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Abstract - 절연유중 용존가스분석에 의한 진단방법은 변압기 내부에 
이상유무를 판단하는 좋은 방법이다. 이중에서 CO2와 CO가스에 의한 
열화진단도 가능하나, 이들 가스들은 운전 중인 변압기 내에서 
절연지 속으로 매우 잘 흡수되어 진다고 알려져 있다. 절연지는 
도체의 주위를 감싸고 있어서 변압기를 폐기할 때까지는 종이로 
된 절연물의 상태를 분석하기가 어렵기 때문에 절연유중에 용해
되어 있는 CO와 CO2 농도를 분석하여 절연지의 열화 정도를 판
단하고 있지만, 절연유의 일반적인 열화에 의해서도 이들 가스가 
발생하기 때문에 정확하게 판단하기가 어렵다. 따라서, 절연물의 
열화정도를 파악하기 위해 절연유중의 퓨란화합물에 대한 최적 
분석법을 도출하여 열화진단에 대한 정확도를 높이고자 하였다.

1. 서   론

 변압기 내부의 주요 성분은 권선과 코일 및 절연물로 크게 나
눌 수 있는데, 이들 구성물질 중 권선과 코일은 30～40년 운전 기
간동안 별다른 문제를 야기하지 않기 때문에 일반적으로 변압기
의 수명은 거의 절연물의 수명과 일치한다고 알려져 있다. 또한 
절연물은 절연유와 절연지를 포함하는데, 이들 중 절연유 또한 
30년 사용 후에도 크게 물성이 변하지 않는다는 것이 실험적으
로 입증되어 있어 변압기의 수명은 절연물중 절연지의 수명에 
달려있다고 볼 수 있다. 
일반적으로 절연지의 경우 인장강도나 평균중합도 시험을 통해 
열화상태를 판단할 수 있지만, 운전 중인 변압기에서 이들 물성
을 분석하기는 어렵다. 따라서, 간접적으로 절연지의 열화상태를 
진단할 수 있는 퓨란계 화합물의 분석이 많이 이용되고 있다. 이 
논문에서는 최적의 퓨란 화합물 분석법을 확립하기 위해 액액추
출과 고체상추출(SPE)방법 및 직접 분석법을 이용하여 HPLC에 
의해 퓨란화합물을 분석하는 방법을 검토하였다. 일반적으로 직
접 주입방법은 더높은 검출한계를 가지고 있다. 그리고, 추출하
는 방법에 비해 직접주입방법이 더 방해요인이 크다. 따라서, 각
각의 추출방법과의 비교실험을 통해 최적 방법을 선정하였다. 이 
방법은 광유와 실리콘유,아스카렐 등의 광유 기원의 물질 등에 
적용한다. 

2. 본    론

  2.1 시험방법
  절연유중의 퓨란계 화합물을 액/액 추출 또는 고체상 추출에 
의해 일정량의 부피로 추출해내는 것이며, 절연유를 직접 주입하
는 방법 또한 사용될 수 있다. 분석에 적합한 컬럼과 UV 검출기
를 갖춘 HPLC로 추출액 또는 일정량의 절연유를 주입한다. 그
리고, 알려진 농도의 검정곡선에 의해 정량한다. 기기조건은 다
음과 같다.
 - 주입부피 : 15 ～ 30㎕
 - 이동상 : 물/아세토니트릴 또는 물/메탄올 gradient
 - flow rate : 0.5 ㎖/min to 1.5 ㎖/min
 - 컬럼온도 : 상온에서 40℃
 - 컬럼 : 3.9 × 300 mm C18 60 to 125A, 4 to 10㎛ 
         4.1 × 150 mm PRP-1 100A, 5 to 10㎛

<그림 1> 고성능 액체크로마토그래피 

직접 주입을 위해서는 274nm에서 281 nm 사이의 고정된 파장이 
가장 좋은 크로마토그램을 얻을 수 있으며, furfuryl alcohol만 21
5에서 220 nm사이의 파장을 사용하여 분리할 수 있다. 가장 마
지막 퓨란화합물을 컬럼에 흘려보내고 나서 아세토니트릴 또는 
메탄올의 양을 100%까지 증가시켜 컬럼 내에 잔류하는 절연유의 
오염물질을 제거한다. 그 다음 이동상의 용매 비율을 초기 조건
으로 다시 맞추고 약 10분에서 15분 동안 다음 주입에 앞서 컨
디셔닝한다. 
 
   2.1.1 액체/액체 추출방법
 절연유를 일정량의 용매에 녹여 퓨란화합물을 추출해 내는 방
법이다. 메탄올, 아세토니트릴 등의 용매 1mL에서 2mL를  재서 
바이알에 10mL의 시료를 넣고 약 3～5분 동안 vortex mixer를 
사용하여 혼합한다. 두 개의 층으로 분리되면 윗 층은 추출층이
고 아래층은 비극성 부분이고 추출충은 HPLC 분석 시에 사용되
는 이동상과 비율이 같도록 희석하여 사용한다. 추출효율은 다음
과 같이 계산한다.

EE(%) = (R0/Rs) × (Ve/10) × Df × 100             (식 1)  

EE = 계산된 추출효율
R0 = 1 mg/L의 오일중의 표준물질에 대한 평균 적분 피크 면적
Rs = 1 mg/L의 용매중의 추출 표준물질에 대한 평균 적분 피크 면적
Ve = 추출을 위해 사용된 용매의 부피(일반적으로 1에서 2.5 ㎖)
10 = 상수 (분석을 위해 사용된 절연유 표준물질의 부피)   
Df = 액/액 추출에서의 희석 factor. HPLC의 초기 이동상 용매비율과 

같다. 

<그림 2> 액체-액체 추출 사진 

  2.1.2 고체상 추출(SPE)방법
  SPE(Solid Phase Extraction)칼럼을 진공 manifold에 넣고 3～
5mL의 헥산을 진공상태에서 흘려보낸다. 10mL의 시료를 헥산과 
혼합한 후 3mL/min보다 더 빠르지 않게 SPE 칼럼을 통과시킨
다. 잔류하는 오일을 씻어내기 위해 10～20mL의 헥산을 SPE 칼
럼에 통과시킨다. 그리고, 5분동안 진공상태에서 칼럼을 건조시
킨다. SPE 칼럼에 머물고 있는 물질들을 아세토니트릴/물 혼합
용매로 3mL/min보다 빠르지 않게 흘려 보내준다. SPE 칼럼으로
부터 처음 2에서 2.5mL를 수집한다. 수집된 용출액의 부피를 기
록한다. 용출액은 PTFE(polytetrafluorethylene) 마이크로 시린지 
필터로 여과하고, SPE 카트리지는 버린다. 추출효율은 다음과 같
이 계산한다. 

EE(%) = (R0/Rs) × (Ve/10) × 100                  (식 2)  

위의 두가지 방법에 의한 추출효율은 <표 1>에 나타낸 바와 같
이 고체상 추출법이 약 10 - 20% 높게 나타난다. 일반적으로 액
-액 추출과정은 추출하는데 시간이 많이 소요되고 번거로우며 
추출효율이 낮기 때문에 다량의 시료를 분석하는 실험실에서는 
적합한 방법이 아니다. 
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대상물질 액-액 추출(%) 고체상 추출(%)

Furfural 71 - 77 88 - 96

<표 1> Typical Extraction Efficiencies 

<그림 3> SPE 추출 사진 
  2.1.3 직접 분석방법
  이 방법은 절연유의 전처리 과정 없이 바로 컬럼에 주입하여 
분석하는 방법으로 다량의 시료를 분석하는데 적합하나, 여러 가
지 방해요인 및 컬럼의 성능을 유지하는데 어려움이 있다. 따라
서, 분석방법의 설정 시 적합한 용매를 사용하여 컬럼 내에 잔존
하는 오일을 효과적으로 제거하고 기기의 성능을 잘 유지 관리
하는 것이 매우 중요하다. 기기조건은 다음과 같다. 
 - 주입부피 : 20 ～ 30㎕
 - 이동상 : 물/아세토니트릴 gradient
 - flow rate : 0.5 ㎖/min to 1.0 ㎖/min
 - 컬럼온도 : 상온에서 30℃
 - 컬럼 : Waters Nova-Pak C18 Reversed Phased 300 × 3.9mm   
         60A, 4㎛

 2.2 분석결과
    
  2.2.1 교정(Calibration) 
 추출대상 물질인 furfural에 대한 10, 100, 1000ppb 표준용액을 제
조하여 아래 그림과 같이 검정곡선을 그린다. 이 곡선에 의해 각 추
출방법별로 표준절연유에 대한 분석 후 추출효율을 결정한다.

<그림 4> 표준용액에 의한 검량곡선 

  2.2.2추출방법별 분석결과 
 추출효율을 알아보기 위해 1,000ppb의 농도를 가지는 표준용
액(물/아세토니트릴)과 표준절연유를 제조하여 각각을 분석하였
다. 표준절연유는 시료 10mL를 채취하여 헥산 10mL와 혼합한 
뒤 SPE컬럼을 통과시키고 컬럼에 모아진 furfural을 이동상과 
같은 용매(아세토니트릴:물=1:3) 3mL로 추출하였다. 액-액 추출
법에서는 시료 8mL를 아세토니트릴 2mL와 잘 혼합한 후 아세
토니트릴 층을 분리하여 이동상 용매와 같은 비율이 되도록 물 
6mL를 섞는다. 오일을 직접 컬럼에 주입한 결과와 함께 세 가
지 방법에 대한 추출효율 및 표준절연유 1,000ppb에 대한 결과
를 <표 2>에 나타내었다. 
 

대상물질
농도평균

(ppb)
추출효율(%)

분석소요

시간(min)

액-액 추출 858.5 63.88
전처리 : 20

HPLC : 20

SPE 추출 971.50 96.48
전처리 : 10

HPLC : 20

직접 분석 971.05 - HPLC : 90

<표 2> 표준절연유(1,000ppb)에 대한 분석결과  

 
<그림 5> 직접분석법에 의한 크로마토그램 

<그림 6. SPE 추출법에 의한 크로마토그램>

  표준절연유(1,000ppb)에 대한 각 방법별 검토결과 SPE추출방
법과 직접 분석법이 유사한 결과를 나타내었다. 액체-액체 추출
방법은 예상했던 바와 같이 추출효율이 낮아 저농도 영역의 분
석에 적합하지 않을 것으로 판단된다. 또한, SPE 추출방법은 추
출하는 조건에 따라 추출효율이 매번 변동할 가능성은 있으나, 
추출용매가 적게 사용되며 간편하고 신속하게 분석할 수 있는 
장점이 있다. 직접 분석법은 전처리 과정없이 직접 분석할 수 있
는 장점은 있으나, 분석 시간이 90분이 소요되며 그에 따른 용매
의 소모량이 많고 오일의 직접 사용에 따른 기기 유지보수비가 
많이 소요되는 단점이 있다.   

  2.2.3 시료 분석결과
  위의 실험에 따라 절연유중의 furfural 분석에 적합한 방법인 
SPE 추출과 직접 분석법을 이용하여 절연유 시료를 분석하고 
그 결과를 <표 3>에 나타내었다. 실제 시료에 대한 분석결과, 
100ppb에서 1,500ppb까지의 농도 범위에서 직접 분석법에 의한 
결과값이 더 높게 나타났다. 

  

시료명 직접 분석 (ppb) SPE 추출(ppb)

A 123 108

B 569 526

C 1,512 1,472

<표 3> 농도영역별 비교 분석결과

 3. 결    론

  - 절연유중 furfural에 대한 최적의 분석방법을 수립하기 위해 
3가지 방법별 추출효율 및 기타 조건에 대해 검토하였다. 분석결
과 SPE 추출방법과 직접 분석법이 유사한 결과를 나타내었다. 
분석시간 및 사용 용매 등의 기타 제약인자를 종합하여 두 방법
에 대한 선택 사용이 가능하다. 본 실험에서는 실제 시료에 대한 
분석결과, 직접 분석법이 더 적합함을 확인할 수 있었다.  
  - 변압기의 수명에 대한 관심이 지속적으로 증가하고 있기 때
문에 각 변압기별 furfural에 대한 분석데이터를 지속적으로 관리
하기 위해서는 정확한 농도의 분석이 필요하다. 따라서, 데이터
의 변동요인 없이 증가 추이를 관찰하면서 변압기를 관리할 수 
있도록 최적의 분석법을 확보하고자 하였다.
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