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RESUMO

A manutengao industrial € caracterizada cada vez mais pela necessidade do conhecimento real
do estado de equipamentos e sistemas de integracdo industrial. Para tal, ¢ de suma
importancia a necessidade de otimiza¢do de métodos e processos, reduzindo-se cada vez mais
os custos, bem como melhorar o desempenho dos sistemas ¢ a qualidade dos servigos.
Atualmente, a analise do desempenho dos transformadores ¢ estabelecida em funcao do nivel
de contaminacdo do 6leo mineral isolante. A monitoragdo do teor de gases combustiveis
dissolvidos no o6leo isolante ¢ a forma cldssica de se verificar se um dado transformador
encontra-se em boas condi¢des e confiabilidade de operagdo. A determinagdo das
concentragdes de gases dissolvidos em oleos isolante ¢ feita por cromatografia gasosa, que €
um método largamente utilizado nas concessiondrias de energia elétrica. Porém, ha no
mercado sistemas de medicdo que podem ser instalados nos transformadores capazes de
monitorar a concentragdo dos gases dissolvidos no O6leo isolante. Entretanto, estes
equipamentos s3o caros e requerem a instalacdo de um sistema para cada transformador. Este
trabalho apresenta uma analise metroldgica de um sistema de medicao capaz de monitorar
remotamente a concentracdo dos gases dissolvidos no 6leo isolante, através da utiliza¢do de
um unico sistema, aplicado em varios transformadores, o que implicard em uma economia

consideravel para as concessionarias de energia elétrica.

Palavras-chaves: Instrumenta¢do; Gas dissolvido em o6leo; Transformador; Oleo mineral

isolante, Incerteza de medigao.
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ABSTRACT

Industrial maintenance is characterized by the need of the real knowledge of the state of
equipments and systems. For such achievement, it is important the optimization at methods
and processes, reducing costs, and improving the reliability and quality of the services.
Nowadays, the performance analysis of transformers is established as a function of the
contamination level of the insulating mineral oil. The quality monitoring of combustible gases
dissolved in the insulating oil is the classic form to verify the reliability of transformers. The
determination of the concentrations of gases dissolved in insulating oils is done by gaseous
chromatography, that it is a method broadly used in the electrical power companies. However,
there is a commercial measurement systems that can be installed locally in transformers being
able to monitor the concentration of the gases dissolved in the insulating oil. However, these
equipments are expensive and they request the installation of a dedicated system for each
transformer in a power plant. This work presents a metrological analysis of a measurement
system capable to monitor the concentration of the gases remotely through the use of a single
system, applied to several transformers. Such system implies in a huge economy for the

electric power company.

Keyword: Instrumentation; Gas dissolved in oil; Transformer; Insulating mineral oil,

Measurement uncertainty.
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1. INTRODUCAO

A constante evolucao tecnologica em nivel mundial faz com que a energia elétrica seja
uma real necessidade no presente e no futuro. Componentes fundamentais no sistema de
geracdo, transmissdo e distribuicdo dessa energia sdo os transformadores de poténcia,
independentemente da matriz energética predominante: nuclear, hidrica ou fossil. Sao,
portanto, equipamentos essenciais ao padrao de vida e consumo do mundo contemporaneo.

As exigéncias técnicas e economicas impdem a constru¢cdo de usinas elétricas, em
geral, situadas muito distantes dos centros de consumo. Surge assim a necessidade do
transporte da energia elétrica através da utilizagdo de linhas de transmissdo e
distribuicdo [1] [2]. Os condutores dessas linhas devem possuir se¢do transversal dentro de
determinados limites, o que torna necessaria a limitacdo da intensidade da corrente elétrica
nos mesmos. Assim sendo, as linhas deverdo ser construidas para trabalhar com uma tensao
elétrica elevada. Estas realizagdes sdo possiveis em virtude de a corrente elétrica poder ser
facilmente transformada de baixa para alta tensdo e vice-versa, por meio de uma maquina

elétrica de alto rendimento: o transformador de poténcia, (Figura 1.1).

Figura 1.1 Transformador de poténcia [3].



Qualquer instalacao elétrica, seja de uso doméstico ou industrial, requer a aplicacao
desses equipamentos para prover as condi¢des corretas de utilizagdo da energia elétrica.
Assim, nas instalagdes industriais, os transformadores de poténcia sdo uma condi¢ao
necessaria para o funcionamento de todo o processo e, do bom funcionamento dos sistemas de
distribuicdo de energia elétrica. Deles depende a produtividade e a confiabilidade da produgao
industrial.

Um transformador de poténcia é projetado para durar cerca de 25 anos em operacao
[4] [5], mas através de técnicas de operagdo e manuten¢do, adequadas, podem chegar a uma
vida atil de 40 a 50 anos [4] [6]. E légico que com algum dispéndio de trabalho e custo, que
sdo compensados, amplamente, com a diminui¢ao das falhas em servigo e com uma vida 1til
mais longa para os mesmos.

A perda financeira causada pela falha de um transformador de poténcia é contada
freqlientemente em milhdes de ddlares, devido a interrup¢do da producao industrial, sem
considerar os custos associados com o conserto ou substituicao do equipamento [7].

O dia-a-dia da manuten¢do industrial ¢ caracterizado cada vez mais pela necessidade
do conhecimento real do estado de equipamentos ¢ sistemas de integracdo industrial. Para tal,
¢ de suma importancia a necessidade de otimizagdo de métodos e processos, reduzindo-se
cada vez mais os custos, bem como o bom desempenho dos sistemas e a qualidade dos
Servigos.

A importancia da confiabilidade de equipamentos ¢ a politica de manutengao eficiente,
tém sido de grande importancia para as concessionarias de energia elétrica.

Os transformadores de poténcia sdo equipamentos caros e largamente utilizados em
subestagdes de energia elétrica. Falhas no isolamento levam a formagdo de arcos elétricos
dentro da regido banhada pelo 6leo isolante. A falha geralmente ndo ¢ brusca, mas progride

continuamente ao longo do tempo. O arco agindo sobre o 6leo leva a formagao de gases



combustiveis, que se dissolvem parcialmente no 6leo, pondo em risco a integridade do
transformador de poténcia, levando-o a explosao [8].

Atualmente, a analise do desempenho dos transformadores de poténcia nos sistemas de
energia elétrica ¢ estabelecida em fungdo de ensaios fisico-quimicos no 6leo mineral isolante.
Essa analise tem como premissa uma avaliagdo quantitativa e qualitativa dos produtos de
degradagdo presentes no oOleo mineral, bem como os processos que aceleram o seu
envelhecimento, tais como: arcos elétricos, agentes oxidantes, variagdes de temperatura,
pressdo, umidade, entre outros [9].

Diante dessa constatagdo, ¢ de suma importancia a realizagdo da monitoragdo dos
gases combustiveis dissolvidos no 6leo isolante, com o intuito de determinar com seguranga o
grau de envelhecimento dos equipamentos. O aumento da concentragdo de gases combustiveis
dissolvidos no 6leo é um alerta de que ha falhas de isolamento no transformador [8].

Tipicamente a determinagdo das concentragdes de gases dissolvidos (DGA) em 6leos
mineral isolante ¢ feita por cromatografia em fase gasosa, ja que ¢ um método bem
estabelecido e confiavel, largamente utilizado nas concessionarias de energia elétrica. Uma
amostra do 6leo de transformador deve ser retirada e levada ao laboratorio, onde a analise é
efetuada. Embora seja uma técnica confidvel, a cromatografia gasosa, realizada em
laboratorio, tem dois inconvenientes: a distancia e o periodo de amostragem. A distancia entre
as subestagcdes e o laboratério de andlise quimica, geralmente é grande, ocasionando um
retardamento na analise dos gases dissolvidos. A retirada de uma amostra adequada de 6leo e
a sua analise envolve certo periodo de tempo. Além do intervalo de tempo, entre duas
medi¢gdes consecutivas da concentracdo de gases dissolvido no o6leo de um mesmo
transformador ser relativamente alto, o que acarreta no registro de dois instantes distintos do
estado de contaminacdo do 6leo. Nao tendo informagdes do comportamento do 6leo, entre as

retiradas das amostras, ha a perda de dados importantes sobre a taxa de crescimento da



contaminagao do 6leo, (Figura 1.2).
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Figura 1.2 Medicdo de gas dissolvido em 6leo - Método convencional.

No entanto, ha no mercado, nacional e internacional, sistemas de medi¢ao que podem
ser instalados nos transformadores com a vantagem de realizarem o monitoramento, on-line
da concentracao de gases dissolvidos no 6leo isolante. Melhorando, assim, consideravelmente
os aspectos: distdncia entre as subestacdes e o laboratorio de analises quimicas e o periodo de
tempo entre as amostragens, além de eliminar a retirada de amostra de 6leo do transformador,
(Figura 1.3). Entretanto, estes sistemas de medicdo sdo caros (tipicamente US$ 30.000) e

requerem a instalagdo de um sistema por transformador.

Figura 1.3 Sistema de medigao, on-line, da concentracdo de gas dissolvido em o6leo.

Este trabalho apresenta uma analise metrologica de um sistema de medi¢ao capaz de
monitorar remotamente a concentragdo de gases combustiveis dissolvidos em oleo isolante
através da utilizacdo de um unico sistema de medigdo, aplicado em vérios transformadores. A
otimizagdo desse sistema implicara uma grande economia para as concessiondrias de energia

elétrica, (Figura 1.4).



Figura 1.4 Sistema de medicdo, otimizado, da concentracdo de gas dissolvido em dleo.

1.1 Objetivo do trabalho

Este trabalho de pesquisa foi realizado através da parceria, proporcionada por um
projeto de P&D - Ciclo 2001 2002, entre a Universidade Federal de Santa Catarina -
Departamento de Engenharia Mecéanica - Laboratorio de Metrologia e Automatizagdo
(Labmetro) e a empresa Centrais Elétricas de Santa Catarina SA (Celesc), cujo principal
objetivo ¢ identificar e avaliar metrolégica e operacionalmente, sistemas de medi¢do da
concentragdo de hidrogénio dissolvidos em o6leo mineral isolante, através de ensaios
realizados em uma bancada desenvolvida para a simulacdo do monitoramento do 6leo de

multiplos transformadores.

1.2  Estrutura do trabalho

No primeiro capitulo, foram apresentadas razdes para a importancia da energia elétrica
na sociedade moderna, como também de que forma os transformadores de poténcia se
destacam neste contexto, devido ao alto custo e serem pegas fundamentais para se manter o
alto grau de confiabilidade requerido pelos sistemas elétricos.

J& no segundo capitulo, serd feita uma revisdo quanto ao monitoramento do

envelhecimento e degradagdo do sistema isolante liquido - 6leo mineral isolante, os principais



ensaios fisico-quimicos utilizados, bem como as respectivas normas técnicas envolvidas.

O terceiro capitulo introduz os principais conceitos envolvidos no processo de
cromatografia em fase gasosa: classificacdo, conceitos, instrumentagdo, analise qualitativa e
quantitativa das substancias envolvidas.

O quarto capitulo avanga para a avaliagdo da incerteza de medigdo da concentragdo de
hidrogénio dissolvido em 6leo mineral isolante através do processo de cromatografia em fase
gasosa.

No quinto capitulo, serdo mostrados os critérios, utilizados neste trabalho, para a
escolha de um sistema de medi¢do da concentracdo de gas dissolvido em o6leo mineral
isolante, bem como a bancada de ensaios desenvolvida para a avaliagdo do sistema. A
qualidade dos resultados obtidos, com o sistema de medicdo, serd determinada através da
comparagdo das medigdes do sistema com um sistema de cromatografia em fase gasosa,
utilizado, neste estudo, como base de referéncia.

No sexto e ultimo capitulo serdo apresentadas as conclusdes e sugeridas possibilidades

de continuagdo dos estudos ligados ao tema.



2. DIAGNOSTICOS DE FALHA EM TRANSFORMADORES
IMERSOS EM OLEO MINERAL ISOLANTE

2.1 Historico

Os primeiros transformadores elétricos, inventados em 1884, foram isolados
eletricamente apenas com materiais solidos. Entretanto, em 1891, empregou-se
experimentalmente 6leo de petrdleo para isolamento de transformadores. A partir de 1905, o
uso do 6leo mineral isolante generalizou-se, para reduzir o volume dos transformadores [10]
[11].

Em 1929, a necessidade de proporcionar maior seguranga contra incéndios possibilitou
a introducgdo dos fluidos isolantes do tipo bifenilas policloradas (PCB). A partir da década de
70, esses isolantes foram proibidos em diversos paises por causa de seu impacto ambiental.
Fluidos a base de polimetilssiloxano, hidrocarbonetos de elevado ponto de fulgor e outros
substituiram os PCB. Entretanto, a aplicacao dos 6leos minerais isolantes ainda € muito ampla
tanto nos transformadores de poténcia das redes elétricas de alta tensdo quanto nos

transformadores de distribui¢ao das redes de baixa tensao [10] [11].

2.2 Oleo mineral isolante

2.2.1 Funcio

A utilizacdo de 6leos isolantes em transformadores visa aumentar a rigidez dielétrica e
a dissipagdo de calor [10] [14] [13]. Na funcdo de dielétrico, o 6leo atua no isolamento das
superficies metalicas nuas, no preenchimento dos espagos vazios entre as partes energizadas e
na impregnagdo do isolamento so6lido do transformador. Na fun¢do de dissipador de calor, o

6leo serve como veiculo para transferéncia do calor gerado em razio das perdas do processo



de conversao de energia [10] [11].

2.2.2 Origem

Denominados minerais, para distingui-los dos 6leos vegetais e animais, os 6leos
isolantes sdo produzidos a partir do petréleo cru, que ¢ classificado geologicamente como
rocha. O petrdleo cru consiste em uma mistura de varias classes de compostos organicos,
basicamente, hidrocarbonetos com agua, areia e na maioria das vezes enxofre. Varios
produtos industriais sdo obtidos a partir da destilacdo e separacdo do petrdleo cru em
diferentes fragdes comerciais, tais como: gas de cozinha, nafta, querosene, gasolina, diesel,

Oleo isolante, oleo lubrificante, graxa, asfalto, entre outros. [10] [14] [14].

2.3 Manutenc¢ao preditiva - Monitoramento do 6leo mineral isolante

A manuten¢do preditiva ¢ uma técnica de manutencdo que consiste em acompanhar,
periodicamente, as caracteristicas e propriedades dos diversos componentes de um sistema e
proceder a uma intervengdo quando verificado que se encontra na iminéncia de falhar. E a
técnica mais rentavel do ponto de vista economico-financeiro, ja que além dos beneficios da
manutengdo preventiva, evita também intervengdes precoces € substituicado de partes dos
equipamentos que ainda apresentem boas condi¢des de funcionamento [15].

Nos transformadores elétricos isolados a 6leo, a inspe¢do direta de seus componentes
nao ¢ possivel sem a retirada de operagdo dos equipamentos. J& que isso € exatamente o que
se procura evitar através da manutencdo, ¢ necessario um procedimento indireto. Durante a
operagao dos transformadores, o liquido isolante esta circulando em seu interior, em contato
com todos os demais componentes do equipamento. Assim, quando da ocorréncia de falha em
qualquer de suas partes, algumas das propriedades do liquido isolante sdo alteradas [16].

A manuten¢ao preditiva nos transformadores, portanto, baseia-se no acompanhamento

periddico e sistematico das propriedades do seu liquido isolante, ja que sdo essenciais para



assegurar uma operagao confidvel dos equipamentos elétricos como meio de resguardar a
confiabilidade de fornecimento de energia elétrica. Qualquer variagdo dessas propriedades
que ndo seja conseqliéncia do envelhecimento normal do produto sera uma indicagdo da
existéncia de falha incipiente no transformador.

Se um determinado nivel de deterioracdo do 6leo isolante é excedido, ocorre uma
diminui¢do da margem de seguranga ¢ o risco de defeito deve ser considerado. Embora a
quantifica¢do do risco possa ser muito dificil, um primeiro passo envolve a identificagdo de
efeitos potenciais da deterioragdo crescente. O desempenho confidvel de um 6leo mineral
isolante em um sistema de isolamento, depende de certas caracteristicas basicas do 6leo que
podem afetar o desempenho geral do equipamento elétrico [9].

No sentido de atender satisfatoriamente o seu papel multiplo de isolar e resfriar, o 6leo
deve possuir certas caracteristicas basicas [9] [8] [13]:

v’ rigidez dielétrica suficiente para suportar as tensdes elétricas impostas pelo
Servigo;

v’ viscosidade adequada para que sua capacidade de circular e transferir calor ndo
seja prejudicada;

v’ propriedades adequadas as condi¢des climaticas esperadas no local da
instalacao do transformador;

v adequada resisténcia a oxidagdo para assegurar uma longa vida em servigo,
baixa reatividade quimica.

O 6leo mineral isolante em servigo esta sujeito a deterioracdo devido as condig¢des de
uso. O oleo esta sujeito a reagdes de oxidagdo devido a presenga de oxigénio, aceleradas pelas
elevadas temperaturas, presenca de metais (ferro, cobre), agindo como catalisadores.
Mudangas de cor, formagao de compostos acidos e em um estadgio mais avancado de oxidacao

a separacgdo de borra, podem ocorrer. As propriedades elétricas podem ser prejudicadas [8].
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Além dos produtos de oxidagao, outros contaminantes como: a dgua, particulas sélidas
e compostos polares soliveis em o6leo podem se acumular no mesmo durante o servigo e
alterar suas propriedades. A deterioracdo de outros materiais que possam interferir no
funcionamento adequado do equipamento elétrico e encurtar sua vida em servigo, pode
também ser indicada por mudangas nas propriedades do 6leo [10] [14].

Os ensaios realizados no 6leo mineral isolante, utilizados na manutencao preditiva de
transformadores podem ser divididos em dois grupos:

v’ estado real do 6leo (ensaios fisico-quimicos);

v’ condi¢do de operagdo do transformador (andlise de gases dissolvidos).

2.3.1 KEstado real do 6leo

Os oleos minerais isolantes sdo produtos derivados do petroleo e possuem compostos
que atuam como inibidores naturais de oxidagdo, o que lhes proporciona um longo tempo de
vida util. Entretanto, mesmo em condi¢cdes normais de operagdo os 6leos isolantes estdo
continuamente expostos a temperatura acima da temperatura ambiente e, em muitos casos em
contato com agentes catalisadores de oxidagdo, por exemplo, o cobre, e com o oxigénio do ar
atmosférico. A combinacao de fatores tais como: temperatura, oxigénio ¢ tempo de servigo
provocam a decomposicado dos Oleos, que sera tanto maior quanto maiores forem as
influéncias destes trés fatores principais [14] [16].

Além da decomposicao do 6leo isolante, outros fatores de extrema importancia sdo: a
presenca de umidade e/ou particulas solidas, pois esses fatores afetam diretamente a
propriedade dielétrica dos 6leos. As condigdes podem ficar propicias para a formagdo de
descargas parciais que levam a ionizagdo e¢ a condugdo. O processo pode avangar € haver a
formacdo de descargas parciais (corona), e finalmente haver a falha da isolagao [17].

Torna-se, portanto, necessario monitorar a evolugao da deterioragao da isolacao do

transformador, que se inicia quando o transformador ¢ preenchido com 6leo na fabrica. Com
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auxilio de ensaios periddicos, pode-se determinar as condi¢des de deterioragdo da isolagao,
detectar falhas incipientes e orientar a adocdo de medidas para evitar seu envelhecimento
prematuro e a progressao da falha, que pode resultar na destruicdo da unidade [8].

Assim, um programa de manutencdo preditiva do transformador deve acompanhar a
evolugdo de certas caracteristicas do 6leo. Esse controle é executado através de ensaios fisico-

quimicos realizados no 6leo [16].

2.3.2 Ensaios fisico-quimicos

Como método de rotina recomenda-se, além da norma da ABNT NBR 10576 [18], os
seguintes ensaios fisico- quimicos para avaliacdo do desempenho do 6leo mineral isolante em
uso.

O primeiro ensaio fisico-quimico de controle ¢ o de rigidez dielétrica
(NBR 6869) [19], devido ao fato de que a funcao principal do 6leo mineral isolante ¢ ser um
bom elemento dielétrico, isto ¢, apresentar uma rigidez dielétrica compativel com as
caracteristicas do transformador que o contém. O ensaio de rigidez dielétrica ¢ influenciado
pela presenca de agua e particulas solidas. Entretanto, ndo ¢ influenciado pelos produtos de
oxidagdo do 6leo, a ndo ser em condigdes extremas de envelhecimento, o que normalmente
ndo ocorre na pratica.

Devido a isto, se executarmos, como controle, somente o ensaio de rigidez dielétrica,
ndo teremos a indicacdo do grau de envelhecimento do dleo, ou seja, poderemos ter um
problema no equipamento, causado pelo 6leo (por exemplo: precipitagdao de borra), entre duas
periodicidades de manutencao preditiva.

O segundo ensaio, indice de neutralizacio ou indice de acidez total (IAT)
(NBR 14248) [20], ¢ um ensaio que fornece a informagdo a respeito do grau de
envelhecimento do 6leo.

O terceiro e quarto ensaios se propdem a um mesmo objetivo, a analise dos compostos
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polares presentes no 6leo. Esses ensaios sdo complementares ao de indice de neutralizagao,
uma vez que dao indicacdo da quantidade de compostos polares, ou seja, compostos formados
em etapas intermediarias de envelhecimento (por exemplo, perdxidos e hidroperdxidos) e
mais compostos acidos. Realizando esses dois ensaios, mais o de indice de neutralizacao,
teremos informagdes a respeito da existéncia de grandes quantidades de compostos
intermediarios, que estdo a caminho da formagao de compostos acidos, ou seja, se apesar de
um valor de acidez muito elevado, devemos ou ndo alterar a periodicidade da préxima
amostragem. Se a acidez estd ainda dentro do limite, porém qualquer desses dois ensaios ja
apresenta resultado desfavoravel, isto é sinal de que uma quantidade razoavel de 6leo ja
atingiu um estagio intermedidrio no processo de oxidagao[9].

O ensaio de tensdo interfacial (NBR 6234) [21] ¢ mais sensivel no estagio inicial do
processo de oxidacdo e o ensaio de fator de poténcia (NBR 12133) [22] ¢ mais significativo
nas etapas posteriores. Entretanto, para a avaliacdo do grau de envelhecimento ¢ necessaria a
analise comparativa dos resultados obtidos ao longo do tempo de operacdao. Desta forma, ¢
recomendavel a realizagdo dos dois ensaios desde o controle inicial da operacdo do
transformador.

O quinto ensaio de controle é o de agua dissolvida no 6leo (NBR 10710) [23]. Este
ensaio ¢ de extrema importancia, uma vez que a agua ¢ um dos principais agentes causadores
do envelhecimento do papel isolante ou seja, do proprio transformador. A manutengdo de
niveis baixos de agua no 6leo e por conseguinte baixos no papel, tenderd a aumentar a vida
util do equipamento. Este ensaio indica também se ¢ a presenca de agua que esta afetando a
rigidez dielétrica do 6leo, quando apresenta-se fora do limite.

Os dois ultimos ensaios, cor (NBR 14483) [24] e densidade (NBR 7148) [25], ndo tém
significado direto com o desempenho do 6leo mineral isolante no transformador, porém

fornecem informacgdes sobre o tipo de 6leo, nafténico ou parafinico (densidade), ou indicam
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indiretamente o grau de oxidagao do 6leo (cor).
Pelo exposto, apresenta-se a seguir um resumo dos principais ensaios fisico-quimicos

necessarios para a avaliacdo do 6leo mineral isolante, (Tabela 2.1).

Normalmente, bastam esses ensaios para o controle rotineiro do 6leo. Os demais
ensaios fisico-quimicos aplicaveis ao 6leo, ndo tém significado direto no acompanhamento
preventivo de operagdo do transformador. Suas realizagdes se justificam quando se deseja
caracterizar uma anomalia detectada pelos ensaios basicos ou quando da suspeita de

contaminag¢do por algum produto estranho ao 6leo [9].

Tabela 2.1 Ensaios fisico-quimicos realizados no 6leo mineral isolante.

Ensaio Norma Comentario

Ensaio empregado para avaliar a capacidade
do 6leo isolante suportar tensodes elétricas sem

Rigidez dielétrica NBR 6869 falhar. Usualmente ¢é influenciado pela
presenga de particulas e/ou dgua no oleo
isolante.

.y Ensaio empregado para quantificar a presenga
Indice de . e

NBR 14248 de contaminantes polares acidos,

neutralizagdo normalmente sdo produtos de oxidacdo do

oleo isolante.

Ensaio empregado para avaliar se a presenca

Tens3o interfacial NBR 6234 de contaminantes polares e/ou produtos de
oxidacao do oleo isolante ainda permitem seu
uso.

Ensaio empregado como indicativo de

Fator de poténcia NBR 12133 contaminantes soluveis no 6leo isolante, deve

ser avaliado como comparativo em relagdo
aos resultados anteriores.

Ensaio empregado para determinar a

Teor de agua NBR 10710 concentracdo de agua dissolvida em oleo
isolante.

Ensaio de cores, ndo € um ensaio critico, mas

Cor NBR 14483 ¢ util na avaliacdo do estado de oxidac¢do do

oleo isolante.

Ensaio empregado para classificar o oleo
Densidade NBR 7148 isolante como nafténico ou parafinico,
também pode ser usado na verificagdo de
mudancas marcantes no 6leo isolante.

Fonte: Brastrafo do Brasil -Servigos em Transformadores [26].
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2.3.3 Analise de gases dissolvidos em 0leo mineral isolante (DGA)

Os ensaios fisico-quimicos realizados com o o6leo isolante fornecem indicagdes
importantes sobre a sua qualidade (condi¢des de deterioragdo). Entretanto, esses ensaios nao
permitem obter conclusdes a respeito das condigdes de funcionamento dos
transformadores [27].

Com o decorrer da operacao de um transformador, o 6leo isolante e outros materiais
dielétricos sofrem, sob a acdo de calor e de tensdes elétricas, processos de decomposi¢ao
quimica que resultam na formacao de gases.

Os gases formados pela decomposicdo dos materiais isolantes, sdo total ou
parcialmente dissolvidos no 6leo, sendo diluidos e transportados de todos os pontos por ele
atingidos. Isso possibilita a obtengdo de informagdes de todas as partes em contato com o
oleo, através de analises de uma amostra do mesmo [8].

e Os gases dissolvidos podem ser combustiveis:
v" monoxido de carbono (CO);
v" hidrogénio (Hy);
v" metano (CHy);
v’ etano (C,Hp);
v’ etileno (C,Hy);

v’ acetileno (CoH,).

e QOu ndo combustiveis:
v’ oxigénio (0»);
v’ nitrogénio (Ny);

v’ dioxido de carbono (COy).

Através da andlise dos gases dissolvidos no 6leo € possivel identificar as condi¢des de

funcionamento e detectar possiveis defeitos existentes, sem haver a necessidade de retirar o
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transformador de operagdo. Essa técnica de analise de gas, dentre as quais se destaca a
cromatografia em fase gasosa, apresentada com mais detalhes no proximo capitulo, € capaz de
processar pequenas amostras, identificando e quantificando cada gas dissolvido no oleo
mineral isolante. Constitui-se, assim, em um instrumento poderoso para a identificacao
precoce de uma falha [8].

A figura 2.1 apresenta a temperatura, aproximada, em que sdo gerados os gases

combustiveis no interior do transformador.

Discargas parcias
(n&o influem na temperatura)

Pontos quentes
(aumento de temperatura) Formacao de arco

‘ ) L

[Faim normal de operacio

200°C

Hidrogénio
(H,)

300°C

65°C

Metano I
(CH)

Etano
(C.Hy .

260°C

Etileno
(CH) .

360°C

Acetileno l
(C.H)

150°C

-Geragdo de gds (sem escala).
-Temperatura, aproximada, de
decomposi¢cdao do 6leo.

Figura 2.1 Temperatura de geracdo dos gases combustiveis [28].
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A analise cromatografica dos gases dissolvidos no o6leo ¢ feita em trés etapas:
amostragem do o6leo, extracdo dos gases da amostra de 6leo, e analise dos gases extraidos da
amostra no cromatografo de gases, que consiste na separagdo dos diferentes gases da mistura,
em sua identificacdo e em sua qualificacdo [8].

A amostragem do 6leo bem como o método de ensaio, sdo descritos nas normas,

NBR 7070 [29] e NBR 8840 [30] da ABNT.

2.3.3.1 Interpretacao dos resultados

A técnica de andlise cromatografica ¢ um importante recurso de que se dispoe, pois
permite detectar, de modo seguro, falhas incipientes e muitas vezes localiza-las.

A interpretacao dos resultados obtidos na analise cromatografica dos gases dissolvidos

no 6leo isolante ¢ baseada na norma ABNT NBR 7274 [31].

a) Método basico para a interpretacio dos resultados

Baseia-se no fato de que, quando ha uma falha incipiente em evolugcdo no
transformador, a concentragdo dos gases a ela associados ultrapassam os valores normais de
degradacdo da isolagdo estabelecidos em ensaios de laboratodrio.

O gés que caracteriza o tipo de falha incipiente ¢ chamado de gés chave. Os perfis
tipicos de composi¢do expostos em seguida, figura2.2 e tabela 2.2, sdo utilizados no

diagnostico de falha em evolugdo no transformador.
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Arco elétrico no 0Oleo:

Grandes quantidades de hidrogénio e acetileno sdo
produzidas, com pequenas quantidades de metano e
etileno. Didxido e monoxido de carbono também
podem ser formados caso a falha envolva a celulose.
O dleo podera ser carbonizado.

Gas-chave: acetileno.

(%) volumel/volume

CO H; CHy CyHe CoHy4 CoHs
Gas

Descargas parciais (Corona):

Descargas elétricas de baixa energia produzem
hidrogénio e metano, com pequenas quantidades de
etano e etileno. Quantidades compardveis de
monoxido e didxido de carbono podem resultar de
descargas em celulose.

Gés-chave: hidrogénio.

(%) volumelvolume

-

CO k3 CHy Cike Coby Cobs
Gas

)

Oleo superaquecido:

Os produtos de decomposi¢do incluem etileno e
metano, juntamente com quantidades menores de
hidrogénio e etano. Tragos de acetileno podem ser
formados se a falha ¢ severa ou se envolve contatos
elétricos.

Gas-chave: etileno.

(%) volumelvolume

-

CcCO F CHy Cike Ciky Cib:

Gas

N}

Celulose superaquecida:

gases combustiveis.

(]
. o . £
Grandes quantidades de didxido e monoxido de 2
carbono sdo liberados da celulose superaquecida. 2
Hidrocarbonetos gasosos, como metano e etileno, g
serdo formados se a falha envolver uma estrutura g
impregnada em o6leo. s
Gés-chave: monodxido de carbono. CO H, CHy CoHs CoHy CoHo
Gas
Eletrolise: o |
£
A decomposi¢do eletrolitica da 4gua ou a 2
decomposi¢cdo da agua associada com a ferrugem E
resulta na formagdo de grandes quantidades de 2
hidrogénio, com pequenas quantidades dos outros 2
S

Gaés-chave: hidrogénio.

CO H; CH; CiHg CzHgq CiH;
Gas

Figura2.2  Arco elétrico.

Ap6s a analise cromatografica, faz-se a identificacdo dos defeitos a partir das relagdes
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das concentragdes dos gases dissolvidos no 6leo. O calculo das relagdes das concentracdes

dos gases ¢ uma base adequada para identificar as falhas. As relagdes utilizadas so:

C,H, CH, C,H,
C,H, H, C,H,

Obter as relagdes acima e codifica-las de acordo com o valor obtido:

C2H2/C2H4 < O,l CédlgO 0
0,1 <a<l1 codigo 1
1<a<3 codigo 1
>3 codigo 2
CH4/H, <0,1 codigo 1
0,1 <a<l codigo 0
l<a<3 codigo 2
>3 codigo 2
C,H4/C,Hg <0,1 CédigO 0
0,1 <a<l codigo 0
l<a<3 codigo 1
>3 codigo 2

Ordenar os cédigos obtidos na seqiiéncia apresentada acima e obter o codigo de falha.

Aplicar o codigo de falha encontrado, na tabela 2.2 para obter o diagnostico de falha:

Tabela 2.2 Tabela de diagndstico de falha NBR 7274.

Falha caracteristica Codigo
Operacao normal 000
Descargas parciais de baixa energia 010
Descargas parciais de alta energia 110
Arco de baixa energia 1-201-2
Arco de alta energia 102
Falha térmica leve (T < 150°C) 001
Falha térmica de baixa temperatura (150 < T < 300)’C 020
Falha térmica de media temperatura (300 <T < 700)°C 021
Falha térmica de alta temperatura (T > 700°C) 022

Fonte: ABNT NBR 7274 [31].

A quantidade absoluta dos gases dissolvidos no 6leo isolante ndo ¢ indicativa de falha

e, tomada isoladamente, também nao nos informa sobre o estagio de desenvolvimento.
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Contudo, a velocidade com que os gases indicativos de falha sdo formados, ¢ uma indicagdo

segura desse estagio.

A taxa de geracdo de um determinado gias ¢ definida como a variagdo de sua

concentrag@o no 6leo ao longo do tempo, (Equagao 2.1).

AC,
G, —Vo( v j (2.1)

onde: Gx — taxa de geracdo do gas X (ppm por dia);

V — volume total do sistema (litro);

ACx —

variagdo da concentragdo do gas X (ppm);

At —periodo de tempo entre as analises (dia).

Resumidamente esse método deve ser realizado como a seguir:

v

v

determinar a falha através do método de diagnostico;
proceder a analises periddicas a intervalos regulares de tempo;
calcular a taxa de geracio do gas - chave da falha, para cada anélise;

comparar a taxa de geracéo obtida com a anterior.

E importante observar que apenas o gas chave da falha em questio representa com

fidelidade a sua evolu¢do, ja que os demais por nao estarem sendo formados nas condi¢des

mais favoraveis do ponto de vista quimico, ndo apresentarao linearidade.

Segue abaixo, (Figura2.3), um fluxograma das etapas a serem seguidas na

interpretagao dos resultados obtidos na analise cromatografica.
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Concentracéio de
Gases
Obtidos da Amostra

Superior
aos valores de
Referéncia?

SIM

SIM £ orimei
primeira
Analise?

E primeira

Arquivo Analise?

Calcular a taxa
de crescimento

Calcular a taxa
de crescimento

Determinar o tipo e
gravidade do defeito

SIM NAO
Menor ou igual
a 10%?

(

Emitir laudo
para providéncias

Figura 2.3 Fluxograma das etapas a serem seguidas conforme resultados das analises
cromatograficas dos gases do o6leo isolante.

2.3.4 Tomada de decisio

A andlise dos gases dissolvidos em uma unica amostra de 6leo isolante de um
determinado transformador nos informa sobre a existéncia de falha, seu tipo e intensidade.
Contudo, ndo ird informar com exatidao sobre o estagio de desenvolvimento da falha [8].

No trabalho de manuten¢do, os beneficios proporcionados por essa tecnologia sdo as
possibilidades de ndo interromper o fornecimento de energia elétrica as areas produtivas e de
realizar o reparo do equipamento antes que venha a sofrer danos mais sérios. Para obter estes
beneficios, ¢ necessario que se determine com maior exatidao possivel, o momento exato em
que devemos retirar o equipamento de operagdo para inspe¢ao da falha. O método de andlise

dos gases dissolvidos em oleo € capaz de detectar concentragdes de gases muito pequenas e,
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portanto, caso a inspecao seja feita em um estagio muito inicial de desenvolvimento da falha,
ndo sera possivel observa-la. Caso a inspecdo ocorra demasiadamente atrasada, ha risco de
falha total do equipamento [16].

A retirada de operacdo deve ser feita no momento em que a falha ja tenha causado
algum dano visivel, porém de pouca importancia. Para isto, ¢ absolutamente necessario que a
analise dos gases dissolvidos no 6leo seja realizada periodicamente a intervalos regulares de

tempo de operacao [9] [8] [16].

No préximo capitulo serdo introduzidos conceitos basicos do processo de

cromatografia em fase gasosa.
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3. CROMATOGRAFIA EM FASE GASOSA

Cromatografia ¢ um método fisico-quimico de separagdo, no qual os componentes a
serem separados sdo distribuidos entre duas fases: uma fase fixa de grande area superficial ou
um liquido de elevado peso molecular, denominada fase estacionaria, e a outra, um fluido que
percola através dela sendo, por isto, denominada fase movel [32] [33] [34] [35] [36] [37] [38].

Dentre os modernos métodos de analise quimica, a cromatografia ocupa, sem duvida,
um lugar de destaque no que concerne a separacao, identificagdo e quantificacdo de espécies

quimicas [38].

3.1 Classificacao

Sdo varios os critérios usados para a classificacdo das diferentes modalidades de
cromatografia, sendo os mais comuns relacionados a técnica empregada, ao mecanismo de
separa¢do envolvido e aos diferentes tipos de fases utilizadas [37].

A forma fisica do sistema de cromatografia define a técnica geral: a fase estacionaria
pode ser colocada em um tubo cilindrico ou disposta sobre uma superficie planar. Baseando-
se nessa, a cromatografia pode ser subdividida em cromatografia em coluna e cromatografia
planar.

Considerando o estado fisico da fase movel, distingue-se a cromatografia gasosa, na
qual a fase movel é um gés, a cromatografia liquida, na qual a fase moével ¢ um liquido, e a
cromatografia supercritica, na qual se usa como fase mdével um vapor pressurizado, em
temperatura acima de sua temperatura critica.

A cromatografia liquida em coluna se divide em dois grupos: a cromatografia liquida
classica, feita em colunas de vidro, sob pressdo atmosférica, com fluxo da fase movel devido

a forca da gravidade, e a cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE), que usa colunas
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metélicas e pressdes de fase movel elevadas, caracterizando-se pela alta eficiéncia na
separacao da mistura.

O estado fisico da fase estacionaria pode ser liquido ou sélido. O liquido pode estar
simplesmente espalhado sobre um suporte s6lido ou imobilizado sobre esse. A imobilizagao
pode envolver ligagdes quimicas entre o liquido e o suporte ou somente entre as cadeias do
proprio liquido. E comum considerar-se essa categoria distinta como cromatografia com fase
ligada. Justifica-se esta distingdo pelo fato de que seu mecanismo de separagdo
freqiientemente difere dos mecanismos atribuidos as fases estacionarias liquidas ou solidas.

A figura 3.1 mostra as classificagdes da cromatografia, segundo as formas fisicas mais
encontradas.

CRITERIO DE
CLASSIFICAGAC CROMATOGRAFIA

TECNICA

EN
COLUNA
FLUIDC :
SUPERCRITICC

I 1 ] I ] I I
SOLIDO I RASE ‘ SOLIDC RASE ‘ SOLIDC

FASE MOVEL

1
FASE
LIGADA

a

FASE

ESTACIONARIA LiQuipGc

LIQUIDO

‘ SOLIDC

LIGADA LIGADA e

CGFL

FASE
LIGADA

CTHCE‘

TIPO DE
CROMATOGRAFIA

1
ces I

ccC

ccr

CGL

CGs

CSFL

CLL

CLe

Figura 3.1 Classificagdo de cromatografia, segundo as formas fisicas [37].

3.2 Cromatografia gasosa (CGYS)

Gases ou substincias volatizdveis podem ser separados utilizando-se a técnica
denominada “Cromatografia Gasosa”. A separacdo baseia-se na diferente distribui¢do das
substancias da amostra entre uma fase estaciondria (s6lida ou liquida) e uma fase modvel
(gasosa) [36] [37].

A andlise cromatografica, isoladamente, ¢ rapida, podendo ser efetuada em minutos.
No entanto, na maioria das vezes h4 necessidade de etapas de preparacdo da amostra, antes
que ela possa ser analisada, para que ndo haja interferéncias durante a andlise e contaminagao

da coluna cromatografica. As vezes essa etapa de preparacdo ¢ longa e complexa, aumentando
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em muito o tempo e o custo da analise.

3.2.1. Processo de separacgio

A fase movel ¢ denominada de gas de arraste ou gas transportador, uma vez que, trata-
se de um gas inerte cuja finalidade ¢ transportar as moléculas a serem separadas através da
coluna.

No caso da cromatografia gas-solido (CGS), a fase estacionaria ¢ um sélido de grande
area superficial, usualmente um adsorvente como carvao vegetal, silica-gel, polimeros ou
peneira molecular [36]. A adsorcao, fixagao de moléculas de uma substancia na superficie de
outra substancia, dos componentes da mistura ¢ a base para a separagdo cromatografica a qual
¢, geralmente, empregada na separacao de gases como: hidrogénio, oxigénio, monoxido de
carbono entre outros [36].

A figura 3.2 ilustra o esquema de uma separagao hipotética de dois solutos, A e B, em

uma coluna cromatografica.
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Figura 3.2 Representacdo esquematica da separagdo de dois compostos, A e B, em uma coluna
cromatografica.

A fase estaciondria encontra-se acondicionada no interior da coluna, através da qual o

gas de arraste flui continuamente. No tempo “t;” as moléculas dos componentes A e B entram
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na coluna na forma de uma mistura. No tempo “t,” as moléculas de B, por possuirem uma
interagdo com a fase estacionaria, comegam a ser retardadas em relagdo a A. No tempo “t3”,
as moléculas de A, ja completamente separadas de B, comeg¢am a deixar a coluna.

A figura3.3 mostra o cromatograma correspondente a separacdo dos dois

componentes. O componente A, menos retido, deixa a coluna em tempo inferior ao B (mais

retido). Apos a separacdo A e B podem ser identificados e/ou quantificados.

oh

S, A
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=
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C
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(6]
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tempo
A - Soluto “A” B - Soluto “B”

Figura 3.3 Cromatograma obtido pela separagdo dos componentes A e B.

3.2.2. Conceitos basicos do processo cromatografico

Aos interessados em uma conceituacdo mais aprofundada, recomenda-se a obra
classica de Van Deemter e colaboradores [36] [39] sobre a Teoria Cinética da Particdo; a
ampliacdo dessa teoria por Glueckauf [36] [40]; o enfoque de Giddings [36] [41] [42] ¢ a
comparagdo de todas as teorias por Schupp [36] [43].

As caracteristicas fundamentais de um sistema de cromatografia gasosa sdo: tempo de
retengdo, eficiéncia e resolugdo, as quais podem ser consideradas, do ponto de vista pratico,
os fatores que governam o sucesso da separacdo cromatografica.

O cromatograma ilustrado na figura 3.3 pode ser utilizado para apresentar resultados
obtidos em uma anélise tipica empregando-se cromatografia em fase gasosa.

Um cromatograma ¢é o registro grafico da andlise. Trata-se de um grafico no qual se
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indicam os compostos € o grau de concentragao dos compostos que se encontram presentes
em uma mistura. Quando apenas o gas de arraste deixa a coluna, ¢ tracada uma linha reta,
denominada linha de base. Quando se eluem compostos presentes na amostra, aparecerdao os
perfis de suas concentragdes, o que permite obterem-se dois importantes pardmetros de
informagdo: o tempo de retencdo e a area do pico. A area do pico € proporcional a

concentragdo de cada componente da mistura, separado na coluna [36] [44].

a) Tempo de retencio ajustado (t’r)

E tempo de retengio ¢ definido como o tempo transcorrido entre a injecio da amostra
e 0 maximo do pico cromatografico. Esse tempo ¢ caracteristico do soluto, da vazao do gas de
arraste e da temperatura da coluna. O mesmo analito, composto ou substancia, na mesma
coluna, em idénticas condi¢des terd sempre o mesmo tempo de retencdo. Esse fato permite
que se utilize os tempos de retengdo para identificagdo dos compostos presentes na mistura, ja
que, em condicdes estritamente controladas, sdo reprodutiveis [33] [37].

Porém, mesmo que a substincia nao interagisse de forma alguma com a fase
estaciondria, o seu tempo de retencao nao seria nulo, pois transcorreria algum tempo entre a
sua injecao e a sua passagem pelo detector. Esse tempo corresponde ao tempo que o gas de
arraste demora para percorrer a coluna e ¢ denominado tempo de retengao do composto nao
retido (ou tempo morto), ty. O parametro que realmente reflete as caracteristicas fisico-
quimicas de retencdo de um determinado composto € o tempo de retengdo descontado do

tempo morto, chamado de tempo de retengao ajustado (t’r). Ver equacao 3.1 e figura 3.4.

-
Cp=1lp—ly (3.1)
onde: t’r — tempo de retencao ajustado;
tr - tempo de retencdo;

tm — tempo morto.
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Figura 3.4 Cromatograma evidenciando os principais parametros relativos a posi¢ao de um pico.

b) Seletividade (o)

E a capacidade de um sistema diferenciar dois compostos, é definida pela equagio 3.2:

t'. (2
o =—"== () (3.2)
'z (D)
onde: o — eficiéncia;

t’r(1) — tempo ajustado do composto 1;

t’r(2) — tempo ajustado do composto 2;

Sendo, a seletividade, uma caracteristica mais associada a coluna cromatografica,
quanto maior o valor de o, mais seletiva serd a fase estacionaria e, portanto, uma melhor

separagdo dos picos sera alcancada [38].

¢) Eficiéncia da coluna (N)

A medida que a amostra injetada na coluna se distribui entre as duas fases a separagio
cromatografica vai se efetivando. Quanto maior o tempo de retengdo de um dado composto, mais
favorece a difusdo, o que implica no alargamento da base do pico. Por outro lado, quanto mais estreito
0 pico, mais eficiente sera a separagdo e, portanto, sera mais facil a quantificag@o das espécies eluidas.
O alargamento ou estreitamento da base do pico cromatografico também pode ser influenciado pelo
empacotamento da coluna.

A eficiéncia de uma coluna é, em geral, determinada pelo numero de pratos teoricos
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gerados. Quanto mais pratos tedricos, maior a eficiéncia e, portanto, melhor a separagao,

(Equacao 3.3) [33] [45].
t 2
N = 16[ij (3.3)

d) Resolucio (Rs)
A resolucao, Rg, ¢ uma medida quantitativa da separacdao de dois picos consecutivos,

sendo determinada por dois fatores: Atg ¢ Wy, ver equagdo 3.4 e figura 3.5.

2At
R—_ Ak (3.4)
Wbl + WbZ
A At
Ig +—>
g
g
£
[}
ﬁ Wi j ﬁ Wi j temp:

! | ! |

Atr - diferenca entre os tempos de retencio t e t2
Wt - largura do pico

Figura 3.5 Medida pratica da Resolugdo
A diferenga entre os tempos de retengdo de dois solutos ¢ a medida da separacao dos
maximos dos picos (trz - tr;). Podera ser aumentada reduzindo-se a temperatura ou
escolhendo-se uma fase mais seletiva, maior eficiéncia. A largura da base do pico (W;) é uma
medida da eficiéncia da coluna, estando relacionado a velocidade de alargamento da banda e
pode ser medida pelo nimero de pratos teéricos (N) [34] [36].

Na figura 3.6 pode-se observar a influéncia de N e o na resolugao.

Além de N e o, a resolucdo depende da posi¢ao relativa dos dois picos no



cromatograma. Uma equagao geral ilustrando essa dependéncia

mestra da resolu¢do (Equagao 3.5):
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Figura 3.6 Efeito do aumento do nimero de pratos (N) e da seletividade (o).

3.3 Instrumentacao

A amostra ¢ introduzida na coluna através de um injetor, no qual o gas de arraste ira

fluir e carregar a amostra. O componente da amostra cuja afinidade pela fase estacionaria for

maior demorara mais tempo para ser eluido que aquele cuja interacdo com a fase estacionaria

¢ menor [37].
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Conectando-se um detector a saida da coluna, constata-se a eficiéncia da separacao
através do cromatograma registrado.

As unidades fundamentais de um sistema cromatografico, apresentado na figura 3.7,
sdo [38]: cilindro do gas de arraste; controle do fluxo; injetor; coluna cromatografica; sistema

de deteccao; registrador.

Controle
do Fluxo Injetor Detector

"
~ ,\A\)
15 = |t

Registrador

o Coluna
Cilindro do Gas
de arraste

Figura 3.7 Componentes basicos de um cromatografo.

3.3.1. Gas de arraste
Um cilindro contendo o gas sob alta pressdo serve como fonte do gas de arraste, cuja
funcdo ¢ levar as moléculas, da amostra a ser separada, do ponto de injecdo até o detector,
passando pela coluna, onde a separacdo ira ocorrer.
Idealmente, deve apresentar as seguintes caracteristicas [37]:
v’ ndo interagir com a fase estacionaria nem com a amostra;
v’ alta pureza;
v baixo custo;
v" ser adequado ao detector em uso.

Os gases mais usados como fases moveis sao o nitrogénio, hélio, hidrogénio e argonio.
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3.3.2. Controle do fluxo

A vazao do gas de arraste deve ser constante durante a analise, independentemente de
variaveis operacionais tais como: pressao na entrada da coluna; pressao na saida do detector;
temperatura. Para que haja reprodutibilidade nos tempos de retengdo. A analise quantitativa

também ¢ afetada por variagdes de vazao, devido a mudancgas nas areas dos picos [33] [36].

3.3.3. Injetor

A secdo do cromatdgrafo gasoso onde ¢ feita a introdugdo da amostra ¢ o injetor (ou
vaporizador). Trata-se de um bloco de metal conectado a coluna cromatografica e a
alimentacdo de géas de arraste. Esse bloco contém um orificio com um septo, geralmente de
borracha de silicone, pelo qual amostras liquidas ou gasosas podem ser injetadas com
microseringas (Figura 3.8), apresentando vedagdo especial para gases [38]. Isso evita

vazamentos permitindo grande reprodutibilidade (1%) nas areas dos picos [46].

Figura 3.8 Microseringa “gas tight” [46].

O injetor deve estar aquecido a uma temperatura acima do ponto de ebulicdo dos
componentes da amostra, para que a amostra se volatilize completa e instantaneamente e seja
carregada para a coluna.

A obtencao de picos ideais em cromatografia gasosa ¢ altamente dependente da forma
de introduzir-se a amostra na coluna (injecao). Idealmente a amostra deveria ser injetada
instantaneamente, o que nao ¢ possivel com os métodos de injecao conhecidos [38].

E importante ressaltar que para conseguir-se a forma ideal dos picos ¢ maximizar-se a
resolucdo, deve-se empregar o menor volume possivel de amostra.

Ha dois sistemas gerais para a injecdo de amostras gasosas: seringas e valvulas.
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Apesar de nao possibilitarem a mesma exatiddo apresentada pelas valvulas de injegdo, as
seringas sdo uteis para a maioria dos propositos, além de baratas e altamente versateis, isto &,
permitem grande flexibilidade quanto ao volume a ser injetado.

As vaélvulas s3o mais caras, porém apresentam a vantagem de permitirem maior
reprodutibilidade (0,1%) nas injecdes [38]. Adicionalmente, sdo de facil manipulacido e
permitem automagdo do sistema com relativa facilidade. A figura 3.9 ilustra um exemplo de
valvula utilizada para inje¢ao de gases: na parte (A) da figura, a amostra ¢ empurrada até que
a espira (“loop™), de volume fixo, seja preenchida (este volume pode ser modificado
simplesmente trocando-se a espira por outra, do volume desejado). Girando-se entdo o rotor

da valvula, o volume contido na espira ¢ injetado na coluna (parte B da figura).

Coluna

Gas de

Gas de
Arraste >

Arraste

Detector
T Frasco

Detector
_>

Frasco
de
Amostra

Amostra

Amostra Amostra

A B

Figura 3.9 Valvula de dez vias com inje¢do de amostra e reversao de fluxo da coluna.

3.3.4. Coluna cromatografica

As colunas sdo os dispositivos fundamentais de um cromatografo, que permitem a
separacdo dos constituintes da amostra. Para se obter a separacdo de compostos ¢ necessario
que a coluna seja eficiente, isto ¢, tenha um alto numero de pratos tedricos ou que ela seja
seletiva, ou seja, que exista uma grande diferenca entre os coeficientes de adsor¢dao das
substancias de interesse [37].

As dimensdes ideais que uma coluna deve ter sdo determinadas pelo propdsito do

experimento e a eficiéncia desejada na separacdo. As colunas analiticas, por exemplo,
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possuem entre (I ¢ 3) m de extensdo mas, na forma espiral, ocupam pequeno volume,
enquanto que as capilares chegam até¢ a 100 m de comprimento. Quanto ao didmetro do tubo
da coluna, dois tipos sdo mais utilizados: as convencionais com didmetro interno geralmente
de (2 a4) mm e as capilares de didmetro interno igual ou inferior a 0,5 mm.

Na versdo mais comum, as colunas convencionais sdo preenchidas integralmente com
as particulas da fase estacionaria, um soélido ativo. Sdo denominadas colunas empacotadas ou

recheadas, geralmente empregada na analise de gases, (Figura 3.10).

(A) convencional (B) capilar.
Figura 3.10 Colunas tipicas utilizadas em cromatografia gasosa.

O preenchimento das colunas ¢ feito com polimeros porosos especiais, Porapak, tipos
N, P, Q, R, Se T, e Chromossorb (série 100). Todos os tipos podem ser utilizados na faixa de
temperatura de (-78 a +250)°C. As vantagens desses materiais sdo [36]:
v ndo existir arraste da fase estaciondria e, portanto, alta sensibilidade da linha
basica;
v' ndo adsorver compostos polares, uma mesma coluna pode ser usada para
separar gases, alcoois e glicois;
v' ndo propiciar variagdes de tempo de retengdo, pois ndo perdem fase
estacionaria;
v’ as colunas sdo facilmente empacotadas;
v’ fécil separagdo da dgua de materiais orgdnicos sem picos assimétricos;

v grande 4rea de superficie de contato, de (50 a 700) m*.g™".

E de suma importancia em cromatografia gasosa o controle da temperatura de cada um
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dos seguintes componentes [36]:
v’ injetor;
v" coluna;
v’ detector.

Uma vez que a temperatura de cada um dos componentes exerce fungdo diferente no
sistema cromatografico, ¢ desejavel que o instrumento possua controles independentes de
temperatura para cada modulo.

A camara de inje¢ao devera estar suficientemente quente para vaporizar rapidamente a
amostra, evitando perda na eficiéncia devido a injecao.

E desejavel que a temperatura da coluna seja suficiente para que o tempo de analise
seja curto, porém suficientemente baixa para que a eficiéncia desejada seja atingida.

A influéncia da temperatura no detector depende consideravelmente do tipo de
detector empregado. Como regra geral, o detector e sua conexdo com a saida da coluna
deverdo estar suficientemente quentes de forma a evitar condensagdes da amostra. Um dos

efeitos provocados pela condensagdo da amostra é o alargamento dos picos [36].

3.3.5. Sistema de deteccio
As substancias presentes na amostra passam através da coluna, onde sdo separadas, e

chegam ao sistema de deteccao, cuja fungao ¢ indicar e quantificar os componentes separados
pela coluna. Um grande nimero de detectores tém sido descritos e usados em cromatografia
gasosa. Existem, entretanto, algumas caracteristicas basicas comuns para descrever seu
desempenho [36] [45]:

v seletividade;

v ruido;

v’ caracteristica de resposta;

v’ resolugdo.
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3.3.6. Tipos de detectores

Em cromatografia gasosa sao utilizados varios tipos de detectores:
v’ detector por condutividade térmica;
v’ detector por ionizagdo de chama;
v’ detector por captura de elétrons;
v’ detector fotométrico de chama;
v detector de condutividade eletrolitica;
v detector microcoulombimétrico;
v’ detector por fotoionizagdo;
v' detector de massas.

A seguir serao discutidos os dois tipos de detectores mais utilizados em cromatografia

gasosa, detector por condutividade térmica e detector por ionizacao de chama.

a) Detector por condutividade térmica (DCT)

Seu funcionamento baseia-se no principio de que um corpo quente perde calor a uma
velocidade que depende da composicao dos gases que o circundam. Assim, a velocidade de
perda do calor pode ser usada como uma medida da composi¢ao do gas.

O corpo quente utilizado €, geralmente, um filamento (platina, tungsténio e niquel)
instalado dentro de uma cavidade situada em um bloco metalico. A Figura 3.11 esquematiza
uma c¢lula de condutividade com dois canais para os gases, um para a amostra e outro para a
referéncia [36] [37] [45].

O detector acusa a presenga de uma amostra medindo sua condutividade térmica e
comparando-a a de um gas, de elevada condutividade térmica, utilizado como gas de arraste.

Os filamentos sdo aquecidos até cerca de 400°C com uma corrente continua. Dos
quatro filamentos da cela de condutividade, dois sdo utilizados como referéncia e submetidos

a um gas de arraste de elevada condutividade térmica enquanto que os outros dois estardo em
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contato com a amostra eluida da coluna. Esses quatro resistores sdo conectados eletricamente

como elementos de uma ponte de Wheatstone.

Efluente da Gas de arraste

coluna | l  puro

Bloco da

detector

Cela de \ = ' Celad
ela de ela de
amostra l\ N . referéncia

l l
Saida Saida

Figura 3.11 Esquema da célula de um detector.

Se a condutividade térmica da amostra for diferente daquela do gas de arraste,
diferentes quantidades de calor serdo conduzidas nos filamentos, ou seja, os filamentos por
onde passa o gas de arraste puro geralmente apresentara maior resisténcia elétrica do que
aqueles por onde passa o gas de arraste misturado com a mistura. Os filamentos de referéncia
estardo menos aquecidos, uma vez que o gas de arraste apresentara maior condutividade
térmica que a amostra, o que ¢ responsavel pela sua maior resisténcia elétrica que os
filamentos por onde passa a amostra [37] [38].

O resultado ¢ que a diferenca na resisténcia elétrica dos filamentos sera convertida em
um sinal elétrico, uma vez que a ponte de Wheatstone ndo estara mais balanceada. O sinal ¢
entdo tratado eletronicamente e enviado para um registrador, o qual plotara um cromatograma
mostrado pelos pulsos correspondentes as espécies eluidas da coluna. A figura 3.12 ilustra um
exemplo tipico dos componentes basicos utilizados para a deteccdo e registro dos

componentes eluidos de uma coluna cromatografica.
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Figura 3.12 Ponte de Wheatstone formada pelos filamentos do detector de condutividade térmica.

Fonte de tensao

Por ser universal, o detector de condutividade térmica apresenta resposta a todos os
tipos de compostos, exceto o gas de arraste. Para determinagdes mais exatas requer calibracao
individual para cada substancia de interesse. E extremamente sensivel a mudangas de vazio
do gas de arraste, requerendo bom controle de vazao e temperatura [45].

Trata-se de um detector simples, barato, faixa de linearidade razoavel e boa
estabilidade. Nao apresenta limitacdes quanto a natureza quimica da amostra, podendo ser

organica ou aquosa, polar ou apolar, de baixo ou elevado potencial de ionizagao, etc.

b) Detector por ionizacdo de chama (DIC)

O detector por ioniza¢do de chama tem seu funcionamento baseado no principio de
que a condutividade elétrica de um gés ¢ diretamente proporcional a quantidade de particulas
carregadas, nele presentes [36] [38].

A figura 3.13 ilustra o bloco de um detector. O gés de arraste passa pela chama e
alguns dos compostos eluidas serdo nela queimados juntamente com o gas hidrogénio (H,),
utilizado como combustivel para a chama. O comburente mais utilizado € o ar atmosférico,

também podendo ser utilizado oxigénio (O).
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Figura 3.13 Bloco metalico de um detector por ionizacao de chama.
A figura 3.14 apresenta um esquema tipico dos principais componentes de um detector

de ioniza¢do de chama.
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Figura 3.14 Principais componentes de um detector por ionizagdo de chama

O gés de arraste saindo da coluna cromatografica ¢ misturado com hidrogénio (H;) e
queimado com ar atmosférico ou oxigénio (O,). A chama resultante fica contida entre dois
eletrodos, polarizados por uma tensdo constante. Como a chama de hidrogénio (H,) forma
poucas particulas condutoras de carga (ions) fluird uma corrente elétrica muito pequena, na
ordem de 10™* A, entre os eletrodos. Por outro lado, quando existirem presentes na amostra
vaporizada compostos organicos, a chama queimaréd estes compostos formando dioxido de
carbonico (CO,), agua (H,0) e particulas portadoras de carga (ions) e como conseqiiéncia a
chama resultante torna-se mais condutora de eletricidade (10° a 10'12) A. A corrente elétrica
resultante ¢ proporcional a quantidade de um determinado composto presente na

amostra [36] [38].
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Quase todos os compostos organicos podem ser detectados pelo detector de ionizagao
de chama. Apenas substincias ndo inflamaveis (CCly, H,O) ou algumas poucas que nao
formam ions na chama (HCOOH) nao dao sinal. Assim, ele ¢ um detector praticamente
universal. De um modo geral, quanto mais ligagdes C-H tiver o composto, maior a sua
resposta (maior sensibilidade) e apresenta faixa linear dindmica. Provavelmente ¢ o detector

mais usado em cromatografia gasosa [36].

3.4 Analise qualitativa

Na andlise qualitativa, o objetivo ¢ a identificacdo individual das espécies contidas na
amostra.

A identificacdo das substancias pode ser feita comparando-se o tempo de retencao de
um padrdo com o tempo de retengdo de uma amostra [35] [37]. Se um composto conhecido

possui 0 mesmo tempo de retencdo que um dado composto na amostra, trata-se da mesma

substancia, (Figura 3.15).

Concentracio

Concentracio

tempo
tr A - tempo de retencao da amostra

tr P - tempo de reten¢ao do padrao

Figura 3.15 Comparagao entre cromatogramas da amostra ¢ de uma solucao padrao.
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3.5 Analise quantitativa

Na analise quantitativa a amostra a ser analisada deve ser representativa do todo. Nao
deve haver perdas nem contaminag@o durante o seu preparo.

Apds a obtencdo do cromatograma, faz-se a integragdo dos sinais, que tem por
finalidade transformar a intensidade do sinal emitido pelo detector em uma medida
relacionada com a quantidade da substancia analisada na amostra.

A determinagdo quantitativa de uma substancia presente na amostra baseia-se na
medida da area e da altura do pico, sendo essa ultima mais apropriada no caso de picos pouco
intensos ou de pequena largura.

O emprego generalizado de colunas, que levam a picos agudos e muito proéximos,
acentuou a necessidade de métodos instrumentais rapidos para o processamento dos dados. Os
computadores sdo muito usados na cromatografia em fase gasosa quantitativa para processar o
sinal analitico gerado durante a corrida cromatografica. Estes sistemas identificam os picos,
computam as areas e alturas de picos, e registram os resultados como um impresso ou em um

dos varios formatos compativeis com os computadores [36] [37].

3.5.1 Procedimentos quantitativos

As medidas quantitativas dependem da correlagdo entre a éarea dos picos e a
quantidade ou concentragdes dos solutos em varias amostras. Entretanto, dreas iguais para
solutos diferentes ndo indicam necessariamente que a mesma quantidade das substancias esta
presente na amostra. Isto ocorre porque a area dos picos depende da resposta do detector, que
¢ caracteristica de cada substancia [38].

Na forma mais simples, toma-se na quantificagdo uma série de padrdes da substancia
pura e constroi-se uma curva de calibragdo contra a qual se compara a area da curva
correspondente ao analito de interesse. Obtém-se, assim, a concentracdo desconhecida. Esse

procedimento simples, entretanto, esta sujeito a erros, alguns humanos e outros instrumentais.
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Por isso, ¢ mais comum usar os seguintes métodos de calibragdo: normalizacao das areas,

padrdo externo, padrdes internos e adi¢ao de padrao [37].

No préximo capitulo sera apresentada a avaliacdo da incerteza de medicdo de
uma analise cromatografica para determinacio da concentracdo de hidrogénio dissolvido

em Oleo mineral isolante.
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4. AVALIACAO DA INCERTEZA DE MEDICAO DO
PROCESSO DE CROMATOGRAFIA GASOSA NA
CONCENTRACAO DE HIDROGENIO DISSOLVIDO EM
OLEO MINERAL ISOLANTE

4.1 Processo de identificacdo e quantificacao dos gases dissolvidos no dleo

mineral isolante - NBR 7070.

O acompanhamento do envelhecimento da isolagdo do transformador ¢ determinado
através da analise cromatografica dos gases dissolvidos no oOleo isolante. Atualmente ¢
utilizado o método recomendado pela norma NBR 7070 da ABNT [29].

Neste estudo, a cromatografia em fase gasosa foi considerada como padrdao de
medicao para a comparagao e referencia do sistema de medigao avaliado.

A andlise cromatografica dos gases dissolvidos no o6leo isolante ¢ feita em trés
etapas [8] [29]:

v amostragem do 0Oleo;
v’ extragdo dos gases da amostra de 0leo;
v’ andlise dos gases extraidos da amostra no cromatdgrafo de gases, responsavel

pela identificacdo e quantificacao de cada gas dissolvido no 6leo.

A amostra de o6leo mineral isolante ¢ retirada (aproximadamente um volume de
50 mL), com o auxilio de uma seringa de vidro graduada com uma torneira de trés vias
(permitindo que possa ser fechada hermeticamente) conectada a valvula de amostragem do
transformador. As amostras devem ser retiradas por operadores habilitados € com o
equipamento na condi¢cdo normal de funcionamento, isto ¢ importante para se verificar a taxa

de evolucao dos gases dissolvidos no 6leo isolante.
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As amostras de oleo requerem um tratamento preliminar para extracdo dos gases
dissolvidos a serem analisados.
Os gases dissolvidos presentes na amostra de 6leo sdo extraidos, para posterior analise

cromatografica, através de um equipamento para extracao de gases, (Figura 4.1).

Torneira de 3 vias

*— Septo
(retirada de gas)

Bomba de vacuo
e medidor

<4— Bureta

el

Reservatorio
de 6leo usado

Frasco de
mercario

Seringa /

(amostra de 0leo)

/V

Camara de extracao
de gases

Agitador magnético

Figura 4.1 Aparelhagem para extracdo dos gases.

A seringa ¢ acoplada ao aparelho de extracdo de gases o qual é submetido a um vacuo
de 1 Pa. E injetado um volume de 25 mL de 6leo na cimera de extracio de gases onde sob
agitacdo (agitador magnético) e vacuo sdo extraidos os gases dissolvidos no dleo. Os gases
extraidos preenchem a bureta e logo apds sdo pressurizados a 1 atm (101,325 kPa), com o
auxilio da coluna de mercirio. E entdo, registrado o volume de géas extraido do 6leo na bureta
graduada.

As amostras de gases extraidas de uma amostra de Oleo sdo analisadas por
cromatografia gasosa. Os gases a serem determinados sdo: hidrogénio (H,); oxigénio (O,);
nitrogénio (N;); metano (CH,); etileno (C,H4); etano (C,Hg); acetileno (C,H,); mondxido de
carbono (CO); dioxido de carbono (COy).

E conveniente uma verificagdo diaria (calibragdo) das condi¢des de operagdo do
cromatografo, através da injecdo de uma amostra de gas padrdo, (Tabela 4.1), antes do inicio

das analises. O método recomendado pela norma NBR 7070 da ABNT [29] ¢ a calibracdo
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direta ou padrao externo, que consiste em comparar a area do composto a ser quantificado na
amostra com a area obtida desta mesma substancia em solu¢do padrdo de concentragdo

conhecida. Estabelecendo assim, a curva de calibragdo dos tempos de retengao.

Tabela 4.1 Caracteristicas do gas padrao.

Certificado de calibra¢do N® 40038114 Data: 07/05/2004

Volume: 0,81m’ Pressdo: 140 kgf/cm® (1,372549.10% kPa)
Gas Concentragio (% Mol/Mol) Tempo de retengdo (minutos)

Hidrogénio (H2) 0,209 2,8

Oxigénio (02) balango 3,6

Nitrogénio (N2) balango 4,2

Metano (CHy) 0,394 6,4

Mondxido de Carbono (CO) 0495 6,6

Didxido de Carbono (CO2) 0,503 8,7

Etileno (C,H,) 0,095 10,6

Etano (C,Hg) 0,096 12,1

Acetileno (C,H,) 0,201 15,6

Apos a calibracdo do cromatografo, um volume de 0,25 mL de géas ¢ coletado da
bureta do aparelho de extracdo, com o auxilio de uma microseringa, e injetado no

cromatografo, (Figura 4.2), através do qual os gases sao identificados e quantificados.

Figura4.2 Cromatografo (Finnigan - GC 9001) instalado no laboratoério de fisico-quimica da Celesc.
Os gases sdo identificados, através do tempo de retengdo, aos gases correspondentes a

cada pico, comparando-os com o cromatograma obtido na calibragdo.
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A quantificagdo das concentracdes dos gases se da através da area (ou altura) de cada
pico, tanto da amostra quanto do padrio de calibragdo. Mais detalhes da anélise
cromatografica ¢ apresentado no anexo A.

Logo apos, calcula-se a constante de calibracdo Ni (sensibilidade) do sistema para
cada gas através da equagdo 4.1 [29].

b[Ve+(Ki-Va)]
Ve-Va

Ni = -10* 4.1)

onde : Ni - constante de calibracdo em (ppm/mL);
b - concentragdo do componente do gas em percentagem,;
Ve - volume da camara de extragdo de gases, em mL;
Ki - coeficiente de solubilidade de Ostwald de cada gas;

Va - volume da amostra de 6leo utilizado, em mL.

A concentracdo de cada gds, em partes por milhdo (ppm) volume/volume, ¢

determinada através da equagdo 4.2 [29]

CmNi- Vg(?j (42)
4

onde : C - concentragao de gas em ppm;
Ni - constante de calibragdo (sensibilidade);
Vg - volume de gases extraidos;
Ri - resposta do componente;

Rp - resposta do padrao.

4.2 Avaliacio da incerteza de medicao da concentracao de H, dissolvido

em oOleo

4.2.1. Mensurando

O mensurando ¢ a concentragdo de hidrogénio (H;) dissolvido em o6leo mineral
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isolante. O 6leo ensaiado foi contaminado somente com este gas (H,), permanecendo os
demais gases: metano (CHs), mondxido de carbono (CO), didxido de carbono (CO,), etileno

(C,Hy), etano (C,Hp) e acetileno (C,H,) em niveis muito baixos de concentracao.

4.2.2. Identificacdo e analise das fontes de incerteza

a) Operador
Essa fonte foi descartada, tendo em vista que as medi¢des foram realizadas por um
unico operador, incluindo esta fonte de incerteza na repetitividade. Porém, recomenda-se

fazer um estudo de reprodutibilidade, se a operagdo for realizada por distintos operadores.

b) Ambiente de trabalho

A influéncia significativa das condi¢des ambientais pode ser resumida na influéncia da
temperatura no coeficiente de solubilidade de Ostwald do gés em O6leo mineral isolante
provocando uma incerteza na determinagdo da concentracao de gas dissolvido no 6leo.

Neste estudo o coeficiente de solubilidade de Ostwald foi considerado constante, visto
que ndo foi possivel, com a estrutura disponivel no laboratorio, avaliar a sua incerteza de

medicao.

¢) Cromatoégrafo

As fontes de incerteza relacionadas a: temperatura; gés transportador; software; tempo
de retencdo; ndo sdo consideradas neste estudo, uma vez que mantidas todas as condigdes,
principalmente: temperatura do detector, do injetor e da coluna cromatografica; vazao, pureza
e pressdo do gés transportador, ndo havera influéncia significativa das mesmas no resultado
final da medicdo. As fontes de incerteza consideradas sdo: concentragao de H, no gés padrao
(certificado de calibragdo) e a area cromatografica (repetitividade do padrio e do

componente).
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d) Método

A fonte de incerteza referente a amostragem do O6leo poderia ser originada
principalmente da contaminagdo com outros produtos durante a sua extragdo ¢ manipulagao.
Nesse estudo pode ser desconsiderada, visto que, estdo sendo seguidos rigorosamente os
procedimentos estabelecidos, ndo permitindo contaminagdes significativas.

Na fonte de incerteza relacionada a extragdo de gas foram consideradas o volume da
camera de extracdo (extrator), volume da amostra de 6leo e volume de gés extraido. Sendo
desconsideradas as fontes de incerteza: pressao da coluna de mercurio, pressao de vacuo e

tempo de extragdo, ja que os respectivos equipamentos nao sao calibrados.

Utilizando o diagrama de causa e efeito, sdo demonstradas as fontes de incerteza da
medicao envolvidas no processo de determinagdo da concentragdo de gas dissolvido em 6leo

mineral isolante, (Figura 4.3).

vome
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Cromatografo
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Figura 4.3 Diagrama de causa e efeito para a concentragdo de H, dissolvido no 6leo mineral isolante.
O método utilizado para determinar a concentragdo de hidrogénio (H;) dissolvido no
6leo mineral isolante, referente a norma NBR 7070 da ABNT [29], ¢ baseado na equagdo 4.1

e na equagdo 4.2. Relacionando as fontes de incerteza consideradas, de acordo com o método,
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temos:
v Ni - constante de calibragdo (sensibilidade);
v b - concentragdo do componente do gis em percentagem (certificado de
calibragdo do gas padrio);
v" V¢ - volume da cdmara de extragdo de gases;
v" Va - volume da amostra de 6leo;
v" Vg - volume de gases extraidos;
v’ Ri - resposta do componente (drea da amostra);

v Rp - resposta do padrio (area do padrio).

Para facilitar a andlise, as fontes de incerteza serdo analisadas segundo o diagrama de

causa e efeito, da figura 4.4.

Constante de Resposta da
calibragéo (Ni) componente (Ri)

Camera de
extracdoa (V¢

AN

Concentraciao da
gas padraao (h)

Volume
2:;0(5\?:1 de Concentracéo de
- H; Dissolvido no
Oleo Mineral Isolante
Volume de gas Resposta do
extraida (Vg) padrao (Rp)

Figura 4.4 Diagrama de causa e efeito simplificado para a determinagdo de H, dissolvido no 6leo
mineral isolante.

4.2.3. Quantificacdo das componentes de incerteza
Nessa etapa, as principais fontes de incerteza identificadas anteriormente serdo
quantificadas, seguindo as recomendagdes do Guia para Expressdo da Incerteza de Medigao

[47] e 0 Guia para Expressio da Incerteza de Medigao na Area Quimica - EURACHEM [48].
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4.2.3.1 Constante de calibracdo (Ni) - Sensibilidade
Para determinar a incerteza padrao da constante de calibracdo (Ni), ¢ necessaria a
avaliacdo das seguintes fontes de incerteza: volume de amostra de 6leo, volume da camera de

extracao dos gases e concentracdo do gas padrao em percentagem.

a) Volume de amostra de dleo (Va)
A incerteza de medi¢do do volume da amostra de oleo foi avaliada através da

equagdo 4.3:

(4.3)

SIS

onde: V -volume;
m - massa;

d - densidade.

A massa da amostra de oleo ¢ determinada através da diferenca entre as massas do
béquer com 0leo, e do béquer vazio, utilizando-se uma balanga calibrada. Para a avaliacao da
densidade do 6leo utilizo-se um densimetro calibrado.

Foram realizadas as medigdes das massas do béquer, vazio e com 6leo, e da densidade

do oleo, obtendo-se os seguintes resultados:

v Béquer com dleo:
numero de medi¢des = 10;
média da massa do béquer com 6leo = 77,54 g;
desvio padrao da massa do béquer com 6leo = 0,29 g.
A avaliacdo de incertezas da massa do béquer com o6leo foi realizada de acordo com a

tabela 4.2.
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Tabela 4.2 Balango de incertezas — Béquer com 6leo.

Comp. . L.
Fontes de Incerteza Efeitos Aleatdrios
Sist.
. . . Correcao Valor Bruto Distribuiciio de L. Incerteza Graus de
Simbolo Identificacido Divisor . ;
@) [g] Probabilidade Padrio (v;) | Liberdade (n;)

ua Avaliagio Tipo A 0,29 Normal 3,16 0,0903672 9

ug Calibragao Balanca -0,01 0,01 Normal 2,28 0,0043860 10
Uresol. | Resolug@o Balanga 0,01 Retangular 1,73 0,0057735 infinito
Upesol.  |Resolugo Seringa 0,87 Retangular 1,73 0,5022947 infinito

Cr Corre¢ao Combinada -0,01

u, Incerteza Combinada Normal 0,5104 4926,95
Uosw,  |Incerteza Expandida Normal K = 2,0 1,02

A massa do béquer com 6leo ¢ (77,53 £ 1,02) g.

v’ Béquer vazio:
numero de medic¢oes = 10;
média da massa do béquer vazio= 55,71 g;
desvio padrao da massa do béquer vazio = 0,02 g.

A avaliagdo de incertezas foi realizada de acordo com a tabela 4.3.

Tabela 4.3 Balango de incertezas — Béquer vazio.

Comp. . L.
Fontes de Incerteza Efeitos Aleatérios
Sist.
i . . Correcao Valor Bruto Distribuiciio de L. Incerteza Graus de
Simbolo Identificacido Divisor - )
() [g] Probabilidade Padrio (w) Liberdade (n;)

ua Avaliagio Tipo A 0,02 Normal 3,16 0,0048990 9

ug Calibragdo Balanca -0,01 0,01 Normal 2,32 0,0043103 9
Uresol.  |Resolug@o Balanga 0,01 Retangular 1,73 0,0057735 infinito

Cr Corre¢ao Combinada -0,01

U, Incerteza Combinada Normal 0,0087 56,24
Uosw,  |Incerteza Expandida Normal K = 2,0 0,02

A massa do béquer vazio € (55,70 £ 0,02) g.

A massa correspondente ao volume de o6leo injetado no béquer ¢ a diferenca entre as
massas do béquer com oleo e vazio, (77,53 - 55,70) g= 21,83 g.
Sabendo-se que a incerteza combinada da massa do béquer vazio ¢ muito menor que a

incerteza combinada da massa do béquer com 6leo. A incerteza expandida da massa de 6leo ¢
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igual a £ 1,02 g, considerando-se um fator de abrangéncia (K=2). O resultado da medi¢do da
massa da amostra de 6leo ¢ (21,83 £ 1,02) g.
v" Densidade do 6leo:

numero de medic¢oes = 5;

média da densidade do 6leo = 0,8691 g/mL;

desvio padrdo da densidade do 6leo = 0,0002 g/mL.

A avaliagdo de incertezas foi realizada de acordo com a tabela 4.4.

Tabela 4.4 Balango de incertezas — Densidade do 6leo.

Comp. . -
Fontes de Incerteza Efeitos Aleatorios
Sist.
3 A ~ Correcao Valor Bruto Distribuicio de .. Incerteza Graus de
Simbolo Identificacio Divisor N .
[g/mL] [g/mL] Probabilidade Padrio (w) Liberdade (n;)
up Avaliagdo Tipo A 0,0002 Normal 2,24 0,0001000 4
ug Calibragdo do Dens. 0,0005 Normal 2 0,0002500 infinito
Uresol.  |Resolug@o do Dens. 0,0005 Retangular 1,73 0,0002887 infinito
Cr Corre¢do Combinada 0
U, Incerteza Combinada Normal 0,0004 930,96
Uosw,  |Incerteza Expandida Normal K = 2,0 0,0008

A densidade do 6leo ¢ (0,8691 + 0,0008) g/mL.

Substituindo-se os valores na equagdo 4.3, tem-se o volume de 6leo injetado pela

seringa de vidro graduada:

ﬂ_%zzs,lz mL

d 08691

Sabendo-se que a incerteza combinada da densidade ¢ muito menor que a incerteza
combinada da massa do 6leo. A incerteza expandida do volume da amostra de 6leo ¢ igual a

+ 1,04 mL, considerando-se um fator de abrangéncia (K=2). O resultado da medicao do

volume da amostra de 6leo ¢ (25,12 = 1,04) mL.
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b) Volume da cimera de extracio dos gases (Vc)

A incerteza de medi¢do do volume da camera de extracao de gases foi avaliada através
da equacao 4.3.

A incerteza de medicao do volume total da camera de extracdo dos gases foi avaliada
através da diferenca da massa da camera de extragdo preenchida com agua destilada,
densidade (1,00 += 0,01) g/mL, e da massa da camera de extragdo vazia. Para a determinagao

das massas foi utilizada uma balanga calibrada.

v' Camera de extragdo cheia:
numero de medigdes = 4;
média da massa da cdmara com agua = 2414,4 g;
desvio padrao da massa da camara com agua = 0,61 g.

A avaliagdo de incertezas foi realizada com o auxilio da tabela 4.5.

Tabela 4.5 Balango de incertezas — Camera de extracdo de gases (cheia).

Comp. . .
Fontes de Incerteza Efeitos Aleatorios
Sist.
3 X . Correc¢ao Valor Distribuicio de . Incerteza Graus de
Simbolo Identificagdo Divisor - i
€3) Bruto [g] Probabilidade Padrio (u;) | Liberdade (n;)

up Avaliagdo Tipo A 0,61 Normal 2 0,3027650 3

up Calibragdo Balanga -0,2 0,10 Normal 2 0,0500000 infinito
Ugesol.  |Resolugdo Balanga 0,10 Retangular 1,73 0,0577350 infinito

Cr Corre¢ao Combinada -0,2

U Incerteza Combinada Normal 0,3122 3,39
Uosw,  |Incerteza Expandida Normal K = 3,3 1,03

A massa da camera cheia ¢ (2414,20 + 1,03) g.

v' Camera de extra¢do vazia:
numero de medi¢des = 4;
média da massa da cadmara vazia =2166,5 g;

desvio padrao da massa da camara vazia=0, 1 g.
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A avaliagdo de incertezas foi realizada com o auxilio da tabela 4.6.

Tabela 4.6 Balango de incertezas — Camera de extracdo de gases (vazia).

Comp. . .
Fontes de Incerteza Efeitos Aleatorios
Sist.
i X . Correc¢ao Valor Distribuicio de . Incerteza Graus de
Simbolo Identificagdo Divisor - i
(@) Bruto [g] Probabilidade Padrio (u;) | Liberdade (n;)

up Avaliaggo Tipo A 0,10 Normal 2 0,0478714 3

up Calibragdo Balanga -0,2 0,10 Normal 2 0,0500000 infinito
Ugesol.  |Resolugdo Balanga 0,10 Retangular 1,73 0,0577350 infinito

Cr Corre¢ao Combinada -0,2

U Incerteza Combinada Normal 0,0901 37,67
Uosw,  |Incerteza Expandida Normal K= 2,1 0,2

A massa da camera vazia ¢ (2166,3 £0,2) g.

A massa correspondente ao volume total da camera de extragdo ¢ a diferenga entre as
massas, da cdmera cheia e vazia, (2414,2 —2166,3) g=247,9 g,
A incerteza padrdo combinada da massa de agua destilada ¢ dada através da

equacgao 4.4

u, =)+, ) (4.4)

u, =+/(0,3122) +(0,0901) =0,326 ¢

O ntimero efetivo de graus de liberdade ¢ dado pela equagao 4.5.

()
Vo = : (4.5)
Tow), ()
¥, V2
L (0,326)" _
7 (0,3122)" , (0.0001)* 7
339 37,67

O fator de abrangéncia (K) para 4,03 graus de liberdade ¢ 2,9. Portanto, a incerteza
expandida da massa de dgua destilada ¢ dada pela equagao 4.6.
Ugsy, =1, *K =094 g (4.6)

O resultado da medicao da massa de dgua destilada é (247,9 £ 0,9) g.
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Substituindo-se os valores, da massa e densidade da 4gua destilada, na equacao 4.3,
tem-se o volume da camera de extracdo dos gases:

= 2417’9 =247,9 mL

y="
d

Sabendo-se que a incerteza combinada da densidade da agua destilada ¢ muito menor
que a incerteza combinada da massa da dgua destilada. A incerteza expandida do volume da
camera de extragdo de gases ¢ igual a = 0,94 mL, devido a um fator de abrangéncia (K=2,9)

para 4,03 graus de liberdade. O resultado da medi¢do do volume da camera de extragdo dos

gases € (247,9 + 0,9) mL.

¢) Concentracio do gas padrao (b)

A concentracdo do gas padrio ¢ informada no cilindro de gas e a incerteza padrao
expandida e o fator de abrangéncia (K) sdo informados no certificado de calibragdo do gas
padrdo, onde:

K=2;

C =0,209 % mol/mol (2090 ppm);

U, =0,64% (up =0,32%).

A incerteza padrdio combinada da  concentragdo do gds  padrdo

U, =+ 0,0007 % mol/mol.

A concentragao do gas padrdo em percentagem ¢ (0,2090 + 0,0014) % mol/mol.
Com as componentes de incerteza acima determinadas, pode-se avaliar a incerteza da
medi¢do da constante de calibragdo (Ni), que foi determinada a partir da equacdo 4.1. Tem-se

assim, a equagdo 4.7 e a equagao 4.8:

(i) = \/[@u(b)}z R [@M(VC)T . [a_g"u(Va)T @7



Ve-Va Ve?

u(Ni) = \/[(VC +Ki-Va)-10° u(b)T +[—Mu(VC)T {— b;};(2)4 u(Va)T (4.8)

Sabendo-se que:

Ve =247,9 mL u(Ve)=0,32 mL
Va=25,12mL u(Va)=0,52 mL

b = 10,209 % mol/mol u(b) =0,0007 % mol/mol
Ki=0,0558
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Substituindo-se os dados na equagdo 4.8 tem-se a incerteza padrido combinada e

admitindo-se um fator de abrangéncia (K = 2), tem-se a incerteza padrdo expandida da

constante de calibragdo Ni (sensibilidade), respectivamente:
u(Ni) =1,7 ppm/mL
U(Ni) =3,4 ppm/mL

A constante de calibragdo ¢ (83,7 = 3,4) ppm/mL.

Através da figura 4.5 verificam-se as fontes de incerteza de maior contribuicdo na

incerteza padrdo combinada total.

0,0002
0,0006

1,7223062
1,7223063
I I I I 1
0,0001 0,001 0,01 0,1 1 10
Incertezas padroes (ppm/mL)
O Combinada O Volume da amostra de oleo

O Volume da caméra de extracao (1 Concentracio

Figura4.5 Diagrama de Pareto das contribuigdes das incertezas padroes na determinagdo da

constante de calibragao.

Fica claro que a principal fonte de incerteza ¢ o volume de o6leo (Va) injetado na
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camera de extracdo de gas, portanto, para diminuir a incerteza da constante de calibracao (Ni),
nas condigdes deste estudo, ¢ possivel diminui-la através de uma seringa com menor

resolucao.

4.2.3.2 Incerteza da concentracio de hidrogénio (C)
A avaliagdo da incerteza da concentracao (C), do hidrogénio (H;) dissolvido no 6leo
mineral isolante depende da avaliagdo das seguintes fontes de incerteza: constante de

calibracao, volume de gas extraido, resposta do componente e resposta do padrao.

a) Constante de calibracdo (Ni) - Sensibilidade
A incerteza de medi¢do da constante de calibragdo (Ni) foi determinada no item

4.1.2.1, onde u(Ni) = 1,7 ppm/mL.

b) Volume de gas extraido (Vg)

Em funcdo da impossibilidade de calibragdo da bureta do extrator, a mesma foi
considerada como Classe B (pior Classe), de acordo com a classificagio da ASTM E287-02
[49], onde se estima uma incerteza expandida de = 0,04 mL para uma bureta com volume
total de 10 mL. Considerando o fator de abrangéncia (K = 2) e a distribui¢do de probabilidade

retangular, tem-se a seguinte incerteza padrao.

0,04

.3

uy =0,012 mL
¢) Resposta do componente (Ri)

A avaliagdo da incerteza da resposta do componente (Ri), area da amostra, ¢ estimada
através da determinagdo da repetitividade da area gerada por trés amostras (n = 3) de um
mesmo 6leo. Obteve-se o seguinte resultado:

Up, = 1234 =1234 (unidade de area)

T
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d) Resposta do padrao (Rp)

A avaliacao da incerteza da resposta do padrao (Rp), area do padrdo, ¢ estimada
através da determinacdo da repetitividade da area gerada por sete amostras (n = 7) do gas
padrao. Obteve-se o seguinte resultado:

578,87

Ug, \/I

= 578,87 (unidade de area)

Com as componentes de incerteza, acima determinadas, pode-se avaliar a incerteza da
medicdo da concentragdo de hidrogénio Cu), que foi determinada a partir da equagdo 4.2,
consideram-se as incertezas da resposta do componente (Ri) e a resposta do padrao (Rp) como
sendo dependentes, pois foram determinadas no mesmo instrumento de medi¢ao. Assim tém-
se a equacgdo 4.9 e a equagdo 4.10:

u(Cy) - \/[%M(Ni)}z R [;_Cu(vg)}z R F_?u(m)ﬁ_cump)}z 49)

i Vg ORi ORp

Rp Rp 92 Rp

u(c, )= \/{Vg Ri u(Ni)T + {N & Riu(Vg)}2 + {N;' & M(Ri)+Mgfziu(}ﬂv)}2 (4.10)

Por exemplo, sabendo-se que:

Ni = 83,7 ppm/mL uni = 1,7 ppm/mL

Vg=2,90 mL uy, = 0,01 mL

Ri =282723 (unidade de area) ugri = 1234 (unidade de area)
Rp = 38324 (unidade de area) ugp = 578,87 (unidade de area)

Substituindo-se os dados na equacdo 4.10 tém-se a incerteza padrdo combinada da
concentragdo de hidrogénio:

u(Cy,) =47 ppm

Admitindo-se um fator de abrangéncia (K = 2), t€ém-se a incerteza padrao expandida:

U(Cy,) =94 ppm.
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O resultado da medi¢do da concentracdo de hidrogénio dissolvido no 6leo mineral

isolante ¢: C ;) = (1790 £ 94) ppm.

Através da figura 4.6 verificam-se as fontes de incerteza de maior contribuicdo na

incerteza padrdo combinada total.

6,2
7.8

27,0
36,8
" 46,8
I I I I 1
0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0
Incertezas padrdes (ppm)

8 Combinada O Constante de calibracao
O Resposta do padrao O Resposta do componente
O Volume de gas extraido

Figura4.6 Diagrama de Pareto das contribuigdes das incertezas padroes na determinagdo da
concentracao de hidrogénio.

Fica claro que a principal fonte de incerteza ¢ a constante de calibragao (Ni), portanto,
para diminuir a incerteza da concentracdo de hidrogénio, nas condi¢des deste estudo, ¢é
necessario diminui-la.

No préximo capitulo, sera apresentado a escolha de um sistema de medig¢do on-
line para a medicdo de gas dissolvido em O6leo mineral isolante bem como serao
apresentados os resultados dos ensaios realizados para a verificacdo da viabilidade
técnica da utilizacdo desse sistema, como sistema de medicdo otimizado, para a medicao
de diferentes 6leos com concentracgdes de hidrogénio distintas utilizando a cromatografia

em fase gasosa como referéncia das medigoes.



59

5. AVALIACAO METROLOGICA DO SISTEMA DE
MONITORAMENTO OTIMIZADO DE GAS DISSOLVIDO
EM OLEO MINERAL ISOLANTE

5.1 Escolha do sistema de medicao

O primeiro ponto a ser vencido foi a falta de informagdes. A existéncia de sistemas de
medi¢do para monitoramento remoto da concentragdo de gases combustiveis dissolvidos em
6leos mineral isolante ja ultrapassa algumas décadas, mas nao ha na Celesc experiéncia com
esse tipo de equipamento. Por outro lado, uma busca na Internet revela alguns novos sistemas
de medi¢ao adequados para monitoragdo on-line em campo.

O projeto iniciou com uma extensa busca visando caracterizar o mercado existente e
colher experiéncias de outras organizagdes que ja tenham utilizado sistemas desta natureza.
Essas informacdes foram importantes para a elabora¢do de uma matriz de decisdo onde foram
avaliadas: caracteristicas metrologicas, unidade eletronica, software, integragdo com sistemas
existentes, custo entre outros, (Figura 5.1). No anexo B ¢ apresentada a matriz de decisdo

completa.

Conveénio Celesc - UFSC | MATRIZ DE DECISAO |
Po6s MCI - Labmetro

| Alternativas |
RESUMO

GE - Syprotec Morgan Schaffer Systems

Hydran 201 R Calisto
Caracteristicas Peso |Peso Informacées % |Pontos Informacoes % |Pontos

%
1.Metrologicas 26,8| 210fPercentual atingido 76% 1600 68%| 1420
2.Unidade Eletronica | 17,9] 140fPercentual atingido 78% 1090 57%| 800
3.Software 9,4] 74Percentual atingido 68% 502 60%| 442
4.Integracao 6,4] 50]Percentual atingido 70% 350 50%| 250
5.Custo 25,5| 200fPercentual atingido | 100% 2000 60%| 1200
6.0utros 14,0f 110fPercentual atingido 80% 880 72%| 790
Soma] 784 Total de Pontos| 6422 4902
Porcentagem| 100 Hydran 201 R| 81,9% Calisto] 62,5%
Modelo Escolhido: Hydran 201 R

Figura 5.1 Matriz de decisdo resumida.
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Com base neste levantamento, o sistema de medi¢ao selecionado e adquirido, para
utilizagdo no projeto, foi o sistema Hydran 201R fabricado por General Electric Company

(GE).

5.2 Sistema Hydran 201R

O sistema Hydran 201R é um equipamento desenvolvido para a monitoragdo continua
e on-line de gases dissolvidos em 6leo mineral isolante utilizado em transformadores e
aparelhagens de alta tensd@o. Também disponibiliza as taxas de evolucdo, diaria e mensal, da
concentragdo dos gases dissolvidos. Tem como principio de operagdo a extragdo dos gases
dissolvidos no 6leo através de uma membrana permeavel e um sensor de gas [51].
Os gases detectados sdo:
v hidrogénio (H»);
v" monodxido de carbono (CO);
v’ acetileno (CoHy);
v’ etileno (CHy).

O sistema Hydran 201R ¢ composto por dois modulos: Transmissor Inteligente

Hydran 201 Ti e Controlador de Comunicagao Hydran 201 Ci-1. (Figura 5.2).

Figura 5.2 Sistema Hydran 201R [50].

5.2.1. Transmissor Inteligente - Hydran 201 Ti

O transmissor inteligente ¢ um involucro cilindrico, controlado termicamente,
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instalado no transformador a ser monitorado. Esse modulo ¢ responsavel pela medicao da
concentracio dos gases dissolvidos no 6leo mineral isolante. E provido de um adaptador para
a conexao direta na valvula do transformador e consiste em: uma camara contendo o sistema
de extragdo e deteccdo de gases (membrana e sensor); uma valvula de desaeracido e
amostragem de 6leo; equalizador de pressdo e uma placa (PCI) contendo as entradas e saidas

para conexao com o modulo controlador, Hydran 201 Ci-1 (Figura 5.3) [51].

O3
l
P | \/
Q Oleo Gas
© ®

V Detector
de gés
\ +

Placa de Membrana
aquecimento

Figura 5.3 Principais componentes do Transmissor Inteligente - Hydran 201 Ti.

Os gases dissolvidos no 6leo sdo extraidos através de uma membrana permedvel e
entram em contato com um sensor eletroquimico de gases onde, ao se combinarem com
oxigénio, produzem um sinal elétrico proporcional a rapidez da rea¢do de oxidagdo do gés.
Quanto maior o tempo da reacdo, maior a quantidade de gases dissolvidos no 6leo [51].

O Hydran 201 Ti ndo discrimina, separadamente, a concentragdo de cada gas
dissolvido no 6leo, mas sim a concentracao total dos gases presentes. Os gases sdao detectados
nas seguintes proporgoes:

v hidrogénio (Hy) - 100%;

v" mondxido de carbono (CO) - 18%;
v' acetileno (C,Hy) - 8%;

v’ etileno (CHy) - 1,5%;

A analise de gas dissolvido em 6leo mineral isolante (DGA) ¢ o método de referéncia
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para determinar a concentragdo dos gases dissolvidos no 6leo e, nos reportara as quantidades
individuais de todos os gases presentes na amostra. Ja, a indicacdo do Hydran 201 Ti é uma
resposta composta da concentragdo dos quatro gases detectados.

Os resultados das analises de gas dissolvido em o6leo sdo comparados com as

indicagdes do Hydran 201 Ti através da equagdo 5.1 [51].

Indicacdo,, o = [H, |+ 18%[CO]+8%[C, H, |+ 1,5%[C, H, ] (5.1)

onde: Hz: - concentracéo de hidrogénio;
CO - concentracédo de monodxido de carbono;
C2H: - concentracio de acetileno;

C2H4 - concentracao de etileno.

Alguns exemplos de indicagdo do Hydran 201 Ti sdo mostrados na tabela 5.1.

Tabela 5.1 Exemplos de indica¢do do Hydran 201 Ti.

Analise de Gas Dissolvido (cromatografia) L
Indicacgao do
Monoxido de )
Hidrogénio (H,) Acetileno (C,H,) Etileno (C,H,) Hydran 201 Ti
Carbono (CO)
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
(ppm)

100 0 0 0 100
100 1000 0 0 280
100 100 0 0 118
100 100 50 0 122
100 100 50 200 125

5.2.2. Controlador de Comunicacio - Hydran 201 Ci-1

E a unidade de comunicagdo utilizada para monitorar um Hydran 201 Ti e ponto de
acesso para uma rede de Hydran 201 Ti via porta de comunicagdo RS-232, tanto localmente
ou através de um modem. E constituido de uma caixa metalica que contém uma placa
eletronica digital responsavel pelo gerenciamento da comunicagdo. Ele apresenta um display

com a indica¢do da concentracdo dos gases dissolvidos no 6leo, indicadores de alarmes e
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saidas analogicas (Figura 5.4) [51].

Figura 5.4 Controlador de Comunicagéo — hydran 201 Ci-1.

5.2.3. Software Hydran Host

O software proporciona uma interface entre um ou mais sistemas Hydran 201R a
um computador, realizando quatro operagoes basicas (Figura 5.5) [51]:

v/ monitoramento continuo e indica¢do de alarmes;

v’ indicagdo em tempo real da concentragdo de gas dissolvido em 06leo de um
transformador;

v historico dos dados coletados;

v' configuragdo de pardmetros de funcionamento do Hydran 201R.

Hydran Host V 1,2 - Network Survey

Power Station # 1, LM, sexta-teira, 10 de dezembro de 2004 17:31:57
H201 #1 Gaz[PPM] HrTrend[PPM/Hr] Dy Trend[FPR D] abuE
LAEMETRO 4 - 0.0/524 00420 - Alarms

m | _"..i|
Mode. .. Special... View All Express Download ] Histo Dowrload in Progress. .
Print... Help... Quit__. 1DH oute Alarm ta Printer

Figura 5.5 Tela principal do Software Hydran Host.

A tabela 5.2 apresenta mais detalhes das caracteristicas do sistema Hydran 201 R.
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Tabela 5.2  Caracteristicas principais do Hydran 201R.

Faixa de medicao:

(0 a 2000) ppm (volume/volume, H, equivalente).

Incerteza de medigdo:

+ 10% da leitura, + 25 ppm para Hidrogénio.

Identificagcdo do H»:

Leitura = 100% de concentragao.

Identifica¢do do CO: Leitura = 18% =+ 3% de concentragao.
Identificacdao do C,H: Leitura = 8% + 2% de concentracao.
Identificagdo do C,Hy: Leitura = 1,5% + 0,5% de concentragao.
Resolucdo: 1 ppm (1 umol/mol).

Tempo de resposta:

10 minutos (para uma varia¢do de 90%).

Saida analdgica:

(0 al)mA, 2 V no maximo.

Opgao de saida:

Disponivel (4 a 20) mA, 10 V no maximo.

Temperatura do 6leo:

(-50 a +55) °C.

Pressao de 6leo:

(0 a 700) kPa

Porta de comunicagao:

RS 232 (DB-9) permite comunicacdo serial com
computador local (ou com computador remoto via modem).

Fonte: Manual Hydran 201R [51].

5.3 Avaliac¢ido metrologica

A avaliacdo metrologica do sistema Hydran 201R foi realizada comparando-se os

resultados de medi¢do indicados pelo sistema Hydran 201R com os resultados de medi¢ao

indicados pelo cromatografo, que neste estudo foi utilizado como referéncia.

As principais fontes de incerteza, relacionadas neste estudo, do sistema Hydran 201R

estdo apresentadas na figura 5.6.

Ambiente

Camera de

extracio
Oleo do

transformador

Concentracio de

A 4

Repetitividade

Procedimento

Padrao
Operador

Calibraciao

H; Dissolvido no
Oleo Mineral Isolante

Monéxido de

Resolucio carbono
. Acetileno
Etileno
Pressio de oleo Concentracio de
na menbrana do gases dissolvidos
sensor no o6leo

Figura 5.6 Principais fontes de incerteza do sistema Hydran 201R.

Devido a dificuldades técnicas ndo foi possivel quantificar cada uma das fontes de

incerteza envolvidas na medicdo da concentracdo de gases dissolvidos em o6leo. Foi entdo
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atribuida, ao sistema Hydran 201R, a incerteza de medic¢ao indicada pelo fabricante, que é de
+ 10% da leitura £ 25 ppm para hidrogénio [51].

Para a avaliacdo metroldgica do Hydran 201R foi projetada e construida uma bancada
de ensaios, constituida de tanques com oleo contendo concentragdes diferentes de gases
dissolvidos.

Com a bancada de ensaio projetada e montada foi possivel avaliar, tecnicamente, o
Hydran 201R. A bancada foi montada na planta da Celesc localizada no municipio de
Palhoga, devido a proximidade com o Laboratorio de Analise Fisico-quimica da empresa,
cujos servigos, de cromatografia em fase gasosa, foram requisitados freqiientemente para
avaliacao das concentragdes de gas presente no 6leo isolante em ensaio.

A bancada ¢ composta de trés tanques com o6leo, sendo que um tanque contém Oleo
ndo contaminado, Oleo Limpo, ¢ os outros dois tanques contém 6leo contaminado com gases,
em concentragdes diferentes, Oleo Médio e Oleo Sujo, respectivamente.

A simulag¢do do funcionamento real do sistema para monitoracdo on-line de varios
transformadores foi caracterizada através da bancada de ensaios, (Figura 5.7), e, com base nos
resultados, e nas caracteristicas operacionais do Hydran 201R, foi avaliada a viabilidade

técnica da utilizag¢do deste tipo de sistema para monitoragao dos transformadores.

Figura 5.7 Vista geral da bancada de ensaio.
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A figura 5.8 apresenta detalhes da operagdao das valvulas A, B e C, pontos onde sdo
retiradas as amostras de 6leo dos tanques: Oleo Limpo, Oleo Médio e Oleo Sujo,

respectivamente.

TQ. - Oleo
Limpo

,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

N IS
b

Figura 5.8 Esquema funcional da bancada de ensaios.

As valvulas A’, B’ e C’, s3o responsaveis pelo controle do 6leo que esta disponivel no
sistema. A valvula S é o ponto de retirada de amostra de 6leo no Hydran 201R. A bancada foi
projetada com alguns componentes transparentes, vidro ¢ mangueira de silicone, permitindo
assim, uma melhor visualizagdo do escoamento do 6leo isolante.

Para que o sistema de medi¢do, Hydran 201R, cumprisse com as exigéncias do
projeto, monitoracdo on-line de multiplos transformadores, era necessaria a verificacdo de
fatores, tais como:

v" homogeneidade da amostra, ou seja, se as caracteristicas do 6leo em contato
com Hydran 201R sdo as mesmas do Oleo que estd no interior do
transformador;

v’ resposta metrologica do Hydran 201R quando em contato com 6leos com
diferentes concentracdes de hidrogénio, passar de um 6leo desgaseificado (6leo

limpo) para um 6leo contaminado ou vice-versa;
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v' qualidade dos resultados das medi¢des das concentragdes de hidrogénio
realizadas com o Hydran 201R, através da comparacdo com os resultados

obtidos pela cromatografia em fase gasosa.

5.3.1. Avaliacao da homogeneidade da amostra

Comparou-se, através da analise cromatografica, a concentragdo de gases nas amostras
de 6leo retiradas diretamente dos tanques (pontos A, B e C), com a concentracao de gases das
amostras retiradas no ponto S, (Figura 5.8). Assim, se os resultados forem semelhantes,
significa que o Oleo que estd circulando pelo Hydran 201R ¢ representativo do oOleo
armazenado no respectivo tanque.

Foram realizados ensaios, onde o sistema ora era preenchido pelo 6leo armazenado no
tanque Oleo Limpo, Oleo Médio ou Oleo Sujo. Apds o preenchimento do sistema com um
determinado tipo de oOleo, retirou-se amostras nos pontos A, B ou C, conforme o 6leo que
estava no interior do Hydran 201R, e comparava-se com amostras retiradas no ponto S. O
objetivo principal desse procedimento ¢ verificar o volume de 6leo necessario para que o 6leo
que estiver presente no Hydran 201R seja representativo do dleo presente no reservatorio cuja
valvula esteja aberta. Além disso, visava-se avaliar a eficiéncia da limpeza do interior do
Hydran 201R com a alternancia da passagem de 6leo contaminado € ndo contaminado para
garantir a limpeza do sistema apos a analise de cada tipo de dleo (limpo, médio e sujo).

Foi, entdo, desenvolvido o seguinte procedimento de ensaio:

v’ abrir valvula A’ para preencher o sistema com 6leo limpo;

v/ abrir valvula S para purgar o sistema retirando as bolhas de ar atmosférico;
v’ retirar uma amostra de dleo no tanque 6leo limpo, ponto A;

v/ retirar uma amostra no Hydran 201R, ponto S;

v’ fechar valvula A’ do 6leo limpo;

v’ abrir valvula B’ do 6leo médio;
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v’ abrir valvula S e purgar um volume de 200 mL;

v’ retirar uma amostra de dleo no tanque 6leo médio, ponto B;
v’ retirar uma amostra no Hydran 201R, ponto S;

v fechar valvula B’ do 6leo médio;

v’ abrir valvula C’ do 6leo sujo;

v’ abrir valvula S e purgar um volume de 200 mL;

v’ retirar uma amostra de dleo no tanque sujo, ponto C;

v’ retirar uma amostra no Hydran 201R, ponto S;

v’ fechar valvula C’ do 6leo sujo;

v’ abrir valvula B’ do 6leo médio;

v’ abrir valvula S e purgar um volume de 200 mL de 6leo;

v’ retirar uma amostra de 6leo no tanque médio, ponto B;

v’ retirar uma amostra no Hydran 201R, ponto S;

v fechar valvula B’do 6leo médio;

v’ abrir valvula A’ do 6leo limpo;

v’ abrir valvula S e purgar um volume de 200 mL;

V' retirar uma amostra de 6leo no tanque limpo, ponto A;

v’ retirar uma amostra no Hydran 201R, ponto S;

v’ fechar valvula A’ do 6leo limpo;

v/ enviar amostras para analise cromatografica para determina¢do das

concentragdes dos gases dissolvidos no 6leo.

Foram obtidos os seguintes resultados, conforme a tabela 5.3 e a figura 5.9, com

concentragdes, em ppm (volume/volume), de gases dissolvidos nas amostras de 6leo.
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Tabela 5.3 Dados comparativos das concentragdes (ppm) de gases dissolvidos no 6leo, amostras
retiradas no tanque e no Hydran 201R.

Amostra Hz CH4 CO COz C2H4 C2H6 Csz
Tq. Limpo 0,00 0,29 1,50 ]336,93 ] 0,02 0,00 0,03
Hydran Limpo 0,00 0,35 2,00 | 326,96 | 0,03 0,00 0,02
Tq. Médio 357.,8 0,23 3,11 1297,86 | 0,27 0,00 3,08
Hydran Médio 360,1 0,28 3,12 ] 288,271 0,30 0,00 2,90
Tq. Sujo 1356,3 | 0,65 11,36 | 316,65 | 3,91 0,00 | 42,65
Hydran Sujo 1278,77 | 0,59 16,12 | 377,69 | 4,60 0,00 48,42
Tq. Médio 351,6 0,38 6,31 |320,25 | 0,47 0,00 4,71
Hydran Médio 3419 0,43 8,29 1349,10 | 0,39 0,00 3,38
Tq. Limpo 0,00 0,40 2,19 359,43 | 0,04 0,00 0,16
Hydran Limpo 0,00 0,48 2,06 | 366,77 | 0,09 0,00 0,19

Oleo Limpo - 1° ciclo Oleo Limpo - 2° ciclo
1000,00
_ 0 TANQUE _ 1000,00 O TANQUE
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g 10001 S 10,00
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g 1001 £ 100
I 2
il ol o ol =l i
0,01 550 D e I s 0,01 LN S U : :
H2 CH4 CO CO2 C2H4 C2H6 C2H2 H2  CH4 CO  CO2  C2H4  C2HE  C2H2
Gas Gas
Oleo Médio - 1° ciclo Oleo Médio - 2° ciclo
1000,00 )
z 0 TANQUE z 000,00 0 TANQUE
S 100,00 @ HYDRAN & 100,00 | @ HYDRAN
Q 8
g 10,00 S 10004
T €
g 1,00 - § 1,00 ~ ﬂ»
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§ : N |
o0 LIl i | [ || I_Dm , 0,10 H AL [_D A
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g
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8 [ N
NNin- SN BE EECEE EECE
H2 CH4 CO CO2 C2H4 C2HB C2H2
Gas

Figura 5.9 Graficos comparativos das concentragdes dos gases dissolvidos no o6leo. Amostras
retiradas no tanque e no Hydran 201R.
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A figura 5.10 apresenta os resultados das concentragdes de hidrogénio, (Tabela 5.3),

com suas respectivas incertezas.

Concentragoes de Hidrogénio - Oleo Médio Concentracgdes de Hidrogénio - Oleo Sujo

400 1600
= —_~
g .
& 380 g
~ T T O TANQUE -1° Ciclo & Lo | T
1 o
'S, 360 O HYDRAN - 1° Ciclo e J. T O TANQUE
£ a0 @ TANQUE - 2° Ciclo H I @ HYDRAN
g @ HYDRAN - 2° Ciclo £ 1200 |
2 151
£ 320 4 |
S 1
< ]

300 1000

H2 H2

Figura 5.10 Grafico comparativo das concentra¢des de hidrogé€nio, com suas respectivas incertezas,
dissolvido no 6leo. Amostras retiradas no tanque e no Hydran 201R.

Através dos resultados observados nos ensaios, verificou-se a eficiéncia da limpeza do
sistema, ou seja, o 6leo presente no interior do sistema contém uma concentragdo de gas
dissolvido semelhante a concentragdo de gas dissolvido do respectivo 6leo armazenado no

respectivo tanque.

5.3.2. Resposta a troca de 6leo

O projeto exigia que o sistema de medicdo fosse capaz de medir a concentracdo dos
gases, dissolvidos no d6leo, em mais de um transformador, ou seja, a multiplexacao do sistema.
Para avaliar esta condicdo, foi realizado um ensaio que consistiu basicamente em preencher o
sistema com 6leo e, através da utiliza¢ao das valvulas presentes na bancada, simular a troca de
transformador através da troca de Oleo Sujo para Oleo Limpo e vice-versa, ja que ¢ a situagio
mais critica de operagao.

Executou-se, entdo, o ensaio, cujo procedimento esta descrito a seguir:

v’ abrir valvula C’ para preencher o sistema com 6leo sujo;

v’ abrir valvula S para purgar o sistema retirando as bolhas de ar atmosférico;
v’ estabilizar indicagdo do Hydran 201R;

v’ retirar uma amostra de 6leo no Hydran 201R;

v’ fechar valvula C’ do 6leo sujo;
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v’ abrir valvula A’ do 6leo limpo;

v’ abrir valvula S e purgar um volume de 200 mL;
v’ estabilizar indicagdo do Hydran 201R;

v’ retirar uma amostra de 6leo no Hydran 201R;
v' fechar valvula A’ do 6leo limpo;

v’ abrir valvula C’ do 6leo sujo;

v’ abrir valvula S e purgar um volume de 200 mL;

v’ estabilizar indicagdo do Hydran 201R.

As concentragdes de hidrogénio dissolvido no 6leo das amostras sdo:
V' 6leo limpo igual 0 (zero) ppm;
v’ 0leo sujo igual a (203,8 + 10,1) ppm.
Com o resultado obtido no ensaio, (Figura 5.11), ficou claro que o Hydran 201R
reconheceu e respondeu a troca de 6leo sujo para o 6leo limpo e vice versa.

Comportamento do Hydran 201R na
Troca de Oleo
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A- tempo de estabilizacao C-  troca oleo sujbo 6leo limpo E- troca dleo limpb 6leo sujo
B- indicagao 6leo sujo D- indicacgao 6leo limpa F-  indicac¢ao 6leo sujo

Figura 5.11 Comportamento do Hydran 201R na passagem de 6leo sujo - limpo - sujo.
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5.3.3. Comparacio com a cromatografia em fase gasosa
Os resultados das medicdes da concentracdo de hidrogénio dissolvido em oleo,
indicados pela cromatografia em fase gasosa, permitiram avaliar a qualidade dos dados
coletados pelo Hydran 201R. Através da comparacdo dos resultados da medi¢do da
cromatografia em fase gasosa (referéncia) com o resultado de medicao do Hydran 201R.
Para essa avaliagdo, o sistema era preenchido com o6leo contendo diferentes
concentragdes de hidrogénio e seguindo-se o seguinte procedimento de ensaio:
v’ abrir valvula C’ para preencher o sistema com 6leo contaminado;
v/ abrir valvula S para purgar o sistema retirando as bolhas de ar atmosférico;
v’ estabilizar indicagdo do Hydran 201R;
v’ fazer leitura do Hydran 201R;
v’ retirar uma amostra de dleo do Hydran 201R;
v/ enviar amostra para cromatografia;

v’ comparar os resultados da medi¢do, do Hydran 201R com a cromatografia.

Com os resultados obtidos fez-se a comparagdo entre os resultados de medicao do

Hydran 201R com os resultados de medi¢ao da anélise cromatografica, (Figura 5.12).

Comparacio dos Resultados de Medicido da Concentracio de H,
Hydran 201R - Cromatografia

2500 I
£ 2000
S |
=]
= 1500 - T
§“ I I
= 1000 -
T T
== 1 1
8 500 1 - = ; I T
T T I T
0
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Amostra

Hydran 201R Cromatografia

Figura 5.12 Comparagao entre os resultados da medigdo do Hydran 201R e da analise cromatografica.
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Os resultados apresentados na figura 5.12 indicam que existe um comportamento
muito parecido entre os dois sistemas de medicao, ou seja, os sistemas respondem da mesma
forma ao mesmo estimulo. O comportamento dos sistemas sugerem a presenca de um erro
sistematico nos resultados das medigdes em funcdo da diferenca da eficiéncia dos processos
de extragdo dos gases dissolvidos no dleo isolante. Para uma avaliagdo mais aprofundada
desse erro sistematico seria necessario um padrao de 6leo. Entretanto, durante o projeto nao

foi possivel adquiri-lo a tempo da realizacdo dos ensaios.
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6. CONCLUSOES E SUGESTOES

Os diversos capitulos deste trabalho apresentaram, segundo suas respectivas
abordagens, discussdes a respeito da técnica de medigdo da concentracdo de hidrogénio
dissolvido em 6leo mineral isolante. Os itens que seguem reunem as principais conclusoes

deste estudo, de modo estruturado segundo os aspectos gerais, limitagdes e sugestoes.

a) Comentarios Gerais

v' 0 projeto, construgdo e validagdo de uma bancada experimental para avaliagdo do
desempenho do sistema de medi¢cdo da concentragao de hidrogénio dissolvido em dleo
mineral isolante se mostraram adequadas para a proposta deste estudo;

v' o sistema de medigdo é capaz de disponibilizar amostras homogéneas e representativas
do 6leo em estudo;

v' a avaliagdo metrologica e operacional do sistema de medigdo desenvolvido quanto a sua
adequabilidade para a monitoragdo de varios transformadores, foi positiva, pois o sistema
¢ capaz de identificar a troca de 6leos, contaminado (sujo) para ndo contaminado (limpo)
€ vice-versa;

v/ observou-se um comportamento similar entre os resultados obtidos com o sistema de
medigdo otimizado e os resultados obtidos com a cromatografia em fase gasosa;

v'  através dos dados analisados neste estudo, verificou-se que a incerteza de medi¢do da
concentragdo de hidrogénio dissolvido em 6leo mineral isolante ¢ da ordem de + 5% e a
fonte de incerteza que mais contribui ¢ a fonte relacionada a constante de calibragao;

v"  a fonte de incerteza de medi¢do que mais influencia o resultado da medi¢do da constante
de calibragdo ¢ o volume de 6leo injetado na camera de extracdo de gés devido a

resolucdo da seringa.
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b) Limitacoes

v

na extra¢ao de gases, nao estdo sendo consideradas as incertezas de medigdo referentes
ao vacuo no interior da camera de extracdo, a pressdao exercida pela coluna de merctrio
ao gas extraido e o tempo de vacuo necessario para a desgaseificagdo do oleo devido ao
fato dos respectivos instrumentos nao estarem calibrados;

o sistema de cromatografia ¢ calibrado somente em um ponto, sendo necessaria a
extrapolagdo dos resultados para pontos com maior concentracao de gas;

o coeficiente de solubilidade de Ostwald (Ki) foi considerado como sendo uma constante
na avaliacao da incerteza de medi¢ao do processo de cromatografia em fase gasosa;
devido a indisponibilidade de um oOleo padrio ndo foi possivel determinar o erro
sistematico de cada um dos sistemas de medicao estudados;

nos ensaios com os tanques contendo 6leo com diferentes concentragdes de hidrogénio,
simulando o chaveamento de um transformador para o outro, (Figura 5.11), ¢ necessario
que se faga entre a troca de tanques contaminados uma limpeza do sistema de medicao
com um 6leo ndo contaminado, isto ¢, 6leo limpo;

o tempo necessario para se obter um resultado de medigao confiavel da concentragdo de
hidrogénio dissolvido em oleo mineral isolante, apds uma troca de oOleo com

concentragoes de hidrogénio distintas, ¢ da ordem de 15 minutos.

¢) Sugestoes

v

com base nos resultados levantados neste estudo ¢ recomendado que um prototipo do
sistema estudado e desenvolvido seja instalado em uma subestagdo para a monitoragdo de
varios transformadores. A avaliacdo experimental permitira avaliar o comportamento real
do sistema, onde vérias condi¢des de operagdo poderdo ser simuladas e o desempenho
verificado e, se pertinente, as condi¢des de uso favordveis e desfavoraveis serdo

determinadas, bem como sua incerteza de medi¢ao. Com os resultados ¢ as caracteristicas
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operacionais do sistema de campo, podera ser avaliada a viabilidade técnica da utilizagao
deste tipo de sistema para monitoragdo on-line de transformadores nas subestacoes;
avaliar as incertezas de medi¢ao das concentragdes dos demais gases, dissolvidos no dleo
mineral isolante, capazes de serem identificados no processo de cromatografia em fase
gasosa;

avaliar o rendimento e as incertezas de medigdo do processo de extracdo de gas
dissolvido em 6leo mineral isolante;

desenvolvimento de um padrido de o6leo mineral isolante, contendo concentragdes

conhecidas dos gases de interesse.
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Anexo A

CARACTERISTICAS CROMATOGRAFICAS

......

Figura A.1 Cromatograma do gas padrao.

Dados cromatograficos:

Gas transportador: argénio

Vazao do gas transportador: 30mL/min

Coluna - Porapak N, (80 a 100) mesh, 13 ft x 1/8”

Peneira molecular 13X, (40 a 60) més, 3 ft x 1/8”

Conversor catalitico para deteccdo de CO e CO; - (Ni - Hy)- temperatura 380°C

TCD: Ha, Oz, N, FID: CH,4, CO, CO,, C,H4, CoHg, C,H»
Temperatura do injetor: 100°C

Temperatura do TCD: 150°C Temperatura do FID: 150°C

Temperatura da coluna: 60°C (9 minutos) a 10°C/min 150°C (12 minutos), total 30

minutos.
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Figura B.1

[ | ALTERNATIVAS
|
Fabricante| |Morgan Schaffer Systems
Modelo Calisto
Complete as notas com valores de 0 a 10.
1.Metrologicas 26,8
Peso Informacéo Nota |Pontos
Gaés detectado 50lH2, CO, C2H2, C2H4 H, e tmidade 7 350
Incerteza de medicio 50§+ 10% da leitura + 25 ppm para hidrogénio L+ 5% da leitura 9| 450
Tempo de resposta 40§10 minutos para 90% mudanca do estagio 60 minutos para 50% mudanca do estagio 3 120
Faixa de medigdo 10§0-2000 ppm (volume/volume, equivalente Hy) 0-50000 ppm (volume/volume, equivalente Hy) 10 100
lfaixa de pressdo 1080 kPa a 700 kPa vacuo kPa a 275,8 kPa 5 50
Temperatura de trabalho 50](-) 50 °C a +55° C (-) 40 °C a +55° C 7 350
] 0|
Soma dos Pesos| 210 1420
68%
\
2.Unidade Eletronica 17,9
Peso Informacéao Nota [Pontos
Micro processador 40) 6 240)
[Ajuste 30) 6 180!
Auto teste 40} 5 200
Display 301 6| 180
0]
Soma dos Pesos| 140 800
57%
\
\
3.Software 9,4)
Peso Informacédo Nota |Pontos
Programa Base 30) 6 180]
Sistema requerido 4] 8 32
Compatibilidade 20 6 120|
Estatistica 5] 5 25
Manual 10 [§ 60,
Tdioma 5] 5 25|
0
Soma dos Pesos| 74 442
60%
\
|
4.Integragao 6,4]
Peso Informacdo Nota |Pontos
Internet 50) 5 250
0]
Soma dos Pesos| 50 250
50%
\
|
[5.Custo 25,5)
Peso Informacao Nota |Pontos
Preco [ 200 US$ 10085 US$ 15000 6 1200
\
Soma dos Pesos| 200 1200
60%
|
6.0utros 14,0)
Peso Informacdo Nota |Pontos
Garantia | 20 8 160|
Prazo entrega 40 7 280
Assisténcia técnica 10 7] 70]
Documentacdo 40| 7 280
\ 0
Soma dos Pesos| 110 790
72%

Matriz de decisdo completa.



