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Ekstrakcja wody z elektroizolacyjnych materialéw widéknistych

do metanolu

Streszczenie. W artykule przedstawiono wyniki badan czasu ekstrakcji wody z elektroizolacyjnych materiatow witdknistych do metanolu. Badania
zostaly przeprowadzone w aspekcie wykorzystania posredniej metody spektrofotometrycznej do pomiaru zawarto$ci wody w elektroizolacyjnych
materiatach widknistych oraz suszenia uktadéw izolacyjnych wykonanych z tych materiatbw. Badanymi obiektami byty probki materiatow

celulozowych o réznej grubosci oraz papier aramidowy.

Abstract. In the article the investigation results of water extraction time from electro-insulating fibrous materials to methanol were presented. The
research were conducted in aspect of using indirect spectrophotometric method for measurement of water content in electro-insulating fibrous
materials and drying of insulation system made of these materials. Investigated objects were cellulosic materials with different thickness and aramid
paper. (Water extraction from electro-insulating fibrous materials to methanol).
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Wprowadzenie
Proces zawilgacania uktadow izolacyjnych urzadzen

elektroenergetycznych stanowi powazny problem
eksploatacyjny, szczegolnie istotny w  przypadku
transformatorow energetycznych. WysoKi poziom

zawilgocenia izolacji stanowi powazne zagrozenie awarig
szczegolnie w sytuacji potrzeby zwiekszenia obcigzenia
jednostki do mocy znamionowej Ilub koniecznosci
okresowego jej przecigzenia.

W wyniku wysokiego poziomu zawilgocenia dochodzi do
przyspieszonego procesu depolimeryzacji celulozy, czego
konsekwencjg jest spadek jej wytrzymatosci mechanicznej
[1, 2]. Wytrzymatos$¢ ta jest istotna w przypadku wystagpienia
przepie¢, ktére mogg doprowadzi¢ do odksztatcehn uzwojenh
i do zerwania kruchej celulozy [1]. Innymi nastepstwami
znaczacego zawilgocenia uktadu izolacyjnego jest spadek
jego wytrzymatosci elektrycznej, obnizenie napiecia zaptonu
wyladowan niezupetnych oraz wzrost mocy strat
dielektrycznych [3, 4]. Wraz ze wzrostem zawilgocenia
zwieksza sie réwniez prawdopodobienstwo wystgpienia
groznego zjawiska bgbelkowania, z ang. bubble effect
[5, 6]. Im wyzsze zawilgocenie izolacji celulozowej badz
aramidowej tym nizsza temperatura inicjacji tego zjawiska
[7].

W zwigzku z powyzej opisanymi zagrozeniami istnieje
potrzeba badan diagnostycznych izolacji urzadzen
elektroenergetycznych w aspekcie ich zawilgocenia. W
sytuacji stwierdzenia wysokiego poziomu zawilgocenia
niezbedne jest przeprowadzenie dos$¢ trudnego procesu
suszenia izolacji lub wycofanie jednostki z ruchu.

Od kilkunastu lat rozwijane sg techniki pomiaru
zawilgocenia izolacji urzadzen elektroenergetycznych
oparte na odpowiedzi dielektrycznej uktadu izolacyjnego.
Do metod tych zalicza sie analize odpowiedzi dielektrycznej
w funkcji czestotliwosci — FDS (Frequency Domain
Spectroscopy), pomiar prgdu tadowania i roztadowania —
PDC (Polarisation and Depolarisation Current
measurement) oraz pomiar napiecia powrotnego — RVM
(Recovery Voltage Measurement) [8, 9].

Najwieksza zaletg wyzej przytoczonych metod jest fakt,
iz nie wymagajg one pobrania prébki. Z kolei najwiekszg ich
wadg jest koniecznos¢ wylgczenia urzgdzenia z
eksploatacji podczas jego badania. Pomiar odpowiedzi
dielektrycznej nie jest trudny. Problem stanowi poprawne
zinterpretowanie otrzymanych wynikéw. Wnioskowanie o
poziomie zawilgocenia uktadu izolacyjnego jest mozliwe
jedynie dzieki wzorcom uzyskanym na modelach

laboratoryjnych o réznym stopniu zawilgocenia. Aby
poprawnie wyznaczy¢ zawilgocenie w przygotowanych
modelach niezbedne sg wiarygodne metody laboratoryjne
oceny zawartosci wody w materiatach widknistych
impregnowanych cieczami elektroizolacyjnymi.

Najbardziej znang i jednoczesnie znormalizowang [10]
metodg laboratoryjng pomiaru zawartosci wody w
materiatach celulozowych impregnowanych olejem jest
miareczkowanie odczynnikiem Karla Fischera — KFT (Karl
Fischer Titration).

W ostatnich latach na Politechnice Poznanskiej
prowadzone sg prace nad nowymi metodami laboratoryjnej
oceny stopnia zawilgocenia izolacji celulozowej. Metody te
wykorzystujg spektrofotometrie w bliskiej podczerwieni
(NIR). Metody wyznaczania zawilgocenia w materiatach
celulozowych przy uzyciu spektrofotometrii w bliskiej
podczerwieni mozna podzielic na bezposrednig [11] i
posrednig [12]. W niniejszej pracy przedstawiono posrednig
metode  spektrofotometryczng stuzgca do  oceny
zawilgocenia materiatéw wtdknistych.

W metodzie wykorzystywane jest pochfanianie fali
elektromagnetycznej o diugosci od 1850 do 2050 nm przez
wode, w tzw. pasmie diagnostycznym wody. Do obliczen
wykorzystuje sie wartos¢ absorbancji przy diugosci fali
1939 nm, dla ktorej pochtanianie promieniowania jest
najwieksze. Spektrofotometr wykonuje pomiar natezenia
promieniowania padajgcego na prébke oraz natezenia
promieniowania przechodzgcego przez badang prébke. W
ten sposoéb wyznaczane jest widmo absorbancji badanej
prébki w zaleznosci od dtugosci fali. Absorbancja wyrazona
jest wzorem:

(1) A=log||—°
1

gdzie: A — absorbancja, lp — natezenia promieniowania
padajgcego na prébke, /1 — natezenia promieniowania
przechodzgcego przez badang prébke.

W metodzie spektrofotometrycznej posredniej mierzona
jest absorbancja fali elektromagnetycznej przechodzacej
przez metanol, w ktérym znajduje sie woda
wyekstrahowana wczesniej z zawilgoconego materiatu. Na
podstawie liniowej zaleznosci absorbancji od stezenia wody
w metanolu mozna wyznaczy¢ mase wyekstrahowanej
z badanej probki wody. Odnoszac wyznaczong mase wody
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do suchej masy prébki mozna obliczy¢é procentowe
zawilgocenie badanego materiatu.

W artykule [12] wykazano mozliwos¢ wykorzystania
powyzej opisanej metody do wyznaczania zwartosci wody
w materiatach celulozowych. Natomiast gtéwnym celem
opisanych w niniejszym artykule badan byto stwierdzenie
jaki czas jest niezbedny do wyekstrahowania wody z probek
materiatdw widknistych do metanolu. Informacja ta jest
przydatna w kontekscie wykorzystania posredniej metody

spektrofotometrycznej do pomiaru zawartosci wody
w elektroizolacyjnych  materiatach ~ widknistych oraz
suszenia uktadéw izolacyjnych za pomocg metanolu.

Metoda posrednia spektrofotometryczna oceny

zawilgocenia materiatéw wiéknistych

Do obliczenia procentowej zawartosci wody w materiale
widknistym, za pomocg metody posredniej
spektrofotometrycznej, konieczna jest znajomos$¢é
zaleznosci absorbancji fali o dtugosci 1939 nm od stezenia
wody w metanolu.

W celu wyznaczenia zaleznosci absorbancji od stezenia
wody w metanolu do kuwety spektrofotometrycznej
wprowadzono metanol czysty do analizy — cz.d.a. (o
zawartosci wody ponizej 0,02%) i wykonano badania
absorbancji w pasmie diagnostycznym wody. Nastepnie za
pomocg strzykawki mikrolitrowej wstrzykiwano do metanolu
kolejne nawazki wody uzyskujagc w ten sposob rézne
stezenia wody w metanolu C,. Pomiedzy kolejnymi
zmianami stezenia wody w metanolu wykonywano badania
absorbanc;ji.

W celu wyznaczenia absorbancji fali, wynikajace;j
jedynie z dodanej nawazki wody, od wartosci absorbancji
uzyskanej podczas pomiaru metanolu cz.d.a. z nawazkg
odejmowano warto$¢ absorbancji uzyskang podczas
pomiarébw samego metanolu cz.d.a. W ten sposdb
uzyskano dane, ktore pozwolity na przygotowanie wykresu
opisujgcego zaleznos¢ absorbanci fali o dtugosci 1939 nm
od stezenia wody w metanolu (rys. 1).

Badania spektrofotometryczne wykonywano az do
uzyskania trzech widm, dla ktérych wartosci absorbancji,
dla dlugosci fali 1939 nm nie réznily sie o wiecej niz
0,001 Abs. Zazwyczaj wystarczaty trzy pomiary dla kazdej
z badanych prébek.
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Rys.1. Absorbancja fali o dtugosci 1939 nm w funkcji stezenia wody
w metanolu

Wyznaczanie zawarto$ci wody

W celu wyznaczenia procentowej zawartosci wody
WCPnr w badanym materiale nalezy najpierw obliczyé
stezenie wody w metanolu wedtug wzoru (2). Wzér ten
powstat na podstawie funkcji opisujgcej zaleznosé

absorbancji Abs od stgzenia wody w metanolu C,
przedstawionej na rysunku 1.
Abs —0,0016
2) C,=r 2
0,5237

Nastepnie korzystajgc z obliczonego stezenia wody w
metanolu C, oraz masy metanolu M, nalezy obliczy¢ mase
wody My, wyekstrahowang z prébki:

C,-M,
(3) M, =—2 "
100%—C,

Znajgc mase wody M,, oraz mase suchego papieru Mps
obliczong ze wzoru:

(4) Mpsszm_Mw

mozliwe jest obliczenie procentowej zawartosci wody w
papierze WCPyr na podstawie réwnania:

(5) WCR,, = %-100%

ps

Badania czasu potrzebnego do ekstrakcji
z materiatéw widknistych do metanolu

Obiektami badan byty prébki materiatéw izolacyjnych
widknistych stosowanych do budowy izolacji statej
transformatoréw  elektroenergetycznych. W badaniach
wykorzystano papier oraz dwa preszpany o réznej grubosci
wyprodukowane na bazie celulozy Kraft oraz papier
aramidowy. W tabeli 1 zamieszczono wtasciwosci badanych
prébek.

wody

Tabela 1. Wiasciwosci badanych prébek materiatow widknistych
Nazwa grubos¢ gramatura gestosc
probki [mm] [g/mz] [kg/ms]
papier 0,055 47,6 865,45

celulozowy

preszpan 0,519 527,5 1016,37

0,5 mm

proseban 1,026 11407 1111,79

mm
papier 0,057 40,4 708,77

aramidowy
Przed rozpoczeciem badan prébki materiatéw

widknistych byly kondycjonowane w komorze klimatycznej

przez okres 15 dni w powietrzu o wilgotnosci wzglednej

rownej 35% i temperaturze wynoszacej 23°C.
Procedura badania obejmowata nastepujgce kroki:

e wprowadzenie do kuwety spektrofotometrycznej
metanolu cz.d.a. o znanej masie,

e pomiar absorbancji w pasmie diagnostycznym wody dla
metanolu cz.d.a.,

e wprowadzenie do kuwety spektrofotometrycznej
wypetnionej metanolem cz.d.a. prébki materiatu
widknistego kondycjonowanego wczesniej w komorze
klimatycznej,

e pomiar absorbancji w pasmie diagnostycznym wody dla
metanolu, do ktérego wprowadzona zostata probka
materiatu widknistego; pomiary absorbanciji
wykonywano w odstepach czasowych; kryterium konca
pomiaru byto ustalenie sie wartosci absorbancji, dla
dlugosci fali réwnej 1939 nm, na poziomie nie
zmieniajgcym sie przez czas 20 min o wigcej niz
0,001 Abs.
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Rys.2. Zmiana absorbanc;ji fali o dtugosci 1939 nm w funkcji czasu
ekstrakcji wody z papieru celulozowego do metanolu, czas do
ustalenia sig¢ absorbancji wyniést ok. 24 min
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Rys.3. Zmiana absorbangc;ji fali o dtugosci 1939 nm w funkcji czasu
ekstrakcji wody z preszpanu 0,5 mm do metanolu, czas do
ustalenia sie absorbancji wyniost ok. 38 min
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Rys.4. Zmiana absorbangc;ji fali o dtugosci 1939 nm w funkcji czasu
ekstrakcji wody z preszpanu 1 mm do metanolu, czas do ustalenia
sie absorbancji wyniost ok. 102 min
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Rys.5. Zmiana absorbanc;ji fali o dtugosci 1939 nm w funkcji czasu
ekstrakcji wody z papieru aramidowego do metanolu, czas do
ustalenia sie absorbancji wyniost ok. 23 min

Na rysunkach od 3 do 6 przedstawiono zmiany
absorbancji fali o diugosci 1939 nm w funkcji czasu
ekstrakcji wody z réznych materiatbw witdknistych do
metanolu. Zamieszczone na ponizszych rysunkach wartosci
absorbancji uzyskano odejmujgc warto$¢ absorbanciji
zmierzong dla metanolu cz.d.a. od warto$ci absorbanc;ji dla
metanolu z badanym materiatem.

W tabeli 2 zamieszczono dane pozwalajgce na
wyznaczenie zawartosci wody w badanych probkach za
pomocg posredniej metody spektrofotometryczne;j.

Tabela 2. Wielkosci zmierzone wykorzystane do obliczenia
zawartosci wody w badanych prébkach materiatéw widknistych

Nazwa

probki Mom [9] M [9] Absy AbSyzp
papier 0,0739 36411 0.0851 0548

celulozowy

P(;eszpan 0.0741 38517 0.0864 © 0494
5 mm

Preszpan | 00735 | 39974 | 0,9831 1,0465
mm

papier 0,0739 | 3,8496 | 0,9825 10268

aramidowy

W tabeli 2 odpowiednie symbole oznaczajg M,m — masa
probki materiatu wiéknistego po kondycjonowaniu przez 20
dni w powietrzu o wilgotnosci wzglednej 35% i temperaturze
23°C [g], Mm — masa metanolu cz.d.a. [g], Absy — warto$é¢
absorbancji dla dlugosci fali 1939 nm wyznaczona dla
metanolu cz.d.a., Absuz, — warto$¢ absorbancji dla dtugosci
fali 1939 nm wyznaczona dla metanolu cz.d.a. z probka po
zakonczonym procesie ekstrakcji wody.

Zamieszczone w tabeli 2 dane pozwolity na wykonanie
obliczen z zastosowaniem wzoréw od (2) do (5). Wyniki
obliczen zestawiono w tabeli 3.

Tabela 3. Wyniki obliczen prowadzace do wyznaczenia zawartosci
wody WCPyr w badanych materiatach widknistych

Abs C M

Nazwa probki [0/;’] [ma] WCPyr [%]
papier 0,0697 | 0,1300 | 4,735 6,84
celulozowy
preszpan 00630 | 0,1172 | 4516 6,49
0,5 mm
prosepan 00634 | 0,1180 | 4,717 6,86
mm
papier 0,0443 | 00816 | 3,142 4,44
aramidowy
W tabeli 3 odpowiednie symbole oznaczajg
Abs — absorbancja wyznaczona 2z odejmowania
Absuzp—Absy, C, — stezenie wody w metanolu [g],

My — masa wody wyekstrahowanej z prébki

WCPnir— zawarto$¢ wody w badanej prébcee [%].

Na podstawie przeprowadzonych badan sformutowano
nastepujgce wnioski:

e czas ekstrakcji wody z materialu do metanolu mocno
zalezy od jego grubosci; w przypadku papieru
celulozowego o grubosci 0,055 mm wystarczyly
zaledwie 24 minuty aby wyekstrahowa¢ wode z prébki,
natomiast w przypadku preszpanu o grubosci
1,026 mm czas ten wynosit az 102 minuty,

e papiery celulozowy i aramidowy, charakteryzujgce sie
podobng gruboscig, mialy zblizony czas potrzebny do
wyekstrahowania wody z materialu  wynoszgcy
odpowiednio 24 i 23 minuty,

e na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, ze
badany materiat aramidowy charakteryzuje sie mniejszg
higroskopijnoscig niz materialy celulozowe, co jest
zgodne z informacjami na ten temat przedstawionymi w
publikacjach [7,13],

[mg],
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e w wyniku kondycjonowania probek w powietrzu o
wilgotnosci wzglednej 35% i temperaturze 23°C przez
okres 20 dni, materiaty celulozowe papier i preszpan
1 mm osiggnety zblizony poziom zawilgocenia
mieszczacy sie w zakresie od 6,5 do 6,8%.

Badania miedzylaboratoryjne

Przy okazji prac wykonywanych w ramach grupy
roboczej Cigre D1.52 [14] poréwnano wynik zawartosci
wody W preszpanie uzyskane za pomocg metody
posredniej spektrofotometrycznej i metod
znormalizowanych [10] opartych na reakcji Karla Fischera.
Badania zawartosci wody metodg Karla Fischera zostaty
przeprowadzone w trzynastu laboratoriach na terenie
Europy. Po odrzuceniu wartosci znacznie odbiegajgcych od
pozostatych obliczono warto$¢ $rednig wynoszaca 5,33%
wagowo. Natomiast wynik uzyskany w Politechnice
Poznanskiej za pomoca posredniej metody
spektrofotometrycznej wyniost 5,26%. Otrzymano bardzo
dobrg zgodnos¢ wynikow uzyskanych znormalizowanymi
metodami Karla Fischera oraz opracowang metodg
posrednig spektrofotometryczna.

Podsumowanie

Przeprowadzone badania pozwolity na ocene czasu
potrzebnego do wyekstrahowania wody z materiatéw
widknistych do metanolu. Czas ten mocno zalezy od
grubosci probki. W przypadku preszpanu o grubosci 1 mm
czas ten wynosit az 102 minuty. W Kkontekscie
wykorzystania metanolu w  posredniej metodzie
spektrofotometrycznej stuzgcej do pomiaru zawartosci wody
czas ten jest dos¢ dtugi. Zmniejszenie tego czasu mozna
uzyskaé w stosunkowo prosty sposéb, poprzez
rozwarstwienie badanego materialu witdknistego. W
aspekcie potencjalnego wykorzystania metanolu do
suszenia uktadu izolacyjnego uzyskany czas ekstrakc;ji
wody jest zadawalajgcy.

Przeprowadzone badania miedzylaboratoryjne
potwierdzity mozliwo$¢ zastosowania opracowanej metody
spektrofotometrycznej do oceny zawilgocenia materiatow
celulozowych zaimpregnowanych olejem mineralnym.

Opracowywana metoda pomiaru zawarto$ci wody moze
mie¢ bardzo szerokie zastosowanie w ré6znych dziedzinach
przemystu takich jak np. spozywczym czy
farmaceutycznym.
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