecimento) foram abertas e o papel isolante separado do OMI. Corpos de prova dos papéis envelhecidos
foram desimpregnados em um sistema Soxhlet, por um periodo de 4 horas, utilizando hexano como solvente. Os
corpos de prova desimpregnados foram retirados do Soxhlet e secos em um dessecador, a temperatura ambiente,
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protegidos da luz. Ap6s a desimpregnagdo foram realizados o0s seguintes ensaios para a determinagdo da
espessura, espectroscopia na regido do infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR), resisténcia a tracéo,
difragdo de raio-X, termogravimetria, e determinagdo do nitrogénio total (vide descrigdo dos ensaios no item 2.2).
Assim como para a caracterizagdo do papel novo, o ensaio para a determinagdo do GP foi realizada somente nas
amostras de papal kraft termoestabilizado.

Os dados obtidos foram tabulados em planilhas do software Excel®. Apéds a tabulagéo, os graficos de
FTIR, TGA e raio X foram gerados com auxilio do software Or|g|n e os graficos de GP e nitrogénio total foram
gerados no software GraphPad Prism®. Os resultados de GP foram submetidos ao teste de Shapiro-Wilk’s para
verificacdo da tendéncia de distribuicao através da curva de normalidade. Os resultados de nitrogénio total dos
diferentes papéis ndo foram comparados estatisticamente entre si. Para a analise dos resultados de
caracterizagdo e os obtidos apds envelhecimento dos papéis, foi utilizado o teste de andlise de variancia (One-
Way ANOVA) seguido do teste de comparagdo de médias de Tukey ou teste de Kruskal-Wallis, para os dados
paramétricos e nao-paramétricos, respectivamente (11).

3.0 - RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Parametros Avaliados nos Isolantes Sélidos Novos

A caracterizagdo morfologica dos papéis estudados foi realizada somente em amostras dos produtos novos. A
andlise ultraestrutural do Nomex® 910 (FIGURA 4) e do papel termoestabilizado (FIGURA 5) evidencia o padréo
de organizacdo das fibras que o constituem. Observa-se que o papel kraft termoestabilizado apresenta uma malha
composta de fibras regulares sendo constituido por fibras de semelhantes didmetros que se intercruzam. Por
outro lado, o Nomex® 910 apresenta fibras desordenadas com poucas fibras individualizadas e cruzadas entre si,
dando a impressdo de estarem colapsadas. O papel apresenta ainda varias regides eletro-densas. Quando
comparado com o papel kraft termoestabilizado, observa-se que o Nomex® 910 apresenta aspecto diferenciado,
porém, com semelhanga no depdsito de material particulado.
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FIGURA 4. Andlise ultraestrutural em MEV do Nomex® 910, analisado no microscépio eletrénico de varredura Tescan. Imagem
a) aumento de 100x, b) 500x e c¢) 1500x.

FIGURA 5. Analise ultraestrutural em MEV do papel kraft termoestabilizado, analisado no microscépio eletronico de varredura
Tescan. Imagem a) aumento de 100x, b) 500x e c) 1500x

Apesar da clara diferenga ultraestrutural observada entre os dois tipos de papéis novos, ndo houve
diferencga significativa (p>0,05) nos resultados de resisténcia a tragdo (FIGURA 6) das amostras novas. Por outro
lado, o alongamento observado no papel Nomex® 910 foi pouco menor (p<0,05) que o do kraft termoestabilizado
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(FIGURA 7). Isso indica que, mesmo apresentando composicdo distintas, os papéis testados apresentaram
resisténcias fisicas muito similares. The mechanical results from the aged papers is not yet complete and the
analysis continues. Os resultados mecanicos dos papeis envelhecidos ainda ndo foram finalizados e as analises
continuam em andamento.
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FIGURA 6. Resisténcia a tragao (média + desvio FIGURA 7. Alongamento (media + desvio padréo)

padrao) dos papéis isolante Nomex® 910 e kraft ~dos papéis isolante Nomex® 910 e kraft

termoestabilizado novos, comparadas pelo teste t de  termoestabilizado novos. Letras diferentes indicam

Student. diferenca significativa (p< 0,05) entre os papéis pelo
teste t de Student.

3.2 Parametros Avaliados nos Isolantes Novos e Envelhecidos

A mensuragao da espessura dos corpos de prova dos papéis Nomex® 910 & kraft termoestabilizado envelhecidos
em OMI (FIGURA 8), demostrou que houve variagdo para o papel Nomex® 910 envelhecido em comparagao ao
papel novo (p<0,05). A pequena variagdo observada para o papel kraft termoestabilizado, por outro lado, ndo
apresentou diferenga significativa entre os tratamentos (p>0,05).

O aspecto visual das amostras de Nomex® 910 e kraft termoestabilizado novos e apés envelhecimento
acelerado pode ser visualizado na Figura 9. Nota-se que, para ambos os papéis, houve aumento do
escurecimento da matriz em virtude do envelhecimento, sendo o escurecimento mais evidente para o papel kraft
termoestabilizado.

1 Nomex® 910 Momex® 910 Kraft termoestabilizado
[ Kraft Termoestabilizado
0.150+ HNovo
IS
£ 0.125
[0) a ab 10 dias
201001 M/ b b b
o
© 0.0754
2 20 dias
5 0.050-
w0
g 0.025-
& 30 dias
Ll
0.000 | E e p |
N &fo‘% &fo” &fo” &fo‘% b\fb b\fb b\fb b\fb
SN S ANHN K 45 dias

Tempo de envelhecimento

FIGURA 8. Valores de espessura (média + desvio padrao) dos FIGURA 9. Aspecto visual das amostras de papel Nomex®
papéis isolante Nomex® 910 e kraft termoestabilizado 910 e kraft termoestabilizado novos e envelhecidos em OMI, &
envelhecidos em OMI. Letras diferentes indicam diferenga 170 °C, por diferentes periodos de tempo.

significativa  (p<0,05) entre diferentes tempos de

envelhecimento pelo teste Kruskal-Wallis.




6

Considerando que mais da metade do papel Nomex® 910 ndo solubilizou na solucdo de etilenodiamina
cuprica (FIGURA 10), o GP foi calculado apenas para o papel kraft termoestabilizado. Os resultados do grau de
GP das amostras de papel kraft termoestabilizado, nova e envelhecidas, podem ser observados na Figura 11. Os
valores de GP variaram de acordo com o tempo de envelhecimento, principalmente em relagdo ao papel novo e o
envelhecido por 10 dias onde houve redugéo de 61,5%. Em 30 e 40 dias de envelhecimento o GP do papel kraft
termoestabilizado atingido foi em torno de 200, indicando que o papel atingiu o final de sua vida util (12).

-
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FIGURA 10. Acimulo de particulas dos papéis isolante ndo digeridas pela solugédo de etilenodiamina cuprica e agua. Aspecto do
a) filtro de fibra de vidro novo, b) apés filtragem da solucédo de
digestdo da amostra de papel kraft termoestabilizado novo e
c) apos filtragem da solugdo de digestao de papel Nomex® 910 novo.
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FIGURA 11. Grau de polimerizagdo (média + desvio padrdo) de amostras de papel kraft termoestabilizado envelhecidas em OMI
por diferentes periodos de tempo a 170 °C.

As maiores diferengas entre os espectros de FTIR dos dois tipos de papel encontram-se nas bandas da regiao de
1600 e 1050 cm-1 (FIGURA 12 — (a) e (b)). As principais bandas observadas nos espectros do papel kraft
termoestabilizado correspondem ao grupamento OH na regido de ~ 3400 cm-1, bandas de estiramento da ligagao
C - H naregido ~ 2900 cm-1 e a banda correspondente a ligagao éter na regido ~ 1150 a 1085 cm-1, sendo essas
as principais bandas de absor¢do da molécula de celulose (13). Na regidao de 3300 cm-1 é mostrado no espectro
do Nomex® 910 o estiramento do grupo N-H; na regido de 2900 cm-1 a banda de estiramento e deformagao da
ligacdo entre os atomos de carbono e hidrogénio (C-H); e na regido de 1660 cm-1 a banda de absorgéo
correspondente ao estiramento do grupo carbonila (C=0), caracteristico de amidas secundarias. Essas bandas
sdo semelhantes as identificadas na analise do Nomex® (14). O papel termoestabilizado também apresentou
bandas na regido de absorcdo de compostos a base de nitrogénio (2200 e 1600 cm-1), porém em menor
intensidade comparativamente ao Nomex® 910.
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T T T T T T 1 T T T T T T 1
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
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FIGURA 12. Espectros de FTIR dos papéis Nomex® 910 (a) e kraft termoestabilizado (b) novos e envelhecidos em OMI.

As bandas identificadas na regido de 2200 e 1600 cm™ no papel kraft termoestabilizado novo podem ser
atribuidas ao aditivo incorporado a esse papel para Ihe conferir maior estabilidade térmica, como por exemplo,
aditivos quimicos estabilizantes como uréia, melamlna dicianodiamida e poliacrilamida (15). Nos papels
termoestabilizados envelhecidos, a banda em 2194 cm desapareceu permanecendo apenas a de 2160 cm™', em
menor intensidade. Ja as duas bandas em 1640 cm™ e a de 1555 cm™', presentes no papel kraft termoestablllzado
novo, diminuiram de intensidade mas continuam nitidamente presentes no papel envelhecido por 10 e 20 dias,
enquanto que no papel envelhecido por 30 e 45 dias observa- se a existéncia de uma banda larga, que néao
permite distinguir essas duas bandas (1640 cm” e a de 1555 cm’ ) mas que pode ser atribuida a outros grupos a
base de nitrogénio, formados entre o aditivo termoestabililizado e os compostos de degradacgdo do 6leo isolante,
por exemplo.

Por outro lado, as concentragbes de nitrogénio mensuradas ndo apresentaram grandes variagdes entre
0s papéis novos e os envelhecidos em 6leo mineral. As concentragdes de nitrogénio total para o Nomex® 910 e
papel kraft termoestabilizado podem ser observadas na Fi%ura 13. Houve uma diminui¢éo de 5,1 e 7,6% no teor
de nitrogénio total dos papéis envelhecidos, Nomex~ 910 e kraft termoestabilizado, respectivamente,

comparativamente aos novos.

Os resultados da andlise termogravimétrica (TGA) dos papéis kraft termoestabilizado e Nomex® 910
envelhecidos, demostram que houve uma perda de massa na faixa de temperatura ambiente a 120 °C,
correspondente a perda de umidade. Além disso, para ambos os papéis, a temperatura de inicio da decomposi¢do
apresentou variagdo aceitavel, inferior a 10 °C, ficando na faixa de 323 — 332 °C. Apesar das diferencas
observadas na segunda perda de massa, pode-se afirmar que ambos os papéis apresentaram desempenho
térmico similar (FIGURA 14). Nao houve alteragdes significativas nos termogramas dos papeis envelhecidos
comparativamente aos novos.

Os resultados de raio-X das amostras envelhemdas demostraram, da mesma forma que as amostras
novas, 0 mesmo padrao de difracdo para o Nomex® 910 e para o kraft termoestabilizado, ndo sendo detectadas
diferencas nas fragbes amorfas e cristalinas (dados ndo mostrados). Estes resultados similares foram esperados
uma vez que uma percentagem substatial do Nomex® 910 é composta de celulose.
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FIGURA 13. Valores de nitrogénio total (média + desvio padrio) dos papéis isolante Nomex® 910 e kraft termoestabilizado
envelhecidos em OMI.
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FIGURA 14. Curvas termogravimétricas dos papeis isolantes novos.



4.0 - CONCLUSOES

Foram detectadas diferencas entre as amostras de Nomex® 910 e kraft termoestabilizado, novas, quanto as
caracteristicas morfolégicas ultraestruturais, porém nao foram observadas diferengas nas propriedades mecéanicas
desses papéis.

Nao é possivel aplicar na integra a metodologia da norma ABNT NBR IEC 60450 para determinar o GP
do papel isolante Nomex® 910, uma vez que grande parte desse material ndo solubilizou no solvente
etilenodiamina cuprica. No entanto, pode ser possivel desenvolver um novo procedimento para determinar o GP,
desse papel a partir da separagdo da aramida (que é insollvel no solvente) e determinando o GP da fragao
celulésica. Estudos nesse sentido estéo sendo realizados.

O envelhecimento térmico realizado por 45 dias a 170 °C, em OMI, foi suficiente para obtengdo de um
papel kraft termoestabilizado com GP em torno de 200.

Houve pequena perda de nitrogénio no papel kraft termoestabilizado apds submissdo ao ensaio de
envelhecimento acelerado, indicando que compostos de nitrogénio estdo quimicamente ligados a molécula de
celulose.

O envelhecimento térmico realizado néo alterou o padrao de difragcdo de raio-X dos papéis investigados.
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