ELEKTROENERGETIKA, Vol. 17, No. 2, 2024 8

Jozef Kiraly, Samuel Bucko

Teplotné zavislosti dielektrickych vlastnosti
magnetickych kvapalin z pohladu dielektrickej

relaxaCnej spektroskopie

Clanok sa zaobera nedestruktivnou diagnostickou metodu, konkrétne dielektricku relaxaénou spektroskopiou,
ktora bola aplikovana na vzorky magnetickych nanokvapalin na baze transformatorového oleja obsahujucich
fullerény, z pohladu vplyvu teploty a predikovanej dlhodobej tepelnej degradacie. Skiimané vzorky boli
diagnostikované v pociatoénom stave pri roznych teplotach, a ¢lanok sa zaobera moznymi predpokladmi
fyzikalno-chemickych mechanizmov prebiehajicich vo vzorkach v dosledku zvySenej teploty a naslednej
tepelnej degradacie.
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The article examines a non-destructive diagnostic method, specifically dielectric relaxation spectroscopy,
which was applied to samples of magnetic nanofluids containing fullerenes based on transformer oil, focusing on
the influence of temperature and predicted long-term thermal degradation. The examined samples were
diagnosed in their initial state at various temperatures, and the article addresses possible assumptions of the
physico-chemical mechanisms occurring within the samples as a result of elevated temperature and subsequent
thermal degradation. (Temperature Dependencies of Dielectric Properties of Magnetic Fluids from the

Perspective of Dielectric Relaxation Spectroscopy)
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l.  OvoD
Spolahlivda  a ekonomicka  prevadzka  elektroenergetickych
zariadeni vyuzivajuicich kvapalné dielektrikd na izolaciu a chladenie
zavisi prave od spolahlivosti tychto izolaénych systémov.

Nanokvapaliny s pridavkom magnetickych nanocastic alebo
fullerénov ponukaju vyhody, ako je zvySena tepelna vodivost a
vylepSena dielektricka pevnost’. [1] Potreba diagnostického skiimania
tychto dielektrik prameni z ich zlozitych Struktar, ktoré sa mozu pri
dlhodobej prevadzke v realnych podmienkach degradovat’ a menit
svoje vlastnosti rovnako ako konvenéné kvapalné dielektrika.
Dodato¢né zlozky obsiahnuté v tychto kvapalinich mézu navyse
prispievat’ k zvySeniu rozsahu degradacnych procesov pocas ich
prevadzky. Preto je nevyhnutné vyuzivat’ rozne diagnostické metody
na presné posudenie ich $pecifickych vlastnosti v procese degradacie.

Kedze teplota je, popri elektromagnetickom poli, jednym z
hlavnych izolanty v elektrickych
zariadeniach, pozorovanie zmien parametrov po kratkodobom aj

dlhodobom vystaveni teplu predstavuje vhodnu diagnosticki metédu

faktorov  ovplyviujucich

na analyzu spravania vzorieck v skutocnych zariadeniach. Pre
simulaciu dlhodobého tepelného zatazenia sa pouziva degradacia pri
vyssich teplotach. [1,2]

Il. SKUMANE VZORKY A METODIKA TESTOV

SKUMANE VZORKY

Zékladom skiimanych vzoriek magnetickej kvapaliny st izolacné
oleje vytvorené pomocou technoldgie GTL (gas-to-liquids). Tieto
oleje spinaju poziadavky na parametre plne inhibovanych olejov (typ
A) podla normy IEC 60296. Medzi hlavné vyhody patri nizka
viskozita 16 mPa-s pri 293 K a nizka hustota 786 kg/m? pri 296 K.

Disperzna faza skimanych nanokvapalin vytvorenych na baze
uvedené¢ho izola¢ného oleja obsahovala superparamagnetické castice
oxidu Zeleza s priemerom priblizne 10 nm. V porovnani s beznymi
magnetickymi nanokvapalinami skimané vzorky obsahuji aj
nanocastice fullerénu Ceo. Na zaciatku boli nanocastice oxidu zeleza
syntetizované pomocou metody chemického koprecipitacie. Nasledne
boli nanocCastice stéricky stabilizované kyselinou olejovou a
dispergované v nosnej kvapaline. Pouzity fullerén, konkrétne typ Ceo
(Buckminsterfullerén), je sférickd molekula uhlika, kde kazdy atom
uhlika tvori tri védzby, ¢im vznikd klietkova Struktira, ako je
znadzornené na obr. 1 [3].

Obr. 1. Fullerén Cégo.

Pre experiment boli pouzité tri vzorky s roznymi koncentraciami
magnetickych nanocastic a fullerénu Ceo. Pre porovnanie bola pouzita
rovnako vzorka cistého izolacného oleja. Hmotnostnd koncentracia
nanocastic bola 0,01%, pricom koncentracia Castic fullerénu bola
0,01% a 0,03%. Uvedené koncentracie boli zvolené s ohl'adom na
potrebu interpretacie vplyvu pouzitych nanocastic na dielektrické
vlastnosti vzoriek.
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POUZITE METODY A METODIKA TESTOV

Zvolenou diagnostickou metodou bola s ohladom na potrebu
interpretacie  prebiehajucich  polarizaénych  procesov ~ Casova
dielektricka spektroskopia. Pri tejto metéde sa na vzorku
Vv elektrodovom systéme aplikuje skokova zmena elektrického pol'a a
nasledne sa meria odozva materialu v case, obvykle ako Casova
zavislost' polarizacie alebo polarizaéného pradu. Tato metdda
poskytuje informicie o relaxanych procesoch a polarizatnych
mechanizmoch v materidloch analyzou rychlosti a rozsahu, v akom sa
materidl po aplikdcii elektrického impulzu vracia do rovnovazneho
stavu. Pouzitie tejto metody je vhodné na charakterizaciu polymérov,
kompozitov, biomateridlov a inych dielektrickych latok, ¢o umoziuje
Stadium Sirokého rozsahu ¢asovych §kal od nanosekind az po hodiny.
Tato technika je obzvlast uzito¢na pri analyze materialov s pomalymi
relaxaénymi procesmi alebo zlozitym dynamickym spravanim a
poskytuje dolezité informacie pre vyvoj novych materidlov a
optimalizaciu ich vlastnosti pre $pecifické aplikacie. [3,4,5,6]

Interpretacia polarizaénych pridov v ¢asovej oblasti bola vykonana
prostrednictvom elektrometrov schopnych merat’ pridy v mimoriadne
nizkych rozsahoch, od priblizne 10 aA do 20 mA. Pre experiment boli
vybrané pristroje Keithley 6517b a na overovacie ucely model 617.
Tieto meracie pristroje maju zabudovany vnuatorny zdroj, ktory sa
pouziva na nabijanie vzorky v definovanom ¢asovom intervale. V
naSich experimentoch bol ¢as nabijania vzorky nastaveny na 1000
sekiind a medzi jednotlivymi kontrolnymi meraniami na tej istej
vzorke bol elektrodovy systém skratovany a pripojeny na zemny
potencial priblizne $tvornasobkom casu vybijania. Kvapalné vzorky
boli umiestnené¢ do elektrodového systému Keysight 16452, kde
vzdialenost’ medzi elektrodami bola nastavena na 0,3 mm pomocou
distan¢nych vloziek.
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Vol'ba najmensej vzdialenosti bola ovplyvnena skutoc¢nostou Zze
v pripade merania teplotnych zavislosti avysSich teplot by
elektrodovy systém s vdcsim objemom vzorky mohol vzhl'adom na
prebiehajice procesy prekrocit’ nabijacimi pradmi rozsah 2 pA.

KedZe polarizatné procesy prebichajice v dielektriku st
ovplyvnené okrem materidlovych vlastnosti dielektrika celkovou
energiou skamanej shstavy boli merania vykonané v teplotnych
rozsahoch 20°C az 80°C.

Zvysena teplota méze vyznamne ovplyvnit' polarizacné procesy v
kvapalnych dielektrikach prostrednictvom viacerych mechanizmov.
Primarnym tucinkom je zvySenie kinetickej energie molekul, o vedie
k vy$Sej mobilite dipolovych molekal v dielektriku, a tym k
urychleniu procesu polarizacie. Okrem toho moéze teplota zmenit
Struktru kvapaliny, ¢o ovplyviiuje usporiadanie a polarizaciu
molekul.

Dal§im vyznamnym faktorom je zniZenie viskozity kvapalného
dielektrika pri vyssich teplotach, ¢o umoziiuje I'ahsi pohyb molekul a
rychlejsiu polarizaciu. Zvysend teplota taktiez poskytuje dostatocnu
tepelnu energiu pre ionizaciu niektorych molekual, ¢im sa zvySuje
koncentracia volnych nosi¢ov naboja, ¢o ovplyviuje celkovu
polariza¢nti schopnost’ materialu.

Pri extrémne vysokych teplotich moézu nastat’ depolarizacné
efekty, pri ktorych tepelny pohyb presiahne schopnost’ molekul udrzat’
svoju orientaciu, ¢o vedie k poklesu polarizacie. Navyse, dielektricka
konstanta kvapaliny zavisi od teploty, o znamena, ze so zvysujucou
sa teplotou sa mdze menit’ schopnost’ dielektrika uchovavat’ elektricka
energiu.

Pri  rovnakej koncentracii  magnetickych
pozorovanych vzorkadch vznikaji rozdiely v profiloch nabijacieho

nanocCastic v

pradu najmd v doésledku zmien vnutornej Struktury spdsobenych

rdznymi koncentraciami fullerénu Ceo.
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Obr. 2. Teplotna zavislost’ nabijacieho pradu vzorky nanokvapaliny (MP 0,01%w/V,Cg 0,01%wW/V)
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Obr. 3. Teplotna zavislost’ nabijacieho pradu vzorky nanokvapaliny (MP 0,01%w/V,C60 0,03%w/V)

ll. NAMERANE VYSLEDKY A POROVNANIE

Pri  kazdej analyze zlozitych dielektrickych systémov
zaloZzenych na konvenénych izolaénych materidloch injektovanim
primesi je dolezit¢é vykonat verifikatné meranie nosného
materialu. V pripade overovacieho profilu nabijacieho pradu
vzorky ¢istého transformatorového oleja, nabijaci prad nevykazuje
ziadne odchylky v cCasovej zavislosti oproti teoreticky
predvidatelnym profilom. Nasledne st na obrazkoch 2 a 3
prezentované profily nabijacicho pradu, kde mozno pozorovat
vplyv pritomnosti nanocastic magnetitu, ktoré spolu s fullerénom
ovplyviuju vnitornt Struktiru dielektrika. To vedie k anomaliam
vo velkosti nabijacieho pradu v sledovanom c¢asovom ramci.
Najvyraznej$ia anomalia bola pozorovana pri teplote 80 °C, kde sa
v ¢asovej oblasti okolo 700 sekind vyskytli opakované prudké
poklesy hodnét polarizaénych pradov. Tento jav moZno pripisat’
lokdlnym zmenam relativnej permitivity v dosledku znizenia
viskozity kvapaliny a rekonfiguraciou usporiadania nanocastic
spolu s fullerénom Ceo. Vzhladom na maly objem skimanej
vzorky moéze takato zmena indikovat vyrazné zmeny
Vv polarizaénych procesoch prebiehajtcich v danej vzorke.

V pripade vzorky ¢. 3 so zvySenym obsahom fullerénu mozno
pozorovat’ podobny, hoci menej vyrazny jav, kde sa okolo 890
sektind vyskytuje nahly pokles nabijacieho priidu. Toto moze tieZ
predstavovat’ §trukturadlnu zmenu vplyvom teploty. Na zaklade
tychto pozorovani mozno konstatovat’, Zze vhodnym krokom pre
overenie a spresnenie experimentu by bolo zvdéSenie objemu
vzorky v elektrodovom systéme. Toto by vsak viedlo k zmenam v
kapacite a nabijacich pradoch, ¢im by sa znemoznilo priame
porovnanie s experimentom uskuto¢nenym v tejto §tudii.

IV. ZAVER A ODPORUCANIA PRE DALSI VYSKUM

Pouzitie dielektrickej relaxaénej spektroskopie v ¢asovej oblasti
na skamané vzorky magnetickych nanokvapalin s obsahom
fullerénu Ceo predstavuje vhodny pristup z pohladu interpretacie

vplyvu koncentracii jednotlivych komponentov tychto kvapalin
aspolu smeranim pri réznych teplotach, ktoré reprezentuju
prevadzkové stavy v skutoénych zariadeniach dotvaraju obraz
0 zmenach dielektrickych vlastnosti tychto izola¢nych materidlov.
Ako je zjavné znameranych charakteristik, aj zpohladu
objemovej koncentracie mala primes fullerénu Ceo spdsobi zmenu
Vv prebiehajicich polarizaénych procesoch, ktora je interpretovana
zmenou nabijacieho prudu skimaného dielektrika.

Celkova energia ststavy tak ako je popisané v Ill. kapitole je
ovplyvnena teplotou vzorky, ¢o ma rovnako za nasledok zmenu
polarizaénych procesov prebiehajtcich v dielektriku.

Pre detailnejSie postdenie validnosti vplyvu teploty na
jednotlivé vzorky by bolo vhodné vykonat merania S vacSim
objemom vzorky, resp. vykonat merania pri réznych teplotach
s mensim krokom tepldt. Uvedené by mohlo preukazat’ detailnejsie
vyskyt jednotlivych polarizaénych procesov ktorych vyskyt je
ovplyvneny prave teplotou a celkovou energiou skimanej ststavy.
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