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RESUME

Les transformateurs de mesure sont des appareillages utilisés en haute tension qui jouent un role
d’abaisseur de tension et/ou de courant pour des fonctions de mesure ou de protection du réseau.
Ces appareils sont majoritairement isolés a I’huile et au papier. Les données relatives au
vieillissement de ces appareillages sont relativement faibles en comparaison avec d’autres types
de transformateurs comme les transformateurs de puissance. Cependant, des cas de défaillances
sont parfois observés sur ce type de transformateur, provoquant généralement une explosion
conduisant a la destruction de ce dernier et I’endommagement des équipements environnants,
présentant ainsi un danger potentiel pour toute personne a proximité. Aussi, le type d’huile
actuellement utilisé de fagon trés majoritaire est I’huile minérale, dérivee du pétrole et donc produit

non-biodégradable, non renouvelable et facilement inflammable.

C’est dans ce cadre que s’inscrit cette thése. Elle porte principalement sur la recherche et I’étude
de matériaux isolants alternatifs biodégradables et/ou plus sécuritaires vis-a-vis du risque de feu
en comparaison aux huiles minérales, et I’optimisation des méthodes de diagnostic des systémes

d’isolation papier/huile des transformateurs de mesures a travers I’huile.

Ce travail a permis de montrer que: (1) les hydrocarbures biodégradables présentent des
caractéristiques similaires aux huiles minérales du point de vue du vieillissement thermique tout
en facilitant 1’étape d’imprégnation du papier par I’huile, (2) les liquides esters permettent
d’augmenter la durée de vie de I’isolation papier, cependant, leur plus grande viscosité rallonge
I’étape d’imprégnation du papier et (3) les gels silicones sont également une alternative
envisageable; les tests réalisés indiquent que la tenue diélectrique de ce matériau est conforme a
ce qui est attendu pour I’application avec une expansion thermique légérement supérieure a celle

des huiles minérales.

Enfin, I’optimisation du diagnostic a travers I’huile vise & améliorer les techniques de diagnostic
et permettre a terme de mieux anticiper les cas de défaillance et d’éviter I’explosion des
appareillages, et pérenniser ainsi le matériel existant. Les essais réalisés avec le furfural et le
méthanol semblent indiquer une bonne corrélation avec la dégradation du papier. L’apport de
I’analyse infrarouge au diagnostic est plus limité. Cette technique s’est révélée cependant
particulierement intéressante pour 1’é¢tude des phénomeénes de transestérification du papier en

présence d’esters.



ABSTRACT

Instruments Transformers (ITR) are high voltage electrical apparatus. They have a measuring
and/or protecting function on the electrical network by decreasing current and/or voltage. ITR are
mainly oil-filled. The data related to the aging of these devices are relatively low in comparison
with other types of transformers such as power transformers (PTR). However, cases of failures are
sometimes observed on this type of transformer (ITR), generally causing an explosion leading to
the destruction of the latter and the damage of the surrounding equipment, thus presenting a
potential danger for anyone nearby. In addition, the main insulating oil used in ITR are mineral
oil. The mineral oils are petrol derivatives and thus not biodegradable, not renewable and easily

flammable.

The aim of this study is the optimization of the oil-filled ITR’s insulation. The project is divided
in two parts: alternative insulating materials and oil diagnosis. The alternative insulating materials
part is focused on the study of other materials that could be biodegradable and/or having a better
fire resistance compared to mineral oil. This thesis work has shown that: (1) biodegradable
hydrocarbons have characteristics similar to mineral oils from the point of view of thermal aging
while facilitating the step of impregnating the paper with the oil, (2) the ester liquids make it
possible to increase the life of paper insulation, however, their greater viscosity lengthens the
impregnation step of the paper and (3) silicone gels are also a possible alternative; the tests carried
out indicate that the dielectric strength of this material complies with what is expected for the

application with a thermal expansion slightly greater than that of mineral oils.

Finally, the optimization of diagnostics through oil aims to improve diagnostic techniques and
ultimately make it possible to better anticipate cases of failure and avoid the explosion of
equipment, and thus make existing equipment durable. The tests carried out with furfural and
methanol seem to indicate a good correlation with the degradation of the paper. The contribution
of infrared analysis to diagnosis is more limited. However, this technique has proved to be
particularly interesting for the study of the phenomena of transesterification of paper in the

presence of esters.
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INTRODUCTION GENERALE

Les postes & haute tension (HT) sont le siége de perturbations électriques et électromagnétiques
exceptionnelles, dues en particulier aux manceuvres des appareillages. Les lignes sont exposées
aux décharges atmosphériques et transmettent les surtensions rapides correspondant aux
équipements qui leur sont couplés. En conséquence, aux grandeurs nominales du courant et de
tension se superposent des parasites de trés grande amplitude (plusieurs kiloampeéres, plusieurs
centaines de kilovolts), dont le spectre de fréquence va jusqu’a quelques mégahertz pour les postes

ouverts a une centaine de mégahertz pour les postes a isolement gazeux [1].

Les équipements chargés du comptage de I’énergie et de la protection du réseau sont des dispositifs
de mesure a basse tension (BT) précis et rapides, mais délicats ; ils utilisent de plus en plus des
composants électroniques et sont fonctionnellement reliés a des automatismes numériques dont la
fiabilité n’est assurée que par la mise en ceuvre dans un environnement électrique et climatique
sain. Les grandeurs mesurables par ces dispositifs sont a relativement faible niveau, de 1’ordre de
1 A pour les courants et de 100 V pour les tensions ; elles sont normalisées, de facon a les rendre

indépendantes des réseaux, autorisant ainsi une standardisation des équipements [1].

Il est indispensable d’utiliser un dispositif intermédiaire entre la ligne (ou le cable) et les

équipements a basse tension (Figure 1), pour les deux raisons suivantes [1] :

e Réduction des valeurs des courants et des tensions a des valeurs compatibles avec les
appareils de mesure et de protection.
e Découplage de ces appareils vis-a-vis des hautes tensions, permanentes ou transitoires, des

réseaux.

Ces dispositifs sont appelés transformateurs de mesure ; ils sont charges de délivrer aux
équipements BT un courant ou une tension de bas niveau, qui soit une image fidéle du courant
(respectivement, de la tension) en ligne. A cette fonction normalisation des grandeurs s’ajoute celle
d’assurer I’isolation électrique entre grandeurs primaires et secondaires [1]. L’isolation électrique

pouvant €tre assurée soit par du papier imprégné d’huile, soit par du gaz.
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FIELD DEVICES

* High voltage

* High current

* Combined current and voltage

SECOMNDARY SIGNAL
CABLES

* Low voltage
* Low current
* Optical
POWER SYSTEM FUNCTIONS

* Protection relays

* Powermeters

* Tariff metering

* Controls

* Ewent recorders

* Fault location

Figure 1 - Fonction des transformateurs de mesure au sein du réseau électrique [2]

Une enquéte internationale sur la période 2004-2007 a été réalisée par la CIGRE sur la fiabilité
des équipements haute tension, dont la partie 4 [3] traite des transformateurs de mesure. Ce travail
d’investigation a permis de montrer que la fréquence des défaillances qui provoquent des incendies
et des explosions pour les transformateurs de mesure de postes isolés au papier imprégné d’huile
est plus élevée que pour les transformateurs de mesure des postes isolés au gaz. Egalement, ces
défaillances sont dues majoritairement a des défaillances diélectriques internes, la plupart étant la
défaillance de I’isolant en papier imprégné d’huile. Ainsi, il est conseillé aux fabricants
d’appareils, de travailler a I’amélioration de la conception, de la qualité de fabrication, des essais,
de I’entretien et des enquétes apres défaillance des transformateurs de mesure isolés avec du papier

imprégné d’huile, dans le but de réduire la frequence de ces défaillances.

Les huiles isolantes majoritairement utilisées pour les transformateurs de mesure sont les huiles
minérales qui sont des dérivés du petrole. Ces liquides présentent de bonnes propriétés
diélectriques ainsi qu'une bonne évacuation de la chaleur grace a leur faible viscosité. Cependant,

ils présentent également une faible résistance au feu et sont peu biodégradables [4].

C’est la raison pour laquelle de nouveaux liquides isolants plus « verts » (biodégradables) ont été

développés et sont disponibles sur le marché pour des applications électriques haute tension [4].
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Dans D’industrie des transformateurs, ces liquides sont de plus en plus utilisés pour les
transformateurs de puissance et leur utilisation est plus progressive pour les transformateurs de
mesure [5]. Ceci s’explique par I’activité de recherche et développement pour le remplacement
des liquides isolants dans les transformateurs de mesure qui est moins avancée que pour les

transformateurs de puissance.

Ainsi, concernant les transformateurs de mesure isolés au papier imprégné d’huile, deux grands
axes d’amélioration ont ét¢ identifiés :
e FEtude de nouveaux matériaux isolants afin d’améliorer la sécurité au feu et/ou de réduire
I’impact sur I’environnement.
e Etude d’outils complémentaires pour le suivi de la dégradation des matériaux isolants des

transformateurs en vue de réduire 1’occurrence des cas de défaillances.

Le présent manuscrit est scindé en quatre parties. Dans le premier chapitre, la technologie des
transformateurs de mesure est brievement expliquée. Une synthese bibliographique des propriétés
principales et des fonctions des matériaux utilisés dans les transformateurs de mesure est présentée,
avant d’aborder les aspects liés a la dégradation de 1’isolation en service pour enfin traiter des
caractéristiques de matériaux isolants utilisés dans I’industrie électrotechnique qui pourrait

potentiellement étre utilisés dans les transformateurs de mesure.

Le deuxieme chapitre traite de 1’étude de liquides isolants alternatifs qui pourraient €tre utilisés en
remplacement de I’huile minérale. Ces liquides ont été selectionnés sur la base des informations
collectées pour chaque type de liquide dans le premier chapitre, mettant en avant la meilleure
biodégradabilité et/ou la meilleure tenue au feu de ces liquides en comparaison a 1’huile minérale.
Plus particulierement, cette étude porte sur des essais accélérés de vieillissement thermique, en
vue de représenter le comportement a long terme de ces matériaux isolants en comparaison a
I’huile minérale, ainsi que sur I’imprégnation du papier par I’huile, afin d’évaluer I’impact de

I’utilisation de nouveaux liquides sur le process de fabrication du transformateur.
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Le troisieme chapitre porte sur I’étude de marqueurs de vieillissement de 1’isolation papier/huile
qui ne sont pas encore utilisés pour les transformateurs de mesure mais qui ont été identifiés
comme pertinents sur la base de I’expérience avec d’autres types de transformateurs et notamment
les transformateurs de puissance. Ces marqueurs sont les dérivés furaniques et le méthanol. Ce
travail porte également sur 1’utilisation de la spectroscopie infrarouge comme méthode de suivi de
la dégradation des matériaux isolants. Le but de cette étude est de faire le lien entre 1’évolution de
ces marqueurs et la dégradation des matériaux, en vue d’améliorer potentiellement le diagnostic

sur les transformateurs de mesure.

Enfin, le chapitre quatre porte sur 1’étude des caractéristiques des gels silicones, qui sont des
matériaux isolants utilisés en électronique de puissance, et qui permettraient d’améliorer
significativement la sécurité au feu. Ce chapitre porte sur les méthodes de préparation ainsi que
sur des caractéristiques de base de différents gels silicones qui sont la structure chimique par
infrarouge, la tension de claquage ainsi que 1’expansion thermique. Le but étant de fournir de
premiers éléments sur le comportement physique des gels silicones et identifier de potentielles
contraintes particuliéres a prendre en compte dans la préparation et 1’utilisation de ces gels dans

les transformateurs de mesure.
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1. Généralités sur les transformateurs de mesure

1.1. Technologies des transformateurs de mesure

1.1.1. Role

Les transformateurs de mesure sont des dispositifs utilisés sur le réseau électrique pour assurer
deux fonctions principales [1] :
e La mesure : en réduisant les valeurs de courant ou de tension a des valeurs compatibles
avec les appareils de mesure et de protection.
e L’isolation : en isolant les parties basse et haute tension impliquées dans le processus de

transformation par le biais d’un milieu isolant.

La fonction d’isolation est assurée soit par un systeme huile/papier (isolation mixte) pour les
transformateurs dits conventionnels, soit par un isolant sous forme de gaz pour les transformateurs
dits a isolation gazeuse. Dans le cas des postes a haute tension, les appareils utilisés sont
majoritairement de type conventionnel, et les appareils a isolation gazeuse sont plutét utilisés si

des contraintes particuliéres empéchent I’utilisation de transformateurs conventionnels [6].

Les transformateurs de mesure peuvent étre classés en trois grandes familles :
e Transformateurs de Courant (TC) : abaisseurs de courant.
e Transformateurs de Tension (TT) : abaisseurs de tension.

e Transformateurs Combinés de Mesure (TCM) : combinaison d’un TC et d’un TT.

1.1.2. Principe de fonctionnement

Les transformateurs sont des dispositifs électriques qui assurent la modification du courant | et de

la tension électrique U tout en conservant la puissance électrique P [7] selon 1’équation (1).

P=U.1 @)

]
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Le principe de fonctionnement d’un transformateur électrique est donné en Figure 2.

Enroulement Enroulement
primaire - secondaire
N, spires N, spires
Courant Couran_t
primaire 1, secondaire
——— I, ,—
A A
Tension
primaire
u, Tension
secondaire
v;

Figure 2 - Principe de fonctionnement d'un transformateur idéal [8]

Si N1 et N2 sont les nombres de spires au primaire et au secondaire, respectivement, la tension U

et le courant I1 au primaire sont reliés a la tension Uz et au courant I au secondaire par les relations

@) et(3) [7]:

N,
U,=—21U )
N4
I, =—.1 3
2=y,

Dans le cas d’un transformateur de courant, le nombre de spires au primaire N1 est donc inférieur
au nombre de spires N2 du secondaire pour remplir sa fonction d’abaisseur de courant. Et dans le
cas d’un transformateur de tension, le nombre de spires au primaire N1 est donc supérieur au

nombre de spires N2 du secondaire pour remplir sa fonction d’abaisseur de tension.

—
N
(6]

| S—
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1.2. Les différents types
1.2.1. Transformateurs de Courant (TC)

Les transformateurs de courants conventionnels sont classés en différentes catégories :
e Transformateur a secondaire isolé (type inverse)

e Transformateur a primaire isolé (type épingle et ceillet)

Les transformateurs a secondaire isolé (type inversé) sont les plus répandus et les plus
économiques. C’est également le type de design utilisé pour la production des transformateurs de
courant par I’entreprise qui finance ce travail de thése et auxquels on s’intéresse dans cette étude ;

les transformateurs a primaire isolé ne sont donc pas considérés dans cette étude.

Un schéma ainsi qu’une photo d’un TC de type inversé sont donnés en Figure 3.

HI huile isolante

Is isolateur en porcelaine

M  membrane de dilatation
EX P  enroulement primaire

Pa parafoudre (dans le cas

du primaire bobiné)

PH isolation papier-huile

T  téte HT coulée en résine

S enroulements secondaires

Tr traversée

-
-
=
-
-
P4

VNN

FS

BS-

(a) (b)
Figure 3 - Schéma (a) [6] et photo (b) d’un transformateur de courant de type inversé
La partie active se situe en haut de ’appareil. Elle est constituée d’un noyau magnétique dont la
fonction est de conduire le flux magnétique induit par le passage du courant coté primaire et d’un
bobinage en cuivre autour du noyau qui constitue les enroulements secondaires. Une isolation en
papier kraft est employée pour éviter les courts-circuits entre le noyau et les enroulements
secondaires et d’assurer 1’isolation entre les circuits primaire et secondaire autour du boitier en

aluminium contenant la partie active. Un tube métallique permet de faire passer les cables du
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secondaire de la téte haute tension jusqu’a la bolte a bornes. L’ensemble est immergé dans de
I’huile isolante préalablement conditionnée. Enfin, un systéme de compensation du niveau d’huile,
situé a la téte de I’appareil, permet d’assurer un fonctionnement a pression constante en s’adaptant

aux variations du volume d’huile avec la température ambiante [6].

1.2.2. Transformateurs de Tension (TT)

Les transformateurs de tension peuvent étre classés en deux catégories :
e Inductifs

e Capacitifs

Un schéma ainsi qu’une photo d’un TT inductif sont donnés en Figure 4.

BP bornes HT

CM circuit magnétique

Co connexion HT isolée

HI huile isolante

Is isolateur en porcelaine
V vase d'expansion d'huile

(@) (b)

Figure 4 - Schéma (a) [6] et photo (b) d’un transformateur de tension inductif

La partie active se situe en bas de 1’appareil. Elle est constituée d’un noyau magnétique ou sont
montés concentriquement les enroulements primaire et secondaire sur la branche supérieure.
L’isolation entre les couches est réalisée a 1’aide de papier kraft immergé dans de I’huile isolante
préalablement conditionnée. De méme que pour les TC, a la téte de I’appareil se trouve un systéme

de compensation du niveau d’huile [6].
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Un schéma ainsi qu’une photo d’un TT capacitif sont donnés en Figure 5.

Colonne capacitive

BS
|
i gw’" T DA
EM_] Groupe de meswre

BP bornes primaires LA inductance d‘accord
Bo Dboftier d'ajustage LB inductance de blocage HF
BS boftier sacondaire M barrettes de mise a la terre
C condensateurs des secondaires
DA dispositif d’amortissement N bome de terre primaire
F fusibles T mise A la terre
I prise de tension intermédiaire TT transformateur de tension
Is Isolateur support

(@) (b)

Figure 5 - Schéma (a) [6] et photo (b) d'un transformateur de tension capacitif
IIs sont constitués de deux parties : la colonne capacitive en haut et le groupe de mesure en bas.
La colonne capacitive est constituée de condensateurs en série a isolation mixte, papier kraft et
films en polypropyléne, le tout immergé dans de 1’huile isolante préalablement conditionnée. Le

groupe de mesure est globalement constitué de la méme fagon que la partie active d’un TT inductif

déja décrite précédemment.

—

]
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1.2.3. Combinés de Mesure (CM)

Les combinés de mesure cumulent la fonction de transformateur de courant et de transformateur

de tension en un seul appareil.

Un schéma ainsi qu’une photo d’un CM sont donnés en Figure 6.

2

P(TC) EP
NS(TC) :

BB bofte & bornes
BP bornes primaires
Br brides de fixation
CD cellule dilatable

CM circuit magnétique
- EP écran primaire
ES écran secondaire
HI huile isolante
CPJ ((;TT; ) ) Is isolateur
NS noyau et enroulement
secondaire
P enroulement primaire
- PT enroulement primaire
\ et de transfert
§(TT) / R enrobage de résine

S enroulement secondaire ﬁ bl .?

SI support isolant
S ———

So soubassement
@ (b)

TB téte de borne
Figure 6 - Schéma (a) [6/ et photo (b) d’un combiné de mesure

TC transformateur de courant
TT transformateur de tension

Dans leur conception, il s’agit de la combinaison d’un TC de type inversé avec la partie active en
haut et d’un TT inductif avec la partie active en bas, comme décrits précédemment. Le tout

immergé dans I’huile avec au sommet de I’appareil un systéme de compensation du niveau d’huile.

Le principal avantage de ce type d’appareil est le gain de place au sol en comparaison de deux

appareils TC et TT individuels.
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2. Isolants dans les transformateurs de mesure

2.1. Fonctions des isolants

Les isolants dans les transformateurs remplissent deux fonctions principales : une fonction

d’isolation et une fonction de transfert de chaleur.
> Fonction d’isolation

Il s’agit d’isoler les différents éléments du transformateur portés a des potentiels électriques
différents. Celle-ci est assurée par un liquide (huile isolante) et par un solide isolant (le papier)
présent sur les enroulements. Les deux types d’isolation, liquide et solide, ainsi que I’isolation
mixte apportée par I'imprégnation du papier par 1’huile, permettent d’isoler électriquement

I’ensemble des composants du transformateur [9].
» Fonction de transfert de chaleur

Il s’agit d’évacuer la chaleur générée par les pertes d’énergie lors de la conversion. Cette

évacuation (refroidissement) est assurée par la circulation de 1’huile qui sert donc de caloporteur
[9].

Toutefois, dans le cas spécifique des transformateurs de mesure, la fonction de transfert de chaleur
n’est pas véritablement considérée car ce sont des appareils qui chauffent peu et ou I’huile ne

circule pas.
2.2. lIsolation liquide
2.2.1. Les huiles minérales

Actuellement, le type d’huile majoritairement utilisé dans les transformateurs de mesure est 1’huile
minérale. Ces huiles sont obtenues par raffinage des bruts pétroliers et sont essentiellement des

hydrocarbures. La structure générale d’une huile minérale est donnée en Figure 7.

]
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Aromatic carbons

Paraffinic carbons

Paraffinic carbons

Napthenic carbons

Figure 7 - Structure générale d'une huile minérale [10]
Les hydrocarbures qui composent une huile minérale peuvent étre de trois types [11] :
e Paraffiniques : hydrocarbures saturés a chaines linéaires pouvant étre ramifiées ou non.
e Naphténiques : hydrocarbures cycliques saturés.

e Aromatiques : hydrocarbures cycliques non saturés.

La structure parafinique est caractérisée pour une assez bonne stabilité a I’oxydation, un indice de
viscosité élevé, une faible solubilité de I’humidité et des produits d’oxydation et un point de
congélation relativement ¢élevé. La structure naphténique est moins stable a I’oxydation mais
présente une plus faible viscosité, une meilleure solubilisation de I’humidité ainsi que de trés
bonnes caractéristiques d’écoulement aux basses températures. Enfin, Quant aux aromatiques, ils
sont plus denses et présentent de bonnes propriétés diélectriques ; ils sont relativement stables a
I’oxydation et possédent des propriétés d’absorption des gaz. Toutefois, les aromatiques peuvent

étre cancérigenes [11-12].

Les proportions finales obtenues dans une huile minérale dépendent de I’origine du pétrole ainsi

que du processus de raffinage comme décrit en Figure 8.
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Pétroles bruts Processus de raffinage Types d’huiles

Paraffinique

Paraffinique *(

Aromatique

Naphténique —h-( )

Figure 8 - Processus de raffinage des huiles minérales [13]

La classification finale va dépendre des proportions de chaque type de carbone au sein de la
structure chimique de 1’huile minérale produite [12] :

e Huiles paraffiniques : contenant plus de 56% de carbones paraffiniques.

e Huiles intermédiaires : contenant entre 50 et 56% de carbones paraffiniques.

e Huiles naphténiques : contenant moins de 50% de carbones paraffiniques.

De maniére générale, quel que soit leur type, les huiles minérales sont bon marché ; elles présentent
de bonnes propriétés diélectriques et une bonne évacuation de la chaleur grace a leur faible
viscosité. Cependant, ces huiles présentent une faible résistance au feu et sont peu biodégradables

[al.

2.2.2. Additifs dans les huiles minérales

Les propriétés finales des huiles minérales sont déterminées par I’origine des bruts et la méthode
de raffinage comme indiqué dans la section précédente. Si aucun additif n’est ajouté, il s’agira

d’une huile minérale « non-inhibée » [14].

Les caractéristiques des huiles peuvent également étre améliorées par 1’ajout d’additifs. Il s’agit la
plupart du temps d’ajouts de faibles quantités d’inhibiteurs antioxydants afin d’améliorer la tenue
a I’oxydation. Les antioxydants les plus communément utilisés sont le 2,6-Ditertiary-Butyl Phenol
(DBP) et le 2,6-DitertiaryButyl Para-Cresol (DBPC). Dans ce cas, 1’huile est dite « faiblement
inhibée » si la teneur en inhibiteur est comprise entre 0,01% et 0,08%, et « inhibée » si la teneur
en inhibiteur est comprise entre 0,08% et 0,40% [14,15,16].

]
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D’autres additifs comme les passivants de métaux et les abaisseurs de point d’écoulement peuvent

étre ajoutés pour des cas d’utilisation spécifiques.

2.2.3. Propriétés importantes des huiles minérales

Conformément aux différentes fonctions que doit assurer 1’huile minérale, elle doit également
posséder un certain nombre de propriétés et remplir un cahier des charges défini selon le type
d’appareil. Le Tableau 1 fournit une synthése des propriétés clés a considérer selon différents
criteres a remplir.

Tableau 1 - Propriétés requises des huiles isolantes [12,16,17]

Criteres Propriétés

Tension de claguage
o ) Facteur de dissipation diélectrique
Isolation électrique R
Résistivité

Teneur en eau

Viscosité
Transfert de chaleur )
Point d’écoulement

Stabilité a ’oxydation
Résistance a I’oxydation Teneur en inhibiteur

Teneur en soufre

Compatibilité matériaux Composition chimique

Point éclair
N o . Point de feu
Hygiéne, Sécurité et Environnement (HSE) ) . .
Composés aromatiques polycycliques

Polychlorobiphényles

Masse volumique

Autres Tension interfaciale

Tendance au gassing

—
w
w
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Les significations des propriétés mentionnées sont établies de la facon suivante :

> lsolation électrique

Tension de claguage : représente la capacité de I’isolant a supporter les contraintes électriques.

Une faible valeur peut indiquer la présence de contaminants [18].

Facteur de Dissipation Diélectrique (FDD) et résistivité : sont des caractéristiques sensibles a
la présence de contaminants polaires solubles et de produits de vieillissement. Une valeur élevée
de FDD ou faible de résistivité (I'un augmente lorsque 1’autre diminue) peut avoir une influence

nuisible sur les pertes diélectriques et/ou la résistance d’isolement [18].

Teneur en eau : mesure de I’humidité contenue dans 1’huile provenant de I’atmosphére ou de la
dégradation de I’isolation majoritairement. Elle influence négativement la tension de claquage et

la tendance au vieillissement de I’isolation [18].

» Transfert de chaleur

Viscosité : critére important pour 1’évacuation de la chaleur et I’imprégnation de 1’isolation papier.
Le vieillissement et I’oxydation de I’isolation ont tendance a accroitre la valeur de la viscosité
[18].

Point d’écoulement : correspond & la capacité d’écoulement de I’huile a basse température [18].

» Reésistance a I’oxydation

Stabilité a I’oxydation : elle correspond a la capacité de I’huile minérale a résister a 1’oxydation
sous contrainte thermique et en présence d’oxygene et de cuivre catalyseur. Cette propriété dépend

du raffinage et des additifs [18].

Teneur en inhibiteur : dans le cas des huiles inhibées, 1’huile s’oxyde peu tant que 1’inhibiteur

n’est pas totalement consommé [18].

Teneur en soufre corrosif : c’est la quantité de soufre présente dans 1’huile ; elle dépend du
raffinage et du type d’huile brute. Un bon raffinage réduit fortement la teneur en soufre. La
présence de soufre peut provoquer la formation de dépdt de sulfure de cuivre (Cu.S) pouvant étre

a I’origine de défaillances [18].
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> Propriétés HSE

Point éclair : il correspond a la température minimale a laquelle un mélange de vapeurs et d’air
dans les conditions normales de pression peut étre enflammé. Cette valeur s’applique aux vapeurs
présentes a la surface du liquide [19]. Un point éclair bas peut étre un indicateur de la présence de

gaz combustibles dans 1’huile [18].

Point de feu : il correspond a la température a partir de laquelle la flamme produite persiste et se
propage au reste du mélange. Cette température est supérieure des quelques degrés au point éclair.
En matiére de sécurité, point éclair et point de feu ne sont pas distingués et il est considéré qu’une

vapeur portée au point éclair peut s’enflammer et donner lieu a un incendie ou une explosion [19].

Composés Aromatiques Polycycliques (CAP) : les CAP sont des substances classifiées comme
cancérigenes. Les huiles minérales isolantes sont considérées comme non cancérigenes si la teneur
en CAP n’excéde pas 3% [16].

PolyChloroBiphényles (PCB) : les PCB sont une famille d’hydrocarbures aromatiques chlorés
de synthese qui étaient utilisés par le passé pour leurs bonnes propriétés thermiques et électriques.
Cependant, pour des considérations de pollution environnementale, leur usage a été interdit et il

convient de s’assurer de 1’absence de ces composés dans les nouvelles huiles [18].

» Autres propriétes

Masse volumique : sous climat froid, la masse volumique d'une huile doit étre assez basse pour
éviter que la glace formée par congélation d'eau libre ne flotte et éventuellement conduise au

développement de défauts comme un amorcage entre conducteurs [16].

Tension InterFaciale (TIF) : la tension interfaciale entre 1’huile et I’eau permet de déceler les
agents contaminants polaires solubles et les produits de dégradation. Cette caractéristique évolue
assez rapidement au cours des premiers stades du vieillissement, puis se stabilise alors que la

dégradation est encore modérée [18].

Tendance au gassing : La tendance au gassing décrit la capacité de 1’huile a absorber ou a
produire des gaz lorsqu’elle est soumise a une contrainte €lectrique et a 1’ionisation dans des
conditions de laboratoire spécifiées. Certains utilisateurs privilégient une tendance au gassing

faible pour des matériels particuliers tels que les transformateurs de mesure HT et les traversées.
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Les propriétés d’absorption de gaz peuvent €tre liées a la teneur en composés aromatiques de 1'huile

[16].

Comme mentionné, la fonction de transfert de chaleur n’est pas considérée pour les
transformateurs de mesure. Toutefois, la viscosité reste un parameétre important pour
I’imprégnation de 1’isolation papier et le point d’écoulement reste a considérer pour les

applications a basse température méme si I’huile ne circule pas.

De plus, les transformateurs de mesure sont des appareils scellés, ce qui implique un contact limité
avec I’oxygéne. Aussi, les enroulements sont faits de cuivre émaillé donc pas de contact direct
entre I’huile et le cuivre qui est un catalyseur de I’oxydation. Pour ces différentes raisons, les
propriétés concernant 1’oxydation ne sont pas véritablement considérées pour les transformateurs

de mesure.

2.2.4. Cahier des charges pour les transformateurs de mesure

Le cahier des charges pour les huiles minérales isolantes utilisées dans les transformateurs de
mesure chez General Electric [20] se divise en différentes sections :

e Caracteéristiques générales

e Caractéristiques dépendant de la température minimale d’utilisation

e Caractéristiques dépendant du niveau de tension de 1’appareil

¢ Informations additionnelles

e Tests additionnels

a. Caractéristiques générales

Le cahier des charges concernant les caractéristiques générales des huiles minérales isolantes pour

les transformateurs de mesure est donné Tableau 2.




Tableau 2 - Caractéristiques générales du cahier des charges pour les huiles minérales isolantes (transformateurs de mesure)
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Propriétés Normes Unités Valeur requise

Physiques
Masse volumique a 20°C 1SO 3675 kg/dm? 0,88

40°C 1SO 3104 <11
Viscosité 0°C 1SO 3104 mm2/s ou cSt <75

-40°C CEI 61868 <5000
TIF a4 25°C ASTM D 971 N/m >40.10°%
Point éclair 1SO 2719 °C >135
Chimiques
Acidité CEIl 62021-1 mgKOH/g <0,01
Soufre corrosif ASTM D 1275 Méthode B na Non corrosive
Point d’Aniline ASTM D 611 Methode A °C 70-105
Teneur en aromatiques CEI 60590 %CA <12
Teneur en eau CEI 60814 mg/kg <30
CAP BS 2000 Partie 346 % massique <3
PCB CEI 61619 mg/kg Non détectable
Electriques
Tension de claquage (AC) CEI 60156 kv 2 30 avant séchage

> 70 apres séchage

Tension de claquage (LI) ASTM D 3300 kV (pic) > 145

Parmi les propriétés mentionnées, le point d’Aniline et I’essai d’impulsion n’ont pas encore été

définis :

Point d’Aniline : température a laquelle une solution a chaud d’Aniline et d’huile prend, lors d’un
refroidissement, un aspect trouble par cristallisation de I’ Aniline. Cette grandeur permet d’évaluer
le comportement d’une huile avec certains élastomeres. Une huile avec un point d’ Aniline bas aura
tendance a gonfler les joints alors que celle avec un point d’Aniline haut auront tendance a les

durcir [21].

Tension de claquage en choc de foudre (LI): correspond a la résistance a un fort impact
électrique pouvant simuler une surtension générée lors d’une commutation de réseau ou d’un choc

de foudre [22]. Le choc peut étre de polarité positive ou négative.
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b. Caractéristiques dépendant de la température minimale d’utilisation

Le cahier des charges concernant les caractéristiques des huiles minérales isolantes dépendant de

la température minimale d’utilisation pour les transformateurs de mesure est donné Tableau 3.

Tableau 3 - Caractéristiques dépendant de la température minimale d'utilisation du cahier des charges pour les huiles minérales

isolantes
Température minimale
Propriétés Normes Unités d’utilisation
-40°C -50°C
Point d’écoulement 1SO 3016 °C -40 -50
Point de trouble ASTM D 2500 °C -30 -40
Température minimale de démarrage en puissance CEI 60296 °C -30 -40

Parmi les propriétés mentionnées, le point de trouble et la température minimale de démarrage en

puissance n’ont pas encore été définies :
Point de trouble : température a laquelle apparait un début de cristallisation se traduisant par une
altération de la limpidité [21].

Température minimale de démarrage en puissance : tempeérature minimale a laquelle

I’énergisation d’un transformateur peut étre réalisée.

C. Caractéristiques dépendant du niveau de tension de ’appareillage

Le cahier des charges concernant les caractéristiques des huiles minérales isolantes dépendant du

niveau de tension de 1’appareillage pour les transformateurs de mesure est donné Tableau 4.

Tableau 4 - Caractéristiques dépendant du niveau de tension du cahier des charges pour les huiles minérales isolantes

L » Tension maximale (Um) d’utilisation en service
Proprietés Normes Unités
Um < 362 362 < Um<420 420 < Unm
Electriques
FDD & 90°C CEl 60247 na <0,0020 ‘ <0,0015 ‘ <0,0015
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Tension maximale (Um) d’utilisation en service
Um < 362 362 <Um<420 420 < Um

Propriétés Normes Unités

Stabilité a I’oxydation selon la CEI 61125 C
Durée essai selon teneur en inhibiteur : non inhibée — 164h ; faiblement inhibée — 332h ; inhibée — 500h
Acidité CEl 62021-1 mgKOH/ghuite <0,2 <0,15 <0,1

Teneur en boues - % <0,1 <0,1 <0,1

Apres interruption de I’essai d’aprés CEI 60247 selon la
teneur en inhibiteur : non inhibée — 125h ; faiblement inhibée
FDD a 90°C CEI 60247 na — 250h ; inhibée — 375h

<0,020 <0,015 <0,010

Les valeurs minimales requises pour les différentes propriétés sont d’autant plus exigeantes que le

niveau de tension maximale d’utilisation en service est élevé.

d. Informations additionnelles

Des informations complémentaires a celles citées précédemment sont nécessaires afin de valider
une huile minérale a étre utilisée dans les transformateurs de mesure :
e Une courbe de viscosité : indiquant 1’évolution de la viscosité de 1’huile entre -50°C et
+50°C.
e Distribution des points d’ébullition : mesurée selon la norme ASTM D 2887.
e Teneur en antioxydants (DBPC) : mesurée selon la norme CEI 60666.
e Structure de I’huile : déterminée selon la norme ASTM D 2140.

e Tendance au gassing : mesurée selon lanorme CEI 60628 méthode A ou ASTM D 2300B.

e. Tests additionnels

Une fois vérifié I’ensemble des propriétés précédentes, des tests sont réalisés en interne chez GE
afin de valider I’utilisation de I’huile pour les transformateurs de mesure. Ces tests concernent la
stabilité thermique ainsi que la compatibilité matériaux et ils sont réalisés selon la norme interne

associée [23].

Le test de stabilité thermique consiste a chauffer 100mL d’huile contenue dans un bécher couvert
d’une feuille en aluminium a 100°C pendant une période de 240h. Le facteur de dissipation
diélectrique est mesure a différentes périodes : 0, 24, 48, 72, 120 et 240h. Les valeurs limites a ne
pas dépasser a 120h et 240h sont respectivement 0,4 et 0,6.
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Le test de compatibilité matériaux consiste a mettre en contact I’huile et les matériaux a tester a
une température de 90°C pendant 150h afin d’apprécier les éventuelles interactions. Les quantités
d’huile et de matériaux a introduire sont définies par la norme interne. Un exemple de masse de

matériaux a introduire pour un test avec 200mL d’huile est donné Tableau 5.

Tableau 5 - Quantités de matériaux a introduire pour un test de compatibilité avec 200mL d'huile [23]

All tests are at:
T =90°C
01l and compenents t = 150h
conditions for all the tests
01l Quantty in glass
beakeris 200 ml:
Qty of components in
Components Surface (cm? or
Weight (gr)
Silicone grease 2 gr
Kraft paper 40 gr
Crepe paper 40 gr
Paper glue 2 gr
CB paper
pap 4 gr
(carbon black paper)
Magnetic sheetsteel 140 gr
Aluminium 60 cm?
Round enameled wires 125 cm?
Stranded cables: ETFE, 16 cm?
PTEFE L HVCR
Gaskets: Viton - NBR — 16 cm?
HNBR - MFO -
Tinned brass or copper R
100 cm*
tape
Pure copper 30cm?
Galvanized steel 4cm?

Les mesures réalisées pour évaluer I’influence sur I’huile avant et aprés essai peuvent étre : FDD,
tension de claquage, TIF et colorimétrie. Les valeurs maximales acceptées apres essai sont données
Tableau 6.

Tableau 6 - Valeurs maximales admissibles apres essai de compatibilité

Propriétés FDD Tension de claquage TIF Colorimétrie
Normes CEI 60247 CEI 60156 ASTM D 971 ASTM D 1500
Valeur max. <0,0035 >60 kV > 37 dynes/cm <1

—
I
o
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Pour ce qui est des matériaux constituant les joints, les propriétés suivantes sont testées avant et
apres essai : gonflement (volume), masse et dureté shore. Pour I’ensemble de ces propriétés, elles
ne doivent pas varier de plus de 10% aprés essai pour que le matériau soit considéré comme

compatible avec I’huile.

2.3. Isolation solide

2.3.1. Composition de P’isolation cellulosique

L’isolation solide des transformateurs de mesure est faite d’un matériau cellulosique de type papier
kraft. Ce matériau offre des caractéristiques d’imprégnation exceptionnelles qui se traduisent par
d’excellentes performances diélectriques, une bonne stabilit¢ géométrique dans I’huile ainsi
qu’une facilité de mise en forme [24]. Le papier présente également une fonction de protection des
enroulements de cuivre de la partie active. L’enroulement de papier autour du noyau magnétique

d’un TC est illustré Figure 9.

Figure 9 - Isolation cellulosique autour du noyau magnétique d'un TC
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Le constituant principal du papier kraft est la cellulose (Figure 10) ; elle constitue plus de 90%.
Les fibres de cellulose forment de longues chaines comprenant environ 1200 anneaux de glucose

reliés par des ponts d’oxygene [13].

on [ oH |
OH OH
HO M o 0 =4 by OH
HO ' O HO 3 o
OH OH
L OH J, oOn

Figure 10 - Structure chimique de la cellulose [9]

Les autres constituants du papier sont les hémicelluloses (Figure 11) a hauteur de 3 a 4% et la
lignine a hauteur de 6 a 7% (Figure 12) [13].

p.D-xylopyranose

H

H oy
HOCH; M H

o4

H H
B -L - arabinofuranose) 4-0-methyl-B-D-gluco- | B -D-galactopyrano-
pyranosyluronic acid | syluronic acid

Figure 11 - Structures chimiques des composés hémicellulosiques typiques [25]
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Les hémicelluloses constituent un groupe de polysaccharides qui ne sont pas de la cellulose. La
longueur de leurs chaines est comprise entre 50 et 250, bien inférieure a celle de la cellulose. Ces
hémicelluloses forment la matrice dans laquelle les fibres cellulosiques sont incrustées. Elles

jouent un rdle important dans la résistance mécanique du papier [25].

La lignine est une substance naturelle de haut poids moléculaire qui est difficile a dégrader. Dans
la forme naturelle du bois, la lignine est le deuxieme composant le plus important aprés la cellulose,
présent a hauteur d’environ 30%. Lors de la production du papier, cette valeur est diminuée a

hauteur de 2 a 6% [25].

2.3.2. Cahier des charges pour les transformateurs de mesure

Le cahier des charges pour I’isolation cellulosique utilisée dans les transformateurs de mesure chez
General Electric [26] se divise en différentes sections :

o Caractéristiques générales

e (Caractéristiques dépendant de I’épaisseur du papier

e Test additionnel de compatibilité

a. Caracteristiques générales

Le cahier des charges concernant les caractéristiques générales des papiers kraft isolants pour les

transformateurs de mesure est donné Tableau 7.

Tableau 7 - Caractéristiques générales du papier kraft isolants d'apreés le cahier des charges pour les transformateurs de mesure

Propriétés Normes Unités Valeur requise
) CEIl 60554-2-7 .
Masse volumique g/cm® 0,695 40,755
ISO 534
CEIl 60554-2-13
Teneur en eau % <8
1SO 287
CEIl 60554-2-14
Teneur en cendres % <04
1SO 2144
Conductivité de I’extrait
CEIl 60554-2-15 mS/m <5
agueux
pH de P’extrait aqueux CEIl 60554-2-16 na 6a8
Teneur en chlorure de
CEIl 60554-2-17 mg/kg <5

I’extrait aqueux

—
I
w
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Propriétés Normes Unités Valeur requise
Teneur en sulfates CEl 60554-2-18 mg/kg <3
Facteur de dissipation du CEI 60554-2-25

. . % <03
papier non imprégné CEI 60250

Les différentes propriétés mentionnées sont definies de la fagon suivante :

Masse volumique : la masse volumique correspond & la masse par unité de volume du papier. Elle
est calculée a partir de la mesure de 1’épaisseur et du grammage du papier [27] qui seront définis

dans la section suivante.

Teneur en eau : elle correspond a la teneur en humidité contenue dans le papier. Il s’agit d’une
propriété importante en ce qui concerne la fonction d’isolant électrique du papier. L’humidité a

également une influence directe sur la dégradation des matériaux isolants.

Teneur en cendres : il s’agit de la teneur en résidu de papier qui subsiste aprés incinération du

papier [27].

Extrait aqueux : I’extrait aqueux est 1’eau utilisée dans la méthode d’extraction du papier.
L’extraction consistant a faire bouillir dans de 1’eau distillée déionisée un échantillon de papier

dans des conditions spécifiées dans la norme CEI 60554-2 [27].

Conductivité de ’extrait aqueux : il s’agit de la mesure de la conductivité de 1’extrait aqueux

[27].

pH de ’extrait aqueux : il s’agit de la mesure du pH correspondant a la teneur en ions hydrogéne

(acidité) contenue dans 1’extrait aqueux [27].

Teneur en chlorures de I’extrait aqueux : il s’agit de la mesure de la teneur en ions chlorure

contenue dans I’extrait aqueux [27].

Teneur en sulfates : il s’agit de la mesure de teneur en sulfates, un composé utilisé dans le

processus de fabrication du papier kraft.

Facteur de dissipation du papier non imprégné : il s’agit de la mesure de ’angle de pertes

diélectriques tan o sur le papier non imprégné [27].
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Le cahier des charges concernant les caractéristiques dépendant de 1’épaisseur des papiers kraft

isolants pour les transformateurs de mesure est donné Tableau 8.

Tableau 8 - Caractéristiques dépendant de I'épaisseur du papier kraft d'apreés le cahier des charges pour les transformateurs de
mesure

o w Epaisseur du papier (um)
Propriéteés Normes Unites
40 65 115 145
CEIl 60554-2-5.1
Epaisseur mm 0,040+7% | 0,065+7% | 0,115+7% | 0,145+ 7%
1SO 534
CEI 60554-2-6
Grammage g/m? 30 £ 5% 48 + 5% 85 + 5% 110 + 5%
1SO 536
CEIl 60554-2-21
Perméabilité a ’air sec/100mL <700 <700 <500 <500
ISO 5636-5
Résistance a la traction CEI 60554-2-8
) kg/cm >2,0 >35 >6,5 >9,0
— Sens machine 1SO 1924-2
Résistance a la traction CEIl 60554-2-8
kg/cm >1,0 >15 >25 >3,0
— Sens travers 1ISO 1924-2
Allongement & rupture CEI 60554-2-8
% <15 <15 <20 <20
— Sens machine 1SO 1924-2
Allongement a rupture CEI 60554-2-8
% <40 <4,0 <40 <4,0
— Sens travers 1SO 1924-2

Les différentes propriétés mentionnées sont définies de la fagon suivante :

Epaisseur : il s’agit de la mesure de 1’épaisseur du papier a 1’aide d’un micrometre de précision

[27].

Grammage : il s’agit du rapport de la masse de 1’échantillon de papier par rapport a sa surface

[27].

Perméabilité a Iair : il s’agit du volume d’air passant travers une feuille de papier d’une surface

donnée pendant un temps donné sous une différence constante de pression d’air [27].

Résistance a la traction : il s’agit de la mesure de la force de traction nécessaire pour provoquer

la rupture d’une éprouvette de papier [27]. Le sens machine correspond a un essai de traction

réalisé dans le sens des fibres du papier et le sens travers correspond a un essai réalisé de facon

perpendiculaire au sens des fibres du papier.

45
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Allongement a la rupture : il s’agit de la valeur finale de la longueur a la rupture de 1’éprouvette

de papier utilisée pour 1’essai de traction [27].

c. Test additionnel de compatibilité

Le test additionnel de compatibilité correspond a la vérification de la compatibilité du papier kraft
avec I’huile minérale isolante. Il est réalisé dans les conditions suivantes [26] :

e Ratio papier / huile : 15gr / 100mL

e Température d’essai : 90°C

e Durée de ’essai : 150h

Le critere de validation de la compatibilité repose sur la mesure du facteur de dissipation
diélectrique de I’huile aprés essai qui ne doit pas dépasser 0,3% et étre inférieur a quatre fois la

valeur initiale de cette propriété avant essai.

2.4. lsolation mixte liquide et solide

Les isolants liquide (huile minérale) et solide (papier kraft), comme décrits précédemment,
présentent chacun séparément des propriétés d’isolation. En utilisation dans un transformateur de
mesure, l’isolation solide étant immergée dans I’isolation liquide, il faut aussi considérer

I’isolation apportée par le papier kraft imprégné d’huile minérale.

]
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2.4.1. Fonctions, propriétés et cahier des charges de I’isolation mixte

Le papier kraft a réception présente de tres faibles propriétés diélectriques. Cela est di a la présence
d’humidité et d’air dans les pores de ce matériau. Ainsi, dans le processus de fabrication d’un
transformateur, ce papier est d’abord séché sous vide pour retirer I’humidité et I’air, puis imprégné
avec de I’huile isolante. Ce traitement ayant pour effet d’améliorer considérablement les propriétés

diélectriques du papier (Tableau 9) [28].

Tableau 9 - Propriétés diélectriques du papier avant et aprés séchage et imprégnation [28]

Propriétés Normes Unités | Valeur avant traitement | Valeur apres traitement
Rigidité diélectrique | CEIl 60243-1 | kV/mm 10a11 60470
Facteur de dissipation CEIl 60250 % 10a 20 0,4a0,6*

*séchage a 90°C

L’huile agit également comme une barriére protectrice contre les effets de 1’oxygene et de

I’humidité sur la dégradation du papier [28].

Tout comme I’huile et le papier, 1’isolation mixte constituée du papier imprégné doit répondre a

un cahier des charges [26] défini par GE (Tableau 10).

Tableau 10 - Cahier des charges pour I'isolation mixte [26]

Propriétés Normes Unités Valeur requise
Rigidité diélectrique a la CEIl 60554-2-24
. . kV/mm > 40
fréquence industrielle CEIl 60243-1
Rigidité diélectrique a la
CEIl 60243-3 kV/mm >100

tension d’impulsion
Facteur de dissipation du CEl 60554-2-25

o % <0,35
papier imprégné CEI 60250

Les conditions de séchage et d’imprégnation appliquées sont décrites dans les deux sections qui

suivent.

—
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Séchage de I’isolation

L’humidité contenue dans I’isolation est un paramétre important a prendre en compte pour obtenir

des propriétés d’isolation électrique optimales. La valeur de la teneur en eau doit étre la plus basse

possible afin de garantir une bonne isolation. Ainsi, la premiére étape de conditionnement des

isolants liquide et solide consiste en une étape de séchage de 1’huile et du papier.

Le séchage de I’isolation papier se fait directement avec le papier monté dans la structure de

I’appareil (Figure 13). Il est réalisé en plusieurs étapes dans un four industriel (Figure 14), en

partant d’un pré-séchage a pression atmosphérique pour ensuite réaliser un séchage plus poussé

sous vide avec augmentation progressive du niveau de vide afin de briser les liaisons chimiques

entre les molécules d’cau et la cellulose [29]. Un exemple de conditions opératoires de ces

différentes étapes dans les usines GE est le suivant :

1¢re étape : pré-séchage a 110°C a pression atmosphérique pendant 8 a 12h
2¢me étape : séchage a 110°C sous vide entre 1000 et 20 mbar pendant 120h
3¢me étape : séchage a 110°C sous vide entre 20 et 0,1 mbar pendant 48h
4%me étape : séchage a 110°C sous vide entre 0,1 et 0,06 mbar pendant 144h

5eme étape : retour a température ambiante (~20°C) a pression atmosphérique pendant 8h

Le niveau d’humidité de 1’isolation papier apres cette procédure de séchage est inférieure a 1%

massique.
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o tmi
[

Figure 14 - Four industriel horizontal utilisé pour le séchage de la cellulose a échelle industrielle

Le conditionnement d’une huile minérale consiste en trois étapes : séchage, dégazage et filtration.
Il est réalisé sous vide en faisant passer I’huile dans un filtre de faible porosité (<5um), le tout
¢tant effectué en température afin de retirer le maximum d’humidité, en méme temps que de
dégazer. La filtration permet de retirer un maximum de particules éventuellement présentes dans
’huile avant traitement. Une huile minérale neuve peut présenter une teneur en eau de 20 ppm. La

valeur de teneur en eau de 1’huile minérale apres conditionnement est inférieure a 10 ppm [9].

2.4.3. Imprégnation de I’isolation
a. Principe

Apres séchage, I’imprégnation a I’huile du papier est nécessaire pour améliorer sa resistance
diélectrique et protéger le matériau contre la dégradation. L’imprégnation d’huile est un processus
dans lequel I’huile est utilisée pour remplir les pores existants dans le matériau cellulosique (Figure
15). L’imprégnation peut se produire dans les cavités entre les fibres ou dans les vides a I’intérieur

de la fibre elle-méme [30].

—
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Figure 15 - Etapes d'imprégnation (a) Pores du papier sous vide (b) Imprégnation de I'huile dans les pores par
capillarité [30]

Les deux facteurs principaux qui influencent ce processus d’imprégnation sont :

e La capillarité : ’huile peut s’écouler dans les pores du papier sans 1’aide de forces
externes telles que la gravité. Ce mécanisme n’est qu’une conséquence des forces
intermoléculaires entre les surfaces liquides et solides [31].

e Les forces appliquées dans les pores : elles sont la combinaison des forces induites par
les pressions externe et interne aux capillaires, et la pression exercée par I’huile lors de

I’imprégnation par capillarité [31].

Pour un capillaire de rayon r, I’évolution de I’'imprégnation peut étre modélisée a 1’aide de

I’équation (4) [31] :

4)

Ou:

= L —Profondeur d’imprégnation de I’huile dans le capillaire

= r—Rayon moyen des capillaires

= Pg—Pression externe au capillaire

= Ps—Pression créée dans le capillaire par I’imprégnation de 1’huile
= P;— Pression interne exercée par 1’air présent dans le capillaire

= 1 — Viscosité de I’huile

*= t—Temps d’ imprégnation

]
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La pression Ps exercée par I’huile peut étre exprimée par 1’équation (5) [31] :

2T cos0O
P, = — (5)

Ou:

= Ps— Pression créée dans le capillaire par I’imprégnation de 1’huile
= T —Tension de surface de I’huile

= 0 — Angle de contact entre 1’huile et les parois du capillaire

En considérant qu’il n’y a pas de différence de pression entre I’extérieur et I’intérieur du capillaire,

alors Pe=Py. Et en combinant les équations (4) et (5), on obtient :

Tcos®
L= %.ﬁ:a.ﬁ ®)

Ainsi, avec les hypotheses simplificatrices considérées, on obtient une relation linéaire entre la

longueur d’imprégnation et la racine carrée du temps d’imprégnation.

Ainsi, les paramétres d’influence sur le temps d’imprégnation a considérer sont : la longueur du
capillaire a imprégner du c6té de 1I’isolation solide, et la viscosité et la tension de surface du c6té
de I’isolation liquide ; la viscosité et la tension de surface sont des caractéristiques qui varient avec

la température.
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b. Imprégnation en usine

Une fois I’étape de séchage terminée, 1’appareil contenant la partie active isolée au papier est

rempli d’huile sous vide (Figure 16) a une température de 40°C afin d’éviter la formation de bulles.

b=

E]

|
3
.

—
nw
|

& 2.44

e~
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Figure 16 - Remplissage sous vide de I'appareil avec I'huile isolante circulant dans le tuyau

Aprées remplissage complet, une période d’imprégnation est observée a pression atmosphérique et
a température ambiante (~20°C) pour des durées qui varient selon le niveau de tension de
I’appareil. En effet, plus le niveau de tension est élevé, plus la quantité de papier a imprégner est

importante et donc les durées d’imprégnations sont rallongées. A titre d’exemple, dans le cas d’un
TC:

e De72a123kV:7jours
e De 123 a 550KV : 14 jours
e De 550 a 800KV : 21 jours
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2.5. Endurance thermique des systémes d’isolation

La température est tres souvent le facteur de vieillissement prépondérant affectant les matériaux
isolants. Ainsi, les caractéristiques d’endurance thermique de base sont utiles et ont été reconnues
comme telles a 1’échelle internationale. Parmi les caractéristiques d’endurance thermique, deux
grandeurs sont importantes pour I’utilisation des matériaux isolants dans un systeme donne :

I’indice de température et la classe thermique.

Selon la norme CEI 60216-1 [32], I’indice de température peut étre défini comme la valeur
numérique de la température en degrés Celsius déduite de la relation d’endurance thermique pour

un temps correspondant a 20 000h.

Selon la norme CEI 60085 [33], la classe thermique d’un systeme représente la température
d’utilisation continue maximale recommandée en degrés Celsius convenable pour cette

combinaison de matériaux isolants.

Les indices et classes thermiques doivent étre attribués a un systéme d’aprés 1’expérience en
service ou d’apres les résultats des essais fonctionnels fondés sur des méthodes d’essais permettant
d’établir une courbe d’endurance thermique [33]. La procédure de détermination de la courbe
d’endurance thermique sera détaillée dans le Chapitre 2 dans la section consacrée a la

méthodologie des essais.

Un point important souligné dans la norme CEI 60085 [33] est que I’endurance thermique d’un
systeme d’isolation peut ne pas étre directement lié aux caractéristiques d’endurance thermique
des matériaux constitutifs de ce systéme. En effet, I’interaction entre les différents matériaux
isolants constitutifs du systeme peuvent aboutir a une amélioration ou a une détérioration de

I’endurance thermique global du systéme.

Les caractéristiques d’endurance thermique tirées de la norme CEIl 60076-14 [34] pour I’huile
minérale, le papier kraft ainsi que 1’isolation mixte constituée de 1’huile et du papier sont données

Tableau 11.
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Tableau 11 - Propriétés d'endurance thermique de I'isolation huile-papier [34]

Matériaux Indice thermique (°C) Classe thermique (°C)
Huile minérale - 105
Papier Kraft - 105
Huile minérale / Papier Kraft 95 105

3. Transformateurs de mesure en service

De facon idéale, un transformateur de mesure est supposé fonctionner pendant 30 ans sans défaut
majeur, dans des conditions normales d’utilisation. Toutefois, il s’inscrit dans un environnement
qui induit des variations constantes des conditions réelles d’utilisation :
e Variations de température : par effet de la température ambiante ou échauffement local
a I’intérieur du transformateur [35].
e Variations de ’humidité : par effet du taux d’humidité du milieu environnent [36].
e Variations de la charge : qui correspondent aux variations de charge du réseau électrique
lui-méme [37].

Ces conditions environnementales fluctuantes ont pour conséquence une dégradation progressive
du transformateur due au vieillissement. Le vieillissement est un phénomene tout a fait normal
dans le temps mais il s’agit de s’assurer qu’il n’atteint pas des niveaux qui pourraient entraver le

bon fonctionnement du transformateur.

3.1. Cas de défaillance

Dans la vie des transformateurs de mesure en service, des défaillances peuvent apparaitre suite a
un défaut de fabrication induit, avant la mise en service, ou bien a une dégradation au fil du temps.
Ces défaillances peuvent étre classés en deux catégories, selon la norme CEI 62271-1 [38] :

o Défaillances majeures : défaillance qui provoque 1’arrét d’une ou de plusieurs de ses
fonctions fondamentales. Une défaillance majeure entrainera un changement immédiat des
conditions de fonctionnement du systéme.

o Défaillances mineures : défaillance autre qu’une défaillance majeure ou toute
défaillance, méme compléte, d’un élément de construction ou d’un sous-ensemble qui ne

provoque pas une défaillance majeure de I’équipement.
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Parmi les défaillances majeures, les cas d’incendie et d’explosion constituent une catégorie devant

étre considérer a part afin d’apprécier I’'importance de la sécurité au feu de ces appareils.

Une étude menée par le groupe de travail A3.06 de la CIGRE [3], sur une population de 322 500

transformateurs de mesure en service, a établi le nombre de Défaillances Majeures (Def. Maj.) en

distinguant également les cas d’Incendie et d’Explosion (I&E) en fonction du type de

transformateur (Tableau 12).

Tableau 12 - Nombre de défaillances majeures et de cas d'incendie et d’explosion [3]

Niveau de Courant Tension inductif Tension capacitif Combiné
tension (kV) | Def. Maj. I&E Def. Maj. I&E Def. Maj. I&E Def. Maj. I&E
60<U<100 9 2 2 0 0 0 1 0
100<U<200 165 32 69 8 69 4 11 2
200<U<300 64 24 22 1 94 4 4 1
300<U<500 45 9 17 3 81 7 1 1
500<U<700 1 0 0 0 2 0 - -
U>700 3 1 - - 0 0 - -

Total 287 68 110 12 246 15 17 4

D’aprés cette étude, il en ressort que les cas de défaillances majeures sont relativement rares, a

savoir 660 cas au total tout type de transformateurs de mesures confondus sur 322 500 appareils

soit 0,2%. Les cas d’incendie et d’explosion concernent majoritairement les transformateurs de

courant.

En se focalisant précisément sur les cas d’incendie et d’explosion des transformateurs de courants,

une répartition des modes de défaillances est donnée dans le Tableau 13 en fonction du type de

design [3].
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Tableau 13 - Nombre de cas d'incendie et d'explosion pour les transformateurs de courant [3]

Transformateurs de courant
Mode de défaillance
Type inversé | Type épingle Autres
Défaillance diélectrique interne 10 35 3
Défaillance diélectrique externe 1 6 1
Branchements électriques primaires 0 2 0
Branchements électriques secondaires 0 0 0
Fuite 0 1 0
Intégrité mécanique 5 2 0
Précision 0 0 0
Transmission de faux signaux 0 0 0
Circuit d’amortissement 0 0 0
Dispositif de surveillance 0 0 0
Autres 1 1 1
Total 17 47 5

Les transformateurs de courant de type épingle sont les plus touchés par les cas d’incendie et
d’explosion. Cependant, comme mentionné en section 1, actuellement ce sont les transformateurs
de courant de type inversé qui sont majoritairement produits. Ces appareils représentent tout de
méme 25% des cas de défaillances d’incendie et d’explosion au sein des transformateurs de
courant, et dont plus de la moitié est due a une defaillance diélectrique interne. Ces défaillances

di¢lectriques internes impliquent donc un défaut de I’isolation électrique du transformateur.

3.2. Dégradation de I’isolation papier

La dégradation de I’isolation papier au sein d’un transformateur mene a la perte progressive de ses
propriétés mécaniques et diélectriques, entravant la fonction d’isolation électrique assurée par ce
type de matériaux. Ainsi, le suivi de la dégradation du papier est un aspect important a prendre en

compte pour le bon fonctionnement d’un transformateur.
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3.2.1. Mécanismes de dégradation

Avec le temps, le vieillissement du papier provoque la scission des chaines de cellulose. Ce
processus entraine une dégradation des propriétés mécaniques du papier avec une diminution du
Degré de Polymérisation (DP), qui correspond au nombre moyen de la longueur des chaines de
cellulose, provoquée par la scission des chaines. La mesure du DP est donc un marqueur de
vieillissement de I’isolation papier. Toutefois, la mesure du DP nécessite de prélever un échantillon

de papier, ce qui n’est pas possible aisément sur un transformateur en service.

La scission des chaines de cellulose est provoquée par trois mécanismes principaux :
e Hydrolyse : provoquée par la présence d’humidité.
e Oxydation : provoquée par la présence d’oxygene.

e Pyrolyse : provogquée par une montée en tempeérature.

Ces mécanismes de dégradation sont illustrés dans la Figure 17.

a) Thermal Degradation Breaks glycosidic
bonds and opens

HOQOH

H,0 CO CO,

b) Oxidative Degradation
COOH COOH

s Ko el S

CHO

Moisture produced
Glycosidic bonds weakened

¢) Hydrolytic Degradation CH,OH

L&
H20

Free glucose produced

Figure 17 - Mécanismes de dégradation de la cellulose : a) Pyrolyse, b) Oxydation, c) Hydrolyse [39]
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Le mécanisme de I’hydrolyse repose sur la dissociation d’acide par 1’eau qui dégrade la structure
cellulosique du papier. Les produits de dégradation de I’isolation cellulosique sont majoritairement
I’eau et les acides. Ce mécanisme est dit « auto catalysé » car ses produits de décomposition sont
également les réactifs nécessaires a la réaction. A noter que ce sont les acides a chaine courte de
faible poids moléculaire formés par le vieillissement du papier, et de facon minoritaire par le
vieillissement de I’huile, qui sont a ’origine du phénoméne d’hydrolyse majoritairement. Les
acides a plus longue chalne comme les acides gras ont beaucoup moins d’influence sur ce

phénomene [25].

Le phénoméne d’oxydation est catalysé par les radicaux hydroxyles (HO-), qui sont produits par
la décomposition du peroxyde d'hydrogene, de I'H202 et des hydro-peroxydes organiques
(ROOH). Le peroxyde d'hydrogeéne peut par exemple étre formé a partir d'oxygene et d'eau par des
réactions catalysées par les cations de métaux de transition (tels que Cu+/Cu2+ ou Fe2+/Fe3+).
Les radicaux hydroxyles sont formés a partir de H202 ou ROOH dans une réaction catalysée par
des traces de Fe3+ ou d'autres métaux actifs, ainsi que de petites quantités de composés auto-
oxydables tels que les phénols, les amines aromatiques ou les thiols. Les produits de décomposition

de I’oxydation sont des acides [25].

Le phénoméne de pyrolyse correspond a la dégradation du papier sous I’effet de la température

dans des conditions normales de fonctionnement, a des températures supérieures a 140°C [25].

3.2.2. Marqueurs de vieillissement

Les mécanismes de dégradation représentés en Figure 17 conduisent a la formation de produits de
dégradation ainsi qu’a la modification des propriétés du papier isolant. L’ensemble de ces
indicateurs sont appelés marqueurs de vieillissement et sont utilisés afin de définir I’état de
I’isolation solide. IIs sont séparés en deux catégories : les marqueurs présents directement dans

I’isolation solide et les marqueurs présents dans 1’isolation liquide.

]
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a. Analyses directes de I’isolation solide

Les principaux marqueurs tirés d’une analyse directe du papier sont la tenue mécanique a la
traction ainsi que le degré de polymérisation. Ces deux grandeurs sont liées. En effet, plus la
longueur des chaines de cellulose baisse, donc un moindre degré de polymérisation, plus la tenue
mécanique a la traction baisse aussi. Cependant, la relation entre les deux grandeurs n’est pas

linéaire. Leur corrélation est représentée en Figure 18.
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Figure 18 - Tests de vieillissement : @) Suivi du DP, b) Suivi de la tenue mécanique, c) Corrélation des deux

grandeurs [25]

Les critéres donnés dans la littérature correspondant a une fin d’utilisation de 1’isolation solide
varient selon les conditions d’essai et les normes appliquées. Les critéres d’un DP égal a 200 ou
d’une tenue mécanique égale a 25% de la tenue mécanique initial sont parfois donnés mais ces
criteres font débat. Ainsi, il convient d’établir par I’expérience le critere adéquat aux essais mene€s

[40].

Une autre conséquence directe de la dégradation du papier est la génération d’humidité. Ainsi, une
mesure directe de ’humidité du papier peut également étre indicatrice de la dégradation de

I’isolation solide comme le montre la Figure 19.
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Figure 19 - Lien entre la scission de la cellulose la teneur en eau du papier d'apres différentes études tirées de la
littérature [25]

b. Analyses indirectes a travers isolation liquide

La dégradation de la cellulose conduit également a la formation des composés solubles dans I’huile

suivants : eau, acides, dérivés furaniques, oxydes de carbone et méthanol.

L'eau est un produit de dégradation formé par hydrolyse et est également dans une moindre mesure

par oxydation de I’huile ou du papier. L’eau est majoritairement contenue dans le papier [25].

Les acides sont majoritairement produits par I’hydrolyse du papier mais également par oxydation.
Un grand nombre des acides produits auront un faible poids moléculaire, et participeront donc a

de nouvelles réactions d’hydrolyse [25].

En ce qui concerne les dérivés furaniques, le 2-furfuraldéhyde (2-FAL) est produit avec cing
composés furaniques apparentés et il est connu que la concentration de 2-FAL dans I'huile est la
plus élevée parmi les autres furanes. Ainsi, il a été adopté comme le principal composé furanique.
Le mécanisme de dégradation de la cellulose conduisant a la formation de 2-FAL est représenté
dans Figure 20 [25, 41].
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Figure 20 - Mécanisme de dégradation de la cellulose conduisant a la formation de 2-FAL [25]

Les oxydes d’oxygene CO et le CO2 sont les produits de dégradation finaux de tous les composants
du papier. IlIs peuvent provenir ¢galement de I’oxydation de I’huile mais dans des proportions

moindres [25].

En ce qui concerne les alcools, le méthanol (MeOH) est formé par la dégradation du papier. Les
mécanismes impliqués dans la production de méthanol a partir du papier n’ont pas encore été
entierement compris. Cependant, des expériences de vieillissement ont montré que le méthanol
pouvait provenir principalement de la cellulose pendant la scission des liaisons glycosidiques
(Figure 21) [42, 43].

p-1.4-linkage

Figure 21 - Liaison glycosidique -1,4 de la cellulose [44]
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3.3. Dégradation de I’isolation liquide

3.3.1. Mécanismes de dégradation

Les huiles isolantes contenues dans un transformateur se dégradent selon trois mécanismes
principaux :

e Par défaut électrique et/ou thermique

e Par oxydation

e Par contamination

Les défauts électriques correspondent a I’apparition de décharges partielles ou d’arc électrique
dans I’huile. Les défauts thermiques correspondent a un échauffement local au sein du

transformateur. Ces défauts conduisent a la formation de gaz dans I’huile [45].

L’oxydation de I’huile se produit en présence d’oxygene. L’oxydation a pour conséquence la
formation d’acides. L’huile minérale étant composée de nombreuses molécules pouvant s’oxyder

de facon différente, il en résulte que la nature et la longueur des acides formés sont variés [25].

Les huiles peuvent également se retrouver en présence de contaminants, qui peuvent provenir de
leur environnement, ou de réactions non désirées avec des matériaux constitutifs du
transformateur. Ces contaminants ont pour effet notamment de dégrader les propriétés isolantes de
I’huile.

3.3.2. Marqueurs de vieillissement

Les mécanismes de dégradation de I’huile conduisent a la formation de produits de dégradation
ainsi qu’a la modification des propriétés de 1’huile. L’ensemble de ces indicateurs sont appeles
marqueurs de vieillissement et sont utilisés afin de définir I’état de I’isolation liquide. Ils sont
séparés en trois catégories [18] :
e Essais de routine (groupe 1) : essais minimums demandés pour surveiller I'huile et
pour s'assurer qu'elle peut continuer a étre utilisée.
e Essais complémentaires (groupe 2) : essais additionnels qui peuvent étre réalisés
pour obtenir d'autres informations plus spécifiques sur la qualité de I'huile, et étre

utilisés pour aider a I'évaluation de I'huile en vue de poursuivre son utilisation.
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e Essais d’investigation spéciaux (groupe 3) : essais principalement utilisés pour
déterminer 1'adéquation de I'huile avec le type de matériel en service, et pour s’assurer

de sa conformité aux considérations environnementales et opérationnelles

Une liste des essais de routine pouvant étre realisés sur une huile minérale en service, en fonction

des différentes catégories est donnée dans le Tableau 14.

Tableau 14 - Essais de routine pour le suivi des huiles minérales en service

Propriétés Méthodes
Couleur et aspect 1SO 2049
Tension de claquage CEIl 60156
Teneur en eau CEI 60814
Acidité CEl 62021-1 ou CEI 62021-2
Facteur de Dissipation Diélectrique (FDD) CEIl 60247
Teneur en inhibiteur CEI 60666

Les autres types d’essais des groupes 2 et 3 ne seront pas traités car ils sont moins généraux que

les essais de routine (groupe 1).

a. Couleur et aspect

La couleur d’une huile isolante est déterminée en lumiére transmise et est exprimée par un nombre
obtenu par comparaison avec une série de couleurs normalisées. Il ne s’agit pas d’une propriété
critique, mais elle peut étre trés utile pour une évaluation comparative. Un indice de couleur élevé

ou évoluant rapidement peut indiquer une dégradation ou une contamination de 1’huile [18].

Outre la couleur, ’aspect d’une huile peut mettre en évidence de la turbidité ou des dépots, signe
de la présence d’eau libre, de boues insolubles, de particules de carbone, de fibres, de poussiéres

ou d’autres contaminants [18].

b. Tension de claguage

Ce critére permet notamment la détection de contaminants présents dans 1’huile qui sont des
produits de dégradation de 1’isolation. Cette propriété est également trés sensible a la présence
d’humidité. L’évolution de la tension de claquage en fonction de I’humidité et de la teneur en

particules est donnée en Figure 22.
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Figure 22 - Influence de I'humidité et de la teneur en particules sur la rigidité diélectrique [36]

Ainsi, I’augmentation de I’humidité et de la teneur en particules a pour effet une diminution de la

rigidité diélectrique du liquide.
c. Teneureneau

La teneur en eau est un critére important car une teneur en eau trop ¢levée dégrade I’isolation. En
effet, une huile qui présente une trop forte teneur en eau va voir ses propriétés notamment
di¢lectriques diminuer. La saturation relative de I’huile se définissant comme le rapport de la
teneur en eau de I’huile et de la quantité d’eau nécessaire pour saturer 1’huile. Cette valeur de
saturation varie en fonction de la température et de 1’acidité (Figure 23) ainsi qu’en fonction du
type de liquide [36].
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* Service aged, NV=0.22/0.003

350 1 Service aged, NV=0.34/0.08

© Service aged, NV=0.42/0.04

300

250 1

Saturation humidity [ppm weight]

200

1501

100

50

20 30 40 50 60 70 80
Temperature [°C]

Figure 23 - Saturation en humidité de I'huile minérale en fonction de la température pour différentes valeurs
d'humidité [36]
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d. Acidite

L'acidité d'une huile (indice de neutralisation) est une mesure des constituants ou des agents
contaminants acides présents dans I'huile. L’acidité d’une huile usagée est due a la formation de
produits d'oxydation acides. Les acides et autres produits d'oxydation, conjointement avec I'eau et
les contaminants solides, affectent les propriétés diélectriques et autres de I'huile. Les acides ont
un impact sur la dégradation des matériaux cellulosiques et peuvent également étre responsables

de la corrosion des parties métalliques d’un transformateur [18].

Le taux d'augmentation de I'acidité d'une huile en service est un bon indicateur de sa vitesse de
vieillissement. Le niveau d'acidité est utilisé comme un guide général pour déterminer a quel

moment il convient de remplacer ou de régénérer 1’huile [18].

Généralement, une huile inhibée ne présente pas d’augmentation significative de son acidité par

rapport a sa valeur d'origine tant que sa teneur en inhibiteur est suffisante [18].

e. Facteur de dissipation diélectrique

Ce parametre est trés sensible a la présence de contaminants polaires solubles, de produits de
vieillissement ou de colloides dans 1’huile. L’évolution des niveaux de contaminants peut étre
surveillée par la mesure de ces parametres, méme lorsque la contamination est si faible qu’elle est

proche de la limite de détection chimique.

Les limites acceptables pour ces paramétres dépendent en grande partie du type d’équipement.
Cependant, des valeurs élevées peuvent affecter négativement les pertes diélectriques et/ou la

résistance d’isolation de I’équipement électrique [18].

f. Teneur en inhibiteur

Les huiles inhibées ont un profil d’oxydation différent de celui des huiles non inhibées. Au début
de leur utilisation, l'inhibiteur synthétique se consume avec une faible formation de produits
d'oxydation. On appelle cette phase la période d’induction. Une fois l'inhibiteur entierement
consommeg, le taux d'oxydation est déterminé principalement par la stabilité a I’oxydation de I'huile

de base [18].
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La maniere courante et facile de surveiller la consommation de l'inhibiteur consiste a mesurer la
concentration en inhibiteur selon la CEl 60666. Il convient de contréler la teneur en inhibiteur a
intervalles réguliers dont la fréquence dépendra de la tempeérature de fonctionnement et des

niveaux de charge [18].

3.4. Monitoring de I’état de I’isolation en service

Le suivi des différents marqueurs formes par la dégradation des matériaux isolants permet de
suivre 1’évolution de 1’état de I’isolation des transformateurs en service : ¢’est le monitoring. La
seule partie de 1’isolation accessible facilement en service est 1’isolation liquide qui peut étre
prélevée par les vannes prévues a cet effet sans devoir démonter le transformateur. Et la quantité
prélevée peut facilement étre compensée par remplissage. Alors que ’analyse directe de 1’isolation

solide ne peut se faire qu’en démontant le transformateur et en détruisant 1’isolation.

Ainsi, le monitoring des appareils en service traite de I’analyse de 1’huile : soit en quantifiant
directement des marqueurs de dégradation, soit en analysant des propriétés de 1’huile qui sont

affectées par la dégradation.

3.4.1. Mesures conventionnelles
a. Analyse des gaz dissous

Il s’agit d’une technique de diagnostic largement utilisée pour le suivi des transformateurs en
service. En effet, son utilisation permet de remonter a la nature des défauts pouvant se produire en

service au sein d’un transformateur.
» Les défauts dans les transformateurs

Les défauts typiques des transformateurs sont les défauts électriques et les défauts thermiques. Les
défauts électriques sont classés en plusieurs catégories [46] :
e Les décharges partielles (PD) : décharges électriques localisées se produisant dans les
cavités gazeuses de ’isolation liquide.
e Les décharges de faible intensité (D1) : étincelles ou arcs électriques de faible énergie
entre mauvaises connexions a potentiel différents.

e Les décharges de forte intensité (D2) : arcs électriques de forte énergie.
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Les défauts thermiques qui peuvent se produire sont également classés en différentes catégories
qui sont les suivantes :
e Deéfauts basse température (T1) : surchauffe locale a une température inférieure a 300°C.
o Défauts température moyenne (T2) : surchauffe locale a une température comprise entre
300°C et 700°C.
e Deéfauts haute température (T3) : surchauffe locale a une température supérieure a
700°C.

D’autres défauts comme 1’Oxydation (O), le Stray gassing (S) ou la Carbonisation de 1’isolation

papier (C) peuvent également se produire dans les transformateurs.
» Les gaz formés par les défauts

Les huiles isolantes utilisées dans les transformateurs sont constituées d’hydrocarbures contenant
les groupements CHs, CH> et CH reliés les uns aux autres par des liaisons carbone-carbone. Les
différents défauts électriques et thermiques décrits dans la section précédente peuvent couper
certaines de ces liaisons C-H et C-C. Les différentes entités formées sous forme radicalaire vont
se recombiner rapidement entre-elles. La nature des recombinaisons va dépendre de 1’énergie
apportée par le défaut pour la formation des nouvelles liaisons. Ainsi, des gaz comme 1’hydrogene,
le méthane, 1’¢thane, I’éthyléne ou encore 1’acétyléne peuvent se former. D’autres gaz contenant
3 ou 4 carbones peuvent €galement se former mais ils ne sont pas analysés car 1’information
apportée par leur analyse n’apporte pas de plus-value au diagnostic final obtenu avec ’analyse des

gaz contenant 1 ou 2 carbones.

Avec la dégradation de I’1solation cellulosique, des gaz tels que le monoxyde et le dioxyde de
carbone peuvent se former. Au contact de I’air, I’huile peut également s’oxyder et contenir des gaz

tels que le dioxygene et 1’azote.

Les gaz analysés sont au nombre de neuf, a savoir : Hz, CHs4, C2H2, CoHa, CoHg, CO2, CO, O et
No.

En fonction des différentes proportions des gaz formés, ils seront caractéristiques d’un défaut en
particulier. Les proportions des differents gaz formés par les différents defauts sont compilées

Figure 24.
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Figure 24 - Proportions en gaz formés en fonction des défauts [46]

Aucune norme ne donne de valeurs limites bien établies pour I’analyse de gaz dissous pour les
transformateurs de mesure. Un tableau de valeurs admissibles dans le cas des transformateurs de
mesure scellés est donné dans la norme CEI 60599 (Tableau 15) mais sans aucune distinction de

type d’appareil ou de niveau de tension [47].

Tableau 15 - Concentrations maximales de gaz admissibles en ppm pour des transformateurs de mesure hermétiques [45]

H, co co, CH, C,Hsg C,H, C,H,

300 300 900 30 50 10 2

L’entreprise GE a développé en interne des valeurs limites pour chaque gaz en fonction du design
d’appareil ainsi que du niveau de tension. Ce sont des valeurs basées sur I’expérience terrain ainsi
que la connaissance du fonctionnement des appareils. Ainsi, ces valeurs ne seront pas mentionnées

dans ce manuscrit car tres spécifiques et confidentielles.
b. Teneur en eau

La mesure de I’humidité dans I’huile pour les transformateurs de mesure poursuit deux objectifs :
e S’assurer que I’huile reste en bonnes conditions de fonctionnement

e Déceler un défaut de perméabilité du systéme d’étanchéité
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La norme CEIl 60422 [18] établit des valeurs limites en humidité pour les transformateurs de

mesure selon le niveau de tension en distinguant trois états possibles : satisfaisant, juste correct et

mauvais. Ces valeurs sont compilées dans le Tableau 16.

Tableau 16 - Limites de teneur en eau pour les huiles minérales en service utilisées dans les transformateurs de mesure [18]

Niveau de tension (1V) Etat Teneur en eau (ppm)
Satisfaisant <30
<170 Juste correct 30a40
Mauvais >40
Satisfaisant <20
>170 Juste correct 20430
Mauvais >30

La mesure de teneur en eau est réalisée uniquement sur huile et non sur le papier car ce dernier

n’est pas accessible pour un transformateur en service. Cependant, des diagrammes d’équilibre

huile/papier en fonction de la température (Figure 25) ont été établis ; ils permettent de deduire la

teneur en eau du papier par mesure sur huile. Cependant, ces équilibres dépendent de nombreux

facteurs comme le type de liquide (Figure 26) ou encore I’état de vieillissement de 1’isolation

(Figure 27). Par conséquent, les corrélations en service ne sont pas si simples [25].

Temperature, °C
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Figure 25 - Courbe de Oommen pour I'équilibre en humidité huile minérale neuve/papier [25]
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Figure 26 - Courbes de Perrier-Lukic pour I'équilibre en humidité de I'huile/papier+carton pour les huiles
minérales et les esters naturels [48]
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Figure 27 - Courbes d'équilibre en humidité de [’huile-papier pour des huiles minérales neuves et vieillies [18]

Ce type de diagramme d’équilibre est parfois utilis€ pour le monitoring des transformateurs de
puissance par exemple. Cependant, il ne 1’est pas pour les transformateurs de mesure. En effet, en
comparaison d’un transformateur de puissance dont le ratio de I’isolation huile:papier est
d’environ 10:1, ce ratio est d’environ 4:1 pour les transformateurs de mesure. Ainsi, un
transformateur de mesure contient proportionnellement a 1’huile beaucoup plus de papier qu’un
transformateur de puissance, et des diagrammes spécifiques devraient étre établis pour pouvoir
étre utilisés.
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c. Mesures diélectriques

De méme que pour I’humidité, la norme CEIl 60422 [18] établit des valeurs limites pour la tension
de claquage ainsi que pour le facteur de dissipation diélectrique pour les transformateurs de mesure
selon le niveau de tension en distinguant trois états possibles : satisfaisant, juste correct et mauvais.

Ces valeurs sont résumées dans le Tableau 17.

Tableau 17 - Limites de tension de claquage et de FDD pour les huiles minérales en service utilisées dans les transformateurs de
mesure [18]

Niveau de tension (V) Etat Tension de claquage (kV) FDD a 90°C/50Hz
Satisfaisant >50 <0,10
<170 Juste correct 40a50 0,10a0,30
Mauvais <40 >0,30
Satisfaisant >60 <0,01
>170 Juste correct 50 a 60 0,01240,03
Mauvais <50 >0,03

3.4.2. Méthodes complémentaires de diagnostic

a. Dérivés furaniques et méthanol

En complément des oxydes de carbones, les marqueurs spécifiques de la dégradation du papier
semblent pertinents pour améliorer le monitoring de la dégradation de I’isolation. Les dérivés

furaniques (2-FAL) et le méthanol sont de bons candidats marqueurs.

Le logarithme de la teneur en 2-FAL est liée de facon linéaire au DP (Figure 28) et donc est un
outil de suivi de dégradation du papier intéressant. Toutefois, le 2-FAL n’est détectable en

quantités mesurables qu’a des stades trés avancés de dégradation du papier [25].
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Figure 28 - Corrélation entre les dérivés furaniques et le DP [21]

Quant au méthanol, il s’agit d’un marqueur intéressant a étudier car contrairement aux oxydes de
carbone, il est formé uniquement par la dégradation du papier et non également par dégradation
de I’huile. Il est complémentaire aux dérivés furaniques car il se forme a des stades de dégradation
relativement peu avancés. Un lien a également été établi entre teneur en MeOH et DP de la
cellulose (Figure 29) [42, 49, 50, 51].
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Figure 29 - Corrélation entre le DP de la cellulose et les marqueurs MeOH et 2-FAL dans une huile minérale et un

ester synthétique [51]
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Toutefois, comme pour I’humidité, un facteur important a prendre en compte pour I’utilisation de
ces marqueurs en service est 1’équilibre de répartition de ces composés entre 1’isolation solide et
I’isolation liquide lequel dépend notamment de la température (Figure 30) et des matériaux isolants
employés. Ainsi, tout comme pour I’utilisation des courbes d’équilibre de 1’humidité, il convient

d’étre prudent lors de I’utilisation de ces outils pour le monitoring d’appareils en service.
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Figure 30 - Coefficient de partition de différents marqueurs dont 2-FAL/MeOH en fonction de la température [25]
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b. Utilisation de la spectroscopie infrarouge pour le monitoring

La spectroscopie infrarouge est une méthode d’analyse qui repose sur la vibration des liaisons
chimiques des molécules a analyser a différentes longueurs d’ondes, et qui permet d’identifier les
liaisons chimiques présentes dans le composé. Les mesures infrarouges peuvent étre réalisées a la

fois sur huile et sur papier.
> Analyse du papier

Un exemple de spectre infrarouge de papier Kraft est donné Figure 31.
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Figure 31 - Spectre IR de papier kraft imprégné a I'huile minérale neuf (TO) et ayant vieilli pendant 1008h & 120°C (T73.120°) et
a 150°C (T3.150) [52]

Le spectre présente deux pics vers 3273cm™ et 3325 cm™ qui correspondent au groupement -OH
de la cellulose. Une étude menée par A. Munajad et al. [52] sur le vieillissement thermique de
papier Kraft imprégné a montré que ’intensité de ces pics diminuait avec le vieillissement. La
Figure 32 représente 1’évolution de I’intensité de ces pics pour les essais menés a 120°C et 150°C
pour des durées de Oh (new), 336h (T1), 672h (T2) et 1008h (T3).
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Figure 32 - Spectres IR aux longueurs d'onde 3700-3000 cm-1 du papier kraft aux températures de vieillissement de 120°C (a) et
150°C (b) [52]

La diminution de I’intensité de ces pics peut étre attribuée a I’hydrolyse du papier qui provoque la

scission des chaines de cellulose [52].
> Analyse de I’huile

Apreés étude de la littérature, les différentes applications de I’infrarouge pour 1’analyse des huiles
isolantes peuvent étre les suivantes :
e Teneur en carbones aromatiques : par analyse du pic a 1610cm™ selon la norme CEI
60590 [53]
e Teneur en carbones paraffiniques : par analyse du pic & 720cm™ selon la norme 1S 13155
[54]
e Teneur en antioxydants : par analyse du pic & 3650cm™ selon la norme CEI 60666 [55]
e Acidité : par analyse des pics a 1571cm™ et 2109cm™ selon brevet US 8,268,624 B2 [56]
apres extraction avec un solvant approprié et analyse du solvant
e Teneur en eau : par analyse du pic a 3616 cm-1 selon les travaux menés dans [57] apres
extraction avec un solvant approprié et analyse du solvant

e Suivi d’oxydation : par analyse des pics vers 1600cm™ et 3500cm™ [58]

A noter que les applications concernant I’acidité et la teneur en eau ne consistent pas en une analyse
directe de I’huile mais en I’analyse du solvant ayant permis d’extraire les acides et 1’eau,

respectivement.
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Pour ce qui est de la mesure de la teneur en carbones aromatiques et paraffiniques, il s’agit plutot

d’essais de caractérisation chimique et non d’un essai pertinent pour le monitoring.

Le suivi de la teneur en antioxydants ainsi que 1’acidité et le suivi d’oxydation seraient des outils
intéressants pour I’évaluation des phénoménes d’oxydation. Toutefois, les transformateurs de
mesure sont des appareillages scellés et le cuivre qui constitue les enroulements de la partie active
est émaillé. Ainsi, les phénomeénes d’oxydation ne sont pas attendus comme majoritaires en ce qui

concerne la dégradation de I’isolation.

En ce qui concerne la teneur en eau, c’est un parametre intéressant mais qui nécessite de réaliser

une extraction de I’humidité de I’huile par un solvant, la mesure n’est donc pas directe.

4. Autres matériaux isolants utilisés en électrotechnique

4.1. Liquides isolants alternatifs

4.1.1. Etat des lieux des liquides disponibles

Les liquides isolants utilisés en électrotechnique peuvent étre classés selon leur composition
chimique, en quatre groupes principaux [59] :

e Huiles minérales : naphténiques, paraffiniques et recyclées

e Autres hydrocarbures : bio-sourcés et Gas-To-Liquid (GTL)

e Huiles esters : synthétiques, naturels et mixtes

e Huiles silicones : polydiméthylesiloxanes linéraires

a. Huiles minérales

Les huiles minérales naphténiques et paraffiniques ont été largement décrites en section 2.2. Pour
ce qui est des huiles minérales recyclées, il s’agit de recycler des huiles minérales usagées en les
traitant pour retirer les contaminants solubles et insolubles qu’elles contiennent. Ces huiles
recyclées ont la méme composition chimique que le mélange d’huile usagée utilisé au départ pour
les produire. C’est actuellement un sujet d’un grand intérét dont le but est de réduire I’impact
environnemental des huiles minérales et ce a un prix compétitif. Cependant, ces huiles devront étre
clairement mentionnées comme recyclées et un cahier de charges spécifique employé en

comparaison des huiles minérales neuves [59].
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b. Autres hydrocarbures

Les hydrocarbures bio-sourcés sont produits a partir de matiéres premieres type produits agricoles,
huiles végetales et graisses animales. Ces matiéres premiéres sont dé-estérifiées et une variété de
propriétés peuvent étre obtenues en utilisant d’autres procédés comme 1’hydro-isomérisation. Les

liquides obtenus sont généralement des alcanes et des iso-alcanes (Figure 33) [59].

Les huiles GTL sont produites a partir de méthane (CH4) par le procédé Fischer-Tropsch. En sortie
de ce procedé, un intermédiaire paraffinique est obtenu. Cet intermédiaire passe ensuite par un
procédé d’hydrocraquage et différentes fractions de GTL sont séparées par distillation (kéroséne,

huile...). Les liquides obtenus sont des iso-alcanes quasi-purs (Figure 33) [59].

CH,4 CH,4
H;C—(C—CH,);7—CH—CH;4
CH,
Figure 33 - Structure chimique d'un iso-alcane [59]

Ces hydrocarbures présentent des performances similaires aux huiles minérales. Il est a noter que
certains hydrocarbures obtenus peuvent étre biodégradables et présenter une faible toxicité

aquatique en fonction de la structure chimique finale obtenue et des additifs ajoutés [59].

c. Huiles esters

Les esters synthétiques sont des composés chimiques de synthese obtenus par estérification du
pentaérythritol. 1l en résulte un tétra-ester comprenant des acides organiques saturés (Figure 34).
[59]
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Figure 34 - Structure chimique d'un ester synthétique [10]
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Les esters naturels sont produits a partir d’huiles végétales comme 1’huile de soja, de colza ou
encore de tournesol. Un mélange d’acides gras saturés et insaturés entre dans leur composition afin
d’obtenir un équilibre de propriétés entre la stabilité¢ a 1’oxydation et le comportement & basse
température. En effet, les acides gras saturés augmentent la viscosité et améeliorent la stabilité a
I’oxydation et inversement, les acides gras insaturés baissent la viscosité et dégradent la stabilité a
I’oxydation. Il en résulte un triester comprenant des acides gras satures et insaturés (Figure 35).

Les acides gras les plus courants pour les esters naturels sont illustres en Figure 36 [59].
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Figure 36 - Acides gras les plus courants dans les esters naturels [10]

Les esters melangés, sont constitués d’un mélange d’esters synthétiques et naturels ou d’esters dit

modifiés comme le PFAE (Palm Fatty Acid Ester) produit a partir d’huile de palme [59].

De maniére générale, les esters (synthétiques, naturels et mixtes) présentent typiquement les
propriétés suivantes : biodégradabilite, faible toxicité par ingestion, non toxicité pour les milieux
aquatiques, meilleure classe thermique que les huiles minérales. Notons que les esters ont un codt

plus élevé que I’huile minérale [59].
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d. Autres liquides

Les huiles silicones consistent en des chaines linéaires de siloxanes (enchainement de liaisons Si-
O) dont les groupements secondaires sont des méthyles (CHs). 1l en résulte des
PolyDiMethylSiloxanes (PDMS) qui sont le type de silicones utilisés en électrotechnique (Figure
37). lls présentent une durée de vie importante du fait de leur grande stabilité chimique et une

excellente tenue au feu ; cependant, ils ne sont pas biodégradables [59].

CH,  CH, CH,
H3C—?i—0—[—sloi—0—}n—sli—CH3
CH, CH, CH,

Figure 37 - Structure chimique d'une huile silicone [59]

4.1.2. Utilisation des liquides alternatifs

Les différents types de liquides isolants décrits dans la section précédente correspondent a
différentes applications résumées dans le Tableau 18 datant de 2010 et dans le Tableau 5 pour la

version actualisée en 2022.

Tableau 18 - Utilisation des liquides isolants dans les transformateurs version 2010 [60]

Type de transformateur | Huile minérale | Ester synthétique | Ester naturel | Huile silicone
Puissance A B B X
Traction A A X A

Distribution A A A A
Mesure A X X X

(A=largement utilisé ; B=rarement utilisé ; X=pas utilisé actuellement)

Tableau 19 - Utilisation des liquides isolants dans les transformateurs version 2022 [5]

Type de transformateur | Huile minérale | Ester synthétique | Ester naturel | Huile silicone
Puissance A A A X
Traction B A X X

Distribution A A A B
Mesure A X B X

(A=largement utilisé ; B=rarement utilisé ; X=pas utilisé actuellement)
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Les huiles minerales sont les plus utilisées. En effet, ces liquides sont étudiés et en service dans
des appareils depuis des décennies. Ainsi, une large base de données des propriétés et de cas réels
d’utilisation sont disponibles. Cependant, les considérations environnementales de plus en plus
présentes dans la société et donc dans 1’industrie, incitent a I’utilisation de liquides alternatifs plus
respectueux de I’environnement [60]. Le Tableau 19 illustre bien ce phénoméne avec 1’utilisation
grandissante des esters dans les transformateurs de puissance, 1'usage prédominant d’ester
synthétique dans les transformateurs de traction ou encore I’utilisation naissante d’ester naturel

dans les transformateurs de mesure [5].

Les esters synthétiques sont largement utilisés dans les transformateurs de distribution et de
traction pour des raisons de sécurité au feu et de protection de 1’environnement principalement. Ils
sont également de plus en plus utilisés dans les transformateurs de puissance et dans les

transformateurs des parcs éoliens [5,60].

Les esters naturels sont utilisés dans les transformateurs de puissance et de distribution. Ils

commencent également a étre utilisés dans les transformateurs de mesure [5,60].

Les huiles silicones étaient majoritairement utilisées dans les applications ou la sécurité au feu est
primordiale, comme dans les transformateurs de traction embarqués dans les trains, les
transformateurs de distribution ou encore dans des transformateurs compacts ou la température
d’utilisation est plus élevée en comparaison de la température d’utilisation des « designs » non-
compacts [57]. Cependant, les considérations environnementales ont poussé a limiter I’utilisation
de ces liquides au profit des huiles esters et ainsi, de nos jours, I’utilisation des huiles silicones se
limite aux transformateurs de distribution et leur utilisation n’est pas majoritaire [5]. Ainsi, ce type

de liquide ne sera pas traité dans la suite de ce manuscrit.
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Les autres hydrocarbures de type GTL sont des liquides relativement nouveaux sur le marché des

liquides isolants pour transformateurs comme le montre la Figure 38.

The evolution of hydrocarbon
transformer oils
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Transformer oils based on GTL
technology
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1970 _ Use of ester fluids
Hydrorefining ‘ >
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Use of polychlorinated biphenyls for
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Use of synthetic inhibitors

q

c. 1920

Sulphuric acid refining
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Figure 38 - Evolution de I'utilisation des liquides isolants pour transformateur [61]

Les huiles GTL répondent aux exigences de la norme CEl 60296 que les huiles minérales et leur
application couvre donc I’ensemble des types de transformateur : puissance, traction, distribution
et mesure [59]. Plus récemment encore, une huile GTL biodégradable a éteé développée par Shell,

répondant a priori aux mémes applications que les huiles GTL non biodégradables [62].

Les hydrocarbures biosourcés font référence a la nouvelle huile développée par le fournisseur
Nynas dénommeée Nytro Bio 300X. Cette nouvelle huile répond aux mémes exigences de la norme
CEI 60296 que les huiles minérales et leur application couvre donc potentiellement I’ensemble des
types de transformateur : puissance, traction, distribution et mesure. En plus d’étre biosourcée,
cette huile est également biodégradable, ce qui constitue un avantage intéressant en ligne avec la

tendance du marché d’aller vers des solutions plus respectucuses de 1I’environnement [63].

—
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4.1.3. Propriétés des liquides isolants en comparaison du cahier des charges
a. Huiles minérales

Les propriétés principales des huiles minérales sont données Tableau 20 en se basant sur deux
références d’huile du fournisseur Nynas dont I’huile inhibée est une des références actuellement

utilisée dans les transformateurs de mesure.

Tableau 20 - Propriétés des huiles minérales en comparaison des spécifications GE [64,65]

Huile minérale | Huile minérale
Propriétés Norme Unités Spécifications inhibée non inhibée
GE Nynas — Nytro Nynas — Nytro
4000X [64] Taurus [65]
1 — Fonction
Viscosité 40°C 1SO 3104 mm?/s <11,0 9,1 10,0
Point ISO 3016 °C <-40 54 48
d’écoulement
Teneur en eau CEIl 60814 mg/kg <30 <20 <20
Tension de
claguage — Avant CEIl 60156 kv >30 40-60 40 - 60
traitement
Tension de
claquage — Apres CEI 60156 kv >70 >70 >70
traitement
Masse volumique I1SO 12185 kg/dm? <0,88 0,86 0,87
FDD a 90°C CEIl 60247 na 0,0015 a 0,0020 <0,0010 <0,0010
2 — Raffinage & stabilité
Acidité CEl 62021 mg KOH/g <0,01 <0,01 <0,01
TIF EN 14210 mN/m >40 49 45
Soufre corrosif AST,M D 1275 na Non corrosive Non corrosive Non corrosive
Méthode B
DBDS CEIl 62697-1 mg/kg - Non détectable Non detectable
Antioxidant CEI 60666 % massqiue - 0,38 Non détectable
Pa’sswateurs de CEI 60666 mg/kg - Non détectable Non detectable
métaux
Teneur en 2-FAL CEIl 61198 mg/kg - <0,05 <0,05
Teneur en CEI 60590 % <12 4 9
aromatiques
3 — Performance : stabilité a I’oxydation selon norme CEI 61125 méthode C
» 120°C pendant 500h pour huile minérale inhibée
» 120°C pendant 164h pour huile minérale non inhibée
Acidité totale CEIl 62021 mg KOH/g <0,20 0,02 0,50
Boues - % <0,10 <0,01 <0,15
FDD a 90°C CEIl 60247 na <0,02 <0,01 0,08
4 — Hygiene, Sécurité et Environnement (HSE)
Point éclair 1SO 2719 °C >135 146 152
PCB BS 20:)% 3(:§é. GE) % massique Non détectable Non détectable Non détectable
CAP CEl 61619 mg/kg <3 <3 <3
( )|
| 8 )
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Les caractéristiques de 1’huile minérale inhibée correspondent en tout point au cahier des charges.

Pour ce qui est de I’huile minérale non inhibée, les caractéristiques correspondent globalement au

cahier des charges a I’exception des essais de tenue a 1’oxydation, dont les valeurs sont plus élevées

que la spécification. Toutefois, I’oxydation étant un mécanisme de dégradation attendu comme

minoritaire pour les transformateurs de mesure en service, ce critére n’est peut-étre pas suffisant

pour écarter complétement I’option d’une huile non inhibée.

b. Autres hydrocarbures

Les propriétés principales des autres hydrocarbures sont données Tableau 21 en se basant sur trois

références d’huile : deux du fournisseur Shell pour les huiles GTL, en version non biodégradable

et biodégradable, et une du fournisseur Nynas qui fabrique I’huile biosourcée et biodégradable.

Tableau 21 - Propriétés des autres hydrocarbures en comparaison des spécifications GE [62,66,67]

. Hydrocarbure
Spécifications Huile GTL b.HcL;,'Ie GdTIBI I:?iosourcé et
Propriétés Norme Unités P GE lodegradable biodegradable
Shell — Diala S4 Shell Diala Nynas — Nytro
ZX-1[66] S5BD [62] Bio 300X [67]
1 - Fonction
Viscosité 40°C 1SO 3104 mm2/s <11,0 9,6 7,4 3,7
Pont IS0 3016 °C <-40 -42 51 60
d’écoulement
Teneur en eau CEI 60814 mg/kg <30 6 14 <20
Tension de
claguage — Avant CEIl 60156 kv >30 > 30 40 40-60
traitement
Tension de
claguage — Apreés CEIl 60156 kv >70 >70 70 >70
traitement
Masse volumique ISO 12185 kg/dm? <0,88 0,81 0,82 0,79
FDD a 90°C CEI 60247 na 0,0015 a 0,0020 <0,0010 0,0020 <0,0010
2 — Raffinage & stabilité
Acidité CEIl 62021 | mg KOH/g <0,01 <0,01 0,01 <0,01
TIF EN 14210 mN/m > 40 - - 49
ASTM D
. 1275 . . . .
Soufre corrosif . na Non corrosive Non corrosive Non corrosive Non corrosive
Méthode
B
DBDS CEl mg/kg - - - Non detectable
62697-1
Antioxidant CEI 60666 | % massgiue - 0,20 0,23 0,22
E%stsalzzteurs de CEI 60666 mg/kg - Non détectable Non detectable Non detectable
Teneur en 2-FAL CEIl 61198 mg/kg - Non détectable Non detectable < 0,05
Teneur en CEI 60590 % <12 - - <12

aromatiques
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. Hydrocarbure
Spécifications Huile GTL b.HClIJ,'Ie GdTIBI giosourcé et
Propriétés Norme Unités P GE lodegradable biodegradable
Shell — Diala S4 Shell Diala Nynas — Nytro
ZX-1[66] S5BD [62] Bio 300X [67]
3 — Performance : stabilité a I’oxydation selon norme CEI 61125 méthode C
» 120°C pendant 500h
Acidité totale CEl 62021 | mg KOH/g | <0,104<0,20 0,02 0,02 0,01
Boues ?? % <0,10 <0,01 0,02 <0,01
FDD a 90°C CEI 60247 na <0,01 4<0,02 0,001 0,02 0,01
4 — Hygiene, Sécurité et Environnement (HSE)
Point éclair 1SO 2719 °C >135 191 161 145
IP 346
PCB BS 2000 | % massique | Non détectable Non détectable Non détectable Non detectable
(spé. GE)
CAP CEI 61619 mg/kg <3 <3 <3 <0,

I I OECD Facilement Facilement
Biodegradabilite 301 % i ) biodégradable biodegradable
Carbones ASTM D
biosourcés 6866 % i ) ) 9

Les huiles GTL, biodégradable ou non, ainsi que I’hydrocarbure biodégradable et biosourcé ont

des propriétés qui correspondent aux spécifications GE pour les huiles minérales utilisées dans les

transformateurs de mesure.

c. Esters

Les propriéteés principales des huiles esters, synthétiques et naturels, sont données Tableau 22 en

se basant sur trois références d’huile : une référence pour I’ester synthétique du fournisseur M&|

Materials, deux références pour 1’ester naturel, une issue de graines de soja et I’autre issue des

graines de Colza respectivement des fournisseurs Cargill et M&I Materials.

—
(00]
N
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Tableau 22 - Propriétés des esters en comparaison des spécifications GE [68,69,70]

Ester Ester naturel | Ester naturel
Propriétés Norme Unités SEECI R ynehetique - EZ?GiﬁciJa —ce oz
GE Midel - Midel Envir%temp Midel — eN
7131 [68] FR3 [69] 1204 [70]
1 - Fonction
Viscosité 40°C I1SO 3104 mm2/s <11,0 29,0 32,0a34,0 37,0
Point IS0 3016 °C <-40 60 18421 31
d’écoulement
Teneur en eau CEI 60814 mg/kg <30 50 4350 50
Tension de
claquage - CEI 60156 KV >30 - >55 >30
Avant
traitement
Tension de
claguage - CEI 60156 KV >70 >75 - -
Apres
traitement
Masse IS0 12185 |  kg/dm? <0.88 0,97 0,92 0,92
volumique
FDD a 90°C CEI 60247 na 0,0015 a 0,0020 <0,0080 0,0100 a 0,0300 <0,0300
2 — Stabilité
Acidité CEI 62021 mg KOH/g <0,01 <0,03 0,01 40,05 <0,04
TIF EN 14210 mN/m >40 - - -
ASTM D
Soufre corrosif 1275 na Non corrosive - Non corrosive Non corrosive
Méthode B
DBDS CEI 62697-1 mg/kg - - na Na
Antioxidant CEI 60666 | % massqgiue - - - -
Pa,sswateurs de CEIl 60666 markg i ) ) i
métaux
:;”f”r en2- CEI 61198 mg/kg . - na Na
Teneur en CEI 60590 % <12 - na Na
aromatiques
3 — Performance : stabilité a I’oxydation selon norme CEI 61125 méthode C
» 120°C pendant 164h pour [’ester synthétique
» 120°C pendant 48h pour les esters naturels
Acidité totale CEI 62021 mg KOH/g | <0,10a<0,20* 0,020 0,104 0,30 <0,10
Boues - % <0,10 <0,01 - -
FDD a 90°C CEI 60247 na <0,01 a<0,02* - 0,10 <0,10
4 — Hygiene, Sécurité et Environnement (HSE)
Point éclair 1ISO 2719 °C > 135 260 260-270 > 315
IP 346
PCB BS 2000 % massique | Non détectable - Non détectable Non detectable
(spé. GE)
CAP CEI 61619 mg/kg <3 na na Na
N i Facilement Facilement Facilement
Biodégradabilité | - OECD 301 % - biodégrdable | biodégrdable |  biodégrdable
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Les spécifications GE s’appliquent aux huiles minérales. La comparaison des différentes
propriétés met en lumiére les éléments suivants :

e La viscosité, la teneur en eau, la masse volumique, le FDD et 1’acidité des esters sont en
dehors des criteres de la spécification. Cependant, ces caractéristiques sont dues a la nature
chimique différente des esters en comparaison de 1’huile minérale.

e Le point d’écoulement des esters naturels est plus ¢€levé, impliquant une gamme de
température plus restrictive que celle actuellement attendue d’apres les spécifications.

e Les caractéristiques de stabilités a 1’oxydation des esters naturels ne sont pas directement
comparables aux spéciations puisque la durée d’essai de 48h a 120°C est bien inférieure a
la durée de 164h minimum appliquée pour les huiles minérales non inhibées par exemple.
Ainsi, de ce point de vue, les esters naturels présentent une faible stabilité a 1’oxydation. Il
est également a noter qu’aucune valeur d’évolution du FDD pour les esters synthétiques
apres essai d’oxydation n’est mentionnée.

e Les propriétés HSE des esters sont satisfaisantes et le point éclair de ces liquides est bien
supérieur aux limites attendues avec les huiles minérales. A noter aussi que le point éclair
est plus élevé pour I’ester naturel issu de graines de colza en comparaison de celui obtenu

a partir de graines de soja.

d. Comparatif des différents liquides

» Fonctions

L’huile GTL et I’hydrocarbure biosourcé biodégradable présentent une viscosité plus faible que
les huiles minérales traditionnelles. Cela constitue un avantage pour ces liquides facilitant le

transfert thermique et I’imprégnation de 1’isolation cellulosique.

La viscosité des esters est plus élevée que celles des huiles minérales [71], ce qui explique une
tolérance plus grande pour les valeurs limites données dans les normes. A priori, la viscosité n’est
pas un frein majeur dans 1’utilisation de ces huiles dans les transformateurs de mesure car ce sont
des dispositifs qui chauffent peu et ou I’huile n’est pas en mouvement. Le plus gros impact de cette

différence de viscosité concernera plutdt I’aspect imprégnation de 1’isolation cellulosique.
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Le point d’écoulement de I’ester synthétique est plus bas que celui des huiles minérales. Ainsi, la
température minimale d’utilisation de ce type d’huile sera au moins équivalente a celle des huiles
minérales. En ce qui concerne les esters naturels, le point d’écoulement est plus élevé en
comparaison avec les huiles minérales. Ainsi, I’utilisation a basse température de ce type d’huile

pourrait étre plus restrictive que celle des huiles minérales.

Du fait de leur composition chimique, les esters sont capables de solubiliser une quantité d’eau
plus importante que les huiles minérales sans que leurs tenues diélectriques n’en soient diminuées.

C’est pourquoi une valeur plus élevée de teneur en eau est tolérée.

Les fonctions chimiques esters étant plus polarisées que les hydrocarbures, les valeurs de FDD des

esters sont intrinsequement plus élevées.

> Stabilité

La limite d’acidité des esters est plus €levée que celle des huiles minérales. En effet, 1a ou les
huiles minérales génerent surtout des acides a chaines courtes, les esters ont tendance a former des
acides gras a chaines plus longues qui interviennent peu dans les mécanismes de dégradation de
I’isolation. Ces acides gras ont méme tendance a absorber I’humidité de 1’huile par estérification

permettant ainsi de préserver 1’intégrité du systéme papier/huile [25].

Le critéere de soufre corrosif est soit mentionné comme «non corrosive », soit il n’est pas
mentionné du tout. Cela s’explique par le fait que les esters ne sont pas considérés comme

corrosifs.

Le critere de teneur en inhibiteurs est donné pour les huiles minérales. Il n’est pas mentionné pour
les esters. Cela ne signifie pas qu’elles n’en contiennent pas, car des additifs sont nécessaires
notamment pour la stabilité a I’oxydation des esters naturels. Cependant, aucune valeur limite n’est
mentionnée faute de données disponibles. 1l est fait mention dans la fiche de données techniques

de ester naturel d’un taux d’additifs <2% « au total », sans mention ou distinction de ces derniers.
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» Performance

Il est a noter que les esters naturels s’oxydent plus facilement que les autres huiles. Ce qui explique
un temps de test de stabilité a I’oxydation beaucoup plus faible que pour les autres types d’huile.
Cette sensibilité a I’oxydation ne semble pas étre un frein a 1’utilisation de cette huile dans les
transformateurs de mesure car ce sont des dispositifs scellés et donc les contacts de 1’huile avec

I’air sont limités.

Il est mentionné¢ également dans la brochure consacrée a la manipulation de I’ester naturel
Envirotemp FR3 [72] qu’une précaution particuliére est a apporter lors du stockage avant
utilisation. En effet, ce type de liquide tend a se polymériser au contact direct de I’air ou de la
lumiere du jour. L'étendue de la polymérisation dépend du temps d'exposition a l'air, de la
température et de la lumiere du jour. Par exemple, I'étendue de polymeérisation d'une fine pellicule
de fluide FR3 aprés 1 jour a 40°C a l'air est minime. Aprés 7 jours, il sera partiellement polymérisé
et collant au toucher. Aprés exposition d'un film mince de fluide FR3 a I'air a 95°C pendant 5 jours,

il se polymérise et devient sec, comme un vernis.
> Hygiéene, Sécurité et Environnement (HSE)

La norme CEI 61039 [73] relative a la classification des liquides, distingue trois catégories de
liquides concernant la sécurité au feu : « classe O » pour un point de feu inférieur a 300°C, « classe
K » pour un point de feu supérieur a 300°C et « classe L » pour un liquide dont le point de feu

n’est pas détecté.

Les huiles minérales traditionnelles sont des liquides de classe O avec un point de feu compris
entre 160 et 170°C [74].

Les points éclairs des huiles GTL sont plus élevés que ceux des huiles minérales, avec
respectivement 191°C et 161°C. La sécurité au feu semble donc légérement améliorée. Cependant,
il n’est pas fait mention de leur point de feu dans la fiche technique. Mais il est peu probable que
le point de feu dépasse les 300°C avec un point éclair qui est inférieur a 200°C. Ainsi, ces liquides,
bien que présentant un point éclair supérieur aux huiles minérales, sont également des liquides de

classe O.

]
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Les esters présentent un point éclair beaucoup plus élevé que les huiles minérales. De plus la fiche
technique des esters [68,69,70] fait mention d’un point de feu de 316°C pour I’ester synthétique et
de 350°C pour les esters naturels. Les esters sont donc des liquides de classe K et améliorent la

sécurité au feu.

Les esters, 1’huile GTL biodégradable et 1’hydrocarbure biosourcé et biodégradable présentent
I’avantage majeur d’étre « facilement biodégradables » en comparaison de I’huile minérale qui
I’est trés faiblement. Le test de biodégradation est encadré par la norme OCDE 301 [75]. Pour étre
classée comme « facilement biodégradable », une substance doit satisfaire les deux criteres
suivants [74] :
e 60% de biodégradation doit se produire dans les 10 jours suivant une dégradation
supérieure a 10%

e Au moins 60% de dégradation doit se produire dans les 28 jours d’essai

A la notion de biodégradabilité s’ajoute celle de biosourcé. Un matériau est dit « biosourcé » si les
matieres premiéres utilisées pour le fabriquer sont issues de sources renouvelables comme par
exemple les maticres premicres végétales, animales, marines ou forestieéres. Ainsi, I’ester naturel
ainsi que I’hydrocarbure biosourcé et biodégradable sont des matériaux biosourcés, ce qui

constitue un avantage permettant de limiter la dépendance aux matieres premieres fossiles.
La teneur en PCB n’est pas mentionnée pour les esters car ils n’en contiennent pas.

4.1.4. Systémes d’isolation mixtes

a. Dégradation du papier et classe thermique

» Ester naturel

De nombreuses études de vieillissement thermique des esters naturels en combinaison avec le
papier kraft a permis de mettre en évidence une augmentation de la classe thermique de 1’isolation
ester naturel/papier kraft en comparaison de I’isolation huile minérale/papier kraft. Le Tableau 23
compile les résultats obtenus lors d’un essai de vieillissement thermique en tubes scellés a 95, 150
et 170°C [25].

]
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Tableau 23 - Classe thermique de I'ester naturel et de I'huile minérale en combinaison avec le papier kraft [25]

Systéme d’isolation Indice thermique (°C) Classe thermique (°C)
Huile minérale / Papier kraft 95 105
Ester naturel / Papier kraft 110 120

Ainsi, I’utilisation de I’ester naturel permet d’augmenter la classe thermique du systéme d’isolation
huile/papier kraft. Cette amélioration de la classe thermique peut étre attribuée a deux
phénomeénes [76] :

e Le captage de I’humidité

e Latransestérification du papier

Le captage de I’humidité se fait de deux fagons différentes [76] :
e Par hydrolyse de I’ester (Figure 39) a haute température qui conduit a la consommation
de I’humidité, réduisant ainsi les dommages causés par 1’eau sur I’isolation papier.
e Par solubilisation de I’humidité : le niveau de saturation en eau de I’ester naturel est
beaucoup plus élevé que celui de 1’huile minérale, ce qui conduit a absorber d’avantage

I’humidité du papier et donc améliorer les caractéristiques de vieillissement du papier.

H o) H 0
| Il | Il
H—C—0—C H— C — OH HO—C — R
0 0
I I
H—C—O0—C—R + 3H0 — H— C — OH + HO—C — R
0 0
Il I
H—C—0—C—R H=— C — OH HO=—(C — R
| |
H H
Trigliceride Water Glycerol Fatty Acids

Figure 39 - Réaction d'hydrolyse de I'ester naturel [52]
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La réaction de transestérification du papier kraft (Figure 40) est la réaction des acides gras
provenant de I’hydrolyse de I’ester avec les groupements OH situés sur I’anneau de glucose ainsi
qu’aux terminaisons de chaine. Ce mécanisme d’estérification remplace donc les groupements OH
par des groupements plus volumineux qui stabilisent la molécule de cellulose et prolonge ainsi sa

vie thermique en agissant comme barriére contre les effets de I’humidité [52, 76].

HO OH HO OH
\ / \ / HO
CH—CH ¢] CH—CH
/N / \ o
— CH /CH—U—CH ,/EH—O—CH /CH— + HO—!Zl—R
\O—CH \CH—CH 0— CH ﬁ
| /N | vo—d — 1
CHzOH HO OH CHaOH n
-
Cellulose Polymer Fatty Acids
| N N\
HO OH HC HO OH
N/ | N/
CH—CH 0—aH CH—CH
— /N \ \
— | — /m—o—m\ /cu—o—cu cH— + 34,0
o—ocH CH—CH o—¢cH
I 7\ I
HaC HC
A HO OH : ~
o 0
1 1
c

C
\ 7N, N
\ R 0 Rj n
Cellulose Polymer Transesterified

Figure 40 - Mécanisme de transestérification du papier [52]

> Ester synthétique

Différentes études ont été menées sur le vieillissement thermique du papier Kraft en combinaison
avec I’ester synthétique. Parmi ces études, les travaux menés par O. H. A. Fernandez et al. [77] de
vieillissement thermique a 150°C sous atmospheére inerte visent a comparer les comportements
d’une huile minérale et d’un ester synthétique en combinaison avec du papier kraft et du papier
kraft amélioré thermiquement. L’évolution de la tenue a la traction du papier en fonction de la

période de vieillissement est donnée Figure 41.
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Figure 41 - Evolution de la tenue a la traction du papier en fonction de temps de vieillissement [77]

Il apparait que I’utilisation d’ester synthétique permet de réduire la vitesse de dégradation du papier
kraft en comparaison de I’huile minérale. Cette observation est attribuée a la plus grande
solubilisation de I’humidité par I’ester synthétique permettant d’absorber une proportion plus

grande de I’humidité contenue dans le papier [77].

D’autres travaux menés par S. Y. Matharage et al. [78] étudient la dégradation de I’isolation papier
sous contrainte thermique en conditions scellées avec un espace de téte contenant de 1’air a des
températures de 80, 100 et 120°C visant a comparer €galement I’impact de 1’utilisation d’un ester
synthétique a la place d’une huile minérale. L’évolution de la résistance a la traction du papier

avec le vieillissement est donnée Figure 42.
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Figure 42 - Evolution de la tenue a la traction du papier en fonction de temps de vieillissement [78]

Les conclusions tirées de cette étude sont les mémes, a savoir que 1’utilisation d’ester synthétique

permet d’améliorer la durée de vie de I’isolation papier.

Il n’est jamais fait mention dans les différentes études de la classe thermique associée au systeme
ester synthétique/papier kraft. Toutefois, les travaux menés par H. P. Gasser et al. [79] portent sur
I’¢tude de vieillissement thermique de carton isolant constitué de cellulose en comparant
notamment la dégradation de ce dernier en présence d’ester naturel (huiles 1 a 4), d’ester
synthétique (huile 5) et d’huile minérale (huile 6 a 9) sous différentes conditions d’essais scellées
et non scellées a différentes températures. L’évolution de la résistance a la traction du carton avec

le vieillissement est présentée Figure 43.
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Figure 43 - Evolution de la résistance a la traction du carton [79]

Les résultats obtenus par cette étude semblent indiquer une performance similaire des esters

naturels (huiles 1 a 4) et de I’ester synthétique (huile 5) en comparaison des huiles minérales (huile
6a9).

Cependant, d’autres travaux menés par S. Tenbohlen et al. [80] sur le vieillissement thermique du
papier en conditions scellées et non scellées en présence de matériaux catalytiques (Cu, Fe, Zn et
Al) a130°C. La durée d’essai est de 1440h. L’évolution de degré de polymérisation avant et aprés
essai sont donnés Figure 44.
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Figure 44 - Evolution du DP avant (orig.) et aprés vieillissement en conditions scellées (closed) et non scellées (open) [80]

Les résultats obtenus montrent une diminution du DP aprés vieillissement pour 1’ensemble des
systemes testés. Les DP mesurés pour les essais réalises sur esters naturels (Hoso, FR3 et MeN)
sont bien supérieurs a ceux des essais réalisés sur ester synthétique (Midel 7131) et sur huile
minérale (Nynas). Ceci démontre bien que I’utilisation d’ester naturel permet de réduire le taux de
dégradation du papier. Cependant, la réduction du taux de dégradation du papier avec I’ester
synthétique semble beaucoup plus nuancée dans cette étude, la valeur finale de DP est certes
supérieure a celle obtenue avec I’huile minérale mais est bien inférieure a celle obtenue pour I’ester

naturel [80].

Ainsi, ’ensemble des ¢tudes présentées s’accordent pour dire que 1’utilisation d’ester synthétique
permet de réduire le taux de dégradation de I’isolation papier en comparaison de I’huile minérale.
Cependant, la comparaison avec I’ester naturel ne fait pas consensus, ce qui explique certainement
pourquoi il n’est jamais fait mention de la classe thermique de I’ester synthétique en combinaison

avec le papier Kraft.
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> Huile GTL

Les travaux menés par S. Y. Matharage et al. [81] visant & comparer les performances de 1’huile
GTL et de I’huile minérale en combinaison avec du papier kraft ont consisté en un vieillissement
thermique a 120°C pendant 40 semaines en conditions scellées. L’évolution de la tenue mécanique

du papier avec la durée de vieillissement est donnée Figure 45.
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Figure 45 - Evolution de la tenue mécanique du papier avec le temps de vieillissement [81]

Les essais réalisés indiquent un taux de dégradation similaire du papier en présence d’huile GTL
(Diala S4 ZX-I) et d’huile minérale inhibée (Gemini X). Les travaux menés par A. Ritonga et al.
[82] ont conduit a des conclusions similaires avec des essais réalisés en conditions scellées a 120°C
et 150°C pour une durée d’essai de 1334h. L’évolution du DP en fonction de la durée de
vieillissement est donnee Figure 46 et il apparait clairement que les résultats obtenus pour 1’huile

minérale et I’huile GTL sont globalement semblables.
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Figure 46 - Evolution du DP avec la durée de vieillissement pour I'huile minérale (a) et I'nuile GTL (b) [82]

Ainsi, la classe thermique du systéme d’isolation mixte huile GTL et papier kraft peut étre
considérée comme similaire a celle du systéme d’isolation mixte constitué d’huile minérale et de

papier kraft.
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» Huile GTL biodégradable et hydrocarbure biodégradable et biosourcé

L’huile GTL biodégradable ainsi que I’hydrocarbure biodégradable et biosourcé sont des liquides
ayant été mis recemment sur le marché. L’étude bibliographique réalisée n’a pas permis de trouver
des données ou des études relatives au vieillissement thermique de ces liquides en présence de

papier kraft.

b. Imprégnation de isolation cellulosique

Les équations (4) et (6) de la section 2.4.c consacrée a I’imprégnation de 1’isolation cellulosique
par I’huile isolante montrent la dépendance du temps d’imprégnation avec la viscosité du liquide.
La comparaison des propriétés typiques des différents liquides alternatifs a montré que les esters
ont une viscosité plus importante que 1’huile minérale alors que 1’huile GTL biodégradable ainsi

que I’hydrocarbure biosourcé et biodégradable ont une viscosité plus faible.

Les travaux menés par J. Dai et al. [31] sur la comparaison de 1’imprégnation de la cellulose par
les esters et I’huile minérale. Les résultats obtenus pour la détermination du coefficient A de

I’équation (6) sont présentés Tableau 24.

Tableau 24 - Détermination du coefficient lambda pour différents liquides isolants [31]

Synthetic Natural
ester ester

20°C | 1.13x107* | 0.64x10* | 0.63%x10™*
40°C | 1.41x10" | 0.96x10™" | 0.86x10™
60°C | 1.81x10™ | 1.40x10* | 1.10x10™

Type of oil Mineral oil

Slope A
(mHs)

A température constante, une diminution du coefficient A est observée avec 1’augmentation de la
viscosité du liquide, signifiant une longueur d’imprégnation diminuée pour un temps fixé, ou bien
un temps d’imprégnation plus long pour une longueur d’imprégnation fixée. Cependant, il est
intéressant de voir que le facteur température permet de réduire la viscosité et donc obtenir des
performances d’imprégnation améliorée. Ainsi, I’ester synthétique a 40°C et I’ester naturel a 60°C

présentent des performances similaires a 1’huile minérale a 20°C.

Aucune donnée ou étude n’est a priori disponible pour I’huile GTL biodégradable ni
I’hydrocarbure biosourcé et biodégradable. Mais suivant la méme logique, I’imprégnation devrait

étre facilitée avec ces liquides puisque leur viscosité est plus faible que I’huile minérale.

( 1
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4.1.5. Récapitulatif

En résumé, les liquides pouvant étre envisagés en alternative aux huiles minérales sont les autres
hydrocarbures (biosources et GTL), et les esters synthétiques et naturels. La comparaison des
propriétés importantes de ces liquides alternatifs avec celles des huiles minérales conventionnelles

est donnée dans le Tableau 25.

Tableau 25 - Propriétés des liquides alternatifs en comparaison des huiles minérales

Propriétés Autres hydrocarbures | Ester naturel | Ester synthétique

Tension de claquage ~ ~ -

FDD ~ 5 -

Solubilité de I’eau ~ + ++

Stabilité a I’oxydation ~ = -

Classe thermique du

X ++ X
systeme papier/huile
Viscosité ~/+ - -
Point écoulement ~ - +
Sécurité au feu ~ 2+ +
Biodégradabilité + ++ 2
Codt - - -

(- = moins bien ; ~ = équivalent ; + = mieux ; X = non mentionngé)

Egalement, I’étude bibliographique menée sur ces liquides a mené a identifier les points suivants :
e La classe thermique de I’ester synthétique en combinaison avec le papier kraft n’est pas
clairement établie. La littérature s’accorde a dire que 1’ester synthétique améliore la tenue
a la dégradation du papier kraft mais il n’est pas clairement identifié que ces améliorations

de performance soient au méme niveau que celles apportées par ’ester naturel.
e [’huile GTL biodégradable ainsi que I’hydrocarbure biosourcé et biodégradable sont des
liquides relativement nouveaux sur le marché. Ainsi, la bibliographie réalisée n’a pas
permis de trouver des articles portant sur I’étude de vieillissement thermique et

d’imprégnation pour ces liquides.
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4.2. Elastomeres silicones

4.2.1. Structure, classification et utilisation des produits silicones

La structure de base des silicones est composée de polyorganosiloxanes ou les atomes de Silicium
(Si) forment des liaisons avec 1’oxygéne (O) appelées « siloxanes » (Si-O). L’enchainement des
liaisons siloxanes constitue le squelette structural des produits silicones. Sur 1’atome de Silicium,
du fait de sa valence, deux autres groupes organiques sont liés a lui. Il s’agit la plupart du temps
de groupements méthyl (CH3), on parle alors de PolyDiMéthylSiloxanes (PDMS). Ainsi, la

structure générale du PDMS est représentée en Figure 47.

.

®
S
@

Figure 47 - Structure générale d'un PDMS

Les silicones peuvent se présenter sous différentes formes [83] :
e Fluides : polymeres silicones linéaires ou faiblement ramifiés. Ce cas correspond aux
huiles silicones déja traitées dans la partie dediée aux liquides isolants alternatifs.
e Gels : polymeres silicones linéaires légerement réticulés - Structure souple.
e Elastomeéres : polyméres silicones linéaires réticulés - Structure élastique.

e Résines : polymeéres silicones fortement réticulés - Réseau tridimensionnel rigide.
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Les differentes classes de silicone sont représentées dans la Figure 48 [84] ci-dessous :

Catégorie Structure
Polymére linéaire PAANNANANANAN
Polymeére cyclique f:.
RIS }  Fluide
2 e
Polymére greffé [l f\ZA AN AAAA
3 J
i ‘~,/;.,_f\ SN ,;:'\/ \./'\F/‘\ SN,
Polymére réticulé FAAAAA Elastomére
Résine 2 <39 Résine

Figure 48 - Classification des silicones
Notons que la distinction gel/élastomeére n’est pas toujours clairement identifiée. En effet, un gel

peut étre décrit comme un élastomeére faiblement réticulé sans que la notion de « faiblement » ne

soit quantifiée.

Au sein des différentes classes de silicones, plusieurs sous-catégories de matériaux existent ; elles

sont résumées dans la Figure 49 [85].

‘ Silicones ou siloxanes ‘

| | | |
—{ Purs ‘—{ Additifs ‘ -{ EVF-RTV ‘-{ EVC ‘ Pures ‘

— Hydrofugeants —  Antimousses — RTV1 = LSR Composites
" Lubrifiants internes
I Lubrifiants | pour plastiques | RTV2 I HCR

Figure 49 - Sous-catégories des produits silicones [85]
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Les élastomeres sont classés selon la méthode de réticulation (ou vulcanisation) :
e Les Elastoméres Vulcanisables a Froid (EVF) ou Room Temperature Vulcanizing
(RTV) = parmi lesquels les RTV1 monocomposant et les RTV2 bicomposants.
e Les Elastoméres Vulcanisables & Chaud (EVC) = parmi lesquels les Liquid Silicone
Rubber (LSR) et les Heat Cured Rubber (HCR).

Les produits silicones sont utilisés dans de nombreux secteurs de 1’industrie : aéronautique,
automobile, batiment, électrotechnique, génie chimique, génie mécanique ou encore dans le
domaine médical. Les différentes utilisations de ces produits en fonction de leur forme sont
synthétisées dans la Figure 50 [85-86].
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Figure 50 - Les différents polymeéres silicones et leurs applications [86]

Ainsi, les deux types de produits silicones utilisés dans I’industrie électrotechnique sont les huiles
silicones (huiles « non réactives » sur la Figure 50) et les élastoméres bi-composants RTV2. Les

huiles silicones ont déja été présentées dans la section dédiée aux liquides alternatifs. Les

élastomeres RTV2 sont présentés dans la suite de cette section.
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4.2.2. Les élastomeres silicones RTV-2

Ces élastomeres sont formés de deux composants distincts appelés « Partie A » et « Partie B ». La

réaction de polymérisation du mélange des deux parties permet d’obtenir 1’¢lastomere.

Les parties A et B contiennent toutes deux du polymere silicone linéaire qui constitue la majeure
partie de la structure chimique des silicones. Elles contiennent spécifiquement les composés
suivants :

e Partie A : I’agent réticulant pour la polymérisation.

e Partie B : le catalyseur pour accélérer la réaction.

Un inhibiteur de réaction fait également partie de la composition (dans la partie A ou B) afin de
controler la vitesse de polymérisation pour qu’elle ne soit pas trop rapide en fonction des

applications.

Parmi les technologies de polymeérisation existantes pour les RTV-2, on compte les systemes
suivants :
e Polycondensation : réticulation a 1’aide d’un alcool et d’humidité en présence de

catalyseur selon mécanisme Figure 51 [87].

. s
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Figure 51 - Polymérisation de silicone RTV-2 par polycondensation [87]

e Polyaddition : réticulation a I’aide de vynil-polysiloxane en présence d’un catalyseur

platinium (Pt) selon mécanisme indiqué en Figure 52 [87].

Addition of H-siloxanes
to C=C double bonds

=Ry 1
wr /g i v /g:i
SR Ay ) (\lm

Uncured state Elastic state

Figure 52 - Polymérisation de silicone RTV-2 par polyaddition [87]
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La technologie par polyaddition est préférable pour 1’application dans les transformateurs car elle
permet d’éviter la formation de sous-produits de réaction une fois la polymeérisation terminee, ce

qui n’est pas le cas de la polycondensation qui relache des alcools volatiles.

4.2.3. Propriétés physico-chimiques intéressantes
a. Propriétés générales des PDMS [83,87,88]

La chaine principale d’un silicone est constituee de liaisons siloxanes stables ayant une énergie de
liaison élevée. Comparé aux polymeres organiques, qui ont un squelette de carbone (énergie de
liaison C-C = 85 kcal/mol), le silicone a une résistance a la chaleur et une résistance aux
intempéries supérieures (lumiére UV; ozone). Cela est di a la plus grande stabilité des liaisons
siloxanes qui ont une énergie de liaison de 106 kcal/mol.

Par rapport aux liaisons carbone (longueur de liaison = 1,54A et angle de liaison = 110°), les
liaisons siloxanes ont une longue distance de liaison(1,64A) et un angle de liaison élevé (134°).
Avec une faible barriére d’énergie de rotation et des forces intermoléculaires faibles, les liaisons
siloxanes se déplacent plus librement que les liaisons carbones. Ces caractéristiques font que les
siloxanes possedent les propriétés suivantes : souplesse, perméabilité au gaz, résistance au froid et

peu de changement de viscosité en raison des changements de température.

L’ossature d’un polymére de silicone est une structure hélicoidale torsadée (Figure 53). Les
molécules sont presque entierement couvertes par des groupes méthyliques hydrophobes et
I’énergie de surface est faible, ce qui leur permet d’avoir une bonne résistance a 1’eau et un retrait

facile.

Q.0
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Figure 53 - Structure hélicoidale torsadée des polymeres de silicone [88]
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De plus, les silicones sont des polymeres a faible polarité ; ils absorbent donc peu d’humidité et

sont de bons matériaux isolants électriques.

b. Propriétés des élastomeres silicones RTV-2 [89]

Les élastomeéres silicones RTV-2 présentent une série de caractéristiques de hautes performances
qui les rendent trés stables dans une large gamme de températures, les élastomeres restants
flexibles entre -80 °C et +250 °C. Ces propriétés sont modulables avec 1’ajout d’additifs dans la
composition : certains produits sont capables de surmonter une bréve exposition a des

températures pouvant atteindre 300 °C ou encore peuvent composer avec des chutes a -100 °C.

Ces produits silicones ne se brisent qu’a des températures supérieures a 350 °C, produisant un
dépbt de silice non inflammable et non combustible. Ainsi, ce type de matériaux garantit une

sécurité vis-a-vis du risque incendie.

Généralement, leurs propriétés diélectriques associées a un bon niveau de conductivité thermique
des formulations correspondantes, les rendent particulierement bien adaptées pour 1’isolation

électrique sans accumulation de chaleur.

IIs ont également de bonnes propriétés mécaniques et leur faible tension de surface leur permet de
reproduire correctement les détails de surface, ce qui en fait des matériaux de choix pour les

applications de moulage.

Une compilation des propriétés principales attendues d’un élastomeére silicone RTV-2, en

comparaison de ces mémes propriétés pour une huile minérale, est présentée dans le Tableau 26.

Tableau 26 - Comparaison des propriétés des élastomere silicone RTV-2 vs huile minérale

Propriétés Elastomere silicone RTV-2 Huile minérale
[83,87] [4]
Masse volumique (g/L) 0,97 0,87
Coefficient d’expansion thermique (102/K) 0,091 0,075
Conductivité thermique (W/m.K) 0,2a0,4 0,1
Rigidité diélectrique (k\V/mm) 15a20 30
FDD a 90°C/50Hz 0,0002 a 0,02 <0,002
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De la comparaison de propriétés générales importantes entre les élastoméres silicones RTV-2 et
les huiles minérales isolantes, il en ressort que :

e Laconductivité thermique est deux a quatre fois supérieure dans le cas du gel silicone.

e Latenue diélectrique est plus faible pour le gel silicone que pour I’huile minérale.

e Lagamme de valeurs pour le FDD des silicones fait que sa valeur peut étre inférieure, égale

ou supérieure a celle des huiles minérales.

Les valeurs de propriétés des élastomeres RTV-2 citées précédemment sont données a titre
indicatif. En effet ces propriétés sont modulables en fonction de la formulation du polymeére, que
ce soit dans les proportions des composants ou par I’ajout d’additifs. A titre d’exemple, les
élastoméres RTV-2 formulés pour des applications électriques peuvent atteindre des rigidités
diélectriques >30kV/mm [90].

4.2.4. Récapitulatif

En résumé, parmi les différentes technologies de polymeres silicones, les élastomeres RTV-2 ont
¢té identifiés comme un matériau alternatif intéressant pour I’isolation électrique, et plus

particulierement sous la forme de gel, correspondant a un élastomere de faible viscosité.

Les principales propriétés intéressantes de ces silicones résident dans leur flexibilité qui facilite la
mise en forme, leur stabilité thermique, leur isolation électrique et leur hydrophobicité. Ainsi, en
comparaison avec les huiles minérales, les bénéfices attendus sont les suivants :

e Suppression du risque d’incendie (matériau ininflammable)

e Meilleure stabilité au vieillissement

e Meilleures propriétés diélectriques

Toutefois, I’expansion thermique des gels silicones est 1égérement plus élevée que celle des huiles

minérales pour transformateurs.

Pour ce qui est de I’'impact environnemental, de méme que pour les huiles silicones, il semble
défavorable en comparaison avec les huiles minérales. Cependant, le risque de pollution de
I’environnement direct du transformateur est dd aux fuites de liquides du transformateur. En ce

sens, I'utilisation de gels silicones permettrait de réduire ce risque de fuite.
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5. Conclusion

L’ensemble de 1’étude bibliographique menée permet d’établir trois axes de recherche directeurs

en ce qui concerne I’isolation liquide/solide des transformateurs de mesure.

En effet, I’huile minérale isolante majoritairement utilisée actuellement est non-biodégradable et
présente une faible résistance au feu. Ainsi, un premier axe est constitué de I’étude de liquides
isolants alternatifs qui permettent soit d’améliorer la sécurité au feu, soit d’améliorer I’impact

environnemental voire idéalement les deux.

De plus, méme si les transformateurs de mesure sont des appareils relativement sirs comme cela
a été détaillé dans la section dédiée aux cas de défaillances, il n’en demeure pas moins que des cas
impliquant des incendies et des explosions peuvent avoir lieu, causant notamment des dommages
aux appareils environnants. Ainsi, un second axe concerne ’amélioration du monitoring des

transformateurs de mesure afin d’aider a prévenir certains cas de défaillances.

Enfin, les gels silicones sont des matériaux isolants potentiellement intéressants a investiguer du
point de vue de leurs bonnes propriétés diélectriques ainsi que de la quasi-suppression du risque
incendie en comparaison de I’huile minérale. De plus, bien que non-biodégradable, le silicone a
I’état gel évite aussi les risques liés aux fuites dans I’appareil en service. Ainsi, un troisieme axe
de recherche concerne une étude de caractérisation de propriétés des gels silicones en vue de leur

utilisation dans les transformateurs de mesure comme isolant principal.
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CHAPITRE 2 : LIQUIDES ISOLANTS ALTERNATIFS

1. Introduction

L’¢état de ’art sur 1’isolation des transformateurs de mesure indique que I’isolant liquide tres
majoritairement utilisé est I’huile minérale. D’autres liquides isolants disponibles sur le marché
semblent pouvoir répondre aux deux inconvénients majeurs de I’huile minérale: sa faible
biodégradabilité qui peut engendrer une pollution des sols en cas de fuite du transformateur et sa
faible résistance au feu qui peut engendrer des incendies dans les cas de défaillances majeures type

explosions et incendies.

La durée de vie minimale espérée pour un transformateur de mesure qui fonctionnerait en
conditions normales et sans défaut majeur est de 30 ans. Ainsi, une premiére question serait de
savoir si les liquides alternatifs envisagés peuvent étre utilisés sur une durée de 30 ans. Comme il
n’est pas envisageable de réaliser des tests sur une telle durée, des tests de vieillissement accélérés
a échelle laboratoires ont été développés. L’accélération du vieillissement peut se faire
électriquement [91-92], thermiquement [93-94] ou par une combinaison des deux. La combinaison
des deux serait la plus pertinente, dans 1’idéal, mais pour des raisons de praticité, seul le
vieillissement thermique a été retenu pour cette étude. Ce choix demeure néanmoins cohérent et

pertinent pour simuler des contraintes représentant la durée de vie de 1’isolation.

Egalement, une étape importante de la fabrication d’un transformateur de mesure est celle de
I’imprégnation de 1’isolation cellulosique par 1’isolant liquide. Comme évoqué dans le chapitre
précédent, un des parametres de I’huile ayant une forte influence sur ce processus est la viscosit€.
Les liquides alternatifs envisagés pouvant avoir une viscosité différente de celle des huiles

minérales, il convient d’étudier I’impact de cette différence de viscosité sur I’imprégnation.

Ainsi, pour 1’étude de ces liquides alternatifs, deux axes d’¢tude sont approfondis :
e Tenue au vieillissement thermique : afin de mener une étude comparative sur la tenue
long terme des différents liquides.
e Impreégnation du papier : afin d’étudier 1’influence de la viscosité sur I’'imprégnation et
notamment confirmer que les liquides présentant une viscosit¢ moindre que 1’huile

minérale peuvent faciliter I’imprégnation.
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Chapitre 2 : liquides isolants alternatifs

2. Choix des matériaux

Les principaux liquides alternatifs disponibles sur le marché et potentiellement utilisables dans les
transformateurs de mesure sont les huiles esters (synthétique et naturel) et les autres hydrocarbures

type GTL et biosourcés.

Les objectifs visés par le remplacement de 1’huile minérale étant 1’amélioration de I’impact
environnemental et/ou de la sécurité au feu, il convient que les liquides alternatifs sélectionnés
soient au moins meilleurs que 1’huile minérale sur 1’un de ces deux aspects et surtout ne soient pas
pires. Ainsi, comme décrit dans le Tableau 25 :
e Les huiles esters sont retenues car elles sont meilleures que les huiles minérales sur les
deux aspects.
e Les huiles GTL ne sont pas retenues car similaires aux huiles minérales sur les aspects de
sécurité au feu et de biodégradabilité.
e L’huile GTL biodégradable est retenue pour sa biodégradabilité¢ et des performances
correspondant au cahier des charges pour les transformateurs de mesure.
e L’hydrocarbure biosourcé et biodégradable est retenu car il présente un impact
environnemental moindre que les huiles minérales avec des caractéristiques correspondant

au cahier des charges pour les transformateurs de mesure.

Une référence par type de liquide parmi ceux disponibles sur le marché a été sélectionnée pour les
essais. Egalement, les huiles minérales utilisées dans les transformateurs de mesure étant inhibées,
il a été jugé pertinent d’étudier I’influence de I’utilisation d’une huile minérale non inhibée. Les

caractéristiques principales de ces liquides sont données dans le Tableau 27 :

Tableau 27 — Liste et abréviations des liquides isolants étudiés

Type Abréviation Référence Caracéristiques
Huile minérale inhibée HM1 Nynas - Nytro 4000X Tableau 20
Huile minérale non inhibée HM2 Nynas - Nytro Taurus
Huile biosourcée HB1 Nynas — Nytro Bio 300X Tableau 21
Huile GTL biodégradable HB2 Shell — Diala S5BD
Ester synthétique ES Midel 7131
Ester naturel EN Cargill — Envirotemp FR3 Tableau 22
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Chapitre 2 : liquides isolants alternatifs

La Nytro 4000X a été sélectionnée car c’est une huile actuellement utilisée pour ’isolation des
transformateurs de mesure. La Nytro Taurus est une huile représentative des huiles minérales non
inhibée provenant du méme fournisseur que la 4000X. Pour ce qui est de la Nytro Bio 300X et la
Diala S5BD, elles ont été sélectionnées car ce sont les seules références disponibles sur le marché
dans leurs catégories respectives. Enfin, la Midel 7131 et I’Envirotemp FR3 ont été sélectionnés
pour cette étude car ce sont les deux esters, synthétique et naturel respectivement, les plus utilisés

actuellement.

L’ensemble des six liquides sont étudiés du point de vue du vieillissement thermique. En ce qui
concerne I’imprégnation, 1’étude s’est limitée aux liquides HB1 (le moins visqueux) et EN (le plus

visqueux) en plus de I’huile minérale de référence HM1.

3. Etude du vieillissement thermique

3.1. Méthodologie
3.1.1. Vieillissement accéléré : principe de la loi d’Arrhenius

L’accélération du vieillissement par la température peut étre déduite de la loi d’Arrhenius [34]

donnant la durée de vie L de I’isolation :

B
L= exp(T —A) ()

ou:

e L - Durée de vie en heures
e A - Constante sans dimension
e B - Constante en K

e T - Température en K

De facon plus pratique, cette formule est linéarisée en passant par le logarithme :

In(L =E—A (8)
(L) ==
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La durée de vie a une température donnée est définie comme étant le temps nécessaire pour
atteindre le critére de fin de vie de I’isolation, c¢’est-a-dire, un niveau de dégradation d’une
propriété cible qui ne permet plus d’assurer la fonction de base du matériau considéré. Un exemple

de determination des durées de vie en fonction de la température d’essai est donné en Figure 54.
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Figure 54 - Exemple de détermination de la durée de vie en fonction du temps et de la température d'essai [95]

Les constantes A et B sont propres a chaque systéme d’isolation. La détermination de ces grandeurs
expérimentalement a des températures plus élevées que les températures de fonctionnement permet

ensuite de faire une extrapolation et une estimation de la durée de vie a la température de
fonctionnement.

La finalité de 1’établissement de la loi d’ Arrhenius pour un systéme donné est d’établir une courbe

de vieillissement (Figure 55) qui permet ensuite d’extrapoler les durées de vie aux autres
températures [96].
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Candidate Example (made up) y= 17145y - 28811
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Figure 55 - Exemple d'une courbe de vieillissement [96]

Cependant I’utilisation de ces courbes de vieillissement doit se faire avec prudence en prenant en
compte les éléments suivants :

e Une extrapolation a des températures trés différentes de celles testées peut amener a une
conclusion erronée car les mécanismes de dégradation peuvent différer en fonction des
gammes de températures.

e Elles sont définies sur une dégradation thermique uniquement alors que les conditions
réelles d’utilisation impliquent également des dégradations électriques et mécaniques, de

méme que des facteurs externes du type défaut d’utilisation.

Ainsi, les résultats obtenus a 1’aide de ces courbes de vieillissement ont surtout une valeur
comparative entre différents systemes a tester et une extrapolation de la durée de vie aux

températures d’utilisation est avant tout indicative.
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3.1.2. Définition des essais
a. Conditions expérimentales

Les conditions d’essai sont établies a partir de la détermination des parameétres suivants :
e Températures

e Durées d’essai
e Matériaux
e Critére de fin de vie

» Températures et durées d’essai

Des indications sont données dans la norme CEI TS 62332-2 [97] relative a I’évaluation thermique
des composants liquides et solides pour I’isolation électrique. Dans le cas d’un Systéme d’Isolation
Electrique (SIE) de référence dont la classe thermique est de 105°C, ce qui est le cas des huiles
minérales en combinaison avec le papier kraft [34], des préconisations de temps et de températures
d’essai sont indiquées. De méme, les adaptations des températures d’essai en fonction de la classe
thermique des systemes alternatifs (SIE candidats) sont également mentionnées. L’ensemble de

ces préconisations sont compilées dans le Tableau 28.

Tableau 28 - Conditions de température et de durée de vieillissement pour I'évaluation thermique des systemes d'isolation [97]

Différence de Température de vieillissement (°C)
classe thermique
Systéme d’isolation par rapport au 2 ala 2~ o) o
systeme de Durée 1: 3536h Durée 2: 625h Durée 3: 110h
référence (°C)

SIE de référence - 130 145 160
. 10 140 155 170
SIE candidats 20 150 165 180

Le choix des températures d’essai se fait a partir de la classe thermique des matériaux a étudier.
Dans le cas d’une isolation huile minérale et papier kraft, la classe thermique est de 105°C (Tableau
23). Selon le Tableau 28, pour un SIE de référence avec une classe thermique de 105°C, les trois
températures d’essai seront donc 130°C, 145°C et 160°C.

La classe thermique des esters naturels en comparaison a celle des huiles minérales utilisées en

combinaison avec du papier kraft est donnée dans 1’annexe C de la CEI 60076 dont est tiré le

Tableau 23 [34].
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A partir des valeurs données dans le Tableau 23 (Chapitre 1, 84.1.4), la classe thermique
considérée pour les esters naturels en combinaison avec du papier kraft est de 120°C, soit 15°C de
plus que le systéme candidat au remplacement de I’huile minérale. Ainsi, les températures d’essai

pour le systéeme ester naturel/papier kraft sont 145°C, 160°C et 175°C.

Faute de données supplémentaires sur les classes thermiques des autres systéemes alternatifs, les
températures d’essai appliquées a ces systemes seront les mémes que celles attribuées au systeme
de référence. L’application de ces conditions est a évaluer lors de tests préliminaires afin de

confirmer les températures d’essai en fonction des durées.

Le choix des durées d’essai est directement lié & celui des températures. En effet, plus la
température est élevée, plus la durée de vie est courte et inversement. Les durées des essais
correspondantes selon le Tableau 28 sont les suivantes 3536h, 625h et 110h. Pour des raisons
pratiques en termes de gestion du temps, ces durées ont été adaptées respectivement a 3000h, 600h
et 96h soit 125, 25 et 4 jours en admettant que 1’état de vieillissement final permettra d’atteindre

le critere de fin de vie qui sera établi.

Ainsi, en regroupant les informations, les conditions d’essai suivantes (Tableau 29) ont été définies

pour les différents systémes d’isolation :

Tableau 29 - Conditions d'essai des différents systemes d'isolation pour I'étude de vieillissement thermique

Isolation liquide Isolation solide LEMELE BRSNS
Durée 1: 3000h Durée 2: 600h Durée 3: 96h
HM1
HM2
gg; Papier kraft 130 145 160
ES
EN 145 160 175

Des prélevements a intervalles réguliers sont a effectuer afin de suivre I’évolution de la

dégradation. Les périodes de prélévement sont indiquées dans le Tableau 30.

Tableau 30 - Périodes de prélevement en fonction de la durée de vieillissement

Durée de vieillissement Périodes de prélevement (h)
(h) 1 2 3 4 5
3000 0 750 1500 2250 3000
600 0 150 300 450 600
96 0 24 48 72 96
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Pour chaque période de prélevement indiqué, deux échantillons seront préparés séparément afin
d’assurer la répétabilité des essais. Ainsi, pour chaque propriété qui sera mesurée a chaque période,

la valeur obtenue correspondra a la moyenne des valeurs des deux échantillons séparés.
» Choix des matériaux

Le choix des matériaux se fait en fonction des matériaux présents dans le systéme a étudier. Dans
le cas des transformateurs de mesure conventionnels, les matériaux suivants ont été retenus comme
pertinents :

e Huile : constitutive de 1’isolation.

e Papier Kraft : constitutif de 1’isolation.

e Cuivre émaillé : utilisé pour les enroulements du circuit secondaire.

D’autres matériaux sont bien évidemment présents dans le transformateur comme 1’aluminium ou
’acier, par exemple. Cependant, il a été décidé de se focaliser sur les matériaux de la partie active

du transformateur ou la température est la plus élevée.
» Critére de fin de vie

Le critére de fin de vie communément utilisé pour 1’isolation papier/huile des transformateurs est
la tenue mécanique du papier. Les valeurs de 50% et 25% de la tenue mécanique initiale du papier
sont évoquees dans la norme IEEE C57.91 [40] pour estimer la fin de vie. Le critéere a retenir pour
ces essais sera évalué lors des essais préliminaires. Quel que soit le critére sélectionné, le but de
I’étude est de comparer les systémes candidats au systeme de référence. Ainsi, le plus important
est surtout de fixer un méme critere pour I’ensemble des systémes afin de mener une étude

comparative.
b. Monitoring de la dégradation des matériaux
La dégradation du papier est suivie selon les propriétés suivantes :

e Tenue a la traction

e Analyse des gaz dissous CO et CO>
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La teneur en eau des papiers n’est pas mesurée pour suivre la dégradation du papier lors de ces
tests de vieillissement. Ces mesures auraient pu étre intéressantes du point de vue des échanges
d’humidité avec I’huile isolante. Cependant, cela n’apporterait pas d’informations supplémentaires
sur I’état de dégradation du papier, dont le suivi est I’objectif principal de cette étude. Ainsi, il a

été décidé de ne pas effectuer ces mesures.

La dégradation de I’huile est suivie selon les tests de routine effectués sur les transformateurs de
mesure en service comme decrits dans le CHAPITRE 1 : ETAT DE L’ART, a savoir :

e Tension de claquage

e Teneur en eau

e Facteur de dissipation diélectrique

e Analyse des gaz dissous CH4, C2Hs4 et CoHs

En plus de ces analyses, 1’acidité de 1’huile est également mesurée. C’est une donnée qui sera
particulierement intéressante pour 1’étude du phénomene d’hydrolyse des huiles esters a I’origine
du séchage de I’isolation papier. La mesure de 1’acidité sur les autres huiles pourra permettre

toutefois de confirmer que les phénoménes d’oxydation sont limités dans les conditions de 1’étude.

En paralléle a ces essais, les teneurs en méthanol et 2-FAL sont également mesurées ainsi que les

spectres infrarouges des huiles et des papiers. Mais ces essais sont destinés a I’étude du monitoring
en CHAPITRE 3: METHODES COMPLEMENTAIRES DE DIAGNOSTIC et ne seront donc
pas detaillés dans ce chapitre.

3.1.3. Mise en place des essais

L’étape de mise en place des essais s’articule autour de deux points majeurs : la réalisation des
maquettes de vieillissement et 1’établissement expérimental par des essais préliminaires du critere

de fin de vie basé sur la tenue en traction du papier.
a. Magquettes de vieillissement

Les essais de vieillissement sont établis pour étre représentatifs des transformateurs de courant. En

effet, c’est le type de transformateur de mesure majoritairement impliqué dans les cas des

défaillances majeures comme indiqué dans le CHAPITRE 1 : ETAT DE L’ART.

]
116 J

—



Chapitre 2 : liquides isolants alternatifs

La distribution des matériaux pour chaque systéme d’isolation est la suivante : 800ml d’huile, 10
bandes (~5g) de papier et ~160g de cuivre. Le rapport de masse 80% huile - 20% cuivre est
représentatif des transformateurs de courant. La masse de papier n’est pas représentative mais elle
a été choisie pour des raisons pratiques, le papier étant utilisé comme matériau de référence pour
¢tablir le critére de fin de vie de I’isolation huile-papier. Cependant, le rapport de masse huile-

papier n’affecte pas significativement la cinétique de dégradation du papier (Figure 56) [98,99].
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Figure 56 - Impact du rapport de masse papier-huile sur la dégradation du papier [99]

De plus, I’huile est principalement détériorée par 1’oxydation et I’humidité [100]. Ainsi, I’influence
du rapport huile-papier sur la dégradation de 1’huile serait limitée a I’augmentation de I’humidité
dans I’huile due a la dégradation du papier sachant que I’humidité est principalement confinée
dans le papier. Ainsi, il est supposé que le rapport papier-huile non représentatif choisi pour 1’étude
n’aura pas d’impact sur le comportement au vieillissement de I’isolation huile-papier. L’impact

principal sera sur la quantité de marqueurs de vieillissement provenant du papier [101].

En ce qui concerne le traitement, le papier (Figure 57 (a)) est séché a 105 °C pendant 24 heures et
I’huile (Figure 57 (b)) est séchée a température ambiante pendant 24 sous vide <lmbar.
L’efficacité de ce traitement a été vérifice lors d’essais préliminaires dont les résultats sont

présentés Tableau 31.
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Tableau 31 - Vérification de I'efficacité de la procédure de séchage de I'isolation

- Huile Huile GTL . lee, Ester Ester Papier
Matériau . N biosourcée et o
minérale biodégradable . synthétique naturel kraft
biodégradable
Teneur en
0,
e T el 17 ppm 20 ppm 20 ppm 218 ppm 480 ppm 7,0%
Teneur en
eau apres 6 ppm 8 ppm 7 ppm 71 ppm 52 ppm 0,7%
traitement
Valeur cible <10 ppm <200 ppm <100 ppm <1%

Le papier est ensuite imprégné d’huile a température ambiante pendant 24h sous vide <lmbar.
L’ensemble de ces matériaux sont conditionnés dans des bocaux en verre de 1,5L. Ensuite, le
cuivre (Figure 57 (c)), préalablement enroulé sur lui-méme, est ajoute, et le bocal en verre scellé
sous vide (Figure 58). L’atmosphére sous vide sur le dessus tend a simuler les conditions scellées
d’un transformateur de courant en évitant le contact avec 1’air. Il n’y a donc pas d’apport en
oxygéne ou en humidité du milieu environnant, limitant ainsi les mécanismes d’oxydation et

d’hydrolyse.

(b)

Figure 57 - Mise en forme du papier (a), de I’huile (b) et du cuivre (c)
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Figure 58 - Bocal en verre scellé sous vide contenant le papier, I'huile et le cuivre

Apreés essai, pour chaque bocal (Figure 58) :

e Les 10 bandelettes de papier sont prélevées pour étre testées en traction ;

e Les 800mL d’huile sont prélevés dans (1) des flacons de 600mL pour la mesure de la
tension de claquage, du facteur de dissipation diélectrique et de la teneur en eau, (2)
des flacons de 30mL pour la mesure de ’acidité et 2-FAL, (3) deux seringues en verre
de 30mL pour I’analyse des gaz dissous et du méthanol et (4) des flacons en verre de

50mL pour I’analyse en infrarouge.

b. Vérification des conditions d’essai et détermination du critére de fin de vie

La durée des essais de vieillissement doit permettre d’atteindre le critére de fin de vie a la
température considérée et dans les conditions d’essai établies. Pour ce faire, des essais
préliminaires aux températures et aux durées sélectionnées doivent étre menés sur les différents

systémes d’isolation.

]
119 J

—



Chapitre 2 : liquides isolants alternatifs

En raison des contraintes de temps (respect des échéances du projet de recherche), ces essais n’ont
été réalisés que sur deux répétitions et qu’a la durée minimale de 110h pour chaque systéme a
étudier en assumant que les résultats de ces essais sont représentatifs des autres durées également.

Les résultats obtenus sont présentés Tableau 32.

Tableau 32 - Détermination de I’état de dégradation finale du papier attendue apreés essai pour les différents systéemes a étudier

Durée (h) 110
Température (°C) 160 175
Systéme HM1 HM?2 HB1 HB2 ES EN
Essai 1 (%0) 39 35 47 51 30 44
Essai 2 (%0) 33 39 41 47 28 38
Resultat moyen (%) 36 37 44 49 29 41

Pour rappel, les deux critéres de fin de vie évoqués dans la norme IEEE C57.91 [40] pour mener
ce type d’étude sont de 25% et 50% de la tenue mécanique initiale du papier. Les résultats obtenus
lors des essais préliminaires (Tableau 32) montrent que 1’application des durées d’essais établis
permettent d’atteindre le critére de fin de vie de 50% mais pas celui de 25%. Ainsi, le critére de

fin de vie est établi a 50% de la tenue mécanique initiale du papier pour ces essais.

De plus, I'utilisation d’une température de 15°C supérieure aux autres essais pour les systémes a
I’ester naturel afin de conserver des durées d’essai similaires aux autres systeémes étudiés est

validée par ces essais également.

3.2. Description des essais de caractérisation
3.2.1. Résistance a la traction

La résistance a la traction se mesure a I’aide d’une machine de traction (Figure 59). Les conditions
de tests sont données par la norme I1SO 1924-2 [102] :

e Vitesse de déplacement : 20 mm/min

e Distance entre les mors : 180 mm

e Largeur de I’éprouvette : 15 mm
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Figure 59 - Machine de traction avec une bandelette de papier apres essai

La grandeur mesurée par I’appareil est la force appliquée en fonction du déplacement. La

résistance a la traction en MPa est ensuite calculée de la fagon suivante :

©)

e Rt—Résistance a la traction en MPa
e Fr— Force maximum appliquée avant la rupture en N
e | —Largeur de I’éprouvette de papier en mm

e e — Epaisseur de I’éprouvette de papier en mm

Ces tests sont réalisés sur le papier imprégné a température ambiante (20+£5°C). La Figure 59
représente un essai réalisé sur bandelette de papier imprégné avant vieillissement. A noter que les
bandelettes de papier sont prédécoupées et que les conditions d’essai permettent de mesurer la

résistance a la traction dans le sens de la machine.

Lors de I’étude, les essais réalisés sur bandelettes apres vieillissement ont mené a des essais ou la

rupture se produisait au niveau des mors comme illustré Figure 60.
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Zone de
rupture

I

Figure 60 - Essai de traction sur bandelette vieillie ou la zone de rupture se situe au niveau des mors

La norme ISO 1924-2 préconise de ne pas consideérer les résultats obtenus lorsque la rupture se
produit @ 10 mm des mors. Cependant, dans le cas des essais aprés vieillissement, la rupture au
niveau des mors telle qu’illustrée Figure 60 s’est produite dans un nombre de cas non négligeable.
Ainsi, afin de ne pas retirer trop de données, seuls les résultats suivants ont été écartés : la rupture
s’est produite au niveau des mors et la valeur de tenue en traction différe de plus de 6% des résultats
moyens obtenus avec une rupture au-dela de 10 mm des mors. La valeur des 6% d’écart a été
établie sur la déviation standard moyenne observée sur cet essai sur les papiers avant

vieillissement.

3.2.2. Tension de claquage et rigidité diélectrique

La tension de claquage est mesurée selon la norme CEl 60156 [103] a I’aide d’un éclateur a
¢lectrodes hémisphériques de rayon 25 mm et de diamétre 36 mm. L’intervalle inter-électrodes est

fixé a 2,5 mm, le temps de montée de la tension est de 2 kV/s et la fréquence de 60 Hz.

Les essais sont réalisés a température ambiante (20+£5°C) et la configuration a deux électrodes
hémisphériques permet de réaliser des tests en champ homogéne avec une grande surface de

contact avec le liquide en essai.

La Figure 61 donne une vue générale du banc de mesure de la tension de claquage et la Figure 62

le schéma de la cellule d’essais avec des électrodes hémisphériques.
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Figure 61 - Banc de claquage pour la mesure de la tension de claquage

/.
7

Figure 62 - Cellule de claquage avec électrodes hémisphériques

La tension de claquage est la moyenne de six mesures sur le méme échantillon. Selon la viscosité
du liquide, les temps d’agitation avant le premier essai ainsi que celui entre deux mesures varient

(Tableau 33) ; ces temps d’attente sont choisis de maniére a pouvoir évacuer les gaz générés lors
des claquages [103].

Tableau 33 - Temps d'agitation pour les essais de claquage [103]

Viscosité a 40°C (mm2/s)

Temps d’agitation
avant le 1¢" essai (min)

Temps d’agitation
entre deux mesures (min)

<15

5

2

>15

15230

6a12

La rigidité diélectrique R est calculée a partir de la tension de claquage Uc (en kV) et de I’intervalle

inter-électrode d :
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3.2.3. Teneur en eau

La teneur en eau des liquides isolants est mesurée a température ambiante (20+5°C) a I’aide d’un

coulometre (Figure 63).

Figure 63 - Coulométre pour la mesure de teneur en eau dans les liquides

Le principe de la mesure repose sur un titrage coulométrique de Karl Fischer selon la norme CEI
60814 [104]. Il s'agit de la réaction de I'eau (H20) avec l'iode (1) en présence de dioxyde de soufre
(SO»), d'une base organique (RN) et d'un alcool (R’OH) dans un solvant organique.

La réaction résultante peut s'écrire de la facon suivante :
H,0+ I, + SO, + R'OH + 3RN — [RNH|SO,R’ + 2[RNH]I (11)

Dans le titrage coulométrique de Karl Fischer, I'échantillon est mélangé a une solution base alcool
d'ions iodures et de dioxyde de soufre. L'iode est produit par électrolyse et réagit avec I'eau comme
cela est montré dans la réaction (11). Selon la loi de Faraday, la quantité d'iode formée est

proportionnelle a la quantité d'électricité consommeée dans la réaction :

21" > I, + 2e~ (12)

Et comme le montre la réaction (11), une mole d'iode réagit stoechiométriquement avec une mole
d'eau, de sorte que 1 mg d'eau correspond a 10,72 C (quantité d'électricité en Coulombs). En se

fondant sur ce principe, il est possible de calculer la quantité d'eau de 1’échantillon.
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La teneur en eau de 1’échantillon en ppm est ensuite calculée de la fagon suivante :

— Geau (13)

teau
Mgchantillon

e teau — Teneur en eau exprimée en ppm
® (eau — Quantité d’eau dosée en pg

®  Mgchaniillon — Masse de I’échantillon testé en g

3.2.4. Facteur de dissipation diélectrique (tan o)

Le facteur de dissipation diélectrique est mesuré a 1’aide d’un pont de Schering et d’un contréleur

de température associé a une cellule d’essai pour les liquides (Figure 64).

Figure 64 - Appareil de mesure du facteur de dissipation diélectrique

Ces essais sont réalisés selon la norme CEIl 60247 [105] qui préconise les conditions suivantes :
e Température : 90°C

e Fréquence : 50 Hz

Le principe de la mesure de tan 6 est donné en Figure 65. Un matériau isolant parfait sans pertes
se comporte comme un condensateur. En pratique, les pertes diélectriques a basse fréquence
peuvent étre représentées par une résistance en paralléle avec une capacité.
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A
tan
I
1 !
Ic k~-~-- R
A : e
l s /o
'
v > >
In {

Figure 65 - Principe de la mesure du facteur de dissipation diélectrique

La valeur du facteur de dissipation diélectrique a basse fréquence est donnée par la relation :

tané = (14)

prRp

Ou:
e 0 — Angle de pertes diélectriques
e o — Fréquence angulaire (2nrf)
e Cp— Capacité du circuit équivalent représentant le matériau

e Rp— Résistance du circuit équivalent représentant le matériau
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3.2.5. Analyses des gaz dissous

L’analyse des gaz dissous est réalisée a 1’aide d’un extracteur de type HeadSpace et d’un

chromatographe en phase gazeuse (Figure 66).

Figure 66 - Appareil de chromatographie phase gazeuse avec systéme d’extraction HeadSpace pour I’analyse des gaz dissous

Les principaux gaz analyseés sont les suivants : Hz, CHa, C2Hs, C2Hs, CoH2, CO et COa. Les
conditions d’essais suivent la norme CEI 60567 [106] :

e (Gaz vecteur : Argon

e Débit gaz vecteur : 4 mL/min

e Température four : 50°C

e Température HeadSpace : 70°C

En sortie d’analyse, les différents gaz sont représentés par des pics sur un chromatogramme. L’aire
de ces pics peut étre reliée a la concentration en gaz dans I’huile a I’aide d’un étalonnage approprié

selon la formule :

Ci=K;*A; + b; (15)
Ou:
e Cij— Concentration en gaz « i » dans I’huile en ppm
e Kj— Coefficient de réponse de 1’appareil pour le gaz « i »

e A;j— Aire du pic correspondant au gaz « i »

e Bi— Valeur du blanc pour le gaz « i »
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Les valeurs du blanc et du coefficient de réponse dépendent a la fois du gaz considéré et de la
structure chimique du composé étudié pour des questions d’équilibre thermodynamiques lors de

I’extraction par HeadSpace.

L’étalonnage de 1’appareil a été réalis¢ avec des étalons de gaz dans I’huile pour les différents
types d’huile : huile minérale, ester synthétique et ester naturel. Ce sont des mélanges normés
contenant une quantité connue de gaz dans I’huile. L étalonnage a été réalis¢ avec des étalons a

trois niveaux de concentration en gaz : 10, 100 et 1000 ppm.

Les valeurs déterminées par étalonnage de I’appareil pour les différents types de liquide sont

données dans le Tableau 34.

Tableau 34 - Etalonnage de la chromatographie phase gazeuse pour les différents types de liquide

Huile minérale

Gaz H2 CHgs C2He CaHs C2H2 CcO CO2
K 3,33 0,25 0,21 0,23 0,30 0,20 0,46
b -4 2 4 5 3 1 -114
R2 0,995 0,993 0,994 0,994 0,994 0,993 0,991
Ester synthétique |
Gaz H2 CHa C2Hs C2Hs C2H2 CO CO2
K 3,45 0,24 0,25 0,22 0,39 0,20 0,56
b -8 -6 -2 -1 1 -8 -148
R2 0,999 0,999 0,999 0,999 0,999 0,999 0,995
Ester naturel |
Gaz H2 CHgs C2He CaHs C2oH2 CcO CO2
K 3,10 0,22 0,26 0,24 0,31 0,19 0,50
b -64 -2 -6 -6 0 -14 -145
R2 0,999 0,999 0,999 0,999 0,999 0,999 0,998

—
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3.2.6. Acidité

L’acidité est mesurée selon la norme CEI 62021-2 [107] en suivant la méthode de titrage de

I’indice d’acidité par colorimétrie.

Le principe de la mesure est le suivant : une portion du liquide a analyser est dissoute dans de
I’isopropanol pur, puis elle est titrée par colorimétrie avec de 1’hydroxyde de potassium alcoolique

a une couleur spécifi¢e en utilisant 1’indicateur bleu alcalin 6B.

L’indice d’acidité est ensuite calculé de la fagon suivante :

Vi—Vy) *M=56,1
Acidité = Wy ")m (16)

Ou:
e V1 —Volume de solution alcoolique KOH utilisée pour le titrage en mL
e V> —Volume moyen de solution alcoolique KOH utilisée pour le titrage a blanc en mL
e M - Molarité de la solution alcoolique KOH

e m— Masse de la prise d’essai en g

3.3. Résultats

Pour chaque essai de vieillissement, les résultats pour une propriété donnée sont la moyenne des
valeurs obtenues sur les deux échantillons préparés pour chaque période de prélevement. Les
valeurs limites auxquelles sont comparées certains résultats sont celles de la norme CEIl 60422
[18] pour I’huile minérale et de la norme CEI 62975 [108] pour I’ester naturel ; ces normes sont

celles correspondant au monitoring de ces huiles en service.

Les transformateurs de mesure ne sont pas mentionnés dans la norme CEI 62975 et les valeurs
limites considérées sont celles des appareils apparaissant dans le méme groupe que les

transformateurs de mesure dans la norme CEIl 60422 des huiles minérales.
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De plus, les autres hydrocarbures type GTL et biosourcés répondent aux mémes exigences de la
norme CEI 60296 [16] que les huiles minérales ; nous pouvons donc appliquer la norme CEI 60422
pour les valeurs limites en service. Egalement, la norme CEI 61203 [109] existe pour les esters
synthétiques en service. Cependant, elle n’est pas assez compléte et ne donne pas suffisamment
d’¢léments pour étre utilisée. Ainsi, les limites de la norme consacrée aux esters naturels sont

considérées pour ces liquides.

Pour I’ensemble des normes, seules les valeurs limites pour les appareils > 170 kV, sont utilisées

car elles sont les plus restrictives.

3.3.1. Caractérisation avant essais

Pour chaque type de liquide et pour chaque couple température/durée de vieillissement, dix bocaux
ont été préparés, ce qui correspond a deux bocaux par période de prélévement. L’ensemble des dix
échantillons d’un couple température/durée pour un liquide donné sont préparés simultanément.
Cependant, les préparations des échantillons d’un liquide a un autre, et d’un couple

température/durée a un autre, ne sont pas réalisées au méme moment.

C’est pourquoi, le temps de préléevement t=0 pour chaque liquide et pour chaque couple
température/durée de vieillissement, correspondant au prélevement de deux bocaux apres
conditionnement mais sans vieillissement parmi les dix préparés simultanément, a été analysé afin
de déterminer I’état initial de chaque systéme dans chaque configuration (couple
température/durée) testée. Les différentes caractéristiques des huiles testées au temps t=0 des

essais sont compilées dans les Tableau 35 et Tableau 36.

Tableau 35 - Propriétés initiales sans vieillissement, apres traitement, des huiles HM1, HM2, HB1 et HB2

CEI 60422 Couple
Propriétés Avant mise | Température (°C)/ | HM1 | HM2 | HB1 | HB2
Sous tension Durée (j)
Tension de claguage 130/125 78,3 84,3 79,5 90,1
k) >60 145/28 75,9 80,7 90,1 80,9
160/4 91,3 66,0 74,0 81,0
130/125 8,9 7,2 7,9 57
Teneur en eau (ppm) <10 145/ 28 7,8 11,1 9,3 7,5
160/4 10,5 10,4 11,2 10,0
130/125 0,004 | 0,006 | 0,0004 | 0,0005
FDD a 90°C/50Hz Max. 0,010 145/28 0,002 | 0,002 0,002 0,001
160/4 0,002 | 0,001 | 0,0004 | 0,001
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Tableau 36 - Propriétés initiales sans vieillissement, apres traitement, des huiles ES et EN

CEIl 62975 Couple Couple
Propriétés Avant mise Température ES Température EN
sous tension (°C) / Dureée (j) (°C) / Dureée (j)
Tension de claquage 130/125 64,7 145/ 125 83,9
k) >60 145/28 74,1 160/28 76,5
160/4 85,8 175/4 84,6
130/125 60,2 145/ 125 59,6
Teneur en eau (ppm) <100 145/28 81,8 160/ 28 59,1
160/4 101,7 175/4 45,5
130/125 0,02 145/125 0,04
FDD a 90°C/50Hz <0,07 145/ 28 0,01 160/ 28 0,06
160/4 0,02 175/4 0,02

Les valeurs des tensions de claquage et de FDD obtenues pour I’ensemble des systémes apres
conditionnement sont satisfaisantes en comparaison des valeurs attendues pour des huiles avant

mise sous tension.

Pour ce qui est de la teneur en eau, les résultats sont également satisfaisants dans 1’ensemble. Les
valeurs indiquées en gras dans le tableau sont celles pour lesquelles la valeur de la norme est
légérement dépassée. Toutefois, ces valeurs sont également acceptables en prenant en compte les

incertitudes de mesure sur la teneur en eau.

La tenue en traction initiales des papiers a également été mesurée et les résultats sont compilés
Tableau 37.

Tableau 37 - Résistance a la traction initiale du papier kraft imprégné dans les différents liquides testés

Celnierr Température
Propriété des p_ o HM1 HM2 HB1 HB2 ES EN
essai (°C)
charges
Résistance 130 10 11 11 11 11 -
a latraction 145 11 11 10 11 10 10
- Sens >6,5 160 10 10 10 10 9 9
machine
(kg/cm) 175 - - - - - 10

Les valeurs de résistance a la traction initiale sont en accord avec le cahier des charges du papier.
La teneur en eau initiale du papier n’a pas été mesurée ; cependant lors de la préparation des essais,

la teneur en eau du papier apres séchage et avant imprégnation par I’huile est inférieure a 1%.

Ainsi, les essais lancés sont en accord avec le cahier des charges exigé pour une isolation neuve

en sortie d’usine.
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3.3.2. Vieillissement du papier

a. Résistance a la traction

La dégradation de I’isolation papier est suivie a 1’aide du pourcentage de la résistance a la traction

par rapport a la résistance a la traction initiale calculé de la fagon suivante :

Ry (t
%Rr(t) = % (17)

Pour I’ensemble des systémes, I’évolution de la résistance a la traction en fonction de la durée de

vieillissement a été modélisée a 1’aide d’un polyndéme d’ordre deux :

%Ry =a*xt*+bxt+c (18)
Ou:
e %Rt — Pourcentage de la résistance a la traction initiale en %
e t— Durée de vieillissement en jours (j)
e a— Constante en %.j?

e b— Constante en %.j*

e - Constante en jours (j)

L’emploi d’un polyndme d’ordre deux a été retenu pour modéliser I’évolution selon I’ Annexe C
de lanorme CEI TS 62332-2 qui donne un exemple d’étude de vieillissement ou ce type de modéle
a été employe.

Les résultats obtenus pour les essais réalisés sur une période de 96h a 160°C pour les systemes
HM1, HM2, HB1, HB2, ES et a 175°C pour le systéme EN sont présentés Figure 67.
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Evolution de la résistance a la traction

Essais de 96h

o 100 ¥3gmmmans o
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Figure 67 - Evolution de la résistance a la traction des différents systémes des essais a 96h

Le criteére de fin de vie fixé a 50% n’a été atteint par aucun des systémes pour les essais réalisés
sur une période de 96h. Méme le systéme a ’ester naturel qui s’en approche le plus, reste & une
valeur de 51% supérieure au critére. Ce résultat est dd a la durée de vieillissement qui a été trop

réduite et ne permet pas d’atteindre le critere de fin de vie.

Afin d’établir a la fin de la campagne d’essai les courbes de vieillissement pour chaque systeme,
il est cependant nécessaire d’avoir des durées de vie pour au moins trois températures d’essai
différentes. Ainsi, il a été décidé d’ajouter une température d’essai supplémentaire pour 1’étude du
vieillissement du papier : 137°C pour les systemes HM1, HM2, HB1, HB2, ES et 153°C pour le
systeme EN. Ces températures sont les températures intermédiaires respectivement de la gamme
130°C-145°C et 145°C-160°C qui sont les autres configurations d’essai. La durée pour ces essais

a été fixée a 60 jours soit 1440h en se basant sur les précédents résultats obtenus lors de 1’étude.

Les résultats obtenus pour ces essais sont détaillés systéeme par systéme et sont comparés aux

résultats obtenus pour le systeme de référence (HM1) constitué de I’huile minérale inhibée.
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La comparaison avec I’huile minérale non inhibée (HM2) est donnée Figure 68.

Evolution de la résistance a la traction
Huile minérale non inhibée vs référence
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Figure 68 - Evolution de la résistance a la traction du systeme HM2 en comparaison du systeme HM1 pour les différents essais

En basant la comparaison sur le critére de fin de vie a 50%, les systemes HM2 et HM1 présentent
une dégradation du papier similaire pour les essais réalisés a 137°C et 145°C. Une différence de
comportement semble étre observée a 130°C ou le systeme a I’huile minérale non inhibée présente
une dégradation du papier plus lente. Ce comportement différent pourrait étre lié au raffinage
différent des huiles inhibées et non inhibées, sous I’effet de 1’oxydation, une fois I’inhibiteur
d’oxydation de I’huile inhibée consommé. Cependant, I’oxydation étant un mécanisme de
dégradation limité dans les conditions d’essai, cette différence de comportement est plus

probablement attribuable a une variabilité de mesure sur 1’essai.
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La comparaison avec I’hydrocarbure biosourcé et biodégradable (HB1) est donnée Figure 69.

Evolution de la résistance a la traction
Hydrocarbure biosourcé et biodégradable vs référence
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Figure 69 - Evolution de la résistance a la traction du systéme HB1 en comparaison du systéme HM1 pour les différents essais

En basant la comparaison sur le critére de fin de vie a 50%, les systemes HB1 et HM1 présentent
une dégradation du papier similaire pour les essais realisés a 137°C et 145°C. Une différence de
comportement semble étre observée a 130°C ou le systtme a I’hydrocarbure biosourcé et

biodégradable présente une dégradation du papier plus rapide.
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La comparaison avec I’huile GTL biodégradable (HB2) est donnée Figure 70.

Evolution de la résistance a la traction
Huile GTL biodégradable vs réféerence
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Figure 70 - Evolution de la résistance a la traction du systeme HB2 en comparaison du systeme HM1 pour les différents essais

En basant la comparaison sur le critére de fin de vie a 50%, le systeme HB2 présente une
dégradation du papier légérement ralentie pour les essais a 137°C et 145°C en comparaison au
systeme de référence. Les résultats obtenus pour les essais a 130°C different et la dégradation du
papier semble comparable voire légerement plus rapide pour le systeme HB2 en comparaison du

systeme de référence.
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La comparaison avec ’ester synthétique (ES) est donnée Figure 71.

Evolution de la résistance a la traction
Ester synthétique vs référence
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Figure 71 - Evolution de la résistance a la traction du systeme ES en comparaison du systeme HM1 pour les différents essais

En basant la comparaison sur le critére de fin de vie a 50%, le systeme ES présente une dégradation
du papier qui est ralentie pour I’ensemble des configurations testées en comparaison du systéme
de référence. Egalement, 1’évolution de la dégradation du papier a 137°C pour I’ES semble

correspondre a celle observée pour le systeme de référence a 130°C.
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La comparaison avec 1’ester naturel (EN) est donnée Figure 72.
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Figure 72 - Evolution de la résistance & la traction du systéme EN en comparaison du systéme HM1 pour les différents essais

En basant la comparaison sur le critere de fin de vie a 50%, les températures testées pour le systeme

a I’ester naturel (EN) sont de 15°C supérieures a celles utilisées avec le systéme de référence. Seule

la température de 145°C est en commun pour les deux systemes. Il apparait clairement que la

dégradation du papier est ralentie pour le systeme EN en comparaison du systeme de référence.
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Les constantes a, b et ¢ de I’équation (18) ont été calculées pour chaque systeme ; elles sont

compilées dans le Tableau 38.

Tableau 38 - Parametres des équations de I'évolution de la résistance a la traction

Systéme Température (°C) a b c R2

130 0,0073 1,53 96,85 0,98

HM1 137 0,0301 2,73 98,17 0,99
145 0,1590 6,84 97,22 0,97

130 0,0068 1,36 96,12 0,96

HM2 137 0,0318 2,82 101,09 0,97
145 0,1464 6,42 94,74 0,93

130 0,0094 1,79 96,47 0,98

HB1 137 0,0251 2,54 98,41 0,99
145 0,1699 7,05 97,62 0,98

130 0,0080 1,61 96,10 0,97

HB2 137 0,0192 2,24 98,85 0,99
145 0,1247 5,88 97,47 0,98

130 0,0069 1,44 98,39 0,99

ES 137 0,0118 1,78 98,05 0,99
145 0,1268 5,74 98,51 0,99

Systéeme Température (°C) a b c R2

145 0,0093 1,65 93,93 0,92

EN 153 0,0374 3,05 95,30 0,92
160 0,1832 7,48 96,06 0,96

La résistance a la traction diminue avec le temps de vieillissement, ce qui est cohérent avec une
dépolymérisation progressive des chaines de cellulose. La corrélation entre les modeles établis et
les données expérimentales peut étre appréciée a I’aide du coefficient de détermination R?, dont la
valeur oscille entre 0 et 1. Plus le R2 est proche de 1, et plus la corrélation est forte. Ainsi, on peut
dire que la corrélation entre les points expérimentaux et les équations polynomiales de degré 2
(Equation (18)) est forte avec un R2 de plus de 0,96 & I’exception de trois courbes, HM2 et EN a
145°C et EN a 153°C avec des R2 entre 0,92 et 0,93, ce qui demeure une corrélation forte des

données.

A partir des équations établies, les durées de vie associées a 50% de la tenue mécanique du papier

des différents systémes ont été calculées. La comparaison des résultats est représentée Figure 73.
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Durées de vie
Critere de fin de vie a 50% de tenue mécanique
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Figure 73 - Durées de vie des différents systemes en fonction de la température d'essali

La comparaison des durées de vie pour les systtmes HM2, HB1 et HB2 semble indiquer
globalement une vitesse de vieillissement du papier similaire au systeme de référence HM1. En
effet, malgré une variabilité de résultats plus marquée lors des essais a 130°C, les durées de vie
calculées oscillent autour des valeurs obtenues pour le systeme de référence. Ces comportements
sont cohérents avec la littérature. En effet, en limitant les phénoménes d’oxydation et 1’ajout
d’inhibiteur visant a limiter ces derniers, 1’huile minérale non inhibée présente un comportement
similaire a celui de I’huile minérale inhibée. Pour ce qui des autres hydrocarbures HB1 et HB2,
les performances de ces liquides étant comparables au systéme de référence. En 1’absence de
propriétés particuliéres permettant une limitation de la degradation du papier comme une solubilité
de I’eau plus élevée par exemple, il est également cohérent d’observer une vitesse de dégradation

du papier similaire.

Une diminution de la vitesse de dégradation est observée pour les esters synthetiques. Cette
diminution est tres marquée pour les essais a 130°C et 137°C avec des différences de durée de vie
respectivement de 5 et 10 jours en comparaison au systéme de référence HM1. Les résultats
obtenus a 145°C, bien que supérieurs de deux jours a ceux obtenus avec le systeme de référence,
semblent relativement faibles, d’autant plus qu’ils sont comparables a ceux obtenus pour le

systeme HB2, ce qui n’est pas cohérent avec les résultats obtenus a 130°C et 137°C.
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Une diminution de la vitesse de dégradation est également observée pour les esters naturels. En
effet, il apparait clairement que la durée de vie pour les essais a 145°C est trés supérieure dans le
cas de ’ester naturel avec 33 jours, en comparaison des 9 jours obtenus pour le systeme de

référence.

Ce comportement des esters est attendu d’apres la littérature et repose sur trois facteurs : une
meilleure solubilit¢ de 1’eau permettant un séchage relatif de 1’isolation papier, la réaction
d’hydrolyse des esters avec I’eau provoquant une diminution de I’humidité et enfin le phénomene
de transestérification de la cellulose avec les acides produits par I’hydrolyse des esters formant
une barriere protectrice a la scission des chaines de cellulose par action de I’humidité. Cette
diminution est plus importante dans le cas de I’ester naturel. Notons qu’une durée de vie similaire
a été obtenue pour les essais a 130°C avec le systeme de référence HM1, a 137°C avec I’ester

synthétique et 145°C avec I’ester naturel.

b. Courbes de vieillissement

Les courbes de vieillissement correspondant a la loi (2) ont été établies en Figure 74 a partir des

durées de vie calculées a chaque température pour un critere de fin de vie a 50%.

Courbes de vieillissement
Critére de fin de vie 50%

11,00
T

~ 9,00 ..::::::;:1’::'. + HM1
=) ' ‘.'::::;,-
> HM2
2 800
3 HB1
_(3/ 7,00 HB2
< 6,00 + ES

5,00 + EN

- - - - In (20000)
400 L
230 240 250 2,60 270

1/T.103 (K

Figure 74 - Courbes de vieillissement pour un critére de fin de vie a 50% de la résistance mécanique initiale
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Les paramétres A et B de 1’équation (8) ont été calculés. Egalement, 1’indice thermique, défini
comme étant la température pour laquelle la durée de vie est de 20 000h [32] a été determiné.

L’ensemble de ces résultats est donné dans le Tableau 39 :

Tableau 39 - Parameétres des courbes de vieillissement et indices thermiques

Syseme g " . ndic termiae
HM1 15975 32,75 0,96 101
HM?2 17650 36,77 0,98 105
HB1 14049 28,09 0,87 97
HB2 13140 25,73 0,89 96
ES 15222 30,68 0,87 102
EN 16930 33,73 0,95 115

La vérification de la loi d’Arrhenius et la validation des essais réalisés peuvent étre appréciées par
la valeur du coefficient de détermination R2 des régressions linéaires calculées. La norme IEEE
C57-100 [96] indique que si le Rz de la régression est inférieur a 0,95 alors cela signifie que des
essais supplémentaires sont nécessaires pour valider le modéle. Ainsi, les essais avec les systemes
HM1, HM2 et EN sont validés alors que les essais sur HB1, HB2 et ES nécessiteraient des essais

supplémentaires pour étre validés.

Les valeurs des indices thermiques obtenus par extrapolation a 20 000h présentent de fortes
disparités. En effet, pour les systemes HM1, HM2, HB1 et HB2, ces valeurs sont comprises dans
la fourchette 96-105°C alors que ’ensemble de ces valeurs sont attendues comme similaires. De
plus, la valeur obtenue pour I’ES de 102°C soit seulement 1°C de plus que le systeme HM1, semble
également faible au regard de la diminution de la dégradation du papier observée lors des essais.
Seul le systeme EN est bien distinct des autres, reflétant la nette extension de durée de vie du

papier avec ce type de liquide.

Ces écarts sont dus a I’extrapolation des courbes a 20 000h qui dépend fortement des coefficients
directeurs B calculés pour les courbes de vieillissement. L’influence de ce coefficient sur le calcul
des indices thermiques a été souligné par B. Greaves et al. [110]. Ce phénoméne est d’autant plus
marqué que le nombre de points menant a la régression linéaire est faible et éloigné du point a

extrapoler.
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Une alternative de calcul proposée suggere de fixer le coefficient B a une valeur B’ basée sur des
résultats déja publiés, soit 15 000 K pour les huiles minérales et 20 000 K pour les esters naturels
avec un critere de fin de vie a 50% [110]. La nouvelle ordonnée a I’origine A’ est calculée a I’aide
du solveur Excel par minimisation de la somme du carré des résidus de la régression. Les nouvelles

courbes obtenues sont représentées Figure 75.

Courbes de vieillissement ajustées
Critere de fin de vie 50%

11,00
10,00 b oocmmmmmmmmmmm—moooe mmmmepmmm e
~ 9,00 il o
HM2
3 800 i
3 | e HB1
-
5 700 > B2
= 600 7 + ES
e + EN
5,00
- - - - In (20000h)
4,00
2,30 2,40 2,50 2,60 2,70

1/T.103 (K1)

Figure 75 - Courbes de vieillissement ajustées pour un critere de fin de vie a 50% de la résistance mécanique initiale

Les valeurs des nouveaux coefficients ainsi que I’indice thermique calculés sont donnés dans le

Tableau 40.

Tableau 40 - Parameétres ajustés des courbes de vieillissement

Systéme (]}3() K Indice (tflé;'mlque
HM1 15000 30,38 99
HM2 15000 30,31 100
HB1 15000 30,43 99
HB2 15000 30,30 100
ES 15000 30,14 101
EN 20000 40,94 120
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Une nette amélioration des résultats est obtenue pour les systemes HM1, HM2, HB1 et HB2 avec
des valeurs comprises entre 99 et 100°C indiquant des indices thermiques proches et donc une
dégradation de I’isolation papier similaire. Des essais complémentaires pour les systemes HB1 et
HB2 pour améliorer la régression linéaire de la loi d’ Arrhenius doivent étre réalisés afin d’obtenir

un R2>0,95 et valider ces résultats.

Pour ce qui est de I’ester synthétique, la valeur d’indice thermique de 101°C obtenue est supérieure
de 2°C en comparaison du systeme de référence. Ainsi, de ce point de vue, les résultats sont
également améliorés. Cependant, une amélioration plus importante est attendue de ce type de
liquide. Des essais complémentaires pour le systeme ES sont également nécessaires pour améliorer
la régression linéaire de la loi d’ Arrhenius. Ces résultats devraient permettre d’apprécier de facon

plus compléte I’amélioration de la durée de vie du papier avec I’utilisation d’un ester synthétique.

Enfin, I’amélioration de la durée de vie du papier avec I’utilisation de I’ester naturel est confirmée,
avec un indice thermique de 120°C qui est de 21°C supérieur a celui du systéme de référence a
I’huile minérale inhibée. La régression obtenue pour la loi d’Arrhenius est satisfaisante et les
résultats obtenus sont conformes a la littérature comme détaillée dans le CHAPITRE 1: ETAT
DE L’ART.

c. Analyse des gaz dissous : CO et CO>

Les évolutions des concentrations en monoxyde (CO) et dioxyde (CO2) de carbone ont été
mesurées pour les différents essais réalisés sur 125 et 28 jours. Les résultats des essais sur 4 jours
a 160°C et 175°C ne seront pas présentés ici car ils n’apportent pas d’éléments utiles a 1’étude, la

dégradation étant modérée et la période de vieillissement faible.

La valeur de concentration en CO initiale avant essai de chaque systéme est nulle pour I’ensemble
des configurations testées. Les résultats obtenus apres essai pour les systémes a 28 et 125 jours de

vieillissement sont donnés Figure 76 pour I’ensemble des systémes.
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Evolution de la concentration en CO
Mesures apres essais
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£
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28 125

Durée de vieillissement (jours)

Figure 76 - Evolution de la concentration en CO aprés essais pendant 28 et 125 jours

Les concentrations en CO augmentent apres vieillissement pour I’ensemble des systémes. Cela est
cohérent avec la dégradation thermique du papier. En ce qui concerne la comparaison entre les
différents systémes, une quantité plus importante de CO s’est formée pour les systemes HB1, HB2
et ES en comparaison avec le systéme de référence. Les résultats obtenus pour HM2 ne permettent

pas de conclure car de fortes variabilités sont observées d’un essai a 1’autre.

Une comparaison directe du systeme EN aux autres systemes n’est pas possible. En effet, les
températures et les durées d’essai ne sont pas les mémes pour établir un comparatif et apprécier
I’influence de la température. Les résultats obtenus pour les différentes températures a durée fixée

de 28 jours sont présentés Figure 77.
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Concentration en CO apres 28 jours
Influence de la température
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Figure 77 - Influence de la température sur la génération du CO aprés 28 jours d'essai pour les différents systémes
Les résultats pour le systeme HM2 ont été volontairement retirés car non pertinents comme
mentionné précédemment. Pour les systemes HB1, HB2, ES et EN, une augmentation de la
température d’essai a pour conséquence une augmentation de la quantit¢ de gaz générée. Le
comportement différent pour le systeme de référence est attribué a la variabilité des mesures car

on s’attendait a une tendance a I’augmentation avec 1’augmentation de la température.

De plus, a la température de 145°C ou des valeurs sont disponibles pour I’ensemble des systémes,
il apparait qu’une quantité plus importante de CO soit formée dans les liquides alternatifs en

comparaison du systéme de référence.
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Les concentrations en CO. avant et apreés essai sont données Figure 78 a 125 jours de vieillissement

et Figure 79 a 28 jours de vieillissement pour I’ensemble des systémes.

Evolution de la concentration en CO,
Essais sur 125 jours

25000
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S 10000 I ( )
2 HB2 (130°C)
000 mES (130°C)
. - = EN (145°C)
. S =]
0 125
Durée de vieillissement (jours)
Figure 78 - Evolution de la concentration en CO2 aprés essais pendant 125 jours
Evolution de la concentration en CO,
Essais sur 28 jours
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Figure 79 - Evolution de la concentration en CO2 apres essais pendant 28 jours
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Les concentrations en CO2 augmentent aprés vieillissement pour I’ensemble des systémes. Cela
est cohérent avec la dégradation thermique du papier. En ce qui concerne la comparaison entre les
différents systémes, une quantité plus importante de CO2 s’est formée pour les systémes HB1,
HB2 et ES en comparaison avec le systeme de référence. Les résultats obtenus pour HM2 sont

comparables a ceux du systéeme de référence.

De méme que pour les mesures de CO, des essais a différentes températures apres 28 jours ont été
réalisés pour établir un comparatif avec le systéme EN et apprécier I’influence de la température ;

les résultats de ces essais sont présentes Figure 80.

Concentration en CO, apres 28 jours
Influence de la température
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Figure 80 - Influence de la température sur la génération du CO2 apres 28 jours d'essai pour les différents systemes
Pour les systtmes HB1, HB2, ES et EN, une augmentation de la température d’essai a pour
conséquence une augmentation de la quantité de gaz générée. Le comportement différent pour les
systéemes a 1’huile minérale est trés probablement attribué a la variabilité des mesures car on

s’attendait a une augmentation avec 1’augmentation de la température.

De plus, a la température de 145°C ou des valeurs sont disponibles pour I’ensemble des systémes,
il apparait qu’une quantité plus importante de CO2 soit formée dans les liquides alternatifs en

comparaison du systéme de référence.
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Ainsi, les essais de vieillissement thermique ont provoqué la formation de CO et de CO- avec une
augmentation de la concentration observée pour I’ensemble des systémes testés. La concentration
plus importante en CO et CO: pour les esters en comparaison a 1’huile minérale est en accord avec
les données de la littérature, notamment 1’annexe D de la norme IEEE C57.155-2014 [10]
concernant des essais de pyrolyse sur 1’huile minérale et les esters synthétiques et naturels. Il est
intéressant de remarquer également qu’une quantité plus importante de ces gaz, au méme niveau

que I’ester naturel, est également formée pour les autres hydrocarbures biodégradables.
3.3.3. Vieillissement de I’huile
a. Teneureneau

L’évolution de la teneur en eau pour les systemes huiles minérales (HM1 et HM2) ainsi que les
hydrocarbures biodégradables (HB1 et HB2) est présentée Figure 81 pour les essais sur 125 jours,

Figure 82 pour les essais sur 28 jours et Figure 83 pour les essais sur 4 jours.

Evolution de la teneur en eau
Essais 125 jours
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Figure 81 - Evolution de la teneur en eau des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables vieillis pendant 125 jours
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Evolution de la teneur en eau
Essais 28 jours
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Figure 82 - Evolution de la teneur en eau des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables vieillis pendant 28 jours

Evolution de la teneur en eau
Essais 4 jours
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Figure 83 - Evolution de la teneur en eau des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables vieillis pendant 4 jours
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Une tendance a I’augmentation de la teneur en eau est observée dans I’ensemble des configurations
sur les huiles minérales et sur les autres hydrocarbures. La teneur en eau semble augmenter un peu
plus pour les hydrocarbures biosourcés mais en restant globalement dans des teneurs acceptables
pour une huile en service en état « satisfaisant ». Les résultats obtenus pour les hydrocarbures
biodégradables sur 125 jours dépassent légerement le critere de 15 ppm de teneur en eau exigée
par la norme CEI 60422 [18]. L’influence de ces valeurs sur les propriétés de I’huile pourra étre

appreéciée lors des essais de tension de claquage.

Ces observations sont cohérentes avec les conditions d’essai, a savoir scellées sous vide. Ainsi, il
n’y a pas d’apport d’humidité provenant de I’extérieur du systéme, et ’humidité générée provient

majoritairement de la dégradation du papier par hydrolyse.

L’évolution de la teneur en eau pour les systémes esters (ES et EN) est présentée Figure 84 pour
les essais sur 125 jours, Figure 85 pour les essais sur 28 jours et Figure 86 pour les essais sur 4

jours.

Evolution de la teneur en eau
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Figure 84 - Evolution de la teneur en eau des esters vieillis pendant 125 jours
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Evolution de la teneur en eau
Essais 28 jours
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Figure 85 - Evolution de la teneur en eau des esters vieillis pendant 28 jours

Evolution de la teneur en eau
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Figure 86 - Evolution de la teneur en eau des esters vieillis pendant 4 jours
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Pour les essais réalisés sur 125 jours et 28 jours, la teneur en eau des esters augmente lors de la
premicre période de prélévement puis diminue progressivement. L’augmentation de la teneur en
eau correspond au phénoméne de séchage de la cellulose par I’ester [111]. En effet, un équilibre
en humidité s’établit pour le systéme a la température d’essai qui a pour influence d’augmenter la
solubilité de I’eau dans I’huile. Et la diminution de la valeur de teneur en eau a la fin de 1’essai est
la conséquence des réactions d’hydrolyse de 1’ester qui consomme de ’humidité et produit des
acides [111]. Il est intéressant de souligner que ces phénomenes ne sont pas encore observables
pour les essais sur 4 jours. En effet, il semblerait que le systeme ester-cellulose soit encore a la
phase de séchage de I’isolation avec une augmentation de la teneur en eau maintenue a la fin de
I’essai. Cette observation permet de souligner 1’aspect cinétique de 1’équilibre en humidité entre
I’ester et la cellulose. Ces éléments pourront étre confirmés par les mesures d’acidité, dont les
valeurs devraient étre faibles, synonymes d’une réaction d’hydrolyse provoquant une baisse de la

teneur en eau plus modérée que pour les essais sur 125 jours et 28 jours.

Les valeurs de la teneur en eau pour les esters naturels sont, dans la grande majorité des cas, en
accord avec la valeur limite pour une huile en service jugée en bonne condition. Pour ce qui est
des esters synthétiques, la valeur de la teneur en eau est plus élevée. Cependant, la solubilité de
I’eau dans I’ester synthétique est environ deux fois supérieure a celle des esters naturels. Ainsi, la
valeur de la teneur en eau pour les esters synthétiques semble étre acceptable. Ces observations

sont a confirmer avec les essais de tension de claquage.

b. Tension de claguage

L’évolution de la tension de claquage pour ’ensemble des systémes est présentée Figure 87 pour
les essais sur 125 jours, Figure 88 pour les essais sur 28 jours et Figure 89 pour les essais sur 4

jours.
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Evolution de la tension de claquage 25 mm
Essais 125 jours :[0 O]:
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Figure 87 - Evolution de la tension de claquage pour les essais réalisés sur 125 jours
Evolution de la tension de claquage 25 mm
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Figure 88 - Evolution de la tension de claquage pour les essais réalisés sur 28 jours
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Evolution de la tension de claguage 25 mm
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Figure 89 - Evolution de la tension de claquage pour les essais réalisés sur 4 jours

Une premiére observation concerne la disparité de résultats observée lors des essais. En effet, on
peut voir aisément que les incertitudes sont grandes avec une large gamme de valeur autour de la
moyenne calculée. Cependant, il s’agit d’une caractéristique connue pour ce genre d’essai, et cela
est pris en compte dans la méthode de mesure qui consiste en une moyenne de six mesures avec
calcul de la déviation standard.

Il n’y a pas de tendance de variation claire entre les huiles avant et aprés essai. Si on considere
I’intervalle d’incertitude de mesure, les tensions de claquage avant et apres essai sont comparables
et correspondent a des valeurs qui sont jugées comme « satisfaisantes » pour des huiles isolantes
en service dont le critére est de maintenir une tension de claquage supérieure a 60kV. Ces
observations confirment les hypotheses formulées a partir des mesures de teneur en eau, a savoir
que I’huile n’a pas été véritablement dégradée lors de 1’essai. Ces résultats confirment également
que les plus fortes teneurs en eau mesurées pour les esters synthétiques et naturels n’ont pas
d’impact sur la tenue diélectrique des liquides ; ceci est dd a la plus grande solubilité de I’humidité
dans ces liquides. En effet, la solubilité étant plus grande, la saturation relative des esters reste
dans des proportions comparables a celle des huiles minérales, et donc la valeur de tension de
claquage reste élevée [111].
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c. Facteur de dissipation diélectrique

L’¢évolution du facteur de dissipation diélectrique pour les systémes huiles minérales (HM1 et
HM2) ainsi que pour les hydrocarbures biodégradables (HB1 et HB2) est présentée Figure 90 pour
les essais sur 125 jours, Figure 91 pour les essais sur 28 jours et Figure 92 pour les essais sur 4
jours.

Evolution du FDD
Essais 125 jours

0,0120
0,0100
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) m HM1 (130°C)
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8 mHM2 (130°C)
0,0040 mHB1 (130°C)
HB2 (130°C)
0,0020
0,0000 S—

0 125
Durée de vieillissement (jours)

Figure 90 - Evolution du facteur de dissipation diélectrique des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables pour les
essais réalisés sur 125 jours

]
156 J

—



Chapitre 2 : liquides isolants alternatifs

Evolution du FDD
Essais 28 jours
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Figure 91 - Evolution du facteur de dissipation diélectrique des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables pour les
essais réalisés sur 28 jours

Evolution du FDD
Essais 4 jours
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Figure 92 - Evolution du facteur de dissipation diélectrique des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables pour les
essais réalisés sur 4 jours
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L’évolution du facteur de dissipation diélectrique est relativement stable sans tendance de variation
claire. Les valeurs obtenues sont en accord avec la valeur limite de 0,010 donnée pour une huile
minérale en service en bonne conditions d’aprés la norme CEI 60422 [18]. Seule la derniere valeur
mesurée pour I’huile HM2 a 125 jours est légérement supérieure a la valeur limite. Ainsi, ces
résultats suggerent qu’il n’y a pas de contamination majeure du liquide pour les différents systémes
huiles minérales et les hydrocarbures biodégradables lors des essais de vieillissement. Ces
observations confortent les résultats obtenus avec la teneur en eau et la tension de claquage

indiquant une faible dégradation de 1’huile pour I’ensemble des essais.

L’évolution du facteur de dissipation diélectrique pour les systémes esters (ES & EN) est donnée
Figure 93 pour les essais a 125 jours, Figure 94 pour les essais a 28 jours et Figure 95 pour les

essais a 4 jours.

Evolution du FDD
Essais 125 jours
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Figure 93 - Evolution du facteur de dissipation diélectrique des esters pour les essais réalisés sur 125 jours
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Evolution du FDD
Essais 28 jours
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Figure 94 - Evolution du facteur de dissipation diélectrique des esters pour les essais réalisés sur 28 jours

Evolution du FDD
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Figure 95 - Evolution du facteur de dissipation diélectrique des esters pour les essais réalisés sur 4 jours

En comparaison avec le systéme de référence HM1, les systemes esters présentent un facteur de
dissipation diélectrique plus ¢élevé et ce méme avant essai a t=0. Ceci s’explique par la structure

chimique des esters qui est différente de celle des huiles minérales. En effet, la présence de
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groupements esters induit une plus grande polarisation des molécules qui constituent les huiles

esters, ayant pour conséquence une valeur plus élevée de facteur de dissipation diélectrique.

Apres essais, une augmentation du facteur de dissipation dié¢lectrique est observée pour 1’ensemble
des essais réalisés sur les systémes esters. Cette augmentation est trés probablement due a la
génération d’acides par hydrolyse des esters. Il est intéressant de souligner que le facteur de
dissipation varie plus fortement pour les essais sur 125 jours que pour les essais sur 28 jours, eux-
mémes presentant une variation plus forte que les essais sur 4 jours. Ainsi, si les résultats des
mesures d’acidité venaient a montrer une variation similaire, cela confirmerait la contribution des
acides a la valeur du facteur de dissipation diélectrique comme établi dans les travaux de S. Abdi
etal [112].

d. Acidite

L’évolution de I’acidité pour les systemes huiles minérales (HM1 et HM2) ainsi que les
hydrocarbures biodégradables (HB1 et HB2) est présentée Figure 96 pour les essais sur 125 jours,

Figure 97 pour les essais sur 28 jours et Figure 98 pour les essais sur 4 jours.

Evolution de I'acidité
Essais sur 125 jours
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Figure 96 - Evolution de I'acidité des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables pour les essais réalisés sur 125
jours
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Evolution de I'acidité
Essais sur 28 jours
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Figure 97 - Evolution de I'acidité des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables pour les essais réalisés sur 28 jours

Evolution de I'acidité
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Figure 98 - Evolution de I'acidité des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables pour les essais réalisés sur 4 jours
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Une augmentation claire de 1’acidité est observée apres vieillissement pour les essais réalisés sur
125 jours. Les valeurs obtenues sont toutefois faibles et bien inférieures a la valeur limite de 0,10
mgKOH/g donnée par la norme CEI 60422 [18] pour une huile minérale en service en bonne
condition. Pour les autres essais aucune variation claire n’est observée et I’ensemble des valeurs
mesurées sont trés inférieures a la valeur limite d’une huile en bonne condition également. Ces
observations vont dans le sens de phénomenes d’oxydation trés limités du fait des conditions
d’essai en milieu scellé sous vide limitant ’accés a I’oxygene et en présence de cuivre émaillé

inhibant la catalyse de cette réaction par le cuivre.

L’évolution de I’acidité pour les systémes esters (ES & EN) est donnée Figure 99 pour les essais
a 125 jours, Figure 100 pour les essais a 28 jours et Figure 101 pour les essais a 4 jours.

Evolution de I'acidité
Essais sur 125 jours
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Figure 99 - Evolution de I'acidité des esters pour les essais réalisés sur 125 jours
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Evolution de I'acidité
Essais sur 28 jours
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Figure 100 - Evolution de I'acidité des esters pour les essais réalisés sur 28 jours
Evolution de I'acidité
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Figure 101 - Evolution de I'acidité des esters pour les essais réalisés sur 4 jours

En comparaison avec le systéme de référence HM1, les systemes esters présentent un facteur de
dissipation diélectrique plus élevé et ce méme avant essai a t=0. Cela s’explique de nouveau par

la structure chimique des esters.

—
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Pour I’ensemble des essais réalisés, il y a une augmentation de [’acidité aprés I’essai de
vieillissement. Cette observation confirme le phénomeéne d’hydrolyse de I’ester par action de
I’humidité. Il est également a noter qu’une acidité plus élevée est mesurée pour les essais sur 125
jours en comparaison avec les essais sur 28 jours, eux-mémes présentant une valeur d’acidité plus

forte que pour les essais sur 4 jours. Plusieurs éléments sont a souligner du fait de ces observations :

e L’augmentation de I’acidité est cohérente avec les mesures de teneur en eau aprés essai qui
sont plus faibles ; elle est expliquée par la réaction d’hydrolyse, a savoir la réaction de
I’ester avec I’eau pour former des acides. Egalement, la valeur plus faible de I’acidité
observée pour les essais sur 4 jours est cohérente avec la mesure de la teneur en eau qui
n’avait pas diminuée apres essai.

e L’augmentation de 1’acidité est cohérente avec une augmentation du facteur de dissipation
diélectrique, qui suit exactement le méme sens de variation, a savoir une augmentation plus
prononcée pour les essais sur 125 jours suivis des essais a 28 jours et enfin des essais sur

4 jours.

Il est également important de souligner ici que les valeurs importantes d’acidité mesurées pour les
esters n’ont pas d’impact, ni sur la dégradation de I’huile, ni sur la dégradation du papier. Cela
s’explique par le fait que les acides formés par 1’hydrolyse des esters sont des acides a chaines
longues, qui ne contribuent pas au vieillissement de 1’isolation a la différence des acides a chaines

courtes formés par oxydation.

e. Analyse des gaz dissous : CHa, C2Hs et CoHs

Les évolutions des concentrations en méthane (CHa), en éthylene (C2Hs) et en éthane (C2He) ont
été mesurées pour les différents essais réalisés sur 125 et 28 jours. Les résultats des essais sur 4
jours a 160°C et 175°C ne seront pas présentés ici car ils n’apportent pas d’éléments utiles a

I’étude, la dégradation étant modérée et la période de vieillissement faible.

Les concentrations en CHa4, CzHs et CoHe apres essai pour les systemes a 125 jours de
vieillissement sont données Figure 102 pour les systemes HM1, HM2, HB1, HB2, ES et Figure
103 pour le systéeme EN.
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Concentrations en CH,, C,H,, C,H;a 125 jours
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Figure 102 - Concentrations en CHas, C2H4 et C2He des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables vieillis pendant
125 jours
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Figure 103 - Concentrations en CHa, C2Ha et C2He des esters vieillis pendant 125 jours
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Les concentrations en CH4, C2H4 et CoHs aprés essai pour les systemes a 28 jours de vieillissement
sont présentées Figure 104 pour les systemes HM1, HM2, HB1, HB2, ES et Figure 105 pour le

systéme EN.
Concentrations en CH,, C,H,, C,H;a 28 jours
Essais a 145°C

300

250
€
S 200 mHM1
S = HM2
§ 150 EHB1
g
§ 100 HB2
o mES

50

0 HEiem =mil I I =1 |

CH4 C2H4 C2H6

Figure 104 - Concentrations en CHa, C2H4 et C2Hs des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables vieillis pendant 28
jours

Concentrations en CH,, C,H,, C,Hga 28 jours
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Figure 105 - Concentrations en CH4, C2Ha et C2Hg des esters vieillis pendant 28 jours
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Les essais de vieillissement thermique ont conduit pour I’ensemble des configurations testées a la
formation de méthane, d’éthane et d’éthyleéne, ce qui est cohérent avec une dégradation thermique

de I’huile. La distribution des gaz formés dépend du type d’huile.

Afin de mieux apprécier les répartitions relatives des différents gaz pour I’ensemble des systémes,
les mémes graphiques ont été représentés en pourcentage relatif par rapport aux trois gaz méthane,
éthane et éthyléne. Ces proportions sont illustrées Figure 106 pour les essais sur 125 jours et Figure

107 pour les essais sur 28 jours.

Concentrations en CH,, C,H, et C,H;
Essais sur 125 jours
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Figure 106 - Proportions en CH4, C2H4 et C2H6 pour les essais sur 125 jours
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Concentrations en CH,, C,H, et C,H,
Essais sur 28 jours
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Figure 107 - Proportions en CH4, C2H4 et C2H6 pour les essais sur 28 jours

Il apparait trés clairement que les proportions en gaz formés dépendent du type d’huile et suivent

une répartition similaire aux deux températures testées pour chaque systéme :

L’huile HM1 forme majoritairement du CHs

L’huile HM2 forme majoritairement du C2He ainsi qu’une forte quantité de CHa

Les huiles HB1 et HB2 forment peu de gaz et dans des quantités comparables pour chacun
d’entre eux

L’huile ES forme majoritairement du CoH4

L’huile EN forme trés majoritairement du C2He

Les résultats obtenus pour les systemes HM1 et HM2 est en accord avec les travaux réalisés par

M. Duval et al. [113] traitant du stray gassing des huiles minérales inhibée et non inhibée.

Et les résultats pour les esters sont en accord avec les travaux réalisés par I. Atanasova-Hohlein

[114] sur des cas de stray gassing dans les liquides isolants, montrant clairement la formation de

C2Hgs par I’ester synthétique, et la formation de C2Hs pour I’ester naturel.
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Les plus grandes quantités d’éthane formées par 1’ester naturel et I’huile minérale non inhibée
s’expliquent par le phénoméne d’oxydation qui, bien que limité dans le cadre des conditions
expérimentales établies (systeme scellé et utilisation de cuivre émaillé), peut se produire du fait de
la présence d’oxygene dans I’huile initialement et de la température d’essai. La formation d’éthane
suite a I’oxydation et la mise en température des acides formés par 1’ester naturel est illustré dans

la Figure 108 comme indiqué dans la norme IEEE C57.155 [10].

OH

C:Hs
e J\/’\/\/=\/\/\/\)J\OH

Figure 108 - Formation d'éthane a partir de I'oxydation et de la mise en température d'acides gras

Il est par ailleurs intéressant de souligner que les hydrocarbures biodégradables testés forment peu
de gaz, dans des proportions similaires entre HB1 et HB2, et dans des proportions différentes des

autres liquides testeés.

3.3.4. Syntheése

Les différentes analyses menées sur le papier et sur 1’huile décrites précédemment permettent

d’analyser le comportement des différents systemes d’isolation sous contrainte thermique.
a. Huiles minérales : HM1 & HM2
» Dégradation du papier

Du point de vue de la dégradation de 1’isolation papier, les deux systemes HM1 et HM2 sont
équivalents. En effet, les durées de vies calculées aux différentes températures sont globalement

similaires.

Les courbes de vieillissement donnent des valeurs d’indice thermique proches de 99-100°C pour

ces systémes en combinaison avec le papier kraft.

( ]
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Des travaux menés par H. P. Gasser and al. [79] sur le vieillissement de cartons sont arrives a la
méme conclusion, a savoir que la présence d’inhibiteur ou non dans 1’huile minérale n’a pas
d’influence sur le vieillissement du carton, le carton étant, comme le papier, composé
majoritairement de cellulose. Ces observations sont également cohérentes avec le fait que la
présence d’inhibiteur, qui est la distinction entre une huile minérale inhibée et non inhibée, permet

de prévenir le phénomene d’oxydation qui, dans le cas des essais réalisés, est limité.
> Dégradation de I’huile

Pour ce qui est de la dégradation de I’huile, les deux systemes HM1 et HM2 ne sont pas fortement
dégradés. En effet, ’ensemble des parameétres de routine étudiés, a savoir la tension de claquage,
la teneur en eau et le facteur de dissipation diélectrique, ont été mesurés dans des proportions qui
sont en accord avec les valeurs limites pour une huile minérale en service, en bonne condition. Et

la faible acidité mesurée confirme que le phénoméne d’oxydation est trés limité dans ces essais.

Pour ce qui est de la formation de gaz dans I’huile, ils sont caractéristiques d’un défaut thermique,
ce qui correspond donc aux essais de vieillissement thermique réalisés. Les proportions en gaz
formés different : I’huile minérale inhibée produit majoritairement du méthane alors que 1’huile

minérale non inhibée produit du méthane et de 1’éthane en proportions comparables.
b. Hydrocarbures biodégradables : HB1 & HB2
» Dégradation du papier

En ce qui concerne le vieillissement du papier, les systemes HB1 et HB2 présentent globalement
un comportement similaire aux huiles minérales de référence. En effet, les durées de vie calculées

sont globalement similaires.

Cependant, les essais menés n’ont pas permis d’établir de fagon précise les courbes de
vieillissement. Ainsi, des essais complémentaires seront nécessaires afin de les établir avec un
indice de confiance plus élevé permettant de confirmer les valeurs d’indice thermique de ces

liquides en combinaison avec le papier kraft.
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» Dégradation de I’huile

Pour ce qui est de la dégradation de I’huile, les deux systémes HB1 et HB2 ne sont pas fortement
dégradés. En effet, I’ensemble des paramétres de routine étudiés ont été mesurés dans des
proportions correspondant globalement a une huile minérale en service en bonne condition. Et la

faible acidit¢ mesurée confirme que le phénomene d’oxydation est trés limité dans ces essais.

Pour ce qui des gaz dans I’huile, la formation de méthane, d’éthyléne et d’éthane correspond bien
aux gaz formés lors d’un défaut thermique. Il est & noter que ces hydrocarbures biodégradables
forment des gaz en moindre quantité que les autres systémes et dans des proportions relatives qui
leurs sont propres, a savoir des proportions comparables pour les trois gaz. Cet élément serait a

prendre en compte lors de la réalisation de diagnostic avec ce type de liquide.
c. Huilesesters : ES & EN
> Dégradation du papier

En ce qui concerne le vieillissement du papier, les systemes ES et EN présentent une dégradation
ralentie du papier en comparaison avec le systétme de référence a I’huile minérale. Ce
comportement est plus marqué pour 1’ester naturel que pour 1’ester synthétique. Ce ralentissement
de la dégradation du papier est expliqué par la meilleure solubilité de I’humidité dans les esters et
par la réaction d’hydrolyse des esters qui consomme I’humidité pour produire des acides a longue
chaine. Une autre explication repose sur le phénomeéne de transestérification de la cellulose qui
agirait comme une barriére protectrice envers 1’action de 1I’humidité sur la scission des chaines de
cellulose. Les analyses infrarouges du CHAPITRE 3 : METHODES COMPLEMENTAIRES DE
DIAGNOSTIC permettront de discuter ce point.

Les essais réalisés ont permis d’établir la courbe de vieillissement de 1’ester naturel en
combinaison avec le papier kraft, avec un indice thermique calculé de 120°C qui est de 21°C
supérieur a celui de I’huile minérale, ce qui est conforme a la littérature sur le sujet présentée en
CHAPITRE 1: ETAT DE L’ART. En ce qui concerne [’ester synthétique, des essais
complémentaires sont a réaliser afin d’établir une courbe de vieillissement avec un meilleur

intervalle de confiance.
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» Dégradation de I’huile

Pour ce qui est de la dégradation de I’huile, les deux systémes ES et EN ne sont pas fortement
dégradés. Les valeurs de tension de claquage mesurées sont conformes a une huile isolante en
service en bonne condition et sont comparables a celles obtenues pour le systéme de référence.
Pour ce qui est des autres analyses de routine, la structure chimique différente des esters ainsi des
leurs interactions avec I’humidité permettent d’expliquer les valeurs de teneur en cau, de facteur
de dissipation diélectrique et d’acidité plus élevées. Ces caractéristiques ne dégradent pas les
performances globales du systéme et engendrent méme une diminution de la dégradation du
papier. Toutefois, les valeurs plus élevées de facteur de dissipation diélectrique sont un élément
important a prendre en compte pour ’utilisation dans les transformateurs de mesure car elles sont

supérieures au cahier des charges actuellement imposé pour les huiles minérales.

Pour ce qui est de la formation de gaz, les mémes gaz caractéristiques d’un échauffement
thermique sont formés dans les esters et les huiles minérales. La distinction se fait sur les quantités
et les proportions de ces derniers. L’ester synthétique forme majoritairement de 1’éthylene et I’ester
naturel trés majoritairement de 1’éthane. Ces éléments sont a prendre en compte pour le diagnostic

avec ce type de liquide en service.
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4. Etude de ’imprégnation

4.1. Méthodologie

4.1.1. Principe de ’Imprégnation capillaire

Le phénomene d’imprégnation capillaire correspond a 1’¢élévation du liquide isolant dans les
cavités du papier par effet capillaire. Ce phénomeéne est illustré en Figure 109, ou le liquide a
parcouru une hauteur h dans un capillaire de rayon r. La vitesse d’imprégnation capillaire,
correspondant a la hauteur parcourue en fonction du temps, peut étre exprimée selon 1’équation
(4) présentée dans le CHAPITRE 1: ETAT DE L’ART. L’ imprégnation capillaire étant 1’un des
facteurs importants influant sur 1I’imprégnation finale de I’isolation papier, I’é¢tude de ce
phénomeéne pour les différents liquides sélectionnés est un élément d’appréciation de la vitesse

finale d’imprégnation.

| =g

Figure 109 - Illustration de I'effet capillaire [115]
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Chapitre 2 : liquides isolants alternatifs
L’¢tude de I’effet capillaire consiste a tremper des bandelettes de papier dans les différents liquides
et a suivre I’évolution de la hauteur du liquide en fonction du temps.

4.1.2. Conditions d’essais et mise en place

L’¢étude de I’imprégnation capillaire est réalisée a 20°C pour 1’ensemble des liquides, ce qui
correspond a la température a laquelle I’imprégnation est effectuée en usine sur les transformateurs

de mesure.

Les essais sont realisés sur des bandelettes de papier Kraft de 0,115 mm d’épaisseur, 15 mm de
largeur et 300 mm de hauteur. Ces bandelettes sont attachées le long d’une régle graduée afin de
faciliter la lecture de la hauteur d’imprégnation. Le tout est ensuite introduit dans un bécher
contenant le liquide isolant a étudier (Figure 110). La hauteur de liquide est de 2 cm. La surface

du liquide constitue le point de départ considéré pour la mesure de la hauteur d’imprégnation.

Bandelette

Mesure de la hauteurde I'huile

Huile

Figure 110 - Essais d'imprégnation capillaire
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Apres des essais préliminaires, la période de mesure s’étale sur deux heures. La périodicité des
mesures a ete définie de la fagcon suivante :

e De04a1500s : toutes les 60 secondes

e De 1500 & 4500 s : toutes les 300 secondes

e De 4500 a 7200 s : toutes les 600 secondes

4.2. Résultats
4.2.1. Imprégnation capillaire

Les résultats obtenus pour 1’étude de la capillarité pour les différents liquides sont présentés en
Figure 111 pour le suivi en fonction du temps et Figure 112 pour la linéarisation selon I’équation
(6) en fonction de la racine carrée du temps.

Capillarite
Hauteur en fonction du temps
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Figure 111 — Etude de | 'imprégnation capillaire en fonction du temps
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Capillarite
Hauteur en fonction de la racine carrée du temps
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Figure 112 - Etude de l'imprégnation capillaire en fonction de la racine carrée du temps
L’étude de I’imprégnation capillaire en fonction du temps montre que plus la viscosité du liquide
est faible, plus I’imprégnation par capillarité est rapide et inversement. Les résultats obtenus a

partir de la Figure 112 pour le calcul du coefficient A sont présentés Tableau 41.

Tableau 41 - Calcul des pentes pour I'étude de I'imprégnation capillaire

Huile A (mm.s?) R2
HB1 2,35 0,978

HM1 1,64 0,977
EN 0,95 0,995

Ainsi, il est clairement établi qu’a 20°C, le coefficient A est plus faible pour I’huile HB1 et plus

¢levé pour I’huile EN en comparaison a I’huile de référence HM1.

Afin d’estimer la valeur du coefficient A pour les liquides non testés, selon I’équation (6), la

relation suivante a été tracée :

A=ax — (19)

rTcos6O
2

Avec:a =

selon 1’équation (6)
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Le résultat obtenu pour le tracé de 1’équation (19) a partir des données obtenues des liquides HB1,
HM1 et EN est représenté Figure 113.

Capillarité
Relation entre A et la viscosité #
2,5
s
& 15
£ HB1
< 1 o . e HM1
oEN
0,5
0

0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30 0,35 0,40 0,45 0,50
1/7(m) (s°5/mm)

Figure 113 - Relation entre le coefficient et la viscosité des différents liquides testés

La corrélation observée est trés forte avec un R2 de 0,999. La valeur établie pour le coefficient a
de I’équation (19) est de 5,09. Ainsi, les valeurs du coefficient A ont pu étre calculés pour

I’ensemble des liquides de 1’étude ; les résultats sont compilés Tableau 42.

Tableau 42 - Calcul des coefficients .. pour les différents systemes

Systeme Viscosité (mm2/s) A (mm.s?)
HM1 9,1 1,69
HM2 10,0 1,61
HB1 4,7 2,35
HB2 7.4 1,87

ES 29,0 0,95
EN 35,0 0,86

Une variation de la valeur du coefficient A pour les systétmes HM1 et ES est observée entre la
valeur calculée et la valeur obtenue lors des essais, avec une différence respectivement de 0,05 et
de 0,09. Plus de points de mesures seraient a réaliser afin de déterminer si ces variations ne sont
pas simplement d’ordre statistique. Une autre explication pourrait étre 1’influence des parametres

tension de surface T, angle de contact 0 et rayon du capillaire r sur la valeur du coefficient a.
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La comparaison des différentes valeurs de A montre que les esters mettent plus de temps a
imprégner et les hydrocarbures biodégradables permettent une imprégnation plus rapide en

comparaison avec 1’huile minérale.

4.2.2. Discussion

Les essais et calculs réalisés pour la détermination du coefficient A confirment I’influence de la
viscosité sur I’'imprégnation, a savoir que plus un liquide est visqueux et plus le temps
d’imprégnation sera long et inversement. Cela n’est pas étonnant puisque la viscosité est un

parametre pris en compte dans le calcul du coefficient A.

L’idée initiale de cette partie du projet était également de vérifier 'impact de la viscosité des
liquides sur le temps d’imprégnation du papier, a 1’aide de maquettes de papier immergées dans
I’huile. Cependant ce travail n’a pas pu étre mené a son terme et s’est arrété a des essais

préliminaires en phase d’amélioration.

Toutefois, il serait intéressant de pouvoir réaliser ce type d’essais afin de chercher un lien éventuel
entre le temps d’imprégnation et le coefficient A. En effet, si une telle relation était démontrée pour
un design d’appareil donné, cela constituerait un outil trés intéressant permettant de pouvoir
adapter les conditions d’imprégnation en usine pour tout nouveau liquide a partir de la mesure du

coefficient A a échelle laboratoire.

De plus, des essais de mesure du coefficient A sur un plus grand nombre d’échantillons avec un
panel plus large de liquides permettrait d’affiner la régression linéaire établie. Et si la nouvelle
relation établie confirme la relation de proportionnalité entre la viscosité et le coefficient A avec
une faible contribution des autres facteurs (tension de surface, angle de contact, rayon du
capillaire), alors une courbe maitresse, permettant une estimation du coefficient A directement a

partir de la valeur de la viscosité sans réaliser de nouveaux essais, pourrait étre établie.
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5. Conclusion

Les différents essais menés sur la tenue au vieillissement thermique et sur I’imprégnation pour les
differents liquides alternatifs aménent aux conclusions suivantes, du point de vue de 1’isolation
solide :

e L’huile minérale non inhibée HM2 présente en tout point un comportement similaire a
celui de I’huile de référence en termes de dégradation de I’isolation papier ainsi que de
I’imprégnation.

e [ ’huile biosourcée HB1 présente un comportement similaire a celui de I’huile de référence
en termes de dégradation du papier et sa plus faible viscosité pourrait permettre de réduire
le temps d’imprégnation en usine.

e L’huile GTL biodégradable HB2 présente un comportement similaire a celui de ’huile de
référence en termes de dégradation du papier et sa viscosité étant comparable a celle de
I’huile de référence, aucun impact, positif ou négatif, n’est attendu sur cet aspect.

e L’huile ester synthétique ES présente de meilleures performances en comparaison a I’huile
de référence en termes de dégradation du papier et sa viscosité étant plus élevée que celle
de I’huile de référence, un impact négatif est attendu sur le temps d’imprégnation en usine
si les parametres actuels sont conservés. Toutefois, une adaptation de la température
pourrait permettre d’atténuer, voire supprimer cet inconvénient selon la littérature.

e [’huile ester naturel EN présente de meilleures performances en comparaison de 1’huile de
référence en termes de dégradation du papier et sa viscosité étant plus élevée que celle de
I’huile de référence, un impact négatif est attendu sur le temps d’imprégnation en usine si
les paramétres actuels sont conservés. Toutefois, une adaptation de la température pourrait

permettre d’atténuer voire supprimer cet inconvénient selon la littérature.

En termes de dégradation de I’huile, les différents liquides testés ne présentent qu’un faible niveau
de dégradation et sont donc similaires de ce point de vue. Les caractéristiques différentes des esters
sont a prendre en compte mais ne constituent pas un frein majeur a leur utilisation, leurs propriétés

diélectriques étant conservées.
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Ces différents ¢éléments constituent une base de réflexion pour la sélection d’un liquide isolant
alternatif aux huiles minérales actuellement utilisées. lls sont a mettre en perspectives avec les

autres avantages identifiés dans la littérature concernant la biodégradabilité et la sécurité au feu.

Aussi, afin de valider 1’utilisation de ces liquides alternatifs dans les transformateurs de mesure,
d’autres essais de validation seraient a mener sur la base du cahier des charges établi pour les
transformateurs de mesure. Parmi ces essais :
e Compatibilité des matériaux
e Comportement a basse température avec établissement d’une courbe de viscosité entre -
50°C et +50°C

e Essais électriques type choc de manceuvre et choc de foudre
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CHAPITRE 3 : METHODES COMPLEMENTAIRES DE
DIAGNOSTIC

1. Introduction

Durant la vie d’un transformateur de mesure en service, le systéme d’isolation huile-papier se
dégrade au fil du temps. Ce processus se produit de facon naturelle dans des conditions normales
d’utilisation. Cependant, 1’état de I’art réalis¢ indique que des défauts indésirés peuvent se produire
et entrainer une dégradation anormale du systéme d’isolation provoquant des défaillances. Dans
le pire scénario, il s’agit de défaillances majeures entrainant une explosion de 1’appareil voire

méme un incendie.

Afin de prévenir ces cas de défaillance, 1’état du systéme d’isolation huile-papier peut étre suivi
en service par une analyse de 1’huile (cf. Chapitre 1, 83). En effet, la dégradation entraine la
production de marqueurs dans 1’huile qui donnent une indication sur des défauts ayant pu survenir.
Les méthodes conventionnelles de routine utilisées actuellement pour les transformateurs de
mesure sont les suivantes :

e Teneureneau

e Tension de claquage

e Facteur de dissipation diélectrique

e Gaz dissous

D’autres analyses de I’huile ont été identifiées comme potentiellement intéressantes a investiguer
pour compléter les informations apportées par les marqueurs déja utilisés :

o Dérivés furaniques (2-FAL)

e Méthanol (MeOH)

e Infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)

Ainsi, le travail d’investigation sur ces autres méthodes de diagnostic vise a étudier la pertinence

de ces derniéres pour le monitoring en service des transformateurs de mesure.
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2. Choix des matériaux et méthodologie

Les matériaux testés sont les mémes que ceux étudiés et décrits dans le CHAPITRE 2 : LIQUIDES
ISOLANTS ALTERNATIFS (Tableau 27), a savoir : 1’huile minérale inhibée (HM1), I’huile
minérale non inhibée (HM2), I’huile biosourcée (HB1), I’huile GTL biodégradable (HB2), 1’ester
synthétique (ES) et I’ester naturel (EN).

En ce qui concerne la partie expérimentale, ce sont les mémes tests de vieillissement que ceux
réalisés au CHAPITRE 2 : LIQUIDES ISOLANTS ALTERNATIFS qui sont utilisés pour cette
étude. En effet, les essais du chapitre précédent correspondent aux essais de routine effectués pour
les transformateurs de mesure afin d’évaluer la dégradation des différents systemes d’isolation
candidats au remplacement des huiles minérales. Dans ce chapitre, les résultats de méthodes

complémentaires potentiellement pertinentes sont présentés et discutés.

3. Techniques expérimentales

3.1. Dérivés furaniques : furfural (2-FAL)

La mesure des dérivés furaniques, dont le 2-FAL, est réalisée selon la norme CEI 61198 [116].

L’extraction des dérivés furaniques de I’huile est réalisée en phase solide-liquide selon la méthode

B décrite dans la norme.

L’analyse des composés extraits est réalisée par chromatographie en phase liquide a haute
performance (HPLC) avec les conditions d’analyse suivantes :

e Eluant : 60-80% d’eau dans 20-40% d’acétonitrile

e Débit : entre 0,5 et 2,0 mL/min
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L’appareil de mesure utilisé est représenté Figure 114.

Figure 114 - Appareil d'analyse en HPLC pour les dérivés furaniques

3.2. Méthanol

La mesure du méthanol est réalisée selon la norme CEI TR 63035 [117] a I’aide d’un extracteur

de type HeadSpace et d’un chromatographe en phase gazeuse (Figure 115).

—r——

Figure 115 - Appareil de chromatographie phase gazeuse avec systeme d'extraction HeadSpace pour la mesure de méthanol
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Les conditions d’essai sont les suivantes :
e Gaz vecteur : hélium
e Débit gaz vecteur : 1-2 mL/min
e Température four : isotherme a 40°C pendant 7 min, puis montée a 75°C avec une rampe
de 10°C/min et enfin montée & 300°C avec une rampe de 50°C/min et maintient a 300°C
pendant 5 minutes

e Température HeadSpace : 90°C

En sortie de la partie chromatographie, les composés sont analysés et quantifiés par détecteur a
ionisation de flamme. Le principe de détermination de la concentration est le méme que celui décrit

par 1’équation (15) avec un étalonnage spécifique pour le méthanol.

Les mesures de méthanol n’ont pas été réalisées sur les huiles esters car la méthode utilisée n’était

pas étalonnée pour ce type de liquide.

3.3. Infrarouge a transformée de Fourier par réflexion

L’analyse spectroscopie par infrarouge en mode réflexion se fait a 1’aide d’un spectrometre

infrarouge équipé d’un accessoire dit ATR pour « Attenuated Total Reflectance » (Figure 116).

Figure 116 - Spectrométre infrarouge équipé d'un accessoire ATR
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Le principe de fonctionnement de la mesure par réflexion est donné par la Figure 117.

Echantillon liquide

Cristal

Vers detecteur Vers interférométre
% % source

Miroir Miroir

Figure 117 - Accessoire ATR pour spectrométre infrarouge [118]
En éclairant sous un angle approprié un cristal de fort indice (N > 2,4), une onde évanescente dont
le champ électrique s’atténue exponentiellement (réflexion totale) peut étre générée. En placant un
liquide au contact d’un tel cristal, le champ ¢électrique de 1’onde évanescente, bien que ne pénétrant
que trés peu dans le liquide (sur une distance de 1’ordre de la longueur d’onde), peut se coupler
avec les modes de vibration de la substance au contact, et donner lieu a une absorption [118]. Cette
méthode de mesure permet de détecter et quantifier des composés présents dans 1’échantillons a
des teneurs de 1’ordre du %. Le spectre infrarouge résultant permet d’obtenir la signature spectrale

de 1’échantillon.

Pour une analyse quantitative, il est possible de procéder a un étalonnage en concentrations des
composés a quantifier. En effet, 1’absorbance du pic correspondant au composé est liée a sa
concentration par la loi de Beer-Lambert [118] :
Ai=l*£i*Ci (20)
Ou:
e Ai- Absorbance d’un pic caractéristique du composé « i »
e |- Epaisseur d’échantillon traversée en mm

e ¢ - Coefficient d’extinction molaire du composé « i » en mol/(L.mm)

e Ci— Concentration molaire du composé « i » en mol/L

Pour une analyse qualitative, sur la base de cette méme loi, une variation du niveau d’absorbance
du pic d’un composé peut étre interprétée comme une variation de sa concentration dans

I’échantillon.
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4. Résultats

Les résultats présentés pour les mesures de dérivés furaniques et de méthanol sont la moyenne des
résultats obtenus sur les deux échantillons testés par période de préléevement. Les résultats en
infrarouge sont la moyenne de quatre mesures: deux mesures par échantillon avec deux

échantillons par période de prélevement.

Les évolutions des différents marqueurs du vieillissement du papier sont exprimeées en fonction du
% de tenue en traction du papier pour faire un lien direct entre la dégradation physique du papier

et I’apparition de produits de décomposition.

4.1. Deérivés furaniques : furfural (2-FAL)

Les évolutions de la teneur en furfural (2-FAL) pour les différents systemes sont donnés Figure
118 pour les essais sur 125 jours, Figure 119 pour les essais sur 28 jours et Figure 120 pour les

essais sur 4 jours.

Evolution du furfural
Essais sur 125 jours
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Figure 118 - Evolution de la concentration en 2-FAL en fonction de la durée de vieillissement pour les essais a 125 jours
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Evolution du furfural
Essais sur 28 jours
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Figure 119 - Evolution de la concentration en 2-FAL en fonction de la durée de vieillissement pour les essais a 28 jours

Evolution du furfural
Essais sur 4 jours
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Figure 120 - Evolution de la concentration en 2-FAL en fonction de la durée de vieillissement pour les essais a 4 jours
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La concentration en furfural augmente avec le vieillissement du papier pour 1’ensemble des
configurations testées. Cette augmentation se fait de fagon linéaire pour I’ensemble des systémes
a I’exception de I’ester naturel dont la valeur augmente sur les premiers prélévements puis atteint

un plateau ou diminue avec le vieillissement.

Dans I’ensemble des configurations, une quantité moins importante de furfural est mesurée avec
I’ester synthétique en comparaison des autres systemes. En se focalisant sur les essais a 125 jours
et 28 jours, les systtmes HM1 et HB1 forment une quantité similaire de furfural avec le
vieillissement. Egalement, une quantité plus importante de furfural est mesurée pour les systémes
HM2 et HB2 en comparaison des systéemes HM1 et HB1.

De plus, la quantité de furfural mesurée semble augmenter avec le temps de vieillissement.
Cependant, le furfural étant formé par la dégradation du papier, il apparait pertinent de représenter
I’évolution de la concentration en furfural (2-FAL) en fonction de 1’état de dégradation du papier.
Ainsi, les évolutions de la teneur en furfural (2-FAL) en fonction du % de la résistance mécanique
a la traction initiale pour les différents essais réalisés sont données Figure 121 pour les huiles

minérales, Figure 122 pour les hydrocarbures biodégradables et Figure 123 pour les esters.

Evolution du furfural
Huiles minérales
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Figure 121 - Evolution de la concentration en 2-FAL en fonction de la dégradation du papier pour les huiles minérales
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Evolution du furfural
Hydrocarbures biodégradables
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Figure 122 - Evolution de la concentration en 2-FAL en fonction de la dégradation du papier pour les hydrocarbures
biodégradables
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Figure 123 - Evolution de la concentration en 2-FAL en fonction de la dégradation du papier pour les huiles esters
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Les essais réalisés montrent que pour 1’ensemble des systémes testés, a 1’exception de ’ester
naturel (EN) testé a 145°C, il y a une augmentation de la concentration en furfural avec le

vieillissement du papier.

Pour les systemes HM1, HB1, HB2 et ES, la concentration en 2-FAL est d’autant plus importante
que la température est élevée pour un méme niveau de dégradation de 1’isolation papier. Ce
phénomene est en accord avec les travaux de J. Hao et al. concernant I’effet de la température sur

la production et la diffusion du furfural dans les systémes d’isolation huile-papier [119].

Les résultats obtenus pour le systtme HM2 ne permettent pas de mettre en évidence I’influence de
la température. En effet, pour un méme niveau de dégradation, une quantité plus importante de
furfural est formée pour les essais a 130°C en comparaison avec les essais a 145°C. Toutefois, les
essais ont montré qu’une quantité plus importante de furfural est formée pour 1’huile minérale non
inhibée (HM2) en comparaison avec I’huile inhibée (HM1). Cette observation est cohérente avec
les travaux de I. A. C. Anghel et al. [120] qui ont mis en avant que la présence d’un inhibiteur

ralentit la production de furfural.

Pour le systéme a I’ester naturel, les essais a 145°C montrent une tendance d’évolution de la
concentration en 2-FAL a la baisse, de méme que pour 1’état final de dégradation des essais a
160°C et 175°C ou la valeur stagne ou décroit. Ce comportement peut s’expliquer par la réaction
du 2-FAL avec les acides gras formés par I’ester naturel [121], entrainant une diminution de la

concentration en 2-FAL.

Ainsi, les résultats de la concentration en furfural obtenus pour les systemes HM2 et EN ne sont

pas traités plus en détails dans la suite de ce manuscrit.

Globalement une tendance de formation exponentielle du furfural est observée avec le
vieillissement du papier. Une observation similaire est soulignée dans les travaux de C. Perrier et
al. portant sur les marqueurs de vieillissement du papier [49]. Ainsi, la concentration en furfural

suivrait une équation de la forme :

[2 — FAL] = a = exp(b * % Ry) (21)
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L’aspect intéressant pour le diagnostic est de pouvoir estimer le niveau de dégradation du papier
en fonction de la concentration mesurée a travers 1’huile en dérivés furaniques. Ainsi, en passant

I’équation (21) au logarithme népérien, on obtient 1’équation (22) :

%Ry = A In[2 — FAL] + B (22)

(

Avec: A = % etB = % selon I’équation (21)

Les résultats obtenus pour la détermination des coefficients de 1’équation (22) sont représentés
Figure 124 pour les hydrocarbures biodégradables et Figure 125 pour I’ester synthétique en

comparaison au systéeme de référence HML1.

Corrélation furfural et résistance a la traction
Hydrocarbures biodégradables vs Huile minérale inhibéee

[2-FAL] (ppm)

0 0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 ® HM1 (130°C)
2 % =) mHM1 (145°C)
2 ., A HM1 (160°C)
§ 4 HB1 (130°C)
g HB1 (145°C)
= HB1 (160°C)
s 60
g A HB2 (130°C)
c 70 3L
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3 HB2 (160°C)
S 90

100

Figure 124 - Corrélation du % de résistance a la traction avec la concentration en furfural pour les hydrocarbures
biodégradables en comparaison du systéme de référence
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Corrélation furfural et résistance a la traction
Ester synthétique vs Huile minérale inhibée
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Figure 125 - Corrélation du % de résistance a la traction avec la concentration en furfural pour | ‘ester synthétique en

comparaison du systéme de référence

Les valeurs des coefficients A et B calculés ainsi que la valeur du coefficient de corrélation sont

données Tableau 43.

Tableau 43 - Détermination des coefficients A et B pour les systémes HM1, HB1, HB2 et ES

Systemes T° (°C) A B R2

130 -24,83 26,27 0,992

HM1 145 -22,47 32,49 0,965
160 -9,29 64,84 0,800

130 -11,36 23,49 0,956

HB1 145 -18,53 34,73 0,850
160 -16,51 61,18 0,963

130 -13,58 19,43 0,999

HB2 145 -11,33 31,37 0,982
160 -21,45 62,17 0,997

130 -16,9 8,09 0,997

ES 145 -15,54 20,56 0,996
160 -12,46 57,54 0,970
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La corrélation entre la concentration en furfural et la résistance a la traction en passant par
I’équation (22) est forte selon les coefficients R2 obtenus (Tableau 43) et dont la plupart sont

supérieurs a 0,95.

En ce qui concerne le systeme de réference HM1, une baisse du coefficient R a 0,80 est observée
pour les essais @ 160°C dont les niveaux de dégradation sont les plus faibles. Cette tendance
pourrait s’expliquer par la plus faible pertinence de 1’utilisation du furfural comme marqueur de
vieillissement du papier aux faibles niveaux de dégradation de la cellulose décrite dans la littérature
[49].

Il est intéressant de souligner que le coefficient de corrélation R2 reste tres élevé méme pour les
faibles niveaux de dégradation du papier, pour I’ensemble des liquides alternatifs (HB1, HB2 et
ES), indiquant ainsi une possible utilisation du furfural également aux faibles niveaux de
dégradation de la cellulose. Toutefois, la température d’essai de 160°C est trés élevée en
comparaison aux températures d’utilisation en service des transformateurs de courant ; elle est de
I’ordre de 40°C en moyenne. Ainsi, cette observation est a nuancer en prenant en considération

I’influence de la température sur la formation de furfural [119].

Pour ce qui est de la concentration en furfural mesurée pour les différents essais, aucune tendance
claire n’est observée en ce qui concerne les hydrocarbures biodégradables en comparaison au
systeme de référence a 1’huile minérale inhibée. En effet, en fonction du niveau de dégradation et
de la température, les concentrations mesurées peuvent étre inférieures, supérieures ou égales aux
concentrations mesurées avec le systéme de référence. Ainsi, ces variations seraient a attribuer aux
incertitudes de mesure, a la fois du furfural et de la résistance a la traction, et il pourrait étre conclu
que les tendances de formation du furfural des hydrocarbures biodégradables sont comparables a
celles du systeme de référence. Cette observation est cohérente avec la proximité de structure
chimique entre les hydrocarbures biodégradables et les huiles minérales qui sont elles-mémes des

hydrocarbures.

En ce qui concerne le systéme a 1’ester synthétique, il est a noter que la quantite de furfural mesurée
dans I’huile est inférieure a celle mesurée pour le systéme de référence dans 1’ensemble des
configurations testées. Ce comportement a déja été observé dans les travaux de K. Bandara [121].
Cela pourrait s’expliquer par la dégradation du furfural par I’humidité qui est plus importante dans

I’ester synthétique que dans I’huile minérale [121].
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4.2. Meéthanol

Les évolutions de la concentration en méthanol avec la durée de vieillissement sont données Figure

126 pour les essais sur 125 jours, Figure 127 pour les essais sur 28 jours et Figure 128 pour les

essais sur 4 jours.

Evolution du méthanol
Essais sur 125 jours

0,25
0,2
£
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T Cw o
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[ 4 Sso
‘\ Se
-— - .‘
0
0 20 40 60 80 100 120 140

Durée de vieillissement (jours)

Figure 126 - Evolution de la concentration en méthanol en fonction de la durée de vieillissement pour les essais sur 125 jours
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Evolution du méthanol
Essais sur 28 jours
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Figure 127 - Evolution de la concentration en méthanol en fonction de la durée de vieillissement pour les essais sur 28 jours

Evolution du méthanol
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Figure 128 - Evolution de la concentration en méthanol en fonction de la durée de vieillissement pour les essais sur 4 jours
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L’évolution de la concentration en méthanol ne suit aucune tendance claire pour les essais a 125
jours et a 28 jours. Pour les essais a 4 jours, de méme que pour le furfural, une tendance linéaire
de formation du méthanol est observée. D’aprés la littérature, le méthanol est un marqueur
pertinent uniquement aux stades précoces de dégradation du papier. Ainsi, il apparait approprié de
représenter 1’évolution de la concentration en méthanol en fonction de 1’état de dégradation du
papier. Ainsi, les évolutions de la concentration en méthanol est donnée Figure 129 pour les huiles

minérales et Figure 130 pour les hydrocarbures biodégradables.

Evolution du méthanol
Huiles minérales
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) S . '1\_‘ 015 S —e—HM2 (130°C)
‘,‘ S - 0,10 - -m-- HM2 (145°C)
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% de la résistance a la traction initiale

Figure 129 - Evolution de la concentration en méthanol en fonction de la dégradation du papier pour les huiles minérales

]
196 J

—



Chapitre 3 : méthodes complémentaires de diagnostic

Evolution du méthanol
Hydrocarbures biodégradables
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Figure 130 - Evolution de la concentration en méthanol en fonction de la dégradation du papier pour les autres hydrocarbures

Dans I’ensemble des essais réalisés a 130°C et 145°C pour des durées respectives de 3000h et
600h, on observe que 1’évolution de méthanol ne suit aucune tendance claire. En effet, pour les
huiles minérales, la concentration diminue avec la dégradation, et dans le cas des autres

hydrocarbures, la concentration augmente puis diminue puis augmente fortement.

Ces observations sont cohérentes avec la littérature [42,49], a savoir que le méthanol est un
marqueur pertinent uniquement pour les stades peu avancés de dégradation. Et effectivement, des
pourcentages de résistance a la traction initiale inférieurs a 50% correspondent bien a des stades
trés avancés de dégradation. Pour rappel, le criteére de fin de vie établi pour ces systemes d’isolation
était de 50% de la résistance a la traction initiale. Une cause probable de ce comportement pourrait
étre la réaction du méthanol avec I’acidité formée aux stades avancés de dégradation par une

réaction d’estérification [42].
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Pour ce qui est des essais réalisés a 160°C pour une durée de 96h, la dégradation de I’isolation est
moins importante et plus progressive. Ainsi, on observe que la concentration augmente avec le
vieillissement. Et I’augmentation de cette concentration se fait avec une tendance logarithmique.
Cette observation est également cohérente avec les travaux de C. Perrier et al. [49]. Ainsi, la

concentration en méthanol suivrait une équation de la forme :

[MeOH] = a' *In(%Ry) + b’ (23)

L’aspect intéressant pour le diagnostic est de pouvoir estimer le niveau de dégradation du papier
en fonction de la concentration mesurée a travers 1’huile en méthanol. Ainsi, en passant I’équation

(23) a I’exponentielle, on obtient 1’équation (24) :

%Rr = A * exp(B * [MeOH]) (24)

Avec: A" = exp (_a—l:) etB' = 5 selon 1’équation (23)

Les résultats obtenus pour la détermination des coefficients de 1’équation (24) sont représentés
Figure 131

Corrélation méthanol et résistance a la traction
Huiles minérales et hydrocarbures biodégradables
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Figure 131 - Corrélation entre concentration en méthanol et résistance a la traction pour les systemes HM1, HM2, HB1 et HB2
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Les valeurs des coefficients A’ et B’ calculés ainsi que les valeurs du coefficient de corrélation

sont données Tableau 44.

Tableau 44 - Détermination des coefficients A’ et B’ pour les systemes HM1, HM2, HB1 et HB2

Systémes T° (°C) A’ B’ R2
HM1 102,17 -1,17 0,66
HM?2 160 122,89 -3,47 0,85
HB1 136,13 -3,50 0,71
HB2 230,05 -7,51 0,82

La corrélation entre la concentration en méthanol et la résistance a la traction en passant par
I’équation (24) est bonne pour les systemes HM2 et HB2, et semble un peu plus faible pour les
systemes HM1 et HB1.

Cependant, les concentrations en méthanol mesurées sont faibles ; elles sont dues au ratio
papier:huile utilisé pour les essais de vieillissement thermique. En effet, la quantité de papier étant
tres inférieure en comparaison a la quantité d’huile (ratio 1:100) par rapport au ratio utilisé dans
un transformateur de mesure (ratio 1 :4), la quantité de méthanol formée par le papier est faible.
Ainsi, I’impact de I’incertitude de mesure est plus fort et pourrait expliquer la corrélation plus
modérée du méthanol avec la résistance a la traction du papier en comparaison des résultats

obtenus avec le furfural.

Cependant, le ratio 1:100 entre le papier et I’huile peut étre représentatif de certains
transformateurs de puissance. Les travaux sur le méthanol présentés dans la brochure CIGRE
n°779 [122] proposent un modele et des valeurs limites pour I’utilisation du méthanol pour les

transformateurs de puissance en service (Tableau 45).

Tableau 45 — Corrélation méthanol et dégradation du papier des transformateurs de puissance [122]

[MeOH] (ppm) | Degré de polymérisation calculé Condition du papier
0-0,05 1000 — 700 Bonne condition
0,05-0,20 700 — 450 Dégradation modérée
0,20-1,4 450 — 250 Dégradation sévére
>1,4 <250 Fin de vie
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La dégradation du papier est suivie dans 1’étude de la Brochure CIGRE a travers le degré de
polymerisation (DP) et non la tenue mécanique du papier. Le niveau de dégradation maximal
obtenu dans les essais presentés Figure 131 est de 60% de la tenue en traction initiale du papier. A
I’aide de la Figure 18, on peut estimer a quelle valeur de DP correspond 60% de la tenue mécanique
initiale du papier. En effet, sur le graphe de corrélation tenue mécanique et DP (Figure 18 c)) la
valeur de tenue mécanique initiale vaut 100 Nm/g. Ainsi, 60% de cette valeur correspond a 60
Nm/g, ce qui correspond a un DP d’environ 400. Ainsi, cela situerait le niveau de dégradation de
nos essais a « dégradation modeérée » d’apres le Figure 45. Il est intéressant de constater que ce
niveau de « dégradation modérée » correspond a une concentration en méthanol inférieure a 0,20
ppm. Les résultats obtenus pour les huiles HM2, HB1 et HB2 semblent donc en accord avec ce
modele. Les concentrations mesurées pour 1’huile HM1 vont jusqu’a 0,35ppm pour un niveau de
dégradation modéré également. Toutefois, il est aussi mentionné dans la brochure CIGRE que le

modele proposé nécessiterait plus de données pour étre validé et/ou étre plus preécis.

Ces observations confirment que les concentrations mesurées sont cohérentes par rapport au ratio

1:100 entre le papier et I’huile utilisé pour les essais.

4.3. Infrarouge a transformée de Fourier — Par réflexion

4.3.1. Dégradation de I’huile

Les spectres infrarouges (IR) pour chaque liquide avant et apres vieillissement pour les essais a
125 jours (3000h) et 28 jours (600h) sont presentés Figure 132 a Figure 137. Les résultats des
essais sur les huiles a 4 jours (96h) n’ont pas été analysés mais comme il s’agit de la configuration
la moins dégradée, il n’est pas attendu un comportement différent en comparaison des deux autres

configurations testées.
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Figure 133 - Spectres IR de I'huile HM2 avant et apres vieillissement
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Figure 135 - Spectres IR de I'huile HB2 avant et apres vieillissement
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Figure 137 - Spectres IR de I'huile EN avant et apreés vieillissement
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Les pics des différents spectres IR correspondent & la structure chimique des huiles [118]. Pour ce
qui est des huiles minérales et des hydrocarbures biodégradables, les correspondances sont les
suivantes : massif de pics entre 3000 et 2850 cm™ ainsi que le pic vers 1377 cm™ pour les
groupements -CHjs et le pic vers 1465 cm™ pour les groupements -CHa. Pour les esters, les pics
précédents se trouvent également, avec les pics spécifiques aux esters qui s’ajoutent, a savoir : le
pic vers 1750 cm™ pour la liaison C=0 et le pic vers 1160 cm™ pour les groupements C-OR. Enfin,

I’ester naturel présente en plus un pic a 3009 cm™ correspondant au groupement -CH .

Dans I’ensemble des configurations testées, aucune variation significative du spectre IR n’est
observable entre avant et aprés le vieillissement. Toutefois, les analyses menées dans le Chapitre
2 indiquent que I’huile n’a pas ¢été véritablement dégradée par les essais menés. Ainsi,

I’observation semble cohérente avec les autres analyses.

L’absence d’apparition de pic de C=0 vers 1750 cm™ pour les huiles minérales ainsi que les
hydrocarbures biodégradables confirme que 1’oxydation est un phénomene minoritaire, s’il a lieu,
dans les conditions d’essai définies. De plus, la variation d’acidité trés marquée pour les esters

n’induit pas de variations nettes du pic de C=0 des spectres infrarouges des esters.

4.3.2. Dégradation du papier

Les analyses infrarouges sur papier permettent, d’apres la littérature [52], de suivre la scission des
chaines cellulosiques par hydrolyse en mesurant I’intensité des pics des groupements -OH du

papier se situant dans la zone 3000-3700 cm™ du spectre infrarouge.

De plus, I’évolution du pic a 1750 cm™ permet de suivre le phénoméne de transestérification [25]
du papier qui se produit selon le mécanisme décrit Figure 40.

Ainsi, les spectres IR des essais réalisés sur 28 jours ont été mesurés sur papier pour les systemes
HMI, ES et EN. Le spectre de I’huile HM1 sert de référence, et les spectres des huiles ES et EN
sont effectués afin d’analyser le phénomeéne de transestérification de la cellulose, pouvant

expliquer le ralentissement de la dégradation du papier lors des essais de vieillissement thermique.

Les résultats obtenus sont présentés Figure 138 pour I’huile HM1, Figure 139 pour I’ester

synthétique et Figure 140 pour I’ester naturel.
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Figure 138 - Spectres IR du papier imprégné a [’huile minérale HM1 avant et apres vieillissement & 145°C pendant 28 jours
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Figure 140 - Spectres IR du papier imprégné a ['ester naturel EN avant et aprés vieillissement & 160°C pendant 28 jours

Les différents spectres IR des papiers imprégnés sont la somme des pics du papier et des pics de
I’huile utilisée pour I’imprégnation. Ainsi, les pics associés au papier kraft sont les suivants : un
pic large vers 3340 cm™ pour les groupements -OH, un pic vers 1316 cm™ pour les liaisons C-O,
un pic vers 1160 cm™ pour les groupements C-OR, un massif de pics vers 1103, 1058 et 1034

cm® pour les liaisons C-O.
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Chapitre 3 : méthodes complémentaires de diagnostic

La comparaison des spectres avant et apres essai indique qu’il n’y a pas de nouveaux pics formés
du fait du vieillissement thermique appliqué. L’évolution de la dégradation du papier imprégné

peut s’évaluer en suivant les variations de 1’absorbance des pics d’intérét dans le spectre IR.

L’évolution de 1’absorbance du pic vers 3340 cm™ correspondant aux groupement -OH du papier

est représentée Figure 141.

Evolution de I'absorbance
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Figure 141 - Evolution de I'absorbance du pic vers 3340 cm™* apres 28 jours de vieillissement pour les systemes HM1, ES et EN

L’absorbance du pic vers 3340 cm™ diminue aprés I’essai de vieillissement thermique. Ce
comportement est cohérent avec la dégradation du papier, induisant une baisse des propriétés
mécaniques et donc de la longueur des chaines de cellulose contenant les groupements -OH.
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L’évolution du massif du pic vers 1750 cm™ correspondant a la liaison C=0 est représentée Figure
142.
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Figure 142 - Evolution de I'absorbance du pic vers 1750 cm aprés 28 jours de vieillissement pour les systemes HM1, ES et EN

Aucun pic n’est observé a 1750 cm™ dans le cas du systéme de référence a I’huile minérale inhibée.
Cela tend a confirmer une fois de plus que le phénomene d’oxydation est treés limité¢ dans les

conditions d’essai.

En ce qui concerne les esters, une augmentation du pic vers 1750 cm™ est mesurée aprés les essais
de vieillissement. L’augmentation observée est plus importante pour 1’ester synthétique que pour
I’ester naturel. Sur la base des spectres réalisés sur 1’huile seule, dont 1’absorbance de ce pic est
restée constante, il en résulte que cette augmentation n’est pas attribuable a 1’augmentation de
I’acidité apres essai. En accord avec la littérature [25], cette augmentation de pic pourrait étre
attribuée au phénomene de transestérification de la cellulose par 1’ester, expliquant en partie la
diminution de la vitesse de dégradation de la cellulose. Cependant, 1’augmentation d’absorbance
observée est de I’ordre de 0,1 a 0,2. Ainsi, il conviendrait de réaliser d’autres essais sur un plus
grand nombre d’échantillon afin de s’assurer que 1’augmentation est réelle et non attribuable a une

variabilité de mesure.

—
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Chapitre 3 : méthodes complémentaires de diagnostic

4.4. Synthese

> Furfural

Les essais réalisés ont montré qu’il existe une corrélation forte entre la concentration en furfural
et la dégradation des propriétés mécaniques du papier. Exception faite de 1’ester naturel dont la
forte acidité est trés probablement a I’origine de réactions avec le furfural provoquant sa

consommation et donc une diminution de la concentration mesurée.

Ces résultats constituent une premicre étape concluante de 1’utilisation de ce marqueur comme
outil complémentaire au diagnostic des transformateurs de mesure. Les résultats de 1’étude
semblent montrer que les huiles biodégradables forment du furfural en quantités similaires aux
huiles minérales. Cependant, la littérature mentionne 1’influence de la température [123] et du ratio
papier-huile [124] sur la production de furfural ainsi que sur I’équilibre de concentration en furfural
entre le papier et ’huile. Ainsi, des essais complémentaires en respectant le ratio papier-huile des
transformateurs seraient a réaliser a des températures plus proches des conditions de
fonctionnement afin de développer des modeles de corrélation qui soient applicables pour des

appareils en service.
» Meéthanol

Les essais réalisés sur 125 et 28 jours ont menés a des états avancés de dégradation qui n’ont fait
que confirmer que le méthanol n’est pas applicable a ces stades, probablement a cause de

I’instabilité du méthanol en présence d’acidité.

Les essais sur 4 jours, pour lesquels la dégradation a été plus progressive, ont mené a des résultats
satisfaisants, méme si les corrélations obtenues sont moins importantes que celles observées avec
le furfural. Deux causes possibles ont été identifiées : une température trop élevée qui dégrade le
méthanol et une quantité de papier faible non représentative de 1’application qui conduit a de

faibles concentrations en méthanol qui sont donc tres sensibles aux variations des résultats.

Ces résultats constituent une premiére étape encourageante pour 1’utilisation du méthanol pour le
diagnostic des transformateurs de mesure. Il est intéressant de constater également que ce

marqueur semble utilisable également pour les huiles biodégradables. Toutefois, de méme que
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Chapitre 3 : méthodes complémentaires de diagnostic

pour le furfural, des essais complémentaires seraient a realiser a des températures plus proches des
températures de fonctionnement avec un ratio papier-huile représentatif de 1’application.
Egalement, les essais seraient & adapter de maniére & observer de fagon plus fine les premiers
stades de dégradation.

» Infrarouge a transformée de Fourier

Du point de vue de la dégradation de 1’huile, aucune observation particuliere ne peut tre tirée des
résultats obtenus. En effet, aucune variation significative des spectres infrarouges n’est observée,
ce qui est cohérent avec la faible dégradation de I’huile soulignée par les essais réalisés dans le
CHAPITRE 2: LIQUIDES ISOLANTS ALTERNATIFS. Il peut toutefois étre souligné que
’absence d’apparition d’un pic vers 1750 cm™ pour les systémes a ’huile minérale et aux
hydrocarbures biodégradables confirme bien que I’oxydation est un phénoméne de dégradation
trés limité dans les conditions d’essai observées. De plus, il semblerait que la variation de ’acidité
des esters ne soit pas non plus visible sur les spectres infrarouges. Cependant, ces essais demeurent

intéressants pour la détection des différents types d’huile en établissant une signature chimique.

En ce qui concerne 1’étude de la dégradation du papier, une baisse d’absorbance du pic vers 3340
cm du groupement -OH est bien cohérente avec une dégradation du papier. Toutefois, cela ne
donne pas d’information supplémentaire en comparaison avec les essais mécaniques réalises. Tout
au plus, cela pourrait constituer un élément qualitatif de la dégradation en amont de la réalisation
d’autres essais. L’étude du pic vers 1750 cm™ pour les esters a montré une augmentation qui
pourrait étre le signe d’une transestérification de la cellulose. D’apreés 1’augmentation
d’absorbance observée, il semblerait que les esters synthétique et naturel conduisent a une
transestérification du papier, entrainant en partie la diminution de la vitesse de dégradation de la
cellulose. Toutefois, il convient de vérifier que ces variations relativement faibles sont bien dues

a une réaction de transestérification de la cellulose et non a de la variabilité de mesure.

Ainsi, pour I’analyse des liquides, ’utilisation de I’infrarouge semble limitée. Toutefois, les essais
réalisés ont conduit a une faible dégradation des liquides, et il conviendrait d’analyser des huiles
présentant une dégradation plus importante afin de conclure sur la pertinence de cette analyse pour
le diagnostic. Pour ce qui est de I’analyse du papier, 1’intérét majeur porte sur 1’étude des esters a

travers le suivi du phénomene de transestérification pouvant mener a une meilleure compréhension
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Chapitre 3 : méthodes complémentaires de diagnostic

de I’amélioration des performances du papier en combinaison avec les esters. En dehors de cet

aspect, I’apport de 1’analyse du papier par infrarouge au diagnostic semble limité.

5. Conclusion

Les différents essais réalisés ont permis d’apprécier la pertinence de potentielles nouvelles

méthodes d’analyse afin d’améliorer le diagnostic des transformateurs de mesure en service.

Pour ce qui est de la dégradation de I’huile, les mesures en infrarouge n’ont pas donné des résultats
concluants puisque d’une part, le phénoméne d’oxydation est trés limité dans les conditions
d’essai, et d’autre part, I’huile n’est pas fortement dégradée. Ainsi, il peut étre conclu que ces
analyses ne semblent pas pertinentes pour le monitoring des transformateurs de service. Tout en
soulignant, que des essais complémentaires pourraient étre menés sur 1’analyse infrarouge avec

des huiles plus fortement dégradées afin de pouvoir conclure véritablement.

Pour ce qui est de la dégradation du papier, le furfural et le méthanol ont donnés des résultats
satisfaisants. Toutefois, le méthanol n’est applicable qu’aux faibles stades de dégradation et la
précision de monitoring obtenue est moins élevée que celle du furfural. Il a toutefois été identifié
que la haute température d’essai en comparaison aux températures en service pourrait expliquer
une corrélation plus faible de la production de méthanol avec la dégradation du papier. Ainsi, il
peut étre conclu que la mesure du méthanol pourrait étre applicable mais qu’elle nécessiterait des
essais complémentaires. Pour ce qui du furfural, a ’exception de I’ester naturel, les résultats
obtenus semblent montrer que cette technique d’analyse présente une forte précision pour le suivi
de dégradation du papier. Toutefois, cette mesure présente une forte dépendance au ratio papier-

huile et a la température qu’il conviendrait d’étudier plus en détails.
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CHAPITRE 4 : GELS DE SILICONE

1. Introduction

Les élastomeres de silicone, et plus particuliérement sous forme de gels, ont été identifiés comme
une potentielle alternative aux matériaux isolants actuellement utilisés pour les transformateurs de

mesure afin de réduire le risque d’incendie en cas d’explosion de ces appareils.

Une premiere question pourrait étre de savoir pourquoi la solution gel silicone est retenue alors
que la partie précédente concernant les liquides alternatifs a mis de c6té la solution huile silicone.
En effet, tout comme les huiles, les gels silicones présentent une biodégradabilité plus faible que
les huiles minérales. Cependant, le risque de pollution de I’environnement proche du
transformateur est lié aux fuites du liquide isolant. Et de ce point de vue, les risques de fuite du gel
silicone sont quasi-nulles. Ainsi, la plus faible biodégradabilité du gel silicone n’est pas un ¢lément

bloquant dans ce cas précis.

Les gels silicones sont dans un état physique différent des huiles minérales, situé entre I’état liquide
et I’état solide. De plus, dans le domaine de 1’électrotechnique, I’utilisation majoritaire de ces gels
silicones concerne les convertisseurs de puissance, qui sont des boitiers de taille relativement
modeste en comparaison avec les transformateurs de mesure. Un premier élément concerne donc
les parametres a prendre en compte en termes de préparation de ces gels et ’influence de ces

derniers pour une production a grande échelle.

Aussi, dans le chapitre 1 (Etat de I’art), nous avons mis en évidence des propriétés considérées
comme intéressantes du point du vue de I’isolation des transformateurs de mesure, comme une
tenue diélectrique attendue supérieure aux huiles minérales, et de potentiels inconvénients comme
une valeur d’expansion thermique légérement plus élevée. Ainsi, un second elément concerne la

caractérisation physico-chimique de ces gels en vue de vérifier les hypotheses évoquées.

L’objectif visé par cet aspect du projet est d’avoir une meilleure compréhension physique du gel
silicone et d’identifier les contraintes particulieéres qui sont a prendre en compte pour une

utilisation de ces matériaux pour 1’isolation des transformateurs de mesure.
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2. Choix des matériaux

Chapitre 4 : gels de silicone

Les gels silicones RTV-2 s’obtiennent par le mélange de deux composants appelés Partie A et

Partie B. La composition générale de ces ¢lastomeres utilisés pour 1’isolation électrique comprend

les éléments suivants (Tableau 46) [125,126,127] :

Tableau 46 - Composition générale d'un gel silicone & usage électrotechnique

Elément Composé Descriptif Teneur (Yomassique)
Chaines linéaires de silicone
avec groupements secondaires
- . méthyles (CHs) comprenant
Silicone PonDH(\/;zleDtralss)lloxane également des groupement 94,950-99,998
alkyles (C=C) et des atomes
d’hydrogéne (C-H) pour la
réticulation
Catalyseur de la réaction de
Catalyseur Réactif de Karstedt polyaddition le plus utilisé dans 0,001-0,050
I’industrie
Inhibiteur Diméthyl fumarate Iphlplteur possible de la 0,001-5,000
réaction de polyaddition

La longueur des chaines de PDMS fait varier la viscosité des parties A et B, ainsi que celle du gel

une fois polymérisé. La teneur en inhibiteur et catalyseur influe sur la durée de vie en pot du

mélange (i.e. durée pendant laquelle la viscosité est suffisamment faible pour que le mélange soit

travaillé) ainsi que sur le temps de polymérisation des parties A et B.

D’autres éléments peuvent entrer dans la composition du gel silicone. Les parties A et B sont

généralement toutes deux transparentes. Ainsi, un colorant peut étre ajouté a I’'une des parties A

ou B afin de jouer le role de détrompeur. Aussi, les gels silicones présentent la propriété d’étre des

fluides incompressibles. Des microsphéres peuvent étre ajoutées en charges dans la composition

afin de rendre le gel compressible.

Parmi les différentes compositions de gels silicones disponibles sur le marché, quatre références

(Tableau 47) ont été sélectionnées pour les essais.
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Tableau 47 - Caractéristiques principales des gels silicones étudiés

. Viscosité Partie Durée de vie en pot a
Abbréviation Couleur A/B (mmzfs) Tt Type
GSI1 Transparent 450 >24h Incompressible
GSI2 Transparent 8000-11000 2min Incompressible
GSI3 Bleu 1000 140min Incompressible
GSsC Blanc 4000 100min Compressible

L’ensemble de ces références est représentatif des différences de composition pouvant exister pour

une application électrotechnique.

3. Préparation des gels silicones

La préparation des gels silicones RTV-2 se fait en trois étapes distinctes : mélange des parties A
et B, puis dégazage et enfin polymérisation du fait de la réaction de polyaddition (Figure 52) qui

se produit entre les parties A et B mélangées.

3.1. Mélange

L’étape du mélange permet de mettre en contact les parties A et B de fagon homogene. Le premier
élément a prendre en compte lors de cette étape est la proportion de parties A et B a introduire afin
que la réaction soit optimale. La proportion idéale peut différer selon la composition. Dans le cas
des gels sélectionnés pour cette étude, le ratio 50% partie A et 50% partie B est le mélange optimal
indiqué sur les fiches techniques de ces produits. Un écart trop important sur les proportions peut
avoir pour conséquence, sur le produit final obtenu (Figure 143), de rester a 1’état liquide ou au

contraire devenir plus caoutchouteux que la texture molle attendue pour un gel.

1610° —

1.4 10°

1.2 10°

Part A (%)

Figure 143 - Impact de la proportion en partie A sur I'état physique du produit silicone obtenu aprés préparation [128]
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Les proportions entre parties A et B sont déterminées par pesée. Le mélange est ensuite réalisé de

facon manuelle pendant quelques minutes, le temps que la mixture soit homogene.

Dans le cas particulier du gel GSC, qui contient des microsphéres qui le rendent compressible, une
¢tape préalable d’homogénéisation des parties A et B est nécessaire avant de les mélanger entre
elles. En effet, comme illustré en Figure 144, la phase contenant les microsphéres a tendance a se

séparer de la partie PDMS a 1’état liquide.

Avant mélange Apres mélange

Figure 144 - Partie B du gel GSC avant et apres homogénéisation

3.2. Dégazage

Le dégazage est un aspect primordial de la préparation des gels silicones a usage électrotechnique.
En effet, c’est lors de cette étape que les bulles d’air qui sont présentes dans la mixture,
essentiellement introduites lors du mélange, sont retirées. La présence de bulles d’air pourrait avoir
des conséquences tres négatives sur les propriétés finales du gel silicone et notamment une baisse

significative de la tenue diélectrique.

Le dégazage est une étape réalisée en mettant le mélange des parties A et B sous vide. Cette étape
est considérée comme terminée lorsque plus aucune bulle d’air ne s’échappe du mélange. Cette

étape réalisée sur le gel GSI2 est illustrée en Figure 145.
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Apparition des premiéres bulles

Disparition des derniéres bulles

Figure 145 - Etape de dégazage du gel silicone SGI2

Pendant le dégazage, deux éléments sont a prendre en compte : ’expansion du gel lors de
I’évacuation des bulles d’air et la non-volatilisation de composés rentrant dans la composition du

gel en appliquant un vide trop poussé ou encore en le laissant trop longtemps.

A noter que le phénoméne d’expansion du gel avec I’évacuation des bulles semble dépendre de la
viscosité initiale des parties A et B. En effet, le dégazage illustré dans la Figure 145 concerne le
gel dont les parties A et B sont les plus visqueuses (Tableau 47). Cependant, pour les autres gels

étudiés, dont la viscosité est moindre, une telle expansion du volume n’a pas été observée.

3.3.  Polymerisation

L’étape de polymérisation constitue la derniére étape de la préparation des gels silicones. La durée
de cette étape va dépendre de la composition des parties A et B, de la quantité de gel a préparer

ainsi que de la température. Cette durée est forcément supérieure a la durée de vie en pot.

Le sigle RTV pour Room Temperature Vulcanizing implique qu’en théorie, quelles que soient les
compositions, I’ensemble des gels peuvent polymériser a température ambiante. Cependant, selon
la teneur en inhibiteur et en catalyseur, cette étape peut s’étaler sur des durées estimées trop

longues et la polymérisation peut étre accélérée par la température.

Un élément important a prendre en compte lors de cette étape est I’expansion thermique du gel.
En effet, une température de polymérisation beaucoup plus €élevée que la température d’utilisation
peut entrainer une déformation du gel par rétractation en revenant a la température d’utilisation.

Ce phénomene est illustré Figure 146 lors d’un test sur le gel GSII.
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Figure 146 - Phénomene de rétraction sur le gel GSI1 apres polymérisation a 100°C et utilisation a 20°C

L’ensemble des essais sur les gels sont réalisés a température ambiante (~20°C). Ainsi, en prenant
en compte ce phénomene, la température d’accélération de la polymérisation a été réduite et fixée
a 60°C pour une durée d’une heure. Cela a conduit a des résultats satisfaisants en termes de

préparation, sans phénomene de rétractation important.

A noter que dans le cas du gel GSI2, le temps de polymérisation étant tres rapide, la polymérisation
a lieu en 15 minutes a température ambiante sans avoir besoin de mettre en température la
préparation. Cela est également cohérent avec le temps de vie en pot de ce gel qui est trés court (2

minutes).

Les conditions de polymérisation optimales sont a déterminer au cas par cas en fonction de la
composition, du volume a polymériser ainsi que de la température d’utilisation finale du gel

silicone prépare.
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4. Techniques expérimentales

4.1. Tension de claquage

Les essais de tension de claquage sont réalisés dans la méme cellule et le méme appareillage que
ceux utilisés pour les huiles. Ainsi, la description générale de cet essai reste similaire a celle du
CHAPITRE 2 : LIQUIDES ISOLANTS ALTERNATIFS.

Une cellule dédiée spécifiqguement au gel silicone est utilisée afin de ne pas polluer les mesures
sur les huiles et inversement. Le mélange et le dégazage des parties A et B se font d’abord dans un
bécher puis le mélange est versé dans la cellule de mesure. 1l a été observé que des bulles sont
introduites dans le mélange lors du remplissage de la cellule de mesure de la tension de claquage.
Ainsi, une étape de dégazage de la cellule aprés introduction du mélange a été ajouté a la
procédure, comme illustré en Figure 147.

===
>

Aprés dégazage

-

Avant dégazage |

Figure 147 - Etape de dégazage de la cellule de mesure de la tension de claquage

D’autre part, du fait de sa texture trés visqueuse, il n’y pas d’agitation du gel lors de 1’essai de

claquage alors que c’est le cas pour les essais sur les huiles par exemple.

—
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4.2. Expansion thermique

L’expansion thermique est mesurée en préparant 80mL de gel dans une éprouvette graduée de
100mL. Afin de faciliter la lecture de la variation de volume, 10mL d’ester naturel de couleur

verte sont ajoutés a la surface du gel. L’essai est illustré dans la Figure 148 ci-aprés.

Figure 148 - Essai d’expansion thermique sur gel silicone

Les volumes introduits initialement sont déterminés a 20°C, la valeur de référence. Puis les
variations de volumes sont mesurées dans la gamme de températures entre -20°C et 120°C.
L’expansion thermique du gel est ensuite calculée a I’aide des équations (25) et (26) par rapport a
la température de référence, tout en calculant et retranchant au résultat 1’expansion thermique de

I’huile dont la valeur est connue.

Volume gel (T) = Volume total (T) — Volume huile (20°C) * apy;. * (T —20) (25

Volume gel (T)—Volume gel (20°C)*100
Volume gel (20°C)

%Expansion thermique (T) = (26)
Ou:

e Volume total — Addition des volumes de I’huile et du gel en mL

e Volume gel — Volume du gel seul en mL

e T — Température de ’essai en °C

e anile— Coefficient d’expansion thermique de I’huile en °C™* (=7,4*10 pour I’ester naturel)
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5. Caractérisation

5.1. Structure chimique

La premiére partie de la caractérisation concerne la structure chimique des différents gels silicones,
une fois polymérisés. Les spectres obtenus en IRTF avec la méthode par réflexion (32 scans,

résolution 4cm) sont représentés en Figure 149.
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Figure 149 - Spectres IRTF par réflexion des différentes références de gels silicones

Les pics caractéristiques principaux sont les mémes pour 1’ensemble des références, indiquant une
structure chimique commune. Ces pics correspondent au squelette de silicone. D’apres la
littérature [129], les correspondances suivantes peuvent étre faites : le pic & 2962 cm™ correspond
a un groupement -CHg, celui & 1258 cm™ correspond a la liaison Si-C, le double pic & 1085 et 1015

cmainsi que le pic a 793 cm™ correspondent aux liaisons Si-O-Si.

A noter que les pics correspondant aux microspheres contenues dans la formulation du gel silicone
GSC n’apparaissent pas. La méthode employée n’est peut-étre pas assez sensible pour faire

apparaitre les pics correspondant a la teneur en microspheres.
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Pour ce qui est de la structure exacte de ces microspheéres, il est difficile d’obtenir des informations
précises car il s’agit d’un secret industriel sur la composition. Toutefois, les brevets EP0971369A1
[130] et WO2000017261A1 [131] donnent des éléments de réponse : la sphére peut étre composee
de poly(chlorure de vinyle) ou polyvinylchloride (PVC), en anglais ou d’acétonitrile (ACN), et le
gaz contenu dans les spheres peut étre composé d’hydrocarbures volatils comme I’isobutane,

I’isopentane ou encore le cyclopentane.

5.2. Tension de claquage

Les résultats des essais de tension de claquage réalisés sur les gels silicones sont donnés en Figure
150 pour un gap inter-électrodes de 2,5mm et

Figure 151 pour un gap de Imm. Le temps d’attente entre deux répétitions est de 2 minutes, qui

sont les conditions d’essai sur I’huile minérale.

Tension de claquage - Gap 2,5mm 25 mm
2min entre les répétitions 0 (x
120
| Valeur minimale de référence pour une huile minérale traitée neuve
< 100
<
S 80
g
g mGSI1
< 60
°© = GSI2
o
& 40 GSI3
% mGSC
= 20
0 |

Nombre de repetlons

Figure 150 - Essais de claquage sur gels silicones avec un gap de 2,5mm et 2 minutes d'attente entre chaque répétition
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Tension de claguage - Gap 1mm 1 mm
2min entre les répétitions 0 (x
60
50 Valeur minimale de référence pour une huile minérale traitée neuve
<
S 40
©
§ mGSI1
< 30
© mGSI2
©
.5 20 GSI3
Z GSC
F 10
0 il s L L's s
1 2 3 4 5 6

Nombre de répétions

Figure 151 - Essais de claquage sur gels silicones avec un gap de 1mm et 2 minutes d'attente entre chaque répétition

Les valeurs obtenues pour la tension de claquage baissent fortement aprés le 1°" essai. Une
observation similaire a été faite par O. AGRI et al. [132]. Cela est dii a I’apparition de bulles de
gaz (Figure 152) suite au claquage entre les électrodes. Cependant, il semblerait que ces bulles de

gaz ont tendance a disparaitre au bout d’un certain temps (Figure 152).

A noter que la valeur de la tension de claquage du gel GSI1 avec un intervalle inter-électrodes
(gap) de 2,5mm dépasse la capacité de 1’appareil qui est de 100kV, ce qui explique que la valeur
ne baisse pas entre les répétitions des essais, comme le claquage n’a pas lieu. Et les valeurs plus
élevées avec un intervalle inter-électrodes de 1mm pour les gels GSI2 et GSI3 en 3°™ répétition

et GSI3 en 6°™ répétition sont attribuées & un phénomene statistique.
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Attente ~1heure
aprés claquage

gt

Figure 152 - Apparition de bulles de gaz aprés claquage et disparition de ces bulles de gaz apres repos du gel suite au claquage

Ainsi, sur les mémes échantillons, les essais de claquage ont été réalisés mais en laissant cette fois-
ciun temps d’attente d’au moins 1 heure entre chaque mesure, le temps que les bulles disparaissent.
Les résultats de ces essais sont donnés en Figure 153 pour un intervalle inter-électrodes de 2,5mm
et en Figure 154 pour un intervalle inter-électrodes de 1mm.

Tension de claguage - Gap 2,5mm o
1h entre les répétitions D 0r
120
Valeur minimale de référence pour une huile minérale traitée neuve
9 100
<
S 80
S
s mGSI1
< 60
@ m GSI2
©
S 40 GSI3
§ mGSC
= 20
0
1 2

Nombre de repetltlons

Figure 153 - Essais de claquage sur gels silicones avec un gap de 2,5mm et 1 heure d'attente entre chaque répétition
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Figure 154 - Essais de claquage sur gels silicones avec un gap de 1mm et 1 heure d'attente entre chaque répétition

Les résultats obtenus en laissant un temps d’attente plus important entre deux répétitions de mesure
sont plus élevés que ceux obtenus précédemment pour un temps d’attente de 2 minutes. Cela tend
a confirmer les observations faites sur ’apparition et la disparition des bulles de gaz entre les

électrodes.

Des calculs de valeurs moyennes et de déviation standard ont été réalisés pour I’ensemble des

configurations. Les résultats sont compilés dans le Tableau 48.

Tableau 48 - Résultats des essais de tension de claquage avec un temps d'attente d'une heure entre deux répétitions

Gel Gap (mm) Moyenne (kV) Dév. Standard (kV) Rigidité diélectrique
(kV/mm)

T — 5 z

s a0 i s

s o io1 50

25 G i =

*Valeur de claquage >100kV donc pas de réelles valeurs de mesure pour calculer la déviation standard
Les valeurs obtenues pour I’ensemble des gels silicones incompressibles (GSI1, GSI2 et GSI3)

sont supérieures aux valeurs obtenues pour le gel silicone compressible (GSC).
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Pour un intervalle inter électrodes (ou gap) de 1mm, la tension de claquage est d’environ 40kV
pour un gel incompressible et de 27kV pour un gel compressible. De méme, pour un gap de 2,5mm,
la tension de claquage vaut plus de 90kV pour un gel incompressible et plus de 60kV pour un gel

compressible.

Pour rappel, la valeur minimale requise pour une huile minérale neuve, apres traitement utilisée
dans un transformateur doit étre supérieure a 70kV sur 2,5mm. Ainsi, de ce point de vue,
I’ensemble des gels silicones incompressibles testés satisfont et dépassent méme largement ce
critere. Cependant, cette observation est a nuancer sachant que des huiles traitées peuvent
également atteindre plus de 90kV de tension de claquage avec un gap de 2,5mm. Les valeurs de
tension de claquage obtenues pour le gel compressible sont légerement inférieures a cette valeur

de 70kV attendue pour les huiles.

Il est intéressant également de souligner la stabilité de la valeur de tension de claquage du gel
compressible en comparaison avec les gels incompressibles. En effet, I’écart de déviation standard
est d’environ 10kV pour les gels incompressibles alors qu’il ne dépasse pas les 1,5 kV pour les

gels compressibles.
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5.3. Expansion thermique

Les résultats obtenus pour la mesure de 1’expansion thermique des gels silicones, selon la méthode

décrite la section des techniques expérimentales, sont donnés en Figure 155.

Ex&ansion thermique (%)

Essais d'expansion thermique des gels silicones
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@
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Figure 155 - Essais d'expansion thermique sur les gels silicones

Les régressions linéaires obtenues sont de la forme :

%expansion thermique (T) = a* (T —20)+ b

e GSI1
® GSI2
GSI3

GSC
140

@7)

Ou:

e T —Température de I’essai en °C

e o — Coefficient d’expansion thermique du gel en %.°C™t

e b —Ordonnée a I’origine de la régression (doit étre proche de 0)

—
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Les valeurs des différents termes de 1’équation (27) ont été calculées pour les différents gels et

sont données dans

le Tableau 49.

Tableau 49 - Calculs des coefficients d'expansion thermique des différents gels

Gel o (%.°CY) . 102 b R?

GsI1 8,95 0,87 0,98
GSI2 9,14 0,78 0,99
GSI3 8,06 0,28 0,99
GSC 5,91 0,70 0,93

La valeur du coefficient d’expansion thermique des gels silicones incompressibles varie entre 8 et

9.102 %.°C™%, confirmant ainsi la valeur attendue, d’aprés la littérature [83,87]. Le gel silicone

compressible présente un coefficient Iégérement plus faible d’environ 6.102 %.°C™L. Ainsi, ces

valeurs sont bien du méme ordre de grandeur que 1’expansion thermique des huiles minérales dont

la valeur typique est de 7,5.10 %.C™.

Les transformateurs de mesure étant des appareillages fermés, il serait intéressant d’étudier la force

exercée par le gel dans le cas des gels incompressibles du fait de cette expansion thermique. Une

étude faite par un fournisseur de gel silicone [133] donne des éléments de réponse a ce sujet. Les

résultats présentés (Figure 156) concernent la mesure de la pression exercée par différents produits

silicones dont un gel en fonction de la température, en partant d’une température de référence de

20°C.

Thermal Expansion Pressure Over Silicone Durometer Ranges
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Figure 156 - Evolution de la pression exercée par les produits silicones avec I'expansion due a la température [133]
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Ainsi, d’aprés cette ¢tude, la surpression engendrée en milicu fermé par I’expansion d’un gel

incompressible peut atteindre entre 0,01 et 0,1 MPa, soit entre 0,1 et 1 bar. En ce qui concerne le

gel compressible, ’utilisation des microsphéeres permet d’absorber la surpression engendrée par

I’expansion, mais cela serait a vérifier en réalisant des essais similaires a ceux présentes en Figure

156.

6. Conclusion

Les différents essais réalisés constituent une premiére étape dans la compréhension du matériau

gel silicone en vue d’une possible utilisation pour I’isolation des transformateurs de mesure.

Du point de vue de la préparation, les éléments suivants ont été soulignés :

Le respect du ratio approprié entre partie A et partie B est important pour obtenir les
propriétés finales souhaitées.

Le dégazage du mélange peut provoquer une importante expansion du volume, qui est
d’autant plus importante que les parties A et B sont visqueuses.

La temperature de polymerisation doit étre sélectionnée en fonction de 1’utilisation avec

précaution afin de ne pas induire un phénomeéne de déformation du gel.

Du point de vue de la caractérisation, les éléments suivants ont été soulignés :

La structure chimique de base des différents gels silicones utilisés pour une application
électrotechnique est la méme.

La tension de claquage des gels ne peut pas étre mesurée de la méme facon que les huiles
car les gaz qui apparaissent entre les électrodes aprés claquage ne disparaissent pas
immédiatement. On est en quelques sortes entre le claquage d’un liquide et le claquage
d’un solide.

Un temps d’attente plus long entre deux répétitions de claquage, fixé a 1 heure pour les
essais, permet d’obtenir des valeurs de claquage qui sont du méme ordre de grandeur que
la valeur initiale, suggérant des propriétés autoréparantes du gel au bout dun temps donné.
Les valeurs obtenues pour la tension de claquage sont en accord avec les valeurs attendues
pour une utilisation dans un transformateur et sont mémes supérieures dans le cas des gels

silicones incompressibles.
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e [’expansion thermique des gels silicones incompressibles peut induire des surpressions

pouvant aller jusqu’a 1 bar au sein d’un volume fermé.

Ainsi, les gels incompressibles GSI1 et GSI3 sont intéressants du fait de la faible viscosité de leurs
parties A et B, n’induisant pas de soucis particuliers lors de I’étape de dégazage. Egalement, la
valeur de tension de claquage obtenue pour ces gels est bien supérieure a celle attendue pour une
utilisation dans un transformateur. Cependant, la surpression créée par 1’expansion thermique est
un élément a prendre en compte, en envisageant par exemple un dispositif de compensation de la
pression, comme cela existe pour les huiles. L’avantage du gel GSI3, en comparaison du gel GSI1,
réside dans le colorant détrompeur de couleur bleu, présent dans la composition de la partie B et
qui pourrait, notamment a échelle industrielle, éviter des erreurs lors du mélange. Ainsi, outre cette
distinction, les gels GSI1 et GSI3 pourraient étre des matériaux intéressants sur lesquels les

investigations doivent étre poussées.

En ce qui concerne le gel GSI2, les propriétés de tension de claquage et d’expansion thermique
sont les mémes que pour les gels GSI1 et GSI3. Cependant, la plus grande viscosité des parties A
et B nécessite de prendre un volume plus grand lors de I’étape de dégazage afin de compenser
I’expansion en volume du gel. Cet élément est clairement un désavantage en comparaison des deux
autres. D’autre part, pour ce gel, la durée de vie en pot est tres faible et la polymérisation se fait
tres rapidement en environ 15 minutes & température ambiante. Ainsi, pour la préparation
industrielle d’un transformateur, cette rapidité peut étre également un désavantage, avec un gel qui
pourrait polymériser avant que le remplissage complet de 1’appareil ne soit effectué. Pour ces

différentes raisons, le gel GSI2 ne serait pas préconisé pour une utilisation dans un transformateur.

Enfin, le gel compressible GSC nécessite une étape supplémentaire lors du mélange. En effet, les
parties A et B nécessitent d’étre homogénéisées séparément avant d’étre mélangées. Cela constitue
un désavantage en comparaison des autres gels testés. Aussi, la valeur de la tension de claquage
est plus faible, bien qu’en accord avec les valeurs attendues pour une utilisation dans un
transformateur. Ainsi, I’avantage d’une meilleure tenue diélectrique que les huiles ne concerne pas
ce type de gels silicones. Cependant, une propriété intéressante de ces gels serait de ne pas induire
de surpression lors de I’expansion thermique. Cet élément est a vérifier mais cela constituerait un

avantage majeur en comparaison avec les autres gels, car cela impliquerait qu’aucun systéme de
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compensation du volume de gel ne serait nécessaire. Ainsi, le gel GSC constitue également une

alternative intéressante sur laquelle il faudra pousser les investigations.

Suite a ces premiers essais, les gels GSI1 et GSI3 incompressibles apparaissent comme les
meilleurs candidats avec une meilleure tenue diélectrique que les huiles et une expansion
thermique du méme ordre de grandeur, bien que légérement supérieure. Le gel GSI3 est préférable
au gel GSII dans I'optique d’une industrialisation. En effet, la couleur bleue utilisée comme
détrompeur dans la partic B du mélange permet d’éviter d’éventuelles erreurs lors du mélange des
deux parties. Toutefois, le gel GSC demeure intéressant dans le cas ou la surpression induite par
le gel silicone, du fait de 1’expansion thermique soit supérieure a celle induite par 1’huile minérale,

ce point demeurant a étudier.

A la lumiére des différents éléments évoqués, d’autres étapes seraient nécessaires dans 1’étude des
gels silicones pour une application en transformateur parmi lesquelles :

e Températures limites d’utilisation (transitions de phase)

e Comportement a basse température

e Compatibilité avec les matériaux du transformateur

e Etude de la durée de vie sous contrainte thermique et électriques

e Essais diélectriques type choc de manceuvre et choc de foudre
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Ce travail s’est articulé autour de trois thématiques principales : les liquides alternatifs, les

méthodes complémentaires de diagnostic et les gels silicones.
» Liquides alternatifs

Le suivi de I’évolution de la dégradation du papier sous contrainte thermique a travers ses
propriétés mécaniques a permis de mettre en évidence une équivalence entre la durée de vie du
papier imprégné d’une huile minérale non inhibée ou d’hydrocarbures biodégradables et la durée
de vie du papier imprégné d’une huile minérale inhibée. La durée de vie est augmentée avec

I’utilisation d’esters du fait du séchage de I’isolation ainsi que de la transestérification du papier.

L’étude de la dégradation de I’huile sous contrainte thermique a permis de montrer que dans les
conditions scellées et en présence de cuivre émaillé, les liquides alternatifs étudiés, de méme que
les huiles minérales, ne sont que faiblement dégradés. La différence de structure chimique des
esters induit une acidité et un facteur de dissipation diélectrique a des valeurs plus élevées que
I’huile minérale inhibée mais sans que cela ne représente un désavantage en termes de
performances diélectriques de ces liquides ou encore du point de vue de la cinétique de dégradation

de I’isolation papier.

Ainsi, autant du point de vue de la dégradation du papier que de celui de la dégradation de I’huile,
I’ensemble des liquides étudiés permet a minima une utilisation équivalente a celle du systéme de

référence a I’huile minérale inhibée actuellement utilisé.

Le travail mené sur 1’é¢tude de ’effet capillaire a permis de confirmer ce qui était pressenti sur la
base de la viscosité des différents liquides : dans les mémes conditions d’imprégnation, les
hydrocarbures biodégradables devraient permettre une imprégnation du papier plus rapide en
comparaison a I’huile minérale, a la différence des huiles esters dont la plus grande viscosité induit

une imprégnation plus lente.
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» Meéthodes complémentaires de diagnostic

L’étude menée sur le furfural (2-FAL) et le méthanol pour le suivi de la dégradation du papier a
travers 1’analyse de 1’huile a permis de montrer le lien entre I’évolution de la concentration de ces

marqueurs et la perte de propriétés mécaniques du papier.

Le furfural est le marqueur qui présente la corrélation la plus forte. A I’exception de 1’ester naturel
dont la forte acidité est probablement la cause de la baisse de la concentration en furfural, le
furfural semble applicable pour I’ensemble des liquides alternatifs étudiés afin de déterminer 1’ état
de dégradation du papier. La présente étude montre également la dépendance de la concentration

en furfural avec la température.

Le méthanol ne présente une corrélation avec la dégradation du papier qu’aux faibles stades de
dégradation du papier. Aux plus forts niveaux de dégradation, la réaction d’estérification du
méthanol avec les acides produits par dégradation des huiles implique une baisse du niveau de
concentration du méthanol. L’utilisation de ce marqueur semble envisageable pour les
hydrocarbures biodégradables, méme si les corrélations obtenues sont moins fortes que celles

obtenues avec le furfural.

Ces conclusions constituent une voie prometteuse a 1’utilisation de ces marqueurs pour le suivi de
la dégradation de 1’isolation papier dans les transformateurs de mesure. Cependant, la dépendance
de ces marqueurs a la température ainsi qu’au ratio papier/huile nécessiterait des essais
complémentaires afin d’établir des mod¢les qui soient utilisables pour les transformateurs en

service.

L’¢tude de la dégradation du papier par infrarouge permet de montrer une dégradation du papier
par le suivi de I’intensité de la bande vers 3340 cm™ correspondant aux groupement -OH de la
cellulose. Cependant, il s’agit a priori surtout d’une observation qualitative et qui n’apporte pas
d’information supplémentaire en comparaison auX tests mécaniques réalisés sur papier. L’étude
du spectre infrarouge du papier s’est averée particulierement intéressante a travers le suivi de la
liaison C=0 vers 1750 cm™. En effet, il a potentiellement permis de mettre en avant le phénoméne
de trans-esterification de la cellulose par les esters, expliquant ainsi en partie I’augmentation de la

durée de vie du papier en utilisant des liquides esters.
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L’huile ayant été peu dégradée dans le cadre des essais de vieillissement réalisés, les spectres
infrarouges n’ont présenté aucune variation significative. Un apport pour 1’é¢tude menée réside en
I’absence de liaison C=0 vers 1750 cm™, ce qui démontre bien que le phénoméne d’oxydation,

s’il a lieu, est trés fortement limité en conditions scellées et en présence de cuivre émaillé.
> Gelssilicones

Le travail mené sur la préparation des gels silicones par polyaddition nous a permis de montrer
que les parties du gel non polymérisé doivent presenter idéalement une faible viscosité afin de ne
pas induire une expansion du volume trop importante lors du dégazage. Aussi, la température de
polymérisation doit étre proche de la température finale d’utilisation pour limiter le phénoméne de

déformation du gel.

Du point de vue des propriétés diélectriques, les gels silicones présentent une tension de claquage
qui est conforme au cahier des charges attendu pour les huiles minérales. Le gel silicone
compressible présente une plus faible tension de claguage que les gels incompressibles du fait de

la présence de microspheres dans sa composition qui le rendent compressible.

De méme que pour les huiles minérales, 1’expansion thermique des gels silicones est une propriété
importante a prendre en compte. Elle est 1égérement plus importante dans le cas des gels silicones
incompressibles. Il serait notamment intéressant de pouvoir quantifier la pression induite par
I’expansion du gel en comparaison a la pression induite par 1’expansion de I’huile minérale afin

d’envisager des systémes de compensation adaptés.

Ce travail constitue une approche préliminaire a I’utilisation de gels silicones pour I’isolation des

transformateurs de mesure dont il conviendrait de pousser les investigations.
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