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NOWY RODZAJ LAKIERU
DOMIESZKOWANY NANOCZASTKAMI SiO,

NEW KIND OF VARNISH FILLED WITH SiO; NANOPARTICLES

Abstract: The dielectric and mechanical properties of standard (PEI), nanoscale-filled and microscale-filled varnishes are
detailed and analyzed in this communication. Two kind of silica (10 nm and 400 nm) have been tested as a filler. A par-
ticular attention has been paid to Partial Discharge Inception Voltage, lifetime under pulse voltage and bonding strength
which are crucial for varnish to be used in rotating machines fed by inverters.

1. Wstep

Zagadnienia przedstawione w tym artykule do-
tykaja problemu przedwczesnego starzenia si¢
maszyn elektrycznych zasilanych przez prze-
ksztaltniki typu PWM. Negatywny wplyw
przeksztattnikow na silniki jest dobrze znany,
ale fizyczne przyczyny pozostaja nie do konca
jasne. Ze statystyk wynika, ze uszkodzenia izo-
lacji stojana stanowig prawie 40% wszystkich
uszkodzen i czgstsze sg tylko uszkodzenia to-
zysk. W artykule przedstawione sg badania na
nowych lakierach wykorzystujacych nano- oraz
mikrodomieszki i poréwnanie ich z materialem
dostgpnym obecnie na rynku. Przy zasilaniu
silnika przez przeksztaltnik, mimo uwaznego
doboru i wymiarowania izolacji uzwojenia,
mozliwe jest wystepowanie zjawiska wytado-
wan niezupelnych w uktadach izolacyjnych nis-
kiego napigcia. Konstruktorzy oraz producenci
maszyn szukajg sposobow, aby opanowac to
niekorzystne zjawisko.

Istnieja dwa podejscia do zagadnienia. Pierw-
sze, to zastosowanie przewodow nawojowych
z izolacja odporng na wytadowania niezupete
[1, 2, 3], a drugie sprowadza si¢ do wytworze-
nia lakieru nasycajacego, ktory bedzie ograni-
czal lub wrecz eliminowat ich aktywnos¢. To
drugie rozwigzanie zostanie zaprezentowane
w tym artykule. Lakiery, w celu zwigkszenia
ich odpornosci na dzialanie wyladowan niezu-
pelnych, zostaly domieszkowane nieznaczng
iloscig (do ok. 1,5% wagowo) czastek nieorga-
nicznych o bardzo matej $rednicy. Rolg tych
nanoczastek jest zmniejszanie erozji powodo-
wanej przez wytadowania niezupeitne, poprzez

ograniczanie energii zderzen przez odbicie oraz
rozpraszanie [2,4]. Ponadto obecno$¢ nano
czastek nieorganicznych w amorficznych regio-
nach sieci polimeru zmniejsza dyfuzje gazow
(réwniez cieczy) [5], w szczegdlnosci tlenu
wytwarzanego przez wyladowania niezupeine,
a co za tym idzie zmniejsza proces degradacji
izolacji na drodze utleniania. W celu zwigksze-
nia odpornos$ci na wytadowania niezupeine mo-
ga by¢ stosowane rézne napelniacze, np.:
AL O3, TiO,, Si0,, ZnO. W tym artykule zapre-
zentowano wyniki badan lakieréw, w ktérych
do poprawy wlasciwos$ci standardowego lakieru
zastosowano krzemionke (SiO;). Aby okresli¢
wlasciwosci lakieru z napetiaczem wykonano
szereg badan, a ich wyniki i analiza zostaty
przedstawione w dalszej czesci artykutu. Bada-
niom poddano lakier standardowy (PEI) oraz
napetniony nano- i mikroczastkami (PEI+SiO,).
W pierwszej kolejnosci zbadano wilasciwosci
dielektryczne, takie jak poziom zaplonu wyta-
dowan niezupelnych PDIV (Partial Discharge
Inception Voltage) w temperaturach do 180 °C,
wytrzymalos¢ elektryczna (50 Hz w temperatu-
rze pokojowej), oraz dtugos¢ zycia w obecnosci
wytadowan niezupetnych, przy napigciu impul-
sowym 1,1 kV/20 kHz. Ponadto okreslono
wlasciwosci mechaniczne (sitg wigzaca probek
w ksztatcie cewek cylindrycznych) oraz wyko-
nano badania termoanalityczne. Dodatkowo
zostal zbadany wpltyw wielkosci czasteczek
wypetniacza na wlasciwosci mechaniczne
1 elektryczne.
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2. Procedura badawcza
2.1. Badany materiatl

Do lakierow zostaly dodane dwa typy krze-
mionki: nanokrzemionka ($rednia $rednica ziar-
na 10 nm) oraz mikrokrzemionka ($rednia $red-
nica 400 nm). Domieszka w obu przypadkach
stanowi 1,5% wagowo lakieru. Nanokrzemion-
ka i mikrokrzemionka zostaty zdyspergowane
w lakierze polistroimidowym przy zastosowa-
niu specjalnej metody, ktora Instytut Elektro-
techniki planuje opatentowac.

2.2. Przygotowanie probek

W badaniach porownywano trzy rodzaje lakie-
row: (1) standardowy lakier poliestro-imidowy,
(2) ten sam lakier z nanokrzemionka oraz (3)
z mikrokrzemionka. Napigcie zaptonu PDIV
oraz napigcie przebicia okreslano na probkach
w postaci skretek z przewodu emaliowanego
oraz skretek nasyconych badanym lakierem. Do
wykonania skrgtek zastosowano przewod dwu-
warstwowy o $rednicy 1 mm, wg IEC 60317-
13, emaliowany lakierem poliestrowym (war-
stwa wewnetrzna) oraz poliamidoimidowym
(warstwa zewngtrzna), o catkowitej grubosci
izolacji 45 um. Drugim typem probek, na kto-
rych okreslano czas zycia przy napig¢ciu impul-
sowym (1,1 kV/20 kHz), byly ptytki stalowe
pokryte badanym lakierem, w ktorych grubos¢
lakieru wynosita okoto 90 um. Natomiast site
wigzaca badano na impregnowanych cewkach
cylindrycznych, wykonanych z tego samego
przewodu emaliowanego co skretki.

2.3. Zastosowane metody badan

Badania zaptonu wytadowan niezupeilnych zo-
staly wykonane na stanowisku pomiarowym
zaprezentowanym na rysunku 1.
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[ Generator ]—[ Amplifier HHVTransformek}:
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Rys. 1. Uktad pomiarowy do badania napiecia
zaplonu wytadowan niezupetnych

Napiecie sinusoidalne, 50 Hz, podnoszono do
takiego poziomu, aby otrzymac¢ stan, w ktorym
ilo§¢ wytadowan niezupelnych jest quasi-stata.

Wyniki PDIV w roéznych temperaturach pro-
bierczych, przedstawione w czgs$ci trzeciej, zo-
staly otrzymane za pomocg analizy Weibulla.
Badania wytrzymatosci elektrycznej lakierow
wykonano na lakierowanych ptytkach przy na-
pieciu o czestotliwosci 50 Hz i predkosci pod-
noszenia napigcia 500 V/s, zgodnie z normg
IEC 60243-1. Pomiary napigcia przebicia zosta-
ty wykonane na probkach zanurzonych w oleju
izolacyjnym, tak aby unikna¢ jakichkolwiek
wyladowan na powierzchni probki. Taka proce-
dura pozwolita na okreslenie rzeczywistej wy-
trzymato$ci skro$nej probki, a nie przebicia wy-
wolanego wyladowaniami powierzchniowymi.
Wyniki przedstawiono w czesci trzeciej (anali-
za Weibulla).

Dhugos¢ zycia lakieru w warunkach wystepo-
wania wytadowan niezupelnych byta okres$lana
rowniez na lakierowanych ptytkach, w tempera-
turze pokojowej. Role jednej z elektrod petnita
ptytka stalowa, a drugg stanowita stalowa elek-
troda kulowa o $rednicy 10 mm. Stosowano na-
piecie impulsowe prostokatne bipolarne o am-
plitudzie +1100 V, o czasie narostu impulsu
700 ns i1 czgstotliwosci 20 kHz. Wytadowania
niezupelne wyst¢gpowaly w bezposredniej blis-
kosci miejsca kontaktu elektrody kulowej z la-
kierem.

Analiza termograwimetryczna (TGA/DTG)
oraz réznicowa analiza termiczna (DTA) zosta-
fa wykonana na termoanalizatorze TGA/DSC1
firmy Mettler Toledo. Termogramy badanych
lakieréw (w stanie utwardzonym) okreslono
w zakresie temperatur od 23 °C do 800 °C, przy
predkosci narastania temperatury 10 K/min,
w atmosferze powietrza o predkosci przepltywu
50 ml/min.

Sita wigzaca probek w funkcji temperatury
zwyktych i domieszkowanych lakierow zostala
zbadana zgodnie z normg IEC 60455-2 za po-
mocg maszyny wytrzymatosciowej Instron.
Dodatkowo wykonano badania rentgenowskie
oraz mikroskopowe (opisane w czesci 4).

3. Wyniki

3.1. Napiecie zaplonu wyladowan niezupel-
nych (PDIV)

Wyniki eksperymentalne napigcia zaptonu wy-
fadowan niezupelnych w funkcji temperatury
zostaly przedstawione na rysunku 2.
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Rys. 2. PDIV skretek w funkcji temperatury
i rodzaju lakieru (1: bez lakieru, 2: lakier z mik-
ronapeltniaczem, 3: lakier standardowy, 4: la-
kier z nanonapetniaczem)

Bez wzgledu na rodzaj lakieru PDIV maleje
wraz ze wzrostem temperatury. Zgodnie
z oczekiwaniami autoréw, PDIV dla probek na-
syconych standardowym lakierem jest wyzsze
(czterokrotnie) niz dla probek nieimpregnowa-
nych. Wyladowania niezupeilne (PD) maja
miejsce w szczelinie powietrznej w poblizu
miejsca kontaktu dwoch przewodow skretki,
tzn. tam, gdzie natgzenie pola elektrycznego
jest najwyzsze. Wypelnienie tej szczeliny lakie-
rem powoduje wzrost PDIV, gdyz woéwczas PD
wystepuja w szczelinie powietrznej miedzy na-
syconymi przewodami emaliowanymi.

Skretki z lakierem domieszkowanym nano-
czastkami majg jeszcze wyzsze PDIV niz te
z lakierem standardowym. Natomiast skretki
z lakierem z mikroczastkami wykazuja nizsze
wartosci PDIV w poréwnaniu z lakierem stan-
dardowym. Hipoteza wyjasniajaca to zjawisko
zostanie przedstawiona w czesci 4 artykutu.
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Rys. 3. Wytrzymatosé elektryczna lakieru stan-
dardowego (lewy), z nanonapetniaczem (srod-
kowy) i mikronapelniaczem (prawy),; napiecie
sinusoidalne 50 Hz, temperatura pokojowa,
pomiary w oleju izolacyjnym, wartosci wytrzy-
matosci przy zalozeniu rozkiadu Weibulla,
przedziat ufnosci 90%,)

3.2. Wytrzymalos$¢ elektryczna

Wyniki eksperymentalne wytrzymatosci elek-
trycznej (przy napigciu sinusoidalnym 50Hz)
przedstawiono na rysunku 3. Prébki ze standar-
dowym lakierem oraz te z domieszka mikro-
i nanoczastek krzemionki wykazujg bardzo
zblizong warto$¢ wytrzymatosci elektryczne;.

3.3. Dlugos$¢ zycia lakieru w warunkach wys-
tepowania wyladowan niezupelnych

Wyniki badan dtugosci zycia przy napieciu im-
pulsowym o amplitudzie 1,1 kV i czgstotliwosci
20 kHz w temperaturze pokojowej pokazano na
rysunku 4. Powloki wykonane z lakieru z nano-
napetniaczem wykazaty zdecydowanie dtuzszy
czas zZycia przy starzeniu napigciem impulso-
wym (186 minut) niz powtoki z lakieru stan-
dardowego (25 minut). W przeciwienstwie do
lakieru z nanonapehiaczem, lakier z mikrona-
petiaczem nie wykazal znaczgcego wzrostu
czasu zycia w poroOwnaniu ze standardowym
lakierem (30 minut).
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Rys. 4. Dlugos¢ zycia przy narazaniu napigciem
impulsowym (£ 1,1 kV/20 kHz) lakieru standar-
dowego, z mikronapetniaczem i nanonapel-
niaczem w powietrzu, w temperaturze pokojo-
wej

3.4. Wlasciwosci mechaniczne

Zalezno$¢ sity wigzania od temperatury lakieru
standardowego i z napetniaczami przedstawio-
no na rysunku 5. Na rysunku tym widac, ze sita
wigzaca lakieru z nanonapeliaczem ma po-
dobne wartosci jak dla lakieru standardowego,
natomiast lakier z mikronapetniaczem wykazuje
znacznie stabszg sile wiazaca.
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Rys. 5. Sita wigzgca lakieru standardowego,
z mikronapeiniaczem i nanonapetniaczem
w funkcji temperatury

3.5. Wlasciwosci fizyko-chemiczne

Rysunek 6 przedstawia krzywe TG/DTA/DSC
otrzymane w badaniach termoanalitycznych.
Okreslajac z krzywych ubytku masy TG tempe-
rature degradacji cieplnej Ty jako temperature,
przy ktorej wystepuje 5% ubytku masy, uzys-
kano nastepujace wartosci Ty 327 °C dla czys-
tego lakieru, 339 °C dla lakieru z mikronapel-
niaczem 1 365 °C dla lakieru z nanonapeinia-
czem. Degradacja lakieru z nanonapetliaczem
rozpoczeta si¢ wige w temperaturze o 38 °C
wyzszej niz w przypadku czystego lakieru. Po-
rownujac natomiast temperatur¢ poczatkowa
procesu ,,onset”, mozna zauwazyc, ze dla lakie-
ru z nanonapetniaczem jest ona wyzsza o 10 °C,
w porownaniu z lakierem standardowym. La-
kier z nanonapemhiaczem wykazuje wigc naj-
wyzszg stabilno$¢ termiczna.
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Rys. 6. Termogramy TG/DTG/DSC lakieru
standardowego oraz z napetniaczami (A — czy-
sty lakier, B — lakier z mikronapetniaczem, C —
lakier z nanonapetniaczem)

4. Dyskusja

Wiasciwosci dielektryczne lakierow z nanona-

pelniaczem okazaly si¢ znacznie lepsze niz

lakieréw standardowych, w szczegdlnosci

w obecno$ci wyladowan niezupelnych (dtugosé

zycia, PDIV). Wykazano wigc korzysci wyni-

kajace z domieszkowania lakieru takimi czast-
kami nieorganicznymi. Erozja spowodowana
przez PD jest znacznie stabsza w przypadku,
gdy sie¢ polimeru jest domieszkowana dwu-
tlenkiem krzemu o rozmiarze ziarna 10 nm. Na-
tomiast czastki dwutlenku krzemu wielkosci
mikro- nie dajg takich wynikoéw: dtugos¢ zycia
si¢ nie zwigksza a warto$¢ PDIV jest nizsza niz

w przypadku lakieru domieszkowanego nano-

czasteczkami. Wpltyw wielkosci czastek do-

mieszki na wihasciwosci lakieru mozna wyttu-
maczy¢ nastepujaco:

o zastosowana w badaniach technika dysper-
gowania nie jest odpowiednia dla mikro-
czasteczek,

o im wigkszy rozmiar czasteczek tym wigk-
sze prawdopodobienstwo aglomerowania
si¢ 1 tworzenia agregatéw podczas procesu
dodawania dwutlenku krzemu do lakieru.

Zostaly wykonane dodatkowe badania majace

potwierdzi¢ powyzsze zatozenia. Po pierwsze

zostala wykonana rentgenowska analiza fluore-

scencyjna (przy pomocy urzadzenia XGT 1000

WR Horiba Jobin Yvon) do okre$lenia podsta-

wowego sktadu kazdej probki. Uktad ten sktada

si¢ ze zrodta promieniowania rentgenowskiego,
fluorescencyjnego detektora promieni rentge-
nowskich i mikroskopu optycznego pozwalaja-
cego na analiz¢ mapujacg. Napigcie lampy ge-
nerujgcej promienie rentgenowskie wynosito
50 kV a czas analizy 600 s. Probki byty badane
przy $rednicy promienia 0,1 mm. Mapowanie
powierzchni bylo oparte na 14 réznych pozy-
cjach. Wyniki potwierdzity pierwsze zatozZenie,
tzn. dyspersja jest lepsza w przypadku kiedy
rozmiar czasteczek domieszki jest mniejszy.

Wyniki zostaly pokazane na rysunkach 71 8.

Drugie zatozenie zostalo potwierdzone przez

badanie za pomocg elektronowego mikroskopu

skaningowego. Po procesie mieszania na-
petlniacza z polimerem, w napetlnionym po-
limerze powstaja rézne formy czastek. Dzieje
si¢ tak w szczegodlnosci, jesli uzywane sg cza-
steczki o $rednicy mniejszej niz jeden mikro-
metr [6], powstaja wtedy m.in. agregaty
i aglomeraty.
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Rys. 7. Dyspersja nanokrzemionki zmierzona
w 14 roznych punktach
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Rys. 8. Dyspersja mikrokrzemionki zmierzona
w 14 roznych punktach

Aglomeraty sg rzadko spotykane i sg zwigzane
z problemami podczas dodawania domieszki do
polimeru. Agregaty (o dlugo$ci kilku um) zos-
taly zaobserwowane w $rodku oraz na po-
wierzchni stalowych ptytek i skretek, w ktorych
lakier byt domieszkowany mikroczastkami
(rys. 9). Zdarza si¢, ze agregaty sg porowate co
prowadzi do tworzenia si¢ w lakierze duzych
pecherzykow powietrza. Takie pecherzyki sa
natomiast potencjalnym miejscem wystepowa-
nia wytadowan niezupetnych, co ttumaczy niz-
sze PDIV, niz w przypadku lakieru z nano-
czastkami. Dodatkowo na powierzchni skretek
tworzg si¢ agregaty dwutlenku krzemu rzgdu
mikrondw co wzmacnia lokalnie pole elek-
tryczne prowadzac do nizszego PDIV.
Przedstawione na rysunku 3 wyniki wytrzyma-
tosci elektrycznej skrosnej pokazuja, ze po do-
daniu matej ilo$ci mikro- lub nanoczgstek, wy-
trzymalo$¢ nie zmienia si¢, innymi stowy do-
mieszkowanie niewielkimi ilo§ciami dwu-
tlenku krzemu nie zmienia fizycznego mecha-
nizmu przebicia lakieru.
Wiasciwosci mechaniczne domieszkowanego
polimeru sg zwigzane z nast¢pujacymi paramet-
rami morfologicznymi [7, 8, 9]:
o rodzaj polimeru i czgstki nieorganicznej,
o rodzaj reakcji na styku polimer - czastka
napetniacza,

aggr;ﬁééte

Rys. 9. Obraz agregatu w probce z domieszkami
w skali mikro z elektronowego mikroskopu ska-
ningowego

o geometria czasteczki,

o dyspersja czasteczek w polimerze.

Kazdy z tych czynnikdw moze wplywaé samo-
dzielnie na wiasciwosci mechaniczne [10].
Eksperymentalne wyniki sily wigzacej przed-
stawione w czeSci trzeciej wykazuja, ze do-
mieszka z nanoczastek nie wptywa na te wias-
ciwos¢ badanego lakieru. Nalezy to ttumaczy¢
mala, 1,5% ilo$cig domieszki. Literatura wska-
zuje, ze wlasciwosci mechaniczne domieszko-
wanych polimeréw sg niezalezne od wielkosSci
czasteczek domieszki [12, 13]. W przedstawio-
nych badaniach domieszkowanie mikroczgs-
tkami wplywa negatywnie na sile wigzania. To
zjawisko mozna tlumaczy¢ tworzeniem si¢ pe-
cherzykow powietrza przy agregatach, jak tez
mikropgknigciami na styku mikroczastki i sieci
polimeru.

5. Whnioski

Zostaly zbadane wlasciwosci dielektryczne
i mechaniczne standardowych i domieszkowa-
nych lakierow nasycajacych, stosowanych
w izolacji zwojowej silnikow elektrycznych.
Lakiery napetione nanoczastkami wykazaly
znacznie lepsze wlasciwosci, niz te domiesz-
kowane czastkami w skali mikro. Zaréwno
PDIV jak i dlugos$¢ zycia znacznie si¢ poprawi-
ly, natomiast domieszkowanie nie miato wpty-
wu na site wigzacg. Lakier napetniony mikro-
czastkami wykazal si¢ najgorszymi witasciwos-
ciami: nizszym PDIV, bardzo matym wzrostem
dlugosci zycia i znacznym obnizeniem sity wig-
zgcej.
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