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RESUMO

Artefatos produzidos a partir de elastdbmeros sdo amplamente utilizados em
sistemas de vedacdo de maquinas, equipamentos e sistemas industriais. Por
possuir grande resisténcia a intempéries e em especial ao ozbénio, o elastdmero
etileno propileno dieno mondébmero (EPDM) é amplamente aplicado em juntas
internas e externas de camaras isoladas a gas hexafluoreto de enxofre (SFs).
Entre outras caracteristicas inerentes ao EPDM, destacam-se sua resisténcia
térmica e oxidativa, boa deformacao permanente, a aceitacdo de altos niveis de
cargas, a boa flexibilidade a baixas temperaturas, o facil processamento e o custo
relativamente baixo- Atualmente ndo existe uma especificacdo normatizada
contendo as principais caracteristicas que o elastbmero deve atender para ser
utilizado como vedante em equipamentos isolados a SFs. Desenvolver um ensaio
de envelhecimento acelerado para avaliar o desempenho de elastdmeros apos
contato com o dioxido de enxofre (SO,), subproduto da degradacé&o do SFs, €, a
partir deste ensaio e propor uma especificacdo técnica para esses elastdbmeros
foram os principais objetivos desta pesquisa. Inicialmente foi avaliada a qualidade
do gas SFs em uso em uma concessionaria transmissora de energia para avaliar
a presenca de SO,. Na sequéncia, foi projetado e desenvolvido um dispositivo no
qual os elastdmeros sob investigacdo pudessem ser envelhecidos na presenca do
S0O,. Os ensaios de envelhecimento acelerado realizados nestes dispositivos
foram conduzidos em diferentes temperaturas, intervalos de tempo e atmosferas
(N2, SFs, SO2 e misturas de SFg e SO»). As propriedades mecanicas, térmicas e
espectroscopicas dos vedantes foram avaliadas antes e apos os testes de
envelhecimento acelerado. Os resultados obtidos mostraram que € possivel
avaliar o desempenho de elastdbmeros utilizados em equipamentos em contato
com gas SFg a partir de um ensaio de envelhecimento acelerado a 120 °C
realizado na presencga de SO, por um periodo de 168 h a presséo de 4 bar.

Palavras-chave - hexafluoreto de enxofre, dioxido de enxofre, SO,, EPDM,
materiais de vedacgao, testes de envelhecimento acelerado, vazamentos de SFsg,
disjuntores, subprodutos de SFe.



ABSTRACT

Specimen made from elastomers are widely used in sealing machines,
industrial equipment and systems. By possessing great endurance, and especially
to intempereis and ozone ethylene propylene diene monomer elastomer (EPDM)
is widely applied on internal and external joints isolated sulfur hexafluoride gas
(SFs) cameras. Among other features inherent to EPDM, highlight its heat
resistance and oxidative good permanent deformation, the acceptance of high
levels of loads, good low-temperature flexibility, easy processing and the relatively
low cost. Currently, there is no standardized specification containing the main
features that the elastomer must meet to be used as a sealant in SFs insulated
equipment. Develop an accelerated weathering test to evaluate the performance
of elastomers after contact with sulfur dioxide (SO,), a byproduct of the
degradation of SFg, and, from this essay proposing a technical specification for
these elastomers are the main objectives of this research. Initially the quality of
SFe in use in a transmitting power utility was evaluated to assess the presence of
SO,. Following, a device was designed and developed in which elastomers under
investigation could be aged in the presence of SO,. The accelerated aging tests
have been done at different temperatures, time intervals and atmosphere (N2, SFs,
SFe and mixtures of SO, and SO). The mechanical, thermal and spectroscopic
properties of sealants were evaluated before and after accelerated aging. The
results showed that it is possible to evaluate the performance of elastomers used
in equipment in contact with SFg gas from an accelerated weathering test carried
out in the presence of SOy, in an oven at 120 °C for a period of 168 h.

Keywords - sulfur hexafluoride, sulfur dioxide, SO,, EPDM, sealing materials,

accelerated aging tests, leakage of SF; circuit breakers, SFg byproducts.
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1.  INTRODUGAO

A mudanga global do clima é tema que ganha a cada dia maior relevancia na
agenda de governos, das empresas e da sociedade como um todo. O aquecimento
do planeta fruto da atividade humana € reconhecido pela comunidade cientifica
internacional e demanda grande disposi¢cao politica para sua mitigacdo. Por ser
global, o problema une a todos na busca por caminhos e solugbes que permitam
que a civilizagao continue a prosperar em sua trajetoria futura.

O protocolo de Quioto prevé a reducdo gradual das emissdes de gases
liberados para a atmosfera, que s&do responsaveis pelo efeito estufa, ou seja, pelo
aquecimento global. No Brasil, o protocolo de Quioto foi internalizado por meio do
Decreto Legislativo 144 de 2002, que da forga legal aos compromissos ali
assumidos. A edi¢do do "Plano Nacional de Mudangas do Clima", promulgado pela
lei 12.187 de 2009, estabelece metas e objetivos de reducdo de emissdes de gases
de efeito estufa e mitigacdo de impactos. Estabelece ainda que cada atividade
produtiva deva avaliar suas emissdes e desenvolver formas de redugao.

O hexafluoreto de enxofre (SFs) € um gas de efeito estufa e € utilizado pelas
concessionarias de energia elétrica como meio isolante e extintor de arco elétrico
em disjuntores, mais especificamente em regides de alta densidade populacional,
onde a reducgao de espaco na construcado de subestacdes é importante. Trata-se de
um gas transparente, inodoro, nao inflamavel e quimicamente estavel, ou seja, em
condigbes normais de temperatura e pressdo, ndo reage com outra substancia
(Sihvenger et al., 2005). A estabilidade do SFs vem do arranjo simétrico dos seis
atomos de fluoreto em torno do atomo central de enxofre e € esta estabilidade que
o torna um gas util em equipamentos elétricos.

A operagao e manutencédo de equipamentos isolados a gas sempre acarreta
em possibilidades de vazamento em diferentes quantidades para o meio ambiente.
Se procedimentos corretos ndo forem disciplinados e adotados por operadores de
manutengao havera recorréncia desse fato (Geng, 2008).

Um estudo realizado em 1999 pela United States Enviroment Agency —
(USEPA, 2011) constatou que 15,2% do SFg instalado no sistema elétrico do pais
era contabilizado como perda para atmosfera. A partir de entéo, tanto as agéncias
ambientais europeias quanto a USEPA editaram regulamentagdes detalhadas
visando a reducdo das emissbes involuntarias de SFg para a atmosfera. Os
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resultados obtidos pela aplicagdo dos programas de regulamentacdo da utilizagao
de gas SFg no setor elétrico norte americano significou uma redugéo nas perdas de
gas SFg para a atmosfera de cerca de 800 toneladas num prazo aproximado de 6
anos, o que equivale, utilizando o fator de aquecimento global atual GWF, a um
lancamento de cerca de 18 milhdes de toneladas (USEPA, 2011).

A manutengdo de equipamentos elétricos isolados a gas SFs, num passado
recente, era fortemente baseada em acdes preventivas e corretivas.

A Companhia de Transmissdo de Energia Elétrica Paulista - CTEEP possui
diversas subestagdes blindadas — GIS e equipamentos isolados a gas SFe. A esses
equipamentos elétricos sao aplicados os preceitos de manutencdo preventiva e
corretiva, agdes quais € passivel a liberacdo do SFg para a atmosfera. E, portanto,
ha necessidade de controle nestas emissbes (Hasan, 2010), principalmente
monitorando vazamentos e substituicbes da carga dos gases. Atualmente as
empresas de energia e as industrias convivem com reduzidas equipes de
engenharia de manutengdo, e torna-se necessario o desenvolvimento de
ferramentas que auxiliem no processo de tomada de decisdo para uma intervengao
precisa (MDL DCP em 30/04/2014).

No sentido de conhecer e identificar suas principais emissées, a CTEEP
desenvolveu em 2009-2010 um projeto de pesquisa (Projeto P&D ANEEL 0068-
010/2007), intitulado "Pesquisa para ldentificacdo, Caracterizagdo e Quantificagcado
de Gases de Efeito Estufa nas Atividades e Processos Existentes no Sistema de
Transmissdo da CTEEP" (Wilhelm, 2013). Neste projeto foram estimadas as
emissoes de SFg e CO, nas praticas produtivas da concessionaria. A emissao
estimada de SFs na CTEEP foi determinada por levantamento junto aos
responsaveis das regionais da concessionaria, considerando a quantidade de gas
SFe adquirida nos ultimos trés anos e descontando o gas mantido em estoque,
novo ou a recuperar, ndo sendo contabilizadas as perdas gerais, que incluem o
estoque de gas néo localizado (Wilhelm, 2005). Ao final do levantamento foi
constatado que:

1 O Gas de Efeito Estufa - GEE de maior relevancia na operagcéo da CTEEP é
o SFe.

2 Que o nivel estimado de emissdao de SFg no sistema CTEEP, quando
considerados os critérios de avaliacao do protocolo de Quioto, foi cerca de 24% do
total instalado.
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3 Cerca de 11% dos equipamentos em operagcdao na CTEEP apresentavam
vazamentos mensuraveis.

4 Dentro dos limites estatisticos considerados, 90% dos vazamentos de SFg
nos equipamentos em operagao localizavam-se em juntas e conexdes (materiais
de vedacéo).

O gas SFe¢ € um material inerte e, portanto, ndo ataca os materiais de
vedacdo. Porém, o SFg degrada-se durante seu uso gerando como principal
produto o gas SO,. Este gas € bastante reativo (Solomons, 1983) interage
facilmente com a umidade, em condi¢gbes termodinamicas favoraveis, produz-se
acido sulfurico.

Ha caréncia de normatizacdo para especificacdo de materiais de vedacao
para equipamentos isolados a gas SFs. Ou seja, fabricantes e usuarios de
equipamentos e concessionaria de energia n&o tem subsidios técnicos para avaliar
e especificar tipo de material de vedacdo para a utilizacdo em equipamentos
isolados a gas SFs.

Existe quantidade abundante de estudos na literatura (Yamagiwa, 1991;
Task Force B3.02.01, 2005; Wilhelm,2014) avaliando a correlagdo entre a
capacidade de isolamento e outras propriedades elétricas dos diversos
componentes dos equipamentos com a degradagcdo do SFe. Porém, ndo ha,
estudos que focalizem a geragdo de pontos de vazamento em fungdo da
compatibilidade quimica entre os produtos de degradacédo do SFg¢ € 0os materiais de
vedacgdes, 0 que caracteriza a originalidade desta pesquisa em relagdo ao estado-
da-arte.

Esta pesquisa contempla a elaboracdo de uma especificagdo técnica para
os materiais de vedacéo utilizados nos equipamentos isolados a SF6, para garantir
maior durabilidade com menor nivel de vazamentos, de modo a fornecer bases
para o desenvolvimento de um procedimento empirico de avaliacdo dos artefatos
de base elastomérica aplicados como dispositivos integrantes de sistemas de
vedacao.

Conhecer as caracteristicas do material elastomérico ajuda a evitar
possiveis problemas de qualidade apds o processamento final, porém somente isso
nao € suficiente. Para isto, € necessario realizar ensaios de caracterizagao
mecanica apds algum ensaio de envelhecimento acelerado, que simule as

condigbes, ou algum parametro importante na degradagdo do material, as quais a
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peca final estara submetida quando em servigo. Apos o envelhecimento € comum o
material ser avaliado por ensaios tradicionais como ponto de amolecimento,
dureza, viscosidade e resiliéncia (Costa, 2010).

Nesse trabalho avaliou-se o comportamento de elastdbmeros empregados
em sistemas de vedagado frente ao gas SO», principal produto de degradacé&o do
SFe em uso e de maior importdncia em termos de agressividade quimica
(Baumbach et al. 2000), por meio de testes de desempenho (envelhecimento
acelerado em laboratério), visando a elaboragdo de uma especificagdo para os
materiais de vedacao e de um procedimento para realizar o ensaio de desempenho

destes materiais com o SO..

2. REVISAO DE LITERATURA

Por mais de 40 anos, GIS e disjuntores a gas tém sido utilizados como
equipamentos muito confiaveis em redes de transmissao de energia elétrica de
todas as faixas de tensao.

Descargas parciais em SFg geram e levam ao acumulo de produtos de
decomposicédo. A estabilidade elétrica do total de gases em um equipamento
qualquer é bastante grande comparativamente a de produtos estranhos ao meio,
contudo, solventes e/ou reagentes com caracteristicas corrosivas podem gerar
reacbes com as superficies dos componentes dos equipamentos isolados a SFe.
(CIGRE 276, 2005), diminuindo-se substancialmente a confiabilidade operacional
desses e também aumentando a necessidade de intervengdes de manutencgao,

impactando em desligamentos dos equipamentos (Braun, 1987).

2.21 Rigidez dielétrica do Gas SFg

A Rigidez dielétrica de um material pode ser descrita como a intensidade
maxima de campo elétrico que um dielétrico pode suportar sem tornar-se um
condutor de eletricidade. Quando se aumenta a quantidade de carga de um circuito,
o campo elétrico também aumenta. Se for suficientemente intenso, pode arrancar
elétrons dos atomos do dielétrico, causando sua ionizagdo. O valor maximo do

campo elétrico que esse isolante suporta sem se ionizar é chamado de rigidez
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dielétrica do material e ao se atingir esse valor, ha a passagem de corrente elétrica
através do material. A forte interagao de elétrons de alta energia, provenientes de
descargas elétricas, com as moléculas de SFg provoca sua rapida desaceleragao
para menor energia de captura eletrénica e dissociagao das ligagdes. A disruptura
da molécula de SF¢ €, portanto, apenas possivel em descargas de alta intensidade
de campo elétrico.

A rigidez dielétrica do SFg a 60 Hz e 1 bar, em campo elétrico ndo
homogéneo, é da ordem de 2,3 a 2,5 vezes mais elevada do que os valores
correspondentes para ar ou nitrogénio. A Figura 1 mostra a rigidez dielétrica em
relagdo a pressdo em um campo elétrico ndo homogéneo, em comparagao dos

gases N; e SFg para diferentes distancias de eletrodos.
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Figura 1. Dependéncia da rigidez dielétrica do SFs com a pressdo, em comparagdo com misturas
de N,/CO,. Fonte: ABNT NBR 1634.

A rigidez dielétrica do ar é fortemente elevada pela adigdo de pequenas
quantidades de SFs. Em contrapartida, o ar tem apenas uma influéncia limitada
sobre a rigidez dielétrica do hexafluoreto de enxofre. A adicdo de 10% de ar por
volume reduz cerca de 3% a rigidez dielétrica do SFg, € a adicdo de 30% de ar
reduz cerca de 10%.
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A tenséo elétrica disruptiva de inicio de descarga elétrica em equipamentos
que utilizam SFs em campos elétricos ndo homogéneos também ¢é superior

comparados aos sistemas isolados a ar.

Os equipamentos isolados a SFg beneficiam-se basicamente de duas
principais caracteristicas fisicas desse meio, a boa capacidade isolante e
principalmente grande poder de resfriamento, inferindo, por consequéncia grande
capacidade de extingao de arco elétrico. Essa segunda caracteristica torna o SFg
como a melhor meio de extingdo de arco elétrico disponivel comercialmente na
atualidade para alta e ultra-alta tensdes. Por essa razdo, a grande maioria dos
equipamentos de disjungdo de energia sob corrente nominais ou sobre-correntes
(curto-circuito) utilizam-se desse meio isolante. Os disjuntores (Figura 3) e chaves
seccionadoras sdo exemplos de equipamentos que utilizam SFs como meio de

extingdo de arco elétrico, nas classes de média, alta e ultra alta tensoes.

A Figura 2 ilustra barramentos isolados a gas SFs de uma GIS.

Figura 2. Modelo de GIS em detalhe bus bar a ser preenchido com gas SF¢. Fonte: O autor, 2012.

Um dos efeitos mais relevantes, negativos e irreversiveis sobre as
superficies isolantes dos equipamentos a gas, € o ataque quimico dos espagadores
poliméricos, centralizadores e isoladores rigidos, os discos fabricados em materiais
poliméricos a se destacar a resina epoxi e até mesmo em superficies vitreas

(porcelana das camaras de extingdo em disjuntores).
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Figura 3. llustracdo do corte longitudinal da camara de extingdo de arco de um disjuntor de alta
tensdo. Fonte: O autor, 2012.

A questado da degradagao da resina epoxi (Figura 4), devido aos produtos da
decomposi¢cdo do gas SFg foi discutida em varias publicagbes, e essa alteragao
nas superficies tem efeito deletério quanto a rigidez dielétrica na superficie isolante,
afetando a capacidade isoladora dessas pecgas (Sonka, 2003).

O rebaixamento dos valores de rigidez dielétrica nos discos
isoladores/espagadores (Figura 5) provoca fugas de corrente e por consequéncia
falhas elétricas que evoluem até descarga franca.

Nesse estagio ha elevagdo abrupta de temperatura e pressédo interna nos
compartimentos isolados a gas, podendo acarretar assim em explosdes desses e
consequente falha de fornecimento de energia (CIGRE 276, 2005).

De acordo com varios experimentos laboratoriais (Yamagiwa, 1991) e
medicdes em campo, o envelhecimento dos gases isolantes foi comprovado,
ficando por esclarecer ainda a questdo do ataque e reducao da resisténcia elétrica
superficial de resinas/polimeros como funcdo da energia total das descargas
elétricas.
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Figura 4. Isolador/ espagador a resina epoxi. (a) novo (b) degradado por produtos de decomposicéo
do gas SFg Fonte: O autor, 2012

Assim é uma exigéncia das boas praticas de manutengdo preventiva e
preditiva, a inspecdo sistematica e periddica das caracteristicas do gas em
operagao de forma a evitar a ocorréncia de desligamentos ndo programados por
motivo de falha, bem como possibilitar a extensdo segura da vida util dos

equipamentos.

Figura 5. Visdo interna de equipamento elétrico isolado a SFg e detalhe de taque quimico (com
revelador) a espagador/isolante polimérico. Fonte: O autor, 2013.

2.2.2 Falhas por vazamentos
Pesquisas realizadas pelo CIGRE no periodo de 1991-1998 revelaram que

40% das falhas em equipamentos de alta tensdo foram causadas pelo vazamento



de gas SFs. Essa falha € acompanhada através do monitoramento da pressao do
gas contido nas camaras dos equipamentos elétricos. O acompanhamento da

pressao interna possui basicamente trés niveis de operacao, a saber:

> Pressao nominal de operacao.
> Presséo de alarme (de perda de gas).
> Presséo de bloqueio (inabilita opera¢gées de manobra nos equipamentos).

A norma IEC 62271-203 estipula que vazamento de gas SFe ndo deve
exceder 0,5% ao ano. Além disso, a norma IEC 62271-303 recomenda que o
vazamento de gas deva ser detectado em sua fase inicial. No entanto, a taxa de
fugas de 0,5% por ano, € uma meta extremamente dificil de ser auferida essa
imputa a necessidade de controle de todos os dispositivos de monitoramento
(influéncia sobre a precisdo do sensor de densidade) (Mitsuhito,2011).

A manutengao baseada na condigao MBC foi introduzida no setor de energia
como uma estratégia eficaz para combater os problemas ocasionados pela fuga de
gas (Goode, 1998 e Graber, 2007).

Os produtos finais de decomposi¢do do SFs podem ser gasosos ou solidos
(Diagrama 1).

H, H,0
20 HF + SOF,————» HF + S0,
0, H,0
—*SF, SOF, » SO,F, +HF
H.0 w SO.F,+HF
2 HF +SOF, —
H,0
Tasor, 122y soF,+HE
w H,0 Solido
SF,+ WFy ——— WO, +HF
Arco Al Sélido
SF, AIF, + SF,
AlLO,eC
SOF, + AIF, + CF,
S + SF, F2_w sF,
H,0
27 TASOF,+HF

5,

SOF,+HF +S

Diagrama 1. Decomposicdo de SF na ocorréncia de arco elétrico e descargas corona. Fonte: Fu,
2010.
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Os primeiros resultantes da reacédo dos produtos intermediarios de oxidagao
com a umidade existente no meio, e os ultimos resultantes da reagdo dos
subprodutos acidos com os metais dos contatos e com os préprios componentes
dos isoladores. As reacdes quimicas propostas na literatura que acontecem a partir
da descarga elétrica no gas SFe podem ver vistas no diagrama 1.

Os produtos gasosos de decomposigéo irdo permanecer em mistura com o
gas em operagao, interferindo na capacidade de isolamento e condug¢ao de energia
e causando a deterioragdo dos materiais solidos presentes nos equipamentos.

Dentre esses materiais destacam-se os elementos de vedagé&o. (IEC 60480, 2004).

2.2.3 Procedimentos de detec¢cao e remogao de subprodutos

Os subprodutos da decomposicdo do SFs tém a sua deteccdo quimica
especialmente complicada em condicbes normais de trabalho. A presenca de
diferentes subprodutos altamente reativos e em pequenas quantidades,
provenientes da decomposigdo do SFg através de descargas elétricas, e de
impurezas (bem como a presencga do préoprio SFg) dificultam a analise quimica
desses diferentes subprodutos (Baumbach et al. 2000).

Um relatério da Transmission and Distribuition World sumariza métodos que
permitem o monitoramento dos subprodutos de SFs de forma on-site e em campo
com instrumentagéo portatil No NIOSH Pocket Guide to Chemical Hazards (NIOSH
1997) podem ser encontrados métodos de medigdo, sinais e sintomas para a
exposi¢cao humana ao SyFo, SF4, SO2, HF e SO,F,, bem como para o SFe.
Subprodutos do SFg, como o SOF3; e SF4, apresentam em baixas concentracdes
um forte odor irritante, caracteristico de “ovo podre”, e em altas concentracdes
caracterizam-se por sua acéo irritante aos olhos, nariz, garganta e pulmao (U.S.
EPA 1001, NLM 2001).

Os subprodutos solidos, depositados em forma de particulas pulverizadas
(Figura 6) com coloragdes branca, cinza ou castanho claro (ou seja, subprodutos a
base de fluoretos metalicos), sdo facilmente identificados quando presentes,
podendo ser caracterizados devido sua acgdo irritante a pele exposta (Edison
Technical Center 1997; U.S. EPA 2001a; NLM 2001).
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Figura 6. Subprodutos sélidos em p6 recolhidos de equipamentos elétricos isolados a SFs. Fonte: O
autor, 2014.

Entretanto, esses indicadores fisicos grosseiros que caracterizam a
presenca de subprodutos ndo devem ser utilizados como mecanismos de
segurancga devido a possibilidade de danos severos ao ser humano, especialmente
pelo fato do subproduto mais téxico, o SxF19, em geral n&o possuir cheiro na sua
forma pura, na temperatura ambiente usual.

Como forma de controle a evitar as consequéncias indesejaveis, é
necessario que tais produtos sejam retirados do interior dos equipamentos. A
remogao dos produtos de decomposi¢ao pode ser feita tanto pela troca da carga de
gas, quanto pela recuperagéo da carga existente e sua reutilizagdo. A simples troca
do gas contaminado por uma nova carga resulta, inevitavelmente na geracédo de
residuo industrial qual requer destinacao de forma adequada.

E, portanto, facil perceber que a alternativa de tratamento para reuso é a
escolha adequada a fazer para o estabelecimento de uma sistematica de
manutengao preventiva e preditiva eficaz (CIGRE 234, 2003).

Devido a natureza acida dos produtos gasosos de decomposi¢cdo do SFg,
sua remogao é possivel por meio da percolagdo por agentes nucleofilicos como

aluminas, silicas, 6xidos de metais alcalinos, etc. Uma série de equipamentos para
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esta finalidade podem ser encontrados no mercado. Como exemplo a ilustracdo na

Figura 7, todos baseados neste mesmo principio de agao de filtragem do gas.

Figura 7. Equipamento de manobra e filtragem de gas SF;. Fonte: O autor, 2012.

A Tabela 1 ilustra varios meios filtrantes disponiveis no mercado para

remogao dos compostos de degradagao do SFs (Sihvenger et al., 2005).

Tabela 1. Elementos filtrantes utilizados nos equipamentos destinados ao tratamento do gas SFe.

Contaminante

Tipo de Filtro

Contaminagao geral: particulas, 6leo,Filtro tipo absoluto com porosidade de

etc.

10 mm

Particulas de carbono, poeira

Filtro tipo absoluto com porosidade de

1 mm

Umidade

Alumina, Peneiras moleculares

Produtos de decomposigao

Carvao ativado e zedlitas

Oleo

Carvao ativado e Vidro sinterizado

SOz; SOFZ; SOQFZ, HF

Alumina, Silica, Cal sodada
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2.2.4 Elastomeros utilizados como vedantes

As borrachas ou elastbmeros sao materiais poliméricos com ampla utilizagéo
em sistemas de vedacdo, conducdo em absorvedores de impacto e amplamente
empregadas em equipamentos elétricos de maneira geral. A Figura 8 ilustra
artefatos de vedacao utilizados em equipamentos elétricos, confeccionados em
borracha. Por esse motivo, € necessario que o elastbmero possua cada vez

melhores desempenhos e altas resisténcias mecanicas e quimicas (Hong, 1998).

Figura 8. O-ring (topo) e gaxetas (intermediéria e inferior) utilizadas em disjuntores de alta tenséo,
confeccionadas em borracha para vedacgao de gas-ar. Fonte: O autor, 2013.

Uma das vantagens do uso de um elastdmero esta na sua alta capacidade
de recuperar as dimensdes originais, quando submetidos a esforco ou deformacao

externa. Esse comportamento esta associado ao tipo de ligagdo quimica de suas
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moléculas e sua caracteristica viscoelastica, onde o elastbmero se comporta
simultaneamente como solido elastico e um fluido viscoso (Royo, 1989).

Um dos elastdmeros mais empregados em sistemas de vedagdes de dleo e
gas é o (EPDM). Por possuir grande resisténcia ao ozonio e a intempéries é
amplamente aplicado em juntas internas e externas de vedacgdes (Tan, 2009).
EPDM sao polimeros elastomeros sintéticos desenvolvidos na década de 1960,
principalmente para aplicacbes aeroespaciais e de veiculos automoveis, e em
particular para a resisténcia a fluidos hidraulicos a base de éster de fosfato, tais
como Skydrol (Barra, 1999).

Borrachas de etileno-propileno utilizam os mesmos blocos de construgéo
quimicos ou mondmeros termoplasticos como o polietiieno (PE) e polipropileno
(PP) termoplasticos. Estes monémeros sdo combinados de uma maneira aleatéria
para produzir polimeros de borracha e estaveis. Polimeros de EPDM sao feitos por
fixar a cristalizacdo durante a copolimerizagao de etileno-propileno, estabilizando,
assim, uma fase elastomérica bem abaixo da temperatura ambiente (Tan, 2008).

Copolimeros de EPR sao amorfos e sdo completamente saturados (ligagdes
simples carbono-carbono ao longo da cadeia principal do polimero), com
reticulagdo (Chough, 1996) sé & possivel com os radicais livres gerados por
qualquer peréxidos ou radiacdo de alta energia. Se um terceiro monémero (um
dieno n&o conjugado) é adicionado durante a copolimerizagdo, um elastomero de
EPDM é produzido. A cadeia principal do elastomero EPDM permanece saturado,
mas os grupos dieno proporcionar locais ativos para a vulcanizagao (reticulagdo)
por qualquer uma das adigbes seja de enxofre ou peroxidos ou outras
modificagdes quimicas. A estrutura quimica dos polimeros de EPR e de EPDM é
mostrado no Diagrama 2.

O comportamento plastico, caracteristico dos materiais polimérico, é
dependente do tempo de solicitagcdo, e € descrito pela lei de Hooke (Santos et al,
2008).

A variagdo do angulo e a distancia de ligagdo entre os atomos da cadeia
polimérica sdo responsaveis pela fracdo elastica da deformacdo do material
quando submetido a uma forca em determinado tempo. Essa caracteristica &
descrita pelo médulo de elasticidade ou moédulo de armazenamento (E’) (George,
1999).
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Diagrama 2. Férmula quimica genérica para os polimeros (EPM) e EPDM.
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A qualidade final do composto de EPDM é diretamente afetada pela
quantidade de dieno na formulagao, pois modifica diretamente o peso molecular e a
viscosidade do elastdbmero. Portanto, € importante o controle dos compostos que
ddo as caracteristicas finais do EPDM escolhido, quanto €& adicionado de
plastificantes, cargas brancas e negro de fumo. Esses elementos determinaréo as
propriedades mecénicas pretendidas (Sau, 1998).

Mesmo o EPDM possuindo boa resisténcia a intempéries, a exposicao
prolongada ao calor, oxigénio, luz, ozbnio, esforco mecanico resulta em
modificagdes das propriedades quimicas, fisicas e morfoloégicas do material
(Ghosh, 607-617). Com isso tornam-se necessarios estudos que abordem a
tratativa do problema da longevidade, cinética das reagdes de envelhecimento dos
principais compostos elastoméricos utilizados nas industrias (Gonzales, 1998).

Como forma de controlar esses problemas, deve-se controlar o processo de
produgado, sendo necessario avaliar as propriedades mecanicas, como parametros
de dureza e resisténcia mecanica, e as variagdes entre os componentes da
formulacdo do produto final, além de se conhecer exatamente o tipo de esfor¢o que
a pega elastomérica sera submetida quando em trabalho (Greco, 2008).

As industrias de transporte e automotiva sdo responsaveis pelo consumo de
2/3 do total de borracha sintética e natural produzidas, dos quais 90% sao
destinados aos pneumaticos e o restante a pecas diversas dos veiculos:
mangueiras, molduras de portas e janelas, tapetes, buchas antivibratorias, etc.
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Outro 1/3 praticamente € absorvido pela industria de energia inclusos 6leo e gas
(Fukumori, 2002).

As borrachas ou elastbmeros sao materiais poliméricos com ampla utilizagéo
em sistemas de vedagdo e em absorvedores de impacto. Por esse motivo, &
necessario que o elastbmero possua cada vez melhores desempenhos e altas

resisténcias quimicas e mecanicas (Coran, 1998).

21 PROPRIEDADES MECANICAS DOS ELASTOMEROS

O comportamento mecanico de um material reflete a relagcdo entre a sua
resposta ou deformagé&o a uma carga ou for¢a que esteja sendo aplicada (Hess,
1993).

Caracteristica principal dos elastbmeros € o comportamento elastico apos a
cessao da deformacdo em compressao ou tragdo. Ao se estirar um elastdbmero
algumas vezes o seu comprimento inicial, e apos remog¢éo da tensao aplicada, sob
circunstancias ideais, ele retornara a forma e comprimento originais (Dedecker,
1998).

As propriedades mecénicas dos polimeros sao caracterizadas pelo modo
como estes materiais respondem as solicitagcbes mecanicas aplicadas, podendo ser
do tipo acomodacdo ou deformacdo. A natureza desta resposta depende da
estrutura quimica, temperatura, tempo e das condi¢cdes de processamento e de uso
do polimero (Fang, 2001).

Na mecéanica classica, as propriedades mecanicas dos solidos elasticos
podem ser descritas pela lei de Hooke, que afirma que ao aplicar-se uma tenséo o
ao material, se verifica uma deformacao € que lhe € proporcional, sendo a tensao
independente da velocidade de deformagdo. Quando esta tensdo o é retirada, o

corpo recupera completa e instantaneamente a sua forma inicial.

o =Ee em que E é o mdédulo de Young (1)

As propriedades dos liquidos, por outro lado, sdo descritas pela lei de
Newton. Um fluido Newtoniano n&o consegue suportar deformagdes e a resposta
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instantdnea a uma tensdo € o escoamento viscoso. A tensdo é proporcional a

velocidade de deformacéo:
o=n % em que n é o coeficiente de viscosidade (2)

A estrutura molecular dos polimeros proporciona um comportamento
viscoso, como os liquidos, superposto com um comportamento elastico, como os

solidos Hookeanos. Este fenbmeno é denominado viscoelasticidade (Demin, 1997)

2.2 VISCOELASTICIDADE EM POLIMEROS

A viscoelasticidade é definida como o fendmeno pelo qual o polimero
apresenta caracteristicas de um fluido e de um sdlido elastico ao mesmo tempo.
A fracdo elastica da deformagao aparece devido a variagado do angulo e a disténcia
de ligacdo entre os atomos da cadeia polimérica, tanto da principal quanto de
grupos laterais. A fragdo plastica ocorre por causa do atrito entre as cadeias
poliméricas. Isto faz com que o polimero demore um tempo finito para responder a
solicitacdo, gerando uma defasagem entre a solicitacéo e a resposta (Avila, 2014).

A viscoelasticidade pode ser estudada através de testes oscilatérios,
medindo G’ (modulo elastico) e G” (molulo viscoso). Os dois limites de
comportamento observados para sistemas quase puros, sdo um liquido, quando G”
> G’ e a viscosidade dindmica é independente da frequéncia, ou um gel elastico,
quando G’ > G”, e a viscosidade dinamica decresce com a frequéncia (Krister,
2002).

2.3 EFEITOS DO ENVELHECIMENTO NAS PROPRIEDADES MECANICAS
DOS ELASTOMEROS

As propriedades fisicas e mecanicas de elastdmeros s&o alteradas pelo
envelhecimento, que causa mudangas na estrutura ou na morfologia destes
materiais. Os artefatos de elastdmeros expostos as condigcdes ambientais sofrem
modificagdes em suas propriedades e podem ser verificadas pelo enrijecimento e
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pelo aumento de sua fragilidade. Essas modificagdes sdo dependentes do tempo
de exposigao e tornam o produto final mais suscetivel a deformacdes e problemas
de qualidade (Escocio et al, 2004).

Em muitas aplicagbes, também a longevidade dos constituintes
elastoméricos tem importancia critica. E interessante ressaltar a existéncia de
componentes de borracha natural em servigo, a temperatura ambiente, por até 100
anos (um longo recorde ndo alcangado pelas borrachas sintéticas). O grau de
envelhecimento depende de muitos fatores incluindo tipo de polimero, formulagéo,
geometria do produto em teste, e condicbes ambientais.

O envelhecimento de sistemas elastoméricos € um processo quimico
complexo que ocorre sob influéncia do calor, oxigénio, luz, ozbnio, tensao
mecanica, etc, e resulta em modificacbes das propriedades quimicas e fisicas
dessas estruturas. Devido a sua importancia pratica, e também por ser facilmente
controlado em condi¢cbes de laboratério, o envelhecimento causado por agao do
calor é o mais estudado.

O envelhecimento inicial de um elastdmero pode ocorrer em curto prazo,
ainda no processamento industrial, quando existe a perda de componentes volateis
e oxidagao enquanto a mistura esta aquecida (Greco et al, 2008)

O termo “envelhecimento” trata-se da cisdo molecular, que resulta em
cadeias menores e num maior numero de terminais de cadeia, ou em reticulagao,
que gera uma estrutura em rede fortemente ligada. Os dois principais processos de
envelhecimento em elastdmeros sdo a oxidagdo e a ozondlise (Diagrama 3)
conforme o mecanismo de reagao de apresentado proposto por Rudolf Criegee
(1953) (Garbarczyk et al, 2002).
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Diagrama 3. Mecanismo de reacéo por ozondlise proposto por Rudolf Criegee (1953).
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A oxidagdo envolve a reacao de radicais livres, que sao formados pela
decomposicdo de hidroperoxidos com o oxigénio molecular e & acelerada pelo
aumento de temperatura. A cisdo de cadeias poliméricas faz com que haja um
decréscimo na viscosidade do elastbmero, porém quando existe a reticulagao
(Figura 9) do mesmo, o material torna-se mais duro. A combinagdo de ambos os
fenbmenos resulta na formagéo de microfissuras (Lucas et al 2002).

O envelhecimento em longo prazo ocorre quando o produto ja esta acabado,
porém, o elastdbmero ficara exposto as condi¢cdes climaticas local, e € influenciado,
basicamente, pelas caracteristicas quimicas do proprio composto, pela forma com

que € manuseado e pelo nivel e tempo de intemperizagao (Hepburn, 1994).

,/\/‘\j 4 Nio vulcanizada
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€—  (Cadeias

Reticuladas

Figura 9. Esquema ilustrativo da reticulagdo de um polimero. Fonte: Mark et al, 1994.

Portanto, ocorre durante a estocagem, a usinagem, o transporte, o
manuseio, a aplicagéo e a vida de servigo do ligante, acarretando aumento da sua

consisténcia (Escocio et al, 2004).
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As propriedades dos materiais poliméricos também s&o muito afetadas pelo
envelhecimento causado pela radiacdo UV. E quando os artefatos poliméricos sao
submetidos a estresse mecanico, sdo mais afetados pela foto-oxidacdo por
aumentar a taxa de difusdo do oxigénio no artefato polimérico (Coran, 1994).

Os grupos polares oxigenados tendem a se associar, formando micelas de
alto peso molecular, provocando aumento da dureza, além disso, pode ocorrer um
fendmeno denominado endurecimento exudativo, que é resultante da migragéo de
componentes do elastdmero, como cargas, para a superficie do mesmo, deixando
com aspecto esbranquicado (Greco et al, 2008). Portanto, a correta escolha da

composicao do elastdmero pode diminuir este efeito.

2.4 PARAMETRIZAGAO ANALITICA

A dureza é a resisténcia a deformacdo a uma forga aplicada
perpendicularmente sobre uma regido. Ela é uma propriedade relacionada
especialmente com a tensdo de escoamento de um material, ou mesmo com seu
limite de resisténcia, quando o escoamento nao se define.

Uma problematica encontrada atualmente é a quantidade de métodos de
ensaios existentes, sendo os mais comuns para os elastdbmeros regidos pelas
normas ASTM 1415 e ISO 48 para o Shore IRHD, ASTM 2240 e ISSO 868 para
medidas de Shore A e D, e ainda a ASTM D2583 para a dureza Barcol (Siqueira,
2005). Essa quantidade de métodos dificulta o controle de qualidade, visto que, as
inumeras empresas podem conter equipamentos diferentes e ainda possuir
normalizacdes préprias.

A dureza e o0 mdodulo de elasticidade de polimeros variam dependendo das
taxas de carregamento e de descarregamento usadas no ensaio, de modo
semelhante ao que ocorre nos testes de tracdo e de compressao nesses mesmos
materiais (Fischer-Cripps,2004). Além disso, a partir da indentag&o instrumentada é
possivel analisar comportamento de transigdo elastico-plastico de um material e
consequentemente seu comportamento plastico (Ferranti et al, 2003).

Para alguns materiais torna-se dificil detectar a deformagéao elastica inicial,
por interferéncia da deformagéo plastica ocorrer com uma carga pequena e baixo

deslocamento, como por exemplo, o cristal de cloreto potassio (KCIl) ensaiado com
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um indentador esférico (Gleinser, 1994). Contudo, estudos mostraram que é
possivel aplicar a indentagao instrumentada para estudar essas amostras, usando
o modelo de HERTZ (Ferranti et al, 2003). Entretanto, a técnica de indentagéo é
uma ferramenta sensivel as mudangas causadas pelo envelhecimento acelerado
ao calor. Trabalhos realizados por Ferranti (2004), mostraram que a indentagao
instrumentada possui bom resultado em medidas de dureza, modulo de

elasticidade de amostras frageis e elasticas.

3 OBJETIVO GERAL

Desenvolver uma metodologia para avaliar a degradagédo dos materiais de
vedacao em servico, para controlar e reparar vazamentos em equipamentos
isolados a gas SFs e desenvolver uma especificacdo de materiais de vedagéo para
este tipo de equipamento.

3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Projetar, construir e testar as células para realizagdo dos ensaios de
envelhecimento acelerado dos materiais de vedagcdao com o principal
subproduto da degradacéo do gas SFg, 0 SO..

» Avaliar o comportamento dos artefatos de vedacdo em fungcdo da
concentracédo do subproduto SO;,

» Auvaliar os artefatos de vedacao aplicados as células de ensaio.

» Apresentar a metodologia desenvolvida para o ensaio de
envelhecimento acelerado dos materiais com o subproduto SO, e a
especificacdo de materiais de vedacado elaborada na CE-03:010.3 -
COMISSAO DE ESTUDOS DE ISOLANTES GASOSOS do Comité
Brasileiro de Eletricidade (COBEI).

4 PARTE EXPERIMENTAL

Os experimentos, realizados neste trabalho foram agrupados nas seguintes
principais atividades:
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» Desenvolvimento do dispositivo (células) para realizagdo dos ensaios de
envelhecimento acelerado.

» Ensaios de envelhecimento acelerado de vedagdes em diferentes
ambientes gasosos.

» Avaliagdo dos corpos de prova apos o envelhecimento acelerado.

» Proposicdo de especificagdo técnica para os artefatos de vedagao

elastomérica.
4.1 MATERIAIS E EQUIPAMENTOS

Para o desenvolvimento da pesquisa foram adquiridos artefatos tipo anéis de
vedacgéo (o-ring) de trés principais montadores de equipamentos isolados a gas
SFs que possuem fabrica no Brasil e de um fabricante de vedacgdes nacional. Essas
vedacgbes foram aleatoriamente identificadas por F1, F2, F3 e F4.

Para viabilizar os testes de envelhecimento acelerado em atmosfera gasosa
foram inicialmente projetadas e construidas células de envelhecimento adequadas
para essa finalidade. Foi depositado pedido de protecdo intelectual no INPI do
projeto dessa célula (BR1020130257052, Anexo A). Cada célula foi pressurizada a
4 bar com uma atmosfera diferente, a saber, N,, SFs puro e misturas de SFs e SO,
em baixas concentracdes (5, 12, 50 e 500 pL.L™ de SO, no gas SFs), com elevadas
concentragbes de SO, (50%m de SO, em SFg) e SO, a 99,99%. Os gases foram
fornecidos pela subsidiaria local da Praxair. Utilizou-se para o envelhecimento
estufa com circulacdo e renovagao de ar marca Nova Etica.

A dureza Shore A dos artefatos novos e envelhecidos foi determinada
utilizando-se o equipamento modeloTH200 marca DIGIMESS. O aparelho consiste

dos seguintes componentes:

o Calcador, com um orificio com um diametro de 0,4 a 3mm conforme o tipo
de durbmetro, com o seu centro de pelo menos 6 mm a partir de qualquer
extremidade do pe.

o Endentador, formado a partir de vardao de ago endurecido e em forma de
conica a 30° a 35° ou esférica ou com extensdo completa ajustavel entre 2,46-
2,54 mm
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o Durémetro Extens&o dispositivo indicador (analdgico ou eletrénico), tendo
um escala de leitura de 0 a 100, com igualdade de divisdes em todo o intervalo. A
leitura escala € uma fungao inversa da extensao penetrador. O dispositivo deve ter
um ponteiro que se move sobre a escala a uma taxa de um ponto de dureza para
cada 0.025 milimetros (0,001 pol.)

o Dispositivo de temporizacdo, susceptivel de ser definido como um tempo
decorrido desejado, sinalizando ao operador ou segurando a leitura de dureza
quando o tempo decorrido desejado tenha sido atingido. O temporizador deve ser
ativado automaticamente quando o calcador esta em firme contato com o modelo
que esta sendo testado.

o Mola calibrada, para aplicagao de for¢a para o penetrador.

o O durémetro possui a fungdo MEDIA AUTOMATICA que registra 5 valores
maximos da dureza durante as tomada das medidas e calcula automaticamente a
meédia. Esse valores foram considerados e comprados com as leituras e calculo
manual da média. Observando que a leitura dureza pode diminuir
progressivamente com a demora na leitura.

Os espectros de infravermelhos com transformada de Fourier - FTIR foram
adquiridos utilizando-se um equipamento modelo MB-100 marca Bomem.
Para os ensaios de calorimetria diferencial de varredura (DSC) utilizou-se os
instrumentos do fabricante Netzsch modelo DSC 204 F1.
As medidas de analise termogravimétrica — TGA foram obtidos num equipamento
NETZSCH, modelo TG - 209.

42 METODOS

Os corpos de prova foram formados a partir da secgdo dos o-rings em
tamanhos iguais de 13 cm de comprimento, formando assim os corpos de prova
empregados em triplicata nos experimentos de envelhecimento propostos nesse
trabalho (figura 10). Esses corpos de prova foram caracterizados e envelhecidos
em laboratério em diferentes tempos, temperaturas e atmosferas gasosas
(nitrogénio, SFg, SO, e misturas de SFg e SO,). Foram investigadas trés posicoes
diferentes para a tomada da medicdo da dureza da amostra antes do

envelhecimento. Foi executado um corte transversal no corpo de prova para
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medicao interna da dureza e também medidas as durezas na face externa (posigao

radial, Figura 10) e no entalhe da sessao (posi¢éo axial).

S

Figura 10 a) Forma dos artefatos (o-ring) utilizadas em equipamentos isolados a SFs (amostras),
recebidos dos fornecedores para os ensaios em laboratério, identificados como F1, F2 F3 e F4. b)
Detalhe da sesséo longitudinal do artefato. c¢) Sessao transversal do artefato com indicagdo da
posi¢ao da tomada de medida de dureza.

b) c)

4.2.1 Medicao de Dureza Shore A

Para o procedimento de medicdo, esses corpos de prova foram colocados
no suporte de amostras, mantido em posi¢cdo horizontal, com o penetrador pelo
menos 2 milimetros a partir de qualquer extremidade do corpo de prova (Figura
11).

Figura 11. Durbmetro e suporte para amostras utilizado para aquisi¢do das durezas Shore A.
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Aplicou-se o calcador para a amostra tdo rapidamente quanto possivel, sem
choque, mantendo o durémetro perpendicular a superficie do corpo de prova.
Aplicou-se apenas presséo suficiente para obter um contato firme entre calcador e
o corpo de prova e realizou-se a leitura no prazo de 1 seg.

Este método de ensaio baseia-se na penetragcdo de um tipo especifico de
penetrador/indentador quando forcada a entrar no material sob condi¢cdes
especificadas. A dureza de endentagcdo esta inversamente relacionada com a
penetracdo e € dependente do modulo e o comportamento visco-elastico elastico
do material. A forma do penetrador e a forga aplicada influenciam nos resultados

obtidos pelo aparelho de medicéo de dureza.

4.2.2 Desenvolvimento do dispositivo para realizagdo dos ensaios de
envelhecimento acelerado

Desenvolveu-se o projeto para as células de envelhecimento sob
temperatura (Figura 12 e 13) e para simular as condigdes de diferentes atmosferas
quais os artefatos de borracha estariam submetidos quando aplicados a

equipamentos elétricos.

SECAO A-A
ESCALA1:2

SECAO B-B
ESCALA 1 :2

A4

Figura 12. Desenho técnico do projeto da célula de envelhecimento dimensbes em cm.
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N° DO ITEM N° DA PECA DESCRICAO QTD.

1 Corpo da célula

Tampa

Vdlvula de alivio
Manémetro

Vdlvula de alimentagdo
Parafuso Allen

vvvvvv

oo |nfw|n
o|=|=|=| =] =

rrrrr

A4

Figura 13. Vista explodida do projeto da célula de envelhecimento.

Para essa finalidade, as células deveriam atender as seguintes caracteristicas:

o Apresentar dimensionais adequados para acomodar os corpos de provas €
possibilitar carregamento na estufa.

o Possuir peso apropriado para possibilitar o manuseio e carregamento na
estufa.

o Possuir resisténcia mecanica suficiente para manuseio e suportar diferentes
pressoes internas.

o Possuir resisténcia quimica frente as atmosferas de gases reativos.

4.2.3 Ensaios de envelhecimento acelerado de vedagcoes em diferentes
ambientes gasosos

Em seis células de envelhecimento desenvolvidas foram inseridos, em
posigcao vertical, sem porta-amostras, os corpos de prova de vedacgdes de quatro

diferentes fornecedores. Cada uma dessas seis células foi pressurizada com uma
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atmosfera diferente (Figura 14), a saber, uma com gas N; (nitrogénio), uma com
gas SFs puro, e outras quatro contendo misturas de SFs e SO, com baixas
concentragbes de SO (5, 12, 50 e 500 yL/L de SO;). Foram arbitradas essas
concentragbes em funcao da referencia normativa (CIGRE 117, 2009) que os
estabelecem como limites internos de operagéo (5, 12 e 50 pL/L) até o limite
maximo de leitura (500 pL/L) do instrumento utilizado para o controle de qualidade
do gas nos equipamentos elétricos. Posteriormente, as amostras com altas
concentragdes de SO, (50% de SO, em SFg) e com SO, puro, todas a pressao de
4 bar. Essas células foram dispostas em estufa pré-aquecida em diferentes
temperaturas: 40, 120, 160 e 200 °C Para avaliagcdo do comportamento da dureza

das amostras. (Figura 15).

Figura 14. Célula de envelhecimento acelerado e cilindro contendo mistura padréo primario de gas
SFG e SOZ
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Figura 15. Células dispostas na estufa para inicio do ensaio de envelhecimento acelerado com as
diferentes vedacgoes.

As células foram removidas em diferentes intervalos de tempo (151, 168,
214, 814, 1059, 1508, 1529, 2321, 2472 horas), para avaliagdes dos corpos de
provas.

A cada retirada da estufa, as células foram resfriadas naturalmente a
temperatura ambiente, e apds recolhimento do gas, os corpos de prova foram
retirados e analisados (ver item 4.2.5).

4.2.4 Avaliacao dos corpos de prova antes e apdés o envelhecimento
acelerado

Nos corpos de prova das vedacdes, novas e envelhecidas nessas
condigdes, foram realizados seguintes ensaios:

o Ensaios de dureza Shore A, microscopia eletrénica de varredura (MEV).

o Para identificagdo dos polimeros base, formadores dos artefatos ensaiados,
houve preparacado das amostras de vedantes por pirélise e aquisicdo dos espectros
de FTIR por transmitancia em janelas de KBr. Para minimizar a manipulagédo de
amostras, a aquisicdo dos espectros das amostras apos envelhecimento foi
realizada utilizando-se o acessorio de reflectancia total atenuada - ATR. Todos os
espectros de FTIR foram adquiridos na faixa do infravermelho médio.

o Analise termogravimétrica — TGA foram realizadas na faixa de temperatura
em uma atmosfera inerte (N2): 20-550 °C; Gama de temperatura numa atmosfera
oxidante (O;): 550-800 ° C; Taxa de aquecimento: 20 °C / min. Fluxo: 15 mL / min.
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o Ensaios de calorimetria  diferencial de varredura (DSC) Faixa de
temperatura: -90 a 20°C Taxa de aquecimento: 10 °C / min. Atmosfera de

nitrogénio, fluxo: 15 mL / min.

4.2.5. Proposicao de especificagao técnica para os materiais de vedacgao

A partir da especificacdo das vedagdes fornecidas pelos principais
fabricantes de equipamentos isolados a gas SFs e pelo fabricante de vedagdes, em
adicdo aos resultados encontrados apos os ensaios de envelhecimento obtidos
nesse trabalho, foi definida uma especificagao técnica para as vedagdes aplicadas
em equipamentos isolados a SFs. Essa especificagdo elenca testes mecanicos de
recepcao dos artefatos de borracha assim como propde testes de envelhecimento
acelerado desses artefatos em atmosferas de SO, Os testes de recepcédo sao
repetidos apds o envelhecimento acelerado. Os resultados obtidos antes e apds o
envelhecimento sdo comparados para avaliagao da performance das pecas ao final

do envelhecimento.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Por tratar-se de desenvolvimento de propriedade dos fabricantes dos
vedantes, este estudo nao preconiza desvendar as formulagdes dos artefatos

fornecidos como amostras.

5.1 Construcao das células de envelhecimento acelerado

Utilizando os dados do projeto construtivo, foi construido inicialmente um
prototipo em aco inox.

Observou-se que esse prototipo, tinha peso excessivo e dificuldades de
vedacao entre a tampa e o corpo da célula. Como material alternativo ao ago inox e
visando a obtencdo de dispositivos mais leves, foram realizados testes de
compatibilidade do aluminio com o gas SFs e 0o SO,. Nao foram observadas
alteragdes nas concentragdes no gas SO,
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Assim, foram confeccionadas sete células em liga de aluminio 214 -T4. As
células sdo dotadas dos seguintes dispositivos de operagao e seguranca:

» Tampa parafusada com canaleta para vedante tipo o-ring.

» Valvula tipo engate rapido de materiais inertes para enchimento e
esvaziamento de gases.

» Manbmetro resistente a temperatura para registro de pressao e controle de
vazamentos.

» Valvula de alivio de sobre presséo para seguranga contra sobreaquecimento
e/ou geragao de gases inesperados.

Antes dos ensaios de envelhecimento acelerado avaliou-se a estanqueidade
e 0 aumento de pressao nas células em fungcdo do aumento de temperatura.
Para tanto, uma célula pressurizada com gas SFs foi colocada na estufa.

A temperatura da estufa foi elevada gradativamente e registrado o aumento
da pressdo na célula aquecida. A célula apresentada na Figura 16 que foi
preenchida com o gas SFg mostrou que a pressao interna elevou-se de 7,0 para
11,0 bar quando a célula foi aquecida até 120 °C.

Figura 16. Célula projetada, construida e utilizada nos ensaios de envelhecimento acelarado das
vedacgoes testadas nesse estudo.
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Obtiveram-se assim, sete células com volume interno de 1.383 cm? para os
testes de envelhecimento, especificadas para pressido de operagao maxima de 15
bar e pressdo de abertura de 25 bar e temperatura de operacdo maxima 210 °C.

52 CARACTERIZAGAO DOS CORPOS DE PROVA DAS VEDAGOES NOVAS

5.2.1 Ensaios de dureza shore A

Para se estabelecer os critérios para a tomada das medi¢cdes de dureza nos
corpos de prova, foram inicialmente medidas utilizando-se a fungdo média
automatica do durdbmetro e também calculando-se a média manual a partir da
coleta de dados de 5 repeticdes manuais de leituras da dureza. A Tabela 2
apresenta os valores medidos em trés distintas nos corpos de provas novos assim

como os valores de didmetro e médias automaticas e manuais.

Tabela 2. Resultados das medigdes de dureza nas borrachas novas.

Amostra Diametro Secgao Medida
~ . MEDIA MEDIA
o) REPETICOES AUTOMATICAS  \ \TOMATICA  MANUAL
Axial 67,8 67,1 70,9 69,3 690 688 67,7
F1 6,60 Radial 69,6 71,8 70,7 693 718 70,6 69,9
Corte 701 71,5 705 695 70,7 705 69,3
longitudinal
Axial 747 752 725 759 73,7 744 74,0
F2 6,80 Radial 71,7 718 718 715 718 717 71,5
Corte 745 739 743 750 750 745 73.9
longitudinal
Axial 72,9 71,7 72,7 711 717 72 72,8
F3 6,90 Radial 739 725 715 733 749 7372 71,0
Corte 712 712 724 731 729 721 69,7
longitudinal
Axial 745 739 734 755 752 744 73,9
F4 7,80 Radial 76,3 79,0 801 785 774 783 76,1
Corte 63,4 64,7 62,4 657 63,3 63,9 61,2
longitudinal

Em fungdo das discrepancias encontradas nos valores das leituras nos
cortes longitudinais bem como a possivel influéncia dos resultados pela
manipulagdo das amostras pelos cortes longitudinais, as tomadas das medidas
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para amostras envelhecidas sob as diferentes condigdes de temperatura, tempo de

envelhecimento e atmosferas foram realizadas na posi¢ao radial do corpo de prova.

5.2.2 Ensaios de Identificacao da base polimérica

As amostras de vedagdes enviadas pelos fornecedores foram inicialmente
preparadas por pirdlise e analisadas em janelas de KBr por FTIR para identificar o
elastbmero base e avaliar alteragdes quimicas no material apdés o ensaio de
envelhecimento. EPDM foi o elastbmero base identificado (Figura 17) nas

vedacgdes sob investigacao identificadas como F1, F2, F3 e F4 (Tabela 3).
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Figura 17. Espectros da FTIR das vedagodes obtidos através de preparagdo de amostras por pirélise
com indicagao das principais bandas identificadas do elastémero base: (1) C-H estiramento, (2) CH;
deformagéo axial assimétrica, (3) CH; deformagéo axial simétrica.

As curvas de DSC de todas as vedagdes (Figura 18) apresentaram somente
uma mudanca na linha base, em torno de — 40 °C, que esta relacionada com a
transigdo vitrea (Tg) do elastdmero, indicando que os materiais sdo amorfos.

As
apresentadas na Tabela 4. Ndo houve alteragdes detectaveis na Tg das vedagdes

temperaturas de transicdo Vvitreas das vedagbes investigadas estédo

apo6s os ensaios de envelhecimento acelerado.
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Tabela 3. Principais bandas de absor¢dao no FTIR das amostras das vedacdes recebidas dos
fornecedores.

Idgn_tlflcagao Grupo funcional Numero de onda (cm™)
grafica
(1) C-H estiramento 2925, 2850
(2) CH, deformacdo axial
assimétrica 1460, 712
(3) CH; deformacao axial
simétrica 1375
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Figura 18. Curvas de ensaio de DSC das vedagdes novas.

Tabela 4. Temperatura de transicdo vitrea (Tg) dos corpos de prova das vedagdes novas e
envelhecidas em N, por 2472 h.

Corpo de prova da vedagao:

Fornecedor Nova Envelhecida

Temperatura de transic¢ao vitrea (Tg) (°C)

F1 -42,3 -45,3
F2 -46,5 -41,9
F3 -39,8 -40,9

F4 -41,1 -41,1




Os resultados de temperaturas de transigdo vitrea n&o apresentaram
diferencas evidentes para as quatro vedacbes analisadas antes a apoés
envelhecimento.

As analises de TGA das vedagdes novas (Figura 19) mostraram que para as
amostras de todos os fornecedores nao houve perda de massa até
aproximadamente 200°C, seguido de trés estagios de perda de massa,
aproximadamente entre 250 - 350°C, 400 — 520°C e 550 — 680°C. A vedagao F1
apresentou maior teor de residuo final, em torno de 40%, enquanto que as demais
apresentaram teores inferiores a 10%, indicando maior quantidade de carga

mineral agregada no processo de produgao do material F1.
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Figura 19. Medidas de analise termogravimétrica das vedacgdes novas.

5.2.3 Caracterizagao dos Corpos de Prova das Vedagdes Envelhecidas

Para efeito de comparacdo, os corpos de prova apos envelhecimento
acelerado pela temperatura, foram submetidos aos mesmos ensaios quando
Novos.

Apos o envelhecimento, foram observadas alteragcdes na intensidade e na

relacdo de bandas de todos os corpos de prova das vedagdes analisadas (Figura
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20), porém n&o foi evidenciada a formagéo de novas bandas e/ou desaparecimento
de bandas.
Os resultados obtidos em atmosfera de N, foram semelhantes aos obtidos

em SFg, de certa forma esperado, pois ambos sdo gases inertes.
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Figura 20. Espectros de FTIR obtidos para a vedagdo F4 nova e envelhecida a 120 °C, por 168 h:
1) C-H estiramento, (2) N=0O, (3) R-O-S-O-R’, (4) C=S.

Os resultados dos ensaios de dureza Shore A mostraram diferengas nos
corpos de prova das vedagdes apds os ensaios de envelhecimento acelerado em
relacdo a dureza Shore A das vedagdes novas (ndo envelhecidas). De forma geral,
quando envelhecidas em atmosfera de N2 ou em SFg (amostras retiradas das
células de envelhecimento apds 814 e 2472h de envelhecimento) observou-se um
aumento na dureza Shore A das vedagdes em relacdo as vedacdes novas
indicando um endurecimento do elastdmero pelo efeito da temperatura (Figura 21).

A vedacdo F4 envelhecida a 40°C por 2472 h e a 120°C por 1529 h,
apresentou um amolecimento inicial, ou um aumento na sua flexibilidade, indicado
pela diminuicdo na dureza Shore A da vedagao envelhecida em relagao a vedagao

nova.
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Figura 21. (a) Efeito do N, e do SFg, (b) da temperatura e (c) do tempo de envelhecimento no
aumento da dureza Shore A da vedacao F2, em relagao a vedacgao F2 nao envelhecida.

Em ambas as atmosferas (N2 e SFg) quando o tempo de envelhecimento foi
estendido para 2472 h a 120°C ou a temperatura foi aumentada para 200°C esse
material mostrou aumento acentuado na dureza Shore A em relagdo a vedagao
nova.

Esse aumento foi maior quanto maior o tempo de envelhecimento. Em
concentracdes de SO, inferiores a 500 pL/L o aumento na dureza Shore A das
vedacgdes envelhecidas foi constante para essas vedacdes (F1, F2 e F3).

Quanto maior a temperatura e o tempo de envelhecimento maior foi o
endurecimento das vedacdes F1, F2 e F3 em relagdo as vedagdes novas, com

excecgao da vedacao F4 que apresentou amolecimento inicial face a temperatura.



A Figura 22 ilustra o comportamento atipico para a amostra F4 em relagéo a

variagao das temperaturas de envelhecimento.
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Figura 22. Efeito do N,, do SF¢, da temperatura de envelhecimento na variagdo da dureza Shore A
da vedacao F4, em relacdo a vedacdo F4 ndo envelhecida, apds envelhecimento a 40 °C, 120 °C,
160 °C e 200 °C por 2472 h.

Esse comportamento pode ser atribuido a formulacéo diferenciada desse
material em relagdo aos demais.

O objetivo deste trabalho n&o foi identificar os constituintes das formulagdes
das vedagbes investigadas e sim, avaliar os comportamentos dos artefatos
disponiveis no mercado frente ao envelhecimento acelerado pela temperatura e
elevadas concentragdes de SO,.

Quando as vedacgbes foram envelhecidas em atmosfera de misturas de
SFe/SO, com concentragbes de SOz (5, 12, 50 e 500 pL/L), observou-se um
aumento mais pronunciado nos resultados das medi¢gdes da dureza Shore A das
vedacgbes F1, F2 e F3 na mistura contendo 500 pL/L de SO, (Figura 23). Apds
essas constatacdes estipularam-se ensaios em concentracdo mais elevadas com a
finalidade de observar e acelerar o pronunciamento do efeito do contaminante SO,
no gas SFs
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Figura 23. Efeito de baixas concentracdes de SO, em SFs no aumento da dureza Shore A da
vedacgéo F3, em relacdo a vedacdo F3 ndo envelhecida (nova), Dureza shore A das vedagdes do
fornecedor F3 sobreaquecidas nos cilindros a 120 °C, por 2472 h a) e 2472 h b).

Conforme ilustrado na figura 24, observou-se um aumento na dureza Shore
A em relacdo a vedagdo nova (n&o envelhecida) apds envelhecimento em misturas
de SFs/SO,, diferentemente do observado na presenca de N, e SFs. Esse

aumento foi constante, conforme a concentracdo de SO, em cada célula de
envelhecimento.
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Figura 24. Efeito de baixas concentragbes de SO, em SFg na dureza Shore A da vedagéo F4, em
relacdo a vedagcdo F4 ndo envelhecida (nova), Dureza shore A das vedagdes do fornecedor F4
sobreaquecidas nas células a 120 °C, por 1529 h a) e 2472 h b), com gas SFg/SO,.

Para avaliacdo do efeito do tempo de envelhecimento sob altas
concentragdes da mistura de SF¢/SO, (50/50) e em SOz puro, as vedagdes foram
envelhecidas a 40°C e as tomadas das medigbes de dureza foram realizadas nos

intervalos de tempos mostrados no graficos da Figura 25.
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Figura 25. Efeito do tempo de envelhecimento sob atmosfera de SO, puro no aumento da dureza
Shore A das vedacgdes F1, F2, F3 e F4, envelhecidas a 40 °C

Nessa etapa verificou-se que os valores mais expressivos de aumento de
dureza Shore A foram atingidos ao tempo de 214h. Apds esse periodo os
aumentos de dureza oscilaram aproximadamente 3% em relagcdo ao valor medido
em 214h a 40°C. Esse resultado parametrizara os tempos de envelhecimento para
os testes dos tépicos seguintes nesse trabalho.
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Figura 26. Efeito de altas concentragbes de SO, no aumento da dureza Shore A das vedagdes F1,
F2, F3 e F4, envelhecidas a 120 °C, 214 h.

Observou-se que a temperatura de 120°C os valores de dureza shore A
atingiram os valores proximos aos maximos medidos para as amostras

envelhecidas em atmosferas de SO, puro ao final de 214h. Adotando-se assim
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esse tempo e temperatura de envelhecimento para parametrizacdo do calculo do
fator de envelhecimento a ser apresentado no tépico 5.4 desse trabalho.

Os ensaios de microscopia eletronica de varredura (MEV) ndo mostraram
diferengas significativas entre as vedagdes envelhecidas em comparagao as novas.
Exemplo disto pode ser observado para a vedagao F3 na Figura 27.

Foi também realizada a analise de enxofre e fluor por EDS nos corpos de
prova das amostras F4 envelhecidas em SFs e misturas de SFs e SO, para verificar
se esses elementos foram incorporados nos materiais sob investigacéo (Tabela 4).
O elemento quantificado em maior quantidade foi o carbono. O fluor ndo foi
detectado nas vedagbes envelhecidas e n&o foram encontradas diferengas
significativas nos teores de enxofre nas amostras envelhecidas, evidenciando-se a
boa performance do material dessa amostra frente aos ataques quimicos do gas

SO, e interagdes como gas SFs.

Figura 27. Imagens dos corpos de prova da vedagéo do Fornecedor 3 (F3): a) nova e envelhecida,
b) retirada da célula preenchida com N, apdés 2472 h de ensaio, c) retirada da célula preenchida
com SFg apos 1529 h de ensaio, d) retirada da célula preenchida com mistura de 500 yL/L de SO,
apos 1529 h de ensaio.

57



Tabela 5. Analise quimica por EDS da vedagao F4 nova e envelhecida a 2472h.

Massa (%)
F4 envelhecida em:

Elemento nova N, SF¢ SF¢ + 500 ;,LL.L'1 SO,
CK 95,03 95,71 95,77 95,03

AlK 0,25 0,08 0,29 0,25

Si K 0,19 0,16 0,17 0,19

S K 0,17 0,13 0,17 0,17

CakK 1,76 1,48 1,28 1,76

Zn K 2,59 2,43 2,32 2,59

Total 100 100 100 100

5.3 AVALIAGAO DA ESTANQUEIDADE DE VEDAGOES EM CONTATO COM
SF¢ E SO,

As vedagdes utilizadas nas tampas das células utilizadas em todos os
ensaios de envelhecimento acelerado, foram analisadas para observar o efeito
direto desses gases na suas estanqueidades. Por esse motivo as vedagdes nao
foram substituidas ao longo da pesquisa. Ao final de cada ensaio de
envelhecimento foi utilizado o equipamento validado nesta pesquisa para detectar
vazamentos nas células. Somente apdés o encerramento dos testes a 160 °C
realizados com SO, puro, observou-se que a vedacao usada nesta célula estava
vazando enquanto que as outras células ndao apresentavam vazamentos (Figura
28).

Na Figura 29 é apresentada uma imagem da vedagdo nova e a retirada da

célula preenchida com SO, e que apresentou vazamento ao final dos testes.

Figura 28. Célula preenchida com SO,, que apresentou vazamentos. Em destaque a deformagéo
permanente do o-ring de vedagéo da tampa.
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Na Figura 30, os resultados para as medi¢gdes da dureza Shore A das
vedagdes apos realizagédo dos ensaios a 120°C e 214h, com SFg, SFs/SO> (50,50)
e SO, puro. As vedagdes envelhecidas em SFg e SFs/SO, (50,50) apresentaram
um aumento de aproximadamente 20% na dureza Shore A em relacdo a vedagao
nova (ndo envelhecida) enquanto que aquela envelhecida em SO, puro (que

vazou) apresentou um aumento de aproximadamente 36%.

Figura 29. Aspecto da vedagéo usada na célula preenchida com SO,, que apresentou vazamentos,
comparativamente a vedagao nova.
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Figura 30. Dureza Shore A das vedag®es retiradas das células de envelhecimento acelerado.

Para avaliar o desempenho da vedacéao utilizada como vedante na célula de

envelhecimento acelerado nas mesmas condi¢des utilizadas para as vedacodes F1,
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F2, F3 e F4, foi realizado o envelhecimento em comparagao aos demais.

Um corpo de prova novo, das vedacbes utilizadas nas células de
envelhecimento, foi estressado termicamente a temperatura e tempo ja otimizados
pelos dados obtidos anteriormente nesse trabalho 120 °C por 214 h, observando-se
o maior aumento do parametro da dureza para a vedagao em presenga do gas SO
(Figura 31), mostrando mais uma vez que este gas seria o responsavel pela perda

da maleabilidade da vedagéao.
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Figura 31. Aumento da dureza Shore A para corpos de prova da vedagao utilizada na célula apos
envelhecimento na presenga dos gases SFg e SO, puros, a 120 °C, por 214 h.

Foram realizados ensaios de FTIR pela técnica de ATR para identificar o
polimero base constituinte da vedacgao utilizada na célula. Através desse ensaio,
constatou-se que essa vedacdo € formulada a base do elastdbmero nitrilico. A
Figura 32 ilustra o espectro de FTIR obtido para amostra nova do artefato de
vedacgao novo, pela técnica de ATR.

O artefato a base de elastbmero nitrilico difere quanto as bases
elastoméricas formadoras dos artefatos de vedacdo — orings — fornecidas
inicialmente pelos fabricantes para esse estudo.

Ressaltando que a técnica de ensaio por ATR fora empregada por requerer
minima manipulacdo de amostra. Essa manipulacido poderia servir de fonte externa

de contaminacdes nos artefatos apos envelhecimento acelerado.
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Figura 32. Espectro de FTIR do artefato - o-ring utilizado para vedar as células de envelhecimento.
Polimero base identificado como borracha nitrilica: (1) C-H estiramento, (2) C= N, (3) RR’-C=0, (4)
CH, e CHj, respectivamente.

54 PROPOSIGAO DE NOVO PARAMETRO DE AVALIAGAO DE
DESEMPENHO DO MATERIAL DE VEDAGAO

Ao comparar-se valor da dureza Shore A para a vedacgao usada na célula
preenchida com SFs e com SO,, sendo que nesta ultima cuba houve vazamento do
gas, é possivel propor um parédmetro (Tabela 5) que indicaria um valor limite, com
base no ensaio de envelhecimento, informativo sobre o desempenho da vedagéao.

O novo parémetro (fator de envelhecimento) é calculado pela razdo da
dureza Shore A do artefato envelhecido e atmosfera de SO, dividido pela dureza

Shore A de artefato envelhecido em SFg, conforme a seguinte equacgao:

Fe = SHA so2/ SHA srs (3)

Na qual Fe: Fator de envelhecimento; SHAso,: Dureza Shore A do artefato
envelhecido em SO,a 120 °C por 214h; SHAsrs: Dureza Shore A do artefato envelhecido
em SFga 120 °C por 214h.
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Tabela 4. Relagédo do valor da dureza envelhecida em SO, e SFg, a 120 °C por 214 h.

Amostra Condicao de

envelhecimento

1,1 Vedacgao da célula

1,1 F1

1,0 F2 120 °C por 214 h

1,1 F3

1,1 F4
Usada em todos os

1,2 Vedacgao da célula ensaios na célula

preenchida com SO,

5.5 APLICAGAO DAS VEDAGOES EM EQUIPAMENTO QUE APRESENTAVA
VAZAMENTO E TROCA DAS VEDAGOES PELO VEDANTE ESPECIFICADO NA
PESQUISA

Para o desenvolvimento dessa etapa foi utilizado um caso de manutencao
corretiva em subestacao blindada a gas — GIS instalada no parque da CTEEP. No
processo de reparo das guarni¢des de vedagao foram adquiridos dois tipos de
vedantes (0-rings).

O primeiro fornecido pelo fabricante do equipamento (F5) e o segundo por
um fornecedor nacional de artefatos para vedacéo (F6). Antes da manutengdo em
campo foram realizados ensaios de envelhecimento acelerado em laboratorio
nesses dois tipos de vedacgao (Figura 33). O envelhecimento foi realizado a 120 °C
por 214 h. Os resultados para a dureza Shore A estdo mostrados na Figura 33, ndo
sendo observadas diferengas significativas entre os dois tipos de vedacéo.

Por analise de FTIR obtiveram-se espectros iguais para F5 e F6 (Figura 34),
porém diferentes se comparados com os espectros obtidos para F1, F2, F3 e F4
(Figura 34). O ensaio de determinagdo do componente polimérico base, por FTIR,
identificou como base elastomérica para os materiais F5 e F6 o poli-isopreno.
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A ocorréncia de um curto circuito no seccionador de uma das barras da
Subestagédo isolada a gas - GIS propagou uma onda de choque mecanico,
resultante do aumento instantdneo da temperatura e consequentemente da
pressédo do gas encerrado nos compartimentos.
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Figura 33. Aumento da dureza Shore A para F5 e F6 (vedagbes adquiridas pela CTEEP para

manutengdo em campo), apos envelhecimento na presenga dos gases SFg e SO, puros, a 120 °C,
por 214 h.
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Figura 34. Espectros de FTIR adquirido por ATR das vedacdes F5 e F6 novas identificadas como
poli-isopreno: (1) C-H estiramento, (2) R-C=0-H, (3) C-N=0, (4) C-O-H.



A propagagao da onda de choque pelos cones isoladores abertos, causou
deslocamento dos compartimentos da barra ao qual o seccionador estava
instalado. Esses compartimentos passaram a apresentar vazamentos. A Figura 35
ilustra o vao apos remocgao da barra para inicio dos trabalhos de reparo.

Figura 35. Deslocamento dos compartimentos da barra ao qual o seccionador estava instalado.

Todas as sessoes - bays conectados a barra foram desmontados, limpos e
as partes e pecas de fungdes isoladoras e ativas do sistema foram substituidas.
O processo de remontagem dos bays foi executado de acordo com os
procedimentos e com supervisdo do fabricante do equipamento. Na Figura 36
estdo ilustradas a etapas da montagem dos compartimentos que contém o gas
SFes.

Figura 36. . Etapas da montagem dos compartimentos que contém o gas SFs.
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Os vedantes do fornecedor nacional foram montados na posicdo da
interligagdo da barra com as seccionadoras (Figura 37).
Foram realizados ensaios mecanicos, elétricos e dielétricos nos equipamentos
constituintes dos bays apds os reparos. Realizaram-se também os testes de
qualidade do gas SFs apods preenchimento para inicio de acompanhamento. A

equipe da CTEEP assumiu o compromisso de acompanhar o desempenho das

Figura 37. Detalhe pré-montagem e detalhe da juncéo do tipo flange configurada com todos os
elementos de vedagado em posicado de acoplamento.

5.6 ELABORAGAO DE ESPECIFICAGAO TECNICA PARA AS VEDAGOES
APLICADAS EM EQUIPAMENTOS ISOLADOS A SF¢

A partir da especificacdo das vedacdes fornecidas pelos principais
fabricantes de equipamentos isolados a gas SFs e pelo fabricante nacional de
vedagdes, em adicdo aos resultados encontrados apds o0s ensaios de
envelhecimento obtidos nesse trabalho, foi definida uma especificagao técnica para
as vedacoes aplicadas em equipamentos isolados a SFs. Essa especificacdo é
composta por ensaios de tipo e esta esquematizada na forma da Tabela 6.

Foram também estabelecidos ensaios de produto, que caracterizam o
artefato quanto as suas propriedades basicas de composicao e de resisténcia ao
envelhecimento. Os ensaios estdo elencados no formato de um formulario e estao

representados na tabela 6.
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Tabela 5. Ensaios de tipo.
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Caracteristicas Unidade Método de ensaio Especificagao
Base do elastémero EPDM - ou  poli-
isopreno

Dureza Shore A ASTM D 2240 70-79
Tensao de Ruptura MPa ASTM D412 minimo, 10
Alongamento de Ruptura % ASTM D 412 minimo, 200

~ ASTM D395,
ggl;grrpeasgsaé% Permanente % procedimento B, 22 h maximo, 70

P a 125 °C
Deformagao Permanente a ASTM D 395,
Com resgséo % procedimento B, 70 h maximo, 35
P a 100 °C
Resisténcia ao Calor ASTM D 865, 70 h
125 °C

Variagao de Dureza unidades maximo, +10
Variaggo da Tenséo de o maximo, -20
Ruptura
Variagdo do Alongamento o, maximo, -40
de Ruptura
Envelhecimento com SO, / 214 h, 120 °C 10%
SFe
Tabela 6. Elenco de ensaios de produto.
Caracteristicas Unidade Método de ensaio Valor

especificado

Base do elastémero ; EPDM ou poli-

isopreno
Dureza Shore A unidades ASTM D 2240 70-79
Envelhecimento com SO, / SF; 214 h, 120 °C 10%

Foi submetida a CE 03:010.03 (Comissédo de Estudo de Fluidos Isolantes
Gasosos da ABNT/CB-03 — Comité Brasileiro de Eletricidade) a criagéo do projeto
de norma “Especificagdo técnica para materiais de vedacdo de equipamentos
elétricos isolados a gas SFg”. O projeto foi aprovado pela comisséo.

Este projeto possibilitara a padronizagdo do uso de vedagdes para equipamentos

isolados a SFg a partir dos ensaios descritos nas Tabelas 5 e 6.



6 CONCLUSOES

Projetou-se e construiram-se sistemas para envelhecimento acelerado de
amostras de vedacdes utilizadas em equipamentos isolados a SFs, em atmosferas
de SF; e seus subprodutos corrosivos.

Através dos testes de envelhecimento acelerado, pode-se avaliar e foram
evidenciados diferengas no comportamento dos artefatos de borracha testados
nesse trabalho. Verificaram-se as diferencas de formulagdes e que essas afetam o
desempenho nos artefatos de borracha. O SO, acelera o envelhecimento das
vedagbes utilizadas em equipamentos isolados a gas SFs. Este efeito € mais
acentuado quanto maior a temperatura e o tempo de contato entre a vedagao e o
SOs.

Os vedantes utilizados nas células apresentaram formulacdo a base de
borracha nitrilica. O artefato de base polimérica nitrilica apresentou baixo
desempenho frente ao envelhecimento acelerado e assim, ndo se recomenda
artefatos de borracha fabricados a partir desse elastbmero para equipamentos
isolados a SFe.

Esse elastdmero € diferente quanto ao elastobmero formador dos artefatos

adquiridos dos fornecedores das pecas ensaiadas nesse estudo.
Desenvolveu-se a metodologia para testes de envelhecimento acelerado de
materiais vedantes frente ao subproduto SO, Essa metodologia foi apresentada na
reunido da Comisséo de Estudos de Fluidos Isolantes Gasosos - CE 03:010.3 do
Comité Brasileiro de Eletricidade — COBEI 6érgédo da Associagdo Brasileia de
Normas Técnicas - ABNT e apresenta-se em fase de formatagao técnica de norma,
sob o titulo 10.3.007 — Técnica para especificagdo de materiais de vedacao
utilizados em equipamentos isolados a SFs.” Com previsdo de publicagcdo em jan
de 2016.

6.1 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Observaram-se, durante o desenvolvimento desse trabalho, sinais visuais de
corrosdo nas sedes metalicas dos o-rings (Figura 38) dos sistemas de vedacao
(flanges). Essas corrosées podem ser pontos passiveis geradores de fugas de gas
SFs. Existe a necessidade de evidenciar os fatores precursores desse processo a
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fim de se rever materiais e procedimentos empregados na construgdo, montagem e

manutengao de equipamentos que utilizam gas SFs.

Figura 38. llustragdo corrosdo na sede de o-ring em flanges metalicas de equipamentos a SFg
Fonte: O autor, 2012

Um estudo dos efeitos sinérgicos entre os materiais elastoméricos
constituintes dos artefatos de vedacgédo e os metais das sedes das flanges que
constituem os sistemas de vedagao de gas SFs em equipamentos elétricos podem
identificar as causas da corrosdo e propor agdes mitigatorias para o efeito
evidenciado.
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8 APENDICE: PROPOSIGAO DE AGOES PARA MINIMIZAGAO DE PERDA
DAS EMISSOES DE SFe

Todos os profissionais da empresa envolvidos no manuseio, aquisicdo ou
manutencdo de equipamentos isolados a SF6 devera ser treinado por meio do

seguinte conteudo minimo, por profissional devidamente qualificado:

. Caracteristicas elétricas.

. Compatibilidade.

. Aplicacbes tipicas.

. Meio Ambiente, Saude e Seguranca.

. Manuseio, armazenagem e transporte.

. Niveis maximos aceitaveis de impurezas.

. O gas em operagéo.

. Processos de decomposicédo do SFs.

. Produtos de decomposic¢ao e suas caracteristicas.

. Métodos de analise do SFs e seus significados.

. Vazamentos: Valores maximos admissiveis no ar, saude e seguranga.
. Os efeitos dos produtos de decomposi¢cao sobre 0 equipamento.
. Valores de referéncia para manutencéo.

. Processos de recuperacao.

. Caracteristicas do gas recuperado.

. Tipos de falhas em equipamentos isolados a gas.

Todos os equipamentos isolados a gas SFs deverdo ser sinalizados com rotulos

que contenham no minimo, as seguintes informacdes:

. Equipamento que contém gas SFs.
. Equipamento contém Gas de Efeito Estufa: Nao liberar na atmosfera.
. Operacédo e manutengao apenas por pessoal qualificado.

Devera ser estabelecido um programa de verificagdo de vazamentos que inclua
todos os equipamentos da empresa, com as seguintes caracteristicas:

. Periodicidade anual.
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. Classificacdo dos equipamentos conforme a intensidade dos

vazamentos observados.

Devera ser estabelecido um programa de monitoramento da qualidade do gas
isolante, que inclua todos os equipamentos da empresa, com as seguintes
caracteristicas:

. Periodicidade anual.

. Determinar: teor de umidade, pureza, teor de produtos de
decomposigéo.

. Classificagado dos equipamentos em fungdo da qualidade do gas.

Com base nos resultados dos programas de monitoramento ja descritos, devera
ser estabelecido um plano de ag¢des corretivas com as seguintes caracteristicas:

. Correcao dos vazamentos conforme a intensidade medida.

. Substituicdo dos equipamentos cujos vazamentos nao possibilitem
corregao.

. Elaboragdo de programa de manutencdo preventiva e preditiva que

inclua todos os equipamentos isolados a SFs.
. Tratamento do gas dos equipamentos para reutilizagdo, conforme os

resultados de qualidade do gas obtidos no monitoramento.

Para implantar futuramente uma metodologia de tratamento e de
recuperacdo do gas SFs, a CTEEP devera inserir as seguintes praticas de
manutengao preditiva e preventiva:

. Estabelecer uma sistematica de avaliagdo e de controle da qualidade e
dos niveis de contaminagdo do gas SFg instalado em seu sistema.

. Definir uma metodologia de monitoramento da qualidade do gas SFs em
campo, nos equipamentos energizados.

. Construir um banco de dados que permita estabelecer valores de

referéncia para tratamento e de recuperacéo do gas usado.
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Contaminated SFsand Interaction with

Seals Used in

Switchgears
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sa, Vanderlei R. Cruz, Luiz H. Meyer, Fernando Wypych1

Abstract— This study presents the results obtained from
accelerated aging tests of elastomeric seals used in gas SFg
insulated switchgears. These tests were performed at different
temperatures. Time intervals and atmospheres (nitrogen, SFg
and mixtures of SF¢ and SO,). Mechanical, morphological,
thermal and spectroscopic properties of the seals were
evaluated before and after the accelerated aging tests. The effect
of SO,on the dielectric properties of SFs was also evaluated in
this work, using sphere-sphere gaps under impulsive and 60Hz
applied voltages.This study measured the effect of SO, gas as
agent of aging artifacts observed in sealed electrical equipment,
propose a new test parameter as well as project technical
standard for the acquisition of these artifacts.

Keywords - Sulphur hexafluoride, sulfur dioxide,
SF6dielectricproperties, sealing materials, accelerated
ageing tests, SF6 byproducts.

INTRODUTION

The maintenance of electrical equipment insulated by

SF¢ gas in the recent past, was heavily based on preventative
and corrective actions. These practices requires gas handling
thus enabling the release of SF¢ into the atmosphere.
Therefore, there is a need to control these emissions, mainly
monitoring leaks in equipment under operation and recharge
gasprocedures[1-3]. Nowadays, since power companies and
industries coexist with small teams of engineering
maintenance, it becomes necessary to develop tools that
assist in the decision making process for precise
intervention.
The data containing estimated emissions of SF¢ by leaks,
collected in an energy transmission company in the state of
Sdo Paulo-Brazil was determined in a previous study. The
estimated amount of SFs emissions was based on asset
control informationprovided by the heads of the regional
office, considering the amount of SFs gas acquired in the
last three years and subtracting the gas kept in stock, new or
recovered. Another cause of SF6 emission into the
atmosphere is the gas lost during field maintenance of
equipments and disposal of contaminated gas which was not
recovered [4]. In order to define and implement practices for
minimizing emissions of SF, the utilities need to compute
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the estimated losses through handling, storage and
maintenance of SFq equipment.

It was also found in the previous study [6] that, within
the statistical limits considered, 90% of SFs leaks in
equipment in operation are located in joints and connections
(through sealing material). Despite its importance, no
standard for specifying seal materials for SF¢ gas insulated
equipmentexist. It is known that SFs gas is inert and thus
does not attack the polymeric sealing material. However, the
SFs degrades during use generatingmany different
byproducts, being SO, one of the most important one. This
gas is a highly reactive acid thatcan attack sealing materials,
causing thus leak points. Again, there is no standardized test
for the resitancesealing materials evaluation when exposed
to byproducts of SFs.

One of the most widely used elastomers in seals artifacts
is the ethylene propylene diene monomer (EPDM). By
possessing high resistance to chemical attack and
weathering it is widely applied in internal and external seals
on gas insulated electrical equipment. Among other
characteristics inherent to EPDM, there is thermal
resistance, oxidation resistance, good resistance to some
chemicals, good permanent deformation, acceptance of high
levels of loads, good low-temperature
flexibility,easyprocessabilityand low cost. Due to such
characteristics, EPDM has a successful wide range of
applications.

Other studies [7] show the aging processes of the EPDM
based artifacts and propose mechanisms for its monitoring
through mechanical properties.

The artifacts of elastomers exposed to environmental
conditions are altered in terms of its physical and
mechanical properties, verified by stiffening and the
increase of its fragility. These changes are dependent on the
exposure time and make it more susceptible to deformation
and final product quality problems [7].

The present study was conducted to evaluate the effect of
SO,, the main byproduct of SFs, in the degradation of
elastomeric seal materials, supplied by different
international manufacturers of circuit breakers and a
Brazilian manufacturer. As a result a technical specification
for sealing materials for SF insulated equipment and the
development of a methodology for assessing the
performance of the seals against SO, is proposed. This
specifations is named "CE.10.3.007 - Technical
Specification for sealing materials used in SF, insulated
equipment" and has the main objective to standardize the
use of seals for gas insulated equipment. The study group
responsible for gas insulation is the CE.10.3 of ABNT —



AssociacdoBrasileira de Normas Técnicas
Association of Technical Standards).

For research development seals of three major SFs gas
insulated equipment suppliers and a national manufacturer
of seals were acquired. These seals were identified as F1,
F2, F3 and F4 and characterized in the laboratory at
different exposure duration times, temperatures and gas
atmospheres (N,, SFg, SO, and mixtures of SF¢ and SO,) in
aging tests. A test cell was designed and built in order to
enable the accelerated aging tests in gaseous atmospheres,
under high temperature and pressure. The new and aged
speciments were characterized by Shore A hardness
measurements, scanning electron microscopy - SEM,
Fourier transform infrared spectroscopy - FTIR and thermal
analysis (Thermogravimetry- TGAand differential scanning
calorimetry - DSC). In a parallel study, the effect of SO, on
the the dielectric properties of SFg was evaluated. A
chamber with semi-spheric electrodes was built, and the
beakdown voltage for gas mixtures with different fractions
of SF¢ and SO, were tested for impulse and 60Hz applied
voltages, at various gap distances.

(Brazilian

EXPERIMENTAL

A. Accelerated aging test of elastomeric seals in various
gaseous environments.

Initially it was designed and built a stainless steel aging
cell. It was observed that the cell was very heavy. As an
alternative to stainless steel material, in order to obtain
lighter devices, compatibility of aluminum with SF¢ and SO,
tests were performed. It was found that aluminum does not
interact with these gases and seven aluminum aging cells
were built. The aging cell has pressure relief and filling
valves and a manometer.The aging cell also went through
pressure tests, to check for any leaking. The cell was filled
with SFq at a pressure of 7 bar and the temperature was
raised gradually to 120 °C, reaching 11 bar.

In six cells were inserted specimens of four different seals
suplyers randomly called as Article 1 (F1), Vendor 2 (F2),
Supplier 3 (F3) and Supplier 4 (F4). Each cell was pressur-
ized at 4 bar with a different atmosphere, namely N,, pure
SFs and mixtures of SFs and SO, at low concentrations (5,
12, 50 and 501 pL/L of SO, in SF¢), with high concentra-
tions of SO, (50% SO,in SF) and pure SO,. The gases were
supplied by domestic branch of Praxair and for the charac-
terization and monitoring of the levels of SO, in the gases
used in the experiments it was used a Breaker Analiser pro-
duced by G.A.S. These cells were placed in pre-heated oven
at different temperatures: 40, 120, 160 and 200 °C. After
different time intervals the cells were removed from the ov-
en, cooled to room temperature and all the gas samples were
taken off. The new and aged specimens of seals were tested
for Shore A hardness testing (TH200 DIGIMESS), Fourier
transform infrared spectroscopy — FTIR by using a MB-100
BOMEM by attenuated total reflectance and pirolisis sam-
ple preparation. Spectrophotometer, differential scanning
calorimetry (DSC) Manufacturer Netzsch model DSC 204
F1. Temperature Range: -90 to 20°C Heating rate: 10 ° C /
min. Nitrogen atmosphere, flow: 15 mL/ min. Thermograv-
imetric analisis (TGA) - Thermogravimetric Balance, manu-
facturer NETZSCH, model TG - 209. Range of temperature
in an inert atmosphere (Ny): 20-550 °C; Range of tempera-

ture in an oxidizing atmosphere (O,): 550-800 °C; Heating
rate: 20 ° C / min. Flow: 15 mL / min.

B. Effect of SO, byproduct in the dielectric strength of SFg

To evaluate the influence of SO, on the dielectric
strength of SFg a test chamber was built. The chamber was
made of plexiglass body in a cylindrical form, the
extremities were made of Teflon and allowed for the
electrodes connections. The electrodes were made of
electrolytic copper, in a half-sphere shape. Some
compositions of SFg and SO, were used: pure SFg, 5 pL/L of
SO, in SFq and 500 pL/L of SO, in SFs. It was applied 60
Hz voltage and impulsive voltage for various distances
between electrodes. at test pressure of 2 bar.

To connect SFy and SO, gas cylinders to the test
chamber it was required to implement a gas line to conduct
the gases employed, using valves to reduce the pressure and
also safety valves. The tests conducted have followed
basically IEC 60060-1: 2013 for testing under industrial
frequency (60 Hz) and impulse voltage, using the "up and
down" method. The reference distances between electrodes
were of 1, 2, 3.5 and 5 mm, although in practice the actual
distances used were 0.71lmm, 1.57mm, 3.13mm and
4.62mm.

RESULTS AND DISCUSSION

A. Characterization of the new and aged sealsspecimens

The seal elastomeric samples given by the suppliers
were initially prepared by pyrolysis and analyzed by Fourier
transform infrared spectroscopy — FTIR, using KBr pressed
discs. EPDM (ethylene-propylene-diene) based elastomer
was identified in the seals under investigation, named F1,
F2, F3 and F4 (Figure 1).

After aging, changes were observed in the bands intensi-
ty of all specimens of seals examined (Fig. 2), but it was not
found any evidence of the formation of new bands and/or
disappearance of bands [6]. No bands were observed regard-
ing the changes caused by reactions in polymers based etch-
ing gases under study.
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Figurel.The FTIR spectra of pure elastomeric seals submitted to pyrolysis.

DSC curves of the as received seals (Fig. 3) showed a
change in the baseline only about - 40 °C, which is related to
the glass transition temperature (Tg), indicating that the ma-
terial is amorphous.

It is observed that there were no significant changes in
Tg of the seals after accelerated aging tests. Initially one
would expect a change in the TG. However, additives and
fillers, whose present, among others, thermal stabilizers



functions, may be responsible for the maintenance of the TG
values of specimens for aging conditions applied.
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Figure 2. FTIR spectra of pure seal F4 and after aging at 160 ° C for 161 h.
The spectra were acquired using the technique attenuated total reflectance
(ATR).
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Figure 3.DSC curves for the neat elastomeric seals.

The thermogravimetric analysis of the new seals (Fig. 4)
showed that for samples from all suppliers there were no
mass loss up to 200 °C, followed by three stages of mass
loss, approximately between 250-350°C, 400-520°C and 550
- 680°C.
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Figure 4. Thermogravimetric curves of the neat seals.

The F1 seal showed a higher content of final residue,
around 40%, while the others showed levels lower than
10%, indicating a higher amount of inorganic filler in the
formulation of this material (F1). After the accelerated aging
process, there was no difference in the TGA curves for the

four seals analyzed (data not shown) compared with the neat
seals. This is an evidence that the aging is not responsible
for any drastic degradation of the elastomers. For the aged
samples under N, by 864 hours, the Tgs were detected at -
45.3°C; -41.9°C; -40.9°C and -41.9°C for F1, F2, F3 and F4,
respectively.

The hardness Shore A tests (Fig. 5) showed some
differences in the specimens of seals after the accelerated
aging tests.

£2222 40 °C for 1060 h
[1120°C for 1529 h
272 120 °C for 2321 h

0 T T T T
N, SF, N,

2 6 2 6

Figure 5. Hardness Shore A for sample F2, comparing the new sample, the
sample aged at (a) 40 °C for 1060 h, and (b) at 120 °C for 1529 h and (c) at
120 °Cfor 2321 h.

The results under N, were similar to those obtained in
SFe, as expected, since both are inert gases. In general, when
aged under N, and SFq there was an increase in Shore A
hardness of the seals with respect to the new samples indi-
cating a hardening effect by the elastomer temperature (Fig.
5). The higher the temperature and time of aging the greater
the hardening of the seals F1, F2 and F3.

F4 sealing sample aged at 40°C for 1060h and at 120°C
for 1549h showed softening or increased flexibility, as indi-
cated by the decrease in the aged Shore A hardness when
compared to the new sealing gasket in both atmospheres (N,
and SFe) (Fig. 6). However, when the aging time was ex-
tended to 2321h at 120°C or the temperature was increased
to 160°C this material showed an increase in Shore A hard-
ness with regarding the new seal. This behavior can be at-
tributed to the different formulation of this material in rela-
tion to the others. Note that the main objective of this work
is not to identify the seals formulations, rather it aims to
assess differences and similarities in their properties.

72740 °C for 1060 h
[_1120°C for 1529 h
120 °C for 2321 h
160 °C for 168h

Shore A hardness change (%)
o

Figure 6. Hardness Shore A for sample F4, comparing sample aged at
40°C for 1060 h, at 120°Cfor 1529 h andat 120°Cfor 2321 h and at 160°C
for 168h.



When seals were aged in an atmosphere of SFg mixtures
with low concentrations of SO, (5, 12, 50 and 500uL/L),
there was a greater increase in Shore A hardness of seals F1,
F2 and F3 in the mixture comprising 500 pL/L of SO,, as
seen in Figure 7. This increase is larger the longer the time
of aging. Concentrations of SO, below 500 uL/L have led to
an increased hardnesse Shore A of the aged seals, which was
a common behavior for seals F1, F2, and F3. Again, the F4
seal showed a different behavior compared to the others. It
can be seen an increase in Shore A hardness with respect to
the unaged sample after aging in mixtures of SF¢/SO,.

Differently from that observed in the presence of N, and
SFs. This increase was constant, independent of the
concentration of SO,.

To evaluate the effect of high concentrations of SO, in
the Shore A hardness of these seals were aged in a mixture
of SF¢/SO, (50%/50%by volume) and pure SO, at 160°C
(Fig. 7).
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Figure 7.Effect of high concentrations (50%) of SO, in SFs in hardness
Shore A in seals F1, F2, F3 e F4, aged at 160°Cfor 168 h.

Compared with N, and SFs where the hardness is re-
duced. There was a much greater increase in hardness Shore
A of the aged seals. The seals F1, F2 and F3 showed higher
increases when aged in SO, (not shown) while the F4 sam-
ple expressed similar increases for the 50/50 mixtures and
pure SO, (Fig. 7). The F4 sample showed preferential chem-
ical attack behavior, but showed softening after the tempera-
ture rise test. This behavior suggests formulation differences
in F4 sample compared to samples from other suppliers.

To assess the effect of temperature on aging of the seals
in the presence of the mixture of SO,, SF¢ and a mixture of
both(50/50). Another set of samples were aged at 40°C. The
profile of graphs obtained were similar to those obtained at
160°C as seen in Figure 7, except that the seal F4 showed a
hardening effect, when compared to SF and N,.

Analysis of sulfur and fluoride by energy dispersive
spectroscopy (EDS) in the specimens of aged seals under
SF¢ and mixtures of SFs and SO, was also performed to
verify whether these elements were incorporated into the
material under investigation. These elements were not
detected in aged seals. The element analysis of the seal F4
showed higher quantities of carbon, as expected (Tab).

Table I.Chemical analysis by EDS of seal F4 new and aged in different
conditions .

Element (%) weight sample F4
Aged at:
New N, by814h SF,by1520n >COMU/L SO
by 1529h

CK 95.03 95.71 95.71 95.03
AlK 0.25 0.08 0.08 0.25
SiK 0.19 0.16 0.16 0.19
SK 0.17 0.13 0.13 0.17
CakK 1.76 1.48 1.48 1.76
ZnK 2.59 243 243 2.59
Total 100 100 100 100

A. Evaluation of seals tightness in contact with SFs and SO,

The gaskets used in the cell caps used in all the
accelerated aging tests were analyzed to observe the direct
effect of such gases on the tightness of this type of seal. So
the seals were not changed during the research. Only after
ending of the test at 160°C. In the cell with pure SO, was
observed that this seal was leaking, while the other cells has
no leaks.

In Figure 7 it is shown the Shore A hardness of the seal
after conducting the tests at 160C, with SFg, SF¢/SO,
(50/50) and pure SO,. Aged seals in SFs and SF¢/SO,
(50/50) showed an increase of approximately 20% in Shore
A hardness with respect to the new seal while the sample
aged in pure SO, increased its hardness approximately 36%.
These data show that pure SO, attack the seal material in the
same way that it would do in electric equipment isolated
SFe. The kinetics of the attack will depend on the
concentration of SO, in the SFq gas, time and temperature.

To evaluate the sealing performance of the seal as used in
the accelerated test under the same conditions used for the
F1, F2, F3 and F4 cell seals, a new aging test was carried
out. A new test was created using a new seal, the same as
used in the cell aging test, and was thermally stressed at
120°C for 214h. It was observed the high increase in
hardness in the presence of SO, showing once again that this
gas would be responsible for the loss of elasticity of the seal.

An ATR - infrared spectroscopy was conducted to
identify the base elastomer used in the sealing of the cell. It
was found that this seal is made of nitrile-based elastomer.

A comparison between the value of Shore A hardness
used for sealing the cell filled with SFe and the one filler
with SO,, it is possible to determine a parameter (Table II)
that would indicate a threshold value for the sealing
performance.

Tablel .Ratio ofhardness Shore A of aged samples in SO,to hardness of
aged sample in at 120 °Cfor 214 h.

Hardness Shore A
sample aging
SO,/hardeness in SFq

sample Aging condition

1.08 Vessel gasket

1.08 F1

1.00 F2 @120°Cby214h
1.08 F3

1.05 F4

Performed in all

1.15 vesseltests with SO

Vessel gasket




B. Preparation of the technical specification for the seals

TableV.Breakdown voltage for 60Hz applied voltages according to the

ardt . ! IEC 60060.
applied in SFy insulated equipment
o . . Reference distance (mm) 1.00 2.00 3.50 5.00
From the specification of the seals provided by the
leading manufacturers of SFg gas insulated equipment and Distance (mm) 071 157 313 460
by domestic manufacturer, it was proposed a technical
specification for the seals applied in SF, insulated z AIR 3.00 525 8.30 10.82
equipment. This specification consists of type testing (Table %
i i g SF, 1489 2803 5236 7721
IIT) and routine testing (Table IV). 3 o . 28.03 3 :
£ SF,+ SALIL
Table III. Proposition set of product testing, characterizing the artifact 2 SO, 13.04 30.68 50.41 69.88
as ace basic properties of composition and aging resistance. B
Characteristc Unit Test method Specification z SFe+ 5530“U L 519 27.35 49.74 68.06
Elastomer -

EPDM

Hardness Shore A

unit ASTM D 2240 70-79
Tensile Strength MPa ASTM D 412 min, 10
Elongation at Break % ASTM D 412 min, 200
Compression Permanent Deformation % ASTM D 395, max, 70
procedimento B,
22h@125°C
Compression Permanent Deformation % ASTM D 395, max, 35
procedimento 8,70 h @
100°C,
Heat Resistance ASTM D 865,
70h @125°C
Variation of Hardness _units max, +10
Variation of Tensile Strength % max -20
Variation of Elongation at Break % max, -40
HSA* in SO, / HSA* N, 214h,120°C 1,04+0,04

* Hardneess Shore A

Table IV.Proposition set for routine testing of rubber seals for use in
electrical equipment maintenance services.

Characteristc Unit Test method Specification

Elastomer EPDM or
Polyisoprene

Hardness Shore A units ASTM D 2240 70-79

HSA* in SO, / HSA* N, 164 h,at120C 1,04£0,04

* Hardneess

It was proposed at CE 03: 010.03 (Commission for the
Study of Gaseous Insulators ABNT / CB-03 - Brazilian
Electricity Committee) the creation of the draft standard
"Technical specification for sealing electrical equipment SFg
gas insulated materials." This project will enable the
standardization of the use of seals for SFy insulated
equipment from the tests described in Tables V and VI.

C. Effect of SO, byproduct in the dielectric strength of SFs

Is presented in Table V and in Figure 8 the results of the
breakdown voltage obtained according to the IEC 60060,
applying power frequency (60Hz) voltage. It is shown in
Table VI the results for application of an impulsive voltage.
According to the suggested spreadsheets in the same
standard.

In dielectric tests conducted so far it is evidenced the
major capability of SF¢ as insulating medium when
compared to air. For both 60 Hz and impulsive voltage. It is
also observed that the variation of the dielectric strength of
SF has been not affected by the presence of SO,.

Table II.Breakdown voltage for impulsive applied voltages according

to the IEC 60060
Reference distance (mm) ~~ 1.00 200 350  5.00
Distance (mm) 071 157 313 462
£ AR 725  19.04 2597 3560
5

E SF, 2539 47.02 8894 11599
:

g SF6 + SpL/L

H SO, 2323 49.09 8864 118.68
g

:

5 SF5*S50“““”L 23.04 5075 87.49 116.05
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Figure8. Breakdown voltage for 60Hz applied voltage according
to the IEC 60060.

CONCLUSIONS

The seals from different suppliers, investigated in this
study, had similar performances in the face of aging
conditions applied. The SO, accelerates the aging of seals
used in SF¢ gas insulated equipment. This effect is more
pronounced the higher the temperature and the time of
contact between the seal and SO,. The relation between the
hardnesses of the gaskets aged at 120°C for 214 h in N, and
in SF¢/SO, mixtures ranged from 1.04 + 0.04. It is possible
to develop a technical specification for the seals applied in
SF insulated equipment. The dielectric performance of SFg
gas was not altered by the presence of SO,, and tested for
concentrations and distances.

The main result of this work was a technical specification
for sealing materials for SFs insulated equipment and the
development of a methodology for assessing the
performance of the seals against the main byproduct of the



breakdown of the gas, the SO,. The functionality tests
performed in the laboratory and in the field, proved the
applicability of the developed product.
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