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Abstract

The feasibility of application of a resinous residue (RR) found in Opuntia ficus-indica leaves for
the elimination of moisture in mineral insulating oils was investigated. The RR was characterized
physicochemically by infrared Fourier transform spectroscopy (FT-IR), thermogravimetric
analysis (TGA) and solubility and absorption tests. In addition, the mineral insulating oil used in
this work was characterized by a Karl Fischer titration and dielectric strength tests. The results of
FT-IR indicated the presence of functional groups of type O-H, C=0 and C-H mainly. The RR
was insoluble in various organic solvents and distilled water. According to the TGA results, the
RR sample contains approximately 9 % moisture, 73 % organic components and approximately
18 % residual components. The RR showed a high absorption capacity and moisture retention.
The mineral oil increased its dielectric strength after the drying process. The RR of Opuntia
ficus-indica is feasible for its application in the removal of moisture (on-line) in the mineral oil of
electric transformers.
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Resumen

Se investigo la factibilidad de aplicacion de un residuo resinoso (RR) encontrado en pencas de
Opuntia ficus-indica para la eliminacion de humedad en aceites minerales aislantes. EI RR se
caracteriz6 fisicoguimicamente mediante espectroscopia de infrarrojo por transformadas de
Fourier (FT-IR), analisis termogravimétrico (TGA) y pruebas de solubilidad y absorcion.
Ademas, el aceite mineral aislante utilizado en este trabajo se caracterizé6 mediante una titulacion
Karl Fischer y pruebas de rigidez dieléctrica. Los resultados de FT-IR indicaron la presencia de
grupos funcionales de tipo O-H, C=0 y C-H principalmente. EI RR fue insoluble en diversos
disolventes orgéanicos y agua destilada. De acuerdo con los resultados de TGA, la muestra de RR
contiene aproximadamente 9 % de humedad, 73 % de componentes organicos Yy
aproximadamente 18 % de componentes residuales. EI RR mostré una alta capacidad de
absorcion y retencion de humedad. El aceite mineral aumenté su rigidez dieléctrica después del
proceso de secado. EI RR de Opuntia ficus-indica es factible para su aplicacion en la eliminacion
de la humedad (en-linea) en el aceite mineral de transformadores eléctricos.

Palabras clave: Absorcion, analisis termogravimétrico, espectroscopia FT-IR, Karl Fischer, rigidez dieléctrica.

1. Introduccidn

Los aceites minerales utilizados como
aislantes eléctricos estan constituidos por
una mezcla de hidrocarburos (parafinicos,
nafténicos y aromaticos) [1] y una pequefia
porcion de azufre y nitrogeno [2] que les
confieren excelentes propiedades dieléctricas
[3], por ejemplo, un aceite mineral
dieléctrico nuevo debe tener una resistencia
dieléctrica minima de 30 kV segun la norma
ASTM 1533-00 [1] para estar en excelente
condicion de operacion. Basicamente, los
aceites minerales utilizados en los
transformadores eléctricos realizan dos
funciones principales; aislar eléctricamente y
refrigerar el sistema [4].

La presencia de humedad en los aceites
minerales aislantes afecta gravemente sus
propiedades, siendo la rigidez dieléctrica una
de las mas afectadas [5-7]. Si el contenido de
humedad en el aceite mineral aislante es
mayor a 35 ppm, la rigidez dieléctrica se ve
gravemente afectada y dicho aceite no tendra
la capacidad funcional para lo cual fue

fabricado (pérdida de habilidad para soportar
un esfuerzo dieléctrico). Ademas, la vida Util
de los equipos eléctricos en donde se tiene
un aceite mineral aislante con un alto
contenido de humedad vy fuera de
especificacion se ve afectada y tiene un
impacto significativo en las condiciones
operativas reales [8].

En la actualidad hay diferentes tecnologias
para el secado del aceite mineral aislante,
entre las cuales se encuentran la separacion
por gravedad [9], sistemas de deshidratacion
al vacio [10], filtros prensa [11], etc.
Ademas, se han realizado estudios con el
objetivo de eliminar la humedad y purificar
el aceite mineral de una manera mMas
amigable con el medio ambiente. Al
respecto, Cabaleiro y colaboradores [12]
utilizaron un material adsorbente
(paligorskita) para aumentar la calidad de
aceites minerales reusados. En su estudio
encontraron una mejora en la viscosidad, el
contenido de humedad e impurezas en los
aceites tratados. En otro estudio [13], se
utilizd6 un lodo seco rico en oOxidos de
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aluminio y silicio para el tratamiento de
aceite envejecido de transformador. Con la
utilizacion de dicho lodo, se obtuvo una
mejora en el voltaje de ruptura, acidez y
contenido de humedad en el aceite mineral
tratado. En este mismo contexto, Suwarno y
Prakoso [14] deshidrataron aceite mineral
aislante utilizando gel de silice y ensayaron
dicho aceite mediante pruebas dieléctricas.
La rigidez dieléctrica fue la principal
propiedad del aceite que se vio afectada por
la presencia de humedad. Un contenido
relativo de agua de 50 %, aproximadamente
40 ppm en el aceite mineral, mantenia un
valor de rigidez dieléctrica no aceptable.

En el presente trabajo se encontré que un
residuo resinoso (RR) de Opuntia ficus-
indica (nopal) absorbe la humedad de un
aceite mineral aislante. Con el objetivo de
contribuir con la tecnologia actualmente
desarrollada y aportar al estado del arte
actual en relacion a la eliminacion de
humedad en el aceite mineral aislante para
con ello evitar el deterioro del aislamiento en
transformadores eléctricos, de una forma
mas econdémica y amigable con el medio
ambiente, se estudi6 el RR antes
mencionado. Dicho RR se deriva de las
pencas de nopal de la especie Opuntia ficus-
indica, que ocurre en el estado de San Luis
Potosi, México. De acuerdo a la literatura
este residuo se genera por una plaga de
gusanos llamada “picudo barrenador” [15].
Esta plaga afecta a grandes plantaciones de
nopal y es de dificil eliminacion [16]. Como
propuesta para darle un valor agregado al
nopal se propone utilizar al RR encontrado
como un material ecoldgico, barato y
eficiente para eliminar la humedad del aceite
mineral aislante.
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2. Materiales y métodos
2.1. Materiales y reactivos

El RR de Opuntia ficus-indica fue
recolectado de las pencas en nopales del
estado de San Luis Potosi, México.

Para la caracterizacion fisicoquimica del
material recolectado se utilizaron los
siguientes disolventes: hexano (Densidad
relativa (p;) = 0.680 g/mL, grado industrial,
marca REASOL), acetona (pr = 0.788 g/ mL,
grado industrial, marca REASOL), alcohol
etilico (pr = 0.7 g/mL, grado industrial,
marca REASOL), tolueno (pr = 0.860 g/mL,
99.9 %, marca Fermont). Agua destilada.

2.2. Espectroscopia de Infrarrojo por
transformadas de Fourier (FT-IR)

El andlisis por espectroscopia FT-IR del RR
de Opuntia ficus-indica se realiz6 en modo
de transmision con un equipo marca Bruker
modelo Equinox 55. Se registraron un total
de 64 interferogramas con una resolucién de
2 cm™. El RR se sec6 en un horno a 60 °C
por un tiempo de 24 h antes del analisis. Se
analizaron un total de 4 muestras de RR
identificadas con los nameros del 1 al 4
(Figura 1).

Figura 1. Muestras de RR de Opuntia ficus-indica.
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2.3. Prueba de solubilidad y absorcion de
agua

La solubilidad del RR se determiné en agua
destilada, hexano, acetona, alcohol etilico y
tolueno. Se utilizo6 1 g de material sin
acondicionar para cada disolvente (20 mL) y
agua destilada (20 mL). Las muestras se
dejaron sumergidas por un tiempo de 24 h a
temperatura ambiente (aproximadamente 24
°C). Las pruebas se realizaron por triplicado
para cada disolvente y agua destilada.

Para la prueba de absorcion de agua, se
colocé 1 g de RR sin acondicionar en un
vaso de precipitado y se adicioné 1 mL de
agua destillada cada 2 h. La prueba se hizo
por triplicado.

2.4. Determinacion del pH

Se determiné el pH del agua destilada antes
y después de la prueba de solubilidad
mediante un medidor portatil de pH marca
HACH modelo HQ40d.

2.5. Anélisis termogravimétrico (TGA)

El anélisis se realizo en un analizador
termogravimétrico de la marca TA
Instruments modelo 2050, usando un flujo
de nitrogeno de 100 mL/min dentro de un
rango de temperatura de 25-900 °C y una
velocidad de calentamiento de 5 °C/min. El
RR sin acondicionar (Muestra 3, Figura 1) se
cortd en trozos y se tomd una muestra
representativa de 60 mg para el andlisis. Se
realizé una prueba para la caracterizacion del
material.
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2.6. Deshidratacion de aceites minerales
saturados con agua y determinacion del
contenido de humedad

Para la deshidratacion del aceite mineral se
utilizaron 2 muestras de 50 mL de aceite
humectadas con 0.5 mL y 1.0 mL de agua
destilada, respectivamente. Ambas muestras
fueron mezcladas con agitacion magnética
por un periodo de 3 h a temperatura
ambiente para asegurar la maxima
saturacion. A cada muestra de aceite mineral
se le adicion6 1 g de RR de Opuntia ficus-
indica molido y tamizado con malla 40
ASTM. Las muestras de aceite mineral con
el RR se pusieron en agitacion por 12 h
utilizando una parrilla de agitacion
magnética. Después del tiempo de agitacion,
el aceite se filtrd y se determiné el contenido
de humedad utilizando un coulometro Karl
Fischer (Mettler Toledo, modelo C20) con
una composicion de la solucion a base de
clorhidrato de dietanolamina, etanol, 2,2'-
iminobis-, hydriodide, dioxido de azufre y
metanol.

2.7. Prueba de rigidez dieléctrica

Esta prueba fue basada en la norma ASTM
D877 y se utiliz6 un equipo marca BAUR
con electrodos planos (Diametro de 25.4 mm
y 3.18 mm de espesor). Dichos electrodos se
calibraron con una distancia de separacion
entre ellos de 2.54 mm con las caras
perfectamente  paralelas. Los  aceites
deshidratados se dejaron en reposo en la
celda del equipo por 30 minutos para
minimizar la presencia de burbujas de aire
que pudieran afectar los resultados. Se
realizO una prueba por cada aceite
deshidratado y en cada prueba se realizaron
cinco determinaciones de rigidez dieléctrica
con intervalos de un minuto entre cada una
de las determinaciones. ElI promedio de esos
cinco valores es el que se reporta como la
rigidez dieléctrica de la muestra de aceite.
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3. Resultados y Discusion

3.1. Espectroscopia de Infrarrojo por
transformadas de Fourier (FT-IR)

En la figura 2 se muestran los espectros de
infrarrojo obtenidos de cuatro muestras de
RR (Figura 1) recolectadas de diferentes
pencas de nopal. Como se puede observar,
los espectros de infrarrojo de las diferentes
muestras presentaron la misma huella
dactilar, lo que sugiere que los diferentes
materiales evaluados presentaron la misma
composicion organica.
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Figura 2. Espectros de absorbancia de cuatro
muestras de RR de Opuntia ficus-indica analizadas
mediante espectroscopia FT-IR.

Los resultados obtenidos del analisis
espectroscopico para las muestras ensayadas,
se resume en la tabla 1.

Tabla 1. Resultados obtenidos mediante
espectroscopia por FT-IR.

Numero de onda  Intensidad de la Enlaces
(cm™) banda probables
3331 Intensa O-H y/o N-H

2924 y 2855 Media C-H
1718 Corta C=0
1616 Media c=C
1414 Corta C-H
1370 Corta C-H
1317 Corta C-H
1241 Corta C-O0
1034 Intensa C-0
891 Corta C-H
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El analisis por FT-IR indico que en el
material resinoso estdn presentes grupos
funcionales de tipo O-H, C-H y C=0
principalmente. La banda ancha observada
en 3331 cm™ es indicativa de vibraciones de
estiramiento O-H [17] y N-H [18]. Las
bandas en 2924 y 2855 cm™ se deben al
estiramiento del enlace C-H [19]. La
absorcion en 1718 cm™ es asignada a
vibraciones de estiramiento C=0 de grupos
carboxilicos no ionizados [20]. La banda en
1616 cm™ sugiere la vibracion axial de
dobles enlaces C=C [21]. La banda de
mediana intensidad observada en 1414 cm™
estd asociada con el grupo de &cido
carboxilico y el enlace peptidico vinculado
con las vibraciones de deformacion C-H de
los polisacdridos [22]. Rodriguez vy
colaboradores [23] reportaron que la sefial a
1400 cm™ podria identificar la presencia de
aminas secundarias, correspondiente con la
deformacion N-H y los enlaces de
deformacion C-N. En otro estudio [24],
observaron este comportamiento en muestras
vegetales derivadas de especies de cactus
con sefiales fuertes alrededor de 1400 cm™,
relacionadas con aminas y amidas. Las
bandas en 1370 y 1317 son atribuidas al
estiramiento C-H de alcanos [25]. La
absorcion en 1241 cm™ corresponde a las
vibraciones de tension asimétrica del enlace
C-O [26]. La sefial en 1034 cm™ es debido a
la vibracién que involucra al estiramiento C-
O [18]. La banda de baja intensidad a 891
cm™ puede deberse al estiramiento C-H de
compuestos aromaticos [25]. En otro estudio
se report6 que la sefial alrededor de 800 cm™
puede deberse a la deformacion angular de
hidrogenos adyacentes de un anillo
aromatico [21].

De acuerdo con el anélisis de las bandas de
absorcion observadas en los espectros FT-IR
de las muestras de RR, se observo que este
material presenta bandas de absorcion muy
similares a las reportadas para la pectina de
Opuntia ficus-indica [20].
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3.2. Prueba de Solubilidad y absorcién de
agua

Las muestras de RR después de 24 h de
reposo fueron insolubles en los diferentes
disolventes orgénicos. La muestra de RR en
agua presenté un hinchamiento y un cambio
en su coloracién debido a un proceso de
gelacion (Figura 3). En un estudio se reporto
este  mismo comportamiento para el
mucilago de nopal [27]. EI RR tiene
caracteristicas similares a las cactaceas, las
cuales producen un hidrocoloide que se
asemeja a una red, una estructura capaz de
sostener grandes cantidades de agua. Asi
mismo, el RR en estudio tiene la capacidad
de transformarse en gel, es decir, se
comporta como un polimero ramificado que
puede formar enlaces entre sus cadenas
cuando absorbe agua, lo que promueve un
mayor tamafio [28]. La red tridimensional
que forma el RR en su estructura permite
atrapar el agua evitando que fluya. Esta
capacidad ha sido reportada para las pectinas
provenientes de Opuntia, el cual tiene al
menos 50 % de pectina [29].

De los 20 mL de agua utilizados para la
prueba de solubilidad, sélo se recuperaron 6
mL aproximadamente, lo que indic6 que la
muestra de RR absorbi6 14 mL. Este
comportamiento fue observado en las 3
muestras ensayadas en agua destilada vy
representa una capacidad de absorcion del
orden del 70 % aproximadamente.

Para corroborar la capacidad de absorcion de
humedad del RR, se realizd una segunda
prueba. A 1 g de RR acondicionado, se le
agregd 1 mL de agua destilada cada 2 h. En
cada adicion de agua se observd un
hinchamiento gradual de la muestra (Figura
3), indicando que la muestra de RR estaba
absorbiendo el agua agregada. La muestra de
RR se saturd con 5 mL de agua. Esta prueba
se realizo por triplicado. Las muestras de RR
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presentaron la misma capacidad de
absorcion de agua, 500 % respecto a su peso.

- ‘:w - - - -
Figura 3. Muestra de RR de Opuntia ficus-indica
hinchada después de agregar agua destilada.

3.3. Determinacion del pH

El agua utilizada en la prueba de solubilidad
presentd un pH = 6.2 antes de la prueba. Este
pH no cambi6 después de la prueba,
indicando que la muestra de RR no liberd
residuos en el agua.

3.4. Andlisis termogravimeétrico (TGA)

La figura 4 muestra el termograma obtenido
para la muestra identificada con el nimero 3
del RR de Opuntia ficus-indica (Figura 1).
Debido a que las muestras presentaron la
misma huella dactilar (FT-IR), se decidi6
analizar solo una muestra mediante TGA, la
cual es representativa del lote de cuatro
muestras. Aqui se pudo observar un
decaimiento rapido por pérdida de peso en la
muestra a medida que se incrementa el
calentamiento. A una temperatura cercana a
los 170 °C, la muestra perdi6 el 9 % de su
peso debido a la pérdida de humedad [30]. A
400 °C aproximadamente, la muestra perdio
un peso del orden del 64 %, lo cual podria
ser atribuido a la descomposiciéon del RR.
Yu-Lu y colaboradores [31] reportaron un
rango de temperatura de 325 a 550 °C para
la descomposicion de un mucilago de
Opuntia dillenii haw. A los 900 °C, una
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pérdida de 82 % de su peso podria atribuirse
a la pérdida total de los componentes
organicos presentes en el RR. El 18 % que
quedo de la muestra, podria atribuirse a
residuos carbonosos e inorganicos, los cuales
no estan reportados en la literatura para este
tipo de material. Se puede resumir que la
muestra analizada contiene
aproximadamente un 9 % de humedad, un 73
% de componentes orgéanicos y un total de
18 % de componentes residuales carbonosos
e inorganicos.
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Figura 4. Termograma de una muestra de RR de
Opuntia ficus-indica.

3.5. Deshidratacion de aceites minerales
saturados con agua y determinacién del
contenido de humedad

Las muestras de aceite sometidas al proceso
de deshidratacion mostraron contenidos de
humedad inferiores a 58 ppm (Tabla 2).

Tabla 2. Contenidos de humedad de los aceites
minerales aislantes antes y después del proceso de
deshidratacion con el RR de Opuntia ficus-indica.

Antes del Después del
proceso proceso
Muestras Humedad Humedad final
inicial (ppm)

50 mL aceite/0.5 o

mL agua (1.25 %)* Saturado 47
50 mL aceite/1 mL o

agua (2.5 %)* Saturado 58

*10,000 ppm de agua = 1 %.
**100 ppm aprox. de agua saturan al aceite mineral dieléctrico.
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Los resultados obtenidos indicaron que es
factible utilizar los RR de Opuntia ficus-
indica para eliminar el agua del aceite
mineral aislante. En comparacion con otros
procesos de secado, por ejemplo, el secado
del aceite al vacio en donde se utiliza
principalmente una bomba de vacio y un
sistema de calentamiento [32], el proceso
con el RR se vuelve mas economico y
sustentable debido a que el secado al vacio
consume una mayor cantidad de energia
[33]. En un estudio [12] utilizaron arcillas
(paligorskita) para el secado del aceite
mineral, reportando valores de 91, 49, 51 y
50 ppm de humedad después del proceso de
secado. Aun cuando en dicho estudio no se
reporté la humedad inicial de las muestras
ensayadas, los valores finales de humedad
reportados, nos indican que el proceso de
secado con el RR es factible y mas
econdémico debido a que la materia prima en
el presente estudio solo genera costos de
recoleccion. En otro estudio [13], se reportd
una disminucion de 48 ppm a 9 ppm de
humedad en el aceite mineral después de un
proceso de secado al vacio con lodo seco
(elementos principales: aluminio, silicio,
fierro, titanio). En dicho proceso, el aceite
mineral fue pasado cuatro veces por un
sistema comprendido por un cartucho
empacado con el lodo seco descrito
anteriormente y una camara de vacio. Los
resultados reportados en ese estudio nos
indican que con el RR se podria tener una
disminucion de mas partes por millon de
humedad si el aceite es tratado mas veces.
Todo esto, con el objetivo de cumplir con
normas nacionales e internacionales, por
ejemplo, la NMX-J-123-ANCE-2008 vy la
ASTM D-1533 que indican un contenido
maximo de humedad en el aceite mineral
dieléctrico de 35 ppm.

La comparacion con otros procesos Yy los
resultados obtenidos en el presente estudio,
nos indicaron que es factible desarrollar una
tecnologia que permita tratar en linea el
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aceite mineral de los transformadores
eléctricos.

3.6. Prueba de rigidez dieléctrica

Con la finalidad de comprobar que los
aceites deshidratados con el RR de Opuntia
ficus-indica incrementaban su  rigidez
dieléctrica inicial, se procedié a ensayarlos
bajo la norma ASTM D877. Los resultados
obtenidos se presentan en la tabla 3.

Tabla 3. Resultados de rigidez dieléctrica obtenidos
con las muestras del RR de Opuntia ficus-indica.

Antes del ]
e PSR
Muestras Rigidez proc
dieléctrica dielg:!cgll':ggz(kV)
(kV)
50 mL aceite/0.5
mL agua (1.25 %)* <15 34.5
50 mL aceite/1.0
mL agua (2.5 %)* <15 33.6

* 10,000 ppm de agua = 1 %.

Es evidente que los aceites deshidratados
con el RR incrementaron su rigidez
dieléctrica inicial. Este comportamiento
también ha sido reportado con la utilizacion
del lodo seco mencionado en el apartado 3.5
[13]. Con dicho material, la rigidez
dieléctrica aumentd de 15 kV a 72 kV
después de varias pasadas por un
cartucho/lodo y una camara de vacio. La
eliminacion de humedad en el aceite mineral
incrementa su rigidez dieléctrica. Al
respecto, Lewand [34] reportd una grafica
(Figura 5) que relaciona el contenido de
humedad con la rigidez dieléctrica.
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Figura 5. Rigidez dieléctrica vs. Contenido de agua.

Este grafico ejemplifica claramente que el
contenido de humedad en el aceite esta
estrechamente relacionado con la rigidez
dieléctrica.

El proceso de secado utilizando el RR
permitio cumplir con normas nacionales e
internacionales, por ejemplo, las normas
ASTM 1533-00 y la NMX-J-123-ANCE-
2008, las cuales indican que el aceite debe
tener una rigidez dieléctrica minima de 30
kV para mantenerse en operacion o servicio.

Los resultados obtenidos indicaron que el
RR es factible para utilizarlo en el secado del
aceite  mineral aislante,  permitiendo
desarrollar una tecnologia para tratar en linea
el aceite mineral de los transformadores
eléctricos y tener una mayor confiabilidad en
su funcionamiento.

4. Conclusiones

En el presente trabajo se determind la
factibilidad de utilizar un residuo resinoso
(RR) de Opuntia ficus-indica para eliminar
la humedad contenida en el aceite mineral
aislante. EI RR presentd bandas de absorcién
(Obtenidas mediante FTIR) muy similares a
las bandas reportadas para las pectinas del
género Opuntia. Los resultados del analisis
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termogravimeétrico indicaron que el RR tiene
una temperatura de descomposicion de 400
°C aproximadamente. EI RR presentd una
alta capacidad de absorcion de agua
formando un gel ramificado e insoluble.
Ademas, el RR elimino un alto contenido de
agua en el aceite mineral, permitiendo que la
rigidez dieléctrica de éste incrementara mas
de un 50 %.
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