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(57) Anordnung zum Gewinnen der in Isolierdlproben gel&sten Gase
durch Extraktion und Volumenbestimmung des extrahierten Gases flir
eine nachfolgende gaschromatographische Gaskomponentenbestimmung,

Es soll eine fiir Betriebslaboratorien geeignete Anordnung angegeben
werden, die einen relativ geringen apparativen Aufwand erfordert,
aber dennoch exakte und reproduzierbare Analysen ermdglicht, Dazu
wird von einer Extraktion ausgegangen, bei der eine definierte
Gleichgewichtseinstellung erreicht wird, Beliebig lange nach dieser
Gleichgewichtseinstellung kann durch Kompression des extrahierten
Gases mit dem gleichen Isolierdl dessen Volumen bei Normaldruck in dem
Extraktionsgef&B8 cbjektiv gemessen werden, so das8 mit den gegebenen
und ermittelten GrdBen die einzelnen Gaskomponentengehalte bestimmbar
sind, Das ExtraktionsgefdB8 ist so gestaltet, da8 es zur Einstellung
des Gleichgewichts in eine Schilttelmaschine einspannbar und zur
Kompression des extrahierten Gases zum Bestimmen des Gasvolumens und
zur Gasentnahme an einen das entgaste Isolierdl enthaltenden Vorrats-

behilter anschlieSbar ist, = Figur -
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Titel

Anordnung zum Gewinnen der in IsolierSlproben geldsten Gase

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft eine Anordnung zum Gewinnen der in Isolier=
olproben gelosten Gase durch Extraktion nach der Vakuummethode zur
Durchfithrung gaschromatographischer Untersuchungen, die der prophy-
laktischen Diagnose des Betriebszustandes wvon GroBtransformatoren'

dienen,

Charekteristik der bekannten technischen Ldsungen

Flir die Extraktion des in Isolierdlen gelosten Gases sind Vore-
richtungen bekannt, die entweder direkt em Transformator instale
liert (DE-AS 2 ﬁ43 045, DE-0S 2 160 526) oder in Laboratorien aufe
gestellt sind (Schliesing, Hoj Soldner, K.:Elektrizitdtswirtschaft
75, 1976, He 8 So 195-200), Letztere erfordern eine Probenahme

unq einen Transport der Probe und ihre Aufbewahrung.

Diesem relativ geringen Aufwand stehen folgende Nachteile derx

am Transformator installierten Vorrichtungen gegeniibers

1o Ein hoher Investitionsaufwand, da fir jeden Transformator

eine vollstindige Analysenausriistung erforderlich iste

2¢ Vorhandensein systematischer Fehler durch nicht vollsténdige

Entgasunge.

36 Es lassen sich lediglich eilnige Hauptkomponenten innerhzlb des
extrahierten Gases ermitteln, so daB8 diese Vorrichtungen ledige
lich fiir Uberwachungszwecke, nicht aber fiir prophylaktische

Untersuchungen geeignet sinde
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4o Durch den relativ kurzen Priifzyklus ergibt sich ein relativ
schneller VerschleiB der Analysenausriistung. ‘
Die bekannten Laborverfahren nutzen als physikalisches Grund=
prinzip entweder die Gaskomponentenverdrdngung mittels eines
Inertgases oder die Gasfreisetzung ins Vakuum aus. Das letztere
Prinzip ist anerkamnt vorteilhafter, da geniigend freies Gas
erhalten wird, um eine gaschromatographische Vollanalyse durch=
fliihren zu konnen, Nur diese gestattet eine sichere Diagnose
des Transformators. Problematisch sind bei den Verfahren der Gag-
freisetzung ins Vakuum allerdings ihre Wirkungsgrade, die durch
Arbeitsdruck (‘10_3 - 10-2 Torr) und Einbau von oberfléchenver-
gréfernden Anordnungen {pordse Bdden oder Rilhrer) optimal gestaltet
werden sollen, Da die Zersetzungskomponenten im Trafodl filr den
interessierenden Bereich Spurengehalte darstellen, ist flr ihren
Afustritt aus dem Olfilm trotzdem noch eine Diffusionsabhédngiglelt
nachweisbar. Deshalb treten selbst noch bei hoheren Temperaturen
Zersetzungsgaskomponentenverluste auf, die auf die nicht aus=
reichende Kontaktzeit 01lfilm/Vakuum zuriickzufiilhren sind. Um solche
prinzipiell vorhandenen systematischen Fehler zu vermeiden, ist es
bekannt, das Verfahren der Gasfreisetzung ins Vakuum derart zu modi-
fizieren, daB ein definierter Gleichgewichtszustand 01/Gasphase ein=
tritte Dazu werden Anordnungen mit zwei verbundenen Sammelrohren ver=.
wendeto Nachdem das eine mit Ol gefiillt worden ist, wird der Ab-
sperrhahn zum gvakuierten anderen Sammelrohr getffnet. Beim Ubere
étrﬁmen soll dabei das 01 derart entgasen, daB Gleichgewichtszu-
stand angenommen werden kann (Schliesing. Ho siehe oben),
Bei einer anderen Ausfithrung wird die Olprobenflasche mit einem gut
evakulerten welteren Gef&df verbunden und'durch Schiitteln teilweise
entgast, bis zwischen dem so frei gewordenen und dem noch geldsten
Anteil Gleichgewicht herrscht. Der freie Anteil wird gaschromatogra=
phisch analysiert und der noch geldste nach dem Analysenresultat
berechnet (Dornenburg: Die Analyse gelﬁstér und abgeschiedener
Gase als Hilrsmittel fiir die Betriebsiiberwachuns von O0ltransforma=
toren; Brown Boverie Mitte 54 (1967) He 2/3 S 104=-111)6
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iber die zur Gasentnahme fiir die gaschromatographische Analyse
mdglichen und erforderlichen Arbsitsschritte bei Verwendung dieser
Anordnung sowie die Gewinnung der not&endigen leBgroBen sind keine
4ussagen gemacht. Eine genaue und sichere Volumenbestimmung ist mit
dieser ILosung nicht mSgliche

Bei einer anderen bekannten Ausfiinrung (IEC, Technical comittee

Nr, 10, Febr. 1975) erfoigt die Olentgasung unter Rlihren,

Nach beendeter Extraktion wird der Gleichgewichitszustand angenommen,
Dag anschlieBSend vom 01 getrennte Gas wird mit einem Quecksilbexr-
Niveaugefs8 komprimiert (vgl. auch DE - AS 2 362 158, Spalte 1).
Beide Ausfiihrungsformen tragen der Einstellung eines definierten
thermodynamischen Gleichgewichtszustandes sehr ungeniigend Rechmunge
Das Komprimieren mit” Quecksilber ist sehr nachteilig, mit efheblichen
‘Risiken verbunden und fordert erhthte Ficherheitsbestimmungen, so dal3
der Einsatz in Betriebslaboratorien mdglichst vermieden wirde

Es ist ferner eine Vorrichtung zur Bestimmung des Luftgehaltes in
Wasser bekannt, bei der das Austreiben der Lutt und ihre anschlieB8ende
Kompression auf Atmosphirendruck in einem Gef&8 nit einem Steigrohr
erfolgt (DE - AS 2 362 158). In dem Gef#B ist eine beutelartige Blase
angeordnet, die wahlweise an eine Druckwelle oder ein Vakuum ange=-
schlossen werden kann, Zum Einfiillen der Wassermenge wird das Gefd
gebffnet, Flr die Gasextraktion von Isolierdlen und die Gewinnung der
_Gase fir gaschromatographische Untersuchungen ist diese Vorrichtung
nicht verwendbar, da hierbel mit Sicherheit die einzufiillende Isolier-
probe mit Iuft{ in Berilhrung kommen und eine Verfédlschung der Probe
erfolgen wurdeo, AuBerdem ist eine Vorrichtung zur Bestimmung des
Gasgehaltes in Fliissigkeiten bekannt, bei der ein ExtraktionsgefdB
mit einem verbundenen Quecksilberniveaugef#B verbunden ist (DD WP

97 748), Das Evakuieren des ExtraktionsgeféBes und das erforderliche -
Komprimieren des aus dem eingebrachten 01l austretenden Gases erfolgt
nmit Quecksilber, Damit hat diese Vorrichtuhg die gleiqhen Nachteile

wie die bereits genamnte,
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"Ziel der Erfindung

7iel der Erfindung ist eine fiir Betriebslaboratorien geeignete An-
ordnung zur Gewinnung der in Isolier@lproben gelosten Gase, die
exakt und reproduzierbar sowie zeltsparend und mit relativ geringem

technischem Aufwand arbeitet,

Darlegung‘des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Anordnung zur Extraktion
nach der Vakuummethode und Volumenbestimmung des extrahierten Gases
unter Atmosphirendruck zu entWickeln, aie den Einsatz des gleichen

Uls als Kompressionsmedium erméglichto

Die Aufgabe wird unter Verwendung eines ExtraktionsgefiBlies, das am
oberen Ende einen als MeBkapillare ausgebildeten Einfiillstutzen aufweist
und das em unteren BEnde mit einem die Kompressionsfliissigkeit auf=
nehmenden Vorratsbehilter verbunden ist, geldst, indem das Bktraktions=
gefiB oberhalb des mit einer Vakuumpumpe koppelbaren Vorratsbehdlters
und am unteren Ende mit einem Dreiwegehahn (Csakohahn) versehen ist,
der zwei_AnschluBkapillaren besitzt, von denen die eine an ein in das
Isolierol des Vorratsbehdlter ragendés Steigrohr anschlieBbar ist,
wihrend die andere mit einer durchstechbaren, elastischen Dichtung
verschlossen ist., Der Vorratsbehdlter ist mit einer dem Volumen des
ExtraktionsgefidBes entsprechenden Mindestmenge entgasten Isoliertls
gefiillt, An dem Vorratsbehdlter ist ferner eine in das Isolierdl
ragende, oben offene Steigkapillare zur Druckanzeige angebracht, die
parallel neben der MeBkapillare des eingespannten Kompressionsgeféfies
verliuft. Flir beide Kapillaren ist eine gemeinsame Skala mit korres-

. pondierender MaBeinteilung vorgesehen,

7ur Extraktion wird nach der Zugabe der vorbestimmten Isolierclmenge

in das evakuierte Extraktionsgef#B dieses in an sich bekannter Weise .
zur Herstellung des definierbaren Gleichgewichts aus seiner Halterung
entfernt und mindestens 15 Min. lang maschinell in waagerechter Lage
geschiittelts. AnschlieBend erfolgt die Volumenbestimmung des Gases unter
Atmosphiirendruck in dem wiedereingespannten Extraktionsgefdl durch

Kompression mit Hilfe der mit einem Druckgas, z.B. Luft, beaufschlag=
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baren, aus dem Vorratsbehédlter in das Extraktionsgefil einleitbaren
Olmenge. Zur Entnahme des extrahierten Gases filr die an sich be-
kannten gaschromatischen Untersuchungen ist eine weitere Kompression
durch Druckerhohung vorgesehen. Die Temperatur muB dabei in einem
Bereich 15% $ ¢ & 25°C liegens

Die LGsung bringt den Vorteil, daB beliebig lange nach der Gleichgew
wichtseinstellung zwischen den Phasen das Komprimieren des so extra=-
hierten‘Gases erfolgen kann, Da flir die Diagnose des Transformators
die komplexe gaschromatographische Analyse zeitbestimmend ist, ktnnen
gleichzeitig mehrere Extraktionsgefdle eingesetzt und im Gleichgew
wichtszustand aufbewahrt werden. Die Anordnung nach der Erfindung
ermbglicht somit Serienanalysen, Der Aufbau der Anordnung erfordert
lediglich Standardausrilstungsteile eines Betriebslaboratoriums, die
~-auBerdem leicht auswechselbar sind. Gefahrenmomente, die der Einsatz
von Quecksilber zum Komprimieren des Gases beinhalten wilirde, treten
durch die Verwendung von entgastem 01 zu diesem Zweck nicht auf,
Durch die genaue Messung des Normaldruck-Volumens und die objektiven
Ergebnisse der gaschromatographischen Analyse ist mit einer Be-
ziehung, die nachweisbar vom Bleichgewichtszustand ausgeht, die Ere
mittlung der totalen Komponentengehalte reproduzierbar mogliche

!
Ausfithrungsbeispiel

Die n#here Erliuterung der Erfindung erfolgt anhand der Zeichnung
. zusammen mit der Angabe der Wirkungsweise,

Das Extraktionsgef#B 10 weist am oberen Ende einen als MeBkapillare 11
ausgebildeten Einfiillstutzen auf, Die MeBSkapillare 11 ist so grof,

daf sie beil Atmosphidrendruck simtliches extrahiertes Gas aufnehmen
kanne Die Kapillaroffnung ist mit einer durchstechbaren elastischen
Dichtung 12 aus Silikongummi in doppelter Ausfithrung so versehen, daf:
im Zwischenraum 01 vorhanden ist. Das untere Ende des Extraktionsge-
fdBes ist mit einem Dreiwegehahn (Csakohahn) versehen, der Slabweisend
geschmiert ist, zeB., mit einem Glycerin-Dextrin-Gemisch., Eine der
beiden Kapillaren des Csakohahnes 9 ist ebenfalls mit einem Silikongummi 13
verschlossen, Uber die freie Kapillare des Csakohazhnes 9 wird das
ExtraktionsgefdB 10 in vertikaler Stellung auf einen Druck von

<5, 10-2 Torr evakuier{ und der Csakohahn 9 so geschlossen, daf die

freie Kapillare mit der silikongummiverschlossenen Kepillare verbunden

R
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Mittels einer‘Kanﬁle bestimmter GréBe, die durch die elastische Dichtung 12
des Einfsiillstutzens gestochen wird, gelengt die in einer Kolbenspritze
aufbewahrte Isolierdlprobe bestimmten Volumens in das Extrakitions=

gefdB 10, wo eine Vorextraktion des gelSsten Gases erfolgt. Nachdem die
Kolbenspritze entleert ist, wird die Kaniile wieder vorsichtig aus dexr
elastischen Dichtung gezogéno AnschlieBend wird das Extraktionsgefdl 10
norizontel in eine Schiittelmaschinegespannt (nicht dargestellt) und
wdhrend einer Zeit von Z 15 Min. kriaftig geschiittelt, Dadurch stellt sich
ein deflnlerter Glelchgewlchtszastand eine. Zur Kompression wird das
Extraktlonbgefaﬁ 10 vertikal eingespannt und die freie Kapillare des
Csakohahnes 9 iiber einen Vakuumschlauch 7 mit einem Steigrohr 8 eines
Vorratsbehilters 1 berbunden. In diesem befindet sich eine zur voll=-
sténdigen Fullung des ExtraktionsgefdBes 10 ausreichende entgaste
Isolierslmenge 6o Der Vorratsbehdlter 1 ist Uber eine mit ginem
Vakuumhahn 2 versehene Leitung 3 sowle ein MffenggefiB 4 an eine nicht
dargestellte, durch den Pfeil symbolisierte Vakuumpumpe mit Vakuummeter 5
‘anschliefBbar, An dem Vorratsbehdalter 1 ist ferner eine in die Isoliexrl-
menge 6 ragende Steigkapillare 14 angebracht, deren andere Offnung
normalerweise mit der AuBenluft verbunden ist. Sie ist jedoch durch
 einen Quetschhahn 15 verschlieB8bare. Die Steigkepillare 14 verlduft
parallel neben-der MeBkapillare 11 des eingespannten Extraktionsge=

f&Bes 10, Hinter beiden ist eine gemeinsame Skala 16 gehaltert, die

mit éiner korrespondlerenden MaBelntellung versehen ist, Rer dritte
Schllffhals des Vorretsbehdlters 1 ist lber eine Schliffkapillare 17

mit einer elastischen Dichtung verschlosseno

Die Wirkungsweise ist folgende:

Bei laufender Vakuumpumpe ist der Vakuumhahn 2 gedffnet und der Quetsche
hahn 15 bei driiberstehender Olsiule geschlossen, .

Bei einem Druck 51072 Torr am Velmummeter wird dber die teilge=
sffnete Steigkapillare Iuft mit einem Splildruck von etwa 3 Torr durch
das U1 des Vorratsbehdlters 1 gesaugt. AnschlieBend wird die Iufte
gufuhr unterbrochen und auf 5010"2 Torr evakuiert, Der Vakuumhahn 2 wird
geschlossen und durch Iuftzugabe iiber Dichtung 18 die Ols#ule soweit an=
gehoben,. daB die Csakohahnboﬁrung vollstindig gefiillt ist., Dann wird derxr
Csekohahn 9 so verstellt, daf das entgaste 0L aus dem Vorratsbehdlter 1
langsam die Olsdule des Extraktionsgeféfles 10 anhebte
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Ist der Kapillaransatz des ExtraktionsgeféiBes 10 durch den glatten »
Ulspiegel erreicht, wird die Schliffkapillare 17 vorsichtig kurze

- zeitig gezogen, so daB Atmosphirendruck auf dem Olspiegel des Vore
ratsbehélters 1 ruht, Alsdemn wird der Quetschhahn 15 gedffnet und
durch weitere Luftzufuhr die Meniskengleichheit auf der MeBskala 16
hergestellt, Es wird der MeBwert des Volumens des extrahierten

Gases bei einem Druck von 1 at abgelesen, Dieser MeBwert ist
wesentlich fiir die Ermittlung der Gasanteile, Nach weiterer
Kompression, beginnend bei 100 mm Olsiule Uberdruck, wird mit der
Entnahme der Gasproben filr die gaschromatographische Analyse mittels
gasdichter Spritzen begonnen, Nach Entnahme der gaschromatographischen
Proben wird der Quetschhahn 15 geschlossen., Bei gezogener Schliffe
kapillare 17 ist eine Kaniile in die Dichtung 12 einzustechen, so daB
das 01 aus dem ExtraktionsgefdB 10 in den Vorratsbehdlter 1 gelangte
Das ExtraktionsgefdB 10 ist vom Vakuumschlauch zu l8sen und steht
zur Vorbereitung des nidchsten Extraktionsvorganges zur Verfiigung.
Die Anordnung nach der Erfindung ermbglicht den Gehalt der Gase

komponenten mit Ol mit den beiden MeBgréBen

volumetrische MeBgrsBe (das nach der Exhaktion vorliegende Gas-

L]

y
volumen 4 auf Atmosphirendruck bezogen bei t in cm3)

x;= gaschromatographische MeBgroBe (Gehalt der Komponente i in /ul
bezogen auf das Dosierungsvolumen b bei t)

nach der Beziehung

¢ )
v, = 10"y X, < oy d.
' b( 1 1%) _:Y1 . a _

zu bestimmen, Dabei bedeuten:

Gehalt der Komponente i im 01 bei der normierten Oltemperatur 0% ¢
(ppm (v/v) ) ‘ .

k, = Bunsenscher Absorptionskoeffizient der Komponente i

<t
[

o'
[

gas-chromatographisches Dosiervolumen’
freies Volumen der Extraktionssdule nach Zugabe der Olmenge a (amB)

<
-
1]
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a = zugegebene Olmenge bei t

oo 213515
273,15 + %
Afe‘= kubischer Ausdehnungslcoeffizient des Oles

t = Arbeitstemperatur zwischen 15 und 25 °c

1
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Erfindungsanspruch

Anordnung zum Gewinnen der in Isolierdlproben geldsten Gase und
deren Volumenbestimmung bei Atmosphirendruck unter Verwendung eines
ExtraktionsgefiBes, das am oberen Ende einen als MeBkapillare aus=
gebildeten Einfiillgtutzen aufweist und das am unteren Ende mit einem
eine Kompressionsfliissigkeit beinhaltenden Vorratsbehdlter verbind-
bar ist, gekennzeichnet dadurch, daB das ExtrektionsgefdB oberhalb
des mit einer Vakuumpumpe koppelbaren Vorratsbeh#lters, der zur
Aufnahme einer dem Volumen des ExtraktionsgeféBes entsprechenden
Mindestmenge entgéstcn Isoliersls dient, losbar angebracht und

em unteren Ende mit einem Dreiwegehahn versehen ist, der zwel Ane
schluBkapillaren besitzt, von denen.die eine an ein in das Isolier=
51 des Vorratsbehilters ragendes Steigrohr (8) anschliefSbar ist,
wihrend die andere mit einer durchstechbaren elastischen Dichtung
(13) verschlossen ist, und daB an dem Vorratsbehdlter (1) ferner eine
in dag Isolierdl ragénde, oben offene Steigkapillare (14) zur Druck-
anzeige angebracht ist, die parallel neben der MeBkapillare (11)
verliuft, wobei fiir beide eine gemeinsame Skala (16) mit korres—

pondierender MaBeinteilung vorgeschen iste

Hierzu 1 Seite Zeichnungen
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