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Streszczenie

Celem pracy jest ocena wptywu stopnia polimeryzacji celulozy DP na
odpowiedz dielektryczna uktadu izolacyjnego papier-olej. Obiektami
badan byty probki preszpanowe nowe i starzone o stopniu polimeryzacji
odpowiednio 1435 i 406. Badano odpowiedz dielektryczng w dziedzinie
czasu i czgstotliwoéci. Badania wykazaty, ze charakterystyki odpowiedzi
dielektrycznej probek nowych i zestarzonych, o identycznej zawartosci
wody sa bardzo zblizone. Ich réznice mieszcza si¢ w granicach rozrzutu.

Stowa kluczowe: izolacja celulozowa, stopien polimeryzacji, odpowiedz
dielektryczna, pomiary w dziedzinie czasu, analiza w dziedzinie czgstotli-
wosci.

Does the process of cellulose depolymerization
affect the dielectric response of oil-paper
insulation?

Abstract

Up to now the controversial and unsolved problem up has been evaluation
of insulation ageing, using the dielectric response method. Figs. 1 and 2
show the influence of aging of oil impregnated paper samples on the
dielectric response. However, it is not clear yet if these changes are caused
by reducing DP or by ageing of by-products such as acids formed during
the ageing [7, 8, 9, 10]. The purpose of this work is to evaluate the
influence of the cellulose polymerization degree (DP) on the dielectric
response. The research objects were new and aged pressboard samples of
the polymerization degree 1435 and 406, respectively (Tab. 2). The
authors investigated the dielectric response in the time and frequency
domains. Results concerning the frequency analysis are presented in Figs.
3 and 4. It can bee seen that increase in moisture from 0.5 % to 3.3 %
causes a large shift of the dielectric response characteristics. On the other
hand, decrease in DP from 1435 to 406 causes a small change of the
characteristic shape. Figs. 5, 6 and 7 show investigation results of
the recovery voltage. In this case, also the shift of the characteristics
corresponding to the samples of different DP values is very small.
From the presented investigations it follows that DP does not affect the
quantities characterizing the recovery voltage, which are used in practice
most often. The research showed that the dielectric response characteristics
of new and aged samples, of different DP and identical water content are
very close. Their differences are within the limits of statistical dispersion.

Keywords: cellulose insulation, polymerization degree, dielectric
response, time domain measurements, frequency domain analysis.

1. Wprowadzenie

Spektroskopia dielektryczna jest dziedzing zajmujacag si¢
oddzialywaniem pola elektromagnetycznego na dielektryk.
Od wielu lat prowadzone s3 badania na temat wykorzystania
spektroskopii dielektrycznej do oceny stanu uktadow izolacyj-
nych. Reakcje dielektrykéw na dziatanie pola elektromagnetycz-
nego nazywa si¢ odpowiedzig dielektryczna. Odpowiedz dielek-
tryczna w dziedzinie czasu stanowi podstawe¢ metody RVM
(Recovery Voltage Method) oraz metody PDC (Polarisation and
Depolarisation Curent) [1, 2, 3]. Odpowiedz dielektryczna
w dziedzinie czgstotliwosci jest podstawa metody FDS (Frequency
Domain Spectroscopy). Fundamenty tej metody zostaly opisane
w publikacjach [4, 5].

Metody oparte na odpowiedzi dielektrycznej wykorzystuje si¢
w elektroenergetyce, gtdwnie do oceny stanu izolacji papier-olej
stosowanej w transformatorach energetycznych i kablach mor-
skich napiecia statego [2, 3, 5, 6, 8, 10].

W wielu publikacjach mozna znalez¢ stwierdzenie, ze odpo-
wiedz dielektryczna, zarowno w dziedzinie czasu jak i czestotli-
wosci, zalezy od zawilgocenia i zestarzenia izolacji. Na temat
wyznaczania zawilgocenia izolacji celulozowej wykonano do-
tychczas wiele wartosciowych prac. Badania wykonane na prob-
kach i modelach, a nastgpnie weryfikowane na transformatorach
przekazanych do remontu, pozwalaja obecnie na wiarygodng
oceng zawilgocenia izolacji transformatoréw bedacych w eksplo-
atacji [6, 7, 8. 9].

Wzor sumaryczny celulozy ma posta¢ (C¢H;¢Os),, gdzie n jest
stopniem polimeryzacji celulozy, ktéremu przypisuje si¢, zaczerp-
nigty z literatury angielskiej, skrot DP (Degree of Polymerization)
Sredni stopnien polimeryzacji celulozy mierzono zgodnie z proce-
durg podang w [11].

Dotychczas nierozwigzanym i kontrowersyjnym problemem
jest ocena zestarzenia izolacji przy wykorzystaniu metod odpo-
wiedzi dielektrycznej. W pracy opublikowanej w 1998 r. [1] za-
mieszczono wykres przedstawiajacy spektrum napigcia powrotne-
go dla probek celulozowych impregnowanych olejem starzonych
w temperaturze 120°C. Starzenie prowadzono w czasie 500, 2000
14000 h. Stopien polimeryzacji (DP) probek wynosit odpowiednio
1200, 600 i 400. omawiany wykres przedstawiono na rysunku 1.
Analizujac ten wykres, mozna wyciagna¢ mylny wniosek, ze
zmniejszenie stopnia polimeryzacji celulozy powoduje zmniejsze-
nie warto$ci dominujacej statej czasowej. Autorzy pracy [1] uwa-
Zaja, ze starzenie izolacji musi by¢ analizowane kompleksowo,
tzn., ze trzeba bada¢ oprocz DP, réwniez wszystkie produkty
starzenia rozpuszczalne w wodzie, gdyz moga one mie¢ istotny
wplyw na przebieg napigcia powrotnego. Autorzy pracy [1] nie
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wyciagneli ostatecznego wniosku dotyczacego zwigzku dominuja-
cej statej czasowej i DP.
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DP =600
DP =400
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powrotnego, Urnay [V]

1 L L L L L
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Rys. 1. Spektrum napigcia powrotnego probek papieru impregnowanych olejem,
starzonych w temperaturze 120 °C w czasie (500, 2000, 4000) h;
DP wynosi odpowiednio 1200, 600 i 400; temperatura pomiaréw 60 °C [1]
Fig. 1. Recovery voltage spectrum of paper samples impregnated with oil, aged at
the temperature of 120 °C in the time of (500, 2000, 4000) h; DP is 1200,
600, and 400, respectively; the measurement temperature 60°C [1]

W pracach [2, 3, 4] badano wplyw zestarzenia probek papiero-
wych 1 preszpanowych na odpowiedz dielektryczng w dziedzinie
czgstotliwosci. W pracy [4] doktadnie opisano sposdb preparacji
probek. Przygotowano dwa komplety probek papierowych
o zawilgoceniu 0,6% i 4% oraz dwa komplety probek preszpano-
wych o identycznym zawilgoceniu. Probki umieszczono w czte-
rech hermetycznych, cisnieniowych pojemnikach i starzono
w temperaturze 130 °C przez 800 h. W czasie starzenia nastapity
duze zmiany stopnia polimeryzacji DP, co przedstawiono
w tablicy 1. Zgodnie z oczekiwaniami, probki o wysokim pozio-
mie zawilgocenia (4%), po procesie starzenia, wykazaly duzo
mniejsza warto$¢ stopnia polimeryzacji, niz probki o malym za-
wilgoceniu (0,6%), co szczegdlnie wida¢ w przypadku preszpanu.
Pokazuje to, w sposob ewidentny, ze woda obecna w izolacji
celulozowej jest akceleratorem procesow starzeniowych. Przed
pomiarami odpowiedzi dielektrycznej, probki byly sezonowane
przez sze$¢ miesigcy, co mialo zapewnic stan rbwnowagi migedzy
zawarto$cig wody w probkach i w oleju.

Tab. 1. Stopien polimeryzacji badanych probek [9]
Tab. 1. Degree of polymerization of selected samples [9]

Materiat Stan probki DP
nowa 1320

papier starzona — 0.6% przed starzeniem 490
starzona — 4% przed starzeniem 340
nowa 1230

preszpan starzona — 0.6% przed starzeniem 695
starzona — 4% przed starzeniem 260

Na rysunku 2 poréwnano czg$¢ rzeczywistg i urojong zespolo-
nej przenikalnos$ci probek preszpanu nowych i starzonych. Zardw-
no przenikalno$¢ &’ jak i €’ sg znacznie wigksze dla probki sta-
rzonej. Niestety, wnioski z tego pordwnania nie s3 jednoznaczne.
W czasie starzenia probek zmalato ich zawilgocenie z 4% do
2,8%, co stanowito dla nas zaskoczenie, bo specjalnie uzyto her-
metyczne pojemniki uniemozliwiajace ucieczke wody na zewnatrz
oraz zastosowano bardzo dlugie kondycjonowanie probek po
starzeniu. Jednoczesnie wzrosta przewodno$¢ elektryczna probek
z 0,71 pS/m do 1,8 pS/m, co jest skutkiem obecno$ci produktow
starzenia, gtownie oleju, rozpuszczalnych w wodzie. Tak wigc,
w tym eksperymencie, trudno jest powigza¢ odpowiedz dielek-
tryczna ze stopniem polimeryzacji DP celulozy, gdyz zjawisko
jest maskowane przez dwa inne czynniki [2, 3, 4].

Stopien polimeryzacji celulozy (DP) jest bardzo wazng wielko-
Scig decydujaca o wytrzymatosci mechanicznej papieru. Duza
wytrzymato$¢ papieru jest wymagana szczegolnie ze wzgledu na
zwarcia powodujace odksztalcenia uzwojen transformatora. Moz-

PAK vol. 57, nr 4/2011

liwo$¢ wyznaczania DP w sposdb posredni, przy wykorzystaniu
metod odpowiedzi dielektrycznej, moglaby mie¢ duze znaczenie
dla diagnostyki transformatorow.
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Rys. 2. Czgs¢ rzeczywista i urojona przenikalnosci elektrycznej preszpanu;
probka nowa o zawilgoceniu 4%; probka starzona o zawilgoceniu 4%
przed i 2,8% po procesie starzenia; temperatura 20 °C [2, 3, 4]

Fig.2.  Real and imaginary parts of the complex permittivity of pressboard;
new sample 4% moisture intake; aged sample 4% before and 2,8%
moisture intake after aging; temperature 20 °C [2, 3, 4]

2. Cel pracy

Celem tej pracy ma by¢ odpowiedz na pytanie — czy stopien po-
limeryzacji DP celulozy wplywa na odpowiedz dielektryczng
uktadu izolacyjnego papier-olej w dziedzinie czasu i czgstotliwo-
Sci, 1 czy korzystajac z metod odpowiedzi dielektrycznej mozna
w sposoOb posredni wyznaczy¢ DP. Aby to bylo mozliwe, prepara-
cj¢ probek tak zaplanowano, aby zmianom DP nie towarzyszyly
zmiany zadnych czynnikéw, ktore moga mie¢ wplyw na odpo-
wiedz dielektryczna.

3. Preparacja prébek

Do badan uzyto probki preszpanowe o grubosci 1,5 mm i $red-
nicy 160 mm. Przygotowano kilka kompletéw probek preszpano-
wych nowych i starzonych, o mocno réznigcych si¢ wartosciach
DP. Probki starzono w kontakcie z powietrzem w temperaturze
170 °C przez 14 h. W ten sposoéb w probkach nie byto chemicz-
nych produktéw starzenia oleju, ktore bardzo zwigkszaja prze-
wodnos$¢ probek i maskuja wptyw DP na odpowiedz dielektrycz-
ng. Stopien polimeryzacji DP probek nowych wynosit 1435,
a starzonych 406. W kolejnym etapie probki nowe oraz starzone
suszono w komorze prozniowej. Nastgpnie, probki umieszczone
na wadze, zawilgacano w kontakcie z powietrzem do zadanego
poziomu. Zawilgocenie probek wyznaczano na podstawie zmiany
ich masy oraz dodatkowo korzystajac z metody miareczkowania
Karla Fishera. W ten sposob skompletowano wiele zestawow
probek roznigeych sie stopniem polimeryzacji DP 1 poziomem
zawilgocenia.

Kolejnym etapem byla impregnacja probek nowym, suchym
olejem mineralnym. Uzywano do tego bardzo mate hermetyczne
komory, dzigki czemu ograniczono mozliwo$¢ migracji wody
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z preszpanu do oleju i z oleju do preszpanu. Ostatnim etapem byta
stabilizacja wtasnosci probek. W tym celu hermetyczne komory
z probkami i olejem kilkakrotnie podgrzewano do temperatury
60 °C. Nastepnie probki kondycjonowano w komorach przez
12 h. Z naszych doswiadczen wynika, ze stabilizacja i kondycjo-
nowanie probek sg niezbg¢dne, aby uzyskaé niezmienne w czasie
wlasciwosci probek.

Wykonano wiele badan rekonesansowych i kilkanascie serii
pomiarowych. Dla wybranych czterech zestawdéw probek o cha-
rakterystycznych parametrach wyniki podano w tablicy 2. Dwa
zestawy probek uzyte byly w badaniach metoda FDS, a dwa
w badaniach metodg RVM.

Tab. 2. Stopien polimeryzacji DP i zawilgocenia badanych probek
Tab. 2. Degree of polymerization DP and moisture content of investigated samples

Stan probki DP % H,O Metoda badan
nowa 1435 0,5
FDS
starzona 406 0,5
nowa 1435 33
FDS
starzona 406 33
nowa 1435 1,5
RVM
starzona 406 1,5
nowa 1435 2,5
RVM
starzona 406 2,5

W czasie preparacji probek starano sie uzyska¢ identyczne za-
wilgocenie probek o réznych wartosciach DP, gdyz wptyw zawil-
gocenia na odpowiedz dielektryczng jest bardzo duzy i mogltby
zamaskowaé interesujacy nas wplyw DP. Pomiary odpowiedzi
dielektrycznej wykonywano co najmniej na trzech probkach
z kazdej grupy.

4. Uklady pomiarowe

Odpowiedz dielektryczng spreparowanych probek preszpano-
wych badano w dziedzinie czg¢stotliwosci oraz w dziedzinie czasu.

Odpowiedz dielektryczna w dziedzinie czgstotliwosci badano
wykorzystujac system pomiarowy IDAX 300 firmy PAX Diagno-
stics. Pomiary wykonywano w uktadzie trojelektrodowym. Elek-
troda pomiarowa miata $rednicg 15 mm. Odpowiedni docisk
elektrod do probki zapewniat system sprezyn. Site docisku dobra-
no w taki sposob, aby elektrody pomiarowe przylegaly do probki
na calej powierzchni i nie deformowaty probki, co zapewnito
powtarzalno$¢ uzyskiwanych wynikéw. Probka wraz z uktadem
elektrod zanurzona byta w oleju. Napigcie pomiarowe wynosito
40 V wartosci skuteczne;j.

Odpowiedz dielektryczna w dziedzinie czasu byta badana przy
wykorzystaniu miernika RVM 5462 firmy Tettex. Pomiary reali-
zowano w uktadzie dwuelektrodowym. Srednica elektrody pomia-
rowej wynosila 150 mm. Docisk elektrod do probki zapewniat
obcigznik o masie 20 kg. Elektrody wraz z badang probka umiesz-
czano w hermetycznej komorze. Napigcie pomiarowe wynosi-
o2 kV.

5. Wyniki badan i ich interpretacja

Wyniki dotyczace analizy czgstotliwo$ciowej przedstawiono na
rysunkach 3 i 4. Na rysunku 3 pokazano cz¢$¢ rzeczywista przeni-
kalnosci elektrycznej &’ probek o dwdch réznych stopniach poli-
meryzacji DP wynoszacych 1435 oraz 406 i zawilgoceniu
3,3% oraz 0,5%. Na rysunku 4 przedstawiono natomiast czgs¢
urojong przenikalnosci elektrycznej &’ dla tych samych probek.
Na krzywych zaznaczono dyspersje mierzonych wartosci przeni-
kalno$ci. Widzimy, ze wzrost zawilgocenia od 0,5% do 3,3%
powoduje bardzo duze przesunigcie charakterystyk odpowiedzi
dielektrycznej. Przy czestotliwosci 0,0001 Hz warto$¢ &'’ rosnie
az o dwa rzedy wielkosdci. Przy mniejszej czgstotliwosci, rzedu
0,01, roznice &'’ sa réwniez znaczne i siggaja jednego rzedu.

Natomiast zmniejszenie DP od 1435 do 406 powoduje bardzo
mate zmiany ksztattu charakterystyk, a ilo§ciowe zmiany wynosza
+ kilkanascie %, a wigc maja statystyczny rozrzut i nie wykazuja
zadnej tendencji.
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Rys. 3.  Czgs¢ rzeczywista &' przenikalnosci elektrycznej probek preszpanowych
nowych (DP=1435) oraz starzonych (DP=406) o zawilgoceniu
0,5%13,3%

Fig. 3. Real part &’ of complex permittivity of new (DP=1435) and aged
(DP=406) pressboard samples of moisture intake 0.5% and 3.3%
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Rys. 4. Czgs¢ urojona &’ przenikalnosci elektrycznej probek preszpanowych
nowych (DP=1435) oraz starzonych (DP=406) o zawilgoceniu
0,5%13,3%

Fig. 4.  Imaginary part & of complex permittivity of new (DP=1435) and aged
(DP=406) pressboard samples of moisture intake 0.5% and 3.3%

W sytuacji, kiedy bardzo duze zmiany DP wywoluja mate
zmiany odpowiedzi dielektrycznej i jednocze$nie mate zmiany
zawarto$ci wody powoduja duze zmiany odpowiedzi dielektrycz-
nej, bardzo trudne jest wnioskowanie o wptywie DP na odpowiedz
dielektryczng. Maty btad wyznaczania zawartosci wody w celulo-
zie moze zupetnie zamaskowaé wptyw DP na odpowiedz dielek-
tryczng. Tak wiec mozna stwierdzi¢, ze nawet bardzo duze zmiany
DP nie wywotluja zmian czgstotliwosciowej odpowiedzi dielek-
trycznej w stopniu wystarczajacym dla potrzeb diagnostyki ukta-
dow izolacyjnych opartych na materiatach celulozowych.

Na rysunkach 5, 6 i 7 przedstawiono wyniki badania napigcia
powrotnego. Na rys. 5 pokazano usrednione spektra napigcia
powrotnego dla probek preszpanowych o identycznym zawilgoce-
niu réwnym 1,5%, ale r6znych warto$ciach DP wynoszacych 1435
i 406. Wida¢, ze obie krzywe maja bardzo podobny ksztait
i ich wzajemne przesunigcie miesci si¢ w granicach statystycznego
rozrzutu. Na rysunku 6 pokazano analogiczne krzywe, ale dla
probek zawilgoconych do poziomu 2,5%. W tym przypadku réw-
niez przesunigcie charakterystyk odpowiadajacych probkom
o roznych wartosciach DP miesci si¢ w granicach rozrzutu. Na
rysunku 7 pokazano zalezno$¢ czasu fp. (czas do osiggnigcia
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maksimum napigcia powrotnego) od czasu tadowania t.. Widaé
wyrazny wpltyw zawilgocenia na fyeq, natomiast duze zmiany DP
nie wywotujg istotnych zmian #,., a zmiany te mieszcza si¢
w granicach rozrzutow.
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Rys. 5. Normalizowane spektra napigcia powrotnego probek preszpanowych
nowych (DP = 1435) oraz starzonych (DP = 406) o zwilgoceniu 1,5%

Fig. 5. Normalized recovery voltage spectra of new (DP = 1435) and aged
(DP = 406) pressboard samples, moisture intake 1,5%

1000

,_.
o
S

DP = 1435, MC 2.5%

DP = 408, MC 2.5%

Maksimum napigcia
powrotnego, Umax [V]
5]

0.01 0.1 1 10 100 1000
Czas tadowania, t; [s]

Rys. 6. Normalizowane spektra napigcia powrotnego probek preszpanowych
nowych (DP = 1435) oraz starzonych (DP = 406) o zwilgoceniu 2,5%

Fig. 6.  Normalized recovery voltage spectra of new (DP = 1435) and aged
(DP = 406) pressboard samples, moisture intake 2,5%
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Rys. 7. Czas do osiggnigcia maksimum napigcia powrotnego w zaleznosci od czasu
tadowania dla probek preszpanowych nowych (DP = 1435) i zestarzonych
(DP = 406), o zawilgoceniu 1,5% i 2,5%

Fig. 7. Time to reach the maximum recovery voltage depending on the charging
time for new (DP=1453) and aged (DP=406) pressboard samples, moisture
intake 1.5% and 2.5%, respectively

Z przedstawionych rezultatow badan wynika, ze DP nie ma
wplywu na najczgéciej wykorzystywane w praktyce wielkos$ci
charakteryzujace napigcie powrotne.
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6. Whnioski

Przedstawione wyniki badan wykazaty, ze bardzo duze zmiany
stopnia polimeryzacji celulozy wywotuja bardzo mate zmiany
odpowiedzi dielektrycznej uktadu izolacyjnego papier-olej, za-
réwno w dziedzinie czasu jak i czestotliwosci. Zmiany te zacho-
dza o obszarze rozrzutow badanych wielkosci.

Zawilgocenie izolacji celulozowej powoduje bardzo duze
zmiany odpowiedzi dielektrycznej. W tej sytuacji nawet bardzo
maty wzrost zawilgocenia izolacji moze kompletnie zamasko-
wa¢ nieznaczny wplyw stopnia polimeryzacji na odpowiedz
dielektryczna.

Na tym etapie badan, wydaje si¢, ze nie ma mozliwosci wiary-
godnego wyznaczenia stopnia polimeryzacji celulozy w sposob
posredni, wykorzystujac techniki oparte na analizie odpowiedzi
dielektryczne;j.
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