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CHAPITRE 1

INTRODUCTION GENERALE

1.1. Introduction

Les transformateurs de puissance représententounh @écieux pour les exploitants
des réseaux électriques. Dans des conditions nesm#lexploitation, la durée de vie
moyenne des transformateurs de puissance est diel'de trente a quarante ans.
Actuellement, la majorité des transformateurs disgance installés sur les réseaux, sont
proches de leur fin de vie utile. Avec le vieilessent des parcs de transformateurs de
puissance, les exploitants des réseaux électridols face a un énorme défi. Les
défaillances de transformateurs, les réparatioassepertes de revenus qui en résultent se
chiffrent généralement en millions de dollars. Euwes causes principales de défaillance
des transformateurs est le vieillissement de lgsitese isolant (huile/ papier). En service,
le systeme d'isolation subit une dégradation ghéelgei, avec le temps n'est plus capable
de résister aux différentes contraintes. Etantdes éléments les plus essentiels du réseau
électrique, la nécessité d'avoir des méthodesefathe surveillance et de diagnostic améne
les experts a explorer de nouvelles technologias pméliorer la fiabilité et optimiser
l'utilisation de chaque composant. L'objectif pijpad de ces méthodes est de maintenir ces
appareils en fonction le plus longtemps possiblecales colits de maintenance aussi bas
possible. Les procédures de maintenance préventivas devenues de plus en plus

importantes. Ces maintenances préventives, quis@m sur des techniques de diagnostic

fiables, doivent non seulement permettre de préverais également de prévoir les



interventions colteuses de maintenance correctie@issi pour prolonger la durée de vie
des transformateurs. De nos jours, afin d'optiniesgicodts de la maintenance, la tendance
est de passer de la maintenance réguliére baséeteurps a la maintenance conditionnelle
basée sur I'état. Pour ce faire, plusieurs systemeesurveillance en ligne de I'état de

l'isolation ont été mis au point.

La présente thése, entreprise dans le cadre alemuir de recherches de la chaire sur
les isolants liquides et mixtes en électrotechniel¢pOLIME) de I'université du Québec a
Chicoutimi, porte sur I'étude et I'exploration druwmelles méthodes de diagnostic de I'état
de l'isolation, et d'un capteur pour la surveilea ligne des transformateurs de puissance.

Dans ce contexte trois objectifs spécifiques oaffiés:

> Etude de la faisabilité d'un capteur capacitif ridigité pour la surveillance en ligne
de la qualité de l'isolation du papier imprégnéidghminérale des transformateurs de
puissance.

> Etude de classification de la qualité de I'huileénale isolante selon des techniques
de diagnostic alternatives basées sur I'analysetregeopique. Plus précisément, il
s'agit ici de la spectrophotométrie UV/Visible etld turbidité.

» Utilisation de la spectroscopie infrarouge a transie de Fourier (IRTF) pour

déterminer la teneur en eau et évaluer I'étahdéd' minérale isolante.



1.2. Originalité

Plusieurs raisons expliquent le développementtitbode diagnostic efficaces des
transformateurs. La premiére est le colt initiavélde ces équipements. Le second aspect
vient du besoin des exploitants de prolonger lad@donctionnement de ces equipements
aussi longtemps que possible. Dans ce projet deerelce, de nouvelles méthodes et de
diagnostic et de surveillance de I'état de l'isohahuile/papier des transformateurs ont été

proposées. Cette étude porte sur les points sgivant

- Développement d'un capteur pour le contréle efuiveillance des transformateurs de
puissance en ligne. La durée de vie des équiperadatdations imprégnées de liquide tels
que les transformateurs est directement reliéesaldtion solide. Il est alors important de

pouvoir estimer sa qualité. Le besoin de captetrmetant de suivre de fagcon dynamique
la santé d’un transformateur se ressent depuigdorgs. Un capteur interdigité, permettant
de mesurer les pertes diélectriques dans l'isola@ide du transformateur, est proposeé.
L'application de la recherche proposée a la gestiea transformateurs offrira non

seulement des avantages importants en matierendiédes, mais aura également comme
conséquence, le potentiel significatif de garafdirsécurité de I'approvisionnement en

électricité.

- L'amélioration de deux nouvelles méthodes de raistic permettant de prendre des
décisions appropriées basées sur I'état de |salente. Depuis quelques années, plusieurs

méthodes de diagnostic ont été développées. Cestaomt été normalisées par des



organismes internationaux comme I'ASTM (Americarci8ty for Testing and Materials),
d'autres sont toujours en phase de recherche. Gapen'ASTM a développé depuis
quelgues années, deux méthodes alternatives fiabla®ins colteuses pour évaluer I'état
de I'huile des transformateurs de puissance. Ces nheéthodes sont la spectrophotométrie
UV-Visible permettant de mesurer les produits deodéposition de I'huile, et la turbidité
permettant de mesurer les contaminants non soldbles I'huile. Bien que développées par
I'ASTM, ces deux méthodes ne sont pas encoreagsiisen grande partie liée au fait qu'au
meilleur de nos connaissance, il n'existe a ce pag d'interprétation quantitative aux
résultats fournis. Dans ce présent travail, undeéera consacrée a I'évaluation de I'état de
dégradation de l'huile, basée sur ces deux méthddles techniques ont été étudiées
parallelement aux techniques traditionnelles (tamsinterfaciale, Acidité). Cette étude,
permet d'établir des criteres qui permettront asponsables de maintenance des outils
permettant de prendre des décisions appropriéesartir ples analyses effectuées

(spectroscopie UV/visible, turbidité).

- Parmi les méthodes qui ont connu un développemestrapide au niveau des analyses
spectrales, il convient de citer la Spectroscopmiftafouge a Transformée de Fourier
(IRTF). Cette méthode qui est I'objet du troisigooet de ce travail est considérée comme
un outil de diagnostic non destructif tres puisgamiir le diagnostic de I'état de I'huile.
Jusqu'a présent, aucune étude n'a encore étéuétqubur déterminer la teneur en eau dans
I'nuile minérale isolante des transformateurs disgamce par spectroscopie IRTF. Notre

contribution dans cette étude a consisté a utdispectroscopie IRTF pour déterminer a la



fois la teneur en eau et l'acidité de 'huile. €etiethode présente un intérét considérable
pour les laboratoires d'analyse d'huile, que seaspbhiveau de la rapidité d'analyse qu'au
niveau d'investissement tout en réduisant le nondb¥Fguipements et de consommables

(produit chimiques).

1.3. Organisation de la these

La thése est composée de sept chapitres, indeiaresent chapitre et la conclusion

générale.

Le deuxieme chapitre de cette these présenterdasformateurs de puissance en
général, leurs diverses utilisations et leurs dtigins. Les causes de défaillances des
transformateurs et les aspects économiques assmrigist aussi présentés. On y retrouve
également un rappel sur les phénomeénes de vieitisst du complexe huile/ papier. Les

méthodes et techniques d'évaluation de I'étatsbdallion y sont également décrites.

Le troisieme chapitre fait I'état de l'art sur feéthodes de diagnostic standard, ainsi
gue les nouvelles méthodes proposées dans cel.tdawarincipe de ces méthodes et les

travaux de recherches réalisés seront aussi péssent

Le quatrieme chapitre présente une étude expétaheede la faisabilité d'un capteur
capacitif interdigité pour surveiller I'état du papimprégné d'huile des transformateurs de
puissance en ligne. Dans le méme aspect, un nopaFametre diélectrique indépendant

de la géométrie est aussi présenté. Le protocoleiaiissement accéléré de l'isolation



huile/papier incorporant le capteur, mis au pomirpcette étude, est également décrit dans

ce chapitre.

Le cinquiéme chapitre présente I'étude de la ifleason de la qualité de [I'huile
minérale isolante a partir de nouvelles méthodeamnatiyses. Un rappel sur les
classifications de I'huile selon les méthodes tiaaelle est présenté. La méthodologie
suivie pour mener a bien cet objectif est ausssgtée. A partir des corrélations entre les
méthodes traditionnelles et les nouvelles méthpdesosées, des critéres de classification
sont établis pour les nouvelles méthodes. Cesresiteont validés sur des échantillons

d'huiles vieillies en laboratoire ou provenant ttaasformateurs de puissance en service.

Le sixieme Chapitre met en évidence [l'utilisatde la spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (IRTF) comme outil uniquerpla quantification de la teneur en
eau et l'acidité de I'huile minérale isolante. lesatiption des expériences réalisées pour

atteindre nos objectifs sont présentés dans le nclaptre.

Le septieme chapitre contient les conclusions puivent étre tirées et propose des

voies précises a explorer pour des développemetusf
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CHAPITRE 2

LES TRANSFORMATEURS DE PUISSANCE
2.1. Introduction

Ce chapitre introduit les transformateurs de @uiss d'une facon générale, leurs réles,
les différents types et leurs constitutions. Lessea de défaillances de ces appareils sont
aussi exposées. Dans la méme lignée, le présepitrehprésente également les différents
phénoménes associés au vieillissement du systéramtisuile/ papier. Enfin, les enjeux

de diagnostic de I'état de l'isolation sont présent

2.2. Role et différents types de transformateurs dpuissance

by

Un transformateur de puissance est défini commeppareil statigue a induction
électromagnétique, a deux enroulements ou plugjndea transformer un systéme de
tension(s) et courants(s) alternatifs, de valeutségplement différentes et de méme
fréquence, en vue de transférer une puissanceiélex{selon le dictionnaire multi-langue
de la Commission Electrotechnique Internationale@]. Les transformateurs de puissance
font donc passer I'énergie électrique d'un niveatedsion a un autre. Pour le transport, ils
augmentent les niveaux de tension pour réduire iaimmam les pertes tandis qu'ils les a
baissent pour la distribution. Le terme transfoeuatde puissance est employé pour

désigner tous les transformateurs utilisés depaisdntrale de production jusqu'a la
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distribution [2]. En fonction de leurs applicatiohss transformateurs de puissance peuvent

étre classés en plusieurs catégories [3].

» Les transformateurs élévateussnt situés dans les postes de départ d'une legntra
leur réle est d'élever la tension produite a paes genérateurs (entre 11 et 25 kV),
afin de minimiser les pertes sur les lignes. Pamgte au Québec I'électricité est
transportée a des tensions allant jusqu'a 765 kV.

» Les transformateurs d'interconnexiorient passer I'‘électricité d'un niveau de
transport plus élevé a une tension de répartitiomsnélevée (161/120 kV) afin de
faciliter sa distribution dans les postes régionaux

* Les transformateurs abaisseuse trouvent au niveau des postes électriques afin
d'adapter la tension électrique de transport (B8LKV) aux différentes tensions de
distributions soit (25 kV, 69 kV).

» Les transformateurs de distributi@ont utilisés pour abaisser la tension et l'adapte

a l'utilisateur a des fins domestiques ou industse

Les niveaux de tensions ci-dessus mentionnés ggardralement utilisés au Québec
(Canada). Cependant, ils peuvent varier d'un pasgra. En plus a ces catégories, on peut
y ajouter les transformateurs a usage industrigdsnme les transformateurs de fours

électriques, transformateur redresseurs, les antsftsrmateurs, etc.
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2.3. Constitutions

Quel que soit le type de transformateurs de pucgsals se composent généralement des

parties principales suivantes :

Le noyauqui est composé de tdles en matériaux ferromagredi empilées et
séparées entre elles par du vernis. Cette confignrpermet de réduire les pertes
fer (perte par courant de Foucault et perte pai€hgsis);

- Les enroulementsmontés sur le noyau fait d'un conducteur, géagraht en
cuivre, entourés de papier imprégné d'huile (t@mnsdteur immergé) pour seéparer
les spires les unes des autres;

- La cuveou lI'ensemble des enroulements et le noyau sotégléa cuve est remplie
d'un fluide (généralement I'huile minérale);

- Les traverséesont utilisées pour raccorder les enroulementsahsformateur aux
lignes électriques a travers la cuve;

- Le changeur de priseest utilisé pour régler la tension en fonctiorladeharge sur
le réseau, en ajoutant ou en retranchant des gf@seenroulements;

- Le systéme de refroidissemenpour dissiper la chaleur et maintenir le
transformateur a des températures acceptables.dde mie refroidissement varie
d'un transformateur a un autre selon le niveau wissance, les exigences et
I'utilisation du client;

- Divers accessoires (bornes de traversées, thermmesjétrelais Buchholz,

dessiccateur, conservateur, etc...).
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Pour compléter cette liste, il convient d'ajoutesysteme isolant (huile, papier, carton).

2.4. Causes de défaillances

Les transformateurs de puissances sont souventessitdans des endroits
stratégiquement critiques. Les dommages résultaneganne et la perte de production qui
s'ensuivent peuvent s'avérer tres colteux. Leslldétaes peuvent étre classées de types
électriques, mécaniques ou thermiques. Les cawesdsfdillances peuvent étre internes ou
externes. Le Tableau 2.1 répertorie certaines satigeques de défaillance [4]. Elles
peuvent aussi se produire a lintérieur de la cduetransformateur comme sur les

traversées, le changeur de prise ou autres acEssOi

Tableau 2.1 : Causes de défaillances des transformears.

Causes intern Causes extern
- Détérioratiol de lisolatior - Surtensions de manoeuvres
- Perte de serrage d'enroulement atmosphériques
- Surchauffe - Surcharge

- Contamination solide dans I'huile isolante
- Décharge patrtielle
- Défauts de conception et de fabrication

En général, les probabilités de défaillances dessformateurs sont treés élevées surtout
au début et vers la fin de leur durée de vie tlo@eri Ceci est souvent représenté par une
courbe en baignoire comme le montre la Figure 8]1 Cette courbe montre que les
transformateurs sont plus vulnérables aux défailandans les premieres années que
pendant leur &ge mature. Les défaillances danes pbtise (zone A) sont généralement

causées par des erreurs de conception ou de atiwtrilCependant, les défaillances qui se
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produisent dans les premiéres années sont géneéralectouvertes par la garantie du
fabricant. Dans la deuxiéme phase (zone B), lestoamateur peut fonctionner jusqu'a 30
ans, avec des défaillances mineures. Apres cettedpé le transformateur devient trés
vulnérable aux défaillances (zone C). Ceci est d& différents phénomenes de
vieillissement du transformateur. En effet, le tenm@&cessaire pour qu'un transformateur

soit dans la zone C dépend de la politique de maamice.

Nombres de défaillances

v

Age des transformateurs

Figure 2.1 : Modele typique des défaillances desansformateurs
En 1983, une enquéte internationale sur les calese®faillances des transformateurs
de puissance a été effectuée par la CIGRE [5, @hquéte a montré que pour des
transformateurs avec changeurs de prises, 40 %lé&faglances ont été causées par ces
derniers, 26 % sont reliés aux enroulements et Bi%draversées. Dans une autre enquéte

effectuée en Afrique de sud, sur 188 transformatdas défaillances de 56 d'entre eux ont
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éte causées par le vieillissement de l'isolatignl{& Figure 2.2 montre la distribution des

causes de défaillances de ces transformateurs.

Circuit
magnétique

Vieillissement

Surtensions

Autres
Changeur

de prise o
Court circuit

Figure 2.2 : Distribution des causes de défaillansele 188 transformateurs en Afrique
de sud[5].

Dans une autre étude réalisée par William H. Barf. E. [7], il a été rapporté que sur
97 défaillances de transformateurs, 24 étaient dwesieillissement de lisolation. Leur
étude statistique a montré que les risques delldéfzés de l'isolation sont les plus élevés

et les plus colteux en termes de dépenses.

2.5. Isolation huile/ papier

Mise a part certains transformateurs de distrioutde type secs, la plupart des
transformateurs de puissance sont remplis d'huliisolation solide a l'intérieur du
transformateur est constituée de papier et dercaltonprégnation par un isolant liquide,

essentiellement les huiles minérales, leur contgre rigidité diélectrique remarquable.
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Etant donné que la rigidité diélectrique de I'hudst supérieure a celle de lair, les
transformateurs immergés d'huile sont plus compaatses transformateurs secs de méme
puissance. Depuis le début du*®Usiécle, le complexe isolant huile/papier est larget

utilisé dans l'industrie électrique [8].

2.5.1. Huile isolante

Dans les transformateurs de puissance, I'huiteadarfois d'isolant électrique entre les
différents éléments internes et de fluide caloporte'est-a-dire qu'elle permet de dissiper
la chaleur dégagée par le circuit magnétique etdeslucteurs. La chaleur a évacuer est
véhiculée par circulation naturelle ou forcée dwiile vers les radiateurs extérieurs.
L'efficacité du refroidissement est influencée clieenent par la viscosité et la chaleur
spécifique de l'huile utilisée [9]. 90 a 95% du aofer mondial des isolants liquides est
dominé par les huiles minérales [10]. Ce choix piw justifié non seulement par leur
faible colt, mais également par leurs excellenteprpgtés diélectriques. Cependant,
lorsque la résistance au feu devient un critere@rdérant, les huiles silicones et esters,

appelées liquides a haut point de feu, constituemeilleur choix.

L'huile minérale est un produit obtenu a partirrdtfinage du pétrole brut. Elle est
composée essentiellement d'hydrocarbures (atoroardene et d'hydrogene) et en quantité
tres faible, de composés soufrés et de traces mipases organométalliqgues (Fe, Cu, Al,

Na, etc.) qui peuvent affecter considérablemenpsawiétés électriques [9].
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On distingue trois familles d'hydrocarbures: lesraffines, les Naphtenes et les
Aromatiques. Les Aromatiques sont des hydrocarbphes instables que les composés
paraffiniques et naphténiques. lls étaient souvdilisés pour les condensateurs et les
traversées isolées. Les huiles naphténiques effiparaes sont chimiguement stables, ils
different les unes des autres par leurs structorekeculaires et leurs caractéristiqgues
physico-chimiques. Malgré leurs différences, leglés ont montré que la qualité des huiles
isolantes ne dépend pas beaucoup du type parainmy naphténique [11]. Cette
distinction n'est donc pas prise en compte pandesies internationales. Les spécifications
requises des huiles minérale utilisées dans learajp de H.T sont répertoriées dans la
norme ASTM désignation D3487 [12] ou la CEI 602%28][ Ces normes définissent deux
types d'huiles en fonction de la teneur en antierysl Les principales qualités exigées

pour ces huiles sont donc [3] :

- une faible viscosité et un bas point d'écoulement pssurer sa fluidité aux basses
températures;

- un point d'éclair (ou point d'inflammabilité) élevé

- une bonne stabilité chimique essentiellement wisades phénomenes d'oxydation
et de décomposition;

- une rigidité diélectrique élevée.

Pour améliorer certaines propriétés, les fabrgajautent des additifs chimiques aux
huiles isolantes. Par exemple, un antioxydant gmité@ dans une huile isolante pour

améliorer sa stabilité a I'oxydation. Ces additiésfont que prolonger la durée d'utilisation
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de l'huile, une fois les antioxydants consommésiil€ est sujette a I'oxydation et a la

formation des boues et d'acides.

2.5.2. Le papier isolant

Dans les transformateurs de puissance, le papierutdsé pour lisolation des
enroulements, tandis que le carton sert d'isolaéiotre les enroulements et entre les
enroulements et le noyau. Le carton est formé deglrs couches de papier compresse. Le
papier et le carton sont constitués de fibres tlalose extraites de la pulpe du bois ou des

fibres du coton.

Le papier Kraft est, a I'heure actuelle, un desgragdes plus utilisés dans l'industrie
électriqgue des transformateurs. Les trois constitu@rincipaux du papier kraft sont la
cellulose (90%), les lignines (6 a 7%) et les héthitoses (3 a 4%) [14]. La cellulose est
caractérisée par son degré de polymérisation mayginest le nombre moyen de motifs
glucose par chaine de cellulose. Comme nous lengplus loin, I'état du papier peut étre

apprécié par la détermination de son degré de poigation § 3.2.6).

Afin d'étre considéré comme un bon isolant, le @apoit posséder les propriétés

suivantes:
- Une bonne tension de claquage;
- Résistivité élevée;

- Faible facteur de dissipation;
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- Une bonne résistance a la traction;
- Un degré de polymérisation élevé;

- Un faible co(t.

Pour augmenter la tenue thermique, un papier néodifithermostable peut étre utilisé.

2.6. Phénomenes de Vieillissement

Lorsque le transformateur est neuf et bien conicypeut résister aux différentes
contraintes (électriques, mécaniques, thermiquesngironnementales). En service, le
systeme d'isolation subit une dégradation graduglie avec le temps, peut ne plus étre

capable de résister aux différentes contraintes.

Le vieilissement se définit par le changementasf irréversible d'une ou des

propriétés du systeme isolant, due a la dégraddease dernier [3].

2.6.1. Dégradation de I'huile minérale isolante

Lorsqu'on parle de la dégradation de [I'huile, arlep souvent du phénoméne
d'oxydation. L'oxydation de I'huile isolante désiglfensemble des réactions chimiques
complexes et lentes au cours desquelles les hythwes réagissent avec l'oxygene et
I'humidité. L'oxydation de l'huile est une foncticroissante de la température et de la
concentration en oxygene. De plus, elle peut &talysée par certains métaux comme le
cuivre, le fer, le plomb, et par 'humidité. D'adrparametres tels que le champ électrique

et la lumiere peuvent aussi influencer I'oxydatas I'huile isolante [9]. Les produits de
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dégradation issus de I'oxydation de I'huile eneafrun changement de couleur et d'odeur,
lié a la formation de composeés d'acides légersefi suit une apparition des dépbts et de
résidus, accompagnée d'une augmentation de lasits¢h5], ce qui affecte les qualités de

I'huile en tant que caloporteur. Les effets deyliation se reflétent non seulement sur les
propriétés physico-chimiques, mais aussi sur lesprptés électriques (conductivité,

facteurs de dissipation) [16]. L'oxydation de llawentraine également une dégradation plus
rapide du papier cellulose. Cette détérioratioraetvée par les produits de dégradation de

I'huile, notamment les acides et les produits pe¢agui sont absorbés par le papier.

2.6.2. La dégradation du papier isolant

La dégradation du papier est un phénomene quiiqomll'interaction de plusieurs
facteurs dont les plus importants sont la tempésatlioxygene et l'eau [17-19]. La
dégradation de la cellulose est causée par lanuples liaison$ (1-4) glucosidiques des
molécules de glucose. En fonction de la cause deadétion, on distingue trois types de

mécanismes [20]:

- la pyrolyse qui entraine la décomposition de léutede, avec production de sucres
libres (glucose), d'oxydes de carbone (COp)CB,0 et K (Figure 2.3 (a));
l'oxydation qui consiste en l'attaque des anneangldcose par l'oxygeéne; elle
provoque une dépolymérisation. Les produits forraémst des carbonyles, des

acides et de ¥© comme indiqué sur la Figure 2.3 (b);
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- I'hydrolyse qui est la réaction de l'eau avec lest® oxygéne conduisant a la

formation de molécules de glucose libre et des-pooduits, (Figure 2.3 (c)).

a) Thermal Degradation, T<200°C

Cr 0 Q 0 Gr 0~  Heat—» H@()H H:0  CO CO:

Breaks glycosidic bonds and
opens glucose rings

b) Oxydative Degradation
CHzOHO o COOH o COOH o
-0 0- _ , 0 0-
R L S L e T
C

Moisture produced
Glycosidic bonds weakened
c) Hydrolytic Degradation

CH:0H

0 0_o- H20 H 0 OH

0 0 L
KOO gto K eid H0 €O CO;

Free glucose produced

Figure 2.3 : Les différents processus de dégradatiale la cellulose [21].

Sous linfluence de I'humidité et des acides, llease se dégrade, produisant le 5-
hydroxyméthyl-2-furfuraldhyde [9, 19]. Ce derniex décompose a son tour en d'autres
dérivés furaniques tels que le 2-acétyl-furangdd-méthyle-2-furfuraldéhyde. Les dérivés
furaniques ainsi que certains composeés issus dakdeadation du papier, dissous dans
I'huile, (comme expliqué dans la sect®3.2.6), constituent a I'neure actuelle les trazeur
caractéristigues de la dégradation du papier les pltilisés. Parmi les composés
furaniques, le 2-furaldhyde est le plus abondamtc@ncentration dans I'huile est liée au
degré de polymérisation moyen ([PRet par conséquent a la rigidité mécanique de

I'isolation solide.
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Le nombre moyen d'unités monomeres de glucoseldamslulose du papier peut étre
exprimé en DP (degré de polymérisation moyen), qui est pour apigr kraft neuf
d'environ 1000-1200. Pour un papier prétraité, R &t diminué progressivement (environ
850-950). Un DRen dessous de 500 unités fera en sorte que ldar&gsa la traction
commence a diminuer d'une facon linéaire [22]. Rmér valeur moyenne de PiRférieure

a 200, le papier devient tres fragile.

2.6.3. Vieillissement du complexe huile/ papier

Le complexe isolant huile/papier est utilisé démgransformateur depuis plus d'un
siecle. Malgré le grand progrés dans leur concepdio cours des derniéres années, le
maillon faible des transformateurs reste le systéfismlation. En service, l'isolation du
transformateur est soumise aux diverses sollioitati (€lectriques, environnementales,
mécaniques et thermiques), qui se produisent dendifférentes parties de la structure et
entraine sa dégradation. La Figure 2.4 illustre seshéma simplifié des réactions de

I'isolation en fonction des contraintes appliquées.
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Composants | | Contraintes Processus/ Produits initiaux Produits
GAZ
I E— ARC —
Contrainte Electrique HQCgﬁng\Hs Hz, C2H2, C, CO,
Slectri E——
(Champs électrique) ‘CO con COz, Hz, CHa4, CO,
- Huile minérale [——————— . Aromatiques COz...
-Papier | /T ____1___
- Carton DECOMPOSITION LIQUIDES
PYROLYSE
HYDROLYSE Hz, C2Hs, CaHe, Aromatique non * ‘
- Métaux (fer, H20 Furane(,:gzo, Co, saturé CO, CO2 Fl{l‘alles, Phénols,
cuivre ...) 2 Acides,H:0, autres|
- Autres (vernis, CATALISEUR SOLIDES
humidité..) |’ Radicaux libres. STRESS OXYDANT HYDROLYSE —
Contrainte chimique Peroxyde ’ Cétones, Acides, Cétones, Acides, .
(oxygéne, eau) Dimin t'onyde’DP H20, CO, CO2, H20, CO, CO2, BOFleS, particules,
:L:rane " Furane Furane Fibres, Sucres,
Meétaux

Figure 2.4 : Schéma simplifié de la dégradation dé&solation en fonction de
différentes contraintes [23].

Sous 'limpact d'un champ électrique/thermique isaffiment élevé, les huiles
minérales se décomposent en donnant des gaz.&Scetiee action, le gaz formé en grande
proportion est I'nydrogene. Certains travaux onhtmqu'en présence de papier imprégne
d'huile et 'numidité, I'électrolyse de I'eau patiédre a I'origine des bulles dans lesquelles
les décharges partielles prennent naissance aireit la décomposition de I'huile [9, 24].
La rupture des chaines d'hydrocarbures ne gén&rsqudement des gaz, mais aussi des
radicaux libres qui se trouvent dans I'huile et egsaient de capter un électron libre. Dans
ce cas, ces chaines d'hydrocarbures deviennerupesg de charges, conduisant aussi a
l'augmentation du facteur de dissipation de I'hist#ante. Les forces électromagnétiques
gue le transformateur subit pendant son fonctiomm¢rantraine la dégradation du papier a
long terme. Les vibrations dues a ces force peuxestsi libérer les gaz déja dissous dans

I'huile, favorisant la formation des déchargesiphbes [9, 14].
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La température joue également un réle essentied faprocessus de vieillissement de
I'isolation du transformateur. Le vieillissementertmique est associé a des réactions
chimigues causées par les phénomenes de pyrotysaiations et I'hydrolyse, et elles sont

acceélérées par l'augmentation de la températuag@beur en oxygéne et en eau.

Il est généralement admis que la durée de vie'igelakion huile/papier dépend
essentiellement de I'affaiblissement des carattfresss mécaniques du papier, et non de la
dégradation des propriétés diélectriques de I'huidg. Celui-ci est d0 au fait qu'il est
possible de reconditionner I'huile, contrairemanpapier qui se dégrade dans un processus
irreversible. Dans un transformateur, si d'autaasses de défaillance n'apparaissent pas, la
fragilisation du papier risque d'entrainer le ckggi sous l'effet de court-circuit ou de choc
électrique. Les produits d'oxydation de I'huile teinuent également au vieillissement du
papier en favorisant sa dépolymérisation par hydmlacide. Selon Fabre [9, 25], la
dépolymérisation du papier est plus rapide danshuiie vieillie que pour une huile neuve.
Par conséquent, le papier isolant d'un transfonmaié I'huile est soumise a une action
corrective (reconditionnement), se dégrade moits gu'un papier dont I'huile n'est pas

reconditionnée [26], ce qui permettra ainsi dequger la durée de vie du transformateur.

La décision de prendre une action corrective aséé sur les résultats de diagnostic de

I'état de I'huile, tel que discuté dans le chapitre
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2.7. Diagnostic et surveillance de I'état des traf@mateurs

La question de maintenir les transformateurs endiat de fonctionnement préoccupe
souvent les compagnies et les utilisateurs de wéskstrique. De nos jours, un grand
nombre de transformateurs de puissance dans learaputochent la fin de leur durée de
vie effective. Les remplacer par des neufs, seut¢me raison de leur age, est clairement
non rentable, puisque certains de ces transformsasznt encore en bon état et peuvent
encore servir pendant plusieurs années. Pour desnsaéconomiques et techniques, la
gestion de la vie des transformateurs a gagné téréinconsidérable ces dernieres
décennies. Actuellement, le diagnostic de I'étatl'delation des transformateurs de
puissance est devenu un élément essentiel daneskiory des transformateurs. Ces
dernieres décennies, des exigences dans le domainkveloppement des outils et des

méthodes de diagnostic fiables, non-destructivespétes n‘ont cessé d'augmenter.

D'une fagon générale, la surveillance consistdaemise en ceuvre de techniques
reposant sur l'analyse des variations de parametreie grandeurs de fonctionnement de
I'entité, visant a évaluer son état de dégradatiati est réalisé en vue de décider de la
nécessité d'une inspection ou d'une réparatioreptére afin d'éviter sa défaillance. Si la
surveillance permet de détecter une défaillancdidgnostic consiste d'une part & observer
les effets de la défaillance et, d'autre part,edtifier si possible les causes et l'importance
de cette défaillance. Un examen strict des défintide la surveillance et du diagnostic
montre que ce sont des outils de la maintenancevigent a ameliorer la sdreté de

fonctionnement d'une entité a laquelle ils sonligpps.
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Actuellement, une variété d'outils est disponjimer évaluer I'état des transformateurs
[4, 5, 22, 27, 28]. Des méthodes mettant en jeutedmiques physico-chimiques (tension
interfaciale, acidité, degré de polymérisation,lgses des dérivés furaniques, couleur, etc.)
et électriques (tension de claguage, spectrosatiplectrique, courant de polarisation et
dépolarisation, etc.) permettent la quantificatéms taux de vieillissement associé a une
contrainte donnée. Un exemple des parametresuedgrigement répandus pour évaluer le

vieillissement de I'huile sont consignées dansdiel@au 2.2 [4].

Tableau 2.2 : Méthode analytiques des huiles desatisformateurs selon la norme

ASTM.
Type de mesure Significations/effets
Tension Présence des contaminants polaires, acides, sslyant

Interfaciale (IFT) | vernis.
Acidité (NN) Produits acides/boues, corrosion.

Couleur L'assombrissement indique une contamination| ou
détérioration.
Tension de Humidité, particules, fibres de cellulose/diminutide
claquage la rigidité diélectrique.
diélectrique

D
)

Teneur en eau | Décomposition excessive de papier/diminution de
rigidité diélectrique.

Facteur de Métaux dissous, acides, sels/surchauffe.
puissance
inhibiteur Des valeurs faibles entrainent un Vvieillissement
d'oxydation accéleré.

2.8. Conclusion

Les transformateurs de puissance sont des élénmeligpensables et critiques de tous
réseaux électriques, leur dégradation entraine mgtes financieres importantes. Ces

appareils sont congus pour pouvoir supporter de bmenses contraintes de natures
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diverses, durant leur cycle de vie. Il est bienmeoque I'état général des transformateurs
repose sur I'état de leur systeme d'isolation guapiuile). Le vieillissement de I'huile
isolante affecte ses propriétés diélectriquesearniiyues. Les produits de dégradation dans
I'huile accélérent également le processus de datpadde l'isolation cellulosique. Il est
nécessaire d'évaluer la qualité de I'huile afivitdé des défaillances catastrophiques. La
regénération/filtration de I'huile avant que lepuretés et les produits dissous ne soient
absorbés par le papier peut réduire considérablel®emroldts de maintenance. Il est donc
tres important d'assurer leur maintenance et ogpéimieur exploitation. Pour ce faire,
plusieurs méthodes de diagnostic de I'état dédtism des transformateurs ont été mises au
point. Cependant, le développement de nouvellebadés plus rapides, fiables et moins
colteuses fait actuellement I'objet de plusieargatnx de recherche. Les méthodes utilisées

dans le cadre de cette these et leurs principggpsésentées dans le chapitre 3.
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CHAPITRE 3

TECHNIQUES ANALYTIQUES UTILISEES

3.1. Introduction

Les transformateurs de puissance représenterdtoun précieux pour les exploitants
des réseaux électriques. Du point de vue économilgest préférable que le transformateur
soit disponible pendant une longue période aveccdéss de maintenance aussi bas que
possibles. Pour éviter les défaillances des tramsfteurs de puissance et les pertes
financiéres associées, les procédures de mainteqaéceentives constituent un facteur trés
important. Ces maintenances préventives, qui siappsur des techniques de diagnostic
fiables, doivent non seulement permettre de préverais également de prévoir les
interventions colteuses de maintenance correctivde eprolonger la durée de vie des
transformateurs. Pour ces raisons, de nombreusdbodes de diagnostic ont été
développées afin de contrdler I'état des transfteuna. Des méthodes mettant en jeu des
techniques physico-chimiques (la tension interfaciéacidité, le degré de polymérisation,
les analyses des dérivés furaniques, la coulén),at électriques (la tension de claguage,
la spectroscopie diélectrique, le courant de pgdéion et dépolarisation, etc.) permettent la
quantification des taux de vieillissement associéna contrainte donnée. Ce chapitre,
présente les techniques et les méthodes de diagmastisées tout au long de la présente

thése.
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3.2. Dispositifs et méthodes de diagnostic

3.2.1. Humidité

L'humidité peut avoir des effets néfastes suséanble du transformateur: elle réduit la
tenue diélectrique, accélere le vieillissementaledllulose (dépolymérisation) et entraine
I'émission de bulles de gaz a des températuregede\'eau peut se retrouver dans les
transformateurs de quatre manieres : I'eau résedapres séchage; I'eau provenant de la
cellulose et du vieillissement de 'huile (oxydadiol'eau issue des fuites au niveau des

joints ou infiltrée durant des réparations et I'daa a la respiration.

En raison de la structure moléculaire apolaird'fdgle minérale, I'eau dissoute dans
I'huile ne représente qu'une trés faible quantgpetsée sous forme de vapeur. Cependant,
I'huile dans le transformateur est polluée parelster de raffinage, les sous-produits de
vieillissement et les particules de papier celligjos. Par conséquent, la solubilité de l'eau
augmente; et elle peut donc se présenter dandel'Bous les états physicochimiques

suivants [29]:

- Dispersée sous forme de vapeur dans le volunoded'h

- Liée aux sous-produits par des liaisons de Vaniaals, et des liaisons d'hydrogene;

- Adsorbée par des impuretés comme les fibres lidase;

- Sous forme de petites gouttes lorsque le niveasaturation est dépasseé.
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La teneur en eau se réfere a la mesure de la tutotale d'eau dans I'huile, quel que soit

son état physicochimique.

<+ Mesure de la teneur en eau

L'une des techniques les plus employées pourrdigter la teneur en eau repose sur le
dosage de I'eau par la réaction de Karl Fischepriceipe de cette méthode est basé sur la
génération de l'iode qui réagit quantitativemergcales molécules d'eau B du matériau
analysé en présence d'une solution méthanoliqoged'de dioxyde de soufre et d'une base
comme substance de tampon (réactif). L'équatioBrgém permettant de décrire de maniere

générique la réaction de Karl Fischer est donnéemm suit [30] :

H,0-+1+[RNH]SOsCHz+2RN[RNH]SO,CHy+2[RNH]| (3.1)

Initialement, la concentration en eau étant ingoud, le titrant peut étre incorporé
rapidement au méthanol, liode réagissant instémtent avec I'eau. Plus la fin du titrage
approche, moins la réaction entre l'iode et I'eati rapide, la concentration en eau
diminuant constamment. Par conséquent, I'ajouttcant devrait se faire plus lentement.
Le titrage prend fin lorsque toute I'eau contenaasdle systeme est consommeée par la

réaction de Karl Fischer.

Les appareils automatiques utilisent plutét unethode électro-analytique pour
déterminer le point de fin de titrage. C'est notantie cas du titreur Karl Fischer (KF831)

Coulometer du manufacturier Metrohm utilisé au sode ce travail (Figure 3.1). Plus



31

précisément, l'appareil met a profit une méthode dolt-ampérométrique [31, 32]. Un
faible courant, constant, appelé courant de peaitois, est appliqué entre deux électrodes

de platine plongées dans le milieu réactionnel.

Tant que l'iode ajouté au systéme réagit avea,lia'y a pas d'iode moléculaire libre
en solution. Par conséquent, une différence denpeteélevée est nécessaire pour

maintenir le courant de polarisation spécifiqud'éectrode.

Une fois que toute I'eau contenue dans I'échantdinalytique est consommeée par le
réactif, de l'iode moléculaire libre se retrouvesetution. Cet iode favorise la conduction
ionique du courant électrique en solution. Par équent, la différence de potentiel
nécessaire au maintien du courant de polarisationinde. Lorsque cette différence de
potentiel passe sous la barre d'une valeur speaeifidéterminée par l'opérateur, le titrage
prend fin. Dans cette étude, la mesure de la teepugau est effectuée selon la norme

ASTM sous la désignation D1533 [33].
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Figure 3.1 : Coulométre de Karl Fisher (KF831).

3.2.2. Indice d'acidité

Les produits acides se rencontrent surtout danbuées usagées sous forme d'acides
organiques provenant de l'oxydation des hydrocaset d'acides inorganiques en plus
faible quantité [34]. L'augmentation de lindiceaalllité indique une tendance a la
détérioration de I'huile. Avec la présence de I'dité dans l'isolation, I'effet de I'acidité
sera de favoriser la corrosion des parties métedgdu transformateur, en particulier les
ailettes de refroidissement qui deviennent de efuplus fines. L'acidité attaque également
la cellulose et accéléere la dégradation de l'ismlasolide, et entraine également la

formation des boues [35].

Cette valeur est d'autant plus intéressante gquést complémentaire de celle de la
teneur en eau, et est nécessaire dans l'intelipréti I'état de I'huile. L'acidité se mesure

au nombre de miligrammes de hydroxyde de potass{fi®H) nécessaires pour



33

neutraliser un gramme d'huile dont l'unité de mestandard est exprimé en mg KOH/ g
d'huile. Une huile neuve devrait avoir un indicacddité inférieur & 0,05 mg. L'acidité de

I'huile d'un transformateur en service ne devrag gépasser 0,25 mg KOH/g. Cette valeur
est considérée comme critique et la détérioratiaymeente rapidement une fois ce niveau

atteint [36].

<+ Détermination de l'indice d'acidité

La mesure de l'acidité consiste a suivre, au calars'addition d'une base forte
I'évolution du pH de la solution jusqu'a neutralih effet, I'indice d'acidité appelé aussi
nombre d'acidité (Acide Number) représente a la lieé acides organiques et inorganiques
détectés dans l'huile. La détermination de l'indi@eidité repose sur deux catégories de
titrage: potentiométrique et colorimétrique. Il &ei plusieurs normes qui se basent sur elles
dont la norme ASTM sous la désignation D664 [371hetorme ASTM D974 [38] qui sont

les plus couramment utilisées.

Les mesures d'acidité réalisées au cours desaleaces études sont effectuées selon
la norme ASTM D974. Cette méthode est basée soeldralisation d'acide en présence
d'indicateur coloré. L'indicateur coloré est chaision que son virage de couleur entre les

formes acide et basique se produit au pH du pdinftekion.

Selon la méthode décrite dans la norme ASTM D& 4ilieu utilisé pour le titrage
est un mélange de toluene, d'alcool isopropyliqueles I'eau distillée en présence de

paranaphtolbenzeine (indicateur coloré). Le réatdifdosage est une solution de potasse
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(0,1 M) (KOH) dans l'alcool isopropylique (GHEHOH-CHs). Une fois les composants
acides sont neutralisés par le KOH, la couleur&shantillon passe de I'orange au marron-

vert, indiquant la fin de la réaction.

3.2.3. La tension interfaciale

L'essai de tension interfaciale mesure la tensigrerficielle entre I'huile et I'eau. L'eau
pure a une tension de surface élevée en raisom dierte polarité. De méme, une huile
minérale pure a une tension de surface élevéeigmrde sa forte non polarité. Ceci peut
étre observé en placant une goutte d'huile susurface d'eau. L'huile flotte au-dessus de
l'eau et prendra une forme de lentille, car il ¢edé se dissocier de I'eau en réduisant sa
surface de contact. Cependant, une huile dégradé@ermaminée présente une surface de
contact plus grande avec l'eau et sera plus eackfaplatir. Cela est di a la présence
d'impuretés hydrophiles tensio-actives (favoriséatiu) dans [I'huile qui s'attirent a
I'interface entre I'huile et I'eau et, de ce fhgngle de mouillage avec I'eau se modifie.
L'huile a l'interface devient donc plus polaireugplsemblable a I'eau, ce qui entraine la
diminution de la tension interfaciale. La mesureladension interfaciale de I'huile est
souvent utilisée pour évaluer le vieillissement paydation de I'huile. Lorsqu'une huile
subit une dégradation, sa tension interfaciale mli tandis que le nombre de
neutralisation (acidité) augmente. Cependant, til e&esignaler que la diminution de la
tension interfaciale ne signifie pas que l'acidivé étre également élevée. En effet, d'autres
contaminants non acides présents dans ['huile, aleren hydrophile, pourraient aussi

affecter la tension interfaciale sans pour authanger l'acidité de I'huile [39].
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<+ Mesure de la tension interfaciale

La méthode la plus courante pour mesurer la tansi@rfaciale implique l'utilisation
d'une balance de torsion connue sous le termestotaatre », décrit dans la norme ASTM
sous la désignation D971 [40]. Le principe est mgéla mesure de la force nécessaire
pour déloger I'anneau de platine a l'interfaceeetituile et I'eau distillée (Figure 3.2).
L'unité de mesure de la tension interfaciale estylae par centimétre (équivalent a mN /

m). Donc, plus I'huile se dégrade, plus cette vadetiendance a diminuer.

Anneau de
plating

Figure 3.2 : Tensiométre pour la mesure de la termn interfaciale.

3.2.4. La couleur

La couleur est une propriété physique de I'hdipiquement, une huile neuve doit
avoir un indice inférieur & 0,5 sur I'échelle dellear de 'ASTM D1500 [41]. Une valeur

faible sur l'indique une huile tres raffinée ettdess bonne pureté. La couleur des huiles peut
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varier de transparente a opaque. Un changementodieuc de ['huile signifie un
changement dans la composition chimique de I'faulele la présence de contaminants. En
fonction de son emploi et l'oxydation qui en déeguh couleur devient visiblement plus
sombre. Il faut toutefois étre prudent sur les amsions que I'on pourrait en tirer, car une
huile claire peut s'avérer inacceptable et parreamie huile foncée peut rester en service
sans aucun probleme. En conclusion, la couleureseal suffit pas pour prendre une
décision avertie et définitive, mais elle peut quair le besoin d'évaluer plus précisément

les autres paramétres qui s'appliquent a l'oxydatel'huile.

R/

<+ Mesure de la couleur

La norme ASTM sous la désignation D1500 [41], pssune méthode photométrique
de détermination de la couleur des produits pémslipar transparence. A l'aide d'une
lumiére transmise, la couleur d'un échantillonceshparée, sous une épaisseur déterminée,

a celle d'un filtre étalon coloré et numéroté soivene gamme normalisée.

3.2.5. Facteur de dissipation et spectroscopie dégtrique

Le facteur de dissipation diélectrique (8rd'un matériau isolant se définit comme la
tangente de l'angle de petieL'angle de perté est I'angle complémentaire de déphasage
entre la tension appliquée et le courant (Figud® B2]. La qualité de l'isolation peut étre
évaluée grace a la mesure du facteur de dissip&tlas le facteur de dissipation est faible,
moins il y a des pertes dans l'isolant. A une feépe donnée, le comportement de l'isolant

peut étre représenté par un circuit équivalentttodspar un condensateur idéal avec une
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résistance en paralléle. Un condensateur idéapasade perte et le déphasage entre la
tension et le courant est de 90° degré. Dans ugmgsréel, ce déphasage est de 90° degrée
moins l'angl& (Figure 3.3). Le facteur de dissipation est d&fominme étant la tangente de
cet angl®d; appelé aussitand ». Autrement dit, le facteur de dissipation estdpport

entre le courant; traversant la résistance et le couraritaversant le condensateur idéal.

tand = M = ! (3.2)
|Icl prRp .

Avec C, R, sont la capacité et la résistance du circuit éxeit en parallélew est la

pulsation et est égale2xfou f est la frequence en Hz.

I(A) courant résultant
Ic (A) courant capacitif
Ir (A) courant résistif
U (V) tension

J (rad) angle de pertes

0 (rad) angle de phase

Figure 3.3 : Diagramme de Fresnel pour un condensatir contenant un diélectrique
imparfait .

Le facteur de dissipation fait partie des caréti§ues exigées pour la spécification
des huiles minérales utilisées dans les transfeunaide puissance. Selon la norme ASTM

D3487 [12], la limite de facteur de dissipation gmee pour de telles huiles est de 0,05 %
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mesuré a une fréquence de 60 Hz et a une tempidU25°C. Un facteur de dissipation
élevé peut signaler une contamination de I'huile & l'humidité, des particules ou des
contaminants polaires solubles. La mesure de fait aussi partie des essais couramment
effectués sur les transformateurs de puissance dfiseuvre pour la fréquence industrielle
(50 ou 60 Hz), les mesures sont effectuées erdgrenmulements primaires et secondaires
respectivement court-circuités. Les résultats de essais donnent de bonnes indications

concernant I'état général du systeme isolant [43].

La spectroscopie dans le domaine fréquentiel ouS Frequency domain
spectroscopy) consiste a appliquer des tensionsaitiales a différentes fréquences a un
équipement puis a mesurer pour chacune d'ellesdtril® du courant et le déphasage entre
le courant et la tension. A partir de l'impédanakeuée, les paramétres pertinents comme
le facteur de dissipation et la capacitance peuétm calculés [42]. La spectroscopie
diélectrique est en fait une généralisation de ésure du facteur de dissipation (8rsur

une plage de fréquences données.

Plusieurs travaux de recherches ont été effegtoésétudier I'influence de I'humidité,
du vieillissement et de la température sur la répoiélectrique du systeme d'isolation
huile/ papier [44-48]. Les résultats de ces travamixmontré qu'il est possible de refléter
les différentes contraintes telles que 'humidiédslle papier, le vieilissement du papier
cellulose et l'influence de la conductivité de ilaua partir de l'analyse de la réponse
diélectriqgue. Cette détection est en effet plusifigative aux trés basses fréquences [49,

50]. Cependant, plusieurs investigations ont etablies pour séparer l'effet du
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vieillissement thermique, de l'influence de I'huitéicsur la réponse fréquentielle. Selon les
travaux réalisés par L. Ruijin, et al., le facteler dissipation calculé dans la gamme de
fréquences entre T0a 10' Hz peut étre utilisé pour indiquer la dégradatihn papier

imprégné en fonction de son degré de polymérisgtigh
% Mesure du facteur de dissipation

Plusieurs méthodes électriques ont été employé@es mesurer les parametres
diélectrigues de lisolation [51]. Dans le préséravail, les mesures du facteur de
dissipation ont été effectuées a l'aide d'un ajipdeediagnostic d'isolation, appelé IDA
200 [52] dont le principe est illustré a la FiguBel. D'une facon générale, le systéme
mesure donc l'impédance du diélectriqgue a des érémps spécifiques. L'impédance est
mesurée par l'application d'une tension a travéckantillon. La tension et le courant sont
ensuite mesurés avec une grande précision enaantilisn diviseur de tension et un
électromeétre (Ampére métre), permettant ainsi derdéner l'impédance. A partir de la
mesure d'impédance, le IDA 200 calcule tous learpatres diélectriques de l'isolation. Si
l'isolation est représentée par un circuit équiviagearallele (Figure 3.4), I'impédance dans
ce cas est donnée par:

z=— "t 3.3
1+ jwR,C, (3:3)

Le IDA 200 calcule le facteur de dissipation consué:
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Re(Z) 1
Im(Z)  wC,R,

tand = — (3.4)

Ordinateur | goyrce de tension@ _—

avec DSP
(traitement

numérique Tension mesurée f
dusignal) | Q/

Courant mesuré

Figure 3.4 : Principe de mesure de l'appareil IDA 20 [52].

3.2.6. Degré de polymérisation (Dfy

La cellulose, avec une proportion d'environ 90 &présente I'élément principal du
papier isolant. Chimiquement parlant, elle est #&nde longues chaines comprenant

environ 1200 anneaux de glucose [8].

Les monoméres de glucose sont lies par des Imiggigcosidiquesp-(1—4),
conduisant a des polyméres linéaires (Figure 3&s polymeéres s'associent par des
liaisons intermoléculaires de type liaisons hydregé&onférant ainsi une structure fibreuse

a la cellulose [53].
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OH CHz0H
——o0
oH  HNM H/H 0
HAH — 0 OH  H/H
0
CHZOH | | H OH

Crlucose liaisons glycosidiques B-(1—4)

Figure 3.5 : Structure chimique de cellulose.
Le nombre moyen d'unités monomeres de glucoselda®slulose du papier peut étre
exprimé en DP(degré de polymérisation moyen). La dégradatiorpdpier cellulose se
traduit par la diminution de son degré de polynadios (DR), autrement dit, par la rupture

des liaisons glycosidiqugs(1—4) qui relient les monomeres de glucose.

La dégradation du papier est déterminée par la maadel son degré de polymérisation
(DPR)). En pratique, cette technique est difficilemepplacable car elle nécessite des arréts
fréquents du transformateur et la destructionideldition solide. Depuis plusieurs années,
de nombreuses études ont été realisées pour dpeelates techniques indirectes
d'évaluation de I'état de dégradation du papidamo En 1981, une relation entre les
quantités d'oxyde de carbone CO et,@3sous dans l'huile et le degré de polymérisation
(DR,) du papier a été établie [54]. L'analyse des ca@pduraniques dans I'huile pourrait
ainsi constituer un moyen de diagnostic de I'état lésolation solide. En 2001,
d'importantes recherches sur de nouveaux tracéursques ont été initiées a l'institut de
recherches d'Hydro Québec (IREQ). Lors des esgaigaillissement sur des échantillons

huile/papier, plusieurs molécules, présentant tgrén de diagnostic potentiel pour évaluer
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le papier isolant, ont été détectées. Mais, lorsquguement les sous-produits d'oxydation
de I'huile sont pris en compte, seulement les nudScde I'acétone, le méthanol, le butane
et I'éthanol sont a considérer [54]. Schaut, A letf%], ont étudié la stabilité de ces
composés en fonction de la température. Ills ontlaoque le méthanol (G4OH) est le

plus stable et le plus significatif par rapport auxres molécules.

En 2007 Jalbert et al. [55] ont démontré gu'il exisne relation directe entre la rupture
des liaisons glycosidiqugs(1—4) de cellulose pendant le vieillissement thermiquéae
formation du méthanol. Leurs travaux ont été epsgirgis pour étudier la cinétique de la
production du méthanol (GBH) issu de la dépolymérisation de la cellulosaurkeétudes
ont été appliguées sur du papier isolant standairtsi que sur du papier amélioré

thermiquement (PA) [56, 57].

% Mesure de Degré de polymérisation (P

Dans ce travail, la mesure de degré de polyméisdDR) a été utilisée a titre
indicatif de la dégradation du papier isolant. léaedmination du degré de polymérisation
moyen (DR) de la cellulose se fait souvent par une méthodeosimétrique apres

dissolution de la cellulose dans la cupréthylenadia.

Le principe de la méthode est décrit dans la ndd#243 d'’ASTM [58]. Le résumé des

étapes de mesure se présente comme sulit:

» Préparation du papier imprégné
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Le papier imprégné d'huile est préalablement deggaa I'hnexane au Soxhlet, puis

conservé au dessiccateur a température ambiante.

» Dissolution du papier

Une masse de papier (25 mg) est découpée en petitceaux de 1 & 2 nfravec des
ciseaux et en portant des gants pour ne pas corgarté papier, puis mise dans un
Erlenmeyer contenant 22,5 ml d'eau distillée. Lpigraest imprégné pendant 30 minutes,
aprés quoi, 22,5 ml de Cupriéthylénediamine sowutés. L'Erlenmeyer est fermeé
hermétiquement puis agité pendant 18 heures. Aleesl8 heures de dissolution, la

solution est décantée pendant 1 heure.

> Mesure de la viscosité et détermination dg DP

Elle est effectuée a l'aide d'un viscosimetreyge tellulose (Cannon-Fenske Routine),
de constante C comprise entre 0,0001 et 0,000K&Steeconde, dans un bain thermostaté

a20+£0,1 °C.

Le DR, est alors claculé a partir de la relation :

n=k-DR} (3.5)

Ouk et o sont des constantes caractéristiques du systemaga-solvant.

Pour le systéme papier-Cupriéthylénediamike?,5 10° et ¢ =1.
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La viscosité intrinsequey est obtenue a partir de la viscosité spécifiguepar la

formule empirique donnée par Martin [58] :

ne =n-c-10km¢ (3.6)

__temps d'écoulement de la solution de papier—temps d'écoulement du solvant
temps d'écoulement solvant

Avec: n;

__ (masse de papier)-100 1
- 45 1+H

Etc

ouH est la teneur en eau du papier en %

3.3. Nouvelles méthodes de diagnostic non destrues

3.3.1. La spectrophotométrie ultraviolet/visible

La spectrophotométrie est largement utilisée ealyae quantitative dans divers
domaines. Cette technique repose sur Iabsorptismed substance chimique du
rayonnement électromagnétique dans la gamme davialet (185-400 nm) et du visible
(400-700 nm) [32]. En effet, I'absorption a pourgmre l'interaction des photons de la
source lumineuse avec les ions ou molécules deabdition. Ainsi, lorsqu'une molécule
absorbe un photon de I'UV/Visible, I'énergie cqpmslante est captée par un ou plusieurs
de ses électrons superficiels. Les groupes fonutiisndes composés organiques porteurs
de tels électrons et responsables de l'absorptio/\&VIS sont appelés groupements

chromophores [32].
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Au niveau de lisolation des transformateurs,ilthminérale se dégrade au cours du
temps sous l'effet de l'oxydation et de la tempéeaen présence de I'humidité. Cela,
entraine la formation des produits de décompositissous dans I'huile. Ces produits de
dégradation sont constitués de divers composésiongss tels que les peroxydes, les
aldéhydes, les cétones et les acides organiquatedoes composantes vont étre absorbées
par le papier, ce qui conduit au vieillissementnpaituré du transformateur de puissance.
Par conséquent, [I'évaluation des produits de dégositqn dissous avec la
spectrophotométrie UV/VIS peut étre utilisée conintiicateur de la dégradation de I'huile
minérale. Les travaux de recherches réalisés sspdatrophotométrie UV/VIS ont montré
leur efficacité en tant qu'outil de diagnostic détat de lisolation liquide des
transformateurs de puissance [59-61]. Récemmerd, nouvelle étude a démontré la
possibilité d'utiliser la spectrophotométrie UV/V[®ur estimer les concentrations des

dérivés furaniques dans I'huile des transformat@2-%4].

¢ Principe et méthode de mesure de la spectrophotamé&tV/VIS

La Figure 3.6 montre la structure de base d'uctsgghotometre. Il se compose d'un
monochromateur qui permet de diviser la lumiéreég&rpar une source de lumiere en
plusieurs longueurs d'ondes ou lumiére chromatidaesuite, un diaphragme pour
sélectionner les longueurs d'ondes souhaitéesytdisateur est employé. Les longueurs
d'ondes incidentes d'intensitépassent a travers une cuve contenant I'échanétlatié. Le
photométre détecte alors la quantité de photonssqnt absorbés par I'échantillon en

mesurant l'intensité de la lumiére transmise. Le résultat est représemtnme un spectre
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de I'absorbance en fonction de la longueur d'obeg.mesures reposent sur la loi de Beer-
Lambert qui relie dans certaines conditions, I'gtson de la lumiére a la concentration

d'un composé en solution [32]. La loi de Beer-Larhpeut s'exprimer ainsi :

Ou 4 désigne l'absorbance, paramétre optique sans siiomeh est I'épaisseur (en cm) de
I'échantillon traversée( est la concentration molaire ef le coefficient d'absorption

molaire (L mol* cm*) & la longueur d'onde a laquelle la mesure estefée.

Diaphragme

N

Echantillon ’

Source de lumi¢re Monochromateur
Cuve Affichage

Figure 3.6 : Structure de base d'un spectrophotomet UV/Visible.

Selon la norme ASTM D6802 [65], les produits deafgposition dissous peuvent étre
évalués par la spectrophotométrie en mesuranédiate de la surface en dessous de la
courbe d'absorbance sur une longueur d'onde camenige 360 et 600 nm (aire sous la
courbe). Plus I'huile isolante vieillit, plus l'airen dessous de la courbe d'absorbance
augmente [66]. Cette valeur indique la quantité@tret des produits de décomposition

dissous présents dans I'huile et est appelée D3Blved Decay Produdts
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L'appareil utilisé au cours de ce travail estpecsrophotometre T60 UV/Visible de
Thuramed (Figure 3.7). C'est un spectrophotomeétieubles faisceaux, ce qui lui permet
de faire des mesures différentielles entre I'éélh@mtet le blanc analytique (la cuve vide
dans notre cas). L'avantage du double faisceaugpadt@iminer l'effet de la cuve sur le

spectre d'absorbance.

Figure 3.7 : Spectrophotometre T60 UV/Visible de Taramed.

3.3.2. La turbidité

Le terme de «turbidité» est utilisé pour décriegpparence trouble ou laiteuse d'un

liquide (I'eau) ou d'un solide tel que les vitresfeinétre (verre translucide).

En termes physiques, la turbidité est due a deticpies de différentes tailles

dispersant ou absorbant la lumiere, donnant aimsindieu en question une apparence
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trouble. La turbidité désigne donc la teneur digouide en particules suspendues ou en

matiére colloidale.

L'oxydation de I'huile de transformateur commedés que le transformateur est mis
sous tension. Comme le processus d'oxydation pegrees acides et les composeés
polaires se forment et deviennent a leur tour dased. Ces boues enduiront alors les
surfaces de transfert de chaleur sur les difféseptaties du transformateur, réduisant la
capacité de transfert de chaleur du systeme. Lpémture de fonctionnement augmente,
ce qui accélere la dégradation de l'huile. La di&te@récoce de la formation des boues est

donc tres importante pour qu'une action corregiivisse étre prise.

En 2003, la norme ASTM a introduit cette technigoenme étant une méthode de
diagnostic de [I'huile minérale sous la désignati&«&TM D 6181-03 [67].
Malheureusement, en 2012, cette derniere a étéaate la norme parce qu'il n'y avait pas
de mise a jour de la norme comme le suggére I'ASd0 les huit ans. Selon la norme
ASTM D 6181, l'augmentation de la turbidité dahsile des transformateurs de puissance
indique une augmentation de la quantité de dépdtslubles, de solides en suspension,
produites par des sources extérieurs comme le svetnies matiéres meétalliques utilisés
dans le transformateur, ou par des réactions chesignternes telles que I'oxydation [67].
Les travaux réalisés sur des isolants liqguidesmsowa un vieillissement accéléré ont
montré l'applicabilité de cette méthode [59]. J.NBCho et al. [68, 69] ont utilisé la
turbidité comme outil de vérification de I'état Idiile apres reconditionnement. I. Fofana

et al. [70] ont étudié l'influence des contaminadissous et non dissous, évalués avec
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spectrophotométries UV/VIS et la turbidité, surtémdance des charges électrostatiques

dans I'huile.

% Principe de la turbidité

La néphélométrie est le nom donné a la mesureppatométrie de la teneur de
particules en suspension [71]. Elle consiste a reedintensité de la lumiere diffusée a un
angle de 90° par rapport a la lumiéere incidente. llwaiere diffusée a 90° a plus
particulierement été étudiée par le physicien Tiinela 1869 [71]. Il a observé que les
particules étaient invisibles dans l'axe d'un fasc lumineux, mais qu'elles étaient
discernables sur le cdté du faisceau et plus péigiement a 90°. Il a démontré que
I'intensité de la lumiere diffusée est directenmoportionnelle au nombre de particules en
suspension. La turbidité néphélométrique est exgmiren unité NTU Nephelemetric
Turbidity Unif). De nos jours, il existe des turbidimétres avieisipurs détecteurs comme
c'est le cas du modéle 2100AN utilisé au coursedigavail (Figure 3.8). Ce modele dont le
principe est illustré sur la Figure 3.9, est déstindes applications spéciales permettant de
prendre en compte la coloration et la répartitisanglométrique. Les trois détecteurs
avant, arriere et a 90° offrent une bonne stabilitéarité, sensibilité et faible lumiere
parasite [72]. Ce turbidimetre utilise la néphéltieéa ratio qui consiste & mesurer le ratio
entre la lumiere diffusée a 90° et la lumiere traise. Ce procédé permet d'obtenir un
instrument plus performant en présence d'un édlmantoloré. La lumiére transmise, et la
lumiére diffusée a 90° sont affectées de la mémenfgar la couleur dans la mesure ou

elles traversent la méme distance a travers [|'étlban Ceci minimise l'effet de la
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coloration d'un échantillon, mais une partie deldmiére provenant de la source de
I'instrument peut étre absorbée par I'échantill@oré. Pour palier & ce probléme, I'appareil
utilise un filtre de couleur dans la région du $pewisible. En effet, I'huile minérale
absorbe la lumiére a environ 400 nm. Cependarg,darprocessus de décomposition de
I'huile par l'effet de I'oxydation, I'absorptiomtevers des longueurs d'onde plus élevées,
mais elles ne dépassent pas 600 nm. C'est poue ceison d'ailleurs que la
spectrophotométrie UV/ Visible (8 3.3.1) est uébsdans la gamme 360 - 600 nm. Par
conséquent, la détermination de la turbidité a@@déduit encore plus l'influence négative

de la couleur.

Figure 3.8 : Turbidimetre 2100N de la compagnie HAEI.
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Figure 3.9 : Principe de turbidimétre 2100AN[73].

3.4. Conclusion

Les transformateurs de puissance représentergléde®nts critiques dans un réseau
électrique. Les pertes financiéres associees andisponibilité justifient largement la mise
en place de moyens de surveillance et de protedoon |'objectif visé consiste a évaluer
I'état effectif des transformateurs et limiter legisque de défaillance. Le diagnostic et le
suivi de la maintenance permet de prévenir cesies@t de s'assurer de leur performance
et de leur pérennité. Actuellement, une variététd®est disponible pour évaluer ['état du
transformateur. Cependant, le développement deallesuméthodes de diagnostic efficace,
et précis, facile et rapide est toujours d'actéalies méthodes de mesure passées en revue
dans ce chapitre sont, pour la plupart d'entreselirgement utilisées et permettent de
prévenir de nombreux incidents. Chacune de cesadésha cependant ses particularités
(sensibilité, aptitude). En plus des méthodes ticatielles, des méthodes alternatives ont
été présentées. Ces méthodes alternatives présefude partie des méthodes explorées

dans ce travail.
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Lorsqu'on parle de diagnostic, il est nécessawrgatler aussi de la surveillance. La
surveillance continue et en ligne de I'état delfiSon des transformateurs est indispensable
a la gestion de leurs états. Elle permet d'obtamitinuellement des informations sur I'état
de l'isolation, de détecter des tendances dangsertsde planifier tres tét des mesures
correctrices. De telles évaluations en ligne gésant un fonctionnement sdr et fiable tout
au long de la durée de vie prévue du transformateuchapitre suivant présente une étude
de faisabilité d'un capteur capacitif dit intertigilédier a la surveillance de I'état du papier

imprégné des transformateurs.



CHAPITRE 4

ETUDE DE LA FAISABILITE D'UN CAPTEUR POUR LA
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CHAPITRE 4
ETUDE DE LA FAISABILITE D'UN CAPTEUR POUR LA SURVEI LLANCE EN
LIGNE DES TRANSFORMATEURS DE PUISSANCE

4.1. Introduction

La surveillance en ligne de I'état de l'isolatit@s transformateurs constitue un élément
essentiel qui contribue a garantir la continuitdaefiabilité du fonctionnement de tels
équipements. Cela permet par conséquent de rélgsireolts et les pertes économiques

associer a leur indisponibilité.

Bon nombre d'outils permettant de surveiller emyamence ['état de I'huile en service
sont de plus en plus en cours d'installation swr tlansformateurs. Toutefois, ces

technigues ne permettent pas une analyse diredttatedu papier isolant.

En pratiqgue pour évaluer I'état du papier, le molgeplus utilisé jusqu'a présent est
basé sur l'analyse des dérivés furaniques. Cesédéresultent de la dégradation de
I'isolation cellulosique, dissous dans le diélegte liquide (I'huile). lls constituent a I'heure
actuelle des traceurs chimiques «de prédilectigabont démontré leur application dans
I'industrie. Cependant, ils connaissent un sucaedéné pour le papier kraft standard. Pour

les papiers thermiquement stabilisés, leur appdicateste encore a démontrer. De plus,



A chaque fois que I'huile est traitée ou régénééar oter les produits dissous ou
simplement changée, ses caractéristiques changkinfamation sur les traces chimiques
(produits furaniques) en sont profondément altér€esi rend cette alternative inefficace a

long terme.

La mesure des paramétres diélectriques de lisnlahotamment le facteur de
dissipation diélectrique fait partie des tests aounent effectués sur les transformateurs de
puissance. Les résultats de ces tests donnent deedoindications concernant le
vieillissement de l'isolation solide. La mesure gasametres diélectriques sur une plage de
fréequences permettant d'avoir plus d'informatiom Bétat de [lisolation a connu un
développement considérable ces dernieres annéesivRau de l'industrie, il est devenu
maintenant possible d'évaluer I'humidité dans |gigraet dans I'huile ainsi que leur état de

dégradation seulement a partir de l'analyse dépanse diélectrique.

Dans ce projet de recherche, nous proposons uuneel® alternative qui pourra
donner des informations dynamiques sur la qualitépapier en proposant d'utiliser une
mesure en ligne. L'idée consiste a implanter dpseass qui porteront, comme isolant, le
méme papier cellulose utilisé comme diélectriqgualealans le transformateur sur laquelle

se basera l'analyse de la réponse diélectrique.

4.2. Choix du capteur

Pour surveiller I'état des transformateurs degauise en ligne, de nombreux capteurs

sont montés sur le transformateur de puissancegyuengistrer un ensemble de parametres
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critiques. Des parameétres tels que la températee mbints chauds au niveau des
enroulements et les décharges partielles sonttdétegrace a des capteurs de type optique

et acoustiques, ou autres [2, 28].

Un capteur capacitif représente un outil tresr@ggant permettant de mesurer les
parametres diélectriques du papier imprégné. L'deg structures capacitives la plus
utilisée est la structure interdigitée [74]. Leptears capacitifs interdigités sont utilisés
dans plusieurs domaines de la technologie, notammeenchimie et la détection de

I'humidité [74].

Plusieurs études ont été effectuées durant cesdbrnieres décennies en utilisant ce
type de capteur [75-77] pour évaluer la dynamigaiérdimidité dans le carton (pressboard)
imprégné du transformateur de puissance. Parngtoeles, on trouve les travaux de Y. Du
et al. qui ont étudié les réponses diélectriques des timmnfigurations de capteurs
interdigités sur une gamme de fréquence allant,@@50Hz jusqu'a 10 kHz en fonction de

la diffusion de I'hnumidité dans le papier isolgmessboard) [78].

En se basant sur ces travaux, il a été déciddisBatie méme concept pour étudier la
réponse diélectrique des capteurs interdigitésoaotion du vieillissement thermique du
papier imprégné. Trois capteurs avec trois configons de longueur d'onde spatiale ont
été concus. Le facteur de dissipation a été mestuadalysé sur une plage de fréquences

(0,01 Hz - 1 kHz) en fonction de la durée de \igs8kment et de I'hnumidité. En plus, un
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nouveau parametre diélectrique permettant d'évéiitat du papier imprégné a partir de la

réponse diélectrique du capteur interdigité a en@qsé.

4.3. Principe des capteurs interdigités

Les capteurs interdigités sont basés sur le mé&neige de fonctionnement qu'un
condensateur plan sauf que la configuration degrélies est coplanaire. Cela permet un
acces unique au matériel sous test. La Figure ddepte la transition d'une configuration
plane a une configuration coplanaire. Dans less tominfigurations de la Figure 4.1, le
champ électrique passe a travers le matériau sEsisoti l'impédance entre les deux

électrodes dépend de ses propriétés diélectrignsiscae la géométrie des électrodes.

Figure 4.1 : Configuration du condensateur coplanae.
Afin d'augmenter la sensibilité du capteur et déior signal/ bruit, il est nécessaire
d'utiliser plusieurs électrodes [79]. La géométiae plus utilisée dans les dispositifs
capacitifs intégrés est le réseau d'électrodesdigigées (Figure 4.2) car elle permet de

maximiser la surface de détection en contact daeet I'environnement a caractériser [79].
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Figure 4.2 : Structure capacitive interdigitée [79]
La répartition du champ électrique et sa distateepénétration dans le matériel a
analyser dépendent de la périodicité des électr@gelé : longueur d'onde spatialeidu
c'est-a-dire de lI'espacement entre les doigtsctiéties qui définit la répartition des lignes

du champ électrique et donc la valeur de la cap@Eigure 4.3).

\ Masse

de retour

Figure 4.3 : Répartition du champ électrique en foation de la distance entre les
électrodes d'excitation et de mesuresa( 12, I3) [80].
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4.4. Estimation des capacités par la méthode despeités partielles

Dans la littérature, différents modeles ont étéppsés dans le but d'évaluer les
capacités dans les systemes coplanaires. Les pluants reposent sur la méthode des
capacités partielles qui utilisent les transforonai conformes [74]. Ces transformations
mathématiques analytiques permettent de calculgparéir de la formule connue du
condensateur plan, les capacités dans les systéomanaires a l'aide d'un rapport

d'intégrales elliptiquek(k).

En 2004, R. Igreja a proposé un modele générplicaple a n'importe quelle structure
multicouche d'électrodes coplanaires interdigitéesexemple est donné dans la Figure 4.4

[74].

VI:U VI:(] V‘:(J V[:() VI:() VI:[) V!ﬂ(]

elecirode

subsirate

[}
I
]
]
!
T
I
'

(b) clectric all

Figure 4.4 : (a) Motif représentant deux électrodemterdigitées et (b) Vue en coupe
du réseau d'électrodes interdigitées et distributio des potentiels électriques seldii4].
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La Figure 4.4 montre que chaque électrode estext@a a un potentiel fixe (V+ et
V-). Selon R. Igreja, par symétrie, les plans pediilaires entre les électrodes sont des
plans équipotentiels avec V = 0. Deux types de atpaont alors définis en fonction de

leur localisation dans le réseau interdigité (Fégdis) :
* la capacité&C, entre une électrode « interne » au réseau etémipel nul,

* la capacitéCe entre une électrode « externe » au réseau etdatp nul.

CCHCHC) G2 Ci/2 C2 CCACHE)
Lot W ot W ol A e, O st
]

Gl G Gla Gig Gic alc
] i

i

-y y i

2CCNCAHCH3C2

Figure 4.5 : Exemple du circuit équivalent a une sticture multicouche d'électrodes
interdigitées a six électrodes selon [74].

La capacité totale de la structure interdigitéerg'é

C CiCg
C=(N-3)=+2 , N>3 4.1
( )7t Cr+ Cg g (1)

Ou N représente le nombre total d'électrodes.

Les deux capacitéS, et Cg peuvent étre calculées pour plusieurs couche®mes

au-dessus des électrodes, en utilisant la méthesleapacités partielles. La Figure 4.6 et
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I'équation (4.2) illustrent le principe de cetteheique, ou la capacité tota(®&, est la

somme des capacités partielles.

Cy = Ch=oo + (&1 = D Chops + (&2 — &) Cp=py (4.2)

Figure 4.6 : Principe des capacités partielles.

Chaque capacité partielle est calculée avec dasfarmations conformes a l'aide d'un

rapport d'intégrale elliptiqu&(k), comme suit :

K (kp)
Cp = g LK(kE) )
(= ==l i)

K(k
ICI = SOETL ( I)

Aveck' =1 — k?
Dans la relation (4.3}, représente la constante diélectrique du \idéa partie réelle
de la permittivité diélectriqud, la longueur des électrodeskdk) est l'intégrale elliptique

totale du premier ordre ktson module.

Utilisant les équations ci-haut, les capacitéddstaternes et externes s'écrivent :
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K(kloo) K(kl 1) K(kloo)
Crtot = €L <K(k1,oo) +(e—1) K(k, 1) K(k ) .
_ K(kEoo) (kE 1) K(kEoo) .
lCE,tot = gL <—K(k,’500) +(e -1 K(k, 1) K(k )

Ou g, est la permittivité du substrat.

En substituan€, i et Ce iotdans I'expression de la capacité total ( équaidi on montre

gue la capacité du capteur s'écrit :

CI,totCE,tot
Cl,tot + CE,tot

C
Cror = (N —3) 2% 4 2

(4.5)

Les équations détaillées, indispensables aux lsaltes capacités partielles, sont

fournies dans le Tableau 4.1.

Tableau 4.1 : Equations utilisées pour le calcul decapacités Cl et CE selon Igreja
[74].

Interior elecirodes

Exterior electrodes

Finite layer

Infinite layer

Kk
€y = gy (I.j
K&
k=\1-k
[ =1
k=t 2—
V-2

 =sn(K(kin, k)

4 = —

- ( v2(0. g) )3
v, g}

g = exp(—4mr)

Kikp)
Cr = gpe
R TV
N T
Kae = sm(zr})

Kikg)

Cg = gy&
E il rKl.kE}

kg =1 — kg

1 =48
n\ g-1
a(l —
r3=cosh(u)
8

r

kE=

— ‘(g + [})
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Le rapport de métallisationutilisé dans certaines équations, est défini par :

w_o_zw (4.6)
W+G_ %

]’]:

Ou G représente la distance inter-électrode, Walgeur des électrodes %tia longueur

d'onde spatiale du réseau périodique (Figure )4 (a

4.5. Conception et fabrication du capteur

4.5.1. Simulation numérique des capteurs

Avant de procéder a la conception des capteuessmotélisation 3D sous COMSOL a
été réalisée. Les simulations numeériques dont iecipe repose sur la méthode des
éléments finis, ont permis d'étudier I'impact dpetyde substrat et de son épaisseur sur la
distribution du champ électrique dans I'échantibomis essai. Elles ont également permis
de calculer la valeur de capacité des capteurs lgsuvalider avec les mesures apres la
conception. La modélisation a permis aussi d'étutipaisseur du papier nécessaire pour
étre installé sur les capteurs en fonction de saertions. La configuration des électrodes
choisies dans ce travail est basée sur les traéalisés par Sheiretov et al [76]. Pour cette

étude, trois capteurs avec trois longueurs d'opdgade, soit 5, 2,5 et 1 mm ont été concgus.

La Figure 4.7 represente le capteur interdigitét dadongueur d'onde spatial vaut 5
mm, modélisé sous COMSOL. Sur cette Figure, ilpessible de distinguer les électrodes

d'éxcitation, de mesure et de garde (pour élimieer courants de fuite). Pour cette
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modélisation, une tension de 10V a été appliquesesion équivalente a celle utilisée par
I'appareil RLC pour les mesures directe apres teaation § 4.5.5). Le matériau choisi
pour le substrat est du teflon (TLX8), qui se ct¥ase par sa stabilité thermique (jusqu'a
327°C) et sa résistance a la plupart des prodhiteigues. L'épaisseur du substrat est de
0,8 mm et sa permittivité est 2,55. Un maillagartgulaire a été utilisé pour les trois

capteurs.

Boundary: Electric potential [¥] Max: 10.0
10

Substrat—»-L

v],» Electrodes d’excitation

Min; 0

Figure 4.7 : Modélisation 3D du capteur interdigité(A=5 mm).
La Figure 4.8 représente la distribution de chaiggtrique le long de l'axe z, et le
long de I'épaisseur de I'échantillon a analyseécHantillon sous essai est du papier

imprégné d'huile minérale. La permittivité relatide ce systéme isolant a été calculée par
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la relation de la permittivité relative équivalemte l'isolation inhomogéne, donnée par la

relation suivante [81] :

_ ()
1+ %(1/,, - 1)

(4.7)

Ou ¢, et g, sont les permittivités relative de I'huile isokngét de la cellulose

respectivemenp étant la porosité du papier tel que définit d&ig.[

A partir de la Figure 4.8, il est possible de catestque le capteur #3 (1 mm, du Tableau
4.2) a une intensité du champ électrique au vaigindes électrodes plus élevées par
rapport aux capteurs #1 et #2 (5 et 2,5 mm resmauognt). Cependant, cette intensité
diminue progressivement en fonction de la distadeepénétration jusqu'a ce qu'elle
s'annule a une distance d'environ 3 mm. A unerdistae pénétration d'environ 1 mm (le
long de I'axe Z) le champ électrique du capteu(z#m) devient plus élevé par rapport a
celui du capteur #2 et capteur #1, ce qui confitmelépendance de la pénétration du
champ électrique avec la longueur d'onde spatiedeétectrodes. A partir de ces résultats,
une épaisseur de papier surdimensionné de 4 mné ahéisie pour l'installer sur les

capteurs.
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Figure 4.8 : Distribution du champ électrique en foction de sa distance de
pénétration pour les trois capteurs.

Les capacités des capteurs ont été aussi calcuWE®81SOL calcule l'énergie
électrostatique emmagasinéég a partir de laquelle la capaci®peut étre déduite comme
suit :

2We

ut (4.8)

C =

Ou W, est donnée par l'intégrale du produit du déplaceréiectriqueD par le champ

électriqueE sur un domain®.

W, = J(D-E)d!) (4.9)
n
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4.5.2. Calculs Analytiques

Les calculs analytiques sont basés sur la méthog@eée par R. Igreja [74]. Pour
comparer les résultats analytiques avec les cahtutgeriques et les tests expérimentaux, la

capacité de chaque capteur a vide (sans matériag test) a été calculée. Dans ces

K(kq)
K (k)

conditions le termée;, — 1) de I'équation (4.4) vaut zéro et I'expressionadgmcités

internes ¢et externes £devient :

— + & ;
K(k,) " “k(k.)
<K(kEoo) +€ K(kEoo)>
K(kg,) ° K(kgy,)

C,I‘tOt — EOL (K(kloo) K(kloo)>
(4.10)

lCE,tot = &L

Ou la capacité totale est calculée comme indiquis léquation (4.5). La couche sensible
dans ces calculs est l'air. A cet effet, les équatspécifiques pour une couche infinie dans

le Tableau 4.1 ont été utilisées.
4.5.3. Procédure de conception

Les capteurs ont été concus sur un circuit impniiéide du logiciel Altium designer
9 (Figure 4.9). L'ensemble des documents reliéa aohception ont été transmis a la
compagnie Avanticircuits Inc. pour la phase deitaion. La technique de finition utilisée

est HASL pour (Hot Air Solder Levelling ou Etamager nivelage a l'air chaud). Apreés la
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conception des capteurs, la valeur de la capaeitéhdque capteur a été mesurée avec un
appareil portatif appelé MW1008P dont le princige ahlcul de la capacité est basé sur

l'utilisation du pont RLC auto-équilibré. Les cdkont été effectués a une fréquence de 1
kHz ou l'effet capacitif est le plus dominant. $ele manuel d'utilisation du MW1008P, 1

kHz constitue la fréquence pour lagquelle la prédsle 'instrument est optimale.

Electrodes
interdigitées

Figure 4.9 : Conception des capteurs interdigitésvec Altium.

Le circuit imprimé est constitué d'une couche sapée au-dessus du substrat
représenté par un réseau d'électrodes interdidifégsre 4.9), et d'une couche conductrice
inferieure en dessous du substrat pour le retoumdsse (Figure 4.9). Cette couche
conductrice a pour but d'éliminer les champs étpots d'électrodes qui pénétrent le

substrat.
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Le Tableau ci-dessous récapitule les parametreindensionnement et les matériaux

utilisés pour la conception des capteurs.

Tableau 4.2 : Parametres dimensionnels des capteurs

Parameétre Symbole Capteur Capteur Capteur
Longueur d'ond A 5 mmr 2,5 mn 1mn
spatiale
Longueur de: L 33,75 mn 35 mn 34,83 mn
électrodes
Largeur des électrod w 1,25 mn 0,625t mm 0,25 mn
Type de substrat | TLX8 0,8 mn 0,8 mn 0,8 mn
Epaisseur de substrat  (Teflon)
permittivité du substr € 2,5t 2,5t 2,5¢

Le Tableau 4.3 récapitule les résultats de la éepacvide mesurée et calculés des
capteurs ainsi fabriqués, a partir des calculsysiqakes (méthode différentielle), simulation

avec COMSOL et les mesures directes.

Tableau 4.3 : Valeurs des capacités obtenues aveff&entes méthodes de calcul.

Méthode de calcul de la capacité el
Erreur|e|(%)
Capteur Analytique| Numérique| Mesure gnajvtiquc | numériqu
(COMSOL) | directeal
kHz
Capteur 1 (5mn 9,71 11,34 11,5 15 1,4
Capteur 2 (2,5mn 10,1z 7,72 9,2¢ 9,4 16
Capteur 3 (Imn 10 6,€ 8,3¢ 19,61 21

A partir du Tableau 4.3, il est possible de comestajue l'erreur entre la capacité
mesurée et calculée numeériqguement du capteur 1ngp est plus faible que celles des

capteurs 2 et 32,5 et 1 mm). Ceci peut étre di au maillage pgrésence des éléments
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distordus qui peuvent nuire a la pertinence deslteds pour les capteurs 2 et 3.
L'interférence des électrodes qui sont plus prothaee de l'autre dans le cas du capteur 2
et 3 peut aussi nuire les résultats. Selon Lardoal ¢82], plus la distance entre les
électrodes interdigités diminue, plus le phénondmdiaphonie (bruit) augmente [82]. Les
résultats obtenus dans le Tableau 4.3 mettent @lerdoe ces hypotheses, ou on peut
remarquer que pour le capteur 3, dont la longuundé spatiale est de 1 mm, présente une
erreur plus élevée par rapport aux capteurs 2 et 1.

Les simulations numériques permettent d'estimerchgsacités quelle que soit la
configuration du capteur, contrairement aux mode&lealytiques, dont la validité est
limitée aux configurations les plus simples (éledés identiques, pas d'électrode de garde).
Dans la littérature, il a été montré que la présatione électrode de garde affecte la valeur
des capacités [83]. Ce qui peut justifier I'écantre les valeurs des capacités calculées

analytiguement et mesurées.

4.6. Partie Expérimentale et mesures réalisées si@s capteurs

Avant de commencer une expérience, il est nécessl@irsécher/dégazer I'huile, et
sécher le papier pour éliminer toutes les interfées qui peuvent affecter les résultats
comme I'humidité. Dans ce travail, le papier atilhont été préalablement séchés. L'huile
minérale est séchée dans une cuve contenant diegalice hermétiquement fermée, et
pour dégazer I'huile, une pompe a vide a été idstalur la cuve pendant 24 heures. Le
papier est séché sous vide dans un four a conmedid 10°C pendant 48 heures. Les

échantillons de papier ainsi préparés sous videisonédiatement imprégnés d'huile.
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Apres l'imprégnation, des échantillons du papieafkont été fixés sur les capteurs ou
I'épaisseur utilisée (4 mm) est estimée apres imgation sous Comsol de telle sorte que

le champ électrique pénétrant I'échantillon du @apé dépasse pas cette épaisseur.

L'ensemble des capteurs et papiers ont été imseayes I'huile minérale, et soumis a

un vieillissement accéléré a une température dé,0bmme le montre le schéma de la

Figure 4.10.
Electrode
d’excitation T=100°C
Appareilles de .
mesure
- IDA (0,01-1kHz) Electrode de
mesure
— Teflon
= Capteur

277 Papier sous test

Huile minérale

Em Cuivre
(catalyseur)

Figure 4.10 : Montage expérimental pour le vieillisement et la mesure de la réponse
diélectrique des capteurs interdigités.

Le vieillissement a duré 2500 heures (3 mois gtifldDes prelevements d'échantillons

ont été effectués peériodiquement toutes les 500eke(b00 heures, 1000, 1500, 2000 et
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2500 heures) et ont été complétées par des anghyseco-chimiques afin d'évaluer le

degré de dégradation/vieillissement du systemarig@ des fins de comparaison.

Les mesures de la réponse diélectriqgue ont ététeffes en cours de vieillissement.
Pour cela, deux fils a gaine en téflon (excitateinmesure) de chaque capteur ont éte
connectés a l'appareil de mesure IDA 200 [52]. Rchaque durée de vieillissement,
I'impédance et le facteur de dissipation ont étéumés sur une gamme de fréquences allant

de 0,01 Hz a 1 kHz.

4.7. Résultats et discussions

4.7.1. Facteur de dissipation en fonction de vieisement

La réponse diélectrique des capteurs a été mesurame gamme de fréquences entre
0,01-1000 Hz. Le facteur de dissipation a étésgtitcomme parametre diélectrique pour
évaluer 'état du papier imprégné. Les variatiomgatteur de dissipation détectées par les
capteurs en fonction de la fréquence ainsi queutéedde vieillissement sont présentées

dans les Figures 4-11, 4-12 et 4-13.
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Figure 4.11 :Evolution du facteur de dissipation en fonction dwieillissement pour le

capteur 1 (5mm).
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Figure 4.12 :Evolution du facteur de dissipatior en fonction du vieillissement pour le

capteur 2 (2,5mm).
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Figure 4.13 :Evolution du facteur de dissipation en fonction dwieillissement pour le
capteur 3 (1mm).

Les résultats desigures 411 a 4-13 montrent qudst possible dmettre en évidence
I'évolution du facteur de dissipation en fonctionvikillissemen, et cela, a l'aide des trc

capteurs.

L'évolution du facteur de dissipation en fonctianvikeillissement est plus significative a
basses fréequences. Cette augmentation pourraicausée par la présence des porteul

charges et des ions qui contribuent a I'augmemtaltola conductivité du papier impréc

Pour bien comprendre et interpréter les résultdtenus, des mesures phys-
chimiques sur le papier et I'huile ont étéectuées. Les mesures phy-chimiques et les
résultats obtenusont présentés dans leableau 4.4L'humidité dans I'huile et dans
papier imprégné a été mesurée lors de chaque préént a 100°C avec le Coulome

Karl Fisher selon la norme ASTM D 13. Les contaminants polaires et les proc
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d'oxydations issus du vieillissement de I'huile ét# évalués grace a la mesure de la
tension interfaciale (IFT) selon la norme ASTM D19Te degré de polymérisation (PP

du papier a été également mesuré conformémemarriae ASTM D 4243.

Tableau 4.4 : mesures physico-chimiques sur 'huilet le papier utilisés pour les

capteurs
Temps IFT (dynes/cm),  Humidité Humidité DR,
(heures) (huile ppm) (papier %)

00 35 - - 1322
1000 23 20,1 0,6 645
1500 19 47,1 0,8 557,5
2000 14 47,7 0,5 520
2500 14 63,3 0,8 471

A partir des résultats du Tableau 4.4, il est fmesie constater que pendant toute la
durée de vieillissement, I'humidité dans le pagstr restée quasiment faible. Cependant,
elle augmente progressivement dans I'huile, duphémomeéne de diffusion de I'hnumidité
du papier vers I'huile & 100°C. La tension intedi@c(IFT) de I'huile diminue en fonction
du vieillissement pour atteindre une valeur d'emvirl4 dynes/cm vers la fin du
vieillissement. Il est possible de constater égal@ngue le degré de polymérisation (PP
du papier diminue progressivement a une valeur d& €eci signifie qu'l y a une
dégradation importante de I'huile et du papierarction du vieilissement. Malgré le fait
que le papier soit bien collé sur les capteurspense que les produits d'oxydation de
I'huile absorbés par le papier affectent la répatiékectrique des capteurs. Cette analyse
permettra de conclure que l'augmentation de facteulissipation détectée par les capteurs

est affectée par la dégradation du papier et deld:'hD0 aux valeurs tres faibles de
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I'numidité mesurée dans le papier, son influenaelsuréponse diélectrique peut étre

négligee.

Pour déterminer lequel des parametres (entre daadation de I'huile et du papier)
affectent significativement la réponse diélectrigies capteurs, une nouvelle expérience

décrite dans la prochaine section, a éteé réalisée.

4.7.2. Etude de l'influence des produits d'oxydatio de I'huile et de la dégradation

du papier sur la réponse diélectrique

Dans cette expérience, des échantillons du papigrégné et dégraissé ont été
préparés soigneusement comme indiqgué dans le Tablda L'humidité dans ces

échantillons a été maintenue a la méme valeurddindier I'effet du vieillissement seul.

La réponse diélectrigue des échantillons ainsi gn&pa été mesurée avec IDA 200
branché sur la cellule Tettex type 2914 destinéeémhantillons solides. Le Tableau 4.5
récapitule la description des échantillons utilisési que I'humidité de chaque échantillon

et son degré de polymérisation. Le dégraissagediepété realisé avec de I'hexane.
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Tableau 4.5 : Description des échantillons pour ltéde de I'effet des produits
d'oxydation sur la réponse diélectrique.

Echantillons Humidité (%) DPv tar(0,01 Hz)

@ 100°C

Papier neuf non imprégné 4,6 1322 1,5

Papier vieilli dégraissé 3,8 519 2,04

Papier neuf imprégné dans 3,4 1322 4,7

une huile neuve

Papier neuf imprégné dans 3,8 1322 15,66

une huile vieillie (2000 h)

Papier imprégné vieilli a 3,7 519 50,67

2000 h

Les résultats du Tableau 4.5 démontrent que, médgféit que I'humidité du papier
neuf non imprégné (4,6%) soit plus élevée que ahllgpapier vieilli dégraissé (3,8%), le
facteur de dissipation de ce dernier est plus €l@ati améne a penser qu'aux basses
fréquences (0,01 Hz), l'effet du vieillissement dar réponse diélectrique est plus
significatif que l'effet de I'humidité. Il est égatent possible de constater d'apres le méme
Tableau que le facteur de dissipation a 0,01 Hpahier neuf imprégné dans une huile
vieillie est plus grand que le facteur de dissgatiu papier neuf imprégné dans une huile
neuve. Par conséquent, le vieillissement de I'hodetribue aussi a l'augmentation du

facteur de dissipation.

La Figure 4.14, présente une comparaison entrdit@&entes configurations papier/
huile utilisés dans cette étude. Sur cette figledacteur de dissipation du papier vieilli
imprégné dans une huile neuve est plus élevé duediepapier neuf imprégné dans une

huile vieillie. Celui-ci est aussi comparable apapier imprégné et vieilli pendant 2000
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heures comme il a été constaté a la Figure 4.14i €lgnifie que l'influence de la
dégradation du papier sur la réponse diélectriquebasses fréquences est plus important

par rapport a l'influence des produits d'oxydatier'huile.

==dr==papier imprégné vieilli 2000h
IH=3,7%

==pe== napier imprégné neuf/
H=3,4%

=== papier neuf imprégné+huile

== — vieillie 2000h/ H=3,8%

==g==Papier vieilli + huile neuve/

X\ H=3,6%

o
|
|
|
|

/

Facteur de dissipation (tard)

0,01 0,1 1 10 100 1000
Fréquences (Hz)

Figure 4.14 : Effet de I'huile et du papier sur laréponse diélectrique.

> Etat des capteurs apreés le vieillissement

Pour vérifier si au cours du vieillissement I'édas capteurs eux méme a été affecte,
les modules et les arguments de l'impédance adadecapteurs ont été mesurés avant et
aprés le vieilissement (Tableau 4.6). Pour celee tois le vieilissement achevé, les
capteurs ont été nettoyés avec du Méthanol eeda Histillée afin d'enlever les traces de

I'huile. Ensuite ils ont été séchés pendant 24dsear70°C.
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Tableau 4.6 : Mesures de I'impédance (module et angnent) des capteurs avant et
apres le vieillissement.

Capteur #1 (5 mm) Capteur #2 (2,5 mm) Capteur #3 (1 mm)

Avant apres Avant apres Avant apres

|Z] (MQ) 14,66 14,86 17,09 18,02 18,83 19,95
0 (degré) -90 -90 -90 -89.64 -90 -89,73

Les résultats du Tableau 4.6, montrent qu'il n pas de variation majeure des
impédances mesurée ce qui signifie que le viediient thermique n'a pas affecté les

capteurs.

Les résultats de cette étude démontrent qu'il pestsible d'utiliser la réponse
diélectrigue aux basses fréquences soit, de 0,0HA0du capteur interdigité pour
surveiller et évaluer 'état du papier des tramsédeurs des puissances. La Figure 4.15,
présente I'évolution du facteur de dissipation meeswvec les capteurs en fonction de la

durée de vieillissement a 0,01 Hz.
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Figure 4.15 : Bvolution du facteur de dissipation en fonction ded durée de
vieillissement a 0,01 Hz.

4.7.3. Circuit équivalen du systeme isolant et mposition d'un nouveau

parametre diélectrique

Pour une meilleure compréhension de la réponsediigjue du systéme isolant,
certain nombre de circuits équivalents ont été gsép[48, 84, 85] De facon geénérale, la
plupart des modéles proposés jusqu'a présent preee d'une approche étendue basé:

le modeleRC de Deby¢(Figure 4.16).
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Figure 4.16 : Circuit équivalent du systéme isolantuile/papier.

Sous tension, le courant qui circule dans l'isoesmtcompose d'une composante de
polarisation et de conduction. Le courant de cotidne@st modélisé par une résistange R
ou G représente la capacité géométrigue du systemenisdl@s branches &; en
parallele sont des approximations de processus allgrigation individuelle avec une

constante de temps. Ces branches peuvent éteegaidépendamment les unes des autres.

La représentation des processus de polarisatiobrpaches R-C paralléles permet la
prédiction de la réponse de l'isolation qui surenaent le comportement idéal de Debye

(c'est a dire non étendu) [85, 86].

Dans ce travail, le papier imprégné des capteugtéareprésenté par un circuit
équivalent basé essentiellement sur le modéle RCDedbye (Figure 4.16). Cette
représentation a permis de calculer un nouveaurgdra indépendant de la géométrie pour

évaluer I'état du systeme isolant.

Pour ce faire, les impédances des réponses diglesdrmesurées par les capteurs en

fonction du vieillissement sur la gamme de fréqeeattant de 0,01 Hz a 1 kHz, sont
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utilisées pour optimiser les parametres du ciréquivalent R-C;). Le calcul a été effectué

a l'aide d'un code d'optimisation Matlab qui udlia fonction "fminsearch”.

Ces parametreR¢C) ont a leur tour permis de calculer les péles ésren fonction du

vieillissement.

La Figure 4.17 représente l'interface du progranvtaéiab utilisé. Sur cette figure,
trois parties sont a distinguer : la partie 1 menés branches ajoutées pour optimiser la
réponse diélectrique mesurée par les capteursatiep2 représente le déphasage de

l'impédance mesuré et optimisé et la partie 3 nedi@mplitude (mesurée et optimisée).

B V:\Doctorat\capteur\Résultats_capteur\yazid_matlab_poles\z_capteur_1500.mat =] @
Fichier B
=)
e
Co
1 |jre=
Ro

Figure 4.17 : Interface graphique du code Matlab.
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Les valeurs prédite(Ry et Cp) du circuit équivalenten fonction du vieillissemersont
présentées dans legyires4.18 et 4.19.

l @ capteur_1mm
400000 : HEcapteur_2,5mm
= capteur_5mm
<
o]
2
o
x
[0}
o
§40000 T :
R}
8
G .
ps
4000 I
50C 1000 1500 2000 250(
durée de vieillissement (heures)

Figure 4.18 :Variation de la résistance R en fonction du temps de vieillisseme.
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Figure 4.19 :Variation de la capacité (; en fonction du temps de vieillissemer
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La résistanc&, fournit des informations générales sur I'état'idelation. Des valeurs
élevées de la résistance indiquent que lisolagisinen bon état, tandis que des valeurs

faibles correspondent a la dégradation de l'isolant

La dégradation du papier imprégné d'huile au cowrssieillissement thermique en
présence d'oxygene provoque la création des chhbges qui circulent dans l'isolation en
diminuant la résistancdrf) de celle-ci (Figure 4.18). La capacité geometgifty) quant a
elle ne montre pas une variation considérable antifan du vieillissement (Figure 4.19).

Ces résultats de résistance et de capacitances@acord avec ceux de Saha et al [84].

La résistance et la capacité mesurées dépendergédesétries du systeme isolant.
Dans cette étude, trois capteurs avec différermefigurations ont été utilisées. Selon la
distance entre les électrodes interdigitées, difftas épaisseurs de papier peuvent étre
installées sur les capteurs. Il est donc importdat trouver un parametre qui soit

indépendant de la géométrie et qui reflete seulefasrtaractéristiques diélectriques.

D'une facon générale, compte tenu des relationsrithées de la résistance et la
capacité géométrique, pour une résistance en @laralyec une capacité, les poRsle

I'isolation peuvent étre obtenus par la relatiauaste :

= (4.11)
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Ou SetL représentent respectivement la section et la distantre les électrodes,p
la résistivite.

La relation (4.1) montre que les pdleP sont indépendants de la géométP dépend
donc des parametres diélectriques, a savoir, latikd p, la permittivité du vid ¢, et la
permittivité relatives,. De fetites valeurs dB devraient refléter une bonne isolation, tar
gue les grandes valeurs P devraient indiquer une mauvaise isolation col cela a été

constaté d'apres lagare4.20. Sur cette figure, lggles sont exprimés en Hz puisls ont

été divisés pari2 Ce qui représente en effet la fréquence ou la résistand¢a capacité ¢

coupent (Figure 4.17).
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Figure 4.20 : Evolution de poles en fonctiordu vieillissement
Comme prévu, une augmentation des poles en fondtiorieillissement a été déteci

par les capteurs {gure 4.20). Il est possible de constaterumé légere différence de pdl
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calculés a été déetectée entre les capteurs au déligillissement. Cette différence est due
a lincertitude des mesures comme les valeurs de gunt faibles. Avec la durée du
vieillissement, et I'augmentation des poles, cettertitude diminue. Cette augmentation
est causée principalement par le vieillissemetd dégradation de l'isolation qui affecte la
résistance. Dans ces investigations, le taux dtliténdans les papiers étant trés faible
(Tableau 4.4), cela n'a donc pas affectée la ceipden effet, I'état du papier isolant peut
étre évalué par des méthodes directes, comme larengs la rigidité mécanique et le degré
de polymérisation (Dfp, ou par des méthodes indirectes comme la mesule neur en
dérivés furaniques dans I'huile. Le D&t considéré comme le critere le plus sdr pour
déterminer la durée de vie restante de l'isolanif gu'en pratique, cette alternative n'est
pas possible. Dans cette étude, le degré de padbetién des échantillons de papier
localisé a coté des capteurs a été mesuré endardei la durée de vieillissement comme le
montre le Tableau 4.4. Il est possible de constat#rexiste un profil de dépolymérisation

du papier en fonction de la durée de vieillissement

La Figure 4.21 montre qu'il y a une relation tré®iessante entre la dépolymérisation
du papier et 'augmentation des pbles. Dans crftérience, I'humidité dans le papier était
tres faible pendant toute la durée du vieillissenfeh %). Par conséquent, I'évolution du
pole est attribuable a la dégradation du papidsligssur les capteurs. Toutefois, nous ne
pouvons pas généraliser cette hypothése, car dacasl ou la température varierait, il y

aurait aussi l'influence de l'humidité sur la répmrdiélectrique et donc sur les poles
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mesurés. Ces résultaiat pernis de mettre en évidence la faidité du capteur interdigi

asurveiller I'état des transformateurs de puissandgne.

0,6
0s \ —o—capteur_1lmm
' \ —@—capteur_2,5mm
04 \ capteur 5mm fp_
T \
3 \
203
«©
o \\
0,2
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Figure 4.21 :Evolution des pdles en fonction de degré de polynigation.

4.7.4. Répétabilité et reproductibilité

L'ASTM définit la répétabilit comme étant la différence entre les résultats
mesurages successifs obtenus par le méme opératea,le méme appareil, sur
matériau d'essai identique et dans des conditigsatoires constantt Tandis que la
reproductibilitéest définie commia différence entre deux résultats indépendantsnois

par différents opérateurs dans des laboratoirééreifts, sur un matériau d'essai identi

Dans cette étude, les mesures sur les capteurséténteffectuées pendant
vieillissement, ce qui peut affecter la répétabildes mesures. Pour cette raison

fréquence 1kHza été utiliséepour que les mesures soit phapides. La répétabilité a été
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vérifiee pour deux durées (e vieillissement so®00 et 2500 heures, trois mesures pour

chaque durée ont été effectuées comme le monti@bleau 4.7.

Tableau 4.7 : La répétabilité des mesures du capteinterdigite.

Répétabilité
Durée de tand capteur tand capteur tand capteur

vieillissement Smm 2.5mm (1kHz) Imm

(1kHz) (1kHz)

2000 h 0,0185 0,0113 0,0125

0,0200 0,0116 0,0127

0,0205 0,0118 0,0129

Ecart type 0,0010 0,0002 0,0001
CV (%) 5,52 2,3 1,36

2500 h 0,0202 0,0109 0,0116

0,0219 0,0109 0,0118

0,0218 0,0111 0,0118

Ecart type 0,0009 0,0001 0,0001
CV (%) 4,5 0,91 1,47

A partir du Tableau 4.7, il est possible de caestgue les écarts par rapport a la
moyenne sont presque nuls et que le coefficiemadation (CV) qui représente le rapport
entre I'écart type et la moyenne est tres failtlegepour les trois capteurs, ce qui valide la
répétabilité des mesures. Les petites variationk aépétabilité sont en effet causées par

l'incertitude de I'appareil de mesure IDA200.

Pour vérifier la reproductibilité des mesures, aoneavelle expérience a été réalisée et
un nouveau vieillissement a été effectué. Le vésdiment a duré 1000 heures (40 jours) ou

la reproductibilité a été vérifiée a 500 et 100Qrks.
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Tableau 4.8 : La reproductibilité des mesures du qaeur interdigité.
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Reproductibilité

Durée de tam capteur tand capteur tam capteur

vieillissement 5mm 2.5mm 1Imm
(0,01kHz) (0,01kHz) (0,01kHz)
500 h 2,26 1,96 1,96
2,15 0,64 1,02
Ecart type 0,08 0,93 0,66
CV (%) 3,62 71.3 44.58
1000 h 4,89 3,91 4,31
4,42 3,08 3

Ecart type 0,33 0,58 0,93
CV (%) 7,19 16,7 25,58

A partir du Tableau 4.8, nous constatons que édfictent de variation (CV) pour le
capteur 1 (5mm) est resté toujours inferieur a 1@#dis que les capteurs 2 et 3 affichent
un coefficient de variation un peu élevé. Celacaisé par la dégradation de I'état des
capteurs 2 et 3 eux méme en fonction de la duréeeillissement comme il a été constaté
dans le Tableau 4.6. Les petites variations depémhance des capteurs 2 et 3 influences
considérablement les mesures du facteur de digsipaependant, I'évolution du facteur

de dissipation en fonction du vieillissement a (iXlest toujours reproductible.

4.8. Conclusion

Le travail, faisant l'objet de ce chapitre, ay@ur objectif de développer un capteur
destiné a la surveillance en ligne de I'état dsléition solide des transformateurs de
puissance. En se basant sur des études antérieuepteur choisi est de type capacitif
interdigité. L'avantage sans contexte de ce typeapteur est qu'il permettra un acces

privilégié au papier dans le transformateur. Uncegbteur permettrait ainsi de surveiller
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dynamiquement I'état des transformateurs de puissam mesurant sa réponse diélectrique.
Cependant, ce travail est limité a I'étude de laafdlité des capteurs interdigités pour
évaluer I'état de l'isolation solide des transfdeues. Le choix de I'emplacement du
capteur ainsi que la maitrise quantitative desc®suparasites pour une mesure en ligne
ainsi que l'influence des champs électrostatiqueslestromagnétiques devra aussi faire

I'objet de recherche.

Les résultats obtenus, permettent de constatauxjasses fréquences, le capteur
interdigité pourrait fournir des informations dyngores sur I'état du papier imprégné des
transformateurs de puissance. Le choix de la cordtgpn du capteur, dépend de

I'épaisseur du papier qui va étre installé au-desteice dernier.

Pour bien interpréter les résultats, le systerotangs a été représenté par un circuit
équivalentRC. Les parametres du circuit ont été optimisés &@irpde I'impédance de la
réponse diélectrigue mesurée. Ceci a permis delealles pbles et d'utiliser ces derniers
comme un nouveau parametre diélectrigue d'indicatie I'état du systeme isolant. Les
pbles calculés se caractérisent par leur indépeedae la géométrie de l'isolation.
L'utilisation du capteur interdigité pour calcules podles afin d'évaluer I'état de l'isolation
solide semble étre prometteuse. Le capteur peunifodes informations intéressantes

concernant I'état de dégradation du systeme isolant
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CHAPITRE 5

ETUDE DE CLASSIFICATION DE LA QUALITE DE L'HUILEA  PARTIR DE LA
SPECTROPHOTOMETRIE UV/VIS ET DE LA TURBIDITE

5.1. Introduction

La détection précoce de la détérioration du systdiisolation permet d'effectuer plus
efficacement les opérations de maintenance comelgmbes. Ce qui a pour conséquence de
limiter au maximum les arréts imprévus, provoquasles défaillances, lesquelles peuvent
entrainer d'importants préjudices. Pour cette migptusieurs techniques et méthodes de
diagnostic ont été élaborées, dont l'objectif ppakest de prolonger aussi longtemps

possible la vie en service des transformateurs.

Le développement de nouvelles méthodes de diagmuss précises, plus efficaces et
moins couteuses est toujours d'actualité. Certaohes méthodes existantes ont été
normalisées par des organismes internationaux coii&k83M (American Society for
Testing and Materials), d'autres sont toujours kasp de recherche. Dans ce contexte,
'ASTM a développé ces dernieres annees, deux Hesvenéthodes fiables et non
destructives pour évaluer l'état de I'huile demdi@mateurs de puissance. Ces deux
méthodes en question sont la spectrophotométrid/Levpour mesurer la quantité relative
des produits de décomposition de I'huile, et l&itlité pour mesurer les contaminants non

solubles dans [I'huile. Bien que développées parSTM, ces nouvelles
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méthodes ne sont pas encore utilisées dans lgyeatidustrielle en raison de l'inexistence
d'interprétation quantitative des résultats. Lengpe de ces meéthodes alternatives a éte

présenté au chapitre 3.

Dans le présent chapitre, une étude a été comsacréévaluation de I'état de
dégradation de l'huile, basée sur ces deux meéthddes méthodes ont été étudiées
parallelement aux méthodes traditionnelles (tensidarfaciale, acidité). Le but de ce
travail est d'établir des critéres qui permettr@uix responsables en charge de la
maintenance des transformateurs de prendre desalécappropriées a partir des analyses

effectuées avec ces méthodes (spectroscopie UVidtigdité).

5.2. Classification de I'état de I'huile selon leséthodes traditionnelles

Au cours des derniéres années, I'ASTM a dévelopeésérie de méthodes destinés a
évaluer la qualit¢ du systéme isolant des transfteurs. Pour ['‘évaluation du
vieillissement des huiles isolantes, différentd¢éces ont été utilisés. Les caractéristiques
les plus largement répandus sont : la teneur effAATM D1533), la rigidité diélectrique
(ASTM D877 et D1816), le facteur de dissipationlet&ique ou DDF (ASTM D 924),
I'indice d'acide ou AN (ASTM D 974) et la tensionarfaciale ou IFT (ASTM D 971) [12].
Tous ces essais fournissent des informations coacelétat de I'huile. Cependant, il a éte
prouveé que l'indice d'acidité et la tension inteidée sont les plus sensibles a I'oxydation de
I'huile parce qu'ils s'adressent directement anaur de I'huile en acide et a la présence de

boues [87, 88].
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Certains entreprises et organismes normatifs aatem place des lignes directrices
permettant de prendre des décisions approprieesenmant I'état de I'huile isolante en
service [87]. Le but est de garantir une huile ewise de qualité. Ces guides sont fondés
sur 'évaluation des propriétés significatives 'taile isolante (huile minérale). Parmi ces
normes, on trouve la norme IEC 60422 [89], et lem®IEEE Standard 637-1985 [90] qui
apportent une certaine objectivité car elles d&sgiles huiles en service en groupe selon
leur état en groupes. Pour chaque groupe, une nadtimrrective spécifique est

recommandée.

La norme IEEE Std 637-1985 a classifié les hudesservice selon I'évaluation des

propriétés significatives en trois groupes comnie[80Q] :

- Groupe 1 : pour les huiles qui sont dans un étigfamsant pour une utilisation
continue;

- Groupe 2 : huiles qui exige seulement un retraitenpeur qu'elles continuent a
remplir leurs fonctions;

- Groupe 3 : huile en mauvais état. Cette huile éti¢ régénérée ou remplacée

dépendamment des considérations économiques.

Cette norme a suggére des limites pour qu'une leoiitinue a étre utilisée en service
(groupe 1). Le Tableau 5.1 résume les limites s#ggedes huiles en service pour le

groupe en fonction de la tension maximale.
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Tableau 5.1 : Limites proposées pour les huiles eservice du groupe 1 en fonction de

la tension.
Limites Méthode
Propriétés Moins que | Plusde 69 kV | 345 kV et| ASTM
69 kV jusqu'a 288 kV|  plus

Tension de claguac 26 26 26 D 871
diélectrique 60 Hz, 0.100 gap
(kV), min
Tension de claquac 23 26 26 D181¢
diélectrique, 0,040 gap, (kV),
min
Nombre d'acidmax,(mg 0,z 0,2 0,1 D 97¢
KOH/q)
Tension interfacia, min, 24 26 30 D 971
(mN/m)
Teneur en e max, (ppr) 35 25 20 D 153:

Si les propriétés de I'huile atteignent ces ligjitelle peut a ce moment-la, soit
continuer a servir mais pour un niveau de tensiomsélevé sur le méme appareil, sinon
elle peut étre classée dans le groupe 2 ou le grBupour ces deux derniers groupes, cette
norme ne mentionne que deux propriétés physicoighes qui sont I'acidité et la tension

interfaciale (Tableau 5.2).

Tableau 5.2 : Limites suggérées pour le reconditioement ou la régénération de

I'huile.
Propriétés Groupe 2 Groupe 3 Méthode
ASTM
Nombre (acide max(mg KOH/¢) 0,2 0,t D 97/
Tension interfaciale, mir(mN/m) 24 16 D 971

La norme IEC 60422 [89], pour sa part, indiqgueequbnction de la tension maximale

d'un transformateur, les huiles en service peuvtrd classées comme satisfaisantes,
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correctes ou mauvaises. Pour chacune de ces ¢lasgeaction corrective correspondante

peut étre prise.

Cependant, il ne faut pas prendre un seul réseltaine seule propriété comme
parametre décisionnel. Il convient donc de prerdreonsidération tous les essais physico-

chimiques et diélectriques avant d'entreprendrequieéconque action.

En effet les actions réparatrices sont effectugsdsn le type de la contamination/
détérioration de I'huile. Les deux types de contation/ détérioration qui sont considérés

sont : physiques et chimiques comme indiqués damalbleau 5.3.

Tableau 5.3 : Mesures correctives selon le type ¢ contrainte [89].

Raison de changeent symptdme Mesures
d'huile correctrices
Mesures physiqu - Teneur en et Retraitemer

- Tension de claquage faible

- Teneur en particules élevée
Mesures chimique - Valeur de couleur élev Régénération o
- Tension interfaciale faible changement d'huilg
- Valeur d'acidité élevee
- Valeur de facteur de dissipation
élevée
- Présence de sédiments ou |de
dépbts, ou les deux

Le retraitement désigne le processus qui €limineédluit la contamination de I'huile
au moyen de processus physiques (filtration, déglification, dégazéification). Tandis

que la régénération consiste en un procédé quigied@liminer ou réduire les agents
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contaminants polaires solubles et insolubles parndeyens chimiques d'adsorption et par

des moyens physiques [89].

> Classification en fonction de la tension interfad® I'acidité et la couleur

Il est reconnu qu'il existe une relation défirgtientre la tension interfaciale et I'acidité
[35, 36, 87, 88]. Une augmentation du nombre dit#ifAN) est souvent accompagnée
d'une diminution de la valeur de la tension inteefke (IFT) comme le montre la Figure

5.1

3 3
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Figure 5.1 : Limites de I'lFT et I'acidité pour une huile en service selon le rapport
FIST 3-31 [35].

D'un autre coté, entre les années 1946 et 1983TM a fait une étude sur 500
transformateurs en service pour trouver une relagiotre I'IFT, I'AN et la formation des
boues. L'huile de chaque unité a été évaluée @edabde pour la présence de boues

périodiquement [87].
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Combinant la relation entre la tension interfaeial I'acidité avec les résultats de
I'étude effectuée par I'ASTM, S.D. Myers, et al][8nt classifié I'état de I'huile en sept
groupes (Tableau 5.4) [87]. En plus de la tensidarfaciale, I'acidité et la couleur, les
auteurs ont utilisé le rapport entre la tensioarfiaciale et I'acidité comme quatriéme indice
de la qualité de I'huile, connu sous le nom d'iadie qualité de I'huile noté OQIN (Oil
Quality Index Number) ou, indice de Myers. La raigmur laquelle ce rapport a été utilisé,
réside dans le fait qu'il arrive parfois que lasten interfaciale varie sans que l'acidité ne
change. Ceci est di aux contaminants autres quertetuits d'oxydation de ['huile.
Cependant, dans le Tableau 5.4, un chevauchemehO@#N dans les trois premiers
groupes peut étre observé. Donc, pour qu'une baiteclassée dans un groupe spécifique,
en plus d'étre dans la gamme donnée par I'OQIN, @it répondre aux criteres du
minimum de la tension interfaciale (IFT) et le nmayim de l'acidité (AN). Par exemple,
une huile avec un OQIN de 318 serait classée @agsolpe 3 au lieu du groupe 2 ou 1, si

I'lFT vaut 27 au moins et l'acidité (AN) atteinf@,ou plus.



méthodes traditionnelles [87].

Huile neuve en trés bonne condition

Acidité (AN) 0.00-0.04¢
Tension Interfaciale (IF° 30.0-45.C
Couleu Jaune péle
Indice de Qualité dehuile (OQIN) = (IFT/AN 30C-150(

Bonne Huile : Diminution de I'lFT a 27 peut signifier le commencemer

de la création des boues dans I'huile.

Acidité (AN) 0.05-0.1C
Tensioninterfaciale (IFT) 27.1-29.¢
Couleu Jaune

Indice de Qualité dehuile (OQIN) = (IFT/AN 271-60(

Huile moyenne : N'offre pas de bon refroidissementes acides
commencent a se produire et les boues remplisseasicavités du papier.

Acidité (AN) 0.11-0.1¢
Tensioninterfaciale (IFT) 24.0-27.C
Couleu Jaune vif
Indice de Qualité de I'huile (OQIN) = (IFT/A 160-31¢

Mauvaise huile : Endommagement de l'isolation
refroidissement réduite.

et efficacité d

Acidité (AN) 0.16-0.4C
Tensioninterfaciale (IFT) 18.0-23.¢
Couleu Ambre
Indice de Qualité de I'huile (OQIN) = (IFT/A 45-15¢

Trés mauvaise huile : Endommagement de l'isol
refroidissement réduite avec températures de fo

atioat I'efficacité de
nainnement élevée.

Acidité (AN) 0.41-0.6¢
Tensioninterfaciale (IFT) 14.0-17.¢
Couleu Marron
Indice de Qualité de I'huile (OQIN) = (IFT/A 22-44

Huile extrémement mauvaise : Identique a la catéga 5

Acidité (AN) 0.66-1.5(
Tensioninterfaciale (IFT) 9.0-13.¢
Couleu Marron foncé
Indice de Qualité dehuile (OQIN) = (IFT/AN 6-21
Huiles dans un état désastreux

Acidité (AN) | 1,51 ou plu
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Tableau 5.4 : Classification de la qualité de I'hdé des transformateurs selon les
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Les quatre fonctions de I'huile isolante sontgllesx le refroidissement, l'isolation, la
protection contre les attaques chimiques et lagméon de I'accumulation de boues [36].
Le premier groupe du Tableau 5.4 présente dessheiiiedoon état qui répondent aux quatre
fonctions de I'huile isolante. Toutes les fonctignat encore maintenues, dans la classe du
groupe 2; néanmoins une baisse de I'lFT a 27 pogignaler le début de l'initiation des

boues. A cette valeur, I'huile est moins bonrdoet I'entretien est recommandé.

Les huiles classées dans le groupe 3 ne fourtipssnde bons refroidissements. Les
acides commencent a recouvrir l'isolation des kesbentrainant une grande probabilité que

les boues remplissent les cavités de l'isolatidideso

Les trois classes suivantes caractérisent les ames/ huiles et nécessitent des
maintenances correctives. Dans ces classes, less lsmnt déja déposées dans et sur la

plupart des parties du transformateur.

Enfin, la derniére classe représente le cas ke @itique. A ce stade, la préoccupation
sera de déterminer la durée de vie restante daftmainateur et non seulement son I'état de

'huile [36, 87].

Le changement de la couleur de 'huile du jaunarabre ou marron est un signe de la
dégradation de I'huile. Dans le cas ou la tengiterfiaciale et I'acidité varient sans que la
couleur de l'huile ne se modifie pourrait signifiene contamination plutbét que de

l'oxydation. Egalement, une mauvaise couleur acemm@e de bonnes valeurs de tension
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interfaciale (IFT) et d'acidité (AN) pourrait étausée par une surchauffe ou un arc

électrique [87].

Les méthodes alternatives proposées dans cette &pectrophotométrie UV/VIS, et
turbidité) ont été corrélées avec les méthodestivadelles présentées dans le Tableau 5.4.
Cette comparaison a été fondée sur le fait queteelsniques détectent les mémes
propriétés physico-chimiques de l'huile. Par exempés produits de décomposition
dissous dans I'huile sont responsables du changeteda couleur ainsi que la diminution
de la tension interfaciale et par conséquent l'amndgation de l'acidité. Ces produits, selon
la norme ASTM D 6802, peuvent étre détectés papéctrophotométrie UV/VIS, tel que
présenté dans la section 3.3.1 du chapitre 3. évédition DDP pourDissolved Decay
Productsest utilisée pour indiquer la quantité relative geoduits dissous mesuré avec la

spectrophotométrie UV/VIS.

5.3. Partie expérimentale

5.3.1. Matériaux utilisés

Dans cette expérience un papier isolant de tymdt Kr été utilisé. Pour l'isolation
liquide, I'nuile minérale nommée Nytro Lynx de langpagnie NYNAS a été utilisée. Les
caractéristiques typiques de I'huile sont donné&es de Tableau 5.5. Le matériel utilisé
pour mesurer la tension interfaciale, Il'acidité, dauleur, ainsi que les produits de

décomposition dissous et la turbidité a été présantchapitre 3.
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Tableau 5.5 : Propriétés typiques de I'huile minére utilisée dans les expériences.

Propriét: Valeui
Densité a 15°C (kg/d") 0,88t
Viscosité 40°C (mris) 7,5
Point d'éclair (°C) 150
Point d'écoulement (°C) -63
Acidité (mg KOH/q) <0,01
Tension interfaciale a 25°C (mN /m) 48
Antioxydant, phénol Wt % 0,3
Facteur de dissipation a 100°C (%) <01
Tension de claguage (kV) ASTMD877 > 40

5.3.2. Procédure de vieillissement thermique accé&

Les expériences réalisées dans cette sectiorugmiwe but d'évaluer et de classifier la
qualité de l'huile selon de nouvelles techniques dikggnostic. Afin de simuler le
vieillissement de lisolation dans les transforroegede puissance, la procédure de
préparation et de vieillissement accéléré ont Beeteées dans des conditions similaires a
celles des transformateurs réels. Avant de commdecprocessus de vieillissement, le
papier et I'huile ont préalablement été séchébtigitd dégazée. L'huile minérale est séchée
dans une cuve contenant du gel de silice hermétigonefermée. Le dégazage de I'huile
s'effectue avec une pompe a vide installée suuva pendent 24 heures. Le papier a été
séché sous vide dans un four a 110°C pendant 48shdLes échantillons de papier ainsi
préparés sous vide ont immédiatement été imprédftiasle. Le vieillissement a été
effectué dans un récipient en acier inoxydable éeavec un couvercle. Un ratio de poids
huile/ papier d'environ 20:1 qui représente leordtun transformateur typique a été utilisé
[53]. Pour accélérer la dégradation, un catalyseucuivre a été immerge dans le récipient

de vieillissement comme le suggere la norme ASTNOIA1[91]. Le vieillissement a duré
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782 heures a une température de 120°C. Un prélénatigehantillons a été effectué toutes
les 72 heures (trois jours). Les échantillons gindieves ont été évalués avec les méthodes
traditionnelles (IFT, acidité) et les nouvelles hugtes (DDP, turbidité). Les résultats
obtenus représentent la moyenne de trois mesuresn@thode. L'organigramme de la

Figure 5.2 résume la procédure de préparationiailissement et les essais effectués.

Séchage et dégazage

de I'huile Séchage du papier

Imprégnation sous vide
a 110°C

v

Vieillissement accéléré
dans un four a
convection a 120°C

v

Pélevement
d’échantillons toutes
les 72 heures a 120°C

\ 4 \
Analyses (méthodes traditionnelles):
- Acidité (AN)

-IFT

- Couleur

Analyses (Nouvelles méthodes):
- UV/ Visible (DDP)
-Turbidité

Etude de corrélation et
P établissement de nouvelles critéres |«
pour les nouvelles méthodes

-

Validation avec des échantillons
provenant des transformateurs en
service

Figure 5.2 : Organigramme de I'expérience utilisé pur I'étude de classification.
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5.4. Résultats et discussions

Les échantillons d'huiles vieillies selon la prbaée présentée dans la section
précédente ont été analysés par les méthodesidredilles, tension interfaciale (IFT),
Acidité (AN) et la couleur ainsi qu'avec les noleglméthodes proposées dans cette étude,
DDP* et la Turbidité (TUR). Il est connu que l'oxydatiaffecte les propriétés physico-

chimiques de I'huile isolante.

Les résultats d'analyses des échantillons d'lawviée les techniques traditionnelles en
fonction de la durée de vieillissement sont pré&segt la Figure 5.3. Comme prévu, une
diminution de la tension interfaciale (IFT) peuteétonstatée avec une augmentation de

I'acidité (AN) et de la couleur.

! pbp (Dissolved Decay Product) : C'est I'analys® produits dissous avec la spectrophotométrie iSiilés.
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Figure 5.3 :Evaluation de I'état de I'huile avec les méthodes tradionnelli en fonction
du vieillissement

La Figure 5.4présente les spectrefabsorbance des échantillon'huiles dans le
domaine UV/ VIS. Le DDFcalculé par l'aire 365 la courbe de chaqupectre, la turbidité
et la durée de vieillissement correspcnte sont présentés sur la ménigure. Comme
pour les méthodes traditionne), il est possible de constater lmggmentation des produ
de décomposition dissous (DDen fonction du vieillissement. Cette augmentatish
accompagnée par une augmentation de la turbididR)Tqui s'accéler en fonction de la

dégradation de I'huile.
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Figure 5.4 : Effet de vieillissement sur les speas d'absorbance UV/ VIS et la
turbidite.

Pour donner une signification aux résultats okgemyartir des nouvelles méthodes et
ainsi proposer une classification de la qualitd'ligle, ces derniéres ont été corrélées aux
méthodes traditionnelles. La corrélation a donc mper d'établir des relations
mathématiques reliant les différentes méthodesiagndstic. Cela donc permis d'établir
des limites ou des lignes directrices pour la sppbbtométrie UV/ VIS et la turbidité ont

été estimées en utilisant le Tableau 5.4.

5.4.1. Relation entre la tension interfaciale (IFTet les nouvelles méthodes

La Figure 5.5, présente les résultats de coroflagit de régression de la tension

interfaciale en fonction de la quantité de proddigscomposition dissous (DDP) et de la



107

turbidité. Sur cette Figure, le DDP présente utaion linéaire en fonction de la tension
intefaciale, tandis que la relation entre la tuitBidet la tension interfaciale est
exponentielle. Les deux corrélations donnent ubldatoefficient de régression qui est de
0,87 pour le DDP et de 0,66 pour la turbidité. Abat du vieillissement, une augmentation
tres rapide du DDP peut étre observée. Il est plesdie remarquer aussi qu'a un moment
donné, les produits dissous diminuent Iégérement posuite poursuivent leur évolution.
Ce phénoméne peut étre expliqué par le fait qué&hutddu vieilissement, I'huile se
décompose rapidement a cause de I'effet thermigde koxydation. Au fur et a mesure de
la formation des produits dissous, le papier erodigsune certaine quantité. A un stade
élevé de dégradation du systeme isolant (huilefepapge papier se comporte comme un
filtre, et devient plus susceptible & absorber pesduits dissous. En conséquence, la
quantité absorbée est plus considérable que laitugarmée. A un seuil donné, le papier
n'‘absorbe plus ces produits a cause de sa satyratia@jui explique l'augmentation de ces
produits dans l'huile. En effet, dans cette expésece seuil représente aussi la limite de la
diminution de la tension interfaciale en fonction dieillissement. Par conséquent, les
points qui apparaissent apres cette limite ne gasibien corrélés. La méme remarque peut
étre faite pour la turbidité. Une augmentation adérable de la turbidité vers la fin du

vieillissement qui correspond a la limite de lasien interfaciale peut étre constatée.
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Figure 5.5: Corrélation entre le DDP et la turbidité en foncion de la tension
interfaciale

5.4.2. Relation entre l'acidité (AN) et les nouvets méthode

Les huiles 'oxydent en donnant des produits de dégradationsqucaractérisel
d'abord par des changements de couleur liés araafmn de composés acides, puis
'apparition de dépbts et de résicagressifs [6Q] L'acidité peut fournir une meilleu
corrélation en fonction du DDP et de la turbidigé elle augmente toujours en fonction
vieillissement. Les corrélations et les régressidad'acidité en fonction du DDP et de
turbidité sont présentées alFigures 5.6, et 5.fespectivement. Bien qu'une relat
logarithmique ait été trouvée entre I'acidité (Adt)e DDP, la turbidité donne une relat
exponentielle avec l'acidité (AN). En effet, enmrer lieu, 'oxygene attaque les chai
hydrocarbures qur former des produits solubles qui incluent lesogydes, les acides, |

alcools et les cétond88]. Ceci expligue I'augmentation rapide du DDP obSesur la
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Figure 5.6. A partir d'une valeur d'acidité d'eamir0,2 mg KOH/ g, cette augmentation
diminue progressivement. Les produits solubles issodient pour former des radicaux
libres [92]. Cependant, un radical libre peut aussicombiner avec un autre radical
similaire en composant une molécule d'hydrocardete fois plus grande que la moyenne.
La collision de deux grands radicaux libres conduia formation de grands composés
colloidaux appelés boues (phase solide) qui ne @astsolubles dans I'huile [59, 93]. Ce
phénoméne est clairement visible sur la Figure I5.@st possible de remarquer sur cette
Figure, qu'a partir d'une valeur d'acidité d'envi@2 mg KOH/g, lI'augmentation de la
turbidité devient plus importante. Ceci peut expdig la réduction de la vitesse

d'augmentation du DDP en fonction de l'acidité &ipde 0,2 mgKOH/ g. Selon LLA.R.

Gray de la compagnie «Transformer Chemistry Seswi¢€ CS), une huile avec une valeur

d'acidité entre 0,2-0,6 mg KOH/g a une probabdié’2 % de contenir des boues [94].
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Figure 5.6 : Corrélation entre les produits de déamposition dissous (DDP) et I'acidité.
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Figure 5.7 : Corrélation entre la turbidité et I'acidité.
Ces courbes montrent I'importance de la specttopitrie UV/ Vis et de la turbidité

en terme de détection précoce de la dégradatiofihdide, a savoir la formation des
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produits de décomposition dissous et non dissosidede initiation. Les corrélations et les
régressions ainsi présentées peuvent étre utilp@asétablir des criteres de classification

de la qualité de I'huile minérale a partir des redke méthodes proposeées.

5.4.3. Classification de I'huile en fonction de DDt de la turbidité

Les relations mathématiques obtenues a particol@bes de régressions de l'acidité en

fonction de DDP (UV/VIS) et de la turbidité sontralges comme suit :

DDP = 75,46 In(AN) + 442,36 (5.1)

TUR = 0,88e744(4N) (5.2)

A partir des classifications données dans le Eabk4 et des équations (5.1) et (5.2)
une nouvelle classification de la qualité de ldudes transformateurs basée sur la
spectrophotométrie (DDP) et la turbidité a été légalhes résultats sont donnés dans le

Tableau 5.6.
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Tableau 5.6 : Classification de la qualité de I'hué minérale selon les nouvelles
technigues proposées (DDP, TUR).

Classification de I'huile DDP TURBIDITE
1. Huile neuve 4,0z-21¢ 0,€-1,28
2. Bonne huile 217 - 267 1,2¢-1,8¢
3. Huile moyenne 268 - 29¢ 1,8€- 2,6¢
4. Mauvaise huile 30C- 37:¢ 2,7-17
5. treés mauvaise huile 374-40¢ 18-111
6.Huile extrémement mauvaise 41C- 47¢ > 11z
7. Huiles dans un état désastret >47: --

L'augmentation de l'acidité et la diminution detdasion interfaciale suivies par une
couleur d'huile plus sombre indique une contamamatbu détérioration de I'huile. La
couleur est souvent utilisée comme une méthoddtagtizg. La technique est basée sur la
comparaison de la couleur de 'huile & un disqaéitcoloré et numéroté (Figure 5.8).
Cette méthode peut fournir une information génésailel'état de I'huile. Cependant cette
technique est influencée par l'incertitude car @& gouvent des nuances de choix entre les

couleurs lors de la comparaison.

Les absorptions de la lumiere dans le domaine\J8/sont en effet fortement liées au
changement de la couleur de I'huile. La corrélatienla couleur avec le DDP peut étre
exploitée comme référence pour confirmer les a@gate classification de DDP présentés
dans le Tableau 5.6. Les disques de comparatecmudeur disponibles au laboratoire sont

conformes a la norme ASTM D1544 (Figure 5.8). Geguks numérotés de 1 a 18 ont été
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utilisés pour donner des valeurs indicatives cpwadantes a chaque couleur mentionnée
dans le Tableau 5.4. Par conséquent, la classiiicae I'huile en fonction de la couleur

selon I'échelle de couleurs de la norme ASTM Dlégt4résentée dans le Tableau 5.7.

Figure 5.8 : Disques étalon colorés et numérotésiee la norme ASTM D1544.

Tableau 5.7 : Etat de I'huile minérale basé sur laomparaison de la couleur selon la
norme ASTM D1544,

Numéro du comparateur Couleur Etat de I'huile
de couleur
<7 Jaune pa Huile neuve
7-10 Jauni Bonne Huile
10-11 Jaune vi Huile moyenn
11-14 Ambre Mauvaise huil

Marron fonci Extrémemer mauvais

\[e]l3 Huiles dans un ét;
désastreux

La Figure 5.9, présente les résultats de la @iroél et de la régression entre la couleur
et le DDP. On constate une trés bonne corrélaitié@aire avec un coefficient de corrélation

de 0,95. La relation qui relie la couleur et le Dpdt étre exprimée comme suit :

DDP =27.9- (NC) — 38,09 (5.3)

OuUNC est le numéro de la couleur.
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Figure 5.9 : Corrélation entre les produits de déamposition dissous (DDP) et la
couleur.

La Figure 5.10 présente une comparaison entrerigses de classification selon le
DDP, obtenus & partir de la régression en fona®tiacidité et la couleur. A partir de cette
Figure, une faible différence entre les deux cegedont la moyenne des écart-types est

d'environ 14,6 peut étre constatee.
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Figure 5.10 : Comparaison des criteres de classiéiton selon le DDP obtenu de
I'acidité et de la couleur.

5.4.4 Validation des nouveaux critéres de classiéiton avec des huiles vieillies au

laboratoire

Afin de vérifier I'applicabilité du Tableau 5.6esl mesures additionnelles ont été
réalisées. Pour ce faire, des échantillons d'haile été soumis a un vieillissement
thermique en présence du papier pendant 2500 héungse température de 115° C.
L'acidité, la tension interfaciale (IFT), le DDP lat turbidité de I'huile ont été mesurés

toutes les 500 heures. Les résultats obtenus sosignés dans la Figure 5.11.
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Figure 5.11 :Evaluation de 'état de I'nuile minérale avec les nouvelles et le
traditionnelles méthodes.

Les résultats de clas«cation de ces échantillons selon les nouveauxresitains que
les criteres traditionne sont présentés dans le Tableau B&artir de ce ableau, une
grande concordance entre les criteres de clad&ficaelon les mhodes traditionnelles
(AN, IFT) et les criteres de classification selon les noegethéthodes (DDP, Turbidi
peut étre constatéé&ln trés faible écart par rapport a la moyennedessifications a ét
observé (< 1). Ceci confirme la validité des noumeariteres de classificationour les

huiles vieillies sous une contrainte thermique ggs@nce d'oxygér



Tableau 5.8 : Comparaison entre les nouveaux crites de classification de la qualité

de I'huile et les critéres traditionnels

Durée Acidité IFT DDP | Turbidité
(heures)| (mgKOH/g) | (dynes/cm) (a.u) (NTU)
Mesures 00 0,003 37,15 1,66 <1

500 0,03 26,5 279,37 1,4

1000 0,639 15,5 310,82| 19,5

1500 1,415 14 448,47 135 §
2000 1,84 14 540,44| 408 | Ecart-
2500 2,16 14 579,52 540 type

Classificationg 00 1 1 1 1 0

500 1 2 3 2 0,8
1000 5 5 4 5 0,5
1500 6 6 6 7 0,5
2000 7 6 7 7 0,5
2500 7 6 7 7 0,5

5.4.5. Validation avec des huiles provenant des tnaformateurs en service

Les nouveaux criteres de classifications, ont dégefg été appligués sur des
échantillons d'huiles collectées de différentssfarmateurs en service. Les spécifications

des transformateurs sont données dans le Tablgau 5.
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Tableau 5.9 : Spécifications des échantillons prélés des transformateurs en service.

Echantillons date de mise  Puissance/ Type d'huile
en service tension

TS1 1998 250 kVA Borak22

TS2 1991 250 kVA Borak22

TS3 1999 250 kVA Borak22

TS4 1987 250 kVA Borak22

TS5 1997 100 kVA Borak22

TS6 1979 100 MVA Nynas
13.8/287 kV

TS7 1979 100 MVA YPF 65
13.8/287 kV

TS8 1979 100 MVA YPF 65
13.8/287 kV

TS9 2011 1000 kVA Mineral oil

TS10 1976 153 kVA Mineral oil

TS11 (GSU 2002 100 MVA Nynas 10 GB
unit)
RS12 (Reactor) 1979 500 kV YPF 65 oil

16.7 MVAr

TS13 Spare 100 MVA Nynas GX 11

TS14 1999 100 MVA Nynas GX 11

TS15 2000 100 MVA Nynas 10 GB

RS16 Spare 500 kV YPF 65
16.7 MVAr

RS17 1980 500 kV YPF 65
16.7 MVAr

Les résultats des mesures appliquées sur les téicmn et les classifications
correspondantes sont récapitulés dans le Tabld#u Ges classifications montrent qu'il a
une bonne concordance entre les nouveaux critéeeslaksification et les critéres

traditionnels.

L'échantillon TS5 est classé dans le groupe Indeko criteres de I'acidité et du DDP.

Cependant;selon les criteres, de la tension intdéaet de la turbidité, celui-ci est classé
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dans le groupe 5. Il est possible de remarquer guesla couleur de cet échantillon est
comparable a celle de I'échantillon TS4. De ce TS5 peut étre classifié dans le groupe
1. En effet, il est admis qu'il y a une relationfiiéve entre l'acidité et la tension
interfaciale [35, 36]. Cependant, comme indiqué p&.R GRAY de service des
transformateurs [36], le changement de la tensiberfaciale qui n'est pas accompagné
d'un changement d'acidité ne se produit qu'en maiola contamination, qui ne provient
pas de I'oxydation normale de I'nuile. Donc, daneds de I'échantillon TS5, il y a d'autres
substances (de source interne ou externe) autrelegu@roduits d'oxydation qui ont
influencés la tension intefaciale et la turbidigglthuile. La méme remarque peut étre faite

pour I'échantillon TS7.
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Tableau 5.10 : Classification des huiles provenarmes transformateurs en service.

Echantillons|  Acidité IFT DDP | Turbidité | Couleur
(mgKOH/qg) | (dynes/cm), (a,u) | (NTU)

Mesures TS1 0,205 15,5 369,95/ 5,36 15

TS2 0,219 15 311,64 3,9 13

TS3 0,149 16 308,8 3,55 12
TS4 0,022 26 162,75/ 0,863 8
TS5 0,034 16 153,96 7,6 7
TS6 0,008 33 174,81 0,95 7
TS7 0,0308 27 96,52 1,92 5
TS8 0,0058 32 26,67 0,97 2
TS9 0,003 35,2 3,32 1,8 -
TS10 0,024 28,4 189,2 2 -
TS11 0,02 34,8 15,33 0,52 -
RS12 0,04 41,5 169,16| 1,37 -
TS13 0,02 36,5 27,43 1,2 2
TS14 0,025 33 204,22| 0,32 7
TS15 0,025 32,5 106,78 0,368 7
RS16 0,0084 28 34,7 1,09 1
RS17 0,003 30 69,96 2,02 4
Classifications TS1 4 5 4 4 5
TS2 4 5 4 4 4
TS3 3 5 4 4 4
TS4 1 3 1 1 2
TS5 1 5 1 5 2
TS6 1 1 1 1 2
TS7 1 3 1 3 1
TS8 1 1 1 1 1
TS9 1 1 1 2 -
TS10 1 2 1 3 -
TS11 1 1 1 1 -
RS12 1 1 1 2 -
TS13 1 1 1 1 1
TS14 1 1 1 1 2
TS15 1 1 1 1 2
RS16 1 2 1 1 1
RS17 1 1 1 3 1
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5.5. Conclusion

La spectrophotométrie UV/VIS (DDP) et la turbid#@ént deux méthodes de diagnostic
alternatives, fiables, rapides et précises. Jugmé'sent, I'utilisation de ces méthodes était
limitée & une évaluation qualitative, a lequellelau critere décisionnel n'était associé.
Dans ce travail, une étude de corrélation/ régoassintre les nouvelles méthodes de
diagnostic proposées et les méthodes traditiormeli¢ été établie. Les résultats obtenus
montrent qu'a cause de l'absorption d'une par8epdeduits de décomposition dissous par
le papier et la limite de la décroissance de Isitenintefaciale, la corrélation de cette
derniere avec les techniques alternatives a domnéaible coefficient de régression.
Cependant, la corrélation entre I'acidité et cethates donne un meilleur coefficient de
régression. Les relations mathématiques qui enlteésupeuvent étre appliquées a
n'importe quelle norme de maintenance en vue di¥etls criteres de classification de la
qualité de I'huile en fonction de DDP et de la iitB. Les critéres de classification selon
les méthodes traditionnelles (Acidité, IFT, Cou)ede S.D. Myers et al. [87], ont été
utilisés pour établir les nouveaux criteres dangraeail. Afin de vérifier I'applicabilité de
ces nouveaux criteres en fonction de DDP et ladiié&) ces derniers ont été appliqués a
des huiles provenant des transformateurs en seivéserésultats obtenus ont confirmé la
faisabilité de I'utilisation de la spectrophotonetdV/VIS (DDP) et de la turbidité comme
outil de diagnostic et de classification de la géale I'huile. Ainsi, le DDP qui varie d'un
ratio plus significatif que I'IFT et l'acidité peétre utilisé comme outil de diagnostic

effectif pour indiquer la dégradation de I'huilesdeansformateurs de puissance. Toutefois,



122

le niveau de dégradation et le degré de contaromaties huiles en service varient

beaucoup. En général, un seul type d'essai neéépreutitilisé comme critére unique de |'état
d'un échantillon d'huile. L'évaluation de l'enseenbes caractéristiques significatives est
nécessaire pour la prise d'une décision appropteespectroscopie Infrarouge représente
aussi un outil trés utile pour l'identification deslécules et des groupes fonctionnels d'un

matériau. Cette technique fera I'objet d'étudeldpitre suivant.



CHAPITRE 6

DETERMINATION DE LA TENEUR EN EAU ET DE L'ACIDITED E
L'HUILE PAR SPECTROSCOPIE INFRAROUGE A TRANSFORMEE
DE FOURIER (IRTF)
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CHAPITRE 6

DETERMINATION DE LA TENEUR EN EAU ET DE L'ACIDITED E L'HUILE
PAR SPECTROSCOPIE INFRAROUGE A TRANSFORMEE DE FOURIER (IRTF)

6.1. Introduction

En service, la durée de vie ou le vieillissemesd ttansformateurs de puissance est
principalement liée a la dégradation de son ismhatiLes sous-produits issus de la
dégradation du systéeme isolant sont I'eau et dsadmnbstances chimiques. Les huiles de
transformateurs sont tres sensibles a I'humiditétdux d’humidité qui dépasse 50 % de la
limite de saturation de I'huile minérale réduit sidérablement la tension de claquage. Cela
peut entrainer des défaillances catastrophiqugsoteintiellement causer des incendies.
Pour cette raison, la détermination de la teneurean dans lisolation s'avere tres
importante. En effet, il y a plusieurs méthodes qdentification de la teneur en eau,
chacune d'elles a ses caractéristiques et poiedgidd5]. Actuellement, la technique la
plus largement utilisée est la méthode de KarlHgs¢KF), celle que présentée en détall
dans le chapitre 3 (8 3.2.1). Cette méthode estebaar la réaction chimique d'oxydo-
réduction de l'iode avec du dioxyde de soufre efsgmce d'eau et dans un excés de
pyridine. Cependant, cette méthode surestime keute@n eau en raison de la réaction de
I'iode avec des hydro-peroxydes, des acides etre&aimpuretés issus de la dégradation

d'huile prélevée sur des équipements en service929 L'évaluation de I'état de I'huile
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implique aussi la détermination d'autres paramétng®rtants tels que l'aciditg @.2.2.),
un parameétre souvent utilisé pour prendre des idésisde maintenance appropriées

concernant I'état de I'huile (voir chapitre 5).

De nos jours, connaitre la structure molécularelus fine et observer une réaction
chimigue complexe est devenu possible dans divemsathes grace a la spectroscopie
IRTF. Dans le domaine pétrolier, la Spectroscopifeatouge a Transformée de Fourier
(IRTF) est I'un des instruments souvent utilisésrurveiller I'état des lubrifiants. Celle-ci
implique l'analyse de la détection d'une large gandm contaminants, tels que les produits
d'oxydation, et 'hnumidité. La surveillance de lancentration est une procédure semi-
quantitative, en ce sens qu'aucun étalonnage mgomaa une méthode de référence

primaire n'est effectuée [96].

La plupart des laboratoires d'analyse d'huileaist® investissent dans des appareils
comme le coulométre Karl Fisher (KF) pour détermiageneur en eau, ainsi que d'autres
équipements pour réaliser d'autres analyses petgiméelles que l'indice d'acidité, tout a un
colt substantiel en termes d'équipements et deononable (produits chimiques, réactifs

et solvants).

L'analyse moléculaire de I'huile par Spectroscapii@rouge a Transformée de Fourier
(IRTF) fournit des informations directes sur lepéxes moléculaires présentes dans I'huile.
Cette sensibilité aux compositions moléculaires t pétre utilisée pour déterminer

I'numidité et les produits d'oxydation de I'huibe qui permet de réduire ainsi les réactifs
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utilisés. Le présent chapitre est consacré a la rais ceuvre d'une meéthode d'analyse
qualitative et quantitative de I'humidité et deeduits d'oxydation de I'huile minérale des
transformateurs de puissance par la spectroscdPld-.1 Les composés moléculaires
associés a ces contaminants sont déterminés aépseces caractéristiques, et y sont

étalonnés par rapport aux méthodes conventionngkesAcidité) [33, 38].

6.2. La spectroscopie Infrarouge a Transformeé de Roier IRTF

Il est reconnu que les atomes situés aux deuxrakés d'une liaison chimique sont
animeés d'un mouvement de vibration I'un par rapaddutre, formant un dipole électrique
oscillant a une fréquence spécifique. Si cettesdiminon symétrique est irradiée par une
source lumineuse, la composante électrique ded'q@udirra transmettre son énergie a la
liaison a condition qu'il y ait accord entre saqfrénce mécanique de vibration et la
fréquence électromagnétique de la radiation [32hn®D linfrarouge, les niveaux
vibrationnels sont utilisés pour caractériser aus&n les groupements chimiques
constituant I'échantillon que la structure molécala De ce fait, la Spectroscopie
Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF) est iwrée comme un outil de diagnostic
non destructif trés puissant pour le diagnostic I'd&at de I'huile. Les mouvements
moléculaires les plus connus sont les vibratio@®dgation (symétrique et asymétrique) et
les vibrations de déformation angulaires (Figudg.@En spectrométrie infrarouge, on parle
souvent de bandes d'absorption qui sont en effespectres formés des pics élargis. Ces
bandes sont causées par linteraction des espééssnies, ce qui perturbe les niveaux

d'énergie et par suite, les longueurs d'onde d'ptiso [97].
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Figure 6.1 : Exemple représentatif des 3 modes dévations fondamentales de la
molécule d'eau.

Le spectrométre a Transformée de Fourier, coptrant au spectrométre disper§f (
3.3.1), ne posseéde pas de monochromateur maisteriechométre de Michelson (Figure
6.2). L'interférometre est composé d'un séparadeufaisceau, d'un miroir fixe et d'un
miroir qui translate tres précisément d'avant e@r@ (miroir mobile).Les rayonnements
de la source atteignent le séparateur de faisdesridivisent en deux faisceaux, I'un dirigé
vers un miroir fixe, I'autre vers un miroir mobil@e miroir se déplace sur une distance x,
les deux faisceaux se recombinent apres la séjgaratrec une différence de trajet optique
(x). Un aller-retour du miroir permet une analysalgtanée de toutes les longueurs d'onde
du rayon IR incident. L'énergie recue par le déwactcorrespond alors a la figure
d'interférences obtenue par recombinaison des tszeaux, appelée interférogramme,
modulée par l'absorption par ['échantillon. Unengfarmation mathématique, la
transformée de Fourier, permet de passer de dgtie fd'interférences (qui est fonction de

X) au spectre infrarouge classique, fonction dedquence [98, 99].
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Figure 6.2 : Diagramme schématique de l'interféeromige de Michelson, utilisé pour la
spectroscopie FTIR.

L'avantage de la IRTF est sa rapidité de mesurea erécision. Un spectre complet
peut étre obtenu en quelques dixiémes de secofidertérometre ne comportant aucune
fente (pas de monochromateur), I'énergie qui dtteinlétecteur est environ 100 fois plus

grande que celle issue d'un appareil dispersipddeeil est donc beaucoup plus sensible.

6.3. Utilisation de la spectroscopie IRTF

Ces dernieres années, il y a eu un intérét cardiiedans I'étude de la spectroscopie
infrarouge a Transformée de Fourier (ou FTIR péaurier Transformed InfraRed
Spectroscopy pour la caractérisation de ['état de [isolatitwile/ papier [100].
Percherancier et Vuarchex [101] ont utilisé la $mscopie Infrarouge a Transformée de

Fourier (IRTF). pour.détecter les. additifs. et lesntaminants..dans ['huile isolante.
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Récemment, un systeme portable pour l'analysegere Ide l'isolation huile/ papier des
transformateurs basé sur la spectroscopie infraraugté développé [102, 103]. Ce systeme
est capable d'estimer le degré de polymérisatiompajier isolant des enroulements du
transformateur ainsi que I'état de I'huile avecigién, en utilisant des calculs basés sur des

méthodes chimiométriques.
6.4. Modes vibrationnelles et bandes d'absorptionedla molécule d'eau

Sur la Figure 6.1, il est possible de distingueistmodes vibrationnels de la molécule
d'eau. La vibration d'élongation symétrique, impéigessentiellement les deux longueurs
OH qui varient en phase & un nombre d'onde de 8867 Le deuxi@me mode a 3756 ¢m
fait aussi varier essentiellement les longueurdadigaison, mais en opposition de phase
(vibration d'élongation asymétrique). Enfin, le isiéme mode, & 1595 ¢ fait

essentiellement varier I'angle HOH (vibration déod@ation ou de flexion) [104].

La norme ASTM, sous la désignation E2412 [96]éaéttblie pour surveiller I'état des
lubrifiants (des moteurs) par l'analyse de la tendades bandes caractéristiques IRTF.
Cette norme utilise la bande OH (3595tm3700 cnt) pour surveiller I'évolution de
I'numidité des lubrifiants et les ester synthétgju€Eependant, cette analyse directe des
bandes d'absorbance de I'eau par la spectroscdg@eouge a transformée de Fourier, n'est

généralement utilisée que pour des taux d’humidigdivement élevée (i.e > 200 ppm).

Selon la norme IEEE C57.106-2002 [105], pour wangformateur dont la tension

maximale est inférieure ou égale a 69 kV, a ungé&sature de 70°C, la limite de la teneur
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en eau acceptable dans I'huile minérale est dgBb Gette valeur diminue a 15 ppm pour
un transformateur de 230 kV et plus [105]. A desctd'humidités relativement faibles, la
spectroscopie IR ne peut pas quantifier 'humidéas I'huile [106]. D'autre part, bien que
I'analyse directe fournisse un moyen pour la déteale I'eau dans les lubrifiants, elle ne
permet pas une analyse quantitative de I'eau peesam raison de chevauchement des
bandes d'absorption infrarouge caractéristiques I'eleu, avec les OH des autres
constituants, souvent présents dans les huiledirh#es au niveau de la sensibilité et de la
précision de cette approche d'analyse directeamduit Van Der Voort eal. [106-109] au
développement d'une nouvelle méthode alternativid-1Rermettant de détecter I'humidité
dans les huiles lubrifiantes et les huiles comkstibCette méthode est basée sur
I'extraction de I'humidité contenue dans l'huilel'adde d'un solvant polaire. Aprés
I'extraction, la phase du solvant qui contientrfegécules d'eau extraite est analysée par la
spectroscopie IRTF [106]. L'acétonitrile a été jugés approprié comme solvant
d'extraction pour plusieurs raisons [110]. Prenmegst, il est suffisamment polaire pour
étre en grande partie non miscible avec l'huileémsle et capable d'extraire lI'eau de
maniere efficace. Deuxiémement, lacétonitrile m@s de bandes d'absorption
caracteristigues dans les parties du spectre mfgar moyen, ou l'eau est absorbée; de

faibles taux d'humidité peuvent donc étre détedtes).

La méthode d'extraction a été aussi appliquéehailes lubrifiantes pour déterminer la
teneur en acide et les produits d'oxydations pactspscopie IRTF. Récemment, une

méthode alternative a la méthode traditionneller miderminer I'acidité des lubrifiants en
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utilisant la spectroscopie IRTF a été proposée |[1A2 Georgiev etal. [113] ont aussi
utilisé des méthodes d'extractions pour avoir dégmations plus précises sur les produits

d'oxydation dans I'huile minérale des transformatele puissance.

Jusqu'a présent, aucune étude n'a encore étéuétqubur déterminer la teneur en eau dans
I'nuile minérale isolante des transformateurs dessamce par spectroscopie IRTF. En
utilisant la spectroscopie IRTF combinée avec lathode d'extraction (a base
d'acétonitrile) et la régression linéaire PLS,td possible de déterminer la teneur en eau

dans I'huile minérale a des valeurs inferieure8 pdim.

6.5. Evaluation multivariée des données par chimioétrie

Les spectres d'absorption IRTF sont souvent complet possedent normalement de
larges bandes d'absorption se chevauchant. Lesrigidsp chimiques, physiques et
structurelles de toutes les espéces présentesumiagshantillon influencent les spectres
mesurés. De méme, les différences minimes d'unnétba a l'autre dans une série
d'échantillons peuvent générer de trés faiblegwdiffces spectrales, ce qui signifie que les
données d'absorption obtenues (spectres mesurgenant de plus dune variable

simultanément et sont donc a ce titre multivarié.

La chimiométrie utilise des procédures mathémasqget statistiques pour effectuer
I'analyse multivariéee des données afin de filteer informations corrélées selon une
caractéristique particuliere a partir d'une vastangté de données. Dans l'analyse IRTF

qualitative et quantitative, la portion pertinerde données spectrales multivariées est
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extraite sans perte d'informations importantes;, éouéliminant les informations indésirées
(les interférences ou le bruit). Parmi les nombesuméthodes disponibles pour I'analyse
quantitative, on peut distinguer les méthodes delensation de données. Ces méthodes
consistent a caractériser des données de tresegraditdensions par un nombre restreint de
composantes abstraites qui sont des combinaisoéaines des variables d'origine. L'une
des méthodes chimiométriques la plus répondue aesédression des moindres carrés

partiels (PLS) [114].

C'est le domaine des études socio-économiques aguinait les premiers
développements de la méthode des moindres carréslpdPLS). La méthode PLS est
depuis largement utilisée, principalement dans denalne des industries chimiques,

pétroliéres et agroalimentaires [115].

D'une maniere générale, étalonner (calibrer) stasi utiliser des données empiriques
et une connaissance antérieure pour prédire umemation guantitative inconnug a
partir de mesures disponibl&s via une certaine fonction mathématique de trahffé5].
C'est pour cela que les mesures ou les varidgbkmnt appelées «prédicteurs». Dans le cas
de la spectroscopie IRTF, les prédicteurs sontspectres qui seront représentés par la
matrice X tandis que les sorties sont les concentrationgldesents chimiques étudiés et

seront représentées par la matiice
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Le probleme se résume donc a la prédictiof @departir deX aprés avoir établi la relation
de régression de la fornke= aX + b, ou «» est le coefficient de régression ét»«le

résidu de la régression #esurX.

La régression linéaire des moindres carrés (Pb8¥iste a mesurer l'efficacité d'un
ajustement par la somme des carrés des écggdsarts appelés «résidus») entre la valeur
vraie de la concentration en anafytet sa valeur estimée par la courbe d'étalonnage.
effectuer un ajustement consiste donc a minimiaexdistance>S = Y[Y; — f(X;)]? =
Y r? [115]. Comme il a été dit plus haut, dans le aaplas qu'une bande d'absorption est
utilisée et/ou que I'on soit en présence de plusieamposés, la concentration est lieée a

plusieurs variables, soient les absorbances detebaionsidérées. On parle alors d'analyse

multivariée et de régression linéaire multiple

Pour un analyte et une bande d'absorption done€ssariations d'un grand nombre
d'absorbances successives sont naturellement femtesorrélées entre ellesisque quand
I'intensité de cette bande croit ou décroit, lediances de deux points voisins varient de
la méme maniére et ceci, a intervalles répétés dmnspectre. Pour surmonter cette
contrainte, il convient de décomposer de maniérth@maatique les variables initialement
corrélées (absorptions a de nombreuses longuearsle)' en un ensemble bien plus

restreint de variables explicatives non-corréléeses elles. L'idée générale consiste a

2 Un analyte est par définition une substance mesimés une procédure d'analyse.
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prétendre que l'information contenue dans un graordbre de variables expérimentales
controlées (ou variables réelles) peut étre conéedans quelques variables sous-jacentes
que l'on peut définir comme des variables latefgesres)ou «composants» ou encore
«facteurs de régression». Ce sont ces variablestést ou composants qui seront utilisés

dans I'équation de régression [115].

Le marché des logiciels scientifiques offre dezdpits de plus en plus conviviaux et
puissants. Parmi les logiciels généralistes désstates offrant une bonne approche de la
méthode PLS, il est possible de retenir : SIMCA, SORAMBLER, LUMIERE,
STATBOX. En ce qui concerne linfrarouge, la plupdes constructeurs d'appareils
incluent un module d'analyse quantitative utilidanhéthode PLS dans le logiciel gérant le
spectrométre (par exemple TURBO QUANT chez Nicolé® Toolbox statistique de
MATLAB offre aussi la possibilité d'utiliser la régssion linéaire PLS en utilisant la
fonction «lsregress. Dans ce travail, la régression PLS a été effecereutilisant
Omnic™ TurboQuant de la compagnie Thermo Fisher Scientific. Pour ce faire,
seulement la bande d'absorption informative a élécsonnée, c'est-a-dire la bande
d'élongation symétrique/ asymétrique OH entre 3@®0- 3750 cm' pour déterminer la

teneur en eau [106].

En ce qui concerne la détermination de l'aciditécaspectroscopie IRTF, la bande

autour de 1710 ctha été exploitée [116].
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6.6. Méthodologie pour la détermination de I'humidié avec IRTF

Les méthodes d'analyse quantitative et qualitategpierent une calibration et une
validation préalables. Les échantillons représdatainsi que les résultats exacts obtenus
par des méthodes d'analyse de référence (par exdegptoncentrations des échantillons
analysés) sont nécessaires pour calibrer et vadidedonnées d'absorption IRTF. Pour la
détermination de la teneur en eau par spectrosdBJIE, le coulometre Karl Fischer est

appliqgué comme méthode d'analyse de référence.

6.6.1. Produits et matériels utilisés

Un solvant (acétonitrile) de haute performanceéauélisé pour extraire I'numidité de
I'huile. Pour sécher le solvant, celui-ci a étéseoaé dans une bouteille contenant un tamis
moléculaire dont la taille des pores est de 3-falbouteille est équipée d'une pipette pour
distribuer la quantité désirée du solvant en emgiéichinsi le contact du solvant avec l'air

(Figure 6.3).

L'huile minérale utilisée dans cette étude edhyzo Lynx (8 5.3.1 du chapitre 5). Des
échantillons vieillis de cette huile ont été aupséparés en soumettant I'huile a un
vieillissement accéléré dans un four a convectéoomne température de 100°C pendant
2500 heures. La tension interfaciale mesurée aldu vieillissement indique une valeur

de 14 dynes/cm, ce qui peut signifier que I'husieemn état de dégradation avancée.
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L'appareil IRTF utilisé est le spectrométre Petkimer, disponible au laboratoire de
chimie de I'UQAC. En spectrométrie par transmissi@s liquides sont analysés sous
forme de fines couches entre deux fenétres dansaliude pour liquide. Le type de cellule,
le choix du matériau de fenétres et le parcourigoptsont déterminés par I'échantillon. La
plupart des travaux réalisés pour extraire I'hutr@idies lubrifiants avec l'acétonitrile ont
utilisé des cellules a base de ZnS. Pour déteetdaibles concentrations d’humidité, une

cellule pour les liquides de type ZnS avec le parcoptique de 1000 um a été utilisée.

6.6.2. Procédure de préparation et protocole analgjue

La procédure de préparation d'échantillon et qmole d'analyse par spectroscopie
IRTF mis au point pour la détermination de la tenen eau des huiles, en utilisant la
méthode d'extraction de I'humidité dans l'acétibmitrec, sont illustrés dans la Figure 6.3.
Pour détecter des concentrations d'humidité faiiblest suggéré d'utiliser au moins le
double du volume d'huile par rapport au volume étaditrile [107]. Dans ce travail, un
ratio de volume huile/acétonitrile de 3:1 a étdiséti Par conséquent, un volume de 9 ml
d'huile et de 3 ml d'acétonitrile ont été ajoutéasdun tube de centrifugeuse. Les tubes ont
eté scéllés hermétiguement, secoués a l'aide duexvpendant quelques minutes (2-3
minutes) et centrifugés pendant 2 minutes afin éeaer les deux phases: huile et
acetonitrile. La phase supérieure de I'acétonitilecontient I'humidité de I'huile ainsi que
I'hnumidité du solvant (sec) a été récupérée etspactre enregistré. Afin d'éliminer I'effet

de I'hnumidité du solvant, le spectre de l'acétdaifec a été aussi enregistré. Une opération



137

de soustraction entre les deux spectres a ététedeclLe spectre final ne contient

normalement donc que I'humidité de I'huile extraite

3 ml

.| Analyse IRTF de
"] T’acétonitrile sec
9 ml Acétonitrile l

Huile Spectre IM
mélangeur Spectre 2 —spectre 1 =

vortex A A A
Spectre 2 /

centrifugeuse T

v

Analyse IRTF de la
phase acétonitrile
humide

Figure 6.3 : Diagramme schématique de la procédurge préparation d'échantillon
pour l'analyse de I'hnumidité des huiles minéralestde protocole d'analyse spectrale
IRFT.

6.6.3. Saisie des spectres

L'IRTF étant une technique spectrale mono-faiscelaague spectre est la résultante de

I'absorption due a I'échantillon et de celle derdironnement». Il en résulte que le spectre
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de la substance étudiée est obtenu par soustrattictspectre du bruit de fond» appelé
Background. Le Background est réalisé en préseada dellule vide (sans échantillon).
Que ce soit pour le Background ou pour les échans) les spectres ont été saisis en
transmission de 4000 & 400 ¢mavec les paramétres de réglage suivants du spettom

résolution égale & 8 cmnombre de scans égale a 8.

6.7. Résultats et discussions

Pour démontrer la capacité d'extraction par lag#tle, la teneur en eau de deux
échantillons d'huiles (neuve et vieillie) a été mrés avec le coloumetre Karl Fisher (KF)
avant et apres I'extraction. Avant |'extractiontelaeur en eau dans les échantillons neufs et
vieillis était 40 et 43 ppm respectivement. Apréxttaction avec l'acétonitrile et la
séparation des deux phases (solvant et huilegnleur en eau dans les deux échantillons
était entre 2 et 5 ppm. Tenant compte de l'inceltitde mesure avec le Karl Fisher, on peut

conclure que l'acétonitrile a quasiment pu enlémete I'humidité de I'huile.

6.7.1. Modeles de régression linéaire

Dans un premier temps, l'analyse a été effectuée seul nombre d'onde, on parle
alors d'analyse monovariée. Pour ce faire, desnéittbas d'huiles neuves et vieillies avec
différents taux d'humidités ont été préparés. Rawier I'numidité dans ces échantillons,
ceux-ci ont été préalablement séchés et consengs dles bouteilles fermées
hermétiguement. Aprés le séchage, certains édoastilont été conservés dans un

environnement humide afin d'augmenter leur tauxrditité. La teneur en eau des huiles a
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été déterminée périodiquement par Karl Fisher (KF)a fin de cette procédure, des
standards d'étalonnage avec des taux d’humidité énet 43 ppm (Figure 6.6) ont éteé
préparés. Ces échantillons ont été ensuite prégaréaités selon la procédure présentée

dans la Figure 6.3.

Les Figures 6.4 et 6.5 représentent les spectraaktonitrile utilisés pour I'extraction
de I'humidité contenue dans les échantillons gingparés. A partir de ces Figures, l'on
peut constater une évolution évidente des bandbsatbance OH (3625¢het 3540 crit)
de l'eau en fonction de la teneur en eau mesuge karl Fisher. Cependant, la bande de
déformation HOH & 1630 cfme présente pas de tendance en fonction de I'hiénithn
présenté). Il est possible de remarque aussi yj@ilun décalage vers la droite (vers les
basses fréquences) et une absorbance OH imporntenisinage de 3550 émdes
spectres d'acétonitrile utilisés pour les huilesiNés (Figure 6.6). Cela pourrait signifier
qgu'en plus de l'eau, l'acétonitrile a extrait égaet d'autres constituants polaires formés
pendant la dégradation de I'huile. Ces résultais e accord avec les résultats de Van de

Voort et al [106].
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Figure 6.4 : Spectres d'acétonitrile utilisés pouextraire I'hnumidité de I'huile neuve.
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Figure 6.5 : Spectres d'acétonitrile utilisés pouextraire I'numidité de I'huile vieillie.



141

0,187

0,17’5
! 42,2 pprr

Groupe huiles vieillies

4

Absorbance

Groupe huiles neuves

T e e
3600 3550 3500 3450
Wavenumbers (cm-1)

Figure 6.6 : Spectres d'acétonitrile pour les huile neuves et vieillies & 3626 et a 3544
cm’* respectivement.

Bien que la Figure 6.6 démontre que les mesuresnaaxima des pics des bandes
d'absorbance de l'eau seraient l'objet d'une érmnte substantielle de diverses
composantes co-extraites, l'interférence du catéeHfaéquence de la bande 3625canété
jugée minime. Cependant, une analyse détailléespestres montre que les intersections
des spectres des échantillons neufs et vieillis @uti pratiquement les mémes taux
d'humidité se trouvent au voisinage de la band® 364*. A titre d'exemple, la Figure 6.9
présente les spectres de deux échantillons newfedli qui ont un taux d’humidité
identique. Il est clair que la bande d'absorbandesgmétrique a 3540 cirest affectée par
les produits d'oxydation de I'huile et qu'il y a décalage du spectre de I'échantillon vieilli

vers les fréquences les plus basses. Cependdmntee OH asymétrique garde la méme
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absorbance avec un petit décalage du spectre dwrlon vieilli. Il est possible de
constater que les deux spectres présentent la mélme d'absorption a environ 3616 tm
En se basant sur ce constat, le nombre d'onde 86i'6a été choisi comme bande
d'absorbance optimale pour l'estimation de la teeateau de I'huile minérale, en utilisant

la méthode d'extraction avec l'acétonitrile.

0,167 3615,98
0,154
0.14—5

0,134

0.12—5
o.11§ New oil: 27 ppm

0,104

Absorbance
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1 Aged oil: 27 ppm
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Figure 6.7 : Spectres IRTF d'acétonitrile utilisé pur extraire I'hnumidité dans une
huile neuve et vieillie avec teneur en eau de 27 mpp

En utilisant 'absorbance & 3616 tnun étalonnage a été effectué sur les échantillons
d'huiles neuves et vieillies préparées précédemanast des taux d’humidité entre 2 et 43
ppm. La relation entre la teneur en eau et 'alssm® IRTF & 3616 chest présentée a la
Figure 6.8. D'apres les résultats obtenus, une logge corrélation linéaire avec un

coefficient de détermination de 0,95 et un écaet{SD) de + 4 ppm a été obtenue.
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Figure 6.8 : Régression entre la teneur en eau mese dans 'huile (KF) et
l'absorbance IRTF a 3616c¢r.

Cette régression a permis d'établir la relatiomante :

Wc (ppm) = 958,31 - A3, — 96,76 avec R? = 0,95 (6.1)

OuWc est la teneur en eau en ppmdg}; ¢ est I'absorbance IRTF & 3616 tm

La validation a été réalisée en utilisant onzeaathons d'huile neuve, vieillie et
provenant de transformateurs en service. Ces huileété préparées selon la méthodologie
présentée a la Figure 6.3. La teneur en eau dédestillons a été déterminée avec la
méthode KF. La Figure 6.9, représente une coroélagntre I'humidité mesurée (KF) et
I'humidité prédite avec la méthode IRTF/acétomiteh utilisant I'équation (6.1). En effet,

cette corrélation est affectée considérablementgsavaleurs aberrantes (points carrés).
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est possible de constater également qu'il y a umevaise prédiction de I'humidité lorsque
la valeur d'humidité mesurée est faible (premientpoCeci pourrait étre di a la sensibilité
d'absorption de I'humidité atmosphérique par Iauéile. Nous rappelons que les
échantillons ont été préparés et analysés danslaewxxdifférents. Il est fort possible que
lors de leur transport du lieu de préparation au ti'analyse, les échantillons d'acétonitrile
aient été en contact avec l'air et ce, malgré iésgutions prise pour éviter ce contact. Si
les points aberrants sont éliminés en utilisanct@éres de Chauvenet [117], un coefficient
de régression de 0,84 peut étre obtenu. Cependetie approche qui est basée sur
I'absorption & 3616 cihpeut étre jugée insuffisante en terme de précigdn3 ppm). Une
approche alternative & l'absorbance 3616 est d'utiliser une approche plus sophistiqué

qui est la régression linéaire des moindres c{RES).
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Figure 6.9 : Comparaison entre la teneur en eau pdite, avec IRTF & 3616 crl, et
mesuree avec KF.

6.7.2. Estimation de la teneur en eau en utilisard régression PLS

Dans cette partie, la bande d'absorbance ent® &&tet 3750 crit a été utiliséepour
faire l'analyse. Il s'agit donc d'une analyse maliée qui nécessite une analyse
chimiométrique, telle que présentée dans la secBdn de ce chapitre. Avec le
développement des logiciels de calculs, ces méghode beaucoup facilité les analyses
spectroscopiques, ce qui explique leur forte uwatiiey dans [lindustrie. Une des
particularités de la régression PLS est que le reaalgtenu dépend du nombre de facteurs
(8 6.5). L'utilisation d'un grand nombre de factepesit mener a un bon ajustement de
données. Cependant, ceci peut conduire a un prebensur-ajustement. Le nombre

optimal de facteurs est celui qui conduit aux nésites plus faibles. Ce nombre est alors
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considéré comme un parametre qu'il faut choisic @eén. Pour décider de la dimension du
modéle, deux considérations sont a prendre en eomfd qualité de l'ajustement des
données (pourcentage de variance expliquée) eidité& de prédiction (somme des racines
carrés des erreurs de prédiction par validatiomrsée) ou RMSECV (Root-Mean-Square

Error of Cross-Validation) [118].

La régression PLS a été développée a l'aide dai#gtatistique TurboQuant. Pour ce
faire, 16 échantillons d'huiles neuves, vieillies provenant d'un transformateur de
puissance ont été préparés selon la methode pééseid Figure 6.3. Cette fois-ci, avant de

procéder a la régression PLS, des analyses spgscaddtlitionnelles ont été effectuées. Une

dérivée seconde a été performée sur les spectf@edtiels d'extrait d'acétonitrile.

» Nombre de facteurs avec validation croisée

La validation croisée est une méthode générakelietion des modeles de prédiction.
L'idée de base est de séparer I'échantillon indiatleux sous-échantillons. Le modele de
prédiction est construit & partir du premier appissage et le deuxieme est utilisé pour en
tester la qualité (validation). Cette opérationsiste a enlever donc un étalon de la matrice
d'étalonnage de taillm et a élaborer le modele PLS avecnes- 1 étalons restants. Puis,
on appligue le modéle a I'étalon rejeté. On répéf@ration pour lesn étalons de la
matrice. Chaque étalon possede alors une valelle gteune valeur estimée. L'écart entre
ces deux valeurs est appelé erreur ou résidustét;nde calcul des sommes de racines

carrées des résidus permet de définir le RMSE. fdilide valeur de RMSE indique une
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bonne prédictionA partir de la Figure 6.10, il est possible de tates que le modéle de

régression PLS avec trois (3) facteurs peut étrsfasant.

12

10

RMSECV
(o))
|

N

\././.’_‘.‘.
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Figure 6.10 : Evolution de la somme de racines caes des erreurs de prévision
RMSE.

La Figure 6.11 présente les résultants de la ségne PLS pour les échantillons
d'étalonnage+) dont I'humidité a été déterminée avec KF, ainst des résultats de
prédiction ¢) avec d'autres échantillons de validation (mélargpectrales). Les
échantillons de validation ont été générés en addiant les spectres d'étalonnage entre
eux est en divisant par 2. Les valeurs de KF cpaedantes ont été calculées de la méme

facon.
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En utilisant 3 facteurs, la régression (étalonh&ieS de 'humidité mesurée avec Karl
Fisher et I'numidité prédite avec la spectroscdRiEF donne un écart type de ~1,23 ppm.
D’autre part, la validation croisée donne un étgré de 2,05 ppm. Ce qui peut représenter
de trés bons résultats. Toutefois, pour avoir uaenb prédiction, au lieu d'utiliser le
mélange spectral, il est nécessaire d'utiliser lus grand nombre d'échantillons, et des
conditions de préparation des échantillons adéqu@aealyse dans le méme laboratoire,

humidité atmosphérique controlée).

45‘_ = Validation
e Calibration

SD =1.23 ppm

40 -

35

30—-
25—-
20—-
15—-

10 4

Predicted Moisture (ppm)

KF Moisture (ppm)

Figure 6.11 : Régression PLS de I'humidité préditen fonction de I'humidité mesurée
avec validation croisée.
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6.7.3. Répétabilité et reproductibilité

Pour vérifier la répétabilité et la reproductitéilde cette méthode, cing (5) échantillons
d'huiles ont été analysés trois fois le jour mémar pa répétabilité, et en 2 jours differents
pour la reproductibilité. Les résultats obtenusts@tapitulés dans le Tableau 6.1. Un
faible écart type moyen, d'environs ~1,3 ppm, atéave pour la répétabilité, ce qui
indique la stabilité des mesures avec une certacegtitude. Cependant, I'écart type pour
la reproductibilité était d'environ 16 ppm. La valelevée de I'écart type par rapport a la
reproductibilité est en effet causée par le chamgerde I'humidité dans les échantillons
d'huiles entre les jours de mesures. Il est passibl remarquer ce changement dans les
valeurs moyennes de la répérabilité et la repralilitd de chaque échantillon.

Tableau 6.1: Répétabilité et reproductibilité, la noyenne et I'écart type de 5
échantillons d'huiles.

Echantillor Type chuile répétabilite reproductibilite
moyenn: | Ecar-type | moyenn: | Ecar-type

1 Huile neuwv: 16,C 2,C 26,4 15,€

2 Huile neuw 27,¢ 1,C 20,¢€ 8,

3 Huile vieillie 21,1 1,C 35,5 21,7

4 Huile vieillie 17,C 1k 29,7 20,2

5 Huile transformatet 24.¢ 1,C 33,1 12,¢
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6.8. Détermination de l'acidité de I'huile minéraledes transformateurs avec I'lRTF
6.8.1. Procédure de mesure et d'analyse

Dans la deuxieme partie de ce travail, l'analysectsale a été effectuée directement
sur des échantillons d'huile en utilisant une ¢eltle type CaF2, avec un parcours optique
de 0,105 mm. Les échantillons d'huile ont été seutiun vieillissement acceléré en
présence de catalyseur en cuivre et du papiemisdla vieillissement a duré 2500 heures a
une température de 100°C. Des prélevements d'ébbasmbnt été effectués toutes les 500
heures. L'acidité des échantillons a été détermipde une méthode de titrage
conformément a la norme ASTM D 974. Une étude dgession entre les variables
dépendantes et indépendantes a été effectuée. Ltiableaindépendante représente
I'absorbance mesurée a un nombre d'onde uniquestjaiesurée pour plusieurs variables

dépendantes (Acidité).
6.8.2. Résultats et discussion

L'oxydation de I'huile minérale conduit & la fotina des produits de décomposition
solubles (liés aux composés naphténiques et paitpfés), tels que des aldéhydes (RCOH)
et des cétones (RCOR), les produits finaux de dlakign sont des acides carboxyliques
(RCOOH) [15]. Selon M. P. Zakharich, at. [116], en spectroscopie infrarouge (IR),
l'acide carboxylique présente deux (2) bandes tenga : C=0 entre 1680 et 1730 twt
une vibration d'élongation OH au voisinage de 3850". Ceci peut expliquer aussi

I'absorption OH (3350 ci) importante des huiles vieillies vue dans la Fég6us.
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La plupart des travaux réalisés utilisent la batidbsorption 1680 et 1730 ¢ra titre
indicatif de l'oxydation/ détérioration de [l'huiteinérale. Dans ce travail, on montre la
possibilité de quantifier I'acidité de I'huile arfrade I'absorption IRTF de I'huile minérale
au voisinage de 1710 émSelon Wooton D. and Barry S. [119], la plupars gées liés a la
formation de l'aldéhyde et des acides carboxylimmraissent entre 1600 et 1820'cm
Cet effet est clairement visible dans les résultisla Figure 6.12, qui représente les
résultats d'analyse IRTF effectuées sur les édimstid'huiles vieillies. A partir de cette
Figure, il est possible de constater qu'il y a émelution en ordre croissant de la bande

d'absorption de la liaison C=0 en fonction de Igédule vieillissement & 1710 ¢m

3,57 I
] — 0h
3 »E%BL —— 500h

Absorbance (a.u.)

0 ] T T T I T T T T T T T T T T T T 1
1620 1660 1700 1740 1780 1820
Wavenumber (cm-1) —

Figure 6.12 : Effet du vieillissement sur les splettﬁs d'absorbance FTIR dans la région
1710 cm.
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Une comparaison entre l'acidité et |'absorbanceFIRTL710 cr' en fonction de la
durée du vieillissement mon que ces deux parametres ont le m profil d'évolution
(Figure 6.13. Par conséquent, une relation linéaire entredees parameétres peut s'étak
comme constaté sur Eigure 6.14. Cette Figure présente urés bonne relatic linéaire
entre 'absorband®TF & 1710 cr’ (A1719 et I'acidité (TAN) de Huile avec un coefficier

dedétermination de 0,9

T 3,5 [ [ [
—B—-TAN I

S| 3 FTIR at 1710 cm-1

T at cm- |

g

@g 2,5

S< g'd

25 2

l_f('U

s /

SE15

‘O WL

©

0 1

o]

IS /

¢ o M

o

0 500 1000 1500 2000 2500
Durée du vieillissement (Heuresy—

Figure 6.13: Profile de l'acidité et de I'absorbance IRTF a 170 cr-1 en fonction de la
durée de vieillissement.
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Figure 6.14 : Corrélation entre I'absorbance IRTF 4710 cm" et I'acidité de I'huile.

Les résultats présentés jusqu'a maintenant révédepossibilité d'utiliser la bande
d'absorbance de l'acide carboxylique dans l'estimade l'acidité de I'huile minérale.
Toutefois, il est possible de discerner qu'autaid @10 cri, il y a d'autre pics, donc une
possibilité d'avoir un chevauchement. Chaque pit pentribuer un peu a l'intensité du pic
central biaisant aussi les mesures faites sur det.péfin de rendre ces résultats
exploitables, il est nécessaire d'approfondir diétuavec un nombre plus grand
d'échantillons en réduisant le pas de vieillisseénpeir pouvoir suivre étape par étape le

profil de I'absorbance IRTF en fonction de I'a@dit
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6.9. Conclusion

De facon générale, les résultats obtenus indiqgastl'analyse spectrale IRTF des
extraits aceétonitrile de I'huile minérale isolardst un moyen fiable et précis pour
déterminer la teneur en eau de cette derniéreélzeldppement de logiciels, qui utilisent la
chimiométrie, intégrés aux spectrométres, a rerahalyse quantitative des spectres IR
plus facile et accessible a tous les utilisateersatte méthode. Dans le présent travail, il a
été demontré qu'avec l'utilisation de la régressies moindres carrés (PLS), il est tout a
fait possible d'estimer la teneur en eau de I'hsd&ante en utilisant la méthode d'extraction

avec l'acitonitrile et la spectroscopie IRTF.

En ce qui concerne la détermination de l'aciditécala spectroscopie IRTF, les
résultats obtenus donnent une piste permettanpldieer cette méthode dans I'évaluation
de l'acidité de I'huile minérale des transformatale puissance. Malgré la linéarité trouvée
entre I'absorbance IRTF & 1710 tet I'acidité, les résultats obtenus peuvent &feetgs
par d'autres substances qui ne refletent pas ra@éeaesnt la teneur en acide de ['huile.
Pour avoir des mesures plus précises, I'utilisatiim nombre important d'échantillons
avec différents niveaux d'acidité semble nécesshiélisation de la chimiométrie sur un
nombre plus grand d'échantillons peut donner dadteds plus réalistes. Si nécessaire, des
méthodes basées sur I'extraction des substanessdigectement a I'acidité comme celles

utilisées par D. Li et al [112] sur les lubrifiarsgnt aussi suggerées.
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CHAPITRE 7

CONCLUSIONS GENERALES ET RECOMMANDATIONS

7.1. Conclusions

Les travaux réalisés dans cette étude avaientguactif d'explorer et de développer
des techniques et méthodes d'analyses alterngieesettant une évaluation rapide et
précise de I'état de lisolation des transformatele puissance en vue de prolonger leur

durée de vie. Les travaux ont consisté a :

» Développer un capteur destiné a la surveillandégeer de I'état de papier imprégné
d'huile des transformateurs de puissance;

> Etablir des critéres de classification de la géali¢ I'huile minérale isolante pour les
nouvelles techniques de diagnostic proposées,sariili la spectrophotométrie
UVl/visible et la turbidité;

> Déterminer la teneur en eau et de l'acidité dé¢'hminérale des transformateurs de

puissance en utilisant la spectroscopie IRTF.

A partir des différents résultats obtenus, les mions suivantes peuvent étre faites :
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1. En se basant sur des études antérieures, un calgtaype capacitif interdigité a été
choisi. Cependant, ce travail a été limité a I'étutk la faisabilité des capteurs
interdigités pour évaluer I'état du papier imprédeé transformateurs. Pour évaluer la
capacité de détection du capteur, un vieillisseraenéléré du papier imprégné d'huile
incluant le capteur a été réalisé. La réponse aiideie a été mesurée en fonction du
vieillissement. Il a été constaté qu'aux bassepuééces, soit en dessous de 10 Hz, il
était possible de distinguer I'évolution du factele dissipation en fonction du
vieillissement. Pour bien interpréter les résujtatscircuitRC équivalent, représentant
le papier imprégné a été simulé sous Matlab. Lesnpetres du circuit (R et C) ont été
optimisés a partir de I'impédance mesurée au mdyenapteur. Cela, a permis de
calculer les pbéles comme nouveau parametre digeetrd'indication de I'état du
systeme isolant. Les pdles qui se caractérisedepaindépendance de la géométrie de
l'isolation ont donnés une bonne information setat' de dégradation du papier
imprégné. De petites valeurs de péles indiquent lim@ne isolation alors que de
grandes valeurs de péles indiquent une dégraddtolisolation. Dans cette étude,
laugmentation des pbles a été accompagnée dumenution du degré de
polymérisation du papier. Cependant, nous pensoilgpgut y avoir une contribution
des produits de dégradation de I'huile dans I'an¢gtien des pdles. Les expériences
réalisées pour étudier I'effet de la dégradatiofindée sur la réponse diélectrique ont
montré que celui-ci est moins significatif quefééfde dégradation de papier, aux tres
basses fréquences, soit a 0,01 Hz. L'utilisatiaim ctapteur interdigité pour la

surveillance en ligne des transformateurs de pocgsasemble étre fiable et
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prometteuse. L'avantage sans contexte de ce typepdeur est qu'il fournira un accés
privilégié au papier dans le transformateur. Urctgdteur permettra ainsi de surveiller
dynamiguement I'état de l'isolation des transfoewat de puissance en mesurant sa
réponse diélectrique.

La spectrophotométrie UV/VIS (DDP) et la turbiditépnt deux méthodes de
diagnostic alternatives, fiables, rapides et pescidusqu'a présent, l'utilisation de ces
méthodes étant limitée a I'évaluation qualitative amcune décision préliminaire ne
pouvait étre prise sur la base des résultats. Dartsavail, des corrélations entre les
méthodes traditionnelles et ces méthodes alteesmtint été proposédour ce faire,
diverses caractéristiqgues de I'huile ont été mesueéd fonction du vieillissement. I
s'agit en particulier de la tension interfacialeFT(, [l'acidité (AN), la
spectrophotométrie UV/VIS (DDP) et la turbidité (RY Les résultats obtenus ont
monté qu'il y a de trés bonnes corrélations enteidité et les produits de
décomposition dissous mesurés avec la spectropBtiemJV/VIS, ainsi qu'entre
l'acidité et les produits insolubles mesurés pabidiite. Ces corrélations ont permis
d'établir des critéres de classification de la itp@ade I'huile minérale isolante en se
basant sur les critéres déja établis pour l'aciditgur valider les nouveaux critéres,
ceux-ci ont été appliqués a des échantillons @&hpribvenant des transformateurs en
service et comparés aux résultats issus des criteaditionnels. Les résultats ont
confirmé la faisabilité de l'utilisation des criérde la spectrophotométrie UV/VIS
(DDP) et de la turbidité pour la classificationldequalité de I'huile minérale isolante.

Comme Il y a plusieurs normes de classificatiorifdele, les relations mathématiques
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utilisées pour les criteres établis peuvent ét@igpees a n'importe quelle autre norme
en vue d'établir des criteres de classificatiofacsualité de I'huile en fonction du DDP
et de la turbidité.

L'utilisation de la spectroscopie IRTF comme outihnalyse de I'humidité et de
'oxydation de I'huile minérale isolante a été ex@l dans ce travail. La bande
d'absorbance 3300 ém 3750 crit a été utilisée pour déterminer la teneur en eau.
Afin d'éviter les chevauchements avec les produditsxydation de [I'huile ou
d'antioxydant, I'humidité a été extraite a l'aidendsolvant polaire, l'acétonitrile. Les
résultats obtenus montrent qu'en plus de I'humiti@éétonitrile a pu extraire d'autres
produits de I'huile. L'analyse spectrale a pernitedtifier 'absorbance a 3616 ¢m
pour la détermination de la teneur en eau. Ensatili cette bande, une bonne
corrélation a été obtenue par rapport aux meswrdsad Fisher. Cependant, a partir
des résultats de la validation, I'absorbance & 38i6a été jugée insuffisante pour
guantifier I'humidité. Pour palier a cette probldiopae, I'utilisation de la régression
linéaire des moindres carrés (PLS) a permis deineréstec précision la teneur en eau
dans l'huile.

D'autre part, l'oxydation de l'huile a été détex@ei par une analyse directe de
I'huile minérale en utilisant la bande d'absorbatedacide carboxylique & 1710 ¢m
Cette bande a été utilisée pour estimer l'acidgél'lduile. Les résultats obtenus
confirment la faisabilité d'exploiter cette méthadevue de I'évaluation de l'acidité de

I'huile minérale des transformateurs de puissance.
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7.2. Recommandations

La gestion de l'avarie d'un transformateur estjoto un compromis techno
économique fonction du manque a gagner et du didaiemplacement qui peut aller
jusqu'a quelques années. Afin de prendre des dasisbptimales concernant le
remplacement du transformateur, il est tres impoida connaitre I'état de l'isolation papier
des enroulements. La possibilité d'évaluer |'égaiegal du papier en ligne d'une fagon non
destructive pourrait énormément aider dans legpiie décision. Le capteur proposé dans
cette thése peut étre utilisé pour accomplir cefiehe. Cependant, le choix de
I'emplacement du capteur devra aussi faire I'atgetecherche. Ensuite, il faudra procéder
a la maitrise quantitative des sources parasitas poe mesure en ligne et de l'influence
des champs électromagnétiques. Comme suggestibmipedre, le capteur pourrait étre
installé sur le noyau du transformateur. Dans ¢ it&era nécessaire d'établir un facteur
de correction en fonction de la température mesatéamiveau des enroulements et au
niveau du capteur, de telles sortes qu'on puissemar les parametres mesurés a la
température au niveau du capteur vers la températesurée au niveau des enroulements.
Cette méthode est déja utilisée au niveau de Bimigy le facteur de dissipation mesuré a la
température de fonctionnement du transformateursoagurs ramené par un facteur de
correction a une température deQ0Il sera aussi intéressant de poursuivre la rebee
afin de pouvoir séparer l'effet de vieillissemente I'humidité a partir de I'analyse de la

réponse diélectrique. Dans ce sens, des étudegténinitiées au sein de la chaire
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ISOLIME. Les resultats préliminaires obtenus ontntn® la possibilité de réaliser cette

séparation.

Pour les critéres de classification, il est pdssile constater que le taux de variation de
DDP d'une classe a une autre est élBag.exemple le maximum de la premiére classe est
de 216. Par conséquent, il est nécessaire de tromeeanalyse chimique liée directement
aux produits dissous qui peut fournir des relatiphs précises. Chaque classe peut étre
dans ce cas subdivisée encore en sous classesdévetdt permettre de suivre étape par
étape l'état de I'huile et d'intervenir au momeptineale afin de prolonger la durée de vie
des transformateurs. Il est reconnu que la con&alectrique peut entrainer la rupture des
molécules d'hydrocarbure donnant lieu a des radidéwres. Par conséquent, il est
également suggéré de faire une étude de corrélpéiorapport a la turbidité en prenant en
considération l'effet du champ électrique. En s2aili les mémes vieillissements effectués
dans cette étude, une comparaison entre les esrideréa turbidité des échantillons avec et
sans contrainte électrique pourrait étre établiela@ermettrait de voir a quel point le

champ électrique peut influencer les critéres dddssification.

En ce qui concerne la prédiction de la teneuean par spectroscopie IRTF, afin
d'avoir de bons résultats, il est nécessaire diaraélles conditions de préparation et
d'analyse des échantillons d'huiles. Le travailsdam milieu ou I'numidité est contrblée et
l'utilisation d'un systéme IRTF automatique devraipermettre d'améliorer les résultats.

De nos jours, il existe des systemes IRTF portagfsnettant faire des analyses in situ. Par
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conséquent, le développement d'une méethode d'anBi de la teneur en eau directe,

sans extraction, semble nécessaire pour ce typgstieme.

Malgré la linéarité trouvée entre l'absorbanceRRITL710 cri et I'acidité, les résultats
obtenus peuvent étre affectés par le chevauchedsmnpics voisins ou chaque pic peut
contribuer un peu a l'intensité du pic centraldaat ainsi les mesures faites sur ce point.
Afin de rendre ces résultats exploitables, il estassaire d'approfondir I'étude avec un
nombre plus grand d'échantillons en réduisant $edeavieillissement pour pouvoir suivre
étape par étape le profil de I'absorbance IRTFomction de I'acidité. L'utilisation de la
chimiométrie sur un nombre plus grand d'échansligrourrait donner de meilleurs

résultats.
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Liste des publications issues de la thése

» Journaux avec Comité de Lecture

1. Y. Hadjadj, F. Meghnefi, I. Fofana and H. Ezzaitfdbn the Feasibility of Using
Poles Computed from Frequency Domain Spectroscop@ssess Oil Impregnated
Paper Insulation Conditions ", Energies, Vol. 6, Mopp. 2204-2220, 2013

2. Y. Hadjadj, I. Fofana, F. R. van der Voort and Duidieres, "Potential of
Determining Moisture Content in Mineral Insulati@jl by FTIR Spectroscopy"
IEEE Electrical Insulation Magazine (sous presse)

3. Y. Hadjadj and |. Fofana "Assessing Insulating Oil Decaying fneans of
Turbidity and UV/Vis Spectrophotometry MeasureméreEE, DEIS (sous presse)

» Articles de compte rendus de Conférences arbitrées

1. Y. Hadjadj,|. Fofana, F. Meghnefi artd. Ezzaidi, "Assessing Oil Paper Insulation
Conditions by Poles computed from Frequency Domé&pectroscopy”,
International Conference on Dielectric Liquids, fdbeim, Norway, 26 — 30 June
2011

2. Y. Hadjadj, I. Fofana and J. Jalbert, "Insulatiniy @ecaying assessment by FTIR
and UV-Vis spectrophotometry measurements”, 2013uah Conference on
Electrical Insulation and Dielectric Phenomena ([@E), Shenzhen, China, 20 Oct -
23 Oct 2013.



REFERENCES



[1]

[2]

[3]

[4]

[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

[10]

[11]

[12]

165

IEC 60076-1, "Power transformers — Part 1: Gahelnternational Electrotechnical
Commission, 2000.

J.H. Harlow, Electric Power Transformer Engineering, Third Editi Taylor &
Francis, 2012.

S. Alain, "Surveillance continue des transfotewas de puissance par réseaux de
neurones auto-organisés," These de doctorat, Batdedt sciences et techniques de
I'ingénieur, Ecole polytechnique fédérale de Lansdrausanne, Suisse, 2001.

M. Wang, A. J. Vandermaar, and K. D. Srivastav®eview of condition
assessment of power transformers in servi&EE Electrical Insulation Magazine,
vol. 18, no6, pp. 12-25, 2002.

S. Chakravorti, D. Dey, and B. ChatterjegRecent Trends in the Condition
Monitoring of Transformers: Theory, Implementati@md Analysis Springer
London ; Imprint: Springer, 2013.

CIGRE Working Group. (1983) An internationalrgely on failures in large power
transformer£lectra

William H. Bartley P.E., "Analysis of Transfoen Failures,” presented at the
International Association of Engineering Insur&gckholm, 2003.

R. FourniéeLes isolants en électrotechnique : essais, mécasisia dégradation,
applications industriellesParis: Paris : Eyrolles, 1990.

D. Dhiba, Etude du vieilissement de lisolation papier-huildans les
transformateurs de puissance. Influence des irdilit d'oxydation1995.

B. Noélle, "Liquides isolants en électroteaue Présentation générale,”
Techniques de l'ingénieur Matériaux a propriétéscéiques et optiquespl. base
documentaire : TIB375DUOQO, neef. article : d24702002.

B. Noélle, "Liquides isolants en électroteaque Caractéristiques des produits,"
Techniques de l'ingénieur Matériaux a propriétésctriques et optiquespl. base
documentaire : TIB375DUO, noef. article : d24712002.

ASTM Designation D3487, "Standard Specificatior Mineral Insulating Oil Used
in Electrical Apparatus,” Annual Book of ASTM Stamds Vol:10.3, 2009.



[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

[19]

[20]

[21]

[22]

166

IEC 60296, "Fluids for electrotechnical applions — Unused mineral insulating
oils for transformers and switchgear " InternatioBkectrotechnical Commission,
2012.

P. Verma, "Condition monitoring of transformesil and paper,” Thesis,
Departement of electrical and instrumentation esgiimg, DEEMD University,
India, 2005.

P. Christophe, "Etude des huiles et des méang base d'huile minérale pour
transformateurs de puissance — Recherche d'unengeélaptimal,” these de
doctorat, CEGELY - Centre de génie électriqgue den,\Ecole Centrale de Lyon
Lyon, 2005.

C. Lamarre, J. P. Crine, and M. Duval, "Infhee of Oxidation on the Electrical
Properties of Inhibited Naphthenic and Paraffini@arisformer Oils,"Electrical
Insulation, IEEE Transactions ouol. EI-22, no.1, pp. 57-62, 1987.

R. Gilbert, J. Jalbert, S. Duchesne, P. Télte®. Morin, and Y. Denos, "Kinetics
of the production of chain-end groups and meth#&mwoh the depolymerization of
cellulose during the ageing of paper/oil systemart R: Thermally-upgraded
insulating papers,Cellulosevol. 17, no.2, pp. 253-269, 2010.

A. M. Emsley, X. Xiao, R. J. Heywood, and MIliA'Degradation of cellulosic
insulation in power transformers. Part 3: Effedt®xygen and water on ageing in
oil," IEE Proceedings: Science, Measurement and Techyololy 147, no.3, pp.
115-119, 2000.

A. M. Emsley and G. C. Stevens, "Kinetics anedchanisms of the low-temperature
degradation of celluloseCelluloseyvol. 1, no.1, pp. 26-56, 1994/03/01 1994.

J. Unsworth and F. Mitchell, "Degradation d¢arical insulating paper monitored
with high performance liquid chromatographyElectrical Insulation, IEEE
Transactions orvol. 25, no4, pp. 737-746, 1990.

I. Mladenovic and Ch. WeindEmpiric Approach for Criteria Determination of
Remaining Lifetime Estimation of MV PILC Cahl2812.

T. K. Saha, "Review of Modern Diagnostic Tejues for Assessing Insulation
Condition in Aged TransformerslEEE Transactions on Dielectrics and Electrical
Insulation,vol. 10, no5, pp. 903-917, 2003.



[23]

[24]

[25]

[26]

[27]

[28]

[29]

[30]

[31]

[32]

[33]

[34]

[35]

167

EPRI Report, "Transformer life extension by-lore continuous oil treatment and
monitoring: Field test,” Report, EPRI, Palo AltoAC2001.1001959.

C.G. Garton. (1941, Dielectric loss in thitnfs of insulating liquidsJournal of the
Institution of Electrical Engineers - Part Il: Powdngineering88(2), 103-120.
Available: http://digital-library.theiet.org/contéjournals/10.1049/ji-2.1941.0014

M.J. FABRE, "Revue Générale de I'Electrici€G.E.)," vol. 66, p. 17, 1957.

EPRI Report, "Application of Filtration Systefior On-Line Oil Reclamation,
Degassing and Dehydration " EPRI, Palo Alto, CA020002046.

H. Zakir, M. Hasmat, and A. Mohd, "Recent fids in Power Transformer Fault
Diagnosis and Condition AssessmenBUlletin of Electrical Engineering and
Informatics,vol. Vol 2, No 2, pp. 95-104, June 2013.

R.E. James and Q. S@Gpndition Assessment of High Voltage InsulatioiPawer
System Equipmeninstitution of Engineering and Technology, 2008.

V. G. Arakelian and I. Fofana, "Water in OillEd, High-Voltage Equipment, Part
I: States, Solubility, and Equilibrium in InsulagiMaterials,"Electrical Insulation
Magazine, IEEEyol. 23, no4, pp. 15-27, 2007.

Manual 756/831 KF Coulometer [Online]. Availab
http://www.kprime.net/pdf/products/831_756_KF_Caoukier Manual.pdf. Date
Accessed:12-2014

Manual Mettler Toledo DL31/DL38 Titratars ~ Available:
http://fr.mt.com/dam/LabDiv/Campaigns/TestingLabk2@noisture/package/gtp-
karl-fischer-EN.pdf (07-2014).

Francis Rouessadinalyse chimique : méthodes et techniques instrtaten
modernes : cours et exercices corrigée éd.. ed. Paris: Dunod, 2004.

ASTM Designation D1533, "Standard Test MetHlodWater in Insulating Liquids
by Coulometric Karl Fischer Titration," Annual BookASTM Standars, 2013.

J. Denis, J. Briant, and J-C. Hipeathysico-chimie des lubrifiants : analyses et
essais Paris: Technip, 1997.

"FIST 3-31, Transformer Diagnostics " ReporBureau of Reclamation,
Hydroelectric Research and Technical Services Grbepver, 2003.



[36]

[37]

[38]

[39]

[40]

[41]

[42]

[43]

[44]

[45]

[46]

168

ILA.R. GRAY. A guide to transformer oil analgs [Online]. Available:
http://www.satcs.co.za/Transformer_Oil_Analysis.{ofte Accessed:2014-11-10

ASTM Designation D664, "Standard Test Method Acid Number of Petroleum
Products by Potentiometric Titration,” Annual BaafkASTM Standars, 2011.

ASTM Desigation D974, "Standard Test Method Axrid and Base Number by
Color-Indicator Titration,” Annual Book of ASTM Stdars, 2005.

LA.R. Gray. Interfacial Tension [Online]. Alable:
http://lwww.satcs.co.za/Interfacial_Tension-IARGra92.pdf. Date
Accessed:2014-10-13

ASTM Designation D971, "Standard Test Methad Interfacial Tension of Oil
Against Water by the Ring Method," Annual Book 063 AM Standards, Vol: 10.3,
2008.

ASTM Designation D1500, "Standard Test MetliodASTM Color of Petroleum
Products,” Annual Book of ASTM Standars, Vol: 1@2808.

J-C. Dubois, "Propriétés diélectriques desypwres,"Techniques de l'ingénieur
Matériaux pour I'électronique et dispositifs assscivol. base documentaire :
TIB271DUOQO, no.ref. article : €18501998.

B. D. Malpure and K. Baburao, "Failure anadys& diagnostics of power
transformer using dielectric dissipation factorff Condition Monitoring and
Diagnosis, 2008. CMD 2008. International Conferenog2008, pp. 497-501.

J. H. Yew, M. K. Pradhan, and T. K. Saha, #€ts of moisture and temperature on
the frequency domain spectroscopy analysis of pdvegrsformer insulation,” in
Power and Energy Society General Meeting - Congarand Delivery of Electrical
Energy in the 21st Century, 2008 IEE®O08, pp. 1-8.

J. H. Yew, T. K. Saha, and A. J. Thomas, "letpaf temperature on the frequency
domain dielectric spectroscopy for the diagnosipaiver transformer insulation,”
in Power Engineering Society General Meeting, 2006HE2006, p. 7 pp.

C. D. Paraskevas, P. Vassiliou, and C. T. Dgrv'Temperature dependent
dielectric spectroscopy in frequency domain of highage transformer oils
compared to physicochemical results,” Dmelectric Liquids, 2005. ICDL 2005.
2005 IEEE International Conference,d2005, pp. 281-284.



[47]

[48]

[49]

[50]

[51]

[52]

[53]

[54]

[55]

[56]

169

A. Betie, F. Meghnefi, I. Fofana, and Z. Yé®)n the impacts of ageing and
moisture on dielectric response of oil impregnapegher insulation systems,” in
Electrical Insulation and Dielectric Phenomena (©CFl), 2012 Annual Report
Conference 02012, pp. 219-222.

I. Fofana, H. Hemmatjoy, F. Meghn}efi, M. Fareh, A. Setayeshmehr, H. Borsi,
and E. Gockenbach, "On the frequency domain diéteceésponse of oil-paper
insulation at low temperaturesDielectrics and Electrical Insulation, IEEE
Transactions orvol. 17, no.3, pp. 799-807, 2010.

L. Ruijin, H. Jian, G. Chen, and Y. Lijun, "@utitative analysis of ageing condition
of oil-paper insulation by frequency domain spestopy,” Dielectrics and
Electrical Insulation, IEEE Transactions ovpl. 19, no.3, pp. 821-830, 2012.

A. Setayeshmehr, I. Fofana, C. Eichler, A. AkbH. Borsi, and E. Gockenbach,
"Dielectric spectroscopic measurements on transdorail-paper insulation under
controlled laboratory conditions,Dielectrics and Electrical Insulation, IEEE
Transactions orvol. 15, no4, pp. 1100-1111, 2008.

C. Menguy, "Mesure des caractéristiques desténaax isolants solides,”
Techniques de l'ingénieur Matériaux a propriétéscéiques et optiquespl. base
documentaire : TIB375DUO, neef. article : d23101997.

"User's Manual for Insulation Diagnostic SyatéDA 200," ed: Programma Electric
AB, 2002.

I.LA.R. GRAY. Evaluation of Transformer Solichdulation [Online]. Available:
http://www.satcs.co.za/Evaluation_of_Transformetidsdnsulation-rev2.pdf. Date
Accessed:2014-09-18

A. Schaut, S. Autru, and S. Eeckhoudt, "Apafidity of methanol as new marker
for paper degradation in power transformeBiglectrics and Electrical Insulation,
IEEE Transactions onjol. 18, no.2, pp. 533-540, 2011.

J. Jalbert, R. Gilbert, P. Tétreault, B. Morand D. Lessard-Déziel, "Identification
of a chemical indicator of the rupture of B4lycosidic bonds of cellulose in an
oil-impregnated insulating paper systertéllulose,vol. 14, no.4, pp. 295-309,
2007/08/01 2007.

R. Gilbert, J. Jalbert, S. Duchesne, P. Téite®. Morin, and Y. Denos, "Kinetics
of the production of chain-end groups and meth#&moh the depolymerization of


https://www.clicours.com/

[57]

[58]

[59]

[60]

[61]

[62]

[63]

[64]

[65]

170

cellulose during the ageing of paper/oil systemart R: Thermally-upgraded
insulating papers,Celluloseyvol. 17, no.2, pp. 253-269, 2010/04/01 2010.

R. Gilbert, J. Jalbert, P. Tétreault, B. Moriand Y. Denos, "Kinetics of the
production of chain-end groups and methanol frora ttepolymerization of
cellulose during the ageing of paper/oil systemart FL: Standard wood kraft
insulation,"Cellulosevol. 16, no.2, pp. 327-338, 2009/04/01 20089.

ASTM Designation D4243, "Standard Test Methfod Measurement of Average
Viscometric Degree of Polymerization of New and Ageélectrical Papers and
Boards," Annual Book of ASTM Standards, Vol: 10.69,(renouvé 2009).

I. Fofana, A. Bouaicha, M. Farzaneh, J. SaliauBussieres, and E.B. Robertson.
(2010, Decay products in the liquid insulation ofyer transformerdET Electric
Power Applications  4(3), 177-184. Available: http://digital-
library.theiet.org/content/journals/10.1049/iet-&099.0181

A. Bouaicha, I. Fofana, and M. Farzaneh, "Efffef oxygen on oil decay products
formation," inElectrical Insulation Conference, 2009. EIC 200EBEE, 2009, pp.
133-137.

M. Arshad and S. M. Islam, "Power transformendition assessment using oil UV
- spectrophotometry,” irElectrical Insulation and Dielectric Phenomena, Z00
CEIDP 2007. Annual Report - Conference 8607, pp. 611-614.

N. Das, A. Abu-Siada, and S. Islam, "New aguio to estimate furan contents in
transformer oil using spectroscopic analysis,'Universities Power Engineering
Conference (AUPEC), 2012 22nd Australasiadl2, pp. 1-4.

A. Abu-Siada, S. P. Lai, and S. M. Islam, "Aow| Fuzzy-Logic Approach for
Furan Estimation in Transformer OiPower Delivery, IEEE Transactions ovl.
27, no.2, pp. 469-474, 2012.

A. Abu-Siada, "Correlation of furan concentoat and spectral response of
transformer oil-using expert system§tience, Measurement & Technology, IET,
vol. 5, no.5, pp. 183-188, 2011.

ASTM Designation D6802, "Test Method for Detenation of the Relative Content
Of Dissolved Decay Products in Mineral Insulatindsyy Spectrophotometry,”
Annual Book of ASTM Standars, Vol: 10.3, 2010.



[66]

[67]

[68]

[69]

[70]

[71]

[72]

[73]

[74]

[75]

171

I. Fofana, A. Bouaicha, M. Farzaneh, and bh&sa "Ageing Behaviour of Mineral
Oil and Ester Liquids: a Comparative Study,Eiectrical Insulation and Dielectric
Phenomena, 2008. CEIDP 2008. Annual Report Conteren 2008, pp. 87-90.

ASTM Designation D6181, "Measurement of Tuityidn Mineral Insulating Oil of
Petroleum Origin " Annual Book of ASTM Standars,|V10.3, 2003.

J. S. N'cho, A. Beroual, I. Fofana, and T. AKgnui and J. Sabau, "Verification of
Insulation Oil Reclamation by Turbidity and Spetioppmetry Measurements,”
Journal of Energy and Power Engineering]. 6, pp. 703-712, 2012.

J. S. N'Cho, A. Beroual, T. Ngnui-Aka, andHofana and J. Sabau, "Assessing Oil
Reclamation Effectiveness by means of Turbidity aSgectro-photometry
Analysis," presented at the International Confeeeos Condition Monitoring and
Diagnosis Tokyo, Japan, 2010

I. Fofana, Y. Bouslimi, H. Hemmatjou, C. Volaand K. Tahiri, "Relationship
between static electrification of transformer oilsvith turbidity and
spectrophotometry measurementBjternational Journal of Electrical Power &
Energy Systemsopl. 54, no.0, pp. 38-44, 2014.

C. Pelletier, "Mesure de turbiditéTeechniques de l'ingénieur Caractérisation des
fluides,vol. base documentaire : TIB540DUO, mef. article : r2355 20009.

J. Sabau and M. Sadar, "Determination of S8lidpensions in Electrical Insulating
Oils by Turbidemetry,"” Report prepared by INSOILN@da Ltd. for the Souther
Alberta Institute of Technology (SAIT), Calgary, ABanada.June 1998.

2100 Series Laboratory Turbidimeters [Online]. Available:
http://www.hach.com/2100an-laboratory-turbidimedga-115-
vac/product?id=7640450972. Date Accessed:2014-10

Rui Igreja and C. J. Dias, "Analytical evalioat of the interdigital electrodes
capacitance for a multi-layered structurBgnsors and Actuators A: Physicad|.
112, no.2-3 pp. 291-301, 2004.

P.A. Von Guggenberg, "Applications of Interiigy Dielectrometry to Moisture and
Double Layer Measurements in Transformer InsulatiMassachusetts Institute of
Technology, Department of Electrical Engineerind &omputer Science, 1993.



[76]

[77]

[78]

[79]

[80]

[81]

[82]

[83]

[84]

[85]

[86]

172

Y. Sheiretov and M. Zahn, "Dielectrometry me@sments of moisture dynamics in
oil-impregnated pressboardJEEE Transactions on Dielectrics and Electrical
Insulation,vol. 2, no.3, pp. 329-351, 1995.

A. V. Mamishev, A. R. Takahashi, Y. Du, B. Gesieutre, and M. Zahn, "Parameter
estimation in dieletrometry measuremengglrnal of Electrostaticsyol. 56, no.4,
pp. 465-492, 2002.

Y. Du, M. Zahn, A. V. Mamishev, and D. E. Schkkr, "Moisture dynamic
measurements of transformer board using a threelemagth dielectrometry
sensor," 1996, pp. 53-56.

A.V.; Sundara-Rajan Mamishev, K.; Fuminnga Yanqging Du; Zahn, M.,
"interdigital sensor and transducer®foceedings of the IEEKoOl. 92, no.5, pp.
808 - 845, 2004.

Y. Du, M. Zahn, and B. C. Lesieutre, "Dielantretry measurements of effects of
moisture and anti-static additive on transformeardg' 1997, pp. 226-229.

M. Aguet and M. LanozHaute tension Lausanne: Presses polytechniques et
universitaires romandes, 2001.

X. B. Li, S. D. Larson, A. S. Zyuzin, and A. Wlamishev, "Design of multichannel
fringing electric field sensors for imaging. PartGeneral design principles,” in
Electrical Insulation, 2004. Conference Record lo¢ 2004 IEEE International
Symposium qr2004, pp. 406-409.

E. D. Tsamis and J. N. Avaritsiotis, "Desigh manar capacitive type sensor for
“water content” monitoring in a production lineSensors and Actuators A:
Physical,vol. 118, no2, pp. 202-211, 2005.

T. K. Saha and P. Purkait, "InvestigationsTeinperature Effects on the Dielectric
Response Measurements of Transformer Oil-Paperlalisu System,” Power
Delivery, IEEE Transactions owmpl. 23, no.1, pp. 252-260, 2008.

T. K. Saha, P. Purkait, and F. Muller, "Dengi an equivalent circuit of
transformers insulation for understanding the dieie response measurements,”
Power Delivery, IEEE Transactions omgl. 20, no.1, pp. 149-157, 2005.

T. K. Saha, R. Middleton, and A. Thomas, "Uralanding frequency & time
domain polarisation methods for the insulation ¢bow assessment of power



[87]

[88]

[89]

[90]

[91]

[92]

[93]

[94]

[95]

[96]

[97]

173

transformers,” irPower & Energy Society General Meeting, 2009. RES IEEE
2009, pp. 1-8.

S.D. Myers, J.J. Kelly, and R.H. Parrigh,Guide to Transformer Maintenance
Transformer Maintenance Institute, 1981.

R. A. Kurz and J. Leedy, "Stabilization of nsformer oil against oxidation old
practice with renewed interest for preventive meaince," irElectrical Insulation
Conference, 1997, and Electrical Manufacturing &ar@il Winding Conference.
Proceedings1997, pp. 529-536.

IEC 60422, "Mineral insulating oils in eledal equipment —Supervision and
maintenance guidance," International Electrotedr@mmmission, 2005.

IEEE Std 637-1985, "IEEE Guide For the Reclaara of Insulating Oil and
Criteria for Its Use," The Institute of Electricahd Electronics Engineers, 1986.

ASTM Designation D1934, "Standard Test Methtmt Oxidative Aging of
Electrical Insulating Petroleum Oils by Open-Beakéethod,” Annual Book of
ASTM Standards, Vol: 10.3, 2012.

R. Sanghi, "Chemistry behind the life of anséormer,"Resonanceyol. 8, no.6,
pp. 17-23, 2003/06/01 2003.

J. Sabau, |. Fofana, A. Bouaicha, Y. Hadjadnd M. Farzaneh, "An
environmentally friendly dissolved oxygen and maistremoval system for freely
breathing transformersJEEE Electrical Insulation Magazine/ol. 26, no.3, pp.
35-43, 2010.

I.LA.R. Gray. Guide for the purification of inkating oil [Online]. Available:
http://lwww.satcs.co.za/Transformer_oil_purificatipdf. Date Accessed:2014-10-
07

V. G. Arakelian and I. Fofana, "Water in OiHEd High-Voltage Equipment Part
[I: Water Content as Physicochemical Tools for lasan Condition Diagnostic,"
Electrical Insulation Magazine, IEERpI. 23, no.5, pp. 15-24, 2007.

ASTM designation E2412, "Standard Practice @andition Monitoring of Used
Lubricants by Trend Analysis Using Fourier Transforinfrared (FT-IR)
Spectrometry,” Book of Standards Volume: 05.04,201

B.H. Stuart)nfrared Spectroscopy: Fundamentals and Applicatiaiiley, 2004.



[98]

[99]

[100]

[101]

[102]

[103]

[104]

[105]

[106]

[107]

174

SPECTROSCOPIE .LR.T.F. Available: http://nte-serveur.univ-
lyonl.fr/pfcp/lcp/commun/ir/ir.ntml (2014-11-26).

H. Bernard, M. Jean-Yves, G. Jérbme, D. Manaald C. Cédric, "Spectrométrie
d'absorption dans l'infrarougeTechniques de l'ingénieur Spectrométried, base
documentaire : TIB390DUO, neef. article : p28502012.

I. Fofana, A. Bouaicha, and M. Farzaneh, 'l@bgerization of aging transformer
oil-pressbhoard insulation using some modern diaggndschniques,"European
Transactions on Electrical Powerol. 21, no.1, pp. 1110-1127, 2011.

J. P. Percherancier and P. J. Vuarchex, 'leouransform infrared (FT-IR)
spectrometry to detect additives and contaminamtgsulating oils,"Electrical
Insulation Magazine, IEER/0Il. 14, no.3, pp. 23-29, 1998.

P. J. Baird, H. Herman, and G. C. Stevens)-8{e analysis of transformer paper
insulation using portable spectroscopy for chemoameprediction of aged
condition,"Dielectrics and Electrical Insulation, IEEE Trangams on,vol. 15, no.

4, pp. 1089-1099, 2008.

P. J. S. Baird, H. Herman, and G. C. Stev&iien-destructive and in-situ analysis
of insulating materials in high-voltage power triamsers,” in Solid Dielectrics,
2004. ICSD 2004. Proceedings of the 2004 IEEE haional Conference gn
2004, pp. 719-722 Vol.2.

E. Biémont, Spectroscopie moléculaire: Structures moléculairets analyse
spectrale De Boeck Supérieur, 2008.

IEEE Std C57.106-2002, "IEEE Guide for Acaepie and Maintenance of
Insulating Oil in Equipment,” Institute of Electaicand Electronics Engineers, Inc.,
2002.

Frederik R. van de Voort, Jacqueline Sedniohert Cocciardi, and Steve Juneau,
"An automated FTIR method for the routine quanti&atietermination of moisture
in lubricants: An alternative to Karl Fischer tiicm,"” Talanta,vol. 72, no.1, pp.
289-295, 2007.

A. Al-Alawi, F. R. Van De Voort, and J. Sedma'A new Fourier transform
infrared method for the determination of moisture edible oils,” Applied
Spectroscopyol. 59, no.10, pp. 1295-1299, 2005.



[108]

[109]

[110]

[111]

[112]

[113]

[114]

[115]

[116]

[117]

175

F. R. van de Voort, J. Sedman, V. YaylayanS@int Laurent, and C. Mucciardi,
"Quantitative Determination of Moisture in Lubridcanby Fourier Transform
Infrared Spectroscopy,’Applied Spectroscopyyol. 58, no. 2, pp. 193-198,
2004/02/01.

F. R. Van De Voort, J. Sedman, R. A. Cocdiaadd D. Pinchuk, "FTIR Condition
Monitoring of In-Service Lubricants: Ongoing Dewpinents and Future
Perspectives,Tribology Transactionsyol. 49, no.3, pp. 410-418, 2006/09/01.

Wikipédia. Acétonitrile .Available: http://fr.wikipedia.org/wiki/Ac%C3%%tonitrile
(2014, 2014-12).

F. R. van de Voort., Jacqueline S., D. Pikchik. Cocciardi., and S. Juneau.
Measuring Moisture in Lubricants with FTIR: An Altetive to Karl Fischer
Titration [Online]. Available: http://www.thermalibe.com/wp-
content/uploads/2014/02/Measuring-Moisture-in-Laants-with-FTIR-An-
Alternative-to.pdf. Date Accessed:2014-12-10

D. Li, J. Sedman, D. L. Garcia-Gonzalez] & R. van de Voort, "Automated
Acid Content Determination in Lubricants by FTIReSproscopy as an Alternative
to Acid Number Determination Journal of ASTM Internationakol. 6, no.6, p.
12, June 20089.

A. Georgiev, |. Karamancheva, and L. TopaloVBetermination of oxidation
products in transformer oils using FT-IR spectrggcd Journal of Molecular
Structurevol. 872, nol, pp. 18-23, 2008.

A. Durand, "Méthodes de sélection de variglappliquées en spectroscopie proche
infrarouge pour l'analyse et la classification dextites,” These de Doctorat,
Université des Sciences et Technologie de Lilldle I, France, 2007.

S. Dumas, "Measuring of polymorphism IRTF dpemetry and chemometric.
Application to the form polymorphe of CL20 (HexaheaaNitrolsoWurtzitane /
HNIW)," Thése de Doctorat, Université Claude Bednakyon I, Fance, 2003.

M. P. Zakharich, I. I. Zaitsev, V. P. Kom&, N. Nikonovich, M. P. Ryzhkov, and
I. V. Skornyakov, "Analysis of Transformer Oil UginR Analyzers,"Journal of
Applied Spectroscopypl. 68, no.1, pp. 61-65, 2001/01/01 2001.

wikipedia. "Test de Chauvenet”. Availabktps://fr.wikipedia.org/wiki/Test_de_Chauvenet
(2014, 10-05-2015).



176

[118] S. Aji, S. Tavolaro, F. Lantz, and A. Fardpport du bootstrap a la régression PLS
. application a la prédiction de la qualité desoleg,” Oil & Gas Science and
Technology - Rev. IFRol. 58, no.5, pp. 599-608, 2003.

[119] D. Wooton and S. Barry, "Using Infrared Spestopy in Used Engine Oils -
Estimating Base Number," iracticing Oil Analysised, November 2005.



