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Anotace

Text je rozd€len do Sesti Casti; prvni se zabyva zékladnim délenim izolac¢nich kapalin,
druhd se zaméfuje na degradacni parametry, které plsobi na izolacni kapaliny. Treti Cast
popisuje vlastnosti izola¢nich kapalin. Ve ¢tvrté Casti prace je popis diagnostickych metod,
které se pouzivaji pro hodnoceni stavu izolacnich kapalin. Nasleduje popis pouzité izolacni

kapaliny, uvedeni vysledkl a vyhodnoceni naméfenych hodnot.

Kli¢ova slova
Mineralni olej, rostlinny olej, synteticky olej, degradacni parametry, elektrickd pevnost,

infracervena spektroskopie, plynova chromatografie, simultanni termicka analyza
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Abstract

The text is divided into six parts: the first one deals with the basic division of the
insulating fluids, the second one focuses on the degradation parameters that act on the
insulating fluids. The third one describes the characteristics of the insulating fluids. In the
fourth one, there is a description of the diagnostic methods which are used for the evaluation
of the state of the insulating fluids. It is followed by the description of the used insulating

fluid and the statement of the results and the evaluation of the measured figures.

Key words

Mineral oil, vegetable oil, synthetic oil, degradation parameters, electric strength, infra-

red spectroscopy, gas chromatography, simultaneous thermal analysis
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Seznam symboll a zkratek

KOH

rychlostni konstanta

faktor udavajici frekvenci stietavajicich se molekul [s7],
aktivaéni energie [kJ-mol™],

univerzalni plynova konstanta 8,31441[J-K™* ‘mol™]
absolutni teplota [K]

elektrickd pevnost [KV/mm]

prirazné napéti [KV]

vzdalenost elektrod [mm]

vnitini rezistivita [€-m]

permitivita vakua 8,8:10"2 [F-m™]

kapacita prazdné méfici nadoby [F]

nameétend hodnota vnitiniho elektrického odporu [Q]
smykové napéti [Pa-s]

konstanta tmérnosti [N-m™]
gradient rychlosti

kineticka viskozita [m*-s™]

konstanta tmé&rnosti [N-m™]

hustota kapaliny [kg'm™]

hydroxid draselny

faktor 0,1 M KOH

spotfeba roztoku

navazka vzorku oleje [g]

molarita titracniho alkoholového roztoku KOH
frekvence [Hz]

rychlost svétla 3-10™[cm-s™]

vinova délka [cm]

infraervené spektroskopie s Fourierovou transformaci
odrazené zareni

rozptylené zareni

prochézejici zareni



Diagnostické metody pro hodnoceni kapalnych izolantii Josef Kalabza

2016

IA
Kb
Cs

Cm
STA
TGA
DTA
DSC
tgo

absorbované zatreni

distribu¢ni konstanta

rovnovazna koncentrace slozky ve stacionarni fazi
rovnovazna koncentrace slozky v mobilni fazi
simultanni termicka analyza

termogravimetrickd analyza

diferen¢ni termicka analyza

diferen¢ni skenovaci kalorimetrie

ztratovy Cinitel
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Uvod

Izola¢ni kapaliny jsou dulezitou soucasti izolacniho systému v transformétoru, ale i
V jinych zafizenich. V transformatorech se izola¢ni kapaliny pouzivaji nejen jako izola¢ni
médium, ale také slouzi jako chladici médium. Proto jsou na tyto kapaliny — oleje kladeny
takové naroky. Pouzivané oleje se rozd€luji podle pivodu na syntetické a ptirodni, pfiCemz
piirodni se déale déli na minerdlni a rostlinné. K nejpouzivanéjsim izolacnim olejim patii
mineralni olej, ktery je ziskavam destilaci ropy. Velkou nevyhodou tohoto oleje je jeho Spatna
biologickd odbouratelnost. Syntetické oleje vznikly jako alternativa k mineralnim olejam.
Vyhodou téchto oleju je jejich Setrnost k zivotnimu prostiedi, lepsi odolnost proti starnuti
nebo vyssi odolnost proti hofeni. Proto se pouzivaji tam, kde je kladem diraz na pozarni
bezpecnost, lidské zdravy ¢i zitni prostiedi.

Béhem provozu transformatoru plisobi na izolaéni kapaliny fada degrada¢nich
mechanism, které ovliviiuji vlastnosti téchto kapalin. Mezi tyto degrada¢ni mechanismy patii
napft. vlhkost, teplota, oxidace nebo ¢astecné vyboje. VSechny tyto mechanismy neptisobi jen
na izolacni kapalinu, ale na celé zafizeni a tim zpiisobi sniZeni jeho Zivotnosti. SniZeni
Zivotnosti nebo dokonce zniCeni zafizeni ma za nasledek vynalozeni vydajii na opravu ci
koupi nového zatizeni. Proto je nutné tyto degradacni mechanismy sledovat a tak predchazet
porucham na zafizeni.

Izola¢ni kapaliny maji mnoho parametrl, podle kterych se d& urcit stupenn degradace.
Mezi tyto parametry patii napt. elektricka pevnost, ztratovy Cinitel, ¢islo kyselosti nebo obsah
inhibitort. Diky sledovéni téchto parametri se miize urcit stupeii degradace izola¢ni kapaliny.

Ke sledovani parametril izolacnich kapalin se v dneSni dobé pouziva fada diagnostickych
metod. Tyto metody maji Casto velmi vysokou vypovidajici schopnost o stavu izola¢ni
kapaliny. Mezi tyto metody patii infracervena spektroskopie, plynova chromatografie nebo
simultanni termicka analyza. Pomoci infraCervené spektroskopie je mozné urcit hodnoty
antioxidantu a s tim souvisejici stupenn oxidace. Plynova chromatografie poskytne piesné
informace o plynech, které vznikaji v disledku provozu zafizeni. Statisticka termicka analyza

zjistuje fyzikalni a chemické vlastnosti v zavislosti na teploté a casu.

11
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1 Zakladni déleni izola€nich kapalin

Izolanty pouzivané v elektrotechnice se d€li na plynné, kapalné a pevné, a ty se dale d¢li
podle piivodu a druhu. Kapalné izolanty se z hlediska pivodu d€li na pfirodni a syntetické,
pfi¢emz pfirodni kapaliny se dédle déli na minerdlni a rostlinné (obr. 1.1). Kapaliny tvofi
pfechod mezi plynnymi a pevnymi izolanty [1, 7].

Izola¢ni kapaliny se vyuzivaji v mnoha elektrotechnickych oblastech. Nejvice se s nimi
setkame ve form¢ izola¢nich oleju v transformatorech, kondenzatorech a kabelech. V tab. 1
jsou sdéleny podstatné parametry oleju [1, 7].

V transformatorech se izolacni oleje pouzivaji jako izolaéni médium a spolu s pevnymi
izolanty tak tvofi velmi Géinny systém olej-papir. Diky svym vlastnostem jako je tepelna
kapacita, tepelna vodivost, se nepouzivaji jen k odizolovani dvou mist, ale také jako chladici
médium. Dalsi vyhodou kapalnych izolanti je, Ze dokonale vyplni prostor, ve kterém se
nachazi [1, 7].

Na izolaéni kapaliny pouzivané v transformatoru jsou kladeny vysoké naroky a musi
spliiovat mnoho riznych vlastnosti. Mezi fyzikalni vlastnosti patii viskozita, tepelna vodivost,
hustota ¢i bod vzplanuti. K elektroizolacnim vlastnostem se fadi rezistivita, elektricka pevnost
a ztratovy Cinitel. Nevyhodou izola¢nich kapalin pouzivanych v transformatoru, je jejich
postupna degradace. Na degradaci kapalin se podili mnoho faktort, jako je naptiklad oxidace,

Caste¢né vyboje, teplota, hydrolyza [1, 7].

Izolanty

Plynné Kap alne
. ! v ; }l :

‘ Bérné ‘ ‘ Vzdcné ‘ ‘ Elektronegativni ‘ Pirodni Syntetické ‘ ‘ Anorganické ‘
‘ Minerdlni ‘ Rostlinné ‘ Amorfni ‘ ‘ Krystalické ‘ Piirodni H Syntetické ‘

' } }

‘ Elastomery ‘ ‘ Reaktoplasty ‘ ‘Termoplasty‘

Obr 1.1 Rozdéleni izolant( prekresleno z [7]
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V tabulce 1.1 je piehled kapalnych izolantu, které byly diive nejpouzivanéjsi. Pro své

nepfiznivé vlastnosti byly nahrazeny kapalnymi dielektriky, kterd jsou biologicky
odbouratelna.
Tab. 1.1 Dielektrické viastnosti kapalnych izolantii pievzato z [7]
olej teplota | teplota relativni Ztratovy elektricka pevnost
tuhnuti | vzplanuti | permitivita Cinitel
S5t(°C) Sv(°C) er(-) pfi 20 | tg 8(-) pfi 20 | nevysuSen | vysusen
°C °C Ep (kV - cm-1)
transformatorovy <-45 > 130 21-24 <0,015 > 92 > 200
BTS
transformatorovy -40 135 2,1-24 0,015 > 92 > 200
BTS
kabelovy vn <-8 >220 - - -
kondenzatorovy <-40 >130 2,1-2,25 <0,0012 > 200

1.1 Mineralnioleje

Mineralni oleje patii k nejpouzivanéjSim kapalnym izolantim. Ziskdvaji se destilaci
Z ropy. Vyroba minerdlniho oleje zahrnuje odasfaltovani, rafinaci, odparafinovani, dorafinaci,
miseni a dorafinaci. Pfi odasfaltovani dochazi k odstranéni asfaltickych latek. Pfi rafinaci se
odstranuji nezadouci latky, jako jsou aromaty a heteroslouceniny. Po odstranéni téchto latek
olej ziskd lep$i vlastnosti. V dalSim kroku odparafinovani dochédzi k odstranéni tuhych
uhlovodiki a tim ke zmenSeni bodu tuhnuti. Dorafinace slouzi k odstranéni zbytkl
nezadoucich latek. A nakonec nasleduje miseni a aditivace. Aditivace slouzi ke zlepSeni
vlastnosti oleje tim, Ze se do zakladového oleje piidaji riizné ptisady (aditiva) [2].

Minerélni oleje jsou z hlediska chemického smési uhlovodikii. Pfevazny dil tvofi
uhlovodiky (97%) dale pak slouceniny siry, dusiku, kysliku a kovy. Dale jsou v oleji
rozpusténé tuhé latky, jako je parafin a rozpusténé plynné latky, mezi které patii ethan, butan,
oxid uhli¢ity, dusik a vzacné plyny [3].

Nejvétsi nevyhodou mineralnich olejl je jejich Spatnd biologickd odbouratelnost. Dalsi
nevyhodou mineralnich oleji je, Ze maji vlastnost navlhat a oxidovat. Tim dochazi
k degradaci a zrychleni starnuti. Starnuti oleje je zptsobeno fyzikalné-chemickymi procesy.

Mezi nejhorsi procesy, které plisobi na olej, patii vysoka teplota zptisobena vinutim [3, 4].

13
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V soucasné dob¢ je snaha nahrazovat mineralni oleje jinymi oleji, které jsou Setrnéjsi

k Zivotnimu prostfedi. Jedna se o oleje rostlinné a syntetické.

Tab. 1.2 Uhlovodiky v oleji a jejich strukturni vzorce prekresleno [ 8]

Uhlovodiky Strukturni vzorec
Parafinické
Nerozvétvené — CH2 — CH2 — CH2 — CH2 — CH2 —
— CH2 — CH2 — CH2 — CH2 — CI|-I —
Rozvétvené CHa — CH
I
CHs E
=
o
CH2 5
/ N\ =
O
Naftenické CH2 Ch2 =
| | S
CH2 CH2 Z
I I
CH2 — CH2
CH2
/ \
CH2 CH2
I I
CH2 CH2
\ /
CH2
CH2
7\
NoY >
Aromatické CH2 CH2 § é
| 1 > O
2z
CH2 CH2 5 =
N/ ~
CH2
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Mineralni oleje Ize podle smési riznych uhlovodikl, zptisobu zpracovani ropy a podle
vlastnosti vysledného oleje rozdélit do tii skupin (viz. tab.1.2 ) [3].

Parafinické oleje (alkalické) maji obecny vzorec ChHan2. Mezi jejich vlastnosti patii
vysoky bod vzplanuti, chemické stalost, dobra viskozitni kiivka a mensi permitivita. Jako
oleje na parafinické bazi oznaCujeme produkty, obsahujici pievazné uhlovodiky
s parafinickou vazbou [4].

Naftenické oleje jsou cyklické nasycené uhlovodiky (uhlovodiky obsahujici pouze
jednoduché vazby) s obecnym vzorcem CpHa,. Jako naftenické oleje oznacujeme oleje, které
obsahuji pfevaznou c¢ast uhlovodiki (vice jak 38%) Vv naftenické vazbé X(N). Oleje pro
chladici kompresory na naftenické bazi maji zpravidla velmi nizky bod tuhnuti. Pouzivaji se
pro mobilni klimatiza¢ni zatizeni, klimatiza¢ni jednotky autobusti a motorovych vozidel[4].

Aromatické oleje jsou smési nenasycenych uhlovodikt (uhlovodiky, které obsahuji jednu
nebo vice nasobnych vazeb) a diky jejich toxicité jsou vyuzivany v malém mnozstvi. Maji

obecny vzorec ChH2,.6 a jsou charakteristické svym zapachem [7].

1.2 Rostlinné oleje

Rostlinné oleje jsou z chemického hlediska smési esterd, glycerinii a nenasycenych
mastnych kyselin. Daji se rozdélit na oleje vysychavé, mezi které patii Inény a dfevny a
nevysychavé, mezi které patii ricinovy. Tyto oleje se ziskavaji lisovanim semen olejnych
rostlin nebo semen olejnych dievin. Po lisovani nasleduje proces rafinace, pii které se olej
¢isti od nezadoucich latek, které snizuji izolacni vlastnosti. Nejvétsi vyhodou od oleji
minerdlnich je jejich Setrnost k Zivotnimu prostiedi. Dal§i vyhodou jsou dobré elektrické
vlastnosti a vysoky bod vzplanuti. Jejich nevyhodou je, Ze na sebe vaZzou velké mnoZstvi

vody. Primyslové vyuziti rostlinnych oleju je v dnesni dobé Siroké tab. 1.3 [3, 10].

Tab. 1.3 Vyuziti rostlinnych olejii piekresleno z [5,6]

Olej Primyslové vyuziti

sojovy laky, barvy, mydla, stabilizatory PVC

slunecnicovy barvy, laky

svétlicovy rychleschnouci technické oleje, alkydové pryskyfice, laky,
barvy,

15
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fepkovy mazadla, tenzidy, barvy, laky, PE

aditiva, hydraulicky a motorovy olej

Inény barvy, laky, linolea, tiskafské barvy,

alkydové pryskyftice, zmékcovadla

makovy vysoce jakostni barvy
hoi¢i¢ny mydla, 1é¢iva, textilni primysl
ricinovy sebazinova kyselina pro zmékcovadla a

polyamidy, rozpoustédla, laky, barvy,
hydraulické kapaliny, mazadla, linolea,

alkydové plasty

tungovy rychleschnouci barvy, lodni natéry,

venkovni natéry, laky, fermeze

1.3 Syntetické oleje

Syntetické oleje vznikly jako alternativa k olejim mineralnim, které jsou neSetrné
k Zivotnimu prostfedi. Jelikoz syntetické oleje 1épe odolavaji starnuti, maji vyssi odolnost
proti hotfeni, pomaleji starnou a jsou vSeobecnéji snadnéji odbouratelné. Diky jejich vys$si
cené je jejich rozsifeni pomalejSi. PouZivaji se tam, kde je pozadovéana zvySena bezpecnost
(zastavba, zdroj pitné vody) [7, 3].

Syntetické oleje se dle vyroby déli na [7]:

- kapaliny vzniklé polymeraci nenasycenych uhlovodikt
- chlorované uhlovodiky

- fluorované slouceniny

- organické estery

- silikonové kapaliny.

Kapaliny vzniklé polymeraci nenasycenych uhlovodiku se oznacuji jako polybutyleny.
Polybutyleny jsou nepolarni, ekologicky nezdvadné latky vykazujici odolnost proti oxidaci a
zateni [7].

Chlorované uhlovodiky jsou derivaty benzenu a difenylu. Pro svoji ekologickou

zavadnost a Skodlivym ucinklim na zdravi byly zakazany. Jednim ze zastupct chlorovanych
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uhlovodikt je pentachlordifenyl. Je to slouceni s elektrickou pevnosti 110 kV.cm™ a obsahem
péti atomul chloru. Teplota tuhnuti pentachlordifenylu je -40 °C a ¢ = 4,7 [7].

Fluorované slouceniny jsou derivaty uhlovodikl, aminti, esterii. Fluorované slouceniny
jsou chemicky stabilni do teploty 500 °C, ale pii vysSich teplotach se musi brat v tvahu
pfitomnost a toxicita chloru. Mezi jejich pfednosti patii elektroizolaéni vlastnosti. Pii
pusobeni elektrického vyboje a vlhkosti vznikaji kyseliny, které obsahuji fluor a neblaze
pusobi na izola¢ni systém a nékteré kovy. Jejich vyuziti je v transformatorech a vykonovych
spinacich [7].

Organické estery jsou vyrabény pomoci chemické syntézy. Vyznacuji se vysokym bodem
hoteni a vzplanuti, ale také viskozitou. VEtsi viskozita ma za nasledek zhorSeni odvodu tepla
a tim zvySeni ndkladli na pfipadna ob&hova cerpadla. Pouzivaji se pro vysokofrekvenéni
kondenzatory a transformatory. Jednim ze zastupcti organickych estert je MIDEL 7131, ktery
se pouziva v mistech, kde je nutna ochrana majetku a lidi [7, 3].

Silikonové kapaliny jsou hydrofobni, bezbarvé a ekologicky nezavadné. Nékdy se
nazyvaji jako polydimetylsiloxany. Mezi jejich kladné vlastnosti patii vysoky bod zapalu (do
350 °C), tepelna stalost, ekologickd nezdvadnost, nehotflavost a teplend stdlost v Sirokém
rozsahu teplot. Nezptlisobuji koroze kovli a nejsou agresivni vii€i organickym izolantiim.

V praxi se pouzivaji pro distribu¢ni transformatory [7].

2 Degradaé€ni parametry izolaénich kapalin

Nasledujici kapitoly jsou vénovany degrada¢nim mechanismiim, které piisobi na izola¢ni
kapaliny. Nepusobi jen na izola¢ni kapaliny, ale na cely izola¢ni systém. Od prvni chvile, kdy
je transformator pfipojen do provozu, zacinaji na né&j pusobit vSechny degradacni
mechanismy. Degradaéni Cinitelé, které nejvice ovliviiuji izola¢ni kapaliny, jsou vihkost,
teplota, oxidace a ¢astecné vyboje. Tyto Cinitelé zptisobuji zmény fyzikalnich, chemickych ¢i
elektrickych parametri elektroizolaéniho systému a zplsobuji tak zhorSeni provozni

bezpecnosti.

2.1 Pusobeni vihkosti

Voda se v oleji vyskytuje v mnoha podobach. Najdeme tam vodu volnou, rozpusténou,
emulgovanou a reak¢ni. Volnd voda se vyskytuje na dné¢ nadoby a neovliviiuje piimo
elektrické vlastnosti. Rozpusténa voda se nachazi ve spodnich vrstvach oleje a lze ji odstranit

vypusténim spodni vrstvy. Emulgovana voda je smés mikroskopickych kapek vody a oleje.
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Odstranéni této vody je velmi tézké. Emulgovana voda velmi zhorSuje elektrické vlastnosti
oleje. Reakéni vodu najdeme v nejteplejSich mistech stroje jako je vinuti nebo zelezné jadro.
Tato voda se pfi kontaktu s chladn€j$imi vrstvami méni na vodu rozpusténou [1].

Degradacni mechanismy spolu uzce souvisi. Proto plsobeni teploty, které bude vice
rozebirano v dal$i kapitole, ma nejen za nasledek vznik plynnych produktt, ale také i
zvySovani obsahu vlhkosti izolace. Jak je vidét z obr. 2.1 pfi teploté 50°C je obsah vlhkosti

150 ppm a s rostouci teplou stale roste [19].

Teplota [°C]
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Obr.2.1 Obsah vody v zavislosti na teploté prevzato z [18]

2.2 Pusobeni teploty

Tepelnd degradace je vyznamnym Cinitelem, ktery zpiisobuje negativni zmény
elektrickych a neelektrickych parametri. Ohfivani transformdtoru a izolacni kapaliny je
vyvolano ztratami. Ty mizeme rozdélit na ztraty v magnetickém obvodu a ztraty ve vinuti.
Ztraty v magnetickém obvodu jsou oznaCovany jako ztraty v Zeleze a znaCeny Pre. Tyto ztraty
jsou tvoteny vifivymi proudy Py, hystereznimi P, a pfidavnymi ztratami Pd. Ztraty vifivymi
proudy vznikaji v disledku elektrické vodivosti feromagnetika. Velikost téchto ztrat je znacné
ovlivnéna tloustkou feromagnetika a jeho rezistivitou (mérnym elektrickym odporem). Ztraty
hysterezni jsou zplisobeny pochody pti zménach doménové struktury v magnetickém poli a
jsou piimo umérné stupni deformace krystalické miizky daného feromagnetika. Velikost

téchto ztrat je pfimo umérna kmito¢tu f pasobiciho magnetického pole a velikosti plochy
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statické hysterezni smycky. Ztraty piidavné jsou dany jako rozdil mezi ztratami v zeleze a
souctem ztrat vifivymi proudy a ztratami hystereznimi [19].

Ztraty ve vinuti mizeme oznacit ztratami Jouleovymi P;. Jouleovy ztraty jsou zpiisobeny
prichodem proudu vinutim. MiZeme je omezit pomoci transpozice vodicu. Celkové ztraty
jsou potom souctem vsech ztrat z jednotlivych ¢asti.

Tim, jak provozujeme a zatéZzujeme transformator, mizeme ovliviiovat velikost ztrat.
Cim vice transformator zatéZujeme, tim se zvétsuji ztraty Jouleovy. Naopak pii poklesu
zatizeni transformdatoru se zacinaji vice projevovat ztraty v Zeleze. Bez ohledu na zatizeni
dochazi stale k tepelnému zatézovani [19].

Tepelnd energie umoziuje jednotlivym Casticim piekondvat energetické bariéry. Tato
energie je nazyvana aktivacni. Jeji jednotkou je kJ.mol-1. Pro vznik degradacnich (Castice

opousti sviyj stabilni stav) d&ju staci latce dodat tuto aktivacni energii viz. obr. 2.2 [1].

Aktivacni

energie Ea reakéni

teplo

B

Cast

vychozi latky reakce produkty
Obr.2.2 Aktivacni energie prekresleno z [1]
Obecné plati, ¢im ma latka vetsi aktivacni energii, tim vice odolava chemickym reakcim,
které zptisobuji degradaci. Rychlost reakce, jak je vidét z obrazku 2.2, neni v celém intervalu

stala. Je zavisla na okamzité teploté a koncentraci reagujicich slozek. Pro vypocet rychlostni

konstanty k je pouzito Arrheniovy rovnice [1]:

E

k=A-e RT (2.1)
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kde A je faktor udavajici frekvenci stfetavajicich se molekul [s™],
E je aktivaéni energie [kJ-mol™],
R je univerzalni plynova konstanta 8,31441[J K*! 'mol'l],
T je absolutni teplota [K].

2.3 Oxidaéni starnuti

Oxidace patii k hlavnim pfi¢inam starnuti izola¢nich oleji. Oxidace je pfirozeny jev,
ktery probiha pfi styku oleje s kyslikem. Pii zvysené teploté, ptistupu svétla nebo katalyzou
s otérovymi kovy se proces oxidace urychluje. Minerdlni oleje jsou tvofeny uhlovodiky a
pravé na uhlovodikovych vazbach mezi uhlikem a vodikem se uskutecniuji oxida¢ni reakce.
Produkty oxidace jsou kyslikaté latky (ketony, étery, kyseliny, estery). Tyto kyslikaté latky
mohou dale podléhat kondenza¢nim a polymeracnim reakcim a ty dale vedou ke zvySeni Cisla
kyselosti nebo viskozity oleje [15, 21].

Izola¢ni kapaliny jsou slozité smési n¢kolika typti uhlovodikti. Uhlovodiky maji rGzny
sklon k oxidaci. Nasycené uhlovodiky povazujeme za oxidaéné nejstabilnéjsi. Mezi ty
nejstabilngjsi patii n-alkany (parafiny). Rozvétvené uhlovodiky (isoalkany) maji také velmi
dobrou oxidaéni stabilitu. Na rozdil od nasycenych uhlovodikii jsou nenasycené uhlovodiky
pii oxidaci velmi reaktivni. Proto jsou povazovany za nezadouci. Aromatické uhlovodiky
maji také mensi oxidacni stabilitu neZ nasycené uhlovodiky. Z toho vyplyva, Ze nizky obsah
aromatickych sloucenin a vysoky obsah nasycenych uhlovodikli mé4 za nasledek vétsi
oxidacni stabilitu [15, 21].

Oxidac¢ni stabilita je jednou z dulezitych vlastnosti oleji, a proto byly ve 30. letech 20.
stoleti vyuZity chemické slouceniny, které oxidacni stabilitu upravuji. PouZivaji se tzv.
nizkoteplotni a vysokoteplotni antioxidanty. Nizkoteplotni jsou ucinné do teplot 120 °C.
Vysokoteplotni plisobi nejlépe kolem teploty 200 °C a pouZzivaji se pfedev§im pro motorové
oleje [21].

Oxidaénim starnutim nevznika jen velké mnoZstvi kyslikatych latek, vznikaji 1 vedlejsi
produkty jako je oxid uhlicity, reakéni voda a kaly. Kaly vznikaji pokracujici polymeraci a
polykondenzaci. Kaly se v transformatoru usazuji na povrchu teplejsich mist vinuti a plechti a
mohou ucpavat mista mezi vinutim. To vede ke zvySeni teploty vodi¢u. VSechny tyto
produkty zhorsuji elektrické vlastnosti oleje [20, 21].

Oxidaci v olejich nejde odstranit, 1ze ji jen zpomalit. Zpomalit ji mizeme pridanim

vhodnych antioxidantt a pravidelnou diagnostikou [20].
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2.4 Casteéné vyboje

Casteény vyboj je zvlastnim druhem elektrického vyboje. U klasického vyboje dochazi
Kk prirazu dielektrika v celé délce mezi elektrodami, u ¢asteéného vyboje dochazi k prirazu
jen v casti tohoto dielektrika. Zafizeni po pisobeni ¢astecného vyboje muze pokracovat
v &innosti, protoZe zbyl4 izolace ma dostatetné velkou elektrickou pevnost. Podle normy CSN
EN 60270 je castecny vyboj definovéan jako: ,,lokalizovany elektricky vyboj, ktery pouze
¢astecné premostuje izolaci mezi vodici a ktery se miize nebo nemusi objevit v okoli vodice.
Bézna doba plsobeni ¢astecného vyboje se pohybuje pod 1 ps [22, 23].

Castecné vyboje vznikaji zejména ve vysokonapétovych izolaénich systémech. Vznikaji
v malych plynovych dutinkéch, které vzniknou Spatnou vyrobou izolace nebo v dasledku
cizorodych nehomogenit v izolaci. V dutinkach dochazi k pisobeni elektrického pole a
ionizaci vypln¢. Ionty a elektrony zacinaji narazet velkou energii na sténu dutinky a tim ji
narusuji. Tim se dutinka pozvolna zvétSuje az do okamziku, kdy intenzita elektrického pole
dosdhne prirazné pevnosti izolaéniho materialu. To je okamzik, kdy dojde k caste¢nému
prirazu materidlu a také ke vzniku tzkého kanalku. Uzky kandlek miize dile riist a
rozvétvovat se — elektricky stromecek [24, 25].

Casteéné vyboje muzeme rozdélit podle mista vyskytu na vn&jsi (externi), vnitini
(interni) a povrchové Caste€né vyboje. Vnéjsi Castecné vyboje se vyskytuji v okoli elektrod
malych polomérd nebo zakiiveni. Vnitini vyboje nejdeme nejcastéji v plynech, obklopenych
pevnym nebo kapalnym dielektrikem. Povrchové ¢astecné vyboje n€kdy oznaCujeme jako

klouzavé vyboje a najdeme je v okoli elektrod na rozhrani pevného a plynného dielektrika
[23, 24].

3 Vlastnosti izolaénich kapalin

Zakladni dé€leni vlastnosti izolacnich kapalin je na elektrické, fyzikalni a chemicke.
V této kapitole budou jednotlivé vlastnosti popsany. Vlastnosti kapalin jsou hodnoceny podle
odbornych norem, ve kterych jsou uvedeny mezni hodnoty a postupy meteni.

Mezi elektrické parametry patii elektrickd pevnost, vnitini rezistivita a ztratovy Cinitel.

Mezi ty fyzikalni nejCastéji zatazujeme hustotu, viskozitu, bod vzplanuti, bod tuhnuti a barvu.
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3.1 Elektricka pevnost

Elektricka pevnost je schopnost materidlu odolavat elektrickému poli. Hodnota elektrické
pevnosti je zavisla na obsahu vody, necistot, obsahu plynti, produktl starnuti a je stanovena

jako pomér prurazného napéti ke vzdalenosti elektrod [7]:

E=—" (3.1)

kde Ep je elektricka pevnost [KV/mm],
Up je prirazné napéti [kKV],
d  jevzdalenost elektrod [mm].

Elektricka pevnost je jeden z nejCastéji stanovovanych parametri izolacnich kapalin.
Prirazné napéti je nejmensi napéti, pii kterém vznikne pieskok mezi elektrodami. Pro méteni
a stanoveni hodnoty prirazného napéti se pouzivaji definované elektrody vzdalené od sebe
2,5 mm s piesnosti +0,05 mm (izola¢ni kapalina je nalita do zkuSebni nadobky obr.3.1, ve

které jsou umistény elektrody definovaného rozméru) [1].

. 1

Obr 3.1 ZkuSebni nadoba pro méreni prirazného napéti

Na obr. 3.2 je vidét, jak voda zplisobuje pokles elektrické pevnosti. Po prekroceni obsahu

vody Qv > 30 g.t* dochézi ke strmému poklesu elektrické pevnosti [1].
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Obr.3.2 Zavislost elektrické pevnosti Ep na obsahu vody Qv prekresleno z [1]
3.2 Vnitini rezistivita

Vnitini rezistivita je pievracend hodnota elektrické vodivosti. Je zavisla na vlhkosti,
obsahu necistot, teploté a také na velikosti méficiho napéti. Se zvySenim teploty se zvySuje i
viskozita (zvétSuje se pohyblivost iontll a rozptylenych castic) a to ma za nasledek snizeni
rezistivity a naopak zvétSeni elektrické vodivosti. Zavislost rezistivity na teploté je vidét na
ptikladu [14, 1].

Hodnotu vnitini rezistivity v Q-m stanovime z nasledného vztahu [1]:

1
pv:_'CO'Rv (32)
&
kde & je permitivita vakua 8,8:10™% [F-m™],
Co je kapacita prazdné méfici nadoby [F],
Ry je naméfend hodnota vnitiniho elektrického odporu [€Q2].

V praxi se vice vyuZziva jednotka Q-cm, proto se musi cely vzorec vynéasobit 107 [4].

3.3 Ztratovy ¢initel

Ztratovy Cinitel naznacuje pfitomnost polarnich a iontovych slozek v oleji. To znamena,
Ze reaguje na starnuti oleje. Teplotni zavislost tg & mlze pomoci objevit pfitomnost cizich
rozpustnych latek, naptiklad vody [1, 15].

Ztratovy Cinitel znazornuje dielektrické ztraty. Ty jsou pfimou timérou piikonu, ktery se
pfeméiuje v teplo. Ztratovy Cinitel tedy zavisi na teploté a na frekvenci. S rostouci teplotou

¢initel roste, ale s rostouci frekvenci klesa [1].
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3.4 Viskozita

Viskozita tekutiny je charakteristickou vlastnosti u realnych kapalin. U ideélnich kapalin
nemuzeme o viskozité¢ mluvit, protoze ma nulové vnitini tfeni pfi pohybu jednotlivych vrstev
kapaliny. Viskozita tedy popisuje vnitini tfeni v realné kapaliné a udava, jak se tekutina brani
teCeni. Viskozita v kapalin€ je to samé, jako smykové tfeni mezi dvéma télesy. Pti visk6znim
proudéni se pfeménuje kineticka energie na teplo. Viskozita kapalin zavisi na teplot¢ a na
tlaku. S rostoucim tlakem viskozita vzrista a naopak s rostouci teplotou klesa. Naptiklad u
transformatori vyzadujeme, aby kapalina byla tekuta, tedy méla nizsi viskozitu, z hlediska
dobrého proudéni izola¢niho média a dobrého chlazeni [1, 13].

Ptistroje pouzivané k méfeni viskozity muizeme rozdélit do tfech skupin na rotaéni,
téliskové a kapilarni. Rotacni méteni zjiStuje viskozitu ze sily, kterou je tfeba vyvinout
Kk otoCeni ponofeného predmétu v oleji. Pii téliskové metodé se vyuziva kulového téliska,
které padd v métené kapaliné ve valci. Viskozita je poté uréena z rychlosti padu kulového
téliska. Kapilarni viskozimetry pracuji na principu tlakové ztraty pii prichodu meétené
kapaliny kapilarou. Mezi kapilarni viskozimetry patii napiiklad Ubbelohdeho viskozimetr
[1, 13].

Viskozita je disledkem te¢ného napéti 1. Toto te¢né neboli smykové napéti vznikd mezi
jednotlivymi vrstvami kapaliny pfi jejich pohybu. Te¢né napéti roste spolu s rostouci rychlosti

kapaliny od vrstvy k vrstvé. Smykové napéti vypocteme ze vztahu [1, 13]:

T=1— (3.3)

kde 1t je smykové napéti [Pa-s],

n  je konstanta imérnosti [N-m?],

dv je gradient rychlosti.
dy

Konstanta imérnosti je nazgvana dynamickou viskozitou a jeji jednotkou N.m.s neboli
Pa.s (pascalsekunda). U experimentalnich méfeni se Casto pouziva kinetickd viskozita.
Kineticka viskozita je dana podilem dynamické viskozity a hustoty kapaliny. Vztah pro

vypocet této viskozity je [1, 13]:

24



Diagnostické metody pro hodnoceni kapalnych izolantii Josef Kalabza 2016

V= (3.4)

SRR

kde v je kineticka viskozita [m*s™],
n je konstanta imé&rnosti [N-m],

p je hustota kapaliny [kg-m™].

3.5 Bod vzplanuti

Bod vzplanuti je takova teplota, pii které ptiblizenim otevieného malého plaminku dojde
k vzplanuti par smiSenych se vzduchem. RozliSujeme dv¢ intenzity par, pii kterych dojde
K vzplanuti. Smés par se vzduchem, kdy paliva je malo a vzduchu hodné, je spodni mez
vybusnosti. Pfi této koncentraci dojde pouze k vzplanuti, nikoliv k hofeni par. Pomoci
zahiivani se vytvoii koncentrace par, kdy se dojde k horni mezi vybuSnosti. V horni mezi
obsahuje smér mald mnozstvi vzduchu a velké mnozstvi hoflaviny. To vede k trvalému
zapaleni smési. Vzorky, u kterych se bod vzplanuti méfi, by nemély obsahovat vodu. Obsah
vody snizuje presnost vysledku a také vyvoldva pénéni vzorku. Bod vzplanuti se urcuje

Z hlediska poZarni bezpe¢nosti [1, 16].

3.6 Bod tuhnuti

Zjisténi bodu tuhnuti se provadi pomoci zkumavky. Ta se ponoii spolu se zkouSenym
olejem do chladiciho média a méefi se zména teploty v zavislosti na Case. Teplota na zacatku
méfeni klesa rychle, ale se zménou skupenstvi se témet zastavi. Bod tuhnuti je tedy takova
teplota, pii které je zména v zdvislosti na case nejmensi. U kapalin tuhnoucich plynule bez
ostrého piechodu, se teplota tuhnuti stanovuje podle viskozity. Viskozita se posuzuje podle

pohyblivosti kapalné slozky, ktera se stane pifi bod¢ tuhnuti nehybnou [16].

3.7 Barva

Barva oleje se porovndva se barevnymi vzorky. Vysledek porovnéani vystihuje dEislo,
ptipadné ¢islo a pismeno. Jednim z pfistroji, kterym se méfi barva oleje, je napiiklad

Lovibonduv tintometr [16]. Ptiklady barvy oleje jsou vidét na obr. 3.3,
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Obr. 3.3 Barva oleje Lyra X

3.8 Cislo kyselosti

Cislo udava mnozstvi hydroxidu draselného (KOH), ktery je potfebny k neutralizaci
kysele reagujicich slozek v 1 gramu oleje. Podle kyselych latek obsazenych v kapaliné se
stanovuje stupeii nebo mira degradace oleje [17].

Cislo kyselosti se stanovuje pomoci dvou metod, a to metodou potenciometrickou nebo
stanoveni cisla kyselosti na alkalickou modi 6B. Metoda potenciometricka je zaloZena na
stanoveni Cisla kyselosti z mnozstvi baze v miligramech hydroxidu draselného na gram
vzorku, ktera zneutralizuje zkusebni vzorek v roztoku. K méfeni se pouziva automaticky
titrator. Urcenti Cisla kyselosti na alkalickou modi 6B je zaloZeno na titraci kyselych slouc¢enin

alkoholickym roztokem hydroxidu draselného. Cislo kyselosti se poté vypo¢ita dle rovnice:

o a.f.N5611

CK (3.5)

v

kde f je faktor 0,1 M KOH [17],

a je spotieba roztoku,

v je navazka vzorku oleje [g],

N je molarita titra¢niho alkoholového roztoku KOH [17],
Ck  Je ¢cislo kyselosti.
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3.9 Obsah inhibitort

Inhibitory se do oleje ptidavaji z diivodu, aby si olej zachoval svoje vlastnosti a odolaval
tak vlivim starnuti. Pro zpomaleni tohoto starnuti se pfidava antioxidacni inhibitor
v mnozstvi 0,3 az 0,5 % hmotnosti. Mnozstvi ptidanych inhibitorii se postupem ¢asu a snizuje
a tim dochazi ke zhorSovani vlastnosti. Obsah inhibitoru se stanovi kolorimetrickou metodou,

chromatografickou metodou nebo infracervenou spektroskopii [1].

4 Diagnostické metody pro hodnoceni stavu izola€nich
kapalin

Pro hodnoceni kapalin se pouzivd mnoho diagnostickych metod. V této kapitole se
podrobnéji podivame na infracervenou spektroskopii, plynovou chromatografii a simultanni
termickou analyzu. Infracervend spektroskopie a simultanni termickd analyza poté budou

pouzity pii méfeni vzorku oleje.

4.1 Infracervena spektroskopie

vvvvvv

dnedni védce. Jednou zvelkych vyhod infracervené spektroskopie je, Ze lze studovat
prakticky kazdy vzorek v jakémkoliv stavu, at’ uZ se jedna o plyn, kapalinu nebo pevnou
latku. Infracervena spektroskopie patti do skupiny nedestruktivnich metod. Zkoumany vzorek
tedy neni méfenim nijak poSkozen. Infracervené spektrometry byly komercné dostupné od
roku 1940. Mezi nejvyznamngj$i pokrok v infracervené spektroskopii bylo zavedeni
spektrometrl s Fourierovou transformaci (tzv. RTIR spektrometrit), které pracuji na principu

interference svétla [33, 32].
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Obr 4.1 Elektromagnetické zafeni a jeho oblasti pfekresleno z [33]

Spektrum elektromagnetického zafeni, jak je vidét z obr. 4.1, je rozdéleno do né€kolika
oblasti. Infracervené zafeni se nachazi mezi viditelnym a mikrovinnym zafenim. Z obr. 4.1 je
také patrné, Ze oblast dale délime na blizkou, stfedni a vzdalenou. Nejdilezitéjsi oblasti
z diivodu analytickych aplikaci je stiedni oblast infracerveného zareni. V této oblasti lezi
velka vétSina tzv. fundamentalnich vibraci (vSechny atomy se pohybuji ve fazi a se stejnou
frekvenci). Kazda oblast elektromagnetického zafeni je charakteristickd svou frekvenci v,
ktera udava pocet cykli zafeni za jednu sekundu. Jesté je charakterizovana vlnovou délkou A,

ktera vyjadiuje délku jednoho cyklu. Vztah mezi t€émito veli¢inami je dan rovnici:

C

V= (41)

kde v je frekvence [Hz],
je rychlost svétla 3-10*[cm-s™],
A je vinova délka [cm].

Princip infraervené spektrometrie FTIR zalezi na schopnosti elektromagnetického zareni
pusobit na zkoumany vzorek. Na obr 4.2 je naznaCeno dopadajici infracervené zareni. Pii

prichodu vzorkem je toto dopadajici zafeni rozdéleno na zafeni odrazené (Ig), zafeni

vvvvvv
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zéfeni je to absorbované, které je absorbované molekulami a nasledné pfeménéné na energii.
Tato energie se projevi vibracemi molekul vzorku a dle vibraci molekul vzorku stanovime
jeho slozeni. Vysledkem FTIR je tzv. infradervené spektrum. Toto spektrum znazornuje
zavislost energie na vlnové délce dopadajiciho zareni. Znézornénd energie miize byt
vyjadfena pomoci zareni, které vzorek pohlti (absorbance), nebo pomoci zafeni, které

vzorkem projde (transmitance) [35, 34, 33].

odrazené (Ir)

' Vzorek

dopadajici (lo) prochazejici (I1)
I Hr —

rozptylené (1) absorbované (1)

Obr 4.2 Rozdéleni zareni prekresleno z [35]
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infracervené \
zareni ,
' plnici
otvory
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(distan¢ni
vlozka)

tésnéni

Obr. 4.3 Usporadani kyvety pro méreni kapalnych vzorku prekresleno z [33]

Obr. 4.4 Kyveta pro méreni kapalnych vzork(
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TR T ——

Obr. 4.5. PInéni kapalinové kyvety

Pro méfeni kapalnych vzorkli se pouziva kyveta. Na obr. 4.3 je vidét uspofadani této
kyvety. Sklada se ze dvou Cel, tésnéni, okének a distan¢ni vlozky (spacer). Celé usporadani
kyvety je zobrazeno na obr. 4.4. Vzorek kapaliny se do kyvety aplikuje pomoci dvou
injek¢nich stiikacek (obr. 4.5), pficemz jedna injek¢ni stiikacka kapalinu dodava a druha
injekéni stiikacka kapalinu odvadi. Zkoumand kapalina zlstane mezi okénky, ktera jsou
vyrobena z vhodného materialu. Okénka by neméla byt zne€isténa ¢i mechanicky poskozena a
méla by byt prostupna pro Siroky rozsah vinocti infracerveného zafeni. Vzdalenost okének je
vV kyveté definovana pomoci distan¢ni vlozky (spacer) a pohybuje se v rozmezi 0,015 az 1
mm. Pohlceni zéfeni je zavislé jak na koncentraci, tak na vzdalenosti, proto pfedstavuje tato
vzdalenost dileZity parametr. Pfi zvoleni Spatné vzdalenosti a koncentrace dojde ke zkresleni

méfeni, a proto se voli kompromis mezi témito parametry [35, 32, 33].
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4.2 Plynova chromatografie

Plynova chromatografie patii mezi zkousky s velkou vypovidajici schopnosti. Metoda se
osvédcila hlavné pfi urCeni tepelného starnuti kapalnych izolantl. V transformatoru dochazi
béhem jeho provozu k vyskytu mnoha plynnych produktii a tato metoda je dokaze ptesné
charakterizovat. Plynova chromatografie je zalozena na ptesném ureni plynnych produktu,
které vznikaji jak v disledku provozu transformatoru, tak i pii poruchach v transformatoru.
Na zéklad¢ rozboru plyntt miizeme urcCit nejen stupen tepelného starnuti, ale také muzeme
urcit probihajici teplotni pochody, jako je elektricky oblouk, prehiati ¢i predvyboje [26].

Plynova chromatografie je postavena na rozdéleni slozek mezi dvé faze, a to fazi
pohyblivou a fazi nepohyblivou. Pohybliva faze je také nazyvana jako mobilni a nepohybliva
faze je nazyvana jako stacionarni. Mobilni fazi rozumime nosny plyn a stacionarni fazi mlze
byt naptiklad aktivni uhli, oxid hlinity, silikagel ¢i polymerni sorbety. Princip oddéleni
plynnych latek plynovou chromatografii je ten, Ze kolonou prochazi stidle nosny plyn.
Zkoumany vzorek se vstiikne do injektoru, kde se odpati a ve formé par je pomoci nosného
plynu unaSen do kolony. Slozky zkoumaného vzorku se sorbuji na zacatku kolony ve
staciondrni fazi a pak se desorbuji Cerstvym nosnym plynem. Pouzity nosny plyn dale
posouva slozky vzorku az na konec kolony. Tento proces se stale opakuje. Kazda slozka
vzorku putuje kolonou svou vlastni rychlosti. Rychlost, kterou slozky postupuji, je zavisla na
distribu¢ni konstanté slozky Kp=Cs/Cn , kde cs je rovnovazna koncentrace slozky ve
stacionarni fazi a cp je rovnovazna koncentrace slozky v mobilni fazi. Latky za sebou
vychézeji z kolony (v pofadi rostoucich hodnot) a vstupuji do detektoru. Detektor vstupujici
signdl vhodné wupravi a v zavislosti na case ho vynese do tzv. chromatogramu.
Z chromatogramu poté mizeme zjistit, jaké latky a také jaké mnozstvi latek se ve vzorku
nachazi [29].

Schéma plynového chromatografu je znazornéno na obr 4.6. Nosny plyn je odebiran
z tlakové lahve 1 a po prichodu ptes regulatory tlaku a pratoku 2 a 3 se dostane do injektoru
4. Do injektoru do nosného plynu se vstiitkne zkoumany vzorek specidlni stiikackou.
V injektoru je takova teplota, aby v ném doslo k bezodkladnému zplynéni vzorku. Vzniklé
pary vzorku jsou unaSeny nosnym plynem na kolonu 7, ktera je umisténa uvnitt termostatu 6.
V koloné dojde k odd¢leni jednotlivych slozek vzorku. Nosny plyn postupuje z kolony do
detektoru 5 a poté do zesilovace. V poslednim kroku je plyn registrovan zapisovacem 9 a

zpracovan 10 [29].
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& | | &

=

1- tlakova lahev s nosnym plynem; 2,3- regulatory tlaku a pritoku; 4- injektor;
5- detektor; 6- termostat; 7- kolona; 8- zesilovac; 9,10- datastanice s monitorem

Obr. 4.6 Schéma plynového chromatografu prekresleno z [29]

Plyny vznikaji v transformatoru jednak v disledku bézného provozu, ale hlavné pfi
urcitych defektech. Koncentrace téchto plynli je umérnd dob& provozu, podminkach, pti
kterych je transformator provozovan a konstrukci transformatoru. Podle riznych koncentraci
plyni se da ur€it typ zdvady v transformatoru. V tab. 4.1 je vidét, jaké plyny vznikaji pfi
urcitych zavadach [28].

Tab. 4.1 Typy zdvad a plynii prrevzato 7 [28]

Typy zavad a vyvijejici se plyny
Casteéné vyboje Energi;g;‘.ye"hude Predvyboje jiskry | Vykonny oblouk
olj O | o O | g Ol | g Ol
papir papir papir papir
Ha H, CoHy CoHy CoHz CoHz CoH> CoHz
(CH,) (CHy) H, H, H> H> H H>
CH, CH,4 CH, CH,
CO, C,H, C,H, C,Hg C,Hg CH,4 CH,
(CO) CsHg CsHg CsHs CsHsg
CO CoH4 CoH4 CcoO
CO, CsHs CsHs CO,
CO
CO,
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Tab. 4.2 Sumdrni vzorce plynii prevzato z [28]

H, vodik

N, dusik

0, kyslik

CH, metan

CO oxid uhelnaty
CO, oxid uhli¢ity
CoHy eten

CoHs etan

C,H, acetylen
CsHe propylen
CsHg propan

Tab. 4.3 Tvorba plynii pii vzrustaji teploté piekresleno z [28]

Teplota
80— 120°C | 120-200°C | 200 - 500°C > 500°C >1000°C
vodik vodik vodik vodik vodik
metan metan metan metan
acetylen acetylen acetylen acetylen
Plyn eten propan
propan etan
eten
propan
propylen

Plyny v transformatoru nevznikaji pouze pii zavadach, ale také pii zvySujici se teploté.
V tab. 4.3 je vidét, pti jaké teploté vznikaji plyny, které mohou zpusobit sniZzeni zivotnosti
transformétoru. ZvySenou teplotu mize zplsobit napi.: nedokonaly spoj (volny), zkrat

v magnetickém obvodu, nebo ztraty vifivymi proudy [28].
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4.3 Simultanni termicka analyza (STA)

K méfeni simultanni termické analyzy se pouzivd simultanni termicky analyzator STD
Q600 (viz. obr. 7.1). Zafizeni se sklada z pifesné dvouramenné horizontalni vahy (obr. 4.7),
ktera slouzi pro méteni TGA a DSC, s velkou citlivosti na zmény hmotnosti. Citlivost vah je
0,1 pg (dalsi vlastnosti piistroje v kapitole 7). Rameno s umisténym kelimkem a vzorkem
(obr. 4.8) sleduje okamzitou vahu vzorku, zatimco vedlej$i rameno s referen¢nim kelimkem je
pouzito ke korekci hodnot. Kone¢nd naméfena vaha vzorku je stanovena jako rozdil mezi

referen¢nim kelimkem a vzorkem [36].

Fotodiody a

senzory

Dualni 1

termovaha R

Pec

Horizontalné vhanény
ploplachovaci plyn

Vstup reaktivniho
plynu

Ramena
termovahy

Kelimky

Obr. 4.7 Provedeni termovahy prevzato z [36]

Kelimek
5 Drzak vzorku
e
Senzor /"/ P
/
Termocélanek

Obr. 4.8 Umisténi kelimku a termodlanku pfevzato z [37]

35



Diagnostické metody pro hodnoceni kapalnych izolantii Josef Kalabza 2016

Termické analyza je termin, ktery obecné zahrnuje experimentalni metody, pii sledovani
vlastnosti a zmén sloZeni zkoumaného vzorku pfi tepelném zatizeni. Nazev pfislusné analyzy
je odvozen podle vlastnosti, jejiz zména je sledovana v zavislosti na teploté. Tepelné zatiZzeni
vzorku muze byt dynamické nebo statické. Dynamické zatizeni muze byt zahfivani nebo
ochlazovani a statické zatizeni nastavd pifi konstantni teplot¢ v zavislosti na case.
V soucasnosti patii mezi nejpouzivanéjsi termoanalytické metody TGA, DTA a DSC.

U termogravimetrické analyzy (TGA) se méfi hmotnost vzorku v zavislosti na teploté.
Vysledkem termogravimetrické analyzy je termogravimetricka kiivka (termogram). Ta udava
okamzité informace 0 hmotnosti vzorku v zavislosti na teploté a Case.

Diferenc¢ni termicka analyza (DTA) méfi rozdil teplot mezi vzorkem a standardem, a to
za ohfevu nebo chladnuti. Oba vzorky musi byt zahfivané stejnym zptsobem.

Diferen¢ni skenovaci kalorimetrie (DSC) méfi tepelny tok dodadvany do referencni latky,
tak, aby teplotni rozdil mezi standardem a vzorkem byl nulovy. UdrZeni nulového teplotniho
rozdilu se provadi bud’ dodanim energie do referencni latky (ve vzorku nastava exotermni d¢j)

nebo dodanim energie do vzorku (endotermni dgj) [38, 39].

5 Olej Technol 2000 = Lyra X

Transformatorovy olej Lyra X je vyvinuty a formulovany tak, aby co nejvice odolaval
starnuti. Olej je vhodny pro pouziti ve vykonovych a distribucnich transformatorech,
usmérnovacich, zhaSect -elektrického oblouku a vypinaich. Diky nizké viskozit¢ a
viskozitnimu indexu olej Lyra X poskytuje velmi dobré charakteristiky pfenosu tepla. Olej ma
vybornou oxida¢ni stabilitu, takZe prodluZuje Zivotnost transformatoru. Elektricka pevnost
oleje spliuje ty nejptisnéjsi pozadavky za predpokladu spravného skladovani a manipulace.
Transformatorovy olej Lyra X spliiuje pozadavky normy IEC 60296 Edice 4.0 plné
inhibované oleje. V tabulce 5.1 je vidét ptehled vlastnosti oleje a jeho typické hodnoty [27].
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Tab. 5.1 Viastnosti oleje Lyra X prekresleno z [27]
Limity specifikaci ické
Vlastnosti Jednotky | Metody testu - yop Typické
Min Max hodnoty
Funkéni vlastnosti
Kinem. viskozita pti 40°C mm?/s ISO 3104 12 9,2
Kinem. viskozita pfi -30°C mm?/s ISO 3104 1800 800
Bod tuhnuti °C ISO 3016 -40 <-48
Obsah vody mg/ kg IEC 60814 30 <20
Prtirazné napéti
pfed susenim kv IEC 60156 30 40-60
po suseni kv IEC 61156 70 >70
Hustota pii 20°C kg/dm? ISO 12185 0,895 0,871
Ztratovy Cinitel tg 8 pti 90[1°C IEC 60247 0,005 0,001
Rafinace / stabilita
Ciry, bez
Vzhled IEC 60296 usad Vyhovuje
Kyselost Mg KOH/g | IEC 62021 0,01 <0,01
Mezipovrchové napéti mN/m 1ISO 6295 40 50
Celkovy obsah siry % ISO 14596 0,15 0,01
Neni Neni
Korozivni sira DIN 51353 korozivni korozivni
Neni Neni
Potencialn¢ korozivni sira IEC 62535 korozivni korozivni
ASTM Neni Neni
Korozivni sira D1275B korozivni korozivni
Obsah DBDS mg/kg IEC 62697-1 Nemgéfitelny | Neméfitelny
Obsah antioxidantu %hm IEC 60666 0,08 0,4 0,38
Ptisady pasivatort kovi mg/kg IEC 60666 Nemgéfitelny | Neméfitelny
Obsah 2-furfuralu a odpovidajicich
slozek mg/kg IEC 61198 0,05 <0,05
Obsah aromatt % IEC 60590 5
Vykonnost
P#i 120°C, 500 hod. IEC 61125 C
mg KOH /
Celkova kyselost g 0,3 0,05
Kaly %hm 0,05 <0,02
Ztratovy Cinitel pti 90°C 0,05 0,01
Zdravi, bezpeénost a Zivotni prosti-edi
Bod vzplanuti °C I1ISO 2719 135 150
Obsah PCA %hm IP 346 3 <3
Obsah PCB IEC 61619 Neméfitelné Neméfitelné
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6 Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti diplomové prace budou vyhodnoceny a interpretovany vysledky
spektra ziskané za pomoci piistroje Nicolet 380 vyuzivajici infraCervené spektroskopie, dale
simultdnni termické analyzy znazornéné pomoci pfistroje SDT Q600, métfeni prurazného
napéti a v posledni ¢isti kapitoly méteni Sirokopasmové dielektrické spektroskopie za pomoci
ptistroje Novocontrol Alpha A. Soucasti této kapitoly bude popis pribéhu méfeni a

vyhodnoceni vysledkd.

6.1 MéfFeni prarazného napéti — elektricka pevnost

Olej se v transformatorech nepouziva jen jako izolant, ale také jako chladi¢. Izola¢ni oleje
uvniti transformatoru cirkuluji, akumuluji ¢astice, absorbuji vodu a v neposledni fadé¢ starnou.
Jedno z méfeni provadénych na izola¢nich kapalinach, kterd ndm déva informaci o stavu
transformatoru, je méfeni elektrické pevnosti. Velikost elektrické pevnosti oleje poskytuje
informaci o zneciSténi oleje vodou a dal$imi latkami, nikoliv informaci o kvalité oleje. V nasi
zemi je zavedena zkuSebni metoda vychazejici z ¢eské normy [41].

Pro urceni elektrické pevnosti olejového vzorku byla pouzita zkusebni nadobka (cca 400
ml) a hiibovité elektrody se vzdalenosti 2,5 mm. Provadi se celkem 6 preskoku, ze kterych se
poté vypocitavd primérnd hodnota a také smeérodatnd odchylka s variaénim koeficientem.
V mezinarodni normé je uvedena ustalovaci doba mezi dvéma pteskoky 2 minuty, ale u nas se

obvykle ¢eka 5 minut (tako doba byla dodrZzena mezi preskoky).

Tab. 6.1 Naméiené a vypocitané hodnoty elektrické pevnosti

Prurazné Elektricka Smérodatna Varia¢ni
Méfeni napéti pevnost odchylka koeficient
[kV] [kV/2,5mm] [+kV/2,5mm] [%]
1. mere_nl - 68.27 2731 5,05 18.48
0 hodin
2. méfenti -
150 hodin 70,65 28,26 4,21 14,88
3. méfeni -
320 hodin 67,82 27,13 4,66 17,16
4. méfent -
490 hodin 62,85 25,14 3,51 13,94
5. méfeni -
600 hodin 59,01 23,60 3,40 14,41
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Obr. 6.1 Pravdépodobnostni graf nemérenych hodnot

Histogram of 0 hodin; 150 hodin; 320 hodin; 490 hodin; 600 hodin

Mormal
3,0- "."arlahfle
= @ hedin
E—=] 150 hodin
25 F==1 220 hodin
: E="-] 490 hodin
=1 500 hedin
2,04 Mean StDev M
27.31 5046 &
2826 4206 &
1,5- . 27.13 4655 &
Ll B 2514 3506 6
< e "o b — 23650 3401 &
¥ d \_n.'hﬁh ~
Fa e ]
s ;,;';‘ SN
/ - .
-
- \
-
24 28
Data

Obr. 6.2 Graf normalniho rozdéleni namérenych hodnot
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Boxplot of 0 hodin; 150 hodin; 320 hodin; 490 hodin; 600 hodin
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Obr. 6.3 Krabicovy graf neméfenych hodnot
Elektricka pevnost
34,0
32,0
30,0
£ ——
280
< 260
E \
o 240
22,0
20,0
0 100 200 300 400 500 600
t[h]

Obr. 6.4 Elektricka pevnost a smérodatna odchylka
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Obr. 6.5 Zména barvy oleje v zavislosti na ¢ase

V tab. 6.1 jsou vidét zméfené a vypocitané hodnoty prurazného napéti a elektrické
pevnosti v zavislosti na ¢ase starnuti. V dodaném stavu byl pramér prirazné napéti 68,27 kV
a elektrickd pevnost 27,31 kV/2,5mm. Olej nebyl pfed méfeni nijak vysuSovan, ale i tak tato
hodnota priirazného napéti splituje minimalni hodnotu a to dokonce dvojnasobné (tab. 5.1).
Po 150 hodinach v peci pifi konstantni teplot¢ 130°C olej vykazuje lepsi vlastnosti nez
vV dodaném stavu. Tento trend je vidét na obr. 6.3 a obr. 6.4. Oba tyto grafy znazornuji
zvétSeni elektrické pevnosti. JelikoZ olej nebyl vysuSovan, tak zvétSeni elektrické pevnosti
pfisuzuji tbytku vody obsazené v oleji. Hodnota prirazného napéti po 150 hodinach v peci je
dokonce vétsi, nez je udané minimum (tab. 5.1) po vysuSeni oleje. Postupem vlivu teploty olej
degraduje a tim se snizuje i prurazné napéti resp. elektrickd pevnost. Z pravdépodobnostniho
grafu (obr. 6.1) vyplyva, Zze vSechny zméfené hodnoty (pfiloha B) jsou v toleranci a zadna
hodnota nezasahuje mimo toleran¢ni pasmo. Také je vidét, jak z tab. 6.1, tak z obr. 6.1
postupné zmenSovani smérodatné odchylky. Hodnoty prirazného napéti resp. elektrické
pevnosti se sice zmensuji, ale uz se od sebe tolik nelisi.

Na obr. 6.5 je vidét zména barvy v zavislosti na ¢ase. Barva izola¢niho oleje je takovym
prvnim kritériem, jak posoudit stav izola¢niho oleje pii odbéru vzorku. Barvu vzorku miizeme
posoudit dvéma zpisoby. Prvni zptisob je subjektivni posouzeni, kdy izola¢ni olej porovname
S barevnymi etalony. Druhy zptsob je objektivni, kdy pouzijeme méfici ptistroj. Podle barvy
muzeme piiblizné sledovat prib¢h starnuti, ale nemiizeme stanovit stupeil zestarnuti. Zmeéna
barvy mlze byt tedy zpusobend piitomnosti vody, makromolekularnimi produkty starnuti,

produkty Zivoc¢iSnych nebo asfaltovych ¢asti ¢i produkty oxidace.
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6.2 Méfeni infraéervené spektroskopie

K méfeni infracervené spektroskopie byl pouzit piistroj Nicolet 380 (obr. 6.6). Rozsah
spektra byl nastaven 4000 az 400 cm™. Optické rozligeni 1 cm™ a optickd draha 1 mm.
K méteni byla pouzita kapalinova kyveta (obr. 4.4, obr. 4.5). Sklicko kapalinové kyvety je
z BaF,. PInéni kapalinové kyvety bylo provedeno pomoci 2 injekénich stiikacek (obr. 4.5).
K ptistroji je dodavan software OMNIC, ktery umoziiuje nastaveni parametrii spektroskopu.
Slozi také k vyhodnoceni naméfenych vysledkil. Pfed za¢atkem méfeni se nastavi pocet scani
(32) ze kterych bude poté zprimérovano vysledné spektrum. Pied zacatkem méteni
samotného vzorku je jeSté nutné zméfit pozadi tzv. Background. To se poté odecte od

naméfeného spektra a tim dostaneme vysledné spektrum.

Tab. 6.2 Zdkladni specifikace Nicolet 380 pievzato z [40]

Nicolet 380 FT-IR Spectrometer

Rozsah spektra 4000+400 cm™

Optické rozliSeni 1cm™

Opticka draha 1 mm

Druh kyvety Kapalinova kyveta (BaF5)

Ptesnost vinoctu Lepsinez 0,01 cm™ pii 2000 cm™
Pfesnost zaznamu transmitance <0,1 % odchylka od T pii 4 cm™ rozligeni
Rychlé skenovani Az 40 spekter za sekundu pii 16 cm™

[

Obr. 6.6 Nicolet 380 FT-IR Spectrometer na ZCU
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Obr. 6.7 Infraervena spektra vSech vzorki

Na obr 6.7 je vidét spektrum vSech zméfenych vzorka (cele spektrum je v ptiloze C). Pro

urceni degradace izola¢ni kapaliny pouZzijeme viditelné pasy antioxidantu (detailni pohled na

obr. 6.8), oxidace (detailni pohled na obr. 6.12) a nitrace (detailni pohled na obr 6.10).
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Obr. 6.8 InfraCervené spektrum antioxidantu v oleji
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Obr. 6.9 Detailni pohled na péas antioxidantu
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Obr. 6.10 Postupna ztrata antioxidantu
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Obr. 6.11 Detailni pohled na pasy nitrace
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Obr. 6.12 Postupné zvétsovani nitrace
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Obr. 6.13 Detailni pohled na pasy oxidace
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Obr. 6.14 Postupné zvétSovani nitrace
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Na obr. 6.8 je znazornéné infracervené spektrum antioxidantu pouzitého v nasem
méfeném oleji. Antioxidant je 2,6-Di-tert-butyl-4-methylphenol[42, 43]. Porovnanim obr 6.7
a obr. 6.8 napovi, na které pasy se pii urCeni degradace zaméfit. Nejvice viditelné zmény jsou
Vv rozmezi 3675 cm™ az 3615 cm™ tedy pasy antioxidantu, 1720 cm™ az 1680 cm™ tedy pasy
oxidace a 1620 cm™ az 1580 cm™ tedy pasy nitrace. Ostatni pasy jsou prekryty a neni tudiz
mozné je vyhodnotit.
upravuje. Jak je vidét z obr. 6.10 a 6.14, tak s postupnym ubytkem antioxidantu se zvétSuje
hodnota oxidace. Pii oxidacnim starnuti vznikd velké mnozstvi kyslikatych latek, oxid
uhli¢ity, reak¢ni voda nebo kaly. Oxidace v oleji nejde odstranit, 1ze jen zpomalit vhodnou
udrzbou ¢i pfidavanim antioxidantd. Z [44] je vidét, ze pfidanim antioxidantu i v malém
mnozstvi, mize oddalit proces oxidace. Dobra oxidac¢ni stabilita je zakladnim piedpokladem
pro dlouhou Zivotnost transformatorovych oleji.

Ubytek antioxidantu a rostouci oxidace neni Gplné linearni jako u [45, 46]. Divod
nelinearity mize byt zptsoben odbérem vzorkli. Vzorky nebyly odebirdny se stejnymi
rozestupy.

Jako [47] je mozné ze spektra vycist jesté nitraci méfeného vzorku oleje. Ubytek
antioxidantu ma za nasledek zvétSovani nitrace oleje. Nitrace je doprovodny proces oxidace a

je zpisobena ptisobenim oxidl dusiku na ole;.
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6.3 Méreni STA

Mg¢feni prob€hlo na simultannim termickém analyzatoru SDT Q600 (obr.6.15). Teplotni
rozsah byl nastaven do 300°C, chlazeni probihalo vzduchem. Rychlost ohievu vzorkd byla
10°C za minutu. K méfeni vzorku byly pouzity oteviené, hlinikové kelimky, které se

pouzivaji vzdy jednou.

Tab. 6.3 Zdkladni specifikace SDT Q600 prekresleno z [36]

Ziakladni specifikace
Teplotni rozsah okoli - 300°C
Chlazeni vzduchem
Chlazeni pece tlakovym vzduchem
Rychlost ohievu 10 °C /min
Teplotni piesnost +0,5°C
Termoclanky platinum/platinumerhodium
Citlivost vah 0,1 ug
Kelimky hlinikové, oteviené
Systém vah horizontéalni dudlni

Obr. 6.15 Simultéanni termicky analyzator STD Q600 na ZCU
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Obr. 6.16 Priabehy TGA vSech vzorkt oleji po 0-600 hodinach tepelného starnuti
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Obr. 6.17 Prabéhy DSC vsech vzorku oleju po 0-600 hodinach tepelného starnuti
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Sample: 600h/130°C Lyra X olej
Size: 4.8380 mg
Method: Ramp

Comment: 600h/130°C Lyra X olej, Al vzduch

DSC-TGA

File: C:...\mama\Desktop\Skola\STA\600_130.002
Operator: Pavel
Run Date: 29-Mar-2016 08:16

Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
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Obr. 6.18 Prabéh DSC-TGA oleje po tepleném starnuti 600 hodin

Tab. 6.4 Hodnoty onset teplot a entalpie

50 150 220 320 390 490 600

0 hodin | hodin | hodin | hodin | hodin | hodin | hodin | hodin
Onset teplota dekompozice
[°C] 145,49 | 150,67 | 146,43 | 145,95 | 149,72 | 149,58 | 146,42 | 147,86
Onset teplota rozkladové
reakce [°C] 208,73 | 210,77 | 204,42 | 215,09 | 216,45 | 226,11 | 221,23 | 225,64
Entalpie
/gl 150,30 | 167,50 | 172,00 | 125,09 | 123,70 | 42,01 | 62,92 | 18,53

Pomoci simultanni termické analyzy byly zméteny vSechny vzorky oleje. Na obr. 6.16 a

obr. 6.17 jsou vidét pribéhy TGA a DSC vsechny vzorki. Na obr. 6.18 je pribéh DSC a TGA

pro olej, ktery byl vystavovan teplot¢ 130 °C po dobu 600 hodin. Ostatni priib&hy jsou

v piiloze D. Na obr. 6.18 je vidét hodnota onset teploty dekompozice, onset teploty

rozkladové reakce a hodnota entalpie. Tyto hodnoty byly zméfeny u vSech vzorku a zaneseny

do grafi zobrazujici jejich zavislost na ¢ase starnuti.
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Obr. 6.19 Graf onset teploty rozkladové reakce a dekompozice
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Obr 6.20 Graf entalpie mérenych vzork( oleje

Jak je vidét z grafti onset teplot rozkladové reakce a dekompozice, tak pouziti STA nema

ptilis velkou vypovidajici schopnost o stavu oleje, jako tomu bylo u infracervené

spektroskopie. Grafy byly doplnény o linedrni spojnici trendu a hodnotu spolehlivosti. U

hodnot rozkladové reakce vysla hodnota spolehlivosti jen 0,7488 coz je ale mnohokrat vétsi

nez u teploty dekompozice. Tak jako u elektrické pevnosti je mozné vidét nardst hodnot

Vv prvnich hodinach tepelného starnuti. Tento trend je opé€t pfisuzovan tomu, ze olej nebyl

vysusovan. Na grafu entalpie (obr. 6.20) je tento trend také patrny. | zde byly hodnoty

prolozeny linearni spojnici trendu. U entalpie vySla hodnota spolehlivosti 0,8341.
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6.4 Sirokopasmova dielektricka spektroskopie

Posledni a dopliujici méfeni vramei experimentu bylo provedeno na pfistroji
Novocontrol Alpha A (obr. 6.22). Pfistroj umoznuje métit permitivity €', € nebo ztratovy
Cinitel tg o.

Frekvence pro méfeni byla nastavena v rozmezi 0,5 az 1 MHz. Maximalni frekvence byla
nastavena v souvislosti s méficim rozsahem pfistroje a piesnosti. Minimalni frekvence byla
zvolena v souvislosti s omezenim méticiho ¢asu a také, Ze hodnoty pii nizsich frekvencich
nejsou potiebné. Teplota byla nastavena od 100 °C do 30 °C s krokem 5 °C (divod méfeni
v obraceném potadi od 100°C do 30°C je z diivodu vylouceni mozné vody ve zkoumaném
vzorku). Vrstva (tloustka) zkoumaného oleje v elektrodovém systému (obr. 6.22) byla 0,1
mm. Tato hodnota byla ddma tlouStkou pouzitych sklenénych vlaken (vlakna se pouZzivaji
k oddé€leni elektrod (obr. 6.23)). Mé&fici napéti bylo voleno s amplitudou 1V. Kapacita
elektrodového systému, ktera je automaticky korigovana, byla nastavena na 5 pF. V posledni
kroku se jesté¢ musi zadat pocatecni hodnota (100 °C) a kone¢na hodnota (30 °C), zadat nazev

souboru a oznacéeni zkoumaného vzorku.

Obr. 6.21 Novocontrol Alpha A Obr. 6.22 Elektrodovy systém
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Obr. 6.23 Elektrodovy systém pouzity pfi méreni oleje
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Obr. 6.26 Vysvétlivky ke 3D grafum
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Obr. 6.27 Ztratovy ¢Cinitel pri 90 °C a frekvenci 50 Hz
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Zaveér

Na zacatku prace byly popisovany oleje pouzivané jako izolacni médium. Rozd€leni
olejii je na pfirodni a syntetické. Mezi pfirodni oleje patii olej minerdlni a olej rostlinny.
Mineralni olej patii mezi hojné pouzivané izola¢ni kapaliny. Nejvétsi nevyhodou mineralniho
oleje je jeho biologickd odbouratelnost. Proto je snaha pouzivat syntetické kapaliny. Ty
poskytuji vlastnosti, které tolik nezatézuji Zivotni prosttedi, a tudiz se mohou pouzivat napf.
Vv zastavbach nebo u zdroji pitné vody. Diky svym vlastnostem také 1épe odolavaji starnuti.

Izola¢ni kapaliny jsou po celou dobu vystavovany mnoha degrada¢nim Ciniteldm. Tyto
Cinitelé, mezi které patii vlhkost, oxidace, teplota nebo castecné vyboje zplisobuji zhorSeni
vlastnosti kapaliny. To miiZe vest az k uplné degradaci kapaliny a tim ke zniceni zafizeni.

Pro hodnoceni kapalin se pouzivda mnoho diagnostickych metod. Metody pouzité v této
praci byly: méfeni elektrické pevnosti, infraCervena spektroskopie, simultanni termicka
analyza a Sirokopasmové dielektricka spektroskopie.

Z vypocitanych hodnot elektrické pevnosti je vidét, Ze se elektrickd pevnost postupem
¢asu snizuje. To je zpusobeno pusobenim teploty a tvorbou kald, které snizuji elektrickou
pevnost. Jak je vidét z naméfenych hodnot, tak elektrickd pevnost je pii druhém méteni vétsi
neZ na zacatku. Tento jev je z dlivodu nevysuSeni oleje. Olej v dodaném stavu obsahoval
urc¢ité mnozstvi vlhkosti a to mélo vliv na hodnotu elektrické pevnosti.

Degradaci oleje je také mozné pozorovat na barve. Jak je vidét na obr. 6.5 olej méni svoji
barvu v zavislosti na Case. Olej v dodaném stavu byl téméf Ciry, ve srovnani s olejem po 600
hodinéch.

Dalsi metoda aplikovana na oleje byla infracervena spektroskopie. Diky této metod¢ je
vidét tbytek antioxidantu. Ubytek antioxidantu ma za nésledek rostouci oxidaci a nitraci.
Z grafi je vidét témet linearni Ubytek antioxidantu a linearni nértst oxidace. Za pomoci
infracervené spektroskopie bylo mozné vyhodnotit stupenn antioxidantu, oxidace a nitrace.
Ostatni pasy byly piekryty, a tudiz nebylo mozné je vyhodnotit.

Spektralni termickd analyza nam poskytla hodnoty onset teploty dekompozice, onset
teploty rozkladové reakce a entalpie. Tyto hodnoty nemaji dle grafii ptili§ velké vypovidajici
schopnosti o stavu izola¢ni kapaliny. Hodnoty jako u elektrické pevnosti na zacatku vzrostou,
coz je opet zpusobeno nevysusenim dodaného stavu. Pro STA se pouziva velmi malé
mnozstvi oleje, které miize obsahovat kaly. Kaly potom zpiisobi zkresleni hodnot jako

V nasem piipad¢é a méfeni neni tolik prikazné.
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Metodou Sirokopasmové dielektrické spektroskopie jsme dostali hodnoty €¢” a ¢”". Jak je
vidét z 3D grafii, tak s rostouci teplotou a snizujici se frekvenci & roste. OvSem u niz$ich
teplot a vyssich frekvenci je jev opacny. U ¢'” je také mozné pozorovat nardst ve vyssich
teplotdich a nizSich frekvencich. U frekvenci od cca 100 Hz jsou hodnoty téméf stejné.
V neposledni fadé mizeme vidét degradaci kapaliny na ztratovém cCiniteli. Ten Se V prvni
tietin€ teplotniho starnuti pfili§ neménil, ale na konci métfeni uz dosahoval hodnoty 0,148.
V dodaném stavu byla hodnota ztratového €initele 0,00176. Porovnanim hodnot je vidét témet
stonasobné zvétSenti.

Z naméfenych vysledkli mizeme usoudit, Ze z elektrické pevnosti, obsahu antioxidantu,
stupn¢ oxidace a nitrace nebo ztratového Cinitele mizeme dobie urcit stupenn degradace
izolacni kapaliny a tim i jeji zivotnosti a zivotnosti celého zafizeni. Hodnoty STA byly
ovlivnény tvorbou kali a tak tato metoda neméla v naSem ptipadé pfili§ vypovidajici

schopnost.
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Priloha A — Priprava vzorkl

Vzorky oleje se dle potieby a dle pouzité métici metody rozlily do ptipravenych lahvicek
(obr. A.3) a popsaly. Popsané lahvicky se vlozily do pece Memmert (obr. A.1) na které se
nastavila teplota 130 °C (obr.A.2). Tato teplota byla konstantni po celou dobu méteni.

§130.. | "%o*

TIMER )
8 25

End 20.04. 1845

Obr. A.1 Pec Memmert Obr. A.2 Nastaveni pece na 130°C

Obr. A.3 Priprava vzorkt do pece
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Priloha B — Namérené hodnoty prirazného napéti

Tab. B.1 Priirazné napéti po 0 hodindch (dodany stav)

1. MERENI - 0 hodin

Méreni Prdrazné napéti [KV] | Elektrickd pevnost [KV/2,5mm]
1. méreni 56,89 22,76
2. méteni 74,99 30,00
3. méfeni 69,39 27,76
4. méreni 82,34 32,94
5. méfeni 76,53 30,61
6. méreni 49,47 19,79
Primér 68,27 27,31
Smérodatna odchylka [£kV],[tkV/mm] 12,61 5,05
Variacni koeficient [-],[%] 0,18 18,48

Obr. B.1 Elektrodovy systém, 0 hodin (dodany stav)

Tab. B.2 Priirazné napéti po 150 hodindch

2. MERENI - 150 hodin

Méreni Prdrazné napéti [KV] | Elektrickd pevnost [KV/2,5mm]
1. méreni 87,46 34,98
2. méreni 58,17 23,27
3. méreni 77,74 31,10
4. méreni 64,02 25,61
5. méreni 70,38 28,15
6. méreni 66,15 26,46
Promér 70,65 28,26
Smérodatna odchylka [£kV],[kV/mm] 10,52 4,21
Variacni koeficient [-],[%] 0,15 14,88
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Obr. B.2 Elektrodovy systém, olej po 150 hodinach

Tab. B.3 Priirazné napéti po 320 hodindch

3. MERENI - 320 hodin

Méreni Prirazné napéti [KV] | Elektricka pevnost [KV/2,5mm]
1. méfeni 62,68 25,07
2. méreni 74,98 29,99
3. méreni 52,09 20,84
4, méreni 59,40 23,76
5. méreni 83,16 33,26
6. méreni 74,59 29,84
Primér 67,82 27,13
Smérodatna odchylka [£kV],[kV/mm] 11,64 4,66
Variacni koeficient [-],[%] 0,17 17,16
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Obr. B.3 Elektrodovy systém, olej po 320 hodinach

Tab. B.4 Priirazné napéti po 490 hodindch

4. MERENTI - 490 hodin

Méreni Prdrazné napéti [KV] | Elektrickd pevnost [KV/2,5mm]
1. méreni 74,57 29,83
2. méreni 66,85 26,74
3. méreni 52,51 21,00
4, méreni 69,47 27,79
5. méreni 54,87 21,95
6. méreni 58,82 23,53
Pramér 62,85 25,14
Smérodatna odchylka [tkV],[xkV/mm] 8,76 3,51
Variacni koeficient [-],[%)] 0,14 13,94

7

Obr. B.4 Elektrodovy systém, olej po 490 hodinach

Tab. B.5 Priirazné napéti po 600 hodindch

5. MERENI - 600 hodin

Méreni Prdrazné napéti [KV] | Elektrickd pevnost [KV/2,5mm]
1. méfeni 73,81 29,524
2. méreni 52,92 21,168
3. méfeni 56,97 22,788
4. méreni 63,20 25,28
5. méreni 57,07 22,828
6. méreni 50,07 20,028
Primeér 59,01 23,60
Smérodatna odchylka [£kV],[kV/mm] 8,50 3,40
Variacni koeficient [-],[%] 0,14 14,41
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Obr. B.5 Elektrodovy systém, olej po 600 hodinach

Pfriloha C — Infracervené spektrum vsech vzorku oleje

6,0 _0hodin
150 hodin
£150 hodin

55-

[320 hodin
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5,0 =490 hodin
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Obr.C.1 Infracervené spektrum vSech vzork( oleje
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Pfriloha D — Grafy jednotlivych vzorki oleje - STA

Sample: 600h/130°C Lyra X olej

Size: 4.8380 mg

Method: Ramp

Comment: 600h/130°C Lyra X olej, Al vzduch

DSC-TGA

File: C:...\mama\Desktop\Skola\STA\600_130.002
Operator: Pavel

Run Date: 29-Mar-2016 08:16

Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101

120 r 1.0
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Obr. D.1 Prubéh DSC-TGA oleje po starnuti 600 hodin pfi teploté 130°C

Sample: 490h/130°C Lyra X olej

Size: 4.6970 mg

Method: Ramp

Comment: 490h/130°C Lyra X olej, Al vzduch

DSC-TGA

File: C:...\Desktop\Skola\STA\490h_130.001
Operator: Pavel

Run Date: 22-Mar-2016 09:04

Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101

120 r 1.0

110 F

100 } L
0.5

90 :

80+ :

70 Foo B
SIS : g
b= r =

r o
2 [ o
© 504 X w
s .05 g
40 L~ T
807 221.28°C r
61.06J/g [

204 :

r -1.0

104 r

0 Time (min) [
2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 17.5 20.0 225 25.0 [
-10 Ly L Lt — -1.5
0 50 100 150 200 250 300
Exo Up Temperature (°C) Universal V4.5A TA Instruments

Obr. D.2 Pribéh DSC-TGA po starnuti 490 hodin pfi teploté 130°C
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Sample: 390h/130°C Lyra X olej File: C:...\Desktop\Skola\STA\390h_130.001
Size: 4.6780 mg DSC-TGA Operator: Pavel
Method: Ramp Run Date: 22-Mar-2016 08:14
Comment: 390h/130°C Lyra X olej, Al vzduch Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
120 r1.0
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Obr.D.3 Prabéh DSC-TGA po starnuti 390 hodin pri teploté 130°C

Sample: 320h/130°C Lyra X olej
Size: 4.5400 mg

Method: Ramp

Comment: 320h/130°C Lyra X olej

File: C:...\Desktop\Skola\STA\320h_130.001
Operator: Pavel

Run Date: 15-Mar-2016 09:23

Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101

DSC-TGA
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Obr D.4 Prabéh DSC-TGA po starnuti 320 hodin pri teploté 130°C
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Sample: 220h/130°C Lyra X olej File: C:...\Desktop\Skola\STA\220h_130.001
Size: 4.4980 mg DSC-TGA Operator: Pavel
Method: Ramp Run Date: 15-Mar-2016 08:38
Comment: 220h/130°C Lyra X olej Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
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Obr D.5 Prabéh DSC-TGA po starnuti 220 hodin pri teploté 130°C

Sample: 150h/130°C Lyra X olej

Size: 4.6530 mg

Method: Ramp

Comment: 150h/130°C Lyra X olej, hlinik, vzduch

120

DSC-TGA

File: C:...\Desktop\Skola\STA\150h_130.002
Operator: Pavel

Run Date: 08-Mar-2016 13:08

Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
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Obr D.6 Pribéh DSC-TGA po starnuti 150 hodin pri teploté 130°C
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Sample: 50h/130°C Lyra X olej File: C:...\mama\Desktop\Skola\STA\50h_130.001
Size: 4.4890 mg DSC-TGA Operator: Pavel

Method: Ramp Run Date: 08-Mar-2016 12:24

Comment: 50h/130°C Lyra X olej, hlinik, vzduch Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
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Obr D.7 Prabéh DSC-TGA oleje po starnuti 50 hodin pfi teploté 130°C

Sample: DS Lyra X olej File: C:...\mama\Desktop\Skola\STA\0Oh_130.001
Size: 4.4490 mg DSC-TGA Operator: Pavel

Method: Ramp Run Date: 08-Mar-2016 11:30

Comment: DS Lyra X olej, hlinik, vzduch Instrument: SDT Q600 V8.3 Build 101
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Obr D.8 Prabéh DSC-TGA oleje v dodaném stavu
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Priloha E — Frekvenéni zavislosti eps  aeps™

2,2 - 2,5E-01
E E!I
2,1 - 2,0E-01
2,1 1,5E-01
2,1 1,0E-01
2,1 5,0E-02
2,1 0,0E+00
2,0 -5,0E-02

1,0E-01 1,0E+00 1,0E+01 1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0E+05 1,0E+06

f [Hz]
=t cps’' (100°C) === eps' (30 °C)
Obr E.1 Frekvencni zavislosti dodaného stavu oleje
2,2 - 3,0e+00
g "
€
2.2 2,5E+00
2,2
2,0E+00
2,1
2,1 1,5E+00
21 1,0E+00
2,1
5,0E-01
2,1
20 >e 0,0E+00
2,0 T -5,0E-01
1,0E-01 1,0E+00 1,0E+01 1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0E+05 1,0E+06
f [Hz]

=g=cps' (100°C) =4=gps' (30 °C)

Obr E.2 Frekvenéni zavislosti po 220 hodinach starnuti pri teploté 130°C
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2,3 - 1,2E+01
E Ell

1,0E+01

2,2
8,0E+00

2.2 6,0E+00

2,1 4,0E+00
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1,0E-01 1,0E+00 1,0E+01 1,0E+02 1,0E+03 1,0E+04 1,0E+05 1,0E+06

f [Hz]
=t cps’' (100°C) === eps' (30 °C)
Obr E.3 Frekvencni zavislosti po 390 hodinach starnuti pri teploté 130°C
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g' "
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Obr E.4 Frekvenéni zavislosti po 600 hodinach starnuti pri teploté 130°C
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