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RESUMO

Denomina-se nanofluido a suspensao solido-liquido estavel em que a fase continua é liquida e a fase dispersa é
constituida por nanoparticulas com dimensbes caracteristicas menores do que 100 nm. Ferrofluidos sao
nanofluidos cujas nanoparticulas sdo ferromagnéticas ou ferrimagnéticas. Sua principal diferenga em relagéo aos
nanofluidos ndo magnéticos € que os ferrofluidos podem ser magnetizados por campo magnético externo e,
geralmente, perdem a magnetizagdo ap6s a remogdo do campo externo, razdo pela qual séo classificados como
materiais superparamagnéticos. Uma tecnologia aparentemente promissora consiste na adi¢cao de ferrofluidos ao
6leo mineral isolante (OMI) de transformadores, objetivando melhoras de propriedades dielétricas e térmicas.

PALAVRAS-CHAVE

Nanotecnologia, ferrofluido, nanofluido, magnetita, transformador.

1.0 - INTRODUGAO

Segundo a literatura internacional, a aplicagdo dos nanofluidos magnéticos (NFM) em transformadores elétricos
podera resultar em construgées mais leves e compactas e elevagdo do carregamento. Tais expectativas decorrem
da diminuicdo da temperatura; pela melhoria na taxa de transferéncia de calor; e melhora de desempenho
dielétrico. Espera-se, portanto, um aumento do tempo de vida Util do transformador, um aumento na densidade de
corrente durante operagdo. Entretanto, ha poucos estudos disponiveis na literatura sobre a viabilidade técnica de
aplicagcado de ferrofluidos em transformadores, mas resultados preliminares parecem indicar que a adi¢cao de
nanoparticulas ferromagnéticas, como a magnetita, ao oleo mineral isolante (OMI) de transformadores pode levar a
melhoria do funcionamento destes equipamentosm . SEGAL e RAJ'") e SEGAL et al.‘?) verificaram que a
adicdo de pequenas fragbes volumétricas de nanopartlculas de magnetita promove um aumento da ordem de
100 % na tensao disruptiva de polaridade positiva do OMI. Outros estudos mais recentes indicam que a adi¢cdo de
nanoparticulas semicondutoras de dioxido de titanio, ou titania, também promove aumentos da ordem de 20 % na
rigidez dielétrica do OMI sob corrente alternada e sob impulso

Os mecanismos fisicos responsaveis pelas melhorias verificadas tanto nas propriedades dielétricas quanto nas
propriedades de transporte de calor dos nanofluidos ainda ndo estdo completamente compreendidos. Todavia,
existem estudos em qtue se propdem diferentes mecanismos fisicos para explicar estes aumentos verificados
experlmentalmente ). E consenso, na comunidade cientifica, que melhorias significativas nas propriedades
de transporte do calor pelo nanofluido dependem fortemente da homogeneidade e da estabilidade da suspenséo.

No presente estudo foram utilizadas suspensdes solido-liquido com baixas concentragdes de nanoparticulas de
magnetita funcionalizadas com um tensoativo e com didmetros inferiores a 10 nm, pois, para didmetros maiores e
particulas nao funcionalizadas, a interagdo magnética entre as particulas se sobrepde a energia térmica que as
mantém dispersas, favorecendo a formagao de aglomerados.

(*) Avenida Horacio Macedo, 354 — Ilha do Fundao —21941-911 — Rio de Janeiro — RJ - Brasil
Tel: (+55 21) 2598-6000 — Email: franc@cepel.br
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Este Informe Técnico apresenta alguns resultados experimentais realizados em amostras de nanofluidos
magnéticos, a base de magnetita, quando adicionados ao 6leo mineral isolante AV60. Sdo apresentados os
resultados obtidos por técnicas de caracterizagdo via microscopia eletrénica de varredura (MEV), espectroscopia
de energia dispersada (EDS), microscopia eletronica de transmisséo (MET)' caracterizagdes quimicas e fisico-
quimicas; susceptibilidade magnética, fator de dissipagao, rigidez dielétrica a corrente alternada de 60 Hz e ao
impulso atmosférico. Foram analisadas amostras com concentragdo de até 3 % m/m de nanoparticulas 6xidicas’
em OMI. Objetivou-se, com os estudos, a compreensao destes parametros, o0 manuseio do ferrofluido, a avaliacao
do comportamento do OMI na presenga de nanoparticulas magnéticas, da estabilidade ao longo do tempo, entre
outros, que constituem os fundamentos para as analises de viabilidade da utilizagdo do nanofluido em
equipamentos do Setor Elétrico.

O conjunto destas determinagdes agregou informacdes que contribuiram para o melhor entendimento do
comportamento destes fluidos. Dentro da combinagéo das técnicas utilizadas, aplicou-se uma técnica experimental
de ensaio desenvolvida pelo Cepel que se mostrou uma ferramenta importante para determinagdo das
caracteristicas eletromagnéticas destes novos materiais.

2)

Ferrofluidos ou fluidos magnéticos, também denominados coloides magnéticos( , Sa@o suspensdes de
nanoparticulas ferromagnéticas ou ferrimagnéticas, como a magnetita (Fe304) e a hematita (Fe203), dispersas em
liquido polar ou apolar. Ferrofluidos se caracterizam por sua magnetizagdo na presenca de campo magnético
externo. Este tipo de nanofluido é considerado um material superparamagnetlco isto é, na auséncia de campo
magnético externo ele ndo permanece magnetizado. Por possuirem elevada estabilidade e propriedades Unicas, os
ferrofluidos podem ser empregados como selantes, fluidos de resfriamento e dielétricos.

A aplicagdo de maior interesse para ferrofluidos no Setor Elétrico € a sua possivel utilizacdo como fluido de
resfriamento em transformadores elétricos, para dissipagcdo do calor gerado no enrolamento condutores e no
ndcleo magnético, e como isolante dielétrico de transformadores. Embora a pratica atual recomende a minimizagéao
de particulas suspensas no 6leo mineral de transformadores em razdo do seu efeito deletério sobre a rigidez
dielétrica do 6leo, deve-se ressaltar que as dimensdes caracteristicas das nanoparticulas magnéticas sdo duas a
trés ordens de grandeza inferiores as dimensdes das particulas tipicamente encontradas em 6éleo de transformador.
Uma revisdo do estado-da-arte da aplicagcdo de ferrofluidos em transformadores encontra-se documentada em
GONZALEZ et al.\™.

O presente trabalho foi motivado, portanto, pela possibilidade de utilizagdo de ferrofluidos como aditivo ao fluido
dielétrico de transformadores. Essa viabilidade incluiria tanto o aspecto econémico quanto a sua eficacia no
isolamento elétrico e na dissipac¢ado do calor. Caso o ferrofluido estudado apresente desempenho aceitavel do ponto
de vista dielétrico nos ensaios de alta tensdo e comportamento similar ao OMI em outras propriedades fisico-
quimicas, e sua compatibilidade com os outros materiais isolantes, este podera ser avaliado como possivel
substituto, em algumas situagdes, para o 6leo mineral isolante tradicional.

A sintese do ferrofluido constitui-se no passo mais importante para um estudo bem sucedido com essas
suspensfes. Algumas exigéncias sdo essenciais tais como: homogeneidade, estabilidade em longo prazo,
durabilidade, pouca aglomeragao de nanopartlculas e nédo alteragdo quimica do fluido-base. O prmmgal problema
encontrado durante a sintese de ferrofluidos é justamente a aglomeragéo das nanoparticulas. SINGH ®) afirma que
ainda ndo existe um método de preparagdo padrdo para nanofluidos. Existem basicamente dois métodos de
preparacdo: métodos de passo unico; e método de dois passos (ou d/spersmn method) que é o mais utilizado
atualmente. O emprego de dispersantes, também denominados surfactantes?, é uma das técnicas adotadas para
reduzir a formacao de aglomerados nos nanofluidos sintetizados com o metodo de dois passos ‘"

A primeira etapa no processo de sintese dos ferrofluidos investigados neste trabalho foi definir o tamanho maximo
das nanoparticulas magnéticas de modo a minimizar a formagédo de aglomerados. Para garantir a estabilidade do
ferrofluido, os efeitos térmicos oriundos da aqltagao das nanopartlculas (movimento Brownlano) devem ser maiores
do que os efeitos gravitacional e magnetlco . Com base neste principio, O’ SULLIVAN (")opteve uma expressao
para o didmetro maximo das nanoparticulas magnéticas. Esta expressao foi utilizada para o célculo do diametro
maximo das nanoparticulas de magnetita empregadas na sintese dos ferrofluidos investigados. Além do controle
rigoroso no tamanho das nanoparticulas, durante a sintese dos ferrofluidos, utilizou-se &cido oléico como
surfactante de modo a minimizar a formagdo de aglomerados. Em uma segunda etapa, as nanoparticulas
previamente produ2|das foram misturadas ao OMI e a sua dlspersao no éleo foi feita por meio de ultrassom e
agitacdo mecanica. Segundo EASTMAN et al.'®) e SINGH (®), estas duas técnicas tém se mostrado adequadas
para nanoparticulas oxidicas.

Na sec¢édo 2.0 sdo apresentados os materiais utilizados e as técnicas de caracterizagdo das amostras de ferrofluido
sintetizadas. Na secdo 3.0 sdo apresentados os procedimentos experimentais e os resultados obtidos para as
propriedades elétricas e magnéticas dos ferrofluidos sintetizados. Por Ultimo, sdo apresentadas as principais
conclusdes do trabalho.

2.0 - MATERIAIS UTILIZADOS E CARACTERIZAGAO

2.1 Oleo Mineral Isolante

Oleo mineral isolante (OMI) de base nafténica inibido, AV60IN, fornecido pela Petrobras, atendendo as
especificacoes da ANP - Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis

1Nanopartl’culas 6xidicas — Sdo nanoparticulas ferromagnéticas como a magnetita (Fe;O4) e hematita (Fe,O3).
“Surfactantes sdo tipicamente moléculas de cadeia longa que ajudam a manter as nanoparticulas separadas no coldide, evitando aglomeraco.



2.2 Nanoparticulas

A magnetita foi selecionada como nanoparticula para os estudos. A sintese da magnetita foi realizada por via
Umida e o tamanho das particulas foi controlado durante o processo de fabricagdo. A magnetita nanoparticulada
assim obtida foi funcionalizada com acido oléico e sua dispersdo foi efetuada em hexano, permitindo inserir ou
dispersar a mesma em meios apolares, que para o caso em estudo foi utilizado o 6leo mineral isolante AV60.

Composicédo: Magnetita, com presenca de hematita, funcionalizadas com acido oléico e hexano.
Aspecto: Liquido preto. Outras Informacdes prestadas no certificado do fornecedor, conforme Tabela 1.

TABELA 1 - DADOS TECNICOS DA NANOPARTICULA UTILIZADA

CARACTERIZACAO PROPRIEDADE
TECNICA OBSERVADA VALOR MEDIDO
Gravimetria Teor de material 61 %
Adsorgao gasosa Area superficial do pd 122 m°/g
Tamanho de particula 9nm

A Figura 1 apresenta a imagem de microscopia eletronica de transmissdo (MET) das nanoparticulas obtidas e a
caracterizagao das nanoparticulas através da técnica de difragcao de raios-X.
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FIGURA 1 — MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO E DIFRAGCAO DE RAIOS-X DAS
NANOPARTICULAS DE MAGNETITA

2.3 Preparacio das suspensdes de NFM

As nanoparticulas Oxidicas foram dispersas em OMI através de processos de ultrassom e sonicagéo, numa
concentragdo maxima de 3,7 % m/m.

3.0 - PROCEDIMENTOS E RESULTADOS

3.1 Caracterizacdo Eletromagnética

As primeiras experiéncias para caracterizagéo eletromagnética do NFM foram realizadas com uma bobina de
valvula solendide e um tubo de ensaio, com capacidade para 5 m(], preenchido com o NFM, como ilustrado na
Figura 2.

FIGURA 2 — TUBO DE ENSAIO COM NFM E BOBINA SENSORA PARA MEDIGCAO DE PARAMETROS
ELETROMAGNETICOS.
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Maiores detalhes sobre a metodologia experimental utilizada pelo CEPEL para caracterizagdo das prog)rledades
eletromagnéticas do OMI e dos ferrofluidos encontram-se documentadas em publicagao recente Com a
metodologia utilizada pelo CEPEL, foram feitas inicialmente medigées comparativas da susceptibilidade magnética
do OMI e do ferrofluido para diferentes concentragdes de nanoparticulas de magnetita. Os resultados mostraram-se
de correlagéo linear entre a concentragdo de nanoparticulas ferromagnéticas — NPF adicionadas ao OMI e a
susceptibilidade magnética do ferrofluido, como mostrado na Figura 3.
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FIGURA 3 - CORRELAGCAO ENTRE A SUSCEPTIBILIDADE MAGNETICA E A CONCENTRAGAO DE
NANOPARTICULAS FERROMAGNETICAS NO OMI.

Posteriormente, foram introduzidas melhorias para reduzir os efeitos de dispersdes de fluxo magnético na medi¢ao
das propriedades eletromagnéticas das amostras, com a confecgdo de um porta-amostra no formato toroidal, com
diametro interno de 67,5 mm e capacidade para 70 mil. Uma bobina sensora de cobre com 180 espiras foi
enrolada sobre a forma toroidal para medigao dos parametros eletromagnéticos do NFM, como mostrado na Figura

|

Pt

(a) Dimensdes do porta-amostras de vidro (b) Porta-amostras com 180 espiras de cobre
FIGURA 4 - PORTA AMOSTRAS PARA AVALIACAO DAS CARACTERISTICAS MAGNETICAS
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Com este dispositivo, a susceptibilidade magnética de suspensdes de AV60 com nanoparticulas de magnetita foi
medida em temperaturas entre 10 e 95 °C, para concentragoes de nanoparticulas entre 0,07 e 3 % m/m,
observando-se um leve decaimento da mesma com a temperatura‘'?). Foram utilizados uma ponte RLC Wayne
Kerr 3245, nas frequéncias de 20 Hz a 100 kHz, e a tensao aplicada de 1 a 5 V. Fotografias do porta-amostra e dos
equipamentos utilizados nos ensaios de caracterizagéo eletromagnética sdo apresentadas na Figura 5.

Banho

multratermostatico

FIGURA 5 - PORTA-AMOSTRA, ACESSORIOS E EQUIPAMENTOS PARA MEDICAO DOS PARAMETROS
ELETROMAGNETICOS.

Ensaios normatizados para determinagdo da rigidez dielétrica (IEC 60156)(13), constante dielétrica e fator de
dissipagao de liquidos isolantes elétricos (ASTM D 924) (%) também foram realizados nas amostras de NFM, com
objetivo de verificar a integridade dielétrica das mesmas. Varias amostras com diferentes concentragbes até
0,3 % m/m de nanoparticulas magnéticas em OMI foram ensaiadas e os resultados mais significativos séo
apresentados na Figura 6, para a temperatura de 23 °C e para a frequéncia de 1 kHz !

A rigidez dielétrica resultou em 99,4 kV/2,5mm para o AV60 e 95,4 para a amostra de nanofluido de 0,30 % m/m.
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FIGURA 6 — FATOR DE DISSIPACAO E CONSTANTE DIELETRICA DO OMI AV60COM NPF ¢ '),

Os resultados mostraram que a medida que a concentragdo de nanoparticulas ferromagnéticas no OMI aumenta, o
fator de dissipacdo aumenta. Em relagdo a constante dielétrica, verifica-se um comportamento crescente-
decrescente em fungéo da concentragdo, mas com menor alteragéo.

3.2 Suportabilidade dielétrica do ferrofluido ao impulso atmosférico

Nos ensaios de suportabilidade dielétrica ao impulso atmosférico, foram ensaiados o OMI de base nafténica AV60
e amostras de ferrofluidos com concentragdes de 0,75% m/m, doravante designado por FF1; 0,30% m/m - FF2 e
0,11 % m/m - FF3. Os ensalos foram realizados seguindo as recomendagdes das normas ASTM D3300-00 (*) e
NBR IEC 60060-1:2013 '€ quanto a aplicacao de ondas padronizadas de impulso atmosférico (1,2/50 ps).

3.2.1 Procedimento para medigéo da suportabilidade dielétrica sob impulso atmosférico

Os principais componentes utilizados nos ensaios de suportabilidade dielétrica sob impulso atmosférico foram:

(i) Gerador de impulsos de 700 kV; (ii) sistema de medicédo e divisor de tensao; e (iii) célula de ensaio conforme
ASTM D 3300-00, construida no CEPEL. Na Figura 7 apresentam-se um desenho esquematico da célula de
ensaios e uma foto da célula utilizada nos ensaios realizados no CEPEL.

Seguindo as recomendag6es da norma ASTM D3300, foram aplicadas ondas plenas de polaridade negativa e
positiva de 1,2/50 us, com tolerancia de 30 % (0,84 us até 1,56 us) para frente de onda e de 20 % (40 s até 60 us)
para cauda.
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FIGURA 7 — CELULA DE ENSAIO UTILIZADA NOS ENSAIOS DE RIGIDEZ DIELETRICA SOB IMPULSO
ATMOSFERICO

O gerador de impulsos de tensado utilizado nos ensaios necessita uma tensdo minima de 300 kV, ajustavel para
passos de 10 kV. O erro aceito para o equipamento de medi¢éo é de 5 % em relagédo ao pico da onda de tenséo.
Os eletrodos imersos no fluido dielétrico sdo compostos por uma esfera de ago ou latdo com 2" de diametro e uma
agulha de ago utilizada em maquinas de costura Singer, niUmero 14. A célula de ensaio foi construida com material
de alta resisténcia dielétrica e com dimensdes apropriadas para garantir que a descarga elétrica ocorra no
espagamento (gap) entre os eletrodos, conforme indicado Figura 7. O espagcamento (gap) entre a agulha e a esfera
foi mantido fixo em uma polegada. Durante os ensaios, a cada descarga, a esfera foi trocada de posigao e tanto o
eletrodo agulha quanto o liquido dielétrico sob ensaio foram substituidos.

3.2.2 Andlise dos resultados

Os resultados dos ensaios de impulso atmosférico de polaridade negativa em uma amostra de OMI com
nanoparticulas ferromagnéticas, quando avaliados utilizando-se critérios estatisticos com base na média de
disrupgdes, no desvio-padrdo populacional, no coeficiente de variagdo populacional, e no método de acréscimo e
decréscimo, sdo mostrados na Figura 8.

Ferrofluido2 submetido a impulso atmosférico de polaridade negativa
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FIGURA 8 - METODO DE ACRESCIMO E DECRESCIMO (UP & DOWN)

Todos os fluidos foram submetidos aos impulsos atmosféricos de polaridade negativa e positiva. Os resultados
encontram-se sintetizados na Figura 9.

Analisando-se os resultados, pode-se afirmar que a adicdo de nanoparticulas de magnetita, para as trés
concentragdes analisadas, reduz a rigidez dielétrica do OMI ao impulso em polaridade negativa. Analisando-se os
mesmos resultados para a polaridade positiva, na Figura 9, verifica-se que a suportabilidade dielétrica dos
ferrofluidos ndo diminuiu significativamente com a concentragcdo de nanoparticulas ferromagnéticas. Nota-se, ao
contrario, um leve aumento da suportabilidade dielétrica em polaridade negativa com a adigdo de nanoparticulas.
Os resultados obtidos sugerem a existéncia de uma faixa de concentragcdo de NPF 6tima. Este comportamento foi
verificado em investigages experimentais de outros laboratérios ¢ ¢
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FIGURA 9 — SUPORTABILIDADE DIELETRICA DOS FLUIDOS SUBMETIDOS A APLICACOES DE IMPULSOS
ATMOSFERICOS.

Por outro lado, a aplicabilidade destes resultados de polaridade positiva constitui restrigdo, visto que, em torno de
85 a 95 % das vezes, em estruturas menores que 100 m, como 1<7em 1Isinhas de transmissdo, as descargas
atmosféricas ocorrem de modo descendente e de polaridade negativa (173, (18)

Observou-se, ainda, que outros ensaios necessitam ser realizados para melhorar a avaliagdo dos efeitos da
presencga das nanoparticulas ferromagnéticas e da polaridade da descarga na suportabilidade dielétrica do OMI.

4.0 - CONCLUSAO

A metodologia utilizada na presente investigagdo experimental mostrou-se eficaz e se constitui em importante
ferramenta para comparagao das caracteristicas eletromagnéticas e dielétricas destes novos materiais destinados
a competicdo com o 6leo mineral isolante utilizado atualmente em transformadores elétricos.

A caracterizagdo eletromagnética mostrou que a suspensdo do 6leo mineral isolante com nanoparticulas de
magnetita resultou paramagnética, elevando-se linearmente a susceptibilidade magnética com a elevagéo da
concentragdo de nanoparticulas. A amostra com 0,3% m/m de nanoparticulas no OMI ndo apresentou significativas
alteragdes na constante dielétrica e uma redugao de apenas 4 % em sua rigidez dielétrica, quando comparado com
o OMI AV60; todavia, houve um aumento da ordem de cem vezes no fator de dissipagéo, conforme Figura 6.

Nos ensaios de rigidez dielétrica sob condicdes de impulso, aparentemente, a adicdo de nanoparticulas de
magnetita, nas concentragbes investigadas, contribui para o aumento da tensdo disruptiva com polaridade de
descarga positiva, mas houve apenas 28 % de acréscimo, contra 100 % citado pela literatura (2. Por outro lado,
pode-se afirmar que as nanoparticulas tiveram um efeito deletério sobre a tensdo disruptiva com polaridade de
descarga negativa, da ordem de -100 %, conforme mostrado na Figura 9.

Conclui-se, portanto, que os resultados obtidos nos ensaios de rigidez dielétrica sob impulso atmosférico realizados
no CEPEL, com amostras de ferrofluido em trés concentragdes diferentes, estdo em desacordo com outros
resultados experimentais publicados na literatura ‘"’ ?). Nos trabalhos de Segal e Raj(”e de Segal et al.‘®) os
autores verificaram que a presenga de nanoparticulas no OMI promove um aumento significativo (da ordem de
50%) na tenséao disruptiva com polaridade de descarga positiva e pouca ou nenhuma alteragéo na tensao disruptiva
com polaridade de descarga negativa. Analisando os resultados obtidos e aqui apresentados, conclui-se que 0s
ferrofluidos avaliados ainda ndo constituem substitutos viaveis para 6leo mineral isolante em transformadores
elétricos, sobretudo de poténcia. O éleo AV60 com suportabilidade dielétrica de até 230 kV e perfil mais estavel
quando submetido a aplicagdes de impulso atmosférico de polaridade negativa, ainda € a melhor opgao dentre os
fluidos analisados. Contudo, a proposta inicial, qual seja, avaliar a viabilidade do uso de ferrofluidos como possiveis
substitutos ao 6leo mineral, foi alcangada.

Uma importante ferramenta de analise, entretanto, surgiu como subproduto das investigagbes experimentais e que
certamente sera adotada nas proximas pesquisas envolvendo os nanofluidos magnéticos — a concentragdo de
nanoparticulas magnéticas em uma suspensao com o 6leo mineral isolante pode ser muito bem determinada pela
avaliagdo da susceptibilidade magnética, sem consumo algum de material e com apenas 5 m(] de amostra. Esta
técnica também viabilizou estudos em curso sobre a estabilidade dos nanofluidos magnéticos e possiveis
precipitagdes, sem a movimentacao por a¢des externas da amostra e sem consumo do material sob analise.

Para seguimento dos estudos, serdo investigadas possiveis variagdbes nas formulagbes, a verificagdo das
caracteristicas de transferéncia de calor das amostras ja preparadas e possiveis aplicagbes outras, distintas das
propostas iniciais para o uso em transformadores elétricos.

Por fim, deve-se registrar que os resultados apresentados e as conclusdes extraidas dos mesmos sdo validos

apenas para as amostras de ferrofluidos preparadas no CEPEL, com as técnicas de dispersdo empregadas e
descritos neste Informe Técnico.
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