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Validité de la présente publication

Le contenu technique des publications de la CEl est cons-
tamment revu par la CEl afin quiil refléte I'état actuel de
la technique.

Des renseignements relatifs & la date de reconfirmation de
la publication sont disponibles auprés du Bureau Central de
la CEI.

Les renseignements relatifs & ces révisions, a I'établis-
sement des éditions révisées et aux amendements peuvent
étre obtenus auprés des Comités nationaux de la CEl et
dans les documents ci-dessous:

Validity of this publication

The technical content of IEC publications is kept under
constant review by the IEC, thus ensuring that the content
reflects current technology.

Information relating to the date of the reconfirmation of the
publication is available from the IEC Central Office.

Information on the revision work, the issue of revised
editions and amendments may be obtained from IEC
National Committees and from the following IEC
sources:

¢ Bulletin de la CEI

® Annuaire de la CEIl
Publié annuellement

* Catplogue des publications de la CEI
Publié annuellement et mis & jour réguliérement
N

Termino|ogie

En ce qui cpncerne la terminologie générale, le lecteur se
reportera & [la CEl 50: Vocabulaire Electrotechnique Inter-
national (VIEl), qui se présente sous forme de chapi

séparés trditant chacun d'un sujet défini. Deg
complets syr le VEI peuvent étre obtenus sur d
Voir égalempnt le dictionnaire multilingue de la CEL

Les termes|et définitions figurant dans la présenie

cation ont [été soit tirés du V
approuvés gux fins de cette publicdtion.

Symboles graphiques

Pour les syrboles grs,
signes d'usage généraNappro

consultera:

— la (
électroq

- la (
sur le
feuilles|i

- laC

et pour les appareils électromédicaux,

e |EC Bulletin
e |EC Yearbook

to IEC 50:
V), which is
hch dealing
EV will be
Multilingual

have either been taken from the IEV of have been

and definitions contained in the plesent publi-
ically approved for the purpose of this pulplication.

raphical and letter symbols

For graphical symbols, and letter symbols| and signs
approved by the IEC for general use, readers are referred to
publications:

- |EC 27: Letter symbols to be used {n electrical
technology;

- |EC 417: Graphical symbols fof use on
equipment. Index, survey and compilation of the
single sheets;

- |EC 617: Graphical symbols for diagfams;

and for medical electrical equipment,

- la CEl 878: Symboles graphiques pour
équipements électriques en pratique médicale.

Les symboles et signes contenus dans la présente publi-
cation ont été soit tirés de la CEIl 27, de la CEIl 417, de la
CEIl 617 et/ou de la CEI 878, soit spécifiquement approuvés
aux fins de cette publication.

Publications de la CEIl établies par le
méme comité d'études

L'attention du lecteur est attirée sur les listes figurant a la fin
de cette publication, qui énumérent les publications de la
CEl préparées par le comité d'études qui a établi la
présente publication.

- |EC 878: Graphical symbols for electromedical
equipment in medical practice.

The symbols and signs contained in the present publication
have either been taken from IEC 27, IEC 417, IEC 617
and/or IEC 878, or have been specifically approved for the
purpose of this publication.

IEC publications prepared by the same
technical committee

The attention of readers is drawn to the end pages of this
publication which list the IEC publications issued by the
technical committee which has prepared the present
publication.
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

GUIDE D’ECHANTILLON!\IAGE DE GAZ ET D’HUILE
DANS LES MATERIELS ELECTRIQUES IMMERGES,
POUR L’ANALYSE DE GAZ LIBRES ET DISSOUS

AVANT-PROPOS

barés par des

hs, expriment

1) Les décisions ou accords officiels de la CEl en ce qui concerne les questions
Clomités d’'Etudes ol sont représentés tous les Comités nationaux s'intére

2) Ces décisions constituent des recommandations internationales gt sont | es\comme felles par les
Cpmités nationaux.

3) Dans le but d’encourager 'unification internationale, la CEl exprime e (0 < ités nationaux
o > i esure ol les
conditions nationales le permettent. Toute divergenge eptre 3 2 | et la régle
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nationale correspondante doit, dans la mesure ¢ e en termes claifs dans cette
derniére.
La grésente Norme } i 3 de la CEIl:

Fluides pour applicatio

Cette deuxi
parue en 1

Le texte de cét or €

de la CEl,

des documents suivants:

4 Dis Rapport de vote

10(BC)260 10(BC)271

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote
ayant abouti a Papprobation de cette publication.
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

GUIDE FOR THE SAMPLING

OF GASES AND OF OIL FROM OIL-FILLED ELECTRICAL EQUIPMENT
AND FOR THE ANALYSIS OF FREE AND DISSOLVED GASES

FOREWORD

1) The fornfal decisions or agreements of the IEC on technical matters, prepared by T
which al| the National Committees having a special interest therein are represente
possible| an international consensus of opinion on the subjects dealt with.

Committ

ical Co itttes on
expressyas_negarly as

htional

3) In order hittees
ians will
permit. A g6 ag natjonal rules shodld, as

far as pd

This Inter
for electrg

This seco

{ \ DIs Report on Voting
10(C0)260 10(C0)271

luids

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the Voting

Report indicated in the above table.
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INTRODUCTION

Les processus naturels de vieillissement dans les matériels électriques remplis d’huile
forment des gaz, mais il peut s’en produire beaucoup plus lors de défauts.

Le fonctionnement en présence de défauts peut sérieusement endommager ces matériels;
il est alors important de pouvoir détecter ces défauts au tout début de leur apparition.

Si ces défauts ne sont pas importants, les gaz formés se dissolvent normalement dans
I'huile et, par la suite, une faible proportion diffuse du liquide dans toute la phase gazeuse
au- dessus du liquide. L’extraction des gaz dISSOUS a partir d'un échantillon d’huile et la
déty e_détecter de tels
déf . , < leur vitesse

de {

Dans le cas de défauts trés importants |es gaz librg il et seront
rec gssité, ces gaz
po 5 . Au fur et &
i composition

tLon des gaz
ueillis a la

ses. Ainsi,
3 mateurs, la comparaison des analyses de gaz
aprés un essai d’échauffement peut révéler s’il y a
r des infor-
d'étincelles
‘¢chantiilons
sformateurs

donne les

I'expérience, a ce jour, a presque entiérement été obtenue sur de telles huiles. 1 est possible aussi de les
appliquer & d’autres liquides isolants, sous réserves de modifications.
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INTRODUCTION

Gases may be formed in oil-filled electrical equipment due to natural ageing, but also, to a
much greater extent, as a result of faults.

Operation with a fault may seriously damage the equipment and it is valuable to be able to
detect the fault at an early stage of development.

Where a fault is not severe, the gases formed will normally dissolve in the oil, with a small
proportion eventually diffusing from the liquid into any gas phase above it. Extracting dis-
solved gas from a sample of the oil and determlnlng the amount and composition of this

This can , i ati B rate ¢ i bn be
inferred b §
remaining

These te¢hniques are valua stag i i i . During
acceptange tests on transfo in tF y5—C i -in-oi cfore,

analysis after die i ing information regarding the presence of partial
dischargels or sparKi seratign in the field, the periodic removal of an oil sample
and analysi to monitor the condltlon of transformers and jother
“oil-filled ¢ |

The imp se Yechniques has led to the preparation of this guide tp the
procedurg the sampling, from oil-filled electrical equipment, of gase$ and
oils contajning g nd for subsequent analysis.

NOTE -“Methodsdescribed-imthis guideappty tomimerat irsulatingoits; since—experience todate has

been almost entirely with such oils. The methods may aiso be applied to other insulating liquids, in some
cases with modifications.
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GUIDE D’ECHANTILLONNAGE DE GAZ ET D'HUILE
DANS LES MATERIELS ELECTRIQUES IMMERGES,
POUR L’ANALYSE DES GAZ LIBRES ET DISSOUS

1 Domaine d’application

Le présent guide traite des techniques d’échantillonnage de gaz apparus aux relais de
protection et d’échantillonnage d’huile dans les matériels immergés, tels que les transfor-
mateurs de puussance les réducteurs de mesure, les réactances es traversées les

< éiévement

ile. Le choix
entrg ces différentes méthodes dépend souvent de Iéqun ispanible et de la
quantité d’huile nécessaire pour I'analyse.

Avant d’analyser les gaz dissous dans I'huile, il faut er \ de l'huile.
Deuk méthodes de base sont décrites, I'une utilisa 3 wsou§ vide gt l'autre le
i ar ba du gaz porteur dans
Vfitative des gaz se fait pan chromato-

I’éch
graghi ang gst/déctite. L&s gaz libres apparus aux
relais de protection sont analysésSa giteme @

La n i antir e i erit des matériels d’extraction des
gaz i ’ , matéri ¢ comme un seul systéme, [consiste &
extrai ’ anti i ay ldboratoire et contenant des|concentra-
tion oS (6ta e § ile) qui seront analysés quantitativement.

Deu

Lord de véq(iz; erines de U6 commode
d'utiliser un 3RgE 3 alonxenfermant des teneurs en gaz connues et dppropriées
de { : teur.

Les d'analyse
liés néralement
tré illance de
I'équi s se fasse
par es pouvant
exis

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui y est
faite, constituent des dispositions valables pour la présente Norme internationale. Au
moment de la publication, les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute norme est
sujette & révision et les parties prenantes aux accords fondés sur la présente Norme
internationale sont invitées a rechercher la possibilité d’appliquer les éditions les plus
récentes des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la CEl et de I''SO possédent le
registre des Normes internationales en vigueur.
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GUIDE FOR THE SAMPLING
OF GASES AND OF OIL FROM OIL-FILLED ELECTRICAL EQUIPMENT
AND FOR THE ANALYSIS OF FREE AND DISSOLVED GASES

1 Scope

This guide deals with the techniques for sampling free gases from gas-collecting relays
and for sampling oil from oil-filled equipment such as power and instrument transformers,

reactors, bushings, oil-filled cables and oil-filled tank-type capacntors T methods of
sampling firee gases an elween
the methgds often depends on the apparatus available and on the g i i eded

Before analysing the gases dissolved in oil, they must first He 3 ’ ill Two
basic methods are described, one using extraction by vacu ; ibping

(displacing) the dissolved gases by bubbling the caryier g . The
gases ar 3 pod of
analysis [is described. Free gases from gas gcti S thout

The prefgrred method for assuring the performa i lysis
i ed in
the labordtory and containing known ¢ i h\gé -in-oi , and
quantitatively analyse the Qases ¢ d. i -in-oi dards
are described.

For daily [calibratj , : atograph, it i i i gas
mixture containin AiES : lysed

and dilut

ar to
il are

The tech i
analyses B

generally/ on the other hand, of the problems imposed by moniforing
equipmeng e transport of samples may be by unpressurised air freight and

where considera Ie differences in ambient temperature may exist between the plant and
the examiphing laborate

2 Normative references

The following standards contain provisions which, through reference in this text, constitute
provisions of this International Standard. At the time of publication, the editions indicated
were valid. All standards are subject to revision, and parties to agreements based on this
International Standard are encouraged to investigate the possibility of applying the most
recent editions of the standards indicated below. Members of IEC and ISO maintain
registers of currently valid International Standards.
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CEl 296: 1982, Spécification des huiles minérales isolantes neuves pour transformateurs
et appareillage de connexion.

CEl 599: 1978, Interprétation de I'analyse des gaz dans les transformateurs et autres
matériels électriques remplis d’huile, en service.

ISO 5725:.1986,. Fidélité des méthodes d’essai. Détermination de la répétabilité et de la
reproductibilité d’une méthode d’essai normalisée par essais interlaboratoires.

3 Echantillonnage des gaz aux relais de protection (Buchholiz)

3.1 7\

Il convient de prélever les échantillons de gaz sur le matériel as i le plus bref
délai aprés rapparition des gaz. Des variations de la comRosi 2S. 9 >ues ala
réabsorption sélective des constituants, peuvent se proguite Si ibresgrestent en
contact avec I'huile.

Il e$t nécessaire de prendre certaines précaution 3 . Il faut que
la ljaison entre le dispositif de prélévement ¢ i g évite toute

entrée d’air. Les liaisons provisoires seront aussi courtesique~possible. I conpvient aussi

que| I'imperméabilité aux gaz de tous le uX en @stie ou en caoutchpuc utilisés
soit| vérifiée.

He [ ’ illons de gaz (voir article 5) et de les
andlyser dans les plus brefs délai 3 mi en particulier les pertes d’hydrogéne

(délai maximal d’ung

S’illy a de 'oxygé ilg gagir-av ‘huile entrainée avec I'échantillon. Cefte réaction

est [retardéeg €n & hrah: deNa lumiere sur I'’échantillon, par exempie en enve-
loppant Ie 20t 8 re matériau
est généra-
utilisant de

bnir compte
différénces >de solubilité des constituants gazeux, surtout si fa quantjité de gaz
recyeillie est telle qu'il reste de I'huile dans le tube.

La méthode d’échantillonnage sous vide demande une certaine maitrise pour. éviter que
les fuites de rinstallation puissent modifier I'échantillon. Cela est particulierement vrai
dans les cas ou le gaz a échantillonner serait & une pression inférieure a la pression
atmosphérique (cas de transformateurs scellés, par exemple).

3.2 Echantillonnage de gaz libres en seringue

3.2.1 Matériel de prélévement (voir la figure 1)

1) Tuyau en caoutchouc ou en plastique, imperméable aux gaz et résistant a I'huile @,
équipé de raccords adaptables sur la prise d’échantillonnage appropriée du relais de
protection.
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IEC 296: 1982, Specification for unused mineral insulating oils for transformers and
switchgear.

IEC 599: 1978, Interpretation of the analysis of gases in transformers and other oil-filled
electrical equipment in service.

ISO 5725: 1986, Precision of test methods. Determination of repeatability and reprod-
ucibility for a standard test method by inter-laboratory tests.

3 Sampling of gases from gas-collecting (Buchholz) relays

3.1 @Generalremarks

Gas samples from relays should be taken from the equipment wit i delay
after gas| accumulation has been signalled. Changes in compsnt 0 che
selective reabsorption of components may occur if free gases arg i

Certain ptecautions are necessary when taking gas samplesxJhexgo cti n the
sampling [ device and the sampling vessel must ax i orary
connections should be as short as possible. Any rub have
been proved to be impermeable to gases.

Gas samy delay

to minimid

dction
sel in

Oxygen, if present int :
is delayed by e
aluminium foil or

Of the thrg

aling
aken

Samplingli
liquid, is $i
into accouyint,if th

as guantity is such that some oil remains in the tube.

The vacuum method requires skill to avoid contaminating the sample by leakage of air into
the system. It is particularly true where the gas to be sampled may be at less than
atmospheric pressure (e.g. some sealed transformers).

3.2 Sampling of free gases by syringe

3.2.1 Sampling equipment (see figure 1)

1) Impermeable oil-resistant plastic or rubber tubing @ provided with a connector to
fit on to a suitable sampling connection of the gas-collecting relay.
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2) Seringues étanches aux gaz, de volume convenable @ (25 ml 4 250 ml). Des serin-
gues en verre, du type médical ou vétérinaire, peuvent convenir, sinon des seringues
avec joints étanches a I'huile peuvent étre utilisées. Il convient que les seringues soient
obturées par un embout ou un robinet adapté. Il est souvent commode d'utiliser les
mémes seringues, a la fois pour les prélévements de gaz et I'échantillonnage de I'huile
(voir le point 2 de 4.2.1). L'étanchéité des seringues peut étre vérifiée en conservant,
pendant deux semaines au moins, un échantilion d’huile contenant une quantité
mesurable d’hydrogéne et en analysant 'hydrogéne sur des parties aliquotes, au début
et & la fin de cette période. Une seringue sera considérée comme acceptable si les
pertes d’hydrogéne sont inférieures a 2,5 % par semaine. L'expérience génerale révele
que les seringues tout en verre présentent moins de fuites que les seringues utilisant
des joints plastiques. L'amélioration de I'étanchéité au gaz peut étre obtenue en

! San b nt-tel guune graisse légére . eur.

mement les
5 déplacer

3) ll convient de réaliser les mallettes d’expédition de fagon &
gseringues en place durant le transport, tout en permettag
llbrement.

Le dispositif est raccordé comme indiqué a la figure 1. 3 cordements
soignt aussi courts que possible et soient rempli i ~ ent.
La jvanne d'échantillonnage (5h est outverte Si 1 relais de

3.3| “Echantillonnage des gaz libres par déplacement d’huile

prolection d'un transformateur a i alors avec
prétaution le robinet a trois voigs (4) en posi
rac¢ordement (3) dans
voigs (@), tourner

u tuyau de
d Qi inet A trois
sitiba B pour mettre la seringue prélubrifige @) en
e _robinet @ et, sous l'effet de la pressipn statique,
piston ne soit pas chassé. Quand on a prélevé un

remplir la sefingu p Jue
volume sut, { i @) et la vanne de prélevement (5) puis démonter le

Cette méthode n’est possible que si, et seulement si, les gaz & prélever sont a pression
égale ou supérieure a la pression atmosphérique. La figure 2 représente I'équipement
nécessaire. -

L'ampoule de prélévement , normalement de volume 100 ml, est de préférence en
verre, afin de permettre a 'opérateur de voir la quantité d’huile qui reste durant le préle-
vement des gaz. L’ampoule de prélévement est remplie avec 'huile du transformateur sur

site. Le tuyau de raccordement (3), décrit ci-aprés, sera également rempli avec de I'huile

de

I'appareil, avant son emploi.
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2) Gas-tight syringes of suitable volume (1) (25 ml to 250 ml). Medical or veterinary
quality glass syringes with ground-in plungers may be suitable; alternatively, syringes
with oil-proof seals may be used. The syringe should be fitted with a cock enabling it to
be sealed. It is often convenient to use the same syringes for both gas sampling and for
oil sampling (see item 2 of 4.2.1). The gas tightness of a syringe may be tested by
storing an oil sample containing a measurable quantity of hydrogen for at least two
weeks and analysing aliquots for hydrogen at the beginning and end of the period. An
acceptable syringe will permit losses of hydrogen of less than 2,5 % per week. General
experience suggests that all-glass syringes leak less than those using plastic seals.
Improvement of the gas tightness may be obtained by the use of a lubricant such as a
light grease or transformer oil.

3) Trelnsport containers which should be designed to hold the sygin place

during|transport but allow the syringe plunger freedom to move.

3.2.2 Sampling procedure

The apparatus is connected as shown in figure 1. T Id be as short as

possible and filled with oil at the start of sampling.

brmer
efully

Sampling
fitted with
turned to e (@.
When gag v ct the
prelubricated syringe (1. ‘ is the 1ed @ r the
hydrostatic pressure, tgki at\j ‘ mple

has been taken, coc us is
disconnedted. <>

The oil in i ise verting the syringe and applying gentle pressure to

3.3 Sampling of free gases by displacement of oil

This method is reliable only where the gas sample is at or above atmospheric pressure.
The apparatus is shown in figure 2.

The sampling tube @9, typically of 100 ml capacity, is preferably of glass since the
operator can then see how much oil remains in it during gas sampling. The sampling tube
is filled with oil from the transformer on site. Before being used as described below, the

connecting tube 3 should also be filled with oil.
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Adapter I'extrémité libre du tuyau de raccordement (®) a la vanne de prélévement (5).
Ouvrir cette vanne et le robinet d’entrée de I'ampoule. Incliner 'ampoule de telle sorte que
son extrémité fermée soit le plus bas possible. Ouvrir alors le robinet de sortie de
'ampoule de prélévement afin de permettre I’écoulement de I'huile dans le bac de vidange
@, provoquant I'entrainement en premier lieu de toute I'huile des tubulures de raccor-
dement entre le relais et la vanne de préiévement, puis des gaz du relais dans I'ampoule
de prélévement.

Le prélévement est terminé quand le relais de protection est & nouveau complétement
rempli d’huile ou quand presque toute I'huile de 'ampoule de prélévement s’est écoulée.

Fermer les deux robinets (2) de 'ampoule de prélévement et la vannede prélévement (5),
enlgver ensuite les tuyaux de raccordement.

3.4 | Echantillonnage sous vide des gaz libres

Raccorder le dispositif de prélévement selon la figure 3. N mpe a vide
@ pour évacuer tous les tuyaux de raccordement, g 3 ampoule de prélévement,
les fobinets (1), (@) et (i étant ouverts, le robine is voi la position
A ef la vanne de prélévement du matériel (5) é

Le Vide obtenu sera considéré cor isfai g @ convient de

confréler les fuites du dispositif te pré ion de
la ppmpe et en observant qu'il n'y ax iati réciable du vide obtendi. Pour une
durd i vement, fa

pregsion ne devrait p il convient
que|le robinet (1) 4 3. ende_prélevement soit étanche au vide durant plusieurs
semaines.

Si l¢ tuyau protection
est frempli d’Hui vanne de
prélevement(5) a uand la fin
de | , ivé au niveau du robinet i trois voies @), placer|celui-ci en
positior\D, po 1\- vidanger. Remettre alors le robinet @ en position C. Le préiévement
tergfiné, fe ié robinet () en premier, puis la vanne de prélévement (&) du |matériel et
enl ledispasitif de prélévement.

Dans. e Cas e tuyau de raccordement entre le matériel et la vanne de prélévement
serait—vide—dt —e-pas—appliquerie-mode-opératoire—de—vidange—de gite—et placer le

robinet & trois voies (4) dans la position C, aprés avoir évacué le dispositif de prélévement
et avoir vérifié qu’il est étanche au vide.

4 Echantillonnage de I’huile dans les matériels immergés

4.1 Remarques générales

Avertissement: Au cours d'un prélévement d’huile, prendre toutes les précautions pour
faire face a tout écoulement brutal d’huile.
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The open end of the connecting tube () is fitted on to the gas sampling valve (8). The
sampling valve and inlet cock of the sampling tube are opened. The sampling tube is
inclined so that its closed end is the lowest point. The outlet cock on the sampling tube is
then opened, allowing oil to run out to waste @ drawing first any oil from the connection
between relay and sampling valve, and the gas from the relay, into the sampling tube.

Sampling is complete when the gas collecting relay is completely filled with oil or when
nearly all oil has gone from the sampling tube.

Both cocks @ on the sampling tube and the sampling valve (5) are closed~and then the
connectigns removed.

3.4 Sampling of free gases by vacuum

closed, cpcks (D, @ and (19 open and the three-way cock (& : position 4, the

vacuum gump @ is allowed to evacuate the connectingtuhing a\trap and’the sampling
vessel.

A satisfagtory vacuum will be below 100\Pa. The s} [ @u 3 Es by
closing the pump suction cock and uum
occurs. Over a time equal to that which inlg, the pressure shou{d not

increase by more than 100 Pa. Similar on the sampling tube shoyid be

vacuum tight to the same degree over

If the connecting@n en g ent sampling valve @ and the gas-collgcting
relay is filled with™0j¥/ the three @ is turned to position (B). The equigment
sampling ind oil allowed to flow into the trap (8). Whep the
end of thd each the three-way cock , it is turned to positjon D
after the cock (@) is turned to position C. When sampling
is compl s is closed first, then the equipment sampling valve @ closed and the

If the conpecting tubing between the equipment and the sampling vaive is empty of ofl, the

procedure ini = after
evacuating and testing that the apparatus is leak tight.

4 Sampling of oil from oil-filled equipment

4.1 General remarks

Warning: When sampling oil precautions should be taken to deal with any sudden release
of oil. :
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La méthode de prélévement en seringue est, parmi les trois méthodes décrites ci-aprés, la
méthode d’échantillonnage de I'huile la plus adéquate et la plus appropriée quel que soit
le mode d’expédition des échantillons.

Le préléevement en ampoules de verre convient également, a condition qu’elles soient
pourvues d’'une longueur suffisante de tuyau en caoutchouc se comportant alors comme
un systéme d’expansion.

Des tubes de prélévement en acier inoxydable, munis de robinets, sont extrémement
robustes et ne sont pas affectés par de grandes variations de températures; ils peuvent
étre utilisés sans systéme de dilatation.

Les ition que les
bou : de lhuile.
L’éghantillonnage en bouteilles est simple et n’exige pas d’habileté ictli il convient
dans de nombreux cas, tels que les prélévements de routin site agrande échelle.

L’emploi de bouteilles (0,5 & 2,5 litres) peut étre préfér as ou des échantillons
relativement importants sont nécessaires. Lorsque la m g \ b boutellle
est :

Tou : i i 2 PEri enant un grand volume
iss8 atériels a faiple volume
huile prélevée ng mette pas

e prélévements et que ngrmalement
atif‘de la totalité de I'huile dg I'appareil.
g er délibérément des échantillgns 12 ou il
soiant représe tatifs (par exemple quand on essaie de localiser un

lorsque le matériel est en fonctionnement normal;
a vitesse de formation des gaz.

partie’ de l'oxygéne dissous dans lhuile du prélévement soit
> Cette réaction peut étre retardée si I’échantillon ¢st placé a
Et en verre

itable que

421 Matériel de prélévement

1) Tuyau en caoutchouc ou en plastique, imperméable aux gaz et résistant a I'huile,
pour raccorder la seringue a I'appareil. Il convient qu’il soit aussi court que possible et
qu’un robinet A& trois voies soit fixé au tuyau.

Le raccordement entre le tuyau et le matériel dépendra de sa conception. En I'absence
de vanne de prélévement permettant d’adapter directement le tuyau, il est possible
d’utiliser une bride ou un bouchon percé en caoutchouc, résistant a I'huile, monté sur la
tubulure de vidange ou de remplissage.

2) Seringues étanches au gaz, graduées, de volume convenable pour des préle-
vements de 20 ml 3 250 ml, munies d’'un robinet ou d'un embout de fermeture hermé-
tique. Voir le point 2 de 3.2.1 pour contréler I'étanchéité de la seringue au gaz.
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Of the three methods described below, the method of sampling by syringe is the most
adequate method of oil sampling and is suitable irrespective of the mode of transport of
samples.

Sampling into glass sampling tubes is also suitable provided they are fitted with sufficient

lengths of rubber tubings acting as expansion devices.

Stainless steel sampling tubes fitted with valves are very robust and are not affected by
large temperature changes and can be used without expansion devices.

Sampling 0 adequdate proviaed Ebottles—4are
cap whicH allows oil expansion. Sampling into bottles is simple, require
adequate for many purposes such as routine sampling on a large sca
site. The| use of bottles (0,5 litre to 2,5 litre capacity)

comparatively large samples of oil are required. When using¢the~glass\ bottle

method, care should be taken to minimize air contact with the

The metods described are suitable for large oi ower
transformers. With small oil-volume equipment, i total
volume of|oil drawn off does not endang

The seleg care.
Normally, |the sample should a poi LIk of
the oil in| the equipment{ It “wi 2 nples
deliberately where they aré\not\expectes : ng to
locate the|site of a fault

Samples ghould t@ &

in assessing the rat

Some of the ation.
The react

vessel in< soon
as possib

4.2 Sampling-ef-eil-by-syringe

4.2.1 Sampling equipment

1) Impermeable oil-proof plastic or rubber tubing to connect the equipment to the
syringe. This should be as short as possible. A three-way cock should be inserted in
the tubing.

The connection between the tubing and the equipment will depend upon the equipment.
If a sampling valve suitable for fitting to a tubing has not been provided, it may be
necessary to use a drilled flange, or a bored oil-proof rubber bung on a drain or filling
connection.

2) Graduated gas-tight syringes of size suitable for containing an adequate oil sample
volume (20 mil to 250 ml) fitted with a cock or an obturator so that it may be sealed.
See item 2) of 3.2.1 for checking the gas-tightness of the syringe.
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Le volume de I'échantillon nécessaire dépend de la concentration possible des gaz
dans I’échantillon, des techniques analytiques employées et de la sensibilité exigée.

3) 1l convient de réaliser des mallettes d’expédition de fagon a maintenir fermement
les seringues au cours du transport, tout en permettant au piston de se déplacer
librement.

4.2.2 Mode de prélevement (voir figure 4)

1) Enlever la bride ou le couvercle de la vanne de prélévement (9, nettoyer l'orifice de
sortie avec un chiffon non pelucheux pour éliminer les saletés visibles. Relier le dispo-
sitif de prélévement et ensuite raccorder comme indiqué & la figure 4a), ouvrir la vanne

de prélévement principale (5).

écouler 1 &

litres d’huile dans le bac de vidange @ (voir note).

huile de la
pur étre sar
mativement
es surfaces

jusqu’a ce

bies (@) en

bchantillon-

ure 4e)).

ieVa faible volume d'huile, le mode de prélévement décrit au[point 2 de ce
able, il est conseillé de se référer aux instructions du fabricant.

érielde prélevement

1) Tuyau eri caoutchouc ou en plastique, imperméable aux gaz et résistapt a I'huile,
pour raccorder 'ampoule de prelevement a I'appareil. 1T convient qu il soil aussi court
que possible.

Le raccordement entre le tuyau et 'appareil dépendra de 'appareil. En I'absence de
vanne de prélévement permettant d'adapter directement le tuyau, il est possible
d’utiliser une bride ou un bouchon percé en caoutchouc, résistant a I'huile, monté sur la
tubulaire de vidange ou de remplissage.

2) Ampoule de prélévement en verre ou métallique, de volume compris généralement
entre 250 ml et 1 litre. Elle peut étre fermée, soit par des robinets ou des pinces de
Mohr montées sur des tuyaux résistant & 'huile et étanches aux gaz, soit par des
vannes.
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The size of sample required depends on the likely concentration of gas in the sample,
the analytical techniques and the sensitivity required.

3) Transport containers which should be designed to hold the syringe firmly in place
during transport but allow the syringe plunger freedom to move.

4.2.2 Sampling procedure (see figure 4)

1) The blank flange or cover (i), of the sampling valve is removed and the outlet
cleaned with a lint-free cloth to remove all visible dirt. The apparatus is then connected

as shown in figure 4 a), and the equipment sampling valve @ opened.

2) Th
flow to|
3) Th

slowly| (figure 4b)). The plunger should not be withdrawn
under the pressure of the oil.

4) The three-way cock @ is then turned (position C) to~a ilLin the syringe to

flow tg waste @ and the plunger pushed to emptythe syringes’To ersure that all|air is
expelled from the syringe it should be approximatel ti ozzle upwards, as
shown ringe and plunger are

complrely oiled.
5) Th

no gas
the syI
6) Th

ubclduse is then repeated until
ock (@) is turned to position B and

7) Th¢ three- 4) i }o position C and the syringe disconnpcted
(figure|4e)). @ '
Label ¢arefully thé.s

NOTE - a e equipment, the procedure described in step 2 of this subclause is
not appl o/ Refere 2

1) Impermeable b the

The connection between the tubing and the equipment will depend upon the equipment.
If a sampling valve suitable for fitting to a tubing has not been provided, it may be
necessary to improvise by using a drilled flange, or a bored oil-proof rubber bung on a
drain or filling connection.

2) Glass or metal sampling tube, typically of volume 250 mi to 1 litre. It may be closed
either by cocks or pinch cocks on impermeable oil-resistant tubing or by valves.


https://iecnorm.com/api/?name=0b1b932714cb67f08a3e0b9891bb05d6

-20- 567 © CEI

L’ampoule de prélévement et son systéme de fermeture sont considérés comme
satisfaisants si les pertes d’hydrogéne de I'échantillon contenu sont inférieures & 2,5 %
par semaine.

Le volume d échantullon nécessaire dépend de la concentration probable des gaz dans
I’échantillon, de la technique d’analyse utilisée et de la sensibilité exigée.

3) H convient de réaliser des mallettes d'expédition pour maintenir fermement les
ampoules au cours du-transport. :

4.3.2 Mode de prélévement (voir figure 5)

1) Enlever la bride ou le couvercle @ de la vanne d’échantillonnage, nettoyer la sortie
avec un chiffon non pelucheux pour enlever les saletés visibles. Relier alors le

lispositif comme indiqué a 1a figure 5.

(@)

4) Ouvrir avec précaution les robinets (2) de I'ampoule de préléve et la vanne
d’échantilonnage () du matériel, de fagcon que I'huile I'ampoule
dans le bac de vidange @).

} Faire couler 1 litre & 2 litres environ d’huile dg emplissage

omplet de I'ampoule {voir note 2).

[, BN o N N O W

écouler 1 ml
ftualité ol elle

2 point 3 de ce

hbulure devidange ou de remplissage.

2) Bouteilles en métal ou en verre devant étre étanches et de volume généralement
compris entre 0,5 et 2,5 litres. Par exemple, des bouteilles possédant des bouchons a
vis en plastique avec joint d’étanchéité conique en polyéthyléne (voir figure 6b))
conviennent bien. Bouteilles et systéme de fermeture sont considérés comme
acceptables si les pertes d’hydrogéne tolérées sont inférieures a 2,5 % par semaine.

3) Mallettes d’expédition congues afin de protéger la bouteille pendant son envoi.

4.4.2 Mode de prélévement (voir figure 6a))

1) Enlever la bride ou le couvercle @ de la vanne d’échantillonnage du matériel et
nettoyer I'orifice de sortie avec un chiffon non pelucheux pour éliminer les saletés
visibles.
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A sampling tube and its seal design is acceptable if the loss of hydrogen of the sample
contained is less than 2,5 % each week.

The size of sample required depends on the likely concentration of gas in the sample,
the analytical technique and the sensitivity required.

3) Transport containers, which should be desugned to hold the samplmg tubes firmly in
place during transport. :

4.3.2 Sampling procedure (see figure 5)

1) The blank flange or cover (i) of the sampling valve is removed and the outlet
cleaned with a lint-free cloth to remove all visible dirt. The device is then connected as
shown in figure 5.

2) The cocks (@ on the sampling tube are opened and the equip pling
valve (5) is carefully opened so that oil flows through the sampling t¢ g

3) After the sampling tube has been completely filled SR ifre to
2 litreg are allowed to flow to waste @ (see note 2).

4) The oil flow is then closed by shutting off fir inner

one (2) and finally the sampling vaive ).
5) The sampling tube @9 is then disconnected and _ (see

clause|5).
g s d ; | of oil
b orde tovavoid breaking the tube in the event of it
g Rec d'that this has been done on the label.
2 In the case of small bi i i

NOTES
applicaljle. Reference s| e\ma i tions of the equipment manufacturer.

1 if a[glass sampling tube with mtegral
from it prior to transporting it'ba th
being exposed to a rise in a

4.4 Sampling o

441 S
1) Impermeabl . or rubber tubing to connect the equipmenf tb the
bottle b as possible.
The i tween the tubing and the equipment will depend upon the equipment.
ifas i alve~sujtable for fitting to a tubing has not been provided, it may be

2) Glass or metal botiles capable of being sealed gas-tight, typically of volume 0,5 litre
to 2,5 litres. Suitable bottles have, for example, screwed plastic caps holding a conical
polyethylene seal (see figure 6b)). A bottle and seal design is acceptable if it permits
losses of hydrogen of less than 2,5 % each week.

3) Transport containers, designed to protect the bottle during transport.

4.4.2 Sampling procedure (see figure 6 a))

1). The blank flange or cover @ of the equipment sampling valve is removed and the
outlet cleaned with a lint-free cloth to remove all visible dirt.
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2) Fixer A Fappareil le tuyau en caoutchouc ou en plastique résistant a I'huile 3).

3) Ouvrir avec prudence la vanne d'échantillonnage () et faire couler environ 1 litre a

2 litres d’huile par le tube (@) dans le bac de vidange @), en vérifiant que toutes les
bulles de gaz soient éliminées, avant de prélever I'échantilion d’huile (voir note 1 a la
fin du paragraphe).

4) -Placer I'extrémité du tube (@), Phuile s'écoulant toujours, dans le col de la bouteille
de prélevement et ia remplir lentement.

5) Laisser déborder I'huile de la bouteille dans ie bac @ d'une quantité environ égale

a son volume, puis enlever lentement le tube (3), tout en maintenant I'écoulement
d’huile.

b) Fermer la vanne (5) et Oter le tube (3).
7) Retirer un peu d’huile de la bouteille afin de ramener lg

ues mm du
uchon et
ptiqueter I'échantillon (voir article 5).

NOTE - Dans le cas d’'un matériel de faible volume d’huile, le oints 3 et 5 de

5 |ldentification des échantillons

Il ¢gst recommandé d'étiqueter conven ‘huile avant

leuy envoi au faboratoire.

Leg informations ci-aprés sont n¢ces

- client ou usine

e I’huile et type (si possible);

L ’ i élavement;

— autres données intéressantes: par exemple, affichage de Vindicateur de
température des enroulements, type de changeur de prises (s'il y en a un) et son mode
de communication avec la cuve de l'appareil, systéme de protection de 'huile (conser-
vateur, matelas d’'azote, etc.), fonctionnement des pompes et toutes variations des
conditions de service ou toutes interventions de maintenance depuis le dernier
prélévement.

6 Préparation d’étalons de gaz dissous dans I’huile

Comme indiqué dans le domaine d’application, la méthode préférentielie pour garantir le
fonctionnement du matériel d’extraction des gaz et d’analyses considéré comme un seul
systéme repose sur l'analyse d’huiles contenant des concentrations connues de gaz
(étalons de gaz dissous dans I'huile).


https://iecnorm.com/api/?name=0b1b932714cb67f08a3e0b9891bb05d6

567 © IEC -23 -

2) Connect the oil-proof plastic or rubber tubing @ to the equipment.

3) The sampling valve @ is carefully opened and about 1 | to 2 | of oil allowed to flow

to waste (7) through the tubing @) ensuring that all gas bubbles are eliminated before
the oil sample is collected (see the note at the end of this sub-clause).

4) Place the end of the.tubing @ with the .oil still flowing, at the bottom of the
sampling bottle and allow the bottle to fill slowly.

5) Allow about one bottle volume to overflow to waste (7), then withdraw the tubing (3
slowly with the oil still flowing.

6) Cldse the sampling valve (5) and disconnect the tubing -

7) Tilt the bottle to allow the oil level to fall a few millimetres fron ar as to
leave a small expansion volume. Place the bottle cap securely i Sili 3
sample (see clause 5).

NOTE - In the case of small oil-volume equipment, the procedure g of this
subclauge is not applicable. Reference should be made to the instruefions\aof 2qui urer.

5 Labelfling of samples

Oil and gas samples should be properly

-~ identification of
— volume of
— reason for
— dat

— load at'time of sampling;

— other pertinent data: e.g. reading of winding temperature indicator, type of
tapchanger (if fitted) and mode of its communication with main tank, oil preservation
system (conservator, nitrogen blanket, etc), operation of pumps, and any changes in
operational conditions or any maintenance carried out since last sampling.

6 Preparation of gas-in-oil standards

As noted in clause 1, the preferred method of assuring the performance of the entire
system for gas extraction and analysis is to analyse oils containing known concentrations
of gases (gas-in-oil standards).
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Deux méthodes de préparation de ces étalons de gaz dissous dans I'huile sont décrites
ci-dessous, une méthode générale et une méthode simplifiée. L'intérét de la premiére

méthode est de donner des volumes d’huile trés importants.

6.1 Premiére méthode (voir figure 7)
6.1.1  Matériel
1) Un dispositif approprié se compose (voir figures 7a), b), ¢)):

— d'un agitateur magnétique @;

— d'un récipient d’huile de 5 litres @ a trois sorties latérales, dont deux portant
des robinets a vide poussé (1) et (2) et la troisiéme un septum/enQoutchouc @9);

résistant a I'huile.
2) Le systéme d’introduction de gaz (figure 7 e

NOTE - 1l g8¢ possi
mhais des @
d¢ gaz.

ch

dtre intérieur 0,3 mm environ et diamétre extérieur 0
provoquer une fuite vers un barboteur & eau @ utilisé pqur vérifier

relié a un

%llons en

ouc flexible

bles (9);

u récipient

ne (o);

Is & injecter,
fournisseurs

ne aiguille
6 mm) qui

N r la longueur de tuyau reliant la bouteille de gaz au robinet a trois voigs aprés tout

3) Le matériel d’échantillonnage de 'huile (figure 7, h} & k)) se compose:

— de seringues en verre de volume convenable, munies de robinets plastiques
a trois voies (&) et (9) et d’aiguilles hypodermiques (1) (environ 0,6 mm de diameétre

intérieur, 1,0 mm de diamétre extérieur et 120 mm de longueur).

6.1.2 Mode opératoire

NOTE - Tous les chiffres entourés se référent a la figure 7, a) & k). Les positions A & D des robinets a

trois voies @ et @ sont indiquées en figure 7 d).

6.1.2.1  Dégazage de I'huile (figure 7, a) a c¢))
1) Nettoyer soigneusement la verrerie avant montage.
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Two methods of preparing gas-in-oil standards are described below, a géneral method and
a simpler method. The first method has the benefit of producing much larger quantities of
oil.

6.1 First method (see figure 7)

6.1.1 Equipment
1) A suitable design of apparatus consists of (see figures 7 a), b), ¢)):
- a magnetic stirrer (2;

- a 5 litre oil vessel @ equipped with three side arm outlets, two of which are
fitted with high-vacuum stopcocks (1) and (2) and one with a rubber septum (9);

c nnést\ed with
Rlbs

— |a 6 litre reservoir equipped with a high-vacuum stopcoc
a 75 ml splash bulb () and a high-vacuum stopcock (@);

~]

— |a mercury displacement system @ consisting of two

2) The
- dead
vol inner
dia| 1 to a
gas-inj to go
thrpugh the rubber s¢
— |gas cylinders equi

NOTE { Gas cylinders -made

mixtureg of thes @ :
- b the
thr and which incorporate a hypodermic needle (approxinately
0,3 i 3 K to a
wd] which is used to check the absence of back diffusion.

NOTE -
change.

Replace the lepgth of tubing connecting the gas cylinder to the three-way stopcock after each gas

3) The oil sampling system (figure 7, h) to k)) consists of:

— glass syringes , of suitable capacity, equipped with two three-way plastic
stopcocks (8) and (8) and an oil-extracting needle (1) (approximately 0,6 mm inner

diameter, 1,0 mm outer diameter and 120 mm long).
6.1.2 Procedure

NOTE - All the circled numbers refer to figure 7, a) to k). The positions A to D of the three-way stopcocks

@, and @ are illustrated in figure 7 d).

6.1.21 Degassing the oil {figure 7, a) to c))
1) Thoroughly clean all the glassware before assembling.


https://iecnorm.com/api/?name=0b1b932714cb67f08a3e0b9891bb05d6

—-26- 567 © CEI

2) Fixer le septum en caoutchouc et les raccords souples avec des colliers métalliques.

'3) Laver, si nécessaire, environ 1 litre de mercure avec du pentane et le filtrer sur un
filtre conique fin en papier, percé d’un trou.

4) Adapter le récipient d’huile (9, le ballon de sécurité (9, le robinet () au ballon de
5 litres (9. Relier I'appareillage a une pompe a vide (V) et faire le vide dans le ballon
de sécurité (® et le ballon de 5 litres (3 en ouvrant les robinets @ et @).

5) Remplir le réservoir d’huile minérale isolante conforme aux spécifications de la
CEIl 296 et introduire lentement I'huile par le robinet (3) dans le ballon @ en le
remplissant totalement. Puis fermer le robinet (2), démonter le récipient (4 et le ballon
de sécurité (9.

NOTE - Si ce mode opératoire est suivi scrupuleusement {(durée de rempliss
prptiquement dégazée.

, I'huile sera

6] Basculer le ballon d’huile comme indiqué en figure 7 c). | i ide sur
le| ballon pour que sa température ne s’éléve pas et fixgr le.s) cement 2

mercure (i?) au robinet (1), introduire 750 ml de mergt 1 ermé.

7] Relier le systéme de déplacement ala c isati ide V), ouvrir le fobinet &)
et robinet (6)
pour faire monter ie mercure j { t (5)>puis fermer le robinet ®.

(voir figure 7 c)) de sorte
. Ouvrir le

(2.

lever I'ampoule de gauche

rois voies
ns I’huile.
binet avec
précision
%) (voir
bré de gaz
nt l'arréter
a travers

ercure en
le volume

€ mercure

au- dessus du ballon d’huile.

2

3) Répéter le mode opératoire pour chaque gaz a
I'aiguille d'injection de gaz et le robinet @).

mettre en solution, enfin enlever

Quand tous les gaz sont mis en solution, arréter I'agitateur magnétique @®.

Noter la pression atmosphérique et la température.

NOTE - Au lieu d'ajouter individuellement les gaz, if est plus commode d'utiliser un mélange de gaz étalon
contenant de préférence tous ceux cités en 8.1, dont les concentrations sont représentatives de celles de
I’huile échantillonnée.
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2) Secure the rubber septum and the flexible connections with pieces of twisted metal
wire.

3) Clean, if necessary, approximately 1 litre of mercury with pentane, and filter through
a finely pierced filter paper.

4) Adapt the oil reservoir , the splash bulb @ and stopcock (@) to the 5 litre vessel
(3. Connect the system to the vacuum pump (V) and evacuate the splash bulb (9 and
the 5 litre oil vessel (® by opening stopcocks () and (@). '

5) Fill the oil reservoir with mineral insulating oil complying with IEC 296 and allow
oil to flow slowly through stopcock (@) into the 5 litre vessel (9 until it is full. Then

close stopcock (2), and remove the oil reservoir and the splash bulb (19).
AN

NOTE - If the procedure is followed carefully (filling time about 4 h) the oil in the sel WIN rtually
gas-free|

6) Tuin the oil vessel to bring it into the position shown in figuce 7 ¢)\Flace aw t}oth
over it|to prevent its temperature rising and attach the m ystem
(@ to [stopcock (1. Introduce 750 mi of mercury into A k ®
closed

7) Co ction
betwegq [stop-
cocks (see
figure ] move
the we

6.1.2.2 |Preparation of gas-i

1) To finject the gase 3 ifi -way stopcock @ in position B, to the
gas-injecting need! f 0 the
oil. Turn the t with
oil, thep turn it to ibrated
gas-tight syringe _ IL"nder
connedting tubing (seeMigure 7 e)). Allow a gentle flow of gas to flush the barrel,|then
slowly push the plunger sevepal times into the barrel, finally down to the volume of gas
to be inje aki re there is continuous bubbling through the needle leak @).

2) Switch ‘stop
needle|tip,/and push the plunger to inject the gas volume into the oil. Switch sto

(@ to position B and raise the left mercury bulb above the oil vessel.

cocC @ to the injection position A, lower the mercury level belo;l the
cock

3) Repeat the same procedure with each of the gases to be dissolved, then remove
the gas needle and stopcock (7).

When all the gases are dissolved, switch off the magnetic stirrer (2.
Record the atmospheric pressure and temperature.

NOTE - Instead of adding individual gases it is more convenient to use a standard gas mixture, preferably
containing all the gases listed in 8.1 in proportions representative of those found in the sampled oil.
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6.1.2.3  Echantillonnage des étalons de gaz dissous dans I'huile (figure 7, h) & k))

1) Pour prélever des échantillons d'huile du ballon de 5 litres @ adapter deux
robinets a trois voies et (@) suivant la figure 7 h), tous deux en positidn B, et fixer
'’ensemble & Il'aiguille de prélév'ement d'huile (1), puis introduire cette aiguille dans
Phuile a travers le septum (). Le niveau du mercure étant en position haute, fermer les
robinets et ’ en position D d’aspiration pour les rincer avec I'huile (voir figure 7 i)).

2) Fixer une seringue et tourner simultanément les deux robinets et @ en
position A, et aspirer un volume convenable d’huile (voir figure 7 j)). Placer ensuite le

robinet en position C et le robinet (® en position B, puis retirer la seringue munie
VAN

s o ¢ e ks L 2 PALY
gurobimet(&-{votr-figure—7x7)-

Pour prélever plus d’huile, il y a lieu de rajouter du ierc au\gysteme de
déplacement.

6.113 Calcul

Calculer la concentration de chaque gaz «i» dissous«

qu:
¢i
20 °C et 101,3 kPa

y o 5 litres, exprimé en millilitres.

6.2
6.2

M P Lo
— Ul DOUL de 1UydU ©lil CdOUILTIOUC SHICUTIT \&5).

NOTE - Il est possible d'utiliser des bouteilles de gaz comprimé de chacun des gaz & injecter. Des
mélanges préts a I'emploi peuvent aussi étre réalisés par des fournisseurs de gaz.

6.2.2 Mode opératoire

1) Fixer a la seringue (1) un robinet & trois voies @ et la remplir d’huile minérale
dégazée conforme aux spécifications de la CEl 296, puis tourner le robinet @ en
position A (voir figure 8b)).

2) Relier la sortie de la vanne du détendeur par un bout de tuyau silicone @ au
barboteur & eau () (voir figure 8 a)).
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6.1.2.3 Sampling of gas-in-oil standards (figure 7, h) to k))

1) To remove oil samples from the 5 litre vessel @ attach two three-way stopcocks
and (@) turned in position B, according to figure 7 h), to the liquid-withdrawing
needle @ and push the needle through the rubber septum . With the mercury level

up, switch stopcocks and (9) to the draw-off position D to purge them with oil (see
figure 7 i)).

2) Attach a syringe and turn both stopcocks and @ to position A, and draw out
a suitable volume of oil (see figure 7 j)). Then turn stopcock to position C and
stopcock (@) to position B, and remove the syringe together with stopcock (see
figure 7 k))

To remove more oil, additional mercury must be added to the
system.

ement

6.1.3 Qalculation

Calculatg the concentration of each gas "i" dissolved as fo,

where:

C is t[:
V. ist

t

kPa in millilitres

V ist
6.2 Se(
6.2.1

NOTE - Gas-cylinders containing each of the individual gases to be injected may be used. Ready-made
mixtures of these gases can also be obtained from some gas suppliers.

6.2.2 Procedure

1) Attach to the glass syringe @ a three-way stopcock @ and fill the syringe with
degassed mineral insulating oil complying with IEC 296, then turn stopcock @ to
position A (see figure 8 b)).

2) Connect a length of silicone rubber tubing @ to the gas pressure-reducer valve
and to the leak to water bubbler @) (figure 8, a)).
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3) Ouvrir lentement la vanne de ia bouteille de gaz comprimé et purger le tube silicone
par barbotage dans I'eau 2.

4) Fixer une aiguille hypodermique @ a une seringue de précision étanche aux gaz

@ et I'enfoncer dans la paroi du tube silicone (voir figure 8 a)) puis, par un mouvement
de va-et-vient du piston, plusieurs fois répété, rincer complétement la seringue, en
méme temps que le tuyau silicone.

5) Retirer la seringue a gaz avec son aiguille et I'introduire dans le robinet a trois
voies (3) en position B. Injecter une quantité connue de gaz étalon (figure 8 ¢)).

Noter la température et la pression atmosphérique.

Se-reporterégalement-ilanote de 6122, AN

que toutes
ps bulles de gaz se soient dissoutes (figure 8 d)).

On obtiendra une mise en solution plus efficace er seringue
g

huile d’'une

(7]

'air ou de
cédemment
L suivant le

1e, comme
en solution

volume de

DO O T - (O = == -]

n6.1.3.

7 Extrac@ d

7.1

L’exX 5 vide, soit

par<

La

La méthode d'extraction sous vide enun seul cycle estdécriteen 73

La méthode par entrainement est décrite en 7.4.

7.2 Dispositif d’extraction sous vide, par cycles successifs, utilisant une pompe de Toepler

Dans cette méthode, le mode opératoire utilisé a pour but d’extraire le plus possible de
gaz dissous dans 'huile. 1l est possible normalement de retirer environ 97 % des gaz les
plus solubles et méme plus pour les gaz les moins solubles. Cette extraction incompléte
est en fait peu significative si I'on considéere la précision globale de la méthode d’analyse
et, en tout état de cause, la méthode préférentielle pour garantir le fonctionnement du
systéme, & partir d'étalons de gaz dissous dans T'huile, tient compte en fait de cette
extraction incompléte. :
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7

71

extraction
4
The multi-

The single

3) Open the gas-cylinder valve carefully and flush the silicone rubber tubing carefully
(2 by bubbling through the water.

4) Attach a gas-injecting needle @ to a precision gas-tight syringe @ Then push thé
needle through the rubber silicone tubing (see figure 8 a)) and rinse the gas syringe @
carefully by pushing the plunger up and down several times while still purging the
silicone rubber tubing with gas.

5) Withdraw the gas syringe with its needle and introduce it through the opened
three-way stopcock @ turned in position B. Inject a known amount of calibration gas
(figure 8 ¢)).

Record the atmospheric pressure and temperature.

Also refertothe note 1in6 122

6) Tu
bubble

(figure

7) Ifa
syring€
volume

Turn tH
or nitrogen is dissolved. Cooling the 8
of the gas in the oil.

8) Cal
volume|

Extraq

Gen

The stripping method is described in 7.4.

7.2  Multi-cycle vacuum extraction using Toepler pump apparatus

In

this method, an operating procedure is used which attempts to remove as much as

possible of the dissolved gas from the oil. It is normally possible to remove about 97 % of
the more soluble gases and even higher percentages of the less soluble gases. Such a
small imperfection is rarely significant when considering overall accuracies, but in any
case the preferred method of assurance using gas-in-oil standards takes account of

incomplete extraction.
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7.2.1 Dispositif d’extraction a la pompe de Toepler (voir figure 9)

La figure 9 a) représente un exemple d’'un dispositif satisfaisant. En outre, Ia figure 9 b)
donne les volumes conseillés. Dans ce dispositif, I'huile a analyser est injectée a travers

un septum (9). Une variante consiste a introduire I'huile dans le dispositif d’extraction mis

sous vide, a partir d’'un prélévement en bouteille reliée a la vanne (voir figure 9 ¢)) par
un tuyau préalablement rempli d’huile.

Le dispositif d’extraction 4 I'aide d’'une pompe de Toepler doit:

1) étre capable de dégazer le liquide sous un vide inférieur & 10 Pa;
2) étre étanche au vide. L'étanchéité totale de r équupement peut & tre vérifiée en appli-

QuUd R cl QUUIHC Uulie, 1€ QU ODC -l - I'.

Effectuer les points 2, 3 et 4 de 7.2.2. Ne pas réaliser lepoint . Roursyivre par les
points 6, 7 et 8, comme s’il y avait de l'huile. Apres i rimé Igs gaz a la
pression atmosphérique, en suivant ie point 8, e~ de gaz\gévrait étre
inférieur a 0,1 mi.

8) permettre de mesurer les volumes de gaz extr
¢onditions normales de températures et de pres

De plus:
aovrécipient de détente des gaz
faht, au minimum yn diamétre
c fonctionnant a températurg élevée ou
tilisant des radiatj g efining, a ionisation ou 3 thegrmocouple)
t qui pourrait étfe a : nloues a ceux 3 analyser par craquage des
vapeurs d'huile pré S arell. Une jauge Pirani est satisfaisante
Dejh conditig equi ntaires seront données au paragraphe 7.3. qui décrit la
méethode d‘ : artieh

définir un
issous. Le

Appliguer le mode opératoire d’extraction des gaz décrit en 7.2.2, en [remplacant
I'’échantilion d’huile de teneurs en gaz inconnues par un étalon de gaz dissous dans
I'huile, contenant tous les gaz indiqués au paragraphe 8.1, avec le .volume d’huile
normalement utilisé.

Effectuer plusieurs dégazages successifs, en variant le nombre de cycles de la pompe de
Toepler, ainsi que la durée de chaque mouvement, jusqu’'a ce que la surface ou les
hauteurs de pics du chromatogramme des gaz extraits soient dans la limite de 85 % de la
surface ou de la hauteur des pics du chromatogramme obtenu, avec les mémes volumes
de gaz injectés directement dans le chromatographe, a partir d’'un mélange étalon de gaz
(voir 8.6). ll est courant d'utiliser un temps de dégazage par cycle de 1 min & 3 min; plus
ce temps sera court, plus il faudra, vraisemblablement, augmenter le nombre de cycles.
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7.2.1 Toepler pump extraction apparatus (see figure 9)

An example of a suitable design is shown in figure 9 a). Note that figure 9 b) inciudes
recommended volumes. In this design, oil containing gas in solution is injected through a

septum @ Alternatively, after the equipment has been evacuated, oil may be withdrawn

from an oil sample bottle via a tube attached to vaive which has previously been filled
with oil (see figure. 9 c)).

The Toepler pump extraction apparatus shall:

1) be capable of subjecting the liquid to a vacuum less than 10 Pa;

-tight. The vacuum tightness of the whole system may be verified by

2) be vacuum

Carrylr OU s a orrprocedure putw ot vivis o8 OTOWS™
Cafry out steps 2, 3 and 4 of 7.2.2. Omit step 5. Continue with 8 as if
oil were present. After compression of gas to atmospheric g >the
ampunt of gas should be less than 0,1 mi.

ml or

3) penmmit the measurement of extracted gas to be
better,|at normal temperature and pressure.

In addition:

4) all |tubing connecting the degassing fia as\collection flask @ (in
figure 9 a)) shall be of large bore 3 i diameter and as short as
practicable;

5) thel vacuum gauge used cannot e that operates at high temperature or
uses ipnizing radiation (thermocou onizati : B can
produg s i 3 n the
system.

Further rg in 7.8 in\which the partial degassing method is descriped.

Since the hblish
an operat | gas.
The main ycles
(strokes) ssing
cycle shg Hin-oil

standard

Use the extraction procedure as detailed in 7.2.2, but instead of degassing an unknown oil
sample, s -n- i Il the
gases listed in 8.1.

Degas successive standards until a number of cycles of the Toepler pump, together with a
degassing time on each stroke, has been established such that the area or height of each
peak on the chromatogram of the extracted gases is within 95 % of the area or height of
that peak on the chromatogram of the same quantities of gases injected directly into the
chromatograph by means of a standard gas mixture (see 8.6). A degassing time on each
cycle of 1 min to 3 min is frequently used; the shorter the time the more degassing cycles
are likely to be required.
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Le mode opératoire ci-dessus sert & établir une procédure de routine, qui sera utilisée tant
qu'aucune modification importante de I'équipement ne sera faite et que I'on utilisera pour
tous les équipements de méme conception. Il est recommandé que I'étalonnage global de
'appareil (matériel de dégazage plus chromatographe) soit contrélé, périodiquement (tous
les six mois par exemple), en employant des solutions étalons de gaz dissous dans l'huile
donnant les facteurs de correction des surfaces ou hauteurs de pics des chromato-
grammes.

7.2.2 Méthode d’extraction

La méthode d’extraction décrite ci-aprés est une méthode type, employée dans le cas d'un
échantillonnage en seringue. Sa description est faite a partir du dispositif présenté dans
les figures 9 a) et 9 b); les nombres encerclés se référent aussi—a-ces figures. Des
modifications de la méthode peuvent étre rendues nécessaires, d le cas. d'appareils de

congeption différente.
;ipient de

1) Peser la seringue @ contenant I’échantillon d’huile
dégazage (.

i 'on utilise une bouteille (figure 9 ¢)), détermine
e récipient de dégazage, avant et aprés l'introduct

fd sl

(L6
3
73
®
'@
. @
- ®
5

T tonre n’'est
A

3 Btique (®).

4) Quand la pre

§) Ouvrir le rd geptum (9),
dans le recipi (3)\ Alors commence le début du premidr cycle de
dégazage 3

N

i il est alors
le a bien été -

verfent. Si ce n'est bas possible, on vérifiera que toute la bu
redissoute en agitant la seringue.

nt de dégazage de 250 ml et que I'on dégaze une huile provenant d’un trans-
il est recommandé d'utitiser 80 mi d’huile. Dans le cas d’un échaftillon d'huile
éception, il est nécessaire d'apporter une modification & la méthode; Voir la note 3

) Aprés Ievtemps fixé pour le dégazage (par exemple 1 min & 3 min), pgursuivre le
premier cycle de la pompe en fermant le robinet (y15) afin d’admettre de T'air comprimé

a4 basse pression au-dessus du mercure qui s’élévera jusqu’au contact @ en
comprimant les gaz du récipient de détente dans la burette. En inversant le robinet

@, afin de relier la pompe a vide a la cuve & mercure (1), on assure le retour du

mercure (les gaz recueillis dans la burette sont retenus par la vanne anti-retour )

ce qui permet I'extraction supplémentaire des gaz de l'huile. Les contacts rendent
possible I'automatisation de ces cycles. Il est alors possible d'utiliser des électro-
vannes.

Il peut étre utile de disposer d'un compteur pour déterminer le nombre de cycles et
arréter 'opération aprés le nombre prescrit, tel qu’il .a été normalisé pour I'appareil
utilisé. Le fonctionnement automatique de P'appareil, pendant un temps normalisé (par
exemple 10 min avec un cycle de durée 1 min), peut étre une variante.
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The above procedure serves to establish a routine of operation, which will apply until any
major changes are made to the equipment and will also apply to other equipments of the
same design. It is recommended that the overall calibration of the complete equipment
(degassing equipment plus chromatograph) is checked periodically (for example, every six
months) using gas-in-oil standards to provide correction factors to be applied to areas or
heights of chromatogram peaks.

7.2.2 Extraction procedure

The following is a typical extraction procedure used when a sample is in a syringe. It is
described by reference to the apparatus shown in figures 9 a) and 9 b); the circled
numbers refer to those figures. Modifications in the procedure may de-needed for
apparatuges of other designs.

1) Waeigh the syringe @ containing the oil sample and copnect it\to~¢he de Qing
flask ).

When |a bottle is used as a container {figure 9 c})<the q{
determined by weighing the degassing flask before andaftexintrs

2) Op

@is

connedq

ed is

alve
and

3) Swijtch on the vacuum pumps

b the
e.

5) Opegn valve :

degasging flask@.

NOTES

1t Agd
sample.
redissol

a new
| or is

sK and when degassing oil from a transformer in service, approxinately
For oil from a factory test, a modification may be needed; see note 3 of

6) Aft?r the established degassing time (e.g. 1 min to 3 min) continue the first Tolepler
pump cycle by switching valve @ so as to admit low-pressure compressed air above

the mercury which rises to the level of contact @ compressing gas from the collection
flask into the burette. Reversal of valve @ to connect the vacuum pump to the

mercury reservoir @ allows the mercury to return {the gas collected in the burette
being trapped by the non-return float valve ) and further gas to be extracted from

the oil. The contacts allow this cycle to be automated. Inductive level switches may be
used instead.

An electric counter is helpful in counting the number of cycles and for stopping the
procedure after the required number of cycles, as established as standard for the
apparatus. Alternatively the equipment may be run automatically for a standard time
(e.g. 10 min for a cycle time of 1 min).
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7) Arréter la commande automatique de cycles (si elle est employée) et mettre la
vanne @ en position d’admission d'air. Faire monter le mercure, dans la burette,

au-dessus du niveau de la vanne (9. Fermer la vanne (3.

8) Ouvrir la vanne @ et, & I'aide du réservoir de mercure @ ajuster les niveaux de
mercure. Lire le volume total de gaz recueillis dans la burette. Noter la température
ambiante et la pression.

9) Enlever la seringue d’huile et la peser & nouveau pour avoir la masse d’huile
dégazée. Déterminer la masse volumique de 'huile & température ambiante.

10) Fermer le robinet @ ouvrir le robinet (9 et transférer les gaz extraits dans la
boucle & gaz. Ajuster & nouveau les niveaux de mercure, a P’a\id\e du réservoir de

: - Lo
rteTobinmet(v2:

OTES

régision étanche

lace du robinet @ & prélever une partie aliquote des gaz a l’aj
a chaque fois.

ux gaz et a l'injecter dans le chromatographe. Dans ce cas, il est
le, enlever le
écipient de dégazage, le vider et recommencer avec un aod 8 | i I les gaz de la
remiére extraction, dans la burette, en fermant le ro} houveau refait
ans le reste de I'équipement (point 4 ci-dessus).

ossible, en
un volume
giter I'huile

ariante, d’utiliser une fiole ¢
'huile pouvant atteindre 500
ar ultra-sons.

1 de I'échantillon d'huile, exprimée en
I'expression:

12).vEffectuer 'analyse selon I'article 8.

7.3 Extraction sous vide par la méthode de dégazage partiel

Pour cette méthode, I'extraction des gaz est obtenue en soumettant I’échantillon d’huile a
une seule mise sous vide. Le rendement de I'extraction dépend de la solubilité dans I'huile
des constituants gazeux; il varie de 90 % a 99,8 %. Pour tenir compte de cette extraction
incompléte, on peut faire une correction en partant des coefficients de solubilité d’Ostwald

de chaque gaz dans l'huile pour transformateur (voir annexe A).

7.3.1 Dispositif de dégazage partiel (voir figure 9)

Pour cette méthode, I'installation, telle qu’elle est présentée en figures 9 a) et 9 b), est

également satisfaisante, aux modifications prés suivantes:
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7) Switch off the automatic cycling control (if used) and set valve @ to admit air.

Allow mercury to rise into the burette to above the level of valve ®. Close valve @a.

8) Open valve (9 and adjust the mercury levelling vessel @ to bring the mercury
surfaces to the same level. Read the total volume of gas collected in the burette. Note
the ambient temperature and pressure.

9) Remove and reweigh the oil syringe to obtain the mass of oil that has been
degassed. Determine the density of the oil at ambient temperature.

10) Close valve (), open valve (2 to admit the extracted gas into the sample loop.
Again adjust the mercury levelling vessel to bring both the mercury surfaces to the new
level, andclosevaive @ AN

NOTES
3 Another arrangement frequently used is to fit a septum on the top of the byrette >
and to fransfer an aliquot of gas to the chromatograph by means of a pregisioq gas-tig i . Infsuch a

case, it|is good practice to fit a new septum each time the equipment is u

4 If gn inadequate quantity of gas has resulted from degassing

iJg flask
may be| disconnected and emptied, and the method repeated

ntity of -
extractad gas is retained in the burette by keeping valve stem is

re-evacjiated, (step 4 above).

Altern
flask,
ultrasq

11) G
at 20 9

where:

P st
t st
V ist
d isd]
m ist

12) Qarry’out th€ analysis as in clause 8.

7.3 Vacuum extraction by partial degassing method

In this method gas extraction is accomplished by only one exposure to vacuum. Extraction
efficiency depends on component gas solubility and ranges from 90 % to 99,8 %.
Correction of this incomplete gas extraction can be obtained by calculation from the
Ostwald solubility coefficients of the gases in transformer oil (see annex A).

7.3.1 Partial degassing apparatus (see figure 9)

Equipment such as that shown in figures 9 a) and 9 b) is equally suitable for this method,
with the following changes:


https://iecnorm.com/api/?name=0b1b932714cb67f08a3e0b9891bb05d6

_38- 567 © CEI

a) Les dispositifs de commande automatique, utilisés en mode pompe de Toepler
(robinets , @ et contacts électriques @), (®) et (©)), ne sont pas nécessaires.

Une simple pompe a main (poire aspirante et refoulante) peut étre utilisée, a la place
du systéme d’air comprimé basse pression.

b) Il est recommandé que le volume total de détente (récipient de dégazage @ plus
récipient ‘de détente,@ et tubes de liaison, non compris le volume d’huile) soit au
moins égal & vingt fois le volume d’huile. Dans le dispositif de la figure 9 b), un
récipient de détente de 500 ml et un récipient de dégazage de 150 ml sont
satisfaisants, pour un volume d’huile de 25 mi & 30 ml.

c) |l est souhaitable que le volume de la cuve & mercure n'excéde pas trop le volume

du récipient de détente; dans le dispositif de figure 9 b), le volun}e—eo\nseillé de la cuve
era approximativement de 600 ml a 700 ml. T convient de Ig remplikde jmercure de
con a ménager un volume d’air de 100 mi & 150 ml au plus, \

) Il est recommandé de fixer un repére sur le tube plokgeurde cuve 3 mercure
repére (d) des figures 9 a) et 9 b)) de sorte que, lofsgt i itif_edt utilisé en
égazage partiel, le niveau de mercure puisse étre a gette définissant
insi, avec précision, le volume de détente.

) L'équipement doit étre sans fuites et doi S i de 0,1 Pa.
La burette, généralement de volume 3,5 ml/doif 3 5 tuyaux de
jonction et la jauge a vide doivent étre-cohfo a-ce nts 4) et 5)
de 7.2.1.

7.3]2 Mode d’extraction
1) Peser la seringue (5) coiten s Bcipient de
dégazage .
) Continuer ¢o un vide de

p
0.1 Pa.

3) Poun{%re
eénergiquewent

bnctionnant

b

L at-de gaz extrait, en divisant le volume de gaz recugilli dans la
i umétrique V/V,, ou:
4 e de\détente) est le volume de la burette et du récipient de dé{ente (2 du

robinets 9, 9, ¢ et @.

total de détente) est le V, plus le volume du récipient de dégazage @ et
de—jonction inets—{o O et (D —dirminué—du—velume de I'huile

admise.
6) Enlever la seringue, puis la peser de nouveau pour obtenir la masse dhuile
dégazée. Déterminer la masse volumique de I'huile a température ambiante.

7) Ramener fe volume total calculé des gaz extraits, a 20 °C et 101,3 kPa, selon le
point 11 de 7.2.2.

8) Injecter une partie aliquote des gaz extraits dans le chromatographe, suivant le
point 10 de 7.2.2.

9) Effectuer I'analyse selon I'article 8.

10) Calculer la concentration corrigée de chacun des gaz présents dans I'échantillon
d’huile, en divisant la. concentration déterminée par chromatographie, par le rendement
d’extraction E, (voir annexe A).
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a) The automatic control arrangements used in the Toepler pump mode (valves ,

@ and electric contacts @), () and (©)) are not required. A simple handpump
(blow-ball) can be fitted in place of the low-pressure compressed air supply.

b) The total expansion volume (degassing flask @ plus collection flask @ and
connecting tubing, less the oil volume) should be at 1east 20 times the oil volume. In the
apparatus shown in figure 9 b), a collection flask of 500 ml and a degassing flask of
150 ml are suitable for an oil volume of 25 mi to 30 ml.

¢) The mercury reservo:r volume should not greatly exceed that of the collection flask;

in the ( 600 mi to
700 m| is recommended The reservoir should be filled wnth merc n air
space
d)y A K @ in
figures ing the
mercu fined.
e) The rette,
typical j and
vacuu

7.3.2 E
1) Wei ssing
flask (@).
2) Prgceed as in steps
3) AIIIw deg rating
vigoroysly. The
4) Prq

ed in

5) Ca
the bu
vq ¢) is the volume of the burette and collection flask (2),|from

[
ma

@), @9, 3 and @.
Vv

; [total expansion volume) is the V_ plus volume of the degassing flask @:) and
connecting tubing to (9, (v8 and (9, less the volume of oil.

6) Remove and reweigh the syringe to obtain the mass of oil that has been degassed.
Determine the density of the oil at ambient temperature.

7) Correct the calculated total volume of gas extracted to 20 °C and 101,3 kPa as in
step 11 of 7.2.2.

8) Inject an aliquot of the gas extracted into the chromatograph as in step 10 of 7.2.2.

9) Carry out the analysis as in clause 8.

10) Calculate the actual concentration of each gas component originally present in the
oil sample, by dividing its chromatographically measured concentration by its extraction
efficiency E, (see annex A).
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7.4 Méthode d’extraction des gaz par entrainement

L’extraction des gaz dissous dans l'huile est réalisée par barbotage du gaz vecteur
lui-méme dans un faible volume d’huile. Des volumes d’huile compris entre 0,25 ml et 5 ml
sont employés généralement.

Le temps qui serait nécessaire pour extraire les gaz de volumes d'huile plus importants
que ceux-ci conduirait 4 des chromatogrammes inacceptables, sauf dans le cas de
I'emploi de piéges a froid ou pour ’analyse de I'hydrogéne seul.

7.4.1 Dispositif de barbotage

Divérs modeéles de barboteurs sont utilisés. La figure 10 présente teyrs en verre
borgsilicaté. L'huile est injectée dans le barboteur & Paide d’ travers un
sepfum en caoutchouc. Celui-ci peut étre utilisé plusieurs fois is selon le
diamétre de I'aiguille) avant que ne se produisent des fuites

La figure 11 présente un dispositif de barbotage en i dable\ Uné aiguille munie
d'un robinet et d’'un embout interchangeable de seri fi permanence dans le
fond du barboteur. La seringue contenant 'huilé est adaptée’a ixe. L’huile
est [njectée par le déplacement d’un vérin sur le pi i

e a 1,0 %.
cependant,
le meilleure

Le yolume de l'huile injectée dbi
L’injection avec une seringue de
la dffférence de masse avant et
prégision.

etteNliaison) dans ce cas, s’assurer qu’il n’y a pas de fuitep dues a la

2ur, lors réduire cette pression. -
ant qu’une
nt des gaz

)\ Avant d’injecter 'huile, vérifier que les conditions opératoires de 'appareil sont
satisfaisantes et, plus particulierement, que la ligne de base de l'enregistreur est
stable.

5) Injecter I'huile & analyser dans le barboteur. Le volume d’huile injecté dépend du
type de barboteur utilisé et des teneurs en gaz supposées. Pendant toute 'injection, le
débit de gaz vecteur doit étre maintenu.

6) L’analyse terminée, certains dispositifs de barboteur permettent, sans enlever le
barboteur, d’éliminer I'huile injectée par contre-courant. Dans le cas ou le barboteur est
enlevé pour étre nettoyé, il convient de déconnecter, en premier lieu, la tubulure
d’entrée pour éviter que I'huile entre dans la vanne a gaz.
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7.4 Stripping extraction method

The extraction of dissolved gases is carried out by the carrier gas itself bubbling through a
small volume of the oil. Typically an oil volume between 0,25 ml and 5 ml is used.

The time required to extract larger volumes would give unacceptable gas chromatograms
except when used with cold traps or for hydrogen analysis only.

7.41 Stripping apparatus
7\

strippers. Pil is
n‘be jused
cu§

A design ¢f a stripper made of stainless steel is shown in i cock
and interchangeable syringe connection is permanently fi i 1e base opthe stripper.
A syringe| containing oil is attached to the fixed Theleil is_injected by the
movemen{ of a pneumatic actuator on the syringe plungef.

Various designs of strippers are used. Figure 10 shows borosilicated gl
injected into the stripper from a syringe via a rubber septum. This
several times (three to ten depending on the size of the needles) be

The volunje of oil injected shall be medsured v [ etteér than 1,0 %. Injection
from a prgcision syringe has been four S e this requirement but difference of
syringe mass before and after injection is S d if befter accuracy is requireq.

7.4.2 Ouytline procedure

1) As shown in/fig ~ ipper in place of the sample loop of the gas
chromgtograpin gg cyum
rubber tubing may, S No
leakage due t the
overprg o
2) Mai deed
elevat

4) Befpré.injection of the oil check that the operating conditions of the equipment are
satisfactory and particularly that the baseline on the recorder is stable.

5) Inject the oil to be analysed into the stripper. The volume of oil to be injected will
depend upon the type of stripper used and the expected gas content. During this
operation the carrier gas flow through the stripper shall be maintained.

6) After the analysis has been completed some stripper designs permit a back-flush of
the injected oil to waste without disconnecting the stripper. If the stripper is to be
disconnected for cleaning, the gas outlet tube should be disconnected first to avoid the
possibility of the oil sample entering the gas sampling valve.
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8 Analyse des gaz par chromatographie gaz-solide

8.1 Remarques génerales

567 © CEI

Les échantillons de gaz, qu’ils proviennent du relais de protection ou qu’ils soient extraits

d'un échantillon d’huile, sont analysés par chromatographie en phase gazeuse
déterminer sont les suivants:

— hydrogéne: H,

— oxygéne: 0,

— azote: N,

— méthane: CH, T~
+ éthane: C,Hg

+ éthyléne: C,H,

+ acétyléne: C,H,

+ monoxyde de carbone: coO

+ dioxyde de carbone: Co,

Il nlest pas nécessaire d’analyser les hydroc

.Lesgaz a

pctifs de ce

guidle; cependant, ils peuvent, dans certain des™nformations dtiles. 1l est

possible d’utiliser de nombreuse

i-aprés est

les plus appropriées. D’autres

méfhodes utilisées sont résumées\dans dutes ces méthodes |nécessitent
I'emploi de deux colonnes distingfes, en fanstionnement isotherme, car il n’existe pas de
phdse stationnaire unique qui pu gaz en mode isotherme. L e fonction-
nement avec une ible en programmation de température

seulement.

Ce | qui sujt\sup
chromatog (ARG
que 'on trouve ur la pratique de ces techniques.

8.2| jon opératoire satisfaisant

On ns séparées, I'une utilisant une colonne remplie de P

cau de compétences dans les tecliniques de
omet, par souci de concision, de multiples détails

orapak NF+

(v e colonne de tamis moléculaire 5 A. Il n'existe pas dg détecteur
uniqu sibilité suffisante pour tous les gaz a détecter; en conséfuence, les
gaz lonne utilisée traversent a la fois un détecteur a conductibilit¢ thermique

pour-f'analyse des gaz atmosphériques, du CO, CO, et H,, et un détecteur a ig
fla i i

ionisation de flamme, pour convertir CO et CO, en méthane qui est ensuite
ionisation de flamme.

* Porapak est le nom commercial de produits fournis par Water Associates. {ll s'agit de billes

nisation de
avec une

sensibilité améliorée, il est possible d’installer un méthaniseur a I'entrée du détecteur a

détecté en

de polyméres

poreux modifiés pour obtenir des caractéristiques de rétention différentes. Il en existe huit types
disponibles qui sont, dans I'ordre de leur polarité croissante, Porapak P, PS, Q, QS, R, S, NetT.)

NOTE - Cette information est donnée pour aider les utilisateurs de cette Norme internationale et ne saurait

étre considérée comme {'aval de la CEl pour les produits mentionnés. Il est possible d’utilise
analogues pourvu qu'ils conduisent aux mémes résultats.

r des produits
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8 Gas analysis by gas-solid chromatography

8.1 General remarks

Gas samples, whether obtained from gas-collecting relays or removed from an oil sample,
are analysed by gas chromatography. The gases to be determined are:

a

— hydrogen:

2
— oxygen: o,
— nitrogen: N,
— methane: CH, /TN
— ethane: C,Hg
— ethylene: C,H,
— acsetylene: C,H,
— carpbon monoxide: CcO
— carpon dioxide: CO,

For the pyrpose of this guide C, hydrocarbons are n asion
give useful information. A number of methods me bthod
detailed Below is given as an example ¢ 3t ha ( thods
that have|been used are included in the s - . e two
separate columns operated isothermally; g si i ng all
gases ungder isothermal conditions is flot avail * ssible
only with temperature programming.

The follgwing c ; gas
chromatography q s any details which may be found in practical
manuals ¢n these tec

8.2 Outline ofa suitable

Two sepdrate Yuns are madeone with a Porapak NP+ column (see note) and the jother

with a mgleculax siewe 5 A column. A single detector is not available having adequate
sensitivity forall'the \gases to be detected; thus the gases eluted from the column in use
are passeéd overhoth a thermal conductivity detector which detects atmospheric gases,
CO, CO, and H,, "and a flame jonization detector which detects hydrocarbonsg. To
determine TO and CO,, with improved Sensitivity a methanator may be fiied at the let of
the flame ionization detector to convert CO and CO,, to methane which is then detected by
the flame ionization detector.

*  Porapak is the trade name of products supplied by Water Associates. (Porapaks are porous polymer beads
modified to give different retention characteristics. Eight types are available; in order of increasing polarity
these are Porapak P, PS, Q,QS, R, S, Nand T))

NOTE - This information is given for the convenience of users of this International Standard and does not
constitute an endorsement by the 1EC of the products named. Equivalent products may be used if they can
be shown to lead to the same results.
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Il est possible que, dans le cas de I'emploi de la méthode d’extraction par entrainement,
'on ne puisse pas atteindre les sensibilités et fidélité exigées pour l'analyse des
hydrocarbures pendant les essais en usine, en utilisant moins de 5§ mi d’huile. Des
volumes d’huile plus importants (10 ml) exigeraient des temps d’entrainement plus grands
pour extraire les gaz dissous et conduiraient & des chromatogrammes inacceptables, a
moins de concentrer les gaz extraits a I'aide d’un piége a froid.

La méthode décrite ci-aprés correspond a des appareils pour lesquels les sorties des
détecteurs sont branchées de telle sorte qu’ils puissent étre utilisés avec un intégrateur ou
un enregistreur & une seule voie. L’emploi d'un intégrateur ou d'un enregistreur a deux
voies supprime la nécessité de ce branchement.

aa-aeaillacn

A
npparciayc

8.3

.1 Chromatographe en phase gazeuse

;on. lya

az depuis
tion sous
éthode de
bt par une
la répéta-

derniére
relais de
utilise une

(voir figure 12), on

éré a la place de la boucle

court possible, sur une ligne de base stable, une bonne
. Les colonnes citées ci-dessus le sont a titre d’exemple;

comme le

permettant

diamétre
e colonne
plie: tamis

5 donnent,
séparation
tout autre

colopng satnsfalsant aux exigences générales peut étre utilisée.

8.3.3 Gaz vecteur

Utiliser de préférence de l'argon de qualité pour chromatographie comme gaz vecteur.
L’hélium de qualité pour chromatographie peut étre employé mais il en résultera une perte

de sensibilité pour ’hydrogéne.

8.3.4 Détecteurs

Py

Les gaz élués des colonnes traversent un détecteur a conductivité thermi

détecteur 3 ionisation de flamme.

que et un
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When using a stripping extraction method it may not be possible to achieve the sensitivity
and precision for hydrocarbons required for factory tests using less than 5 ml of oil. Larger
volumes of oil (10 ml) require longer stripping times to extract the dissolved gases, which
would give unacceptable gas chromatograms unless the extracted gases are concentrated
by cold trapping.

The method below is written for an apparatus in which the outputs from the detectors are
switched electrically so that they may be dealt with by a single channel integrator or single
channel chart recorder. Use of a dual channel integrator or recorder eliminates the need
for switching.

8.3 Apparatus

8.3.1 as chromatograph

>ound

Figure 13 is an example of the layout of an instrument which ha
‘ j from

acceptablle. Injection arrangements shall suit the method by

gas extraction equipment into the chromatograph. Thus the™«a ipment
described in figure 9 and used for both Toepler pumps a a thods
transfers|the gas via a gas sample valve and calibrated %»men-
ded to improve repeatability. Alternatively, gas sa ple ansfe ected
into the ghromatograph using a precision gas-tigtt : bR is|gene-
rally used for gas samples from gas-cofle tm Slays. P i pping
(see figure 12) a samplmg valve is use ' er i %mple

d are

shown in|figure 12 b).

8.3.2 Columns

In the present ex

’ lection
between the columns m long and 4, 5 mm mternal diameter, afd are

operated|i mn 1 is packed with Porapak N 60-80 mesly, and
column 2{i i ecularsiéve 5 A, 60-80 mesh. '

Howevef ant rgquirement for all columns is that they should achieve| good
separation i ime as possible, while giving all elutions on a stable baseline.

The above colu given only by way of examples and other columns meeting|these
general requirement$ may be used.

8.3.3 Carrier gas

The carrier gas is preferably gas chromatograph grade argon. Gas chromatograph grade
helium may be used but will result in a loss of sensitivity to hydrogen.

8.3.4 Detectors

The gases eluted from the columns are passed over a thermal conductivity detector and a
flame ionization detector.
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8.3.5 Méthaniseur

Dans I'exemple actuel, on adapte un méthaniseur A I'entrée du détecteur a _ionisation de
flamme pour accroitre la sensibilité de détection de CO et CO,, en les convertissant en
méthane.

NOTE - Lefficacité du méthaniseur peut étre réduite par la présence d'hexafluorane de soufre (ce gaz est parfois uti-

lisé dans les boites & cables et peut diffuser dans l'huile de remplissage du matériel); dans ce cas, un autre dispositif
analytique doit étre utilisé qui n'est pas décrit dans la présente norme.

8.3.6 Piege a froid

Il est possible d’ utlllser un plége a froid pour augmenter la sensibilité de détection des

@¢s colonnes

8.3[7 Intégrateur et enregistreu

Les| signaux de sorie st possible

liser un enregis

yraphe, régler le débit du gaz vecteur et 1a température
a’stabilité de la ligne de base.

hodeg d’extraction sous vide, injecter 'échantillon dg gaz soit a

donne ci-aprés un mode opératoire possible utilisant un seul chromatographe, équipé
de deux colonnes, d'une vanne a gaz et d’'un méthaniseur.

1) Amener la vanne de sélection de colonne @ {position A) pour utiliser la colonne
Porapak N7 ou une colonne analogue.

2) Tourner la vanne a gaz (2) pour introduire I'échantillon de gaz.

3) Choisir, au moyen de l'interrupteur (19, le détecteur a ionisation . Le premier pic
qui apparaitra sera CO, transformé en CH, par le méthaniseur. Le second pic sera
CH,. Le troisieme pic sera CO,, transformé en CH, par le méthaniseur; il sera suivi

dans l'ordre par C,H,, C,H, et C H,.

NOTE - Le CO, transformé en CH, par le méthaniseur est détecté en ionisation de flamme avec une
sensibilité élevée, pour des concentrations importantes, il se peut que la limite de linéarité du détecteur
soit dépassée. Dans ce cas, on commencera par utiliser le détecteur & conductibilité thermique pour
déterminer le COZ, avant la méthanisation.
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8.3.5 Methanator

In the presént example, a methanator is fitted at the inlet to the flame ionization detector
to improve the sensitivity with which CO and 002 can be detected by converting these
gases to methane.

NOTE - The activity of the methanator may be impaired by the presence of sulphur hexafluoride (this gas is
sometimes used in cable terminal boxes and may diffuse into the equipment filling oil); in this case, a different analytical
arrangement shall be used, which is not described in this standard.

8.3.6 Cold trap

A cold trap may be fitted at the outlet of the stripper to improve the sensitivity for hydro-

carbons.

Figure 12|b) shows an example of the method of inclusion of a cold
used congists of a 130 mm long, 6 mm outer diameter, stainles

100/120 mesh Porapak QR or equivalent, maintained below —54
mixture sdch as solid carbon dioxide and alcohol. During sfri
stream circulates in the cold trap while the main carrie
chromatograph. After the stripping a valve is switg

through trﬁ
onto the a

8.3.7 Im]:
The electrical outputs from
alternativgly a chart record

8.4 Preparation of apj
1) Set|up the

stabilis

23
-

alytical columns.

grator and recorder

as sho

¢ procedure using one chromatograph fitted with two columns, a gas sam

y or

e or

of a

ling

valve and a methanator is given below.

1) Adjust the selector valve (@) (position A) to bring the Porapak NP or equivalent

column i

2) Turn the sample valve @ to introduce the gas sample.

nto use.

3) Select with switch the flame ionization detector ¢b). The first peak to emerge will
be CO converted to CH, by the methanator. The second peak will be CH,. The third
peak is CO, converted to CH, by the methanator and this is followed by C,H,, C,Hg
and C,H,.
NOTE - The CO, having been converted to CH, by the methanator is detected at high sensitivity by the

flame ionization detector. At high concentrations it may well exceed the linear range of this detector. In this
circumstance use may be made of a thermal conductivity detector to evaluate the CO,, before methanation.
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4) Amener la vanne de sélection de colonne (@ (position B) pour utiliser la colonne de
tamis moléculaire 5 A ).

S’assurer de la stabilité de la ligne de base.
5) Remplir & nouveau la boucle a gaz suivant le point 10 de 7.2.2.
6) Tourner la vanne a gaz (2) pour introduire I'échantillon de gaz.

7) Sélectionner, au moyen de l'interrupteur (19, le détecteur a conductibilité thermique
(2. Les pics sortiront dans I'ordre suivant: H,, O, et N,

8) Choisir, au moyen de linterrupteur (9, le détecteur a ionisation de flamme ().
Le pic suivant qui apparaitra sera CH, et le dernier, CO, transformé en CH, par le

méthaniseur AN

[«

R

1

) Purger tous les gaz retenus sur les deux colonnes.

0) Une seule détermination par échantillon de gaz suffit

8.6| Validation de la qualité et étalonnage

8.6/1 Validation du systéme d’analyse

La danalyse dans|sa totalité
(exfraction et chromatographie) donne deg consiste a faig l'analyse
d'ur] lfhdile (contenant tops les gaz
énu celles trouvées pour les|huiles pré-

nt tous les
bux étalons
proches de
us élevées

résdltats obtenug ave e danalyse. Les hauteurs ou les surfaces [de pics du
chromatog tement rattachées aux quantités de gz présents
dans I'huile; automatiquement, les extractions incompléteg ou autres
fact gle de répéter cette procédure a intervalle de temps

n'ex

8.64

Les| te éterition sont obtenus en injectant dans la colonne les gaz jindividuels,
dilups- dans gaz vecteur. Il est cependant préférable de déterminer les facteurs de
réponse€ des détecteurs en utilisant un mélange étalon de gaz dilués dans le gaz vecteur,

contenant des concentrations connues de tous les constituants du gaz a ana

lyser, dans

des proportions proches de celles rencontrées dans les huiles provenant de transforma-
teurs. |l convient d’employer un tel mélange étalon périodiquement, en fonction de la

stabilité de Pappareil. Pour obtenir une meilleure fidélité, il
I'étalonnage soit fait immédiatement avant I’analyse de I’échantillon.

On s’assurera que les détecteurs fonctionnent dans leur plage de linéarité (voi
d’instructions du constructeur).

L’étalonnage peut étre exprimé en masse ou en volume (ramené a 20 °C et 101

est souhaitable que

r le manuel

.3 kPa).
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4) Adjust the selector valve (4) (position B) to bring the molecular sieve 5 A column
into use. '

Obtain a stable baseline.

5) Refill the gas sample loop according to step 10 of 7.2.2.

6) Turn the sample valve @ to introduce the gas sample.

7) Select, with switch (19, the thermal conductivity detector (). Peaks will emerge in
the order H,, O, and N,

8) Select, with switch (19), the flame ionization detector (). The next peak will be CH &
the last peak to emerge will be CO converted to CH, by the methanator.

AN

9) Purge any retained gases from both columns.
10) One determination per gas sample is normally sufficient.

8.6  Quality validation and calibration

8.6.1 Validation of the entire analytical system

The preferred method of ensuring that the entire syjsten i chromatognaphy)
gives acqurate results is by analysing a known qaanti in>qil standards (containing
all the gases listed in 8.1 in propofii embli ound in oils taken| from
transformers) in place of an oil sample t ) 3 dures as detailed gbove.
It is recommended to use at least t i , one containing low con-
centrations of gases (resembling oils i 8 d the other higher concentrations
(resembling oils from equipment in the\fiel \ g linearity of the results progduced
by the a ' greas or heights can then be rflated
directly t 26 g oil, compensating automatically for
incomple 4 otf ationa| factors. It is a good practice to repedt this

8.6.2 Cé

Retention ished by injection of dilutions of individual gases in the qarrier
gas onto . The response factors of the detectors, however, are preferably
determingd using a Standard gas mixture diluted with the carrier gas, containing known

concentrations of all gas components to be determined, in proportions resembling those
found in oils from transformers. Such a standard mixture should be used periodically,
depending upon the stability of the equipment. For better precision, calibration should be
undertaken immediately before analysis of the sample.

Ensure that the detectors operate within their linearity ranges (see manufacturer’s
instructions).

Calibration may be in terms of mass or volume (at 20 °C and 101,3 kPa).
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8.7 Calculs

1) Mesurer la surface de chaque pic et noter leur temps de rétention.

2) lIdentifier les gaz correspondant & chaque pic par comparaison avec ceux des
chromatogrammes obtenus lors de I'étalonnage et utiliser les résultats de I'étalonnage
pour obtenir les volumes de chaque gaz.

3) Dans le cas de l'analyse des gaz prélevés aux relais de protection, exprimer la
concentration de chaque gaz en pour-cent en volume.

4) Dans le cas de I'analyse des gaz extraits de 'huile, exprimer la concentration de
chaque gaz en microlitres par litre d’huile dont ils sont extraits (ou en micromole de gaz
par litre d’huile).

NOTE - 1 pl/l correspond & 1 ppm en volume et 0,042 ymol/l, a 20 °C et 101,3 yaa\

9 Conditions requises de sensibilité et de fidélité

9.1 | Limites de détection

La gondition essentielle requise pour le systéme d’analyse ement de d¢gazage et
chrdgmatographe en phase gazeuse compris, ilité, suivant la fonction
qu’ill doit remplir.

La sensibilité du systéme est ga capa i niveau de

limite de détection pour un gaz d
chr
que(la limite de détestion de tout
moy

Cett
part

de

acce

conJlance élevé (par exemple 95 %

10 pin). La
B. Tous les
éralement,

matographes présentent un
i 5 le niveau

détails de la totalité du mode opératoire; en
degré de dilution dans les gaz atmogphériques,
graphe, de son mode de fonctionnement gt de ses

En g méthaniseur, associé a un détecteur & ionisation (te flamme,
accr 4 sensibilité de I'analyse des oxydes de carbone par rapport a
cellg ec uh détecteur & conductibilité thermique.

Les i les matériels en service, pour lesquels les concentrations en gaz dissous
sont vées, n'exigent pas la méme sensibilité que pour les essais d¢ réception
enu , oU

Il est nécessaire que chaque laboratoire détermine les méthodes opératoires qui lui donne-
ront les sensibilités satisfaisantes. A titre indicatif, 'expérience montre qu’il est conseillé
que le systéme d’analyse dans son ensemble soit capable de détecter des gaz dissous
dans I'huile, aux concentrations données dans le tableau suivant:
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8.7 Calculations

1) Measure the area of each peak and note its retention time.

2) Identify the gas corresponding to each peak by comparison with the chromatograms
obtained during calibration and apply the calibration data to obtain the gas volumes.

3) When dealing with analyses of gases taken from gas collecting reléys, calculate the

concentration of each gas in percent by volume.

4) When dealing with analyses of gases extracted from oil, calculate the concentration
in microlitres of each gas per litre of the oil from which it was extracted (or micromole

of each

NOTE - 1 ul/l corresponds to 1 ppm by volume, and 0,042 pmol/l at 20 °C and 101,3 kP/af.—\

gas per litre of oil).

9 Sensit

9.1 Limits of detection

The basic

Sensitivity]
very low (
particular

noise leve|.

Sensitivity|
extraction
operation

In particul
using a tH

not requir

Tests on ¢quip
? the samesensitivity as for factory tests, where gas concentrations are

ivity and precision requirements

ipment

b) at
r the
rally
bund

0d of
d of

con-

, do

very

low.

It is necessary that each laboratory determines overall procedures which will give suitable
sensitivities. For guidance, experience indicates that the entire analytical system should
be capable of detecting gases dissolved in oil at the concentrations indicated in the
following table: :
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Limites de détection exigées
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Essais de réception Essais en service
Gaz Concentrations a 20 °C

plt pmol/l pl/l pmol/l
Hydrogéne 2 0,08 5 0,2
Hydrocarbures 0,1 0,004 1 0,042
Monoxyde de carbone 50 0,2 25 1,0
Dioxyde de carbone 10 0,4 25 1,0\
Gaz atmosphériques 50 2,1 5{0’\\ \2\1\

Dans le cas de l'analyse d’échantillons de gaz pr
limites de détection égales a celles de I'analyse de

seryice sont largement suffisantes.

9.2| Fidélité

La{

Ay3
cha
Les
cha
clie

It e
et 4

conf
ou

Pou

uile de

de“protection, des

5 essais en

5 I'accord entre plusjieurs résul-

rux définies

il faut que

i adéquate.

endront de
riptions du

opératoire
pour des
en service

abilité d'un

laboratoire doit étre considérée comme acceptable si la valeur absolue de la différence
| A - B| de deux résultats A et B satisfait la relation suivante:

r=|A-B|l<kx(A+B) /2

ce qui veut dire que la répétabilité du laboratoire, pour des niveaux de confiance de 95 %,
est inférieure & k fois la concentration moyenne du gaz analysé. Le coefficient k dépend
de la nature du gaz.

Une valeur générale acceptable, calculée a partir d’'un essai interlaboratoire international,

est: k=0,10.
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Required limits of detection

Acceptance tests Service tests
Gases Concentrations at 20 °C
ny pmol/l pl/t pmol/l
Hydrogen 2 0,08 5 0,2
Hydrocarbons 0,1 0,004 1 0,042
Carbon monoxide 5,0 0,2 25 1,0
Carbon dioxide 10 0,4 25 1,‘)
Atmospheric gases 50 21 50 /&Q Q\

&on limit

il for service

For the analysis of gas samples taken from gas-colle
equivalent to that obtained for the analysis of the gases e
tests is mpre than adequate.

9.2 Precision

Precision| i Its obtained on idgntical
samples.
The quarjtification of precjsion is _gi 3 (r) or reproducibility (A), both

defined inf 1ISO 5725.

Having established m N jvexadeguate overall detection limits, each laboratory
must confirm tha@ j : ate repeatability. The quality control me.thods
that need|to be adept e individual laboratory (number of daily samples,
purpose df tests, cus

It is reco oratory closely define its operating method and thai it be
able to stra appropriate time intervals, acceptable repeatability for| con-
- centratior|s s sximiating those found in service or factory test samples as appropriate.

Forgas O > o gve gre 3 0T epe bitityo Jo0Tato all be
considered as acceptable if the absolute difference IA Bl of two measurements A and B
satisfies the following equation:

|A-Bl <k x(A+B) /2
which means that the repeatability of the laboratory, at 95 % confidence limit, is lower than

k times the mean concentration of the gas analyzed. The k coefficient depends on the
nature of the gas analyzed.

A general acceptable value, calculated from an international inter-laboratory test
is: k= 0,10.
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Pour de faibles concentrations (par exemple inférieures a 10 pl/l), la répétabl
est donnée par la relation suivante:

r=|A-B|<2S+kx(A+B) /2

ou S est la limite de détection.

Dans ce cas, une valeur type de k obtenue, comme mentionné ci-dessus, est k=

567 © CEl

lité requise

0,15.

Tout laboratoire doit vérifier que les résultats d’analyse et la répétabilité, obtenue comme

définie ci-dessus, correspondent a
formules citées précédemment.

a des coefficients k de 0,10 ou 0,15, en utilisant les

9.3| Précision

vrai
prégision d’'une série de valeurs mesurées sur des
nécessaire de connaitre la valeur vraie des concen

ons de gaz dissous
dans le monde entier. L
niveaux de concentratlc

(hydrocarbures entre
a des niveaux de co
entne 30 ul/l et 100

<>

14>

la valeur
évaluer la
huile, il est
a moyenne
vraie, et la

st possible

Hans I'huile
un de ces
n moyens
re, des gaz
, €O et CO,

Précision en % de la valeur vraie
, . Concentration Concentration
thode d'extraction R
\ moyenne faible
X
Wr 13 35
>Dégazage partiel 13 30
Parertratmenrent 15 23
Meilleur résultat obtenu 7 14

Il est vraisemblable que la reproductibilité relative R, en pour-cent, telle qu’elle est définie

par I''SO 5725, soit moins bonne que les valeurs données dans le tableau ci-de

SSus.
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For low gas concentrations (e.g. below 10 pi/l), the required repeatability is given by the

following

where S'i

In that ca

equation:
r=|A-B| <2S+kx(A+B) /2
s the limit of detection.

se, the typical value of k obtained as mentionned here above is: k= 0,15.

Each laboratory should check that the gas analysis results and repeatability obtained as
mentioned above give k coefficient values of 0,10 or 0,15 using the preceding formulas.

9.3 Accuracy

Accuracy

measured values. To be able to quantify the accuracy of a

identical

mean of geveral measured values is not necessarily identi¢al

Exampleg of accuracies which can be Ohtaingc
are giver in the following table. Thes 3

made op two gas-in-oil standards to 6.1) and inv
19 laboratories worldwide. One stang 9 ained medium gas concent
levels (hydrocarbons betwegen 9 pl/l \a 0 and CO, between 100 wul
500 pl/l).| The other one gontai ation levels (hydrocarbons be
1 wl/l and| 10 pi/t, CO and

<s R 13 3

om inter-laboratory

(\Q Accuracy in % of the true value
A Medium Low
ction-progedu - .
concentration concentration

A\,

in general terms is the closeness of the true value to\the e%ral

ts on
. The
, and

edure
tests
blving
ation
I and
ween

rtial Ylegassing 13 30
Stripping 18 23
Best result obtained 7 14

The relative reproducibility R in per cent, as defined by I1SO 5725, is expected to be
somewhat lower than the values given in the above table.
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CEI-IEC 702192

Vanne d’échantillonnage du matériel
Equipment sampling valve

Vanne du relais de protection
Gas-—collecting relay valve

Rubber connecting tubing Waste vessel

Robinet a trois voies
Three—way stopcock

Figure 1 — Prélévement de gaz en seringue

Sampling of gas by syringe
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Récipient de vidange
Waste vessel

@ Ampoule de prélévement
Sampling tube

OJhnna.d:échanﬁuon-naga.du_maféfinl
5
Equipment sampling valve

Vanne du relais de protection
Gas collecting relay valve

Figure 2 — Prélévement de gaz par entrainement d’huile

Sampling of free gases by oil displacement
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Position :@: A

du robinet
Position
of stopcoc B

3

U

¢

LN 5 )

XD

ICEI-IEC 704192

Vanne du relais de protection
Gas collecting relay valve

Manomeétre de mesure du vidg
Vacuum gauge

ubbgr connecting tubing Piége

Trap

Pompe a vide

@ Robinet a trois voies & vide
Vacuum pump

Vacuumtight three~way stopcock

Ampoule de prélévement
Sampling tube

® ® 60 6

@ Vanne d'échantillonnage du matériel
Equipment sampling valve

Figure 3 — Prélévement de gaz sous vide

Sampling of free gases by vacuum
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CEI-IEC 705/92

Seringue
Syringe
Robinet
Stopcock

Robinet a trois voies
Three-way stopcock

Vanne de prélévement du matériel
Equipment sampling valve

Taking of sample

Récipient de vidange

Démontage de la seringue
Waste vessel

Disconnecting of syringe

@ Raccord en caoutchouc
Rubber connecting tubing

@ Bride
Blank flange

Figure 4 — Prélévement d’huile en seringue

Sampling of oil by syringe
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. Bac de vidange
Waste vessel

O

Bride
Blank flange

®

Equipment sampling valve Sampling tube

Figure 5 — Prélevement d’huile en ampoule

Sampling of oil by sampling tube

567 © CEl
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Exemplé de prélévement par bouteille
Example of sampling by bottle

a)

CEI-IEC 707192

Exemple de fermeture étanche pour houteille

b) Example of seal cap for bottle

@ Bouteille
Bottle

@ Bouchon a vis en plastique dur
Hard plastic screw cap

@ Bac de vidange Joint d'étanchéité conique en polyéthyléne souple
Waste vessel Conical soft polyethylene seal
@ Bride
Blank flange

Figure 6 — Prélévement d’huile en bouteille

Sampling of oil by bottle
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Position
des robinets
Hosition
af stopcocks

DEO®

CEI-IEC 70892

Figure 7 — Premiére méthode de préparation d’étalons
' de gaz dissous dans F'huile

First method of preparing gas-in-oil standards
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Légende de ia figure 7

Caption to figure 7

J

¢ Robinets a vide
Vacuum stopcocks

.

J

\ Rgbinets & trois voies
Three—way stopcocks

[

Aiguille d'injection de gaz

G4s injecting needle

Aiguille de prélévement d'huile
Oil sampling needle

Agitateur magnétique
Magnetic stirrer

Ballon de 5 litres
5 ljtre oil vessel

Réservoir de 6 litres
6 litre oil vessel

Bolule de sécurité di75

Leak to water bubbler

Liaison a la pompe a vide
Connection to vacuum pump

POOEEFOOFOO®®EE® OO @EOOOE®O


https://iecnorm.com/api/?name=0b1b932714cb67f08a3e0b9891bb05d6

®OOOOO®O

- 66— 567 © CEl

1] ¥

A

Posaion

du rgbinet
Position 8
of stopcock

C

9

Seringuq en verre
Glass syfinge

Seringug de précision ét
Precisiof gas-tight8yrin
Robinei:E trois voi
Three-wpgy stopcock

Aiguille ¢'injectionde
Gas injegti

Bouteiile)
Gas bott

Tuyau er} cdoutchou
Silicone tubbeér tubing

w2z
détendeur et d’'une vanne
iucer and a valve = o
| —

[ »
K
| -

rrrr

\

AR f)

" "CEI-IEC 709192

Figure 8 — Deuxiéme méthode de préparation d’'étalons

de gaz dissous dans 'huile

Second method for preparing gas-in-oil standards
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