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Inhibierte Isolierole
Von J. Schober, Baden

1. Einleitung

Wie in [1]1) ausgefiihrt wurde, kann das Isolationssystem
olgefiillter Hochspannungsgeriate infolge der durch hohe
Temperaturen unterstiitzten Oxidation des Isolierdles hin-
sichtlich seiner Eigenschaften als Dielektrikum so stark ver-
andert werden, dass die Betriebssicherheit der Apparate auf
die Dauer in Frage gestellt wird. Dieser mit «Alterung» be-
zeichnete Vorgang ldasst sich durch folgende Massnahmen
wirksam unterbinden oder verzogern:

a) Schutz des Oles durch teilweisen oder vollstindigen Abschluss
des Transformators gegen Luftsauerstoff [2; 3].

b) Verzégerung der Alterung durch Unschiddlichmachen der sie
beschleunigenden 6lldslichen Kupferverbindungen. Man erreicht
dies durch den Zusatz von «Desaktivatoren», die die bereits im Ol
gelosten Kupferverbindungen unwirksam machen, oder besser durch
«Passivatoren», die das In-Losung-Gehen des Kupfers iiberhaupt
verhindern.

c) Verzogerung der Alterung durch Unterbrechen der iiber viele
Stufen verlaufenden Oloxidation [4; 5] innerhalb der ersten Phase
der Oxidation mittels «Inhibitoren».

Dieser «Inhibierung» des Isolierdles féllt somit eine wich-
tige Rolle zu. Uber die theoretischen Grundlagen hiezu finden
sich bereits umfassende Erorterungen in der Literatur [4; S], so
dass hier nicht weiter darauf eingegangen werden soll.

Der vorliegende Artikel wendet sich vor allem an den An-
wender von JIsolierdlen und soll ihn mit den praktischen Aus-
wirkungen, der Durchfiihrung und der damit verbundenen
Problematik der Inhibierung von Isolierdlen vertraut machen.

2. Praktische Auswirkungen der Inhibierung

2.1 Das Alterungsverhalten inhibierter Isolierdle

Der Inhibitor unterbricht die bei der Oloxidation ablaufende
Reaktionskette, indem er die aktiven Zwischenglieder dieser
Kette, die « Radikale», blockiert und damit unwirksam macht.

Verfolgt man den Alterungsverlauf eines inhibierten Oles
liber eine gewisse Zeit, dann ergibt sich das in Fig. 1, Kurve 2,
gezeigte Bild2). Man unterscheidet darin zwei Phasen. Die
erste Phase, in deren Verlauf praktisch keine sichtbare Oxida-
tion stattfindet, wird «Induktionsphase» genannt. Die zweite
stellt die eigentliche Oxidationsphase dar. Der zuerst stark
ansteigende Kurvenverlauf der Oxidationsphase kann spiter
infolge verschiedener Sekundédrvorginge wieder flacher ver-
laufen.

Ein Vergleich des Alterungsverlaufes eines inhibierten
Isolierdles (Kurve 2) mit dem des nichtinhibierten Grundoles
(Kurve /) lasst erkennen, dass sich die beiden Kurven nur in
der Dauer der Induktionsperioden unterscheiden.

") Siehe Literatur am Schluss des Aufsatzes.

2) Es muss darauf hingewiesen werden, dass hier der besseren Uber-
sicht wegen ein stark vereinfachtes Modell gewahlt wurde. Der Alte-
rungsverlauf kann tatsichlich je nach der Art des Oles, den Alterungs-
bedingungen und den gewdhlten Alterungskriterien ganz anders aus-
sehen.
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2.2 Vorteile der Inhibierung

Die mit der Inhibierung von Isolierdlen verbundene Ver-
langerung der Induktionsphase ldsst sich auf verschiedene
Weise nutzen. Man kann einerseits, wie bisher {iblich, das Ende
der Gebrauchsdauer eines Oles durch einen bestimmten, durch
elektrische oder chemische Kennwerte charakterisierten
Alterungszustand des Oles festsetzen. In diesem Fall wird die
Lebensdauer des Oles also lediglich um die durch den Inhibitor
bewirkte Induktionsphase verlangert. Ist das Ende der Ge-
brauchsdauer des Oles erreicht, werden Revisionsmassnahmen
(Reinigung des Aktivteils, Regenerierung oder Neudlfiillung)
notwendig. Bei diesem Vorgehen rechnet man heute bei Ein-
satz der heute iiblichen Ole mit guter natiirlicher Alterungs-
stabilitit mit einer gegeniiber nicht inhibierten Olen zwei- bis
zweieinhalbfachen Gebrauchsdauer.

Anderseits ist es aber moglich, die Gebrauchsdauer des
Oles durch die Dauer der Induktionsphase festzulegen. Das
hitte den Vorteil, dass das Ol am Ende seiner Gebrauchsdauer
einen elektrischen und chemischen Zustand aufwiese, der dem
des Neuoles noch sehr nahe kime. Das bedeutet ferner, dass
auch die Festisolation weitgehend frei von Olalterungsproduk-
ten bliebe. Moglicherweise konnte man nun einfach einen
neuen Inhibitor zusetzen und damit das Einsetzen der Olalte-
rung um eine weitere Induktionsphase hinausschieben. Sollte
das nicht zum gewiinschten Erfolg fithren oder wegen ander-
weitiger ins Ol gelangter Verunreinigungen nicht erwiinscht
sein, geniigte ein einmaliger Durchlauf durch eine Regenerier-
anlage oder ein einfacher Olwechsel, um dem Transformator
wieder einen quasi neuwertigen Zustand zu verleihen (von einer
gewissen thermischen Alterung der Festisolation soll hier ein-
mal abgesehen werden).
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Fig. 1

Vergleich des Alterungsverlaufes eines inhibierten Isolierdles mit dem des
nichtinhibierten Grundoles
1 Alterungsverlauf des nichtinhibierten Grundoles
2 Alterungsverlauf des inhibierten Oles
A Induktionsperiode des nichtinhibierten Grunddles;
periode des inhibierten Oles

B Induktions-
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Alterungsverhalten verschiedener Grundole mit unterschiedlicher inhibitor response

Da sich das Ende der Induktionsphase eines im Betrieb be-
findlichen Oles hinreichend sicher voraussagen lassen sollte
(siehe weiter unten), sofern gleichbleibende Betriebsbedingun-
gen vorausgesetzt werden konnen, konnten die notwendigen
Revisionsmassnahmen hinldnglich langfristig vorausgeplant
werden.

3. Die Inhibierung

3.1 Anforderungen an den Inhibitor

Von der Schmierstofftechnik her ist eine grosse Anzahl gut
wirksamer Oxidationsinhibitoren bekannt. Ihre Verwendbar-
keit fiir die Inhibierung von Isolierdlen wird jedoch durch die
zusitzlichen Anforderungen, die sich aus dem Verwendungs-
zweck ergeben, stark eingeschriankt.

Ein vollstindiges Pflichtenheft fiir Isolierdl-Inhibitoren
wurde an anderer Stelle schon einmal aufgestellt [5]. Folgende
Anforderungen erscheinen dabei besonders wichtig:

a) Weder der Inhibitor noch seine Oxidationsprodukte diirfen die
technischen Eigenschaften des zu inhibierenden Oles negativ beein-
flussen.

b) Der Inhibitor darf keine unerwiinschten Nebenwirkungen auf
die Festisolation ausiiben und von dieser nicht so stark adsor-
biert werden, dass er damit unwirksam gemacht werden konnte.

¢) Der Inhibitor wie auch seine Oxidationsprodukte miissen gut
und riickstandslos im Ol 16slich sein. B

d) Der Inhibitor soll moglichst wenig fliichtig sein, um dem Ol
wiithrend der verschiedenen Vakuumbehandlungen, denen es unter-
worfen wird, nicht entzogen zu werden.

Diese Anforderungen werden vom Ditertidrbutyl-para-
Kresol (im folgenden « DBPC» genannt) hinreichend gut er-
fiillt. Daher findet dieser Inhibitor in Isolierdlen vorwiegend
Verwendung.

Daneben wird auch noch das B-Naphthyl-Phenyl-Amin
verwendet, das allerdings nach den wenigen bisher durchge-
fiihrten Untersuchungen des Autors im Hinblick auf das elek-
trische Verhalten des damit inhibierten Oles noch Wiinsche
offen lisst. Bei der kiinstlichen Alterung zeigen damit inhibierte
Ole niamlich eine ausgeprigte Tendenz zu hoheren dielektri-
schen Verlusten. Solche Ole sind jedoch praktisch im Einsatz
und haben sich dem Vernehmen nach bisher gut verhalten. In
der Schweiz sollte jedoch der Einheitlichkeit wegen nach Mog-
lichkeit ausschliesslich das DBPC Verwendung finden.

3.2 Anforderungen an das Grundol

Die durch eine Inhibierung erreichbare Verlingerung der
Induktionsphase, d. h. der Erfolg einer Inhibierung héingt stark
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Tabelle I
01 Alterungsverhalten der mit 0,3 7% DBPC
Kennwerte der nichtinhibierten Grundéle nach der CEI-/Alterung inhibierten Ole
(164 h tei 100 °C)
nach der CEI-/Alterung Induktions-
periode
Neutralisa- Grenzflachen- Schlammgehalt tg 8 bei 90° C Inhibitor- ‘ tg & bei 90 °C
tionszahl spannung gehalt |

Nr. 1) mg KOH/g dyn/cm % % % % h?)

1 9,8 5,3 0,165 78 0,20 0,26 192

6 10,0 8,0 — 90 0,20 0,55 153

8 0,15 14,8 0,015 12 0,21 3,1 130

10 0,10 18,9 0,016 29 0,17 0,75 110

12 0,22 15,6 0,026 2,7 0,16 1,75 89

15 0,32 14,5 ‘ 0,030 | 6,2 0,15 10,4 65

16 0,19 16,8 } 0,014 | 2.3 23 1,7 } 85
1) Die Numerierung der Ole bezieht sich auf Tabelle II.

?) Gemessen nach der modifizierten CEI-Methode (siche Abschnitt 4.3).

von der Art des verwendeten Grundodles ab. Der bisherigen Er-
fahrung des Autors nach ist es nun so, dass Ole, die gut auf einen
Inhibitor ansprechen, bei der Alterungspriifung ohne Inhibitor-
zusatz bzw. nach Verbrauch des Inhibitors bemerkenswert
schlecht abschneiden, wihrend eine Inhibierung von Olen mit
guter «natiirlicher» Alterungsbestindigkeit in der Regel
bestenfalls zu mittelméssigen Ergebnissen fiihrt.

Die in Tabelle I wiedergegebene Gegeniiberstellung der
Induktionsperioden inhibierter Ole mit dem Alterungsverhalten
der nichtinhibierten Grundole zeigt das sehr deutlich.

Diese Sachlage hat zu bewegten Diskussionen der Frage
gefiihrt, ob man an das nichtinhibierte, fiir eine Inhibierung
vorgesehene Grundol tiberhaupt irgendwelche, liber gewisse
Reinheitsanforderungen hinausgehende Anspriiche stellen
soll. Dabei werden die folgenden beiden Meinungen vertreten:

a) Eine grosse Alterungsgeschwindigkeit nach Verbrauch des
Inhibitors ist gefdhrlich, da der Zeitpunkt, in dem das Ol ausge-
wechselt werden miisste, leicht verpasst werden kann, was grosse
Konsequenzen zur Folge hitte. Daher sollten die normalerweise mit
Inhibitoren verwendeten Ole auch ohne Inhibitorzusatz hinsichtlich
der Alterungsbestdndigkeit mindestens den in CEI-Publikation No
296.1969 festgelegten Spezifikationen entsprechen.

b) Fiir die Qualitédt eines inhibierten Oles ist hinsichtlich der
Alterungsgeschwindigkeit ausschliesslich die Liange der Induktions-
periode massgebend. Daher ist es nicht gerechtfertigt, bestimmte
Anforderungen an das Alterungsverhalten solcher nichtinhibierter
Ole zu stellen, die ausschliesslich inhibiert Verwendung finden
[6; 7].

Stiitzt man sich auf die bisherigen Erfahrungen mit inhi-
bierten Olen, dann ergeben sich fiir das Alterungsverhalten
zwei Alternativen, wie sie in Fig. 2 schematisch skizziert sind.
Kurve A charakterisiert den Alterungsverlauf eines inhibierten
Oles mit guter natiirlicher Alterungsbestiandigkeit, jedoch nur
mittlerer Inhibierbarkeit, wihrend Kurve B den Alterungs-
verlauf eines Oles mit extrem guter Inhibierbarkeit wiedergibt.
Unter «Inhibierbarkeit» ist hier die durch Inhibierung erreich-
bare Verlangerung der Induktionsphase zu verstehen. Welcher
der beiden Alternativen man den Vorzug geben soll, ist eine
Ermessensfrage, die u. a. auch davon abhidngt, zu welcher der
beiden unter 2.2 wiedergegebenen Definitionen fiir die Ge-
brauchsdauer eines Transformatorendles man sich bekennen
will. Da der Schnittpunkt der beiden Alterungskurven zumindest
bei der kiinstlichen Alterungspriifung oberhalb der iiblicher-
weise fir den Alterungszustand von Transformatorendlen
angegebenen Grenzwerte liegt (mit der Befolgung des zweiten
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Fig. 2
Vergleich des Alterungsverhaltens zweier inhibierter Ole
A Ol mit guter «natiirlicher Alterungsbestindigkeit», jedoch mit
schlechter «inhibitor response»; B Ol mit guter «inhibitor response»

der beiden oben angefiihrten Prinzipien also keine Verkiirzung
der Gebrauchsdauer des Oles verbunden ist), und da sich der
Inhibitorverbrauch eines inhibierten Betriebsdles mindestens
ebenso genau verfolgen lasst wie der Alterungsverlauf eines
nichtinhibierten Oles, sollten fiir die Beurteilung der Qualitit
eines inhibierten Oles nur solche Kriterien herangezogen wer-
den, die bei der Priifung des inhibierten Oles gewonnen worden
sind.
3.3 Die Durchfiihrung der Inhibierung

Um Fehlschldge zu vermeiden, sollte jedes zu inhibierende
Ol auf seine Inhibierbarkeit untersucht werden, sofern die
Qualitit des Oles nicht bekannt ist oder die Inhibierung an
einem Ol erfolgen soll, das bereits gewisse Zeit in Betrieb ge-
standen hat. Entsprechende Prisfmethoden werden weiter unten
angegeben. Besondere Vorsicht ist geboten, wenn der Verdacht
besteht, dass das betreffende Ol bereits einen Inhibitor enthiilt,
da sich Inhibitoren verschiedenen Typs in ihrer Wirkung gegen-
seitig aufheben konnen.

Fig. 3
Anlage zur Inhibierung von Isolierolen

1212 (A 875)

Bei Verwendung von DBPC empfiehlt sich im allgemeinen
ein Zusatz von 0,3 %. Um zu verhindern, dass der Inhibitor
ungelost auf den Wicklungen oder am Boden des Transforma-
torentanks liegen bleibt, wird er am besten in Form einer kon-
zentrierten Stammlosung zugesetzt. Dazu wird die fiir die
Transformatorenfiillung erforderliche Inhibitormenge in soviel
des zu inhibierenden Oles gelost, dass die Konzentration ca.
5 9% betragt. Um den Losungsvorgang zu beschleunigen, kann
das vorgelegte Ol auf 45...50 °C erwirmt werden.

Nach dem vollstindigen Auflosen des Inhibitors wird das
Konzentrat der Transformatorenfiillung zugesetzt. Konzen-
trierte Losungen von DBPC in Isolierdl sollen nach Moglich-
keit nicht bei Temperaturen unter 0 °C gelagert werden, da
sonst mit einem Auskristallisieren des Inhibitors zu rechnen
ist.

Wesentlich eleganter ldsst sich die Inhibierung jedoch im
Zuge der Erstfiillung oder einer Olaufbereitung (Entgasung,

mg KOH/g j o,
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Fig. 4
Inhibitorgehalt und Neutralisationszaghl nachtriiglich inhibierter ©le nach
der CEI-Alterung in Abhiingigkeit von der Konzentration der Alterungs-
stoffe vor der Imhibierung, gemessen durch die IR-Absorption bei der
Wellenzahl 1710 cm-1
@® Inhibitorengehalt; (O Neutralisationszahl; I, Durchlissig-
keit des Neuoles bei Wellenzahl 1710 cm; I Durchlédssigkeit des ge-
alterten Oles bei Wellenzahl 1710 c¢cm™t

Trocknung) mittels einer an die Aufbereitungsanlage ange-
schlossenen Inhibiereinrichtung durchfithren (Fig. 3). Dazu
wird die zur Inhibierung notwendige Menge Inhibitor in die
dafiir vorgesehenen Behiilter eingefiillt und das Ol hindurch-
geleitet. Ein Ansetzen von Konzentraten usw. ist hier nicht
notwendig.

Inhibierte Ole sollten als solche gekennzeichnet sein, wobei
die Menge und der Typ des verwendeten Inhibitors auf den
Gefidssen anzugeben sind.

3.4 Die Inhibierung bereits im Betrieb befindlicher
Isolierdle
Wie sich anhand von Fig. 4 zeigen lisst, fillt der Inhibitor-
gehalt wihrend der kiinstlichen Alterung nach der CEI-
Publikation No 74 um so stirker ab, je weiter die Alterung des
Oles vor der nachtriglichen Inhibierung fortgeschritten war.
(Der Alterungszustand wurde im vorliegenden Fall durch die
Intensitit der IR-Absorptionsbande bei der Wellenzahl

Bull. ASE 62(1971)25, 11 décembre



1710 cm-! charakterisiert. Dieser Wert ist ein Mass fiir den
Gehalt an Oxidationsprodukten im Ol.) Das heisst also, dass
die volle Wirksamkeit des Inhibitors nur dann erreicht werden
kanh, wenn das Ol von vorneherein inhibiert eingesetzt wird.
Das schliesst jedoch die Niitzlichkeit einer eventuellen nach-
triglichen Inhibierung bereits in Betrieb befindlicher Ole nicht
aus. Inw:eweit sie sich noch lohnt, hiangt einerseits vom Ausfall
der auf jeden Fall vorgingig durchzufiihrenden Alterungs-
priifung im Labor, andererseits von den jeweiligen betriebs-
technischen Gegebenheiten ab und ist daher oftmals eine
Ermessensfrage.

Ganz anders ist hingegen die Situation, wenn es darum
geht, Transformatoren, deren Olfiillung regeneriert worden ist,
vor dem zu raschen Wiederbeginn der Olalterung zu schiitzen.
Auch bei sorgfiltig durchgefiihrter Spiilung des Transforma-
tors verbleiben noch Olalterungsprodukte in der Festisolation,
die sich auf die von neuem einsetzende Alterung des Oles stark
beschleunigend auswirken konnen. Hier ist der Einsatz von
inhibierten Olen also unumginglich, ganz gleich, ob es sich
dabei um das Regenerat oder um ein Neudl handelt.

4. Priifung und Beurteilung inhibierter Ole
4.1 Qualitativer Nachweis von Inhibitoren in Isolierdl

Eine einfache Methode zur Priifung eines Oles auf das Vor-
handensein von Oxidationsinhibitoren ist im CEI-Dokument
No0 296.1969 «Spécification des huiles isolantes neuves pour
transformateurs et interrupteurs» beschrieben. Sie beruht
darauf, dass die als Reagenz verwendete Molybdédn-Phosphor-
siure vom phenolischen wie auch aminischen Inhibitor redu-
ziert wird, wodurch das urspriinglich gelbe Reagenz je nach
Inhibitortyp einen Farbumschlag nach Blau oder Blaugriin
erfahrt. Diese Methode ist mit einfachsten Hilfsmitteln (Rea-
genzglas) durchzufiihren und lasst eine grobe Unterscheidung
zwischen phenolischen und aminischen Inhibitoren zu.

Wesentlich empfindlicher und in ihren Aussagen spezifischer
-ist die Diinnschichtchromatographie [7...10]. Nachdem heute

beim einschligigen Fachhandel fertig vorpriparierte Diinn-
schichtplatten preisgiinstig angeboten werden, kommt man
auch bei Anwendung dieser Methode mit einem Minimum an
apparativem Aufwand aus.

Hinreichend genaue quantitative Bestimmungen des Inhibi-
torgehaltes in Olen machen einen wesentlich grosseren appara-
tiven Aufwand erforderlich. Hierzu steht eine Reihe von Mog-
lichkeiten zur Verfiigung, die sich zum grossten Teil in der
Praxis bewidhrt haben und alle ihre spezifischen Vor- und
Nachteile aufweisen, so dass die Wahl der jeweiligen Methode
in erster Linie sich danach richten wird, was zur Verfiigung
steht bzw. inwieweit man das gewihlte Instrument noch fiir
andere Untersuchungen einsetzen kann.

Zu den angefiihrten Methoden gehoren:

a) Colorimetrische Bestimmung phenolischer Inhibitoren nach
ASTM D 1473-61T;

b) Infrarot-Spektroskopie [13];

¢) Gaschromatographie [14; 15];

d) Polarographie und die Voltametrie [5; 14; 15];

) Titrimetrische Bestimmung [16], die jedoch nur auf phenolische
Inhibitoren beschriankt ist.

4. Bestimmung und Beurteilung der Alterungsstabilitit
inhibierter Ole

Es wire naheliegend, sich auch fiir die Prifung inhibierter
Ole der Methode fiir nichtinhibierte Ole nach der CEI-Publi-

Bull. SEV 62(1971)25, 11. Dezember

Verhalten handelsiiblicher inhibierter Isolierole bei der IEC-Alterung

Tabelle 11
Probe Inhibitorgehalt Dielektrische Verluste bei 90 °C
s vor der nach der relative vor der nach der | Zunahme
Alterung | Alterung | Abnahme | Alterung | Alterung | (absolut)
' % % % % % %
1 0,30 0,20 30 0,12 0,26 0,14
2 0,30 0,25 17 0,37 0,51 0,14
3 0,29 0,22 24 0,16 0,40 0,24
4 020 | 0,15 25 0,18 033 | 0,15
5 030 | 0,22 27 0,25 1,91 1,66
6 0,30 0,20 30 0,54 0,55 0,01
7 0,30 021 | 30 0,22 0,80 0,58
8 030 | 021 | 30 0,18 3,1 2,92
9 0,25 0,17 | 32 0,32 2,2 1,88
10 0,30 0,17 | 43 0,24 0,75 0,51
11 030 | 0,17 @ 43 0,11 1.2 1,09
12 0,30 0,16 47 0,28 1,75 1,47
13 0,24 0,12 50 4.4 0,99 | —
14 030 | 0,15 50 020 | 17,6 17,4
15 030 | 0,15 50 030 | 104 10,1
16 0,30 0,14 53 0,20 1,7 1,5
17 0,39 0,18 54 0,11 20,9 20,79
18 0,40 0,18 55 0,11 | 22,0 21,89
19 0,24 0,10 58 0,24 2.4 2,16
20 0,29 0,12 59 0,13 | 30,1 29,97
21 0,70 0,25 64 1,02 40,1 39,08
22 0,23 0,08 65 0,28 6,8 6,52
23 0,30 0,09 70 0,41 35,5 35,09
24 0,30 0,06 80 0,57 | 41,8 | 4123
25 023 | 0,00 | 100 0,36 1,90 | 1,54
26 0,30 0,00 100 — 12,9 —
27 0,30 0,00 100 0,60 14,5 13,9

kation No 74 «Méthode pour évaluer la stabilité a I’oxydation
des huiles isolantes» zu bedienen, indem man die Priifdauer
einfach bis tiber das Ende der Induktionsperiode ausdehnt. Die
so erhaltenen Ergebnisse sind jedoch mit sehr grossen Unsicher-
heiten behaftet, da, durch die Priifanordnung bedingt, ein
grosser Teil des Inhibitors durch Verdampfen verlorengehen
kann. Namentlich bei den diinnfliissigen Isolierclen sind auch
die Verdampfungsverluste des Oles selbst nicht mehr zu ver-
nachlidssigen. Ein weiterer Nachteil ist in der gegeniiber den
nichtinhibierten Olen stark verlangerten Priifdauer zu sehen.

Da die Geschwindigkeit des Inhibitorverbrauches mit der
«inhibitor-response» des jeweiligen Oles zusammenhingt,
kann man sich jedoch so behelfen, dass man auch inhibierte
Ole gemiss obiger CEI-Publikation priift und den wihrend der
normalen Alterungszeit von 164 h erfolgten Abfall der Inhibi-
torkonzentration sowie eventuell aufgetretene Verianderungen
der dielektrischen Verluste bestimmt.

Im Laboratorium des Verfassers sind in den letzten 6 Jahren
iiber 20 inhibierte Ole verschiedener Provenienz nach diesem
Verfahren gepriift worden. Aus den in Tabelle II zusammen-
gestellten Werten ist ersichtlich, dass sich die Ole zu drei
Gruppen zusammenfassen lassen:

a) Inhibitorabnahme kleiner als 30 %, (bezogen auf den Anfangs-
gehalt); keine nennenswerte Erhohung der dielektrischen Verluste.

b) Inhibitorabnahme zwischen 30 und 50 %;; teilweise erhohte
dielektrische Verluste.

¢) Inhibitorabnahme tiber 50 % ; teilweise stark erhohte dielek-
trische Verluste.
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Fig. 5
Glasapparatur zur Priifung inhibierter Isolierole mach der modifizierten
CEI-Methode

Aufgrund dieser Ergebnisse wurde fiir den internen Ge-
brauch festgelegt, dass nur solche inhibierten Ole zur Verwen-
dung freigegeben werden sollen, die vor der Alterung der auch
fiir nichtinhibierte Ole giiltigen Spezifikationen entsprechen
und nach der normalen CEI-Alterung noch mindestens 50 9
ihres urspriinglichen Inhibitorgehaltes aufweisen, wobei der
Verlustfaktor des gealterten Oles bei 90 °C nicht hoher als 5 %
sein soll. Hinsichtlich des Alterungsverhaltens werden an das
nichtinhibierte Grundol keine Anforderungen gestellt.

Diese Festlegung entbehrt zwar auch nicht einer gewissen
Willkiir, sie stellt jedoch eine Beurteilungsbasis dar, mit der
bisher gute Erfahrungen gemacht worden sind und die mit den
Ergebnissen anderer Priifmethoden nicht in Widerspruch steht.
Sie setzt allerdings die Moglichkeit einer relativ genauen Be-
stimmung des Inhibitorgehaltes voraus.

In der Zwischenzeit wurde von der Arbeitsgruppe CEI-SC
10A/WG 1, «Huiles inhibées», ein Verfahren ausgearbeitet,
das ebenfalls der Priifung der Alterungsstabilitit inhibierter
Ole dienen soll und kurz vor der Veroffentlichung als offizielles
CEI-Dokument steht. Dieses Verfahren stiitzt sich ebeafalls
auf die Alterungspriifung nach der CEI-Publikation No 74,
wobei jedoch die Priiftemperatur auf 120 °C und die Linge des
Katalysators (Kupferdraht) auf 90 cm hinaufgesetzt wurde.
Eine weitere wesentliche Anderung besteht darin, dass der die
Olprobe verlassende Sauerstoff durch eine wissrige Vorlage
geleitet wird, in der die mitgehenden gebildeten fliichtigen
Sduren absorbiert und taglich durch Titration bestimmt wer-
den (Aufbau siehe Fig. 5). Durch Auftragen der Gesamtmenge
der iibergangenen Sdure iiber die Zeit erhidlt man Kurven
(Fig. 6), aus denen sich das Ende der Induktionsperiode meist
gut ablesen lasst.

Um die tdgliche Bestimmung der {ibergangenen Sdure zu
vermeiden, kann man die Vorlage anstelle mit Wasser auch
mit 25 ml verdiinnter Kalilauge (30 mg KOH/100 ml Wasser)
beschicken, der ein bis zwei Tropfen einer 1-%;-igen Phenol-
phtaleinlosung in Alkohol zugesetzt wird. Die rotviolette Lo-
sung wird farblos, sobald die von dieser Losung absorbierte
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Siuremenge einer Neutralisationszahl von 0,3 mg KOH/g Ol
entspricht. Wie Fig. 6 zeigt, liegen das tatsichliche Ende der
Induktionsperiode, gekennzeichnet durch die verstirkte Bil-
dung leichtfliichtiger Sduren, und die Zeit bis zum Farbum-
schlag dicht beieinander, so dass letztere recht gut als Indi-
kation fiir das Ende der Induktionsperiode dienen kann.

Wie sich anhand der zahlreich durchgefiihrten Ringver-
suche innerhalb der Arbeitsgruppe gezeigt hat, ist die Wieder-
holbarkeit der Ergebnisse (immer gleicher Priifer und gleiche
Priifapparatur) recht gut. Sehr mangelhaft ist hingegen die
Vergleichbarkeit der Ergebnisse (Vergleich der in verschiedenen
Priifstellen von verschiedenen Priifern erhaltenen Resultate).
Ein weiterer Mangel haftet dieser Methode noch insofern an,
als einer moglichen Anderung des dielektrischen Verhaltens
des gepriiften Oles vor Abschluss der Induktionsperiode, wie es
nachweislich auch schon in der Praxis aufgetreten ist, nicht
Rechnung getragen wird.

Trotz dieser Kritik kann diese Priifmethode jedoch ausge-
zeichnete Dienste bei der Bestimmung der nach einer gewissen
Betriebszeit im Ol verbliebenen Inhibitor-Restkapazitit leisten.
Bei Betriebsolen konnen, wie oben gezeigt wurde, gewisse Ver-
unreinigungen den Abbau des Inhibitors beschleunigen. Da-
durch wird die Linearitdt zwischen Induktionsperiode und
Inhibitorgehalt gestort, so dass aufgrund des auf physikalisch-
chemischem Wege bestimmten Inhibitorgehaltes keine ver-
lasslichen Aussagen iiber das mutmassliche Ende der Induk-
tionsperiode mehr moglich sind. Diese Liicke kann durch die
vorliegende Priifmethode gut ausgefiillt werden, da hier alle
unbekannten Einflussgrossen mit erfasst werden.

5. Zusammenfassung

Oxidationsinhibitoren vermodgen den Beginn einer mess-
baren Alterung von Isolierdlen um eine gewisse Zeit zu ver-
zogern, wobei die besten Ergebnisse dann zu erwarten sind,
wenn das zu inhibierende Ol auf den Zusatz eines Inhibitors
besonders zugeschnitten ist.

Ob und welche Anforderungen hinsichtlich der Alterungs-
bestindigkeit an die nichtinhibierten Grundéle zu stellen sind,
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Fig. 6

Bildung fliichtiger Siuren bei der Alterungspriifung irhibierter Isolierole
nach der modifizierten CEI-Methode bei 120 °C
@ Ol Nr.1; § Ol Nr.8 A Ol Nr.12; [] Ol Nr. 16;
x Ol Nr.6; © Ol Nr.10; @ Ol Nr. 15
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die grundsatzlich inhibiert Verwendung finden, hingt von den
gewihlten Kriterien ab, durch die die Gebrauchsdauer des Oles
limitiert werden soll. Begrenzt man sie auf die Dauer der
Induktionsphase, dann wird eine gesonderte Priifung des
nichtinhibierten Grundéles nicht fiir notwendig gehalten.

Inhibitoren verschiedenen Typs konnen sich in ihrer Wirkung
gegenseitig negativ beeinflussen. Daher sollten Ole, die fiir eine
Inhibierung vorgesehen sind, vor der Inhibierung auf die An-
wesenheit von bereits im Ol befindlichen Inhibitoren iiberpriift
werden. Im Zweifelsfalle ist eine Alterungspriifung des zu
inhibierenden Oles mit und ohne Inhibitorzusatz angezeigt.

Aus dem gleichen Grund sollte nur ein einziger Inhibitortyp
Verwendung finden. Von allen bisher auf dem Markt befind-
lichen Inhibitortypen wird dazu dem Ditertidrbutyl-para-
Kresol (DBPC) der Vorzug gegeben.

Die empfohlene Inhibitorkonzentration betrigt 0,3 Gew.- %;.

Die Inhibierung von Isolierdlen erfolgt am besten im Zuge
der Erstfiillung von Transformatoren oder wédhrend einer
sonstigen Olaufbereitung (Entgasung, Trocknung usw.) mittels
einer an die Aufbereitungsanlage angeschlossenen Inhibier-
einrichtung. Steht eine solche Einrichtung nicht zur Verfiigung,
dann ist es ratsam, zuerst eine konzentrierte Stammldsung
herzustellen und diese dann der Hauptmenge des zu inhibie-
renden Oles zuzusetzen. Man vermeidet damit, dass sich unge-
I6ster Inhibitor auf der Wicklung ablagern und dort zu
Schwierigkeiten fiihren kann.

Die Uberwachung inhibierter, im Betrieb befindlicher Ole
kann neben der Messung der Durchschlagspannung und der
dielektrischen Verluste auf die Bestimmung der Induktions-
phase oder (mit Vorbehalt) auf die Bestimmung des noch vor-
handenen Inhibitorgehaltes beschrankt werden. Fiir die Be-

Bull. SEV 62(1971)25, 11. Dezember

stimmung der Induktionsphase wird eine Methode empfohlen,
die von einer CEI-Arbeitsgruppe ausgearbeitet worden ist und
demnéchst als CEI-Dokument zur Diskussion gestellt werden
wird.
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