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Introduction

INTRODUCTION:

Evaluée en terme de risques, la nécessité de la surveillance des transformateurs n’est
plus & démontrer. En effet, elle réduit les pertes de matériel et d’énergie.

Beaucoﬁp d’essais et de techniques ont été développés pour effectuer cette surveillance.
Chaque essai tend & étre le plus utile 4 un certain stade du diagnostic d’un probléme. '

- Les techniques actuelles les plus puissantes pour surveiller I'état d’un transformateur en
service sont fondées sur les analyses de I’huile : analyse des propriétés de 'huile, des gaz
dissous et des produits de dissociation et de rupture de la cellulose.

La variété et la complexité des méthodes & mettre en ceuvre, la difficuité d’interprétation
ont conduit tout naturellement & hiérarchiser les opérations de surveillance en définissant
différents niveaux d’interprétation et de décision.

La chromatographie en phase gazeuse fournie un moyen pratique d'analyser les gaz
dissous et d'en déterminer les concentrations avec une bonne précision, méme si ces

concentrations ont de trés faibles valeurs.

Les études effectuées ces derniéres années ont permis d'établir des corrélations entre,
d'une part la nature de la contrainte responsable de la dégradation (thermique ou électrique), la
nature du phénoméne physique par l'intermédiaire duquel cette dégradation se réalise, la
uature des matériaux concernés et, d'autre part la nature et les proportions des différents gaz

formés.

Lorsqu’un certain niveau de dégradation de I’huile est atteint, les marges de sécurité
sont réduites et la question doit se poser du risque d’une défaillance prématurée. Bien que
I’évaluation de ce risque soit trés difficile, une premiére étape consiste a identifier les effets
potentiels d’une dégradation accrue.
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C'est dans ce contexte que nous allons, dans ce travail, présenter les résultats des
investigations sur I’huile de transformateur, effectués au laboratoire Contrfle, Mesures et
Essais de la SONELGAZ, XP, Hamma, Alger.
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L1 TRANSFORMATE E PUISSANCE:

k1.1 DEFINITION :

Le transformateur est un appareil électromagnétique statique destiné 3 transformer un
courant alternatif primaire en un autre courant secondaire de méme fréquence ayant dans le

cas général d’autres caractéristiques.

L1.2 PRINCIPAUX ELEMENTS D’UN TRANSFORMATEUR :
Un transformateur se compose des parties principales suivantes [1]:

a) Le noyau;
b) L’enroulement ;
¢) La cuve avec I’huile lorsque il s’agit d’un transformateur dans I"huile ;

d) Les isolateurs de sortie.

A I’heure actuelle, les plus répandus sont les transformateurs dans I’huile dans lesquels
la partie active, ¢ 2 d le noyau avec les enroulements, est placée dans une cuve remplie

d’huile. Le conservateur et le tube d’évacuation des gaz sont indiqués sur la Figure 1.

Le conservateur d’huile est un récipient en tole installé au dessus du couvercle de la
cuve et réuni par une tubulure avec cette derniére. Le niveau d’huile dans le conservateur

d’huile doit étre tel que la cuve soit toujours remplie d’huile.

Entre le conservateur et la cuve est instaflé un relais Buchholz (16 sur la Figure 1) qui

signale tout accident dans le transformateur du réseau en cas d’avarie [2].

Le tube d’échappement est destiné & protéger la cuve contre les endommagements
possibles en cas de court-circuit par suite de la formation de gaz dans la cuve et de

’accroissement brusque de la pression.
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1.1.3 LOCALISATION DES PERTES DANS UN TRANSFORMATEUR :

Lors de son fonctionnement, un transformateur est le si¢ge de pertes d’énergie, dont la
plus grande partie est localisée dans deux €léments :

a. Le circuit magnétique ou elles sont causées par la variation de flux alternatif dans les
toles magnétiques, et dépendent de I’induction, ¢ 4 d de la tension appliquee ;
b. Les enroulements ol elles sont dues, en grande partie, a "effet Joule mais aussi aux

courants de Foucault et dépendent du courant, ¢ 4 d de la charge.

Pour réduire ses pertes, de nouveaux matériaux sont proposés [3].

i.1.4 ROLE DES DIELECTRIQUES LIQUIDES DANS LES TRANSFORMATEURS:

Toutes les pertes ont pour conséquence un échauffement des éléments correspondant du
transformateur, nécessitant la mise en ceuvre de moyens de réfrigération. Ceci constitue la
premiére fonction assignée aux diélectriques dans le transformateur, & savoir, le transfert de
chaleur (refroidissement) .La chaleur évacuée est véhiculée par circulation naturelle ou forcée
(au moyen d’un équipement tel qu’une pompe ou un ventilateur) du diélectrique liquide, vers
les dispositifs de refroidissement . Le transfert de chaleur de la partie active a I’air a lieu en
deux étapes : de la partie active a I’huile, 3 I'intérieur de l1a cuve, de I'huile & I’air ,dans le
réfrigérant. |

Un transfert de chaleur bien organisé permet d’éviter la formation de ponts chauds grace
4 une circulation abondante et bien répartie, dont I’efficacité est influencée directement par la
viscosité et la chaleur spécifique du diélectrique utilisé {4].

L’autre fonction essentieile des diélectriques est 'isolement .D’une manicre générale,
tout transformateur exige [5](6]: un isolement entre spires, un isolement entre couches ou
entre bobines, un isolement entre les enroulements basse tension et la masse, un isolement
sntre les enroulements basse tension et entre les enroulements haute tension, et enfin, un

isolement entre les enroulements haute tension et la masse.
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Figure 1: Transformateur a cuve b‘r'a(_lia'teurs :

1- circuit magnétique feuilleté ; 2- poutrelles en U serrant la culasse ; 3- lenroulement basse
tension ; 4- enroulement basse tension ; 5- prise HT ; 6- prises BT ; 7- commutateur triple de
prises de réglage de I’enroulement HT ; 8- commande du commutateur 9- isolateur HT ;
isolateur BT 11- cuve & radiateurs ; 12-robinet pour le remphssage de I'huile ; 13- anneau de -
levage de la partie active; 14~ pipe pour la connexion de la pompe a vide ; 15- tuyau
d’échappement; 16- relais Bucchoiz ; 174 conservateur d’hulle ; 18- équerre de butée sur le
fond de la cuve ; 19- goujon vertical réunissant les poutrelles en U serrant les culasses ; 20-

- galet de roulement ; 21- robinet de vidange de ’huile.
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Cet isolement est assuré soit par une couche solide (papier ou carton) imprégnée
d’huile, soit par une isolation mixte ; combinaison de lames de diélectrique hquide et de

barriéres d’isolants solides.

L1.S EVOLUTION DE L’ISOLATION DU TRANSFORMATEUR DE PUISSANCE :

Les isolants électriques furent, a 1’origine, des produits nat;nels non imprégnés qui, en<
contact direct avec I'air, s’oxydaient sans peine. Les transformateurs primitifs, les
transformateurs indﬁstriels, réalisés dés 1884, étaient du type sec. 11 fallut attendre 1891 pour
que huile de pétrole soit utilisée a titre expérimental dans Iisolation de transformateﬁrs
triphasés. Devant la multiplication des réseaux de distribution d’énergie électrique et
I’accroissement des puissances installées, les transformateurs dans I’air deviennent énormes.

Pour réduire leur volume, l’empl_oi de I'huile minérale se généralisa dés 1905 [7].

Les papiers et les cartons sont des matériaux de choix pour Iisolation des
transformateurs HT et MT. L’imprégnation par un isolant liquide, essentieliement les huiles
minérales, leur conférent une rigidité diélectrique remarquable. Dés le début du 20 siécle, ils
sont largement utilisés dans I’industrie électrique ; des produits trés élaborés sont disponibles :
papier parchemin ; papier 4 base de coton ; de lin ; de chanvre ou méme d’amiante ; carton
comprimé dénommé press-pahn ou press-board ; matériaux constitu¢ d’une fibre vulcanisée.
A partir de 1920, les papiers et cartons « Kraft », fabriqués a partir d’une péte de bois par le

procédé au sulfate, vont progressivement s’ imposer.

Pour imprégner ces isolants solides, les huiles végétales (lin, coton), la paraffine, les
“huiles de résines ont cédé rapidement la place aux huiles minérales irremplagables en haute
tension. A partir de 1930, en moyenne. tension, les polychlorobiphéniles (PCB), qui se
distinguent par leur bonne tenue au f;f:u et leur pcrmittivité relative élevée, remplacent
particllement les huiles minérales dans les transformateurs et les condensateurs. Cependant, |
ieur emploi est interdit & partir de 30 Juin 1986 dans la CEE {8], ainsi qu'a travers Je monde, y

compris en Algérie [9], 4 cause de leur toxicité.
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On s’efforce également d’améliorer les caractéristiques des papiers, et donc la tenue
mécanique des bobinages, par une imprégnation avec une résine synthétique (phénol
folmaldehyde, époxyde) suivie d’une polymétisation & chaud.

Pour augmenter la tenue thermique des isolants pour transformateurs, des papiers
modifiés (Insuldur®, Isocel®, Permalex®...), mais aussi des papiers fabriqués a partir d’une

fibre synthétique, ont été mis au point.

Les constructeurs et les exploitants de matériels se sont efforcés, avec I'aide des
producteurs de matériaux, de mettre au point des isolations qui répondent aux exigences
suivantes :

¢ ne pas étre la source d’un incendie ;

e posséder une faible vitesse de combustion, sans dégager trop de chaleur ;

» ne pas émettre de fumées opaques, corrosives et/ou toxiques

Ainsi dans le secteur des transformateurs, un premier produit a été proposé sous le nom
d’Iralec (20% de terphényles+80%de trichlorobenzéne) Pour diverses raisons, ce produit ne
5’est pas imposé. Dans la méme période, un nouveau composé était mis au point par PCUK et
breveté vers 1978. 11 s’agissait du tétrachlorobenzyltoluéne ou Ugilec 7 commercialisé par la
société Prodelec. Son introduction effective sur le marché date de 1983.

D’autres produits ont été également proposés ; on peut citer : le tétrachloroéthyléne, le
Formel, les liquides silicones, les RTEmpt et les liquides esters (Midel & Reolec) [10].

1.2 HUILES MINERALES ISOLANTES:
1.2.1 ORIGINE ET COMPOSITION :

Les huites minérales sont obtenues a partir de la distillation de pétroles sélectionnés
(distillats), substance naturelles d’origine diverses (gaz légers, sulfure d’hydrogéne, eau etc..).
Flles ont, pendant longtemps été fabriquées & partir de bruts né,phténiques; ce pendant, devant
les craintes de raréfaction de ces bruts et devant leur origine trés limitée, on utilise maintenant

et concurremment, des bruts paraffiniques.
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L’examen de la grande majorité des documents disponibles montre que ces deux
familles d’huiles naphténiques et paraffiniques ont des propriétés électriques tres
comparables [11].

L2.2 CLASSIFICATION DES HUILES MINERALES :

La composition des huiles minérales refléte en général celle du distillat d’origine. Elles
sont, en premiére approximation, paraffiniques ou naphténiques, suivant que le rapport du
nombre de carbones paraffiniques (Cp) au nombre de carbones naphténiques (Cy) est supérieur

ou inférieur 4 deux.

Les huiles en électrotechnique appartiennent & trois classes correspondant & leur
comportement aux basses températures, défini par leur point d’écoulement et leur point
d’éclair, qui gouvernent leur viscosité. Les huiles de la classe II (tableau 1) sont les plus

répondues .

1.2.3 CARACTERISTIQUES DES HUILES MINERALES :

Les propriétés des liquides sont généralement divisés en propriétés physiques,
chimiques et électriques. Cependant, certaines appartenant indifféremment a I'une ou I’autre
de ces divisions, les propriétés chimiques relatives aux applications €lectriques étant limitées,
et les propriétés électriques prépondérantes, ces propriétés seront divisées en caractéristiques

électriques, caractéristiques d’étude, caractéristiques de service et autres caractéristiques.

1.2.3.1 Caractéristigues électriques :

Les caractéristiques électriques des liquides dépendent de leur formulation
(composition, constitution moléculaire etc.) et de leurs conditions d’utilisation ou

conditionnement (filtration, des hydratation etc..).



Chapitrel . ‘ , Huiles minérales isolantes pour transformateurs

1. Permiftivité :

La permittivité définit la possibilité, sous I’action du champ électrique, de libérer des
charges. Elle résulte de diverses contributions de déplacements de charges [10].

La permittivité relative g, est définit comme le rapport s/e; de la permittivité absolue ¢ '
du liquide & celle du vide (g = (1/36.7) 10° F/m ). La permittivité relative des huiles varie

peu avec la fréquence.

Dans le cas des isolants solides imprégnés d’huile, la contrainte électrique la plus élevée
est supportée par le milieu de permittivité la plus faible, c.a.d par [’huile mincrale.

2. Conductivité et facteur de pertes diélectriques:

Si la permittivité est une caractéristique de constitution, la conductivité des liquides est
une propriété de conditionnement.

Tout liquide isolant, soumis & une différence de potentiel, donne lieu & un courant de

fuite caractérisant la conductivité électrique o du fluide.

Aux faibles champs (=10 kV/cm), la conduction présente généralement un caractere
ohmique. Aux champs élevés, la conduction des isolants perd son caractére ohmique.
Plusieurs théories rendent compte des courants élevés selon qu’ils sont contamines ou non par

des impuretés [10].

En pratique, pour mieux caractériser un diélectrique du point de vue pertes, il est usuel
d’utiliser la tangente de I’angle de pertes tg(3). C’est une fonction croissante de la température
=t dépend de la tension. Les valeurs les plus courantes, quelle que soit ’application, se situent

auteur de 107,

Sachant que beaucoup de liquides isolants ont des dipbles dans leur structure
moléculaire, la polarisation par orientation de dipdles a une importance particuli¢re. En effet,

%
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¢lle est In cause majeure des pertes par polarisation et est responsable de la dépendance
fréquentielle de e et tg(8) [12).

3. Rigidité diélectrique :

a. A fréquence industrielle : C’est la valeur maximale du champs électrique que Yon peur
appliquer 4 I’huile sans décharge. Comme la conductivité, la rigidité diélectrique a fréquence
industrielle est une caractéristique du conditionnement du liquide mais elle I’est aussi de sa

formulation.

b. Au choc de foudre : 11 s’agit d’impulsions de tension normalisées a front raide. L’intérét de

connaitre le comportement des liquides diélectriques au choc de foudre est double :

e d’une part, connaitre les effets des tensions tran‘sitoires auxqueliles ils sont
soumis dans les matériels ;

. d’autfe part, différencier les produits entre eux, puisque la valeur de la rigidité
sous choc de foudre est fortement influencée par la nature chimique et la

composition des liquides [13].

La tension de claquage au choc de foudre d’un liquide est caractérisée arbitrairement
par deux valeurs U, et U,", moyennes respectives de cing claguages obtenus par une
méthode spécifiée. |

En général, et pour une distance entre pointe et sphére de 25 mm, les valeurs de Uy
varient entre 90 et 400 kV, elles sont caractéristiques du liquide étudié et ne font pas
intervenir, compte tenu du temps de réponse des charges, les impuretés , ce sont des

saractéristiques de sélection. Les valeurs de U," varient entre 65 kV et 160 kV.

L’examen des valeurs de U. et U’ d’un liquide permet de prévoir son comportement
a la fréquence industrielle. L’expérience montre qu’une forte valeur de claquage en polarité
négative associé 4 une faible valeur en polarité positive correspond 4 une faible rigidité
diélectrique en champ alternatif [7].
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¢ Sous tension continue : la rigidité des liquides, en champ non uniforme, varie avec la

polarité; elle est plus élevée quand la polarité de I’électrode en forme de pointe est négative.

L2.3.2 Caractéristiques d’étude :

1  Masse volumique et coefficient de dilatation volumique :

La masse volumique po ,exprimée en kilogrammes par métre cube est le rapport d’une
masse m de liquide & son volume v, mesur¢ a lar température0,elle est déterminé a 20 °C avec

des densimétres étalonnés

La densité volumique a 20 °C se calcule & partir de la formule suivante :
P20 = po [1+01, (6-20)]
ou:
Pe : masse volumique a une température 6 |
o coefficient moyen de dilatation volumique du liquide au voisinage de la

température 9 .

La plupart des liquides isolants ont une densit¢ inférieure 4 1, exceptés les

hydrocarbures halogénés et les gaz rares liquéfiés.

La masse volumique d’un liquide est une indication de sa nature et peut étre un moyen

d’identification et de contrdle.

2 Capacité thermique massique & pression constante : -

Elle croit avec la température et décroit avec la masse volumique :

C, = (1684-3,39.8) \Joys PkgXK]
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La capacité thermique massique et la masse volumique permettent de définir, en partie,

Ia constante de temps thermique des matériels a pleine charge.

3 Conductivité thermique :

Elle exprime le flux thermique s’écoulant, en régime permanent, sous leffet d’un
gradient thermique entre deux isothermes du liquide. Elle décroit lorsque la température et la
masse volumigue augmentent. La valeur moyenne est : '

A =0,14 W/{(mK)

4 Viscosité :

La viscosité d’un fluide traduit les forces qu’opposent les molécules de ce fluide 4 une
torce tendant & les déplacer. C’est donc, la résistance au mouvement que manifestent tous les
fluides [13).

La viscosité diminue avec la température et augmente avec la pression. L’expérience
montre que, dans le cas d’une huile minérale, la viscosité double quand la pression passe de la -

pression atmosphérique 4 350 bar.

L’indice de viscosité exprime la variation de la viscosité en fonction de la température.
Les huiles pour transformateur ont un indice trés bas ; ce qui permet une circulation plus

facile, donc un refroidissement plus efficace.
5 Point d’écoulement :

Le point d’écoulement, température & laquelle les liquides se figent, est insuffisant pour
évaluer les performances d’une huile & basse température. En particulier, dans les

iransformateurs avec circulation forcée, les notions de limites de pompabilité ou de filtrabilite

présentent beaucoup plus intérét que le point d’écoulement. Ainsi, la température pour
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laquelle la viscosité permet le fonctionnement des pompes est de ’ordre de -25 °C a 35 °C
pour des points d’écoulement de - 45 °C.

Les huiles de points d’écoulement les plus bas sont obtenues 4 partir de coupes
naphténiques.

1.2.3.2 Caractéristiques de service :

1 Solubilité des gaz :

Tous les gaz se dissolvent plus au moins dans I’huile minérale, comme d’ailleurs dans
les liquides. La plus grande valeur du volume de gaz qui peut étre mis en solution 4 la
saturation s’appelle coefficient de solubilité S. 1} est défini comme étant le rapport du volume

de gaz dissous au volume d’huile et est exprimé en pour-cent.

2 Solubilité de I’eau :

Les propriété électriques des liquides sont affectées par leur teneur en eau. Cette
derniére dépend de la température et de pression partielle d’cau dans atmosphére au dessus

du liquide.

La teneur A saturation et 3 température ambiante est de I’ordre de 50 p.p.m pour les

huiles minérales [14].

La solubilité de 1’eau dans I’huile dépend de la composition chimique de celle-ci ; elle

croit avec la concentration en hydrocarbures aromatiques.

Dans le cas d’une huile vieiltie, les produits de dégradation augmentent la quantité

d’eau qu’elle peut contenir.
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3 Acidité et couleur :

Dans les huiles neuves, on ne constate pas de présence d’acides minéraux, mais celle
d’acides organiques.

L’acidité d’une huile en service résulte des produits d’oxydation. Pour une huile neuve,
acidité est de I’ordre de 0,005 [mg KOH/g] et atteint en fin de vie des valeurs de
0.5 [mg KOH/g] .

Corrélativement, la couteur de I’huile s’accentue, de claire (indice inférieur 4 0.5) &
jaune (indice 2.5) ,elle brunit (indice 5.5) pour devenir noire (indice 8) .Ce changement de
couleur peut &tre ’indication d’une oxydation ,mais aussi de la mise en solution de pigments

de matériaux incompatibles.
4 Teneur en soufre et en composés oxygénés:

Les composés organosoufrés laissés dans les huiles minérales correspondent & la
nécessité de maintenir des hydrocarbures aromatiques pour donner aux huiles une bonne

stabilité 4 1’oxydation .

Dans le cas d’huiles mal raffinées ,il peut rester des traces d’hétérocyéles oxygénés .Ce
sont des composés généralement instables qui initient les réactions d’oxydations et sont

responsables de 1’acidité initiale des huiles.
5 Stabilité a Poxydation :

On désigne par oxydation ,un ensemble de réactions complexes et lentes au cours
desquelles les hydrocarbures réagissent avec I’oxygene dissout. La vitesse des réactions
4’oxydation croit avec la température et la concentration en oxygene.

Les conséquences de 1’oxydation de I’huile sur I’isolation sont :
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* une mauvaise évacuation de la chaleur par augmentation de la viscosité ;
» une augmentation des pertes diélectriques et de la conductivité ;
e une corrosion des pi¢ces métalliques ;

¢ une dégradation plus rapide de I’isolation celiulosique .

6 Stabilité thermique :

La stabilité thermique concerne généralement les matériaux en association avec I'huile,
cependant ,la connaissance du comportement de I’huile seule présente de I'intérét , dans le cas

de points chauds hors bobinage.

L’oxygéne joue un réle prépondérant dans la décomposition thermique des huiles , pour
des températures de 175 4 235°C. |

Les huiles minérales sont stables jusqu'a des températures de 110 ou 120°C.
7  Stabilité électrique aux décharges partielles :

Sous P'action d’un champ électrique intense et par Vintermédiaire de décharges
partielles dans des occlusions gazeuses qui se forment ou préexistent, les liquides se

décomposent en donnant des gaz.

Deux méthodes (A et B) indiquent ,suivant les conditions d’essai ,si les isolants liquides
sont des absorbeurs ou des émetteurs de gaz. Le comportement au gassing d’un isolant
liquide est principalement fonction de sa composition chimique , mais, des variations de
certains paramétres d’essai peuvent modifier les résultats de fagon considérable. Ces deux

méthodes différent par leurs conditions d’essai.
La stabilité électrique, désignée sous le vocable gassing ,s’évalue par le coefficient de

gassing G; Ga exprimé en millimétres cubes par minute dans la méthode B .G est positif ou
négatif suivant qu’il y a désorption ou absorption de gaz [15].
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Le comportement d’une huile minérale sous I’action de décharées électriques dépend de |

I’intensité d’ionisation ,de la température et de la phase gazeuse concernées .

Les hydrocarbures aromatiques sont plus stables et fixent I’hydrogéne .Leur présence

contribue a accroitre la stabilité électrique d’une huile .

Les stabilités thermiques aux décharges partielles des huiles minérales correspondent a

de faibles énergies et dépendent de la composition de I’huile .
Dans le cas d’arcs électriques ,et donc de températures trés élevées (supérieure a

2000°C) ,il n 'y & pas de liquides qui puissent résister. La nature des gaz formés et leurs
proportions relatives permettent de caractériser la sévérité de la contrainte.

1.2.3.4_Sécurité d’emploi :

La sécurité d’emploi des liquides isolants concerne les risques d’incendies et
d’explosions dont ils pourraient étre la cause ,la santé des individus et les risques pour

I’environnement.

Le danger d’incendie repose sur des caractéristiques d’inflammabitit¢ (point
d’¢éclair,point de feu température d’auto-inflammation) et certaines caractéristiques de

combustion (indice d’oxygéne , quantité de chaleur dégagée ).

Le danger d’explosion est lié 4 la nature des gaz produits par décomposition des
liquides sous arcs électriques et point chaud :hydrogéne ,méthane et acétyléne €tant les
nrinCipaux gaz concernés

1 Point d’éclair et point de feu :

Le point d’éclair d’un liquide est la temperature minimale & laquelle il doit étre porté
pour que les vapeurs émises s’allument en présence d’une flamme .dans des conditions bien

définies .

16



Chapitre 1 e Huiles mindrales isolantes pour transformateurs

Le point de feu d’un liquide est la température minimale  laquelle il y a inflammation,
puis combustion ,pendant une durée minimale fixée .Le point de feu indique donc , si la
combustion d’un liquide sera ou non entretenue .La différence entre ces deux points , en
coupe ouverte , est de 1’ordre de 10°C . ‘

2 Température d’auto-inflammation :

La température d’auto-inflammation d’un liquide est la température minimale a
laquelle se produit une combustion instantanée ;elle est trés supérieure a celle du point
d’éclair . |

Alors que le point de feu caractérise les limites thcrmiqueé de service ,la température'

d’auto-inflammation nous renseigne sur le comportement du liquide dans un incendie .

3 Caractéristiques de combustion :

Certains liquides , qumque dits peu mﬂammables , n’en brillent pas moins ,et leur
uomportement dans les matérieis pris dans un incendie pose probleme Pour répondre a cette
interrogation , les caractéristiques de combustion (indice limite d’oxygéne ,capacité thermique
de combustion ,dégagement de fumées ) sont maintenant considérées associés en outre 4 la

corrosivité des produits de combustion et 4 leur toxicite.
En particulier ,le débit calorifique ,associé au point de feu ,permet d établir une échelle

de probabilité de propagation de feu sans avoir recours a d’autres propriétés telles que I’indice

limite d’oxygéne [16].
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Chapitre { Huiles minérales isolantes pour transformateurs
Tableau 1:Spécifications des huiles minérales (d'aprés NF C27 101)
Caractéristiques Classe (1)

TetIA HetIl A 1T et ITIA
+40°C £165 511 <35

Viscosité +20°C C (mm’/s (s40) (25) (s6)

Cinémati- -15°C ou <800

Que (2) -30°C ¢St} <1800

| -40°C 5150

Point de feu en coupe ouverte (°C) Non spécifié

Point d'écoulement °C) <30 <45 <60

Aspect Limpide et sans matiéres en suspension ni dépdts

Masse volumique & 20°C (kg/m’) <895

Tension interfaciale a 25°C 240.10°

{Essais facultatif) *C)

Indice de neutralisation sur huile neuve (d‘abidité) <0.03

i(mg KOH/g)]

" Non corrosif

Soufre corrosif

Teneur en eau {essais facultatif) (mg/kg)

(citernes: <30, fiit:<40)

Additifs antioxydants

doivent étre indiqués pour les huiles inhibées

Stabilité & 'oxydation des huiles non inhibée

Indice de neutralisation aprés essais d'acidité

[mg KOH/g)] 040

Dépdt en masse ' % 0.10

Tension de c\iquage

A la livraison kV) 230

Huile traitée (kV} =70
<0.005

Facteur de pertes diélectriques{(a®0°C)

1} classe LILII huiles non inhibée
classe 1A, T1A, IIJA Huiles inhibées.

{2) Les valeurs entre parenthéses correspondent a des essais facultatifs.
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Chapitre Il claquage des di¢lectriques liguides

I1_INTRODUCTION

Une quantité trés importante d'informations sur le claquage des diélectriques liquides a
été accumulée depuis le début de siecle, mais les proceésus fondamentaux c.onduisant au
claquage sont encore mal connus. Ceci est li€ en grande partie au fait que la connaissance des
propriétés physiques de I'état liquide est encore moins développée que dans les gaz et les
solides.

En 1937, Von Hippel proposait d'adopter les résultats acquis dans le domaine de la
disruption des gaz, pour la compréhension du claquage électrique dans la phase
condensée [5]. Clest ainsi que 20 ans plus tard, Lewis [18] et Adamczewski [19] proposaient
I’existence d'un processus d'ionisation du type (o) semblable & celui des gaz: théorie de
claquage électronique basée sur les vibrations moléculaires et les électrons libres. Par la suite,
Swan [20] postutait qu’une émission électronique et une multiplication de charges jouaient un

tdle essentiel dans le processus de claquage des liquides.

Ce modéle présente un certain nombre d'insuffisances, en particulier son incapacité
d'expliquer le fait que la tension de claquage dépend de la pression comme 'ont rapporté
Kock [21], Kao et Highman {22]. Cette dépendance de la pression, suggere apparition d'un

changement de phase durant le claquage.

Pour Watson et Sharbaut [23], le processus de claquage ‘est di a la formation d'une,'
cavité (bulles) gazeuse par ébullition locale du liquide, au niveau d’aspérité sur la surface de
1a cathode. Des mécanismes de bulles ont été aussi proposés par Kao, Krasucki, Thomas,...

Plusieurs observations expérimentales sont en faveur de cette hypothése [24].

1L2 MECANISME DE CLAQUAGE:

11.2.1 MECANISME ELECTRONIQUE:

Le mécanisme électronique est une extension aux liquides, du mécanisme de décharges

dans les gaz. Ainsi la conduction dans les liquides, méme sous champ intense (supérieur a
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1mV/cm) est presque toujours assurée par des ions, de mobilité faible (inférieure a 10° fus),
qui préexistent dans le milieu ou se créent aux interfaces. Cependant, son interprétation est
restée loﬁgtemps qualitative et parfois erronée :par exemple, hypothése d’une émission
d’électron par la cathode, ou d’avalanches électroniques & des champs de quelques centaines
de kV/cm.

La connaissance de la conduction des liquides c’est améliorée, quand les liquides
polaires, tels que l¢ nitrobenzéne, ont été étudiés. L’aspect chimique des phénomenes de
conduction et ses relations avec 1’électrochimie furent alors les premiers compris. Plus tard,

ies notions de cinétiques électrochimiques furent appliquées avec succés aux liquides polaires -

et non polaires [25].

H..2.1.1 Origine des porteurs de charges:
a) Création en volume:

Une molécule neutre se dissocie en ions libres (monovalent) selon le processus suivant :

K K .
molécule paire ionique ’ anion+cation
SL— .
E N

L'étape de formation de la ;Saire jonique dépend de processus chimiques plus ou moins
complexes.

Les constantes de vitesse K, et Ka, indépendantes du champ électrique, ne sont pas
calculables a l'aide de modele simples. Par contre, la formation des paires d'ions résultant des
interactions colombienne K, et de dissociation K4 de deux charges de signes oppos¢ en

interaction électrostatique peuvent étre calculées.

L'application d'un champ électrique dans le liquide modifie les énergies d’interaction
antre les ions dans le liquide. la théorie cinétique exacte du champ sur la dissociation des
paires est due a Onsager [26]. Elle prévoit que Kq vari¢-avec la valeur absolue du champ alors
que K, est indépendante du champ [27].
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b) Création d'ions aux électrodes;

L'échange de charges & l'interface métal/liquide se produit soit par décharge des ions du
liquide sur les électrodes, soit par création de nouveaux ions. La décharge d'ions cause la
formation dans le liquide, d'une charge d'espace de signe opposé (hétérogéne) & I'électrode
voisines, alors que linjection s'accompagne dune charge d'espace de méme signe
(homocharge). L'échange de charges & I'électrode peut donc étre caractérisé par la mesure du
cham p électrique prés des électrodes.

La décharge des ions ne pose pas de problémes, ni théorique car elle semble toujours se
produire, ni pratique car elle élimine les ions de la solution. Par contre l'injection qui est
responsable de l'accroissement trés rapide de la conduction des liquides aux champs élevés,
dépend beaucoup du systéme liquide-électrodes.

Plusieurs mécanismes de création d'ions peuvent étre envisagés
o Injection d'électrodes par la cathode et capture des électrons: les liquides ne sont pas
suffisamment purs dans leurs conditions d'utilisation, pour que leur conducuon soit
¢électronique et les électrons sont immédiatement plégés par des composés accepteurs
d'électrons (02,...) [25];
¢ lonisation du liquide;
¢ Réaction électrochimique.

iL.2.1.2 Avalanche électroni ng les liguides:

La formation d'avalanches élecuoniqnes dans un liquide, susceptible de conduire au
claquage (comme dans les gaz) a été trés controversée. Plusieurs arguments sont en défaveur
d'une telle hypothése, dans la plupart des liquides: ‘

e le libre parcourt moyen l, d'un électron est vraisemblablement de l'ordre des

dimensions intermoléculaires (quelques dizaines de manométres), donc trés inférieur & celui
d'un électron dans un gaz & pression atmosphérique;
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¢ une pression de quelques bars a un effet remarquable sur l'apparition des streamers,
d'autant plus que de telles pression sont incapables d'agir sur le libre parcours moyen des
électrons dans les liquides, quasiment incompressibles [28].

11.2.2 MECANISME DE CLAQUAGE AVEC PHASE GAZEUSE:

Dans les liquides ultra-purs et en géométrie pointe-plan, sous tension continue, il a ét¢
observé, qu'a partir d'un certain seuil de tension, des bulles gaicuses se forment au voisinage
de la pointe, puis sont violemment chassées vers le plan. Cette phase gazeuse résulterait
soit de la vaporisation et de la nucléation des bulles, soit de la cavitation. Certains auteurs
supposent que les cavités gazeuses existent 4 priori et considérent uniquement la propagation
de ces cavités [28].

1L.2.2.1Mécapisme thermigue:

L'¢chauffement du liquide par effet Joule est.susceptible de provoquer ’ébullition-au

voisinage d'une pointe ou d'aspérités, entrainant d'intenses renforcements du champ.

D'aprés Watson & Charbaugh, une bulle de vapeur est générée dans le liquide par une
injection de courant, A partir d'aspérités sur la cathode. Ce courant serait limité par la charge
d'espace. '

Un modéle ph.is élaboré et tenant compte du régime transitoire a ét¢ proposé par
Kao [29]. D’aprés cette auteur, si la densit¢ de courant est suffisante pour ramener la
température du liquide & son point d’ébullition, il y a claquage. Il proposa aussi d'autres
fagons de formation de bulles:

e 4 partir de poches de gaz prés des électrodes;

e par une répulsion électrostatique des charges d'espaoe qui dépasseraient la
tension superficielle; : ‘
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¢ en raison d'une dissociation des molécules du liquide sous les chocs d'électrons
émis par la cathode [10].

11.2.2.2 Mécanisme de cavitation:

La cavitation se manifeste lorsque la pression dans un liquide tombe (& température constante)
au dessous de la pression du liquide.

Selon Krasucki [6), ces bulles seraient crées en des points de pression nulle. Une telle
dépression est engendrée :

epar l'action directe du champ électrique provoquant I'électrostriction du liquide 13 ou le
champ est renforcé (sur les électrodes, sur des particules solides); d'oi un possible
décollement local du liquide;

epar la suite, des électrons et des ions peuvent &tre accélérés dans ces bulles ainsi que

des avalanches locales conduisant au claquage.

11.2.2.3 ROl bulles dans le ¢l

En essayant de déterminer le réle des bulles de gaz dans le claquage de lhuile de
transformateur & des champs uniformes, Shone [30] constata que les bulles de gaz initialement
sphériques étaient progressivement déformées en une élepsoide de révolution dans la direction
du champ le plus proche. Il en déduit que c'est la concentration des bulles qui provoque le .
claquage, contrairement & ce qui & été postulé par plusieurs auteﬁrs, considérant 'élongation
des bulles dans la direction du champ comme critére de rupture diélectrique.

Des observations expérimentales de l'dlongation des bulles de gaz dans la direction du
champ appliqué et leur désintégration en un nombre plus petit au fur et & mesure que le champ
augmentait ont été rapportées par plusieurs chercheurs. Cependant tous ces derniers n'ont pas
été unanimes en ce qui concerne la direction de la déformation. Tout dépend du modéle
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considéré : (modéle de Kao, Garton-Krasucki, Tiniakov, Melcher et Taylor, Felici,
Béroual) [31].

Les bulles se déplacent par diélectrophorése ou électrophorése [28]. La diélectrophorese
désigne un mouvement de matiére (particules dans un fluide) résultant des effets de
polarisation dans un champ électrique hétérogéne; la particule n'a pas besoin d'étre chargée
(recouverte de charges réelles), il lui suffit d'étre polarisée. '

L'électrophorése quant & elle concerne les mouvements des particules chargées. Comme
ta permittivité du milieu intérieur des bulles est plus petite que celle du liquide, le champ
électrique est plus intense dans les bulles que dans le liquide. Ainsi des décharges.partielles
epparaitraient & l'intérieur des bulles. L'effet thermique de ces décharges partielles

augmenterait le volume des bulles.

La cause de I'apparition de la décharge disruptive peut étre soit la formation d'un canal
gazeux reliant les deux électrodes, od la décharge disruptive évoluerait similairement a
l'amorgage dans les gaz, soit I'apparition d'avalanches électronique, dues au champ intense -
aux extrémités des bulles avant l'achévement de 1a formation du canal gazeux.

11.2.3 MECANISME DE CLAQUAGE PAR PONT:
Dans les isolants liquides utilisé en technique, péuvent apparaitre, en suspension, des

impuretés de différentes natures (gouttelettes d'eau, particules solides isolantes ou

conductrices,...). Ces impureté ont des origines diverses.

Du point de vue de leur origine, les particules de faible dimensions présentes dans les
transformateurs peuvent étre classées en trois catégories :

1. particules existant initialement dans I'huile de remplissage de la cuve;
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considéré . (modéle de Kao, Garton-Krasucki, Tiniakov, Melcher et Taylor, Felici,
Béroual) [31).

Les bulles se déplacent par diélectrophorése ou électrophorése [28]. La diélectrophorése

désigne un mouvement de matiére (particules dans un fluide) résuitant des effets de
polarisation dans un champ électrique hétérogéne; la particule n'a pas besoin d'étre chargée
(recouverte de charges réelles), il lui suffit d'étre polansée.

L'électrophorése quant & elle concerne les mouvemeﬁts des particules chargées. Comme
la permittivité du milieu intérieur des bulles est plus petite que celle du liquide, le champ
électrique est plus intense dans les bulles que dans le liquide. Ainsi des décharges partielles
apparaitraient & [Dintérieur des bulles. L'effet thermique de ces décharges partielles
augmenterait le volume des bulles. '

La cause de l'apparition de la décharge disruptive peut étre soit la formation d'un canal
gazeux reliant les deux électrodes, ol la décharge disruptive évoluerait similairement 4
l'amorgage dans les gaz, soit apparition d'avalanches électronique, dues au champ intense
aux extrémités des bulles avant I'achévement de la formation du canal gazeux.

11.2.3 MECANISME DE CLAQUAGE PAR PONT:
Dans les isolants liquides utilisé en technique, peuvent apparaitre, en suspension, des

impuretés de différentes natures (gouttelettes d'eau, particules solides isolantes ou

conductrices,...). Ces impureté ont des origines diverses.

11.2.3.1 Origine des particules:

Du point de vue de leur origine, les particules de faible dimensions présentes dans les

transformateurs peuvent étre classées en trois catégories :

1. particules existant initialement dans I'huile de remplissage de la cuve;
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2. particules qui apparaissent ensuite dans I'huile, provenant des éléments du transformateur,
comme les enroulements, les circuit magnétique et autres parties solides, et qui s'étaient

trouvées fixées sur ceux-ci lors des opération d'assemblage;
3. particules apparaissant durant le service.
Les particules existant dans l'huile neuve sont trés fines et ne sont pas éllmmées par les

opérations de filtrage et de ringage. Il peut s'agir d'impuretés du pétrole brut lui méme, ou
clles peuvent avoir été introduites durant les opérations de raffinage.

En ce qui concerne les particules introduites durant les opérations de fabrication et
d'assemblage, ¢lles .comprcnnen't des fibres de cellulose, des particules de résine, de métal
{acier, aluminium, cuivre) et des poussiéres.

11.2.3.2 Teneur des particules:

D'aprés une analyse quantitative des particules recueillies en filtrant une huile de
transformateur [32), 94% étaient combustibles (c.4.d. constitué de fibres de cellulose), le reste
étant constitué de métaux ou de poussiére. Durant lc service, la teneur en particules, telles que
fibres de cellulose poussiéres de métal et de résine, doit vraisemblablement augmenter
lentement par suite de vieillissement des métaux et de l'usure due & la circulation forcée de
I'huile pour le refroidissement. En outre, en cas de situation aﬁormale, comme I'échauffement
local ou I'existence de décharges partielles, la teneur en particules de carbone tend a

augmenter.

1v.2.33 rticul le ¢l :

La présence dimpuretés dans les liquides isolants conduit au renforcement local du
champ électrique. La déformation du champ dépend de plusieurs parameétres comme !

« formes et dimensions des impuretés;
« intervalles et formes des électrodes;

¢ permittivité et conductivité des impuretés;
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¢ concentrations des inipuretés entre les électrodes;
» valeurs des charges libres existant & la surface des particules.

Le champ local est généralement déterminé en attribuant aux impurctés des géométries
simples (sphéres, ellipsoides).

a Particules isolantes:

Les particules isolantes, ayant la permittivité plus grande que celle du liquide, seraient
attirées, sous I'action du champ, vers les régions de champ intense et elles formeraient des
ponts entre les électrodes. La rupture dans ce cas serait le résultat soit de I'échauffement
produit par effet Joule dans le pont qui est plus conducteur que le liquide, soit par la grande
intensité locale du champ qui apparait juste avant l'achévement du pont.

b Particules conductrices:

Les particules conductrices peuvent se charger facilement au contact d'une électrode, et
transporter leur charge sur l'autre électrode. Lorsque la distance entre la particule et I'électrode
ayant le signe opposé est trés petite, le champ est si élevé qu'une microdécharge s'amorgant
entre la particule et 1'électrode déclencherait la rupture.

La rupture diélectrique est en général précédée par des phénoménes impulsionnels
appelés "prédistruptifs” ou "préclaquage”. '

I1.2.4 LONGUES DECHARGES DANS LES LIQUIDES:

Dans un liquide, des intervalles de quelque centimétres sont considérés comme longs
intervalles. Le mécanisme d’évolution des décharges pour de tels intervalles est similaire dans
ses caractéristiques générales, & celui observé dans I'air pour des intervalles de l'ordre de
quelques meétres. Ce mécanisme est appelé comme dans les gaz: mécanisme de streamer,

leader.
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L'étude des mécanismes de streamers n'a cessé de se développer ces derniéres
années [33].- De nombreux travaux ont porté sur la propagation des streamers dans des
géométries divergentes. Il est généralement admis que quelles que, soient la géométrie et la

polﬁrité des électrodes, le claquage est précédé d'une phase de préclaquage pouvant étre elle
méme séparée en deux: ‘

sUne phase de génération ol peuvent se manifester simultanément ou successivement
des phénoménes de diverses nature (électrique, optique, hydraulique....) caractérisé par un
temps tg dit de génération, pendant leque! apparait ou voisinage d'une €lectrode, une
perturbation revétant la forme d'arborescence dénommeée "streamer" dans la formulation

anglaise,

eUne phase de propagation durant laquelle se développe la perturbation précédemment
créée, cette phase a ¢t de loin la plus étudiée ct est caractérisée par un temps tp dit de
propagation. ' '

les streamers sont caractérisés par leur indice de réfraction qui est différent de celui du
liquide, ils produisent des courants et émettant de la lumiére, de méme que leur propagation

est accompagnée d'ondes de choc quelles que soient leur vitesse.

1.3 FACTE!]RS INFLUANTS SUR LA RIQIDITE DIELECTRIQUE DES LIQUIDES:

A- Humidité:

© La présence d'un peu d'humidité dans le liquide diminue considérablement la rigidité_
diélectrique de ce dernier ( Figure 2 ) . Une huile saturée en eau peut conduire  ia formation
de petites gouttelettes suite a des fluctuations de la température de 'huile . Ces gouttelettes
trés fines peuvent conduire 4 des émulsions eau-huile .
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b kV/iem

ppm

0 15 30 45 6 75 bt

Fig. -2, — Rigidité diélectrique d'une huile minéraic en fonction de 1a teneur ¢n eau.
. 1. Huiie (éat de liveaison). :

2. Huile + 2,5 1077 % en poids de fibres de cellulose.

{J. Schaber ¢t W. Strittmater, 1963.}

B- Pression hydrostatique :

11 est connu depuis longtemps que la pression hydrostatique a un effet considérable sur
la tension de claguage des diélectriques liquides ; celles-ci est d'autant plus élevée que la
pression est accrue ( Figure 3 ).

La tension de claquage croit de fagon remarquable quand la pression augmente sans
indication de saturation en polarité négative ; cette croissance est bien moins rapide et tendrait -
a disparaitre en polarité positive [34] .

Cette forte dépendance de la pression en polarité négative indique que la le mécanisme
des bulles est dominant, sans pour autant exclure les mécanismes gazeux [33].
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1| MV/cm

Fig -3. . Influence de |a pression hydrostatique
sur 1a rigidité diélectrique de I'hexane
(impulsion 4,5 ji/sec., d = 200 wm, électrode 6,37 mm) a. C. Kao, 1961),

C- Distance entre Iés électrodes:

En augmentant la distance entre les électrodes, la rigidit¢ diélectrique du liquide

diminue. lorsque la tension appliquée dépasse un certain niveau, 'effet couronne apparait,
engendrant une production d'ozone. '

- Température:

L'influence de la température est double. En augmentant la température la concentration
du gaz et de I'humidité diminue dans le liquide. Cependant, les conditions pour avoir un
amorgage thermoélectrique s'améliorent (Figure 4).
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80
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] ke & 500 ppm
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temperature 9 ————f ;
Fig.4 Breakdown voltage Up and standard deviation of
ester fluid (MIDEL 7131) versus temperatore with
the parameter water content after aging
condition: aged for 2000 h at 20°C with catalysts
(3 gt Al, Fe, Cu, Zn and oxygen)

13- Tension:

Le temps de monté de la tension, sa polarité_, sa durée (Figure 5 ) et son amplitude
affectent énormément la vitesse de propagation et la forme du streamer. Pour des niveaux de
tension légérement supérieurs 4 la tension de seuil d'apparition de streamer, plusieurs auteurs
ont observé l'apparition de bulles gazeuses 4 la pointe qui se déplacent en

diminuant de volume vers le plan.

" La durée d'application de la tension influe sur I'aboutissement ou non de streamer au

claquage. 4 MVjem
1.9
1.8 |
Impulsion
—
1,7 4
16 |
LS
_ To s
L4 ; ; — —
] 0.5 1.0 15 20

Fig. B— Rigidiié diélectrique de ’hexane en fonction de la durée de I'impuision
de tension.
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1.1 GENERALITES SUR LA CHROMATOGRAPHIE EN PHASE GAZEUSE

1.1 INTRODUCTION :

C’est en 1906 que le botaniste russe TSWETT, a mis au point la premiére méthode
physique de séparation des constituants d’un mélange, dite méthode de chromatographie.
Depuis, son domaine s’est considérablement élargi s’étendant & présent au mélanges les plus

complexes [35].

En chromatographie, les échanges de matiére ont licu entre deux phases distinctes. La
premiére est la phase stationnaire constituée par un lit fixe & grande surface spécifique, la
seconde est la phase mobile constituée par un fluide qui traverse la phase stationnaire.
Lorsque la phase mobile est un gaz ou une vapeur, la chromatographie porte le nom de
chromatographie en phase gazeuse. Elle a connu I’un des plus spectaculaires développement,
depuis qu’elle a vu le jour en 1952 avec les premiers résuitats publiés par James et Martin..
Elle a pris un essor considérable, notamment en 1960 et 1970, pour devenir 'une des
méthodes les plus utilisées [36]. C’est de cette derniére exclusivement que nous parlerons

dans la suite de ce travail.

HL1.2 OBJECTIF FONDAMENTAL DE LA CHROMATOGRAPHIE:

La chromatographie en phase gazeuse est une méthode de séparation des composés
gazeux ou susceptibles d’étre vaporisés par chauffage sans décomposition. Elle permet ainsi
I’analyse de mélanges éventuellement trés complexes dont les constituants peuvent différer

d’une fagon considérable par leur nature et leur volatilité [37).

[IL1.3 PRINCIPE GENERAL DE LA METHODE :

Le processus de séparation en chromatographie en phase gazeuse, basé sur la migration
différentielle des constituants du mélange a analysér au travers d’un substrat choisi, se fait

essentiellement dans la colonne représentée schématiquement par un tube rempli d’un solide
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inerte & grande surface, imprégné d’un. liquide de faible volatilit¢ & la température
’utilisation, appelé solvant ou phase liquide stationnaire. La colonne est traversée par un gaz
appelé gaz vecteur ou porteur représentant la phase mobile (figure.6).

Phase mobile (gaz porteur)

Phase fixe

Figure.6: Schéma d’une colonne chromatographique.

On introduit I’échantillon dans la phase gazeuse et on le vaporise en choisissant une
température convenable pour 'expérience. Au fur et 4 mesure que le gaz porteur se déplace
au dessus de la phase liquide, I’échantillon se répartit entre le liquide et le gaz. Lorsque le gaz
porteur, dépourvu maintenant de 1’échantillon, continue a passer au dessus de la phase
stationnaire qui a déja dissous un peu de I’échantillon, ceci est redistribué entre les deux
phases. De cette fagon, la substance étudiée est transportée le long de la colonne de la phase
stationnaire jusqu’a ce qu’au bout d’un certain temps, elle soit finalement éluée et sorte de la

colonne, 4 nouveau contenue dans la phase mobile [38].

Au moyen d’un détecteur approprié qui est placé & la sortie de la colonne, on peut
enregistrer un signal constant, appelé ligne de base, en présence du gaz porteur seul et conduit
dans le temps & ’enregistrement d’un pic, au passage de chaque soluté séparé. Le temps de
sortie de chague pic, appelé généralement « temps de rétention », caractérise qualitativement
la substance concernée. L’amplitude de ces pics ou encore l'aire linﬂtée'par ces pics et la
prolongation de la ligne de base permet de mesurer la concentration de chaque soluté dans le
mélange injecté, objectif fondamental de la chromatographie moderne [37].
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111.1.4 PRINCIPAUX CONSTITUANTS D’UN CHROMATOGRAPHE iJSUEL:
11L1.4.1 Colonne:

La colonne de la chromatographic en phase gazeuse constitue véritablement le
cerveau du chromatographe (Figure 6), car c’est d’elle que dépend le succés des séparations. |
C’est généralement, un tube sous forme héticoidale, plongé dans un thermostat soigneusement

régulé (car le temps de rétention dépend considérablement de la température).
On distingue deux types de colonnes:

.a) Colonnes & remplissage (fig.3) :

Contiennent un matériau granulé procurant

une grande surface de contact avec la phase mobile

Ce remplissage est généralement un support inerte

imprégné de phase stationnaire pour la chromatographie ) ,
Fig.7: Coupe d’une colonne

gaz liquide. a remplissage.

b) Colonnes capillaires (fig.8): .  oréan

Les colonnes capillaires offrent les moyens de
séparation les plus efficaces ou les plus rapides.

Dans ces colonnes, la phase stationnaire est rapide
sur la paroi interne du tube ou encore sur une fine couche

poreuse déposée sur cette paroi , cette imprégnation

Fig.8: Coupe d’une colonne

stant réalisée par évaporation d’une solution. s
capillaire.
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111.1.4.2 Gaz vecteur:

* Le gaz vecteur doit étre pur et inerte, comme I’azote, hélium ou hydrogéne, son choix

est en grande partie 1ié au détecteur utilisé (hydrogéne ou hélium avec catharométre, etc.).

1IL1.4.3 Détecteur:

Ce sont les appareils destinés & déterminer la répartition des gaz a la sortie de Ia
colonne. Un détecteur doit posséder un certain nombre de qualités pour étre utilisable
(stabilité reproductibilité, fidélité, sensibilité,...)

1.5 LES GRANDEURS ELEMENTAIRES DE LA CHROMATOGRAPHIE:

On présente ici dans un esprit tout a fait pratique, certains défimtions et symboles
relatifs aux grandeurs élémentaires de la chromatographie.

111.5.1.1_Temps de rétention tg (fiq.9):

C’est le temps qui s’écoule entre 1’injection du soluté et I’apparition du sommet du pic.

Ce temps caractérise qualitativement la substance concernée.

mV ¢ ta

F 3
v

»
4
»
\ 4

Pic de soluté

Introduction Pic de 'air Ligne de base

A

v

Temps
Fig.9 Grandeurs de rétentions brutes et réduites.
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Cette définition de tg est idéale et suppose que l’introduction du soluté¢ se fait
rigoureusement a I’entrée de la colonne et sa détection a la sortie de celle ci, et que la vitesse
linéaire U, du gaz vecteur est la méme en tout point de la colonne [6). Ceci n’étant pas réalisé |

complétement, on le corrige en tenant compte:

* du temps mort tm de la colonne, qui est exprimé par le temps de rétention de 1’air.
tr’=tr-tm tr’: temps de rétention réduit. '
s de la variation de la vitesse Uy du gaz vecteur qui est li¢ a la perte de charge et a la

compressibiiité du gaz vecteur caractérisée parle facteur de James: j;

P 1

- ' Pe :pression d'entrée
(Iy) ) ’ Ps : pression de sortie

Le temps de rétention est lié 4 un coefficient de partage qui est définit par le rapport suivant;

__Quantité de soluté par unit¢ de volume de phase stationnaire
Quantité de soluté par unité de volume de phase mobile

11L.1.5,2 Volume de rétention:

C’est la quantité de gaz vecteur écoulée dans la colonne entre ’entrée du soluté et sa

sortie. 1! est définit par:
Vi =tr.Ds ou;
D,: Débit volumique de gaz vecteur.
On définit d’une mani¢re analogue le volume de rétention réduit:

Vg =t'r Dy
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iH.1.6 IDENTIFICATION: ANALYSE QUALITATIVE ET QUANTITATIVE:

Les principes de séparation chromatographique montrent que les valeurs de rétention

peuvent permettre d’identifier qualitativement les pics constituant le chromatogramme . .

Une fois identifié, le chromatogramme du soluté sera analysé quantitativement grice 4 la

relation: :
m;=K;. A

qui relie ta masse m du soluté « i » injecté & ’aire du pic Ai représentant ce soluté, en raison

de I’allure gaussiénne des courbes différentielles tracées sur I’enrégistreur.
//7

11 est donc nécessaire de

mesurer les aires des pics et de B

déterminer, pour chaque soluté, le

coefficient de proportionnalité K;.

aire gcg = alreanecD - 8IF€ARCD

Fig.10 Mesure de l’aire des pics

La mesure de l'aire des pics (fig.7) peut se faire par les méthodes géométriques

classiques, ou par intégrateur mécanique ou mieux, électrique.
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2 ANALYSE DES GAZ DISSOUS (DGA) & MAINTENANCE DES
TRANSFORMATEURS:

H1.2.1 INTRODUCTION :

Les processus naturels de vieillissement dans les matériels électriques remplis d’fh'uil‘e
forment des gaz mais il peut s’en produire beaucoup plus lors de défauts. Le fonctionnement
en présence de défauts peut séricusement 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 dans ["huile et , par la
suite, une proportion diffuse du liquide dans toute la phase gazeuse au-dessus du liquide.
I.’extraction des gaz dissous & partir d’un échantillon d’huile et la détermination de. leur
teneur et de leur composition sont les moyens de détecter de tels défauts. On peut alors | trés
souvent , 4 partir de la composition des gaz et de leur vitesse de formation , en déduire le type
et la sévérité de tout type de défaut. ' :

Dans le cas de défauts trés importants, les gaz libérés traversent I’huile et sont recueillis
au relais de protection (Buchholz) s’il y en a un et, en cas de nécessité, ces gaz peuvent étre
analysés pour déterminer le type de défaut qui les a créés. Au fur et 3 mesure du déplacement
des bulles dans 1’huile vers le relais de protection, la composition des gaz dans ces bulles
varie [43].

L’analyse des gaz dissous dans P’huile est une méthode de diagnostic des
transformateurs largement utilisées. Elle est efficace dans la prévention des accidents des
transformateurs. Cependant, elle ne permet pas encore d’aboutir 4 une interprétation fiable des
résultats dans le cas de faibles concentrations de gaz et ne donne pas d’informations sur
P’évolution du défaut [44], |

Le tableau (2) résume Ihistorique des méthodes de diagnostic et de protection se tjmsa’nt |

sur I’analyse des gaz [44] :
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Période Méthode appliquée
Fin des années 20 Développement du relais Buchholz
Au milieu des années 50 Analyse des gaz dans les relais Buchholz
Fin des années 50 Analyse des gaz dans I’huile, détermination des gaz

dissous, détermination du type de défaut 3 partir du

volume absolu du gaz

Début des années 70 Détermination du type de défaut a partir des raﬁports

de concentrations des gaz

Au milieu des années 70 Tabulation des codes de défauts & partir des rapports
des gaz: méthane/hydrogéne, éthane/méthane,
éthyléne/éthane et éthyléne/acétyléne

Au milieu des années 80 Contrdle périodique des transformateur par le biais de

mesures de concentrations des gaz

Tableau 2 : Historique des méthodes de diagnostic par analyse de gaz

JIL2.2 PRODUCTION DE GAZ ET DEFAUT INTERNE D'UN TRANSFORMATEUR:

Les gaz sont engendrés par la décomposition, due 4 la chaleur, d’huile ou de matériaux
imprégnés d’huile, quand | apparaissent dans le transformateur des défauts dus ‘a un
échauffement excessif de conducteurs ou de parties de défauts dus 4 un échauffement localise,
des décharges partielles ou un arc .La décomposition thermique de Ihuile isolante commence
au point d’ébullition ,aux environs de 400°C, et augmente avec la température. Tous les gaz
produits par ia décomposition sont solubles dans ’huile isolante [45]. Lorsque les gaz se
forment lentement, ils se dissolvent entiérement dans I’huile et c’est pourquoi le relais
Buchholz ne peut pas indiquer ce cas de formation de gaz .Les défauts typiques, qui
provoquent de “telles formations faibles de gaz, soat. échauffement local excessif de
conducteurs ou de parties de noyau, faibles décharges dans les occlusions  gazeuses a

I’intérieur de I’isolation solide et d’autres types de décharges partielles.

Le cas particulier ol le gaz se sépare dans le relais Buchholz et reste en équilibre avec le

naz dissout dans I’huile se manifeste sous deux formes :
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¢ sursaturation de I’huile avec les gaz dissous, car la capacité d’absorption de I'huile
est dépassée & cause de la formation de gaz de décomposition ;

* sursaturation presque compléte de I’huile avec de I’air et conditions favorables pour '

la formation de germes de bulles. ,
Dire que I’huile isolante est saturée de gaz équivaut & la définition suivante :une huile
isolante est saturée d’un mélange déterminé de gaz lorsque, la température restant constante,

I’huile n’absorbe plus de ce mélange de gaz se trouvant au-dessus d’elle, sous une pression
de 1 atmosphére [45]. ‘

Lorsqu’on extrait les gaz de 1’huile , on constate que leur composition et celle des gaz

accumulés dans le relais Buchholz ne sont aucunement les mémes.

Mais si ’on détermine la contribution des différents gaz dissous & la saturation de
I’huile (exprimé en pourcentage de saturation), on s’apergoit que ces valeurs et les parts en
volume des gaz correspondants dans le volume gazeux total dans le relais Buchholz sont
numériquement égales (fig.11).
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La solubilité des gaz dans I’huile est proportionnelle 4 la pression externe des gaz, et

entre 20°Cet 100°C, elle varie linéairement avec la température. elle est également affectée

¥

42

e



Chapitre HI: _ _ Analyse des gaz dissous par CPG.

par la viscosité. En effet, elle est plus grande pour les huiles & faible viscosit¢ que pour les
huiles a forte viscosité [46].

Le tableau (3) donne des exemples de coefficients de solubilité, pour des huiles

minérales types [43] :

Gaz a; (20°C)
Hydrogéne | - 0,04
Nitrogéne 0,07

Monoxyde de carbone : 0,10
Oxygéne 0,13
Azote 0,09
Méthane 0,34
Dioxyde de carbone 0,93
Acétyléne _ 1,00
Ethyléne 1,47
Ethane T 2,18

Tableau 3: Coefficients de solubilité des huiles minérales isolantes
20 °C et 1013 mbar.

Les données du tableau correspondent 4 des valeurs moyennes, obtenues sur des huiles
pour transformateurs d’usage courant. Les valeurs réelles peuvent différer i¢gérement des

chiffres donnés.

Note: Les coefficients de solubilité sont fonction de la température et de la masse volumique
de I'huile.

Une libération de gaz est toujours P’état final apparaissant aprés un certain temps
comme suite d’un défaut furtif non détecté. Dans tous les cas, le défaut doit étre éliminé
immédiatement pour éviter les endommagements dus aux bulles de gaz montantes, dans les
zones d’isolation soumises & des contraintes élevées Aprés la rébarati_on, il faut absolument |

dégazer & fond la charge d’huile.
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Généralement, il y a des relations mutuelles entre les types de défauts et les gaz

produits .Le tableau (4) donne quelques résultats le montrant [47] [48].

Type de défaut . Principaux gaz émis par le défaut

Point chaud dans I’huile Hp, CHy , CHy, CiHe, C3Hs ,C3Hg

Suréchauffement dans I’isolation solide CO, CO,, H,, CH,, GCH., CuHs,
C3Hs',CsHs

Arcs dans I’huile H, , CHy, C:H, , CoHa, CsHs

Arcs dans I’isolation solide CO",CO,, H,, CHy, C;H, ', C;H,, C3Hs

(*) indique le principal gaz caractéristique.
Tableau 4 ;: Types de défauts et gaz caractéristiques.

L’interprétation des résultats n’est possible qu’en présence d’une grande concentration
de gaz Celle ci résulte d’un petit défaut pendent une longue durée ou d’un défaut important
pendent un court instant .Evidemment ,les méthodes d’analyse des gaz dissous et libérés dans
le relais Buchholz ,étant intégrales ,ne peuvent distinguer ces deux types de défauts {44]

fIL.2.3 PROCEDURES D’ANALYSE PAR LES GAZ DISSOUS DANS L’HUILE :

La procédure d’ahalyse des gaz dissous comporte trois phases successives:

i*échantillonnage de I’huile, I’extraction des gaz et leur analyse.

$1L.2.3.1_Echantillonnage de I’huile :

I faut prélever et transporter I’échantillon de telle maniére que les gaz dissous dans
huile ne subissent aucune modification ,ou bien seulement des modifications que I’on sache
évaluer. Dans ce but, il est recommandé [43] d’utiliser des récipients opaques en verre ou €n
étal, étanches au vide. Mieux encore, la méthode de prélévement par seringue convient quel

que soit le mode de transport des échantillons.
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La sélection des points de prélévement des échantillons doit faire 1’objet d’un soin
particulier. Normalement, I’échantillon sera prélevé en un point oﬁ il est représentatif de
’ensemble du matériel et en dehors des points ot des modifications de composition, comme
celles qui sont dues 4 la cavitation de la pompe, peuvent exister. Cependant, il sera parfois
nécessaire de prélever délibérément des échantillons 14 ou il n’est pas évident qu’ils soient

représentatifs (par exemple quand on essaie de localiser un défaut).

Tl convient de prélever des échantillons lorsque le matériel est en fonctionnement

normal ; cela est important pour déterminer la vitesse de formation des gaz.

111.2.3.2 Extraction des gaz dissous dans I’huile :

L’extraction des gaz dissous de I’huile & analyser peut étre obtenue soit sous vide ,soit
par entrainement avec un gaz barbotant dans ’huile [46]. Cette derniére méthode 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 ont généralement employes.

11 est possible que 1’on ne puisse pas atteindre les sensibilités et fidélités exigées pour
I’analyse des hydrocarbures pendant les essais en usine, en utilisant moins de 5 mi d’huile. '
Des volumes d’huile plus importants (10ml) exigeraient des temps d’entrainement plus grands
pour extraire les gaz dissous et conduiraient 4 des chromatogrammes inacceptables [49], &

moins de concentrer les gaz extraits 4 I’aide d’un pi¢ge a froid [43].

I11.2.3.3_Analyse des gaz extraits de Phuile :

L’expérience acquise avec 1’analyse des gaz dissous (D.G.A), avant et aprés les essais
diélectriques de courte durée, montre que, normalement, elle est moins sensible et précise que
les méthodes électriques de détection de défauts diélectriques. Cependant, la (.D.G.A) peut
parfois étre une source précicuse d’informations utiles sur un comportement anormal du

maténiel [50].
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Plusieurs méthodes d’analyse des gaz sont proposées [46]. Cependant, la
chromatographie en phase gazeuse fournit uri moyen plus efficace d’analyser ces gaz et d’en
déterminer les concentrations avec une bonne précision. Elle nécessite un appareillage plus
élaboré et ne peut donc &tre utilisé qu’en laboratoire, mais élle-foumit une analyse qualitative

et quantitative complétes gaz.

Le résultat de I’analyse chromatographique quantitative des échantillons de gaz obtenus
par une extraction compléte des gaz dissous ans I'huile fournit automatiquement la
composition des gaz dissous dans I’huile. Par contre, dans le cas d’une extraction partielle, il
faut ramener le résultat de 1’analyse quantitative a la composition initiale des gaz dissous dans

’huile.

Les gaz qu'il est nécessaire de doser pour décider de 1a nature et de la gravité du défaut
leur ayant donné naissance sont [51] [52]: l’hycirogéne (H,), le mono et le dioxyde de |
carbone (CO et CO;), les hydrocarbures légers de C, et C;, soit le méthane (CH,), I’éthane
(C,H,), I'acétyléne (C,Hz), le propane (C;Hs), le propéne (C3He), le propadiéne (CsHa), le
propine (CsHa).

1l est en outre utile de connaitre les concentrations en oxygene et azote, bien qu’il ne

s’agisse pas 13 de gaz de dégradation.

[[L2.4 METHODE DE BASE RECOMMANDEE [53] POUR L’ INTERPRETATION
DES ANALYSES DE GAZ :

111.2.4.1 Gaz produits par Ihuile :

Le diagnostic de base est fondé sur la nature et sur les quantités relatives de gaz
produits par la décomposition de I'huile au cours des différents défauts. I faut garder a
Pesprit que dans un grand transformateur, P'huile, soit seule, soit en tant qu’imprégnant,
I’huile est présente pratiquement partout ou peut se développer un défaut, Les gaz les plus
significatifs, produits par la décomposition de ’huile, sont I’hydrogéne, le méthane, I’éthane
Péthyléne et I'acétylene.
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i11.2.4.2 Concentrations significatives en gaz dissous :

Avant d’appliquer une méthode de diagnostic, il est nécessaire de s’assurer que les
concentrations de géz mesurées sont significatives. Ii faut répondre 4 deux questions
' ‘1. Les valeurs mesurées sont-elles nettement plus grandes que celles limitant la
sensibilité de la méthode d’analyse ?

2. Dans I'affirmative, les concentrations du gaz sont-elles assez élevées pour justifier
un examen ultérieur afin de déterminer la présence ou non d'un défaut dans le
transformateur 7

La réponse & la premiére question dépend de la méthode analytique et de I’appareillage.
Les critéres d’interprétation donnés dans la C.E.I 599 [53] ne peuvent s’appliquer, a
cause des faibles quantités de gaz formés pendant les essais en usine. Les seuils de détection

exigés pour les essais en usine sont donnés dans le tableau (4) [50].

Gaz Concentrations
pl/1 -umol / |
Hydrogéne 2,0 0,080
hydrocarbures 0,1 0,004
Monoxyde de carbone 5,0 0,200
Dioxyde de carbone 10,0 0,400
Oxygéne 50,0 2,100
Azote 50,0 2,100

Tableau 5 : Seuils de détection exigés pour les essais en usine.

Les critéres de répétabilité exigés ,dans le cas de faibles concentrations en gaz, tels
qu’ils furent établis par un essai interlaboratoire ,reposent sur la formule ci-apres :

(A+ B)
2

ou:

|A-B] <28+0.5

- § : seuil de détection exigé ; 7
A et B : deux mesures indépendantes & comparer .
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La réponse a la deuxiéme question se rapporte 4 ia possibilité d’une présence de gaz
dans un transformateur, en fonctionnement normal, en 1’absence de déféut. Méme dans un
transformateur neuf ou nouvellement imprégné, des gaz présents en quantités suffisantes
peuvent induire en erreur ; 1’origine de ces gaz peut étre : |

» gaz formés au cours du processus de raffinage ;

o gaz formés au cours de réparations, par brasure, soudure, etc. ;

¢ gaz formés au cours du séchage et de I’imprégnation du transformateur ¢n usine .la

résolution de ce probléme repose sur la détermination de la teneur initiale en gaz de

I’huile de transformateur juste avant sa mise en service.

I1.2.4.3 Identification_des défauts griice au rapports de concentrations des gaz dissous
dans huile ¢

Le calcul des rapports de concentrations des gaz convient pour identifier des défauts.
Les rapports utilisés dans la table d’identification des défauts sont :
C,H, CH, C,H,
CH, "H, 'CH,’

Pour une distribution plus poussée, d’autres rapports peuvent étre utilisés. Le tableau (5)
[53]. fournit les différentes limites des rapports qui correspondent au vieillissement normal et
sux différents types de défauts et qui permettent leur identification, Ce tableau codifie chague
gamme de valeurs pour les rapports des gaz caractéristiques ; des chiffres ont été attribués de

telle sorte que le code (0 0 0) corresponde aux conditions de vieillissement normal.
Le tableau (6) [53] donne I’ordinogramme résumant les décisions a prendre aprés le

prélévement de routine d’un échantillon d’huile ainsi que les étapes & suivre aprés le

diagnostic d’un défaut.
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11.2.4,4_Dégradation de I'isolation cellulosique ;

La dégradation des matétiaux cellulosiques produit, d’une maniére caractéristique , du
dioxyde de carbone (CO;) et du monoxyde de carbone (CO), ainsi que de plus petites
quantités d’autres gaz. Le CO; et le CO sont produits aux températures normales de
fonctionnement aprés un vieillissement normal de Pisolation. Du CO; atmosphérique peut
également se dissoudre dans I’huile jusqu'a environ 300 ppm. Donc, lorsqu’on soupgonne
qu’un défaut implique la cellulose, il faut tenir compte de la poésibilité de présence de CO; et

de CO en quantités relativement élevées et ce, avant ’apparition de défaut.

Dans le cas d’une dégradation thermique pure de la cellulose aux températures normales
de fonctionnement, une analyse statistique de transformateurs exploités normalement donne
un rappost moyen CO»/CO de 7 avec toutefois une large dispersion des valeurs (écart type
de 4). Quel que soit le mode de production de chaleur (point chaud, arc), la dégradation de la
cellulose & haute température tend & augmenter la quantité relative de CO.

Les vitesses de production de CO, et de CO dépendent, cependant beaucoup de la
disponibilité de I"oxygéne, de la teneur en eau et de la température du défaut, Par conséquent,
tous les cas ou le rapport CO5/CO est inférieur & 3 ou supérieur a 11 doivent &étre considérés

comme des défauts avec dégradation de la cellulose.

En début de vie, dans les transformateurs scellés, les concentration en CO; et CO sont
faibles; le rapport CO»/CO est généralement inférieur 4 7; mais il augmente

vraisemblablement au cours du vieillissement normal.

, Lorsque 1’état d’un transformateur est déterminé par |’analyse des gaz dus a des
défauts, ce sont les vitesses de formation des gaz qui doivent &tre prises en considération
comme base au lieu des concentrations.

La vitesse de formation des gaz est proportionnelle a P'intensité du défaut et elle est

indépendante des paramétres de 1’appareillage [54].

11 est cependant toujours trés délicat de décider d’une intervention importante sur un
appareil a la seule vue des résultats d’'une D.G.A dans 'huile. Toutefois, cette prise de
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décision est facilitée quand les informations apportées par 'analyse des gaz permettent de

rattacher le cas présent a un ou a des cas déja rencontrés [55].

ML2.5 MATERIEL POUR ANALYSER LES GAZ DISSOUS DANS L’HUILE :

L’analyse des gaz dissous dans I’huile implique généralement la prise d’un échantillon
d’huile dans le transformateur, sur le site, I’extraction des gaz de l’huilc, et leur analyse par un

chromatographe en phase gazeuse dans un laboratoire,

Toutefois, on utilise, au Japon [48] un matériel automatique, lorsqu’on a besoin d’une
analyse rapide sur le site. '

Il'y a deux types‘différents de maténels, ’un portable, P'autre fixe, que ’on peut utiliser
rapidement et aisément sur le site.

Neuf sortes de gaz peuvent étre analysés quatititativement et automatiquement aprés
qu’on ait prélevé un échantillon d’huile dans le transformateur.

Le matériel se présente sous forme d’armoire que 1’on peut mettre dehors, et comporte
un systéme d’extraction des gai, un chromatographe en phase gazeuse, un intégrateur

numérique et un tableau de contréle [47].

50






Chapitre IV _ Technigues expérimentales.

V.1 INTRODUCTION:

Les essais présentés dans ce mémoire ont été réalisés au DCME de la SONELGAZ,
XP, Hamma (Alger).

Nous avons étudié certaines propriétés diélectriques et physico-chimiques de I’huile de
transformateur utilisée par la SONELGAZ. Cette huile est commercialement appelée
BORACK 22. Ces caractéristiques principales sont données en annexe (Annexe 1).

Nos essais ont été réalisés dans les trois cas de I’huile : neuve, usagée et régénérée.
L’huile usagée a les caractéristiques suivantes :

+ Origine : Hassi Messaoud,
@ Durée d'exploitation: 10 ans,
e Tension de service du transformateur: 220kV;

¢ Date de prélévement: 4 mois.

L’huile régénérée a été obtenue selon le procédé acide terre. Nous présenterons ici son

rdle et les principales étapes suivies pour l'obtenir.

1V.2 ETAPES DE LA REGENERATION:

Le procédé de régénération que nous avons choisi, est le procédé acide-tetre, et ceci
compte tenue des moyens techniques dont nous disposons. Ce procédé comprend

habituellement les phases présentées sur le schéma (1):
iV.2.1 TRAITEMENT A L'ACIDE:
Clest l'une des étapes les blus importantes du procédé acide-terre. L'acide utilisé est

tacide sulfirique & 95% . Le traitement a l'aide de ce dernier conduit 4 la floculation des -

suspensions carbonées et 4 celles des produits oxydés.
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La réaction d'attaque acide-huile est trés rapide. Le changement qui se produit est
visible & I’ceil nue. En effet I'huile usagée qui est de couleur rouge-orange devient aprés l'ajout

de l'acide sulfirique, aprés une simple agitation, noiratre.

Huile usagée

Déshydratation

Précipitation acide

3
Décantation

L 4
Neutralisation

"finition"

y

Passage 4 la terre

Filtration

Huile régénérée

Schéma 1.: Procédé de régénération acide-terre

52



Chapitre IV ‘ Techniques expérimentales. -

Dans notre cas, on a utilisé la quantité d'acide optimale déterminée par Labbaci [56} ;
w'est  dire que le volume d'acide sulfirique (2 95%) est de 3%,

Les conditions opératoires sont les suivantes:
1. Température de contact : 25 °C ;

Volume d'huile : échantitlons de 300ml,
Volume d'acide ; 91! pour 300 ml d'huile ;

B wow

Agitation continue & l'aide d'un barreau magnétique pendant 20mn.

1V.2.2 DECANTATION:

Le traitement acide pour les différents échantillons d'huile usagée est suivi d'une

décantation de 48 heures. On obtient alors un dépdt de boues acides et une huile acidifiée.

1V.2.3 ATTAQUE A LA TERRE:

Parmi les agents adsorbants, les argiles montmorillonitiques ont la préférence pour le
traitement des huiles, car elles sont réputées pour étre susceptibles de donner, aprés activation,

de bonnes terres décolorantes. De plus, elles sont moins coliteuses [57].

L'adsorbant de notre choix, est une argile de provenance de Maghnia qui a subit un
iraitement chimique. L’acide chlorhydrique est utilisé comme agent dactivation. La

concentration de ce dernier est de 10% en masse.

Nous avons fait subir a la terre une déshydratation & une température de 120°C, ce qui |

permet 1'élimination de l'eau de mouillage.

L'huile issue du traitement acide, est attaquée a la bentonite déshydratée dans les

conditions suivantes [56] [58}):
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« FEchantillon d'huile: 300g ;

o Température optimale de contact terre-huile : 70°C ;

+ Pourcentage terre/huile: 30% c¢.4.d. 90g pour 300g d'huile;
s Agitation continue pendant 20mn,

1V.2.4 DECANTATION:
On laisse le mélange terre-huile décanter une seconde fois pendant une durée de 48
heures, on obtient un dépdt de terre usée chargée et une huile décolorée.

IV.2.5 FILTRATION ET PEGAZAGE SOUS VIDE:

Enfin, l'huile est filtrée, puis dégazée sous vide, afin d'éliminer toutes les petites

particules en suspensions dans I'huile.

V.3 ESSAIS DIELECTRIQUES ;

IV.3.1 MESURE DU FACTEUR DE PERTES DIELECTRIQUES ET LA PERMITTIVITE :

Nous avons mesuré le facteur de pertes diélectriques « tgd » et la permittivité relative
« € », & I’aide d’un pont de Schering TETEX 2801 selon la norme CEI 250 [59]. Il est basé
sur le principe de pont de Weatestone. La cellule d’essai contenant I’échantillon d’huile est

constituée de deux cylindres coaxiaux de distance inter-électrodes de Smm.

Les mesures ont été effectuer sous une tension de 2 kV, 50Hz. La sensitivité du pont

peut aller jusqu’a 107,
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1V.3.1.1 Principe de mesure :

A tension et a température choisies, on équilibre le pont en donnant des valeurs
convenables & C, et tgd de telle sorte que le galvanomeétre & spot lumineux affiche zéro. On lit
alors tgd et C,. |

La valeur exacte de Cx s’obtient par la relation :

100
CH uF]

| CJdpF)=

L’équilibre du pont est atteint lorsque :
tg 5,=0.R,.Ci[pC]
Cr= (R4/R3)Cn

Done : ‘ ' tgd—w.R4.Cy

IvV.3.2 PERMITTIVITE RELATIVE :

La permittivité relative est le rapport de Cx d’un condensateur 4 la capacité Co du vide
c.ad:

Ou : C0=58.82(pF)

Remarque : ‘
Des résultats discordants sont généralement dus a la contamination résultant d’un

prélévement ou d’une manipulation incorrecte des échantitlons d’huile ou d’un nettoyage

incomplet des cellules d’essai.
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Iv.3.3 MESURE DE LA RIGIDITE DIELECTRIQUE :

IV.3.3.1 : Spintermetre 4 huile :

Le spintermétre utilisé se compose de deux sphéres ou calottes polies en cuivre, de

diamétre de 12.5 mm dont la distance inter électrodes est variable.

La tension appliquée U croit de la valeur zéro 4 la valeur d’apparition d’arc Uc, au
rythme de 2 kV/s. Le spintermetre est calibré jusqu’a 60 kVeff,

IV.3.3.2_Principe de mesure :

La mesure.de. la tension de claquage a été effectuée conformément a la publication
CEl 156 [60] A cela prés que ’écart entre sphéres étant de 1 mm. Nous avons choisi la
distance inter électrodes égale & 1 mm parce que la plus part des résultats d’essais dépassaient,
pour d=2.5mm, la tension maximale du spintermétre. La valeur de Ia rigidité di¢lectrique se ‘

calcule selon la norme UTE, a partir de la formule :
E(kV/ecm)=C x U(kV) ou:

E(kV/cm) : rigidité diélectrique de 1’huile ;

C : constante donnée par la norme UTE et est égale 4 10.5 pour une distance
inter électrode de 1 mm.
U(kV) : La tension disruptive indiquée.

Apreés la préparation de I’échantillon d’huile et de la cuve, on rempli la cuve d’huile
jusqu’a ce que ses deux électrodes soient submergées. Cette opération s’effectue de fagon a
éviter ’apparition de bulles de gaz dans ’huile . L’huile est alors chauffée dans une étuve a
une température allant de 25°C a 125°C.

REMARQUE :

Vu I’écart considérable entre les mesures, les normes exige d’effectuer une séquence de

six claquages sur un seul échantillon et la valeur moyenne des cing derniéres est considérée
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comme tension de claquage. A noter que |’essais est repris aprés repos d’au moins deux

minutes et agitation pour dégager'les bulles de gaz formées apres chaque rupture.

IV.4 ESSAIS PHYSICO-CHIMIQUES :
IV.4.1 VISCOSITE :
1V.4.1.1 Viscosimétre :

Il s’agit d’un viscosimétre ATPEM 14760 BRETTVILLE, & capiilaires, eﬁ verre,
¢talonné et permettant de mesurer la viscosité cinématique avec une bonne fidélité, cette
cderniére est égale a4 0.20% pour nos essais. Les capillaires en verre sont submergées dans un
bain thermostaté contenant un liquide transparent. Le viscosimétre contient un systéme de
chauffage dans la plage de température variant de la température ambiante jusqu’a
150°C[61]. '

1V.4.1.2 Principe de mesure :

La viscosité s’ obtient par mesurage du temps d’écoulement par gravité d’un volume
d’huile dans le viscosimétre & capillaire & une température contrdiée avec précision. La
viscosité cinématique, v, est le produit de du temps d’écoulement, t, mesuré, par la constante,

(!, d’étalonnage du viscosimétre {62} c.a.d :

v=Cxt  olL:
v . est en cSt,

i : est en secondes.
1v.4.2 COULEUR:

La couleur d’une huile isolante est déterminée en Jumiére transmise et exprimeée par un
indice obtenu par comparaison avec une série de couleurs des verres étalons. L’étalon de
couleur correspondant ou celui dont la couleur est juste supérieure, est pris comme valeur de

couleur.
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L’appareil utilisé s’appelle colorimétre,
Les indices de couleur et leurs coordonnées chromatiques sont spécifiées dans les

normes [63].

IV.4.3 ACIDITE :

La mesure de l'acidité a été réalisée par un procédé simple et chimique :la

neutralisation.

L’acidité est exprimée en mg de KOH par g d’huile c.a.d :le nombre de mg d’une
solution de Potasse alcoolique normalité 0.1, nécessaire pour neutralisé un gramme d’huile 4

essayer. Elle se calcule par 1’équation suivante :

V.N.56,1 R
ou
P
V : nombre de millimétres de KOH (0.1N)utilisé ;
N : molarité de la solution de KOH ;

P : Masse de I’échantillon d’huile exprimée en grammes.

IA=

1V.4.4 TENEURENEAU:

La teneur en eau est mesurée par un appareil numérique, celui ci est branché a un tube
contenant une solutions chimique.

On injecte un volume d’huile dans ce tube d’essai et en introduit comme donnée, le
volume d’huile injecté. Aprés quelques instants, 1’appareil affiche la teneur en eau en p.p.m

{en poids ou en volume) aprés spécification de la densit¢ de l'huile.
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IV.S _ANALYSE DES GAZ DISSOUS (DGA) PAR CHROMATOGRAPHIE EN
PHASE GAZEUSE: '

iv.5.1 INTRODUCTION:

L’analyse par chromatographiec en phase gazeuse des gaz dissous dans I’huile a été
obtenue 4 partir de chromatographes de marque Girdel Les gaz dissous dans I’huile ne
peuvent étre s¢parés sur un méme appareil.

Les principales caractéristiques de ces chromatographes sont les suivantes :

1*" chromatographe :

I permet la détection des gaz suivants : N;, O, CO;, CO. La description de ce

chromatographe [64] est donnée en annexe (Annexe 3).

La séparation des mélanges N, Oz, CO;, CO a été envisagé sur deux colonnes en série.
I.a premiére est remplie de Silicagel et maintenue a une température de 150°C, la deuxiéme
est remplie d’un tamis moléculaire 13X. Le détecteur utilisé est un TCD (détecteur a

conductivité thermique) et le gaz vecteur choisi est I’hélium

¢
-?IIIIB

chromatographe : (Annexe 4)

La séparation des hydrocarbures C; & Csest réalisée sur une colonne remplie de
Porapec T+S maintenue a une température 40°C. Le détecteur utilisé est un détecteur a
iomsation de flamme (FID) [65].

3¢ chromatographe :(Annexe 2)

La séparation de 1’hydrogéne se faite sur une colonne remplie de tamis moléculaire 5A
#t maintenue 3 une températureé de 40°C. Le détecteur utilisé est un TCD. L’argon est choisi

comme gaz vecteur.
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A noter que 1’hélium ne péut pas jouer le role de gaz vecteur pour la détection de
I"hydrogéne, parce qu’ils possédent des conductivités thermiques voisines.
1IV.5.2 PRINCIPE DE MESURE :

11 a été rapporté dans la partie théorigue{(Chapitre III).

IV.5.3 ANALYSE DES CHROMATOGRAMMES :

11 faut chercher les conditions expérimentales qui assurent une bonne séparation des

pics. Deux types d’analyses sur les chromatogrammes peuvent intervenir :

1v.5.3.1 Analyse qualitative:

L’identification qualitative des chromatogrammes s’est faite par comparaison des

grandeurs de rétentions de I’huile a des étalons de composition parfaitement connue.

1V.5.3.2_Analyse quantitative:

Une fois I’identification qualitative des différents compoéants dans 1’échantillon

¢’huile est faite, on suit les étapes suivantes pour le calcul de leurs concentrations:
1. Mesure de I'aire des pics :

Nous avons utilisé une méthodes classiques pour le calcul des aires, a savoir la

triangulation.

o La triangulation: On assimile le pic 4 un triangle en mesurant la largeur du pic 4 mi-

hauteur et en calculant ’aire par la relation suivante :

A=H.b
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Figure IV.1: Méthode de la triangulation pour la mesure
de I’aire des pics.

L’erreur commise par cette méthode est de 3% [39).

Pour avoir les aires réelles des pics, on multiplie par I’atténuation.
2. Calcul des coefficients de proportionnalité :

11 n’est pratiquement pas possible de calculer les coefficients de proportionnalités K;

donnés par la relation suivante

var la mesure directe de [aire des pics A; enregistrée en introduisant une masse exacte,
connue, d’un soluté¢ dans I’injecteur. Les seringues d;injection ne permettent pas de repérer le
volume d'échantillon avec une précision suffisante. On aura donc recours & des méthodes
d’étalonnage qui front de la chromatographie quantitative un procédé relatif vis-a-vis de

substances connues,

Pour cette fin, on a utilisé la méthode dite "étalonnage interne”.
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Ftalonnage interne ;

Dans cette méthode, on compare chacun des pics de soluter & évalué au pic d’étalon.

: m, _M
On peut écrire : K=—=—% ou:

A; A,

Ki : est une constante;

m; . est la masse du composé dans I’huile;
At est I'aire du pic du soluté;

m, : est la masse du composé dans 1’étalon;

A,: est Laire du pic dans I’étalon.
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Chapitre 1 : Résultats et interprétations

V.1 ESSAIS DIELECTRIQUES:

V.1.1 FACTEUR DE DISSIPATION DIELECTRIQUE (tgd):

Des informations intéressantes peuvent étre obtenues en mesurant le facteur de pertes
en fonction de la température.

Dans le cas des trois types d'huile étudides: neuve, usagée et régénérée, le facteur de
pertes augmente en exponentiel en fonction de ia température (figure.V.1). Ce résultat est
similaire & celui obtenu par d'autres auteurs [56]1{581{10]. Pour mettre en évidence I'évolution
exponentielle du facteur de pertes en fonction de la température, nous avons représente cette

évolution en échelle semi-logarithmique (figure. V.2).

L'augmentation expérimentale de tg(8) avec la température, qui est une caractéristique

du mécanisme de conduction ionique, est dii & la fois 4 la réduction de la viscosité (donc a

l'augmentation de la mobilité des porteurs de charges) et 4 l'accroissement du nombre de
porteurs de charges par dissociation thermique.

D'autre part, la conduction ionique et la polarisation sont l'origine des porteurs de charges

qui engendrent des courants de fuite.
Les courbes de la figure (V.1) appellent d'autres remarques.

s L'huile neuve a un facteur de pertes élevé par rapport 4 la norme en vigueur (supérieur a
0.005 a 90°C) [59]. Donc, l'huile peuve utilisée était polluée par des particules
conductrices ou polaires. ,

« A partir de 70°C, l'huile usagée marque un net écart par rapport a Thuile neuve et
régénérée. Cela s'explique par fa formation de produits d'oxydation accélércée par des
températures élevées au cours de vieillissement, en plus des polluants extérieurs. Une
netie séparation entre les trois courbes est obtenue aux hautes températures. D'ou l'interét
de la mesure de tgd 4 90°C [59].

¢ Aux températures élevées (supérieures & 110°C), en entend des micro décharges dans la

cellule de mesure, ce qui annonce un claquage thermique.
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Fig (V.1).Variation du facteur de pertes en fonction de la température
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Figure V.2: Variation du facteur de pertes en fonction de la température
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L'huile régénérée montre une treés faible évolution en fonction de la température. En
outre, sa valeur maximale enregistrée a 135°C n'excéde pas la valeur requise pour I'huile

neuve 3 90°C. Ceci prouve l'efficacité due traitement a la bentonite activee.

Concliisions:

Les résultats expérimentaux obtenus montrent que:

s quelle que soit le type d'huile utilisée, la température agit de fagon considérable sur le
facteur de dissipation. Ce dernier est trés sensible au vieillissement (cas de l'huile

usagée), et a la pollution (cas de I'huile neuve et usagée).

o La régénération de I'huile usagée a donné une huile 4 un facteur de pertes trés faible
(inférieur & celui de I'huile neuve) et indépendant de la température, d'ou l'intérét de la

régénération pour l'amélioration du facteur de pertes.

o A signaler toutes fois que, en dépit de l'insuffisance d'un seul critére pour l'évolution de
I'état de l'huile, l'augmentation rapide de tgd conduirait inévitablement 4 un claquage

thermique.

M.1.2 PERMITTIVITE:

Les principaux résultats qui montrent les variations, en fonction de la température, de la

permittivité relative de l'huile: neuve, usagée et régénérée, sont rapportés sur la (Figure V.3).

Les courbes des trois types d'huile, mettent en évidence une diminution de la permittivité
relative en fonction de la température. La pente de diminution est pratiquement la méme , elle
correspond 4 une diminution de Ae=0.01 tout les 10 °C. Ce résultat correspond aux résultats.
d'investigations d'autres auteurs [58].[66].
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Fig (V.3). Variation de la permitivité en fonction de la température
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La diminution de la permittivité relative s'explique par l'augmentation de la constante de

recombinaison donnée par la formule de Langevin :
K, = (&—I&—}e 27n  ou:
£

i+ et K. mobilités des ions positifs et négatifs et e : chalrge de 1'électron.

D'aprés cette formule, K, est proportionnelle a K; (mobilité) pour une huile donnée.
Or, la mobilité K augmente avec la température; d'ou la variation de la permittivité relative en
raison inverse de la température. Autrement dit, la diminution de la permittivité relative en
fonction de la température est conséquence directe de la prédominance des phénoménes de
recombinaison. Ces derniers croient avec la mobilité¢ des porteurs de charges; donc avec la

température.

Une relation importante liant la mobilité des porteurs de charges 4 la viscosité a été |
istablie par Walden [27]:
K=E ; c= constante
v

Cela sera vérifié lors de I'étude de la viscosité.

11 faut signaler que les faibles valeurs de la permittivité de 'huile obtenue & 90°C sont
caractéristiques de I'huile minérale. En effet, les huiles minérales pour transformateur sont
considérées comme liquides non polaires, c. a. d: qui ne possédent pas de moments dipolaires

permanents et dont la permittivité est inférieure a 2,5,

Les valeurs de la permittivité des trois types d'huile sont relativement égales. En effet,
les variations relatives de la permittivité de I'huile usagée et régénérée par rapport 4 J'huile
neuve sont respectivement 1.58% et 0.96%. Ces variations trés faibles de la permittivite

confirment que cette derniére est une caractéristique de constitution.

Toutefois, la permittivité de 'huile usagée est légérement supéricure a celle de I'huile
neuve a cause de la présence de produits polaires. Ceci est mit en évidence aprés régénération.
En effet, le résultat obtenu montre une diminution de la permittivité de l'ordre de 2.54%.

L'influence de I'humidité sur les caractéristiques de l'huile neuve utilisée est prouvee,

encore une fois, par la mesure de sa permittivité relative. Cette derniére montre que méme
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aprés régénération, la permittivité relative de I'huile neuve reste au dessus de celle de I'huile
régénérée. L'interprétation de ce résultat nous est donné par la CEI 250 [59] qui stipule que la
polarisation est augmentée par l'absorption de 'eau ou par la formation d'une pellicule d'eau a

la surface du diélectrique, ce qui croit la permittivité de I'huile.

+_onclusions:

L'analyse des résuitats obtenus nous amene a tirer les conclusions suivantes:

« La permittivité varie en raison inverse de la température,

» La permittivité est une caractéristique de constitution, donc non affectée considérablement
par le service.

» L'effet de la régénération sur la permnittivité se limite & l’éliminaﬁon des produits polaires.
V.1.3 RIGIDITE DIELECTRIQUE:

La rigidité diélectrique est I'une des principales propriétés qui caractérise I'état de I'huile

isolante. Aussi, nous avons jugé utile d'étudier sa variation en fonction de la température.

L'évolution de la rigidité diélectrique des trois types d'huiles: neuve, usagée et régénérée

¢st présenté a la ﬁgui‘e (V.4).Cette évolution est caractérisée par deux étapes distinctes:

o Premiére étape: la rigidité diélectrique de l'huile augmente avec l'augmentation de la
température, et ce quel que soit la type d'huile. Cependant , les valeurs de la rigidité de
I'huile usagée sont les plus faibles. Ceci correspond a ce qu'a obtenu d'autres auteurs
(67] [68).

o L'augmentation de la rigidité en fonction de la température est due a la diminution de

I'humidité et des gaz qui s'échappent aprés chaque claquage.
o Deuxiéme étape: la courbe des différentes huiles passerit par un maximum dans un

intervalle de températures comprit entre 70°C et 95°C. Ceci correspond a la rigidité

maximale de l'huile. Ensuite, la tendance est vers la décroissance.
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Fig, (V.4): Variation de la rigidité diélectrique en fonction de la température
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En effet, en hautes températures, les conditions d'un claquage thermoélectrique

«'améliorent (viscosité réduite, mobilité des porteurs de charges accrue).

. La mesure de la tension de claquage de l'huile usagée a température ambiante et a
distance inter-électrodes de 2.5 mm a donné une valeur moyenne de 45.2 kV.g. Cette ngidité

est élevée sachant que sa durée de service de cette huile est de 10 ans.

Nous remarquons en outre, que la régénération de l'huile usagée a amélioré sa rigidité
dans un intervalle de températures comprit entre 25°C et 70°C, alors qu'elle est restée
sensiblement la méme au deld de 70°C. Cela est le résultat de I'amélioration des
caractéristiques de I'huile usagée apres régénération, & savoir la teneur en eau qui est passée
de 45.35 ppm a 4,65 et le facteur de pertes diélectrique qui a vu sa valeur chuter de 0.074 4
0.00079 a 90°C.

La similitude qui existe entre I'évolution de I'huile avant et aprés régénération découle
du fait que le mécanisme prédominant en hautes températures est le mécanisme thermique,

accéléré par la diminution de la viscosité.

La difficulté éventuelle a laquelle on peut s'attendre lors de la mesure des tensions de
claquage est la dispersion des résultats de mesure. Pour caractériser cette dispersion, la CEI
156 [61] propose de calculer le rapport de 1'écart type 4 la valeur moyenne de la tension de
claquage ( U.). La valeur trouvée sera comparée & une distribution du coefficient de variation
en fonction de U, prise dans un intervalle de confiance de 0.25% 4 97.5%.

Les coefficients de variation des huiles neuve, usagée et régénérée sont respectivement
0.13; 0.09 €t 0.136 4 25°C et & une valeur moyenne de claquage égale a 20 kV. Ces valeurs
appartiennent 4 l'intervaile correspondant 4 cette tension. Donc, le dispersion des résultats de

mesure trouvés est acceptable.

(onclusions:

En s'entourant d'une certaine prudence, en raison du nombre limité d'échantillons d'huile

sur lesquels ont porté les déterminations, on peut tirer les conclusions suivantes:
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La température a un effet double sur la rigidité diélectrique qui passe par un maximum

aux alentours de 90°C.

» En l'absence des impuretés extérieures, la rigidité diélectrique de l'huile est peu affectée

par le service.

+« Aux hautes températures (supéricures a 90°C), le mécanisme du claquage

thermoélectrique est prédominant,

+ La régénération augmente la rigidité dié¢lectrique de 'huile uéagée pour des températures
inférieures a 70°C.

V.2 _ESSAIS PHYSICO-CHIMIQUES:

v.2.1 VISCOSITE

La viscosité cinématique de l'huile v, est calculée au moyen de I’équation suivante :
v=cxt

ol : ¢ est la constante des capillaires

t est le temps d’écoulement, en secondes.

La viscosité.dynamique 1, est calculée 4 partir de la viscosité cinématique et la masse

volumique de 1I’huile au moyen de I’équation:
n=v. p.107>,

La figure (V.5) montre la variation de la viscosit¢ des huiles: neuve, usagée et
régénérée en fonction de la température. Cette derniére varie de 40°C jusqu'a 130°C.
Quelque soit le type d'huile, 1’abaissement de la viscosité est remarquable aussi bien a

basse température qu’a haute température. Cette baisse est probablement due & une éventuelle
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dégradation des molécules a longues chaines hydrocarbonées responsables de l’aﬁgmentation
de la viscosité, en molécules ayant des chaines hydrocarbonées plus courtes. C’est donc un
ilébut de cracking catalytique. Autrement dit, la diminution de la viscosité est le résultat de la
diminution des forces d’adhésion entre molécules, qui donne naissance a un fluide moins
visqueux. A partir de 70°C on constate une convergence dans les valeurs de la viscosité des
trois types d’huiles. |

La linéarisation de la courbe de variation de la viscosité cinématique en fonction de la

température est obtenue & partir de la fonction de Walther qui s’écrit:
W=a.log o T+b=log log(v+0.6} ; ou :

T : température absolue (°C+273), ca.denK;
V : viscosité cinématique a la température de I'huile..

0.6 : constante valable pour les viscosités supérieures a 1.5 cSt.

Les valeurs optimales de a et b sont calculées au moyen du logiciel de la régression

rnultilinéaire.

La figure (V.6) illustre la courbe de Walther. Cette courbe permet de trouver la viscosité
de I’huile & n’importe quelle température, connaissant seulement les valeurs de celle ci a deux

températures quelconques.
1V.1.2 CONCLUSIONS :
Les résultats obtenus nous aménent aux conclusions suivantes :
1. La viscosité ne subit pratiquement aucune évolution en service.

2. L’huile usagée ne réacquiére pas sa viscosité apres régénération.

3. En hautes températures, 1’huile tend vers une viscosité trés faible.
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Figure V.6: Diagramme de Walther
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v.2.2 COULEUR:

Cette caractéristique est trés utile pour I'atialyse de I'état d'huile.

Les indices de couleur de I'huile neuve et usagée sont respectivement 1 et 3.Ainsi,
i‘huile neuve contient une fraction minime de la fonction aromatique En effet, pour l'huile
neuve, la couleur caractérise la constitution chimique en hydrocarbures. Cependant, pour
'huile usagée, elle nous permet d'identiﬁer la nature des produits qui sont formés en cours de

;;ervice.

L'évolution de I'indice de couleur de 1 a 3 est dil 4 I'oxydation de t'huile en service qui a
pour conséquence la formation des produits acides et de la mise en solution de pigments de

matériaux incompatibles.

Aprés régénération, l'huile minérale présente un indice de couleur de 0.5 inférieur a
celui de I'huile neuve. Cela montre I'effet marquant de la bentonite utilisée sur la décoloration

de I'huile.

CONCLUSIONS:

La détermination de la couleur, pour l'huile neuve, permet d'apprécier sa qualité.
Cependant, pour Yhuile en service, sa détermination constitue un moyen efficace pour suivre

son oxydation. _
La couleur de I'huile change en fonction du temps de service. Elle devient plus foncée

aprés vieillissement.

' La régénération avec le procédé acide-terre (avec les pourcentages d'acide et de terre

utilisés) permet une bonne décoloration de l'huile.
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V.2.3 ACIDITE;

L'indice d'acidité d'une I'huile est une mesure de constituants ou agents contaminants
acides minéraux et ‘ou organiques, formés au cours du vieillissement de lhuile. Sa

détermination procure le moyen le plus direct pour apprécier et suivre 'altération de l'huile.

L'indice d'acidité de l'huile neuve utilisée est trés faible, & savoir 0.024 mgKOH/g
d'huile. Cette acidité refléte l'existence de composés organiques acides inhérents a la

constitution chimique de I'huile.

L'indice d'acidité de I'huile usagée est de 0.164 mgKOH/g d'huile. Il met en évidence
une lente évolution en service (10 ans de service), liée aux conditions d'exploitation de l'huile:
température, pression, contact avec l'air. Ces conditions favorisent les réactions d'oxydation

qui donnent naissance & des hydrocarbures acides: acides carboxyliques, hydropyroxydes,...

Aprés régénération de I'huile usagée par le procédé acide-terre, I'huile obtenue présente
un indice d'acidité égal & 0.065 mgKOH/g d'huile, proche de celui de l'huile neuve. De 14,
rious pouvons conclure l'effet marquant de la régénération sur la filtration de I'huile; filtration
crui succéde 4 la sulfonation et la décantation des produits oxydés apres attaque a l'acide. Par
la suite, le traitement & la terre conduit & I'adsorption des acides organiques et autres

contaminants.

CONCLUSIONS:
La détermination de l'acidité a une grande importance. Elle permet de suivre l'altération

de 'huile en service.

La régénération 3 l'aide du procédé acide-terre améliore lindice dacidit¢ de Thuile

usagée pour des pourcentages optimums d'acide sulfirique et de bentonite.
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Chapitre V: Résultats et interprétations

¥.2.4 TENEUREN EAU:

La présence d'eau dans l'isolation peut affecter certaines propriétés €lectriques comme la
rigidité électrique, tgd..., lorsque la teneur de celle ci dépasse une certaine valeur qui varie
d'un auteur a l'autre [28] [67] [68]. D'ou l'intérét de cette mesure.

La mesure de la teneur en eau de I'huile neuve étudiée a donné 40 ppm, valeur qui est 4
la limite de Y'acceptabilité [69]. Cette teneur élevée est le résultat des conditions de stockage.
En effet, cette huile livrée dans des fiits qui sont restés exposés aux conditions climatiques;
humidité,

La teneur en eau de l'huile usagée est de 45.35 ppm. Elle est supérieure a la limite fixée
par la norme NF C 27-101 [69]. L'interprétation qu'on peut apporter a cela est que le
vieillissement thermique des matériaux a base de cellulose contribue, en présence de grandes
concentrations en hydrocarbures aromatiques, a l'élévation de la teneur en eau. De I'eau peut
également s'infiltrer accidentellement dans le transformateur. A signaler en outre que la
solubilité de l'eau augmente avec l'oxydation de l'huile par suite des blocages de molécules
J'eau par liaison hydrogéne avec des groupements carboxyles.

Un résultat trés satisfaisant est obtenu aprés régénération de I'huile usagée. En effet, ia
teneur en eau de I'huile ainsi obtenue est égale 4 4.65 ppm..

CONCLUSIONS:
7. Le vieiltissement favorise la solubilité de I'sau dans l'huile.

2. Larégénération de I'huile usagée lui assure une bonne déshydratation

3. La teneur en eau est trés affectée par ses conditions de son stockage.
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V.3_ANALYSE DE GAZ DISSQUS PAR CHROMATOGRAPHIE EN PHASE
GAZEUSE;: ‘ |

La chromatographie en phase gazeuse (CPG) est une méthode de séparation fondée sur
la migration différentielle des constituants du mélange 4 analyser au travers d'un substrat
choisi. La particularité¢ du procédé est d'opérer en totalité sur des produits volatilisés, sans
qu'il y ait volatilisation du substrat.

| L'analyse des gaz dissous par la CPG permet d'établir un diagnostic de 1'état de
fonctionnement du transformateur. |

v.3.1 CALCUL DES CONCENTRATIONS DE GAZ:

¥.3.1,.1 Dans les étalons:

Les grandeurs qui caractérisent les étalons utilisés pour l'identification des gaz sont

rapportées dans les tableaux suivants (tab. V.1+V.3):

Tableau.V.1: Caractéristiques de I'¢talon utilisé pour le dosage de O2, N,, CO, CO,

Gaz 0, N, CO CO,
[ Aire [mm?] 76.68 14080 312 224
Fi.’.i(xw’) [mole] [9.65 75.35 74.68 155.33
', [s] 246 309 540 81
Tableau. V.2: Dosage des hydrocarbures (C;+Cs) dans 1'étalon:
Gaz CH, CH, C,Hy ‘CHe
Aire [mm?) 514 56 52 672
Ki(x10%) [mole] ]0.185 0.295 0.283 0.284
Tds] |80 570 264 324
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|
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Chromatogramme 2E : Séparation des Hydrocarbures (mélange d'étalons) sur une colonne
Porapak T+S
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H?

Inj

| \ 0. coz
|| st} ‘-'_""“- -

1 2 3 '« 65 g g7 - mn
Chromatogramme 3H : Séparation de Ihydrogéne du mélange d'étalons gazeux.
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Tableau.V.3: Dosage de I'hydrogéne (H;) dans I'étalon:

| Gaz Aire [mm?] K; (x 10°) t,

IH, 1046 383 | 116

v.3.1.2 Dans I'huile:

Les concentrations des gaz sont calculées & partir de la relation suivante:
KxA,

C=-t—= ol
.M

C: Concentration des gaz.
A;: Aire du pic qui représente le gaz.
K;: Constante de I'étalon.

M;: masse molaire du gaz dosé.

Nous avons effectué I'analyse chromatographique des différentes huiles étudiées: neuve,
usagée et régénérée. De plus, nous avons jugé utile danaiyser ‘une huile récemment
échantillonnée, suspectée de présenter un défaut (buchhosée). Enfin, pour mettre en évidence
la réponse de l'huile aux contraintes électriques, nous avons simulé des claquages en champ
uniforme (20kV pendant 20s) sur l'huile régénérée. Le choix de I'huile régéneérce repose sur
les résultats de son analyse chromatographique. En effet, c'est I'huile la plus dégazée, donc qui

nous permettra de mieux voir les gaz formés, suite au claquage.

Notes: L'analyse chromatographique n'a pas porté sur le dosage de tous les gaz pour les

considérations suivantes:

o La détection de Ihydrogéne est difficile vue sa volatilité €levee.

o Dans le cas de I'huile régénérée avec simulation de claquages, le but recherché était de
mettre en évidence les gaz formés aprés contraintes électriques. Ainsi, le dosage de CO et
CO; n'est pas nécessaire puisque ces gaz caractérisent la détérioration du papier imprégné. De
méme, le dosage de N; et O; ne présente aucun intérét, car leur présence nous informe sur les '

conditions de stockage de I'huile. Cette derniére étant pratiquement dégazée.
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L'identification des différents gaz est déduite des temps de rétention de ces derniers .
comparés a ceux des étalons.

Les résultats obtenus sont donnés ¢i dessous:

Tableau V.4 : Concentrations des différents types d'huiles

Gaz |CHs [CHy |CoHg [CiH: |[CsHg CsHs CO;, |[CO [0 [N

Huile

Huile 0 0 0 0 o 0 0.14 10.11 |0.02 |04
neuve |
Jtuile 0 0 0 0 0 0 0.07 |0.11 10.03 045
usagée

Huile 0 10 0 0 0 0 0 0.15 {0.02 10.42
régénérée

Hwle +(7.52 |3.18 344 (278 |Non Non - * * *

claquage (x10° [x10* [x10? |x10* |étalonné |étalonné

Huile 7.52 ]1.52 0 2.21 Non Non 0 0.41 10.05 |5
Buchhosée | x10” | x10™ x10* | étalonné | étalonné

i

(*): gaz non dosé.

Les chromatogrammes obtenus sont présentés ci apres.

L'interprétation des résultats de Fanalyse des gaz dissous par chromatographie en phase
pgazeuse ne se limite pas 4 l'analyse qualitative et quantitative, mais tient compte des valeurs
significatives [50] au dessous desquelles aucune interprétation ne peut étre donnee.

Dans notre cas, les concentrations calculées sont largement au dessus des seuils exigés.

Les rapports de concentrations permettant i'interprétation des résultats sont tablees ci

dessous.
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Résultats et interprétations

Tableau V.5: Rapports des concentrations des différents types d'huiles.
Rapports | C;Hy/C;Hy |CHy/H, CH,C:Hy 1 CO/CO, Codification
Huile CEI 599
Huile neuve 0 0 0.11 (-)
Huile usagée 0 0 0.1 (-)
Huile régénérée |0 0 0.12 )
Huile régénérée |0.87 *) 0.092 *) 10150
+ Claquage o
' Tuile buchhosée | 1.46 ® ® 0.41 TOID)

(*) Gaz non dosé.
{) Rapport déduit.
(-) Code non établi.

Dans le cas des huiles étudiées le long de ces essais: neuve, usagée et régénérée le
chromatographe n'a détecté que de faibles traces d'hydrocarbures. Leur analyse quahtatwe et

quantitative n'est pas possible avec les moyens dont nous disposons.

Les faibles concentrations des gaz trouvés dans ces huiles résultent dans des
conditions d'échantillonnage de celles ci. En effet, I'huile neuve utilisée est une huile de
livraison donc non traitée et l'huile usagée est échantillonnée depuis 4 mois, alors que la

r:orme CEI [43] spécifie une date limite d'une semaine.

Toutefois, la comparaison des concentrations de CO ‘et CO,de l'huile usagée et
régénérée montre que la régénération n'a pas eu d'effet sur celles ci. L'élimination de ces gaz

est, en effet obtenue par dégazage sous vide. ‘

La présence de CO et CO, dans I'huile neuve ne peut étre que d'origine extérieure, car
ces gaz sont le produit de la détérioration du papier imprégné. Cependant, du CO;
atmosphérique peut également se dissoudre dans I'huile.

La simulation de claquages sur l'huile régénérée a conduit 4 la formation des
hydrocarbures suivants: CHi, C;Hs, CyHs,C:Ha, CsHs, CsHs. L'analyse des rapports de
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air -

Chromatogramme 1H: Séparation des gaz (O, Nz, CO,, CO)
Huile neuve : '
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| Chrométbgraniine 1H: Séparation des gaz (02, Nz Co,, CO) 3
: ~ ‘Huile usagée -~ = - SR
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Chromatogramme 1H: Séparation des gaz (O, Ny, CO,, CO)
Huile régénérée
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THED
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inj

Chromatogramme 2H: Séparation des hydrocarbures
Huile régénérée + claquage

88



Résultats et interprétations

Chapitre V:

(atténuation =2)
Huile XPL/AL

TR6. 60kV
Poste HAMMA

(apres Biccholz)

Chromatogramme 1H: Séparation des gaz (N, 02; CQO,, CO)
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aprés alarme Buccholz

XPL/AL
TR
Jr\"-— 4/\ | . _/\N&——————
a Q NS
& % 3
A &~

Chromatogramme 2H: Séparation des hydrocarbures
Hauile aprés Buchholz
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concentration confirme la nature des défaut, & savoir décharges partielles de haute densité
d'énergie (code 1 1 0) [53]. La formation de ces gaz montre l'effet négatif des contraintes

electriques sur T'huile.

L'huile buchhosée analysée présente elle aussi un défaut d'origine électrique. La table
d'identification des défauts dans les isolations huile-papier (Annexe 5), donne des
informations supplémentaires , en incluant le rapport CO/CO,. A partir de cette derniére, on
voit que le groupe auquel appartiennent les résultats d'analyse des gaz dissous est celui de
l'acétyléne. En présence de CO et CO,, le diagnostic qui ressort est que l'origine du défaut est
un arc électrique ( amorgage brutal de trés courte durée ou court circuit HT, BT).

Note: Le dosage de Njet O, ne donne aucune interprétation quand aux défauts survenants
dans I'huile

CONCLUSION:

o L'analyse des gaz dissous dans I'huiles par chromatographie en phase gazeuse permet de
détecter la nature du défaut intervenant dans les transformateurs. Toutefois, T'huile a
analyser doit répondre aux exigences d'échantillonnage.

o L'interprétation des résultats de cette analyse est d'autant plus précise que le nombre de
gaz est élevé.

» La régénération ne semble avoir d'effet sur la teneur en gaz de l'huile.
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Conclusions générales.

CONCLUSIONS GENERALES:

Arrivés au terme de ce travail, nous pouvons tirer les conclusions suivantes:

1) Indépendamment de l'état de l'huile, la température semble avoir un double effet
sur la rigidité diélectrique de I'huile. Son amélioration se situe dans une gamme de
température comprise entre 25°C et 95°C. Au dela de 95°C, la rigidité a tendance a

diminuer lorsque la température augmente.

2) Outre la pollution extérieure, le facteur de pertes diélectrique évolue de fagon

exponentielle en fonction de la température.

3) La permittivité relative n'est pas affectée par l'usage. Elle décroit linéairement avec
la température.

4) L'analyse des gaz dissous par chromatographie en phase gazeuse permet la
détection prématurée de défauts. Son interprétation est étroitement lie aux

conditions d'exploitation du transformateur.

5) En dehors de toute pollution accidentelle, la viscosité ne subie pas d'évolution en
service.
6) La régénération des huiles usagées par le procédé acide-terre apporte beaucoup
d'améliorations aux caractéristiques diélectriques et physico-chimiques €étudices,
En effet, elle:
Augmente la rigidité diélectrique de l'huile dans un intervalle de température de 25°C
jusqu'a 70°C;
améliore le facteur de pertes diélectriques;
élimine les produits polaires sans toutefois affecter considérablement la permittivite;
réduit l'indice d'acidité et améliore la couleur;

déshydrate l'huile usagée.

Cependant, elle n'affecte pas considérablement la viscosité et la permittivité de l'huile.
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Conclusions générales.

Comme suite a ce travail, nous proposons de continuer les investigations sur les thémes
suivants:
e Influence de la teneur en eau, en fonction de la température, sur les caractéristiques
diélectriques de I'huile de transformateur.
e Influence du vieillissement thermique et /ou électrique sur la formation des gaz et leur
solubilité en fonction de la température.
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Annexel

Borak 22
Caractéristiques Normes Unités RESULTATS
physico-chimiques TYPIQUE

' Couleur L1

Densité a 15°C 0.861

Viscosité a 20°C 34,7

40 15,28
100 343
Indice de viscosité 97
Point éclair
V.0 D92 oc 176
V.C D93 % 170

Point d'aniline D611 °C 95

INDICE DE D974 MGKOH/G 0.006
NEUTRALISATION

Indice d'acide CEI 296 Mg KOH/g -

CORROSION 1A

.AMME DE D130

| CUIVRE(3H-100°C)

RIGIDITE CEI kV 50
DIELECTRIQUE

INDICE DE mg KOH/g 0.05
NEUTRALISATION

DEPOTS %PDS 0.25
PRESENCE D 1275 NON CORROSIVE
SOUFRE ACTIF




Annexe 2

I DESCRIPTION
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Cet appareil comprend : (Fig 1 et 2)

(1) -Un systéeme de sécurité coupant le chauffage du four
lors de l'ouverture de la porte.

2) -Un détecteur a thermoconductibilité.

3) -Un systéme de sécurité permettant de limiter la tem-
pérature maximale du four.

(4) -Deux injecteurs 18

(5) -Un emplacement reserve aux vannes de commutation, de
"backflush".

(AY -Un emplacement réservé a une vanne d'introduction

1'échantillons gazeux
(7 et 8) Neux "facades gaz vecteur" assurant commande et con-
trole pneumatiques en amont de chague injecteur.

(") -Un tiroir (RTF-1 ou PTF-6) assurant la régulation
thermique et/ou la programmation de température du
four.

(10) -Un tiroir RT-2 de reéqulations proportionnelles des
températures des injecteurs et du détectecur.

(11) =Un tiroir AC 7 assurant l'alimentation, la commande
et le contrdle du détecteur a thermoconductibilite.

(12) -Une fagade de commande générale et de comtrdle ther-
mique.

Régulations thermiques
Injecteur (1) indépendantes

Echantillon l

r —
4 analyser — 2 I%Q I%g'l
T ¥

colonne (1)
—» Détecteur Tiroi
Gaz vecteur (1) 6 P, FOUR différentiel AC i
lfl ‘ ' eo'Ionne 2) me
Régulations pneumatiques l
Gaz vecteur (2) 7 Enregis-

[_‘}P (% . treur
e
Echantillon '
a analyser — o _,I_J _
el Chromatogramme
Injecteur (2)
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Cet appareil comprend : (Fig. 1 et 2)

(1)
(2)
{3)
(4)
(9)
(6)
(7)

(8)

9)

Un systéme de sécurité coupant le chauffage du four a 1'ouverture de la porte.

Un détecteur A ionisation de flamme,

Un systéme de sécurité permettant de limiter la température maximale du four.
Un injecteur 1/4",

Un emplacement réservé aux vannes de commutation "backflush'. ..

Un emplacement réservé a une vanne d'introduction d'échantillons gazeux,

Une ''fagade gaz vecteur' assurant commande et controle pneumatiques en amont
de l'injecteur,

Un emplacement destiné a recevoir une vanne a vernier pour le réglage de la fuite
d'un diviseur d'entrée pour colonne capillaire (voir OPTIONS).

Un tiroir (PTF-1 ou PTF-6) assurant la régulation thermique et/ou la programmation
de température du four,

(10) Un tiroir RT-2 de régulations proportionnelles des températures de l'injecteur

et du détecteur,

(11) Un éle ctromeétre E-2
(12) Une fagade de commande générale et de controle thermique.
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