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Rozdziat 1
MOTYWACJA PODJECIA TEMATU ORAZ TEZA PRACY

Problematyka nieszczelnosci w urzadzeniach technologicznych, zwlaszcza w systemach
prézniowych, jest jednym z kluczowych wyzwan, z ktérymi zmaga sie wspotczesny przemyst.
Nieszczelnosci wplywajg na szeroki zakres parametréw operacyjnych, od bezpieczenstwa
pracy, poprzez efektywno$¢ energetyczng, az po kwestie ekologiczne. Rosngca skala
ztozonosci technologii stosowanych w przemysle, a takze ich bezposredni wplyw na
Srodowisko naturalne, sprawia, ze precyzyjna detekcja nieszczelnosci staje sie jednym z
priorytetow w nowoczesnej inzynierii przemystowej. Motywacja do opracowania nowatorskich
rozwigzan w tym zakresie wynika z kilku istotnych czynnikow, ktére majg zaréwno charakter

techniczny, jak i ekologiczny oraz ekonomiczny.

Wspotczesne systemy technologiczne, zwtaszcza te pracujgce w warunkach prézniowych,
wymagajg zachowania ekstremalnie wysokiej szczelnosci. Nawet najmniejsze nieszczelnosci
mogg prowadzi¢ do niepozgdanych zmian w parametrach pracy urzadzen i tym samym
zastosowanych proceséw technologicznych, np. osadzanie nanowarstw materiatow
potprzewodnikowych, w aspekcie wytwarzania elementéw zaawansowanej elektroniki opiera
sie na technologii prézniowej, ktéra musi spetnia¢ rygorystyczne wymagania dotyczgce

szczelnosSci.

Detekcja nieszczelnosci na poziomie molekularnym, szczegdlnie w skomplikowanych
systemach technologicznych, jest wyzwaniem technicznym, ktére wymaga zaawansowanych
narzedzi i technologii. Tradycyjne metody wykrywania nieszczelnosci, cho¢ efektywne w wielu
zastosowaniach, stajg sie niewystarczajgce w obliczu rosngcych wymagan zwigzanych
z precyzja, miniaturyzacjg oraz szybkoscig detekcji. W warunkach przemystowych, gdzie
zmienne warunki pracy, takie jak temperatura, wilgotnos¢ czy zanieczyszczenia, mogg
wptywacé na wyniki pomiaréw, istnieje potrzeba opracowania nowatorskich narzedzi, ktére
beda w stanie precyzyjnie wykrywaé nieszczelnosci w czasie rzeczywistym, z zachowaniem

wysokiej czutosci i odpornosci na zakiocenia.

Ekologiczne aspekty nieszczelnosci sg réwnie istotne, co ich techniczne implikacje. Wyciek
substancji szkodliwych, gazow roboczych czy innych materiatdbw eksploatacyjnych do
atmosfery, moze prowadzi¢ do powaznych zagrozen dla srodowiska naturalnego. Niektore
substancje stosowane w procesach przemystowych, takie jak fluorowane weglowodory
(stosowane m.in. w chtodnictwie i klimatyzacji) czy inne gazy techniczne, majg znaczacy
wptyw na degradacje warstwy ozonowej oraz przyczyniajg sie do wzrostu efektu

cieplarnianego.



Wzrost swiadomosci ekologicznej oraz coraz bardziej rygorystyczne przepisy srodowiskowe,
zarébwno na poziomie krajowym, jak i miedzynarodowym, stymulujg rozwdj technologii
umozliwiajgcych precyzyjne monitorowanie i kontrolowanie nieszczelnosci w urzgdzeniach
przemystowych. Wymogi dyrektyw unijnych, takich jak Rozporzadzenie REACH czy inne
regulacje dotyczgce emisji substancji niebezpiecznych, naktadajg na przedsiebiorstwa
obowigzek systematycznej kontroli szczelnosci swoich instalacji. Detekcja nieszczelnosci staje
sie zatem nie tylko kwestig technologiczng, ale rowniez obowigzkiem prawnym, ktorego

niespetnienie moze wigzac sie z powaznymi sankcjami finansowymi.

Nieszczelnosci w systemach technologicznych prowadza nie tylko do strat materiatéw i energii,
ale rowniez mogg powodowac znaczgce obnizenie wydajnosci proceséw produkcyjnych.
Praca wurzadzen technologicznych w warunkach nieoptymalnych, zwigzanych z
nieszczelnosciami, czesto skutkuje koniecznoscig podwyzszenia kosztéw operacyjnych — od
zwiekszonego zuzycia surowcow, poprzez wyzsze koszty energii, az po straty wynikajgce z

przerw w produkcji czy koniecznosci przeprowadzania napraw i konserwaciji.

Dla wielu branz, takich jak przemyst energetyczny, motoryzacyjny czy produkcja
zaawansowanej elektroniki, optymalizacja kosztow operacyjnych jest kluczowym elementem
strategii biznesowej. Precyzyjna detekcja i eliminacja nieszczelnosci przyczynia sie do
zwiekszenia efektywnosci operacyjnej, redukujgc straty energii, a takze minimalizujgc
przestoje technologiczne. Rozwdj detektoréw nieszczelnosci, ktore bedg w stanie szybko

i doktadnie diagnozowac problemy zwigzane z utratg szczelnosci jest istotne dla przemystu.

Kolejnym czynnikiem motywujgcym podjecie tematu jest dynamiczny rozwdj koncepcji
Przemystu 4.0, ktory ktadzie duzy nacisk na automatyzacje, digitalizacje oraz integracje
systemoéw produkcyjnych. W ramach tej koncepciji, wszystkie elementy procesu produkcyjnego
— od maszyn, poprzez systemy zarzagdzania, az po kontrole jakosci — powinny by¢ potgczone
w zintegrowana sie¢, umozliwiajgcg wymiane danych w czasie rzeczywistym. Systemy detekgc;ji
nieszczelnosci muszg spetnia¢ te wymagania, stajgc sie integralng czescig nowoczesnych linii
produkcyjnych.

Integracja systeméw detekcji z systemami automatyki przemystowej typu PLC (Programmable
Logic Controller) oraz PC (Personal Computer), a takze z mobilnymi aplikacjami
monitorujgcymi, stanowi istotne wyzwanie technologiczne. Wdrozenie detektorow
nieszczelnoéci kompatybilnych z infrastrukturg Przemystu 4.0 umozliwia nie tylko bardziej
efektywng kontrole jakosci, ale takze zwieksza elastyczno$¢ proceséw produkcyjnych. W
czasie rzeczywistym mozna monitorowac parametry pracy maszyn, co pozwala na szybkie
reagowanie na wszelkie odstepstwa od normy, co ma bezposredni wptyw na zmniejszenie

liczby awarii oraz optymalizacje produkgciji.



Ostatnim, ale nie mniegj istotnym elementem motywacji, jest rosngce znaczenie polskiej
gospodarki na rynku technologii prézniowych. Firma PREVAC, z kt6érg wspotpracuje w ramach
doktoratu wdrozeniowego, od lat jest liderem w dziedzinie zaawansowanych technologii
prézniowych. Opracowanie detektora nieszczelnosci, ktéry speini nie tylko wymagania
technologiczne, ale takze odpowie na potrzeby lokalnego rynku, ma ogromne znaczenie dla
rozwoju polskiego sektora technologicznego. Stworzenie rozwigzania technologicznego
dostepnego na rynku polskim, ktére dotychczas byto dostepne jedynie w formie
importowanych urzgdzen z rynkéw zagranicznych, nie tylko wzmocni pozycje firmy PREVAC,
ale takze przyczyni sie do rozwoju polskiego rynku technologii prézniowych, co ma

bezposredni wptyw na wzrost innowacyjnosci polskiego przemystu.

W zwigzku z powyzszym, realizacja pracy zwigzanej z opracowaniem nowatorskiego
przemystowego detektora nieszczelnosci jest odpowiedzig na konkretne potrzeby rynku
przemystowego oraz badawczego, a takze stanowi istotny krok w kierunku zwigkszenia

konkurencyjno$ci polskich przedsigbiorstw na rynku miedzynarodowym.

Tezg niniejszej rozprawy doktorskiej jest to, ze mozliwe jest opracowanie i wykonanie
wlasnego, innowacyjnego przemystowego detektora nieszczelnosci opartego na
magnetycznym spektrometrze mas, ktéry z jednej strony spetni wymagania technologiczne
oraz normatywne wspotczesnego rynku, a z drugiej - bedzie dostosowany do standardow
Przemystu 4.0. Zapewni to wykorzystanie wiasnie magnetycznego spektrometru mas
charakteryzujgcego sie wyjgtkowg czutoscia, co czyni ten przemystowy detektor
nieszczelnosci idealnym narzedziem do wykrywania nawet najmniejszych nieszczelnosci w

przemystowych urzgdzeniach prozniowych.

Co istotne, opracowany w ramach niniejszej pracy przemystowy detektor nieszczelnosci, przy
Scistej wspotpracy z firmg PREVAC, bazujgcy na zaawansowanych rozwigzaniach
technicznych, bedzie pierwszym tego typu komercyjnym urzgdzeniem wyprodukowanym na
polskim rynku zapewniajgcym mozliwos¢ wykrywania nieszczelnosci na poziomie progu
detekcji 10° mbar*l/s i tym samym optymalizacje przemystowych proceséw produkcyjnych w
aspekcie zmniejszenia zuzycia energii i emisji szkodliwych substancji do atmosfery, co moze
mie¢ kluczowe znaczenie dla poprawy bezpieczenstwa produkcji oraz zréwnowazonego
rozwoju. Co réwniez istotne, ze wzgledu na w/w prog detekcji nieszczelnosci opracowany w
ramach niniejszej pracy detektor nieszczelnosci bedzie miat takze mozliwos¢ zastosowania

w zaawansowanych badaniach naukowych wykorzystujgcych warunki prézniowe.



W nawigzaniu do informacji powyzej mozna stwierdzi¢, ze z pewnoscig w/w przemystowy
detektor nieszczelnosci nie tylko wniesie znaczgcy wkitad w rozwdj technologii prézniowych,
ale takze zaspokoi rosngce potrzeby rynku krajowego i miedzynarodowego w obszarze

detekgji nieszczelnosci zgodnie z standardami (wymogami) Przemystu 4.0.

Polska branza technologii prézniowych nie miata do tej pory dostepu do krajowych
zaawansowanych technologicznie detektoréw nieszczelnosci, co sprawia, ze opracowane

rozwigzanie ma szanse wypehi¢ istotng luke na rynku.

Niniejsza rozprawa sktada sie z siedmiu rozdziatéw, z ktérych kazdy szczegétowo omawia

kolejne etapy realizacji projektu oraz wyniki przeprowadzonych badanh.

Rozdziat 1 opisuje motywacje podjecia tematu detekcji nieszczelnosci w systemach
technologicznych oraz formutuje gtéwng teze rozprawy. Omawia réwniez znaczenie
technologii prézniowych oraz potrzebe opracowania nowatorskiego detektora nieszczelnosci,

ktéry bedzie spetniat wymagania Przemystu 4.0.

W Rozdziale 2 opisano aktualny stan wiedzy dotyczacej dostepnych technologii zwigzanych
z detekcjg nieszczelnosci, w tym istniejgcych rozwigzan wykorzystujgcych spektrometry
masowe. Zawiera on rowniez szczegolowy opis metod badawczych stosowanych
w systemach prozniowych oraz analizy porownawcze dostepnych na rynku detektorow

nieszczelnosci.

Rozdziat 3 zawiera opis gtdwnego celu prac badawczo-rozwojowych zrealizowanych w
ramach doktoratu, jakim byto opracowanie nowatorskiego detektora nieszczelnosci na bazie
spektrometru masowego, z mozliwoscig integracji z systemami Przemystu 4.0. Opisano w nim
rowniez szczegotowo zakres przeprowadzonych prac wtasnych obejmujgcy projektowanie,

wykonanie i wdrozenie urzgdzenia do zastosowan przemystowych.

Rozdziat 4 szczegotowo opisuje proces projektowania oraz wykonania detektora
nieszczelnodci, z uwzglednieniem kluczowych rozwigzan technicznych, takich jak
zastosowanie spektrometru masowego do detekcji zjonizowanego helu. Przedstawiono tu
takze wyzwania techniczne zwigzane z konstrukcjg urzgdzenia oraz zastosowane

innowacyjne technologie.

Rozdziat 5 przedstawia wyniki badan testowych wykonanych w celu weryfikacji dziatania

detektora w réznych warunkach przemystowych. Zawiera rowniez szczegoétowg analize



uzyskanych wynikéw oraz wskazéwki dotyczgce optymalizacji parametréw uzytkowych

urzgdzenia, takich jak czutos¢ detekcji, szybkos¢ dziatania oraz odpornos¢ na zaktécenia.

W rozdziale 6 opisano szczegdétowo proces wdrozenia opracowanego detektora do produkgji
seryjnej, z naciskiem na dostosowanie urzgdzenia do wymagan Przemystu 4.0. Opisano
réwniez integracje systeméw detekcji nieszczelnosci z uktadami sterowania przemystowego

oraz ich zastosowanie w zautomatyzowanych liniach produkcyjnych.

Rozdziat 7 zawiera podsumowanie uzyskanych wynikéw oraz wnioski wynikajgce z realizacji
projektu. Przedstawiono w nim takze sugestie dotyczace dalszych prac nad badaniami oraz

rozwojem detektorow nieszczelnosci w kontekscie przysztych wyzwan technologicznych.



Rozdziat 2
AKTUALNY STAN WIEDZY W TEMATYCE PROJEKTU

2.1 Podstawy teoretyczne detekcji nieszczelnosci

W nawigzaniu do informacji zestawionych w poprzednim rozdziale nalezy podkresli¢, ze
detekcja nieszczelnosci jest kluczowym procesem w wielu branzach przemystowych,
poniewaz bezposrednio wplywa na bezpieczenstwo, efektywnos¢ i jako$¢ produkgji.
Nieszczelno$ci mogg prowadzi¢ do wyciekdw substancji niebezpiecznych, strat energii,
a takze stanowi¢ zagrozenie dla zdrowia pracownikow i srodowiska. W zwigzku z tym,
precyzyjne metody wykrywania nieszczelnosci sg niezbedne w wielu zastosowaniach
przemystowych, takich jak produkcja chemikaliow, farmaceutykéw, a takze w energetyce
I motoryzacji.

Dlatego w obserwuje sie bardzo intensywny rozwadj systeméw do detekcji nieszczelnosci, przy
czym nalezy w tym miejscu wyraznie zaznaczy¢, ze w ostatnich kilkudziesieciu latach
opracowano szereg metod detekcji nieszczelnosci, przy czym do najwazniejszych mozna

zaliczy¢ m.in. metode:

akustyczng, ktora wykorzystuje energie fali akustycznej (najczesciej) ultradzwiekowej

wytwarzanej przez wyciekajacy gaz znakujgcy. Jest ona bardzo szybka i prosta ale ma

jednak niski prog detekcji dla nieszczelnosci do 102 mbar-l/s, .

e pomiaru spadku ciSnienia w kontrolowanym obiekcie przemystowym, z jednoczesnym
wykorzystaniem kompresora i barometru. Jest ona skomplikowana, a poza tym, co
kluczowe, ma ona jednak réwniez niski prog detekgji dla nieszczelnosci do 10* mbar-I/s,

e halogenowej (chlorowcowej) detekcji nieszczelnosci, w ktérej kontrolowany obiekt jest
napetniany halogenem (jako gazem znakujgcym), a sama nieszczelnosé ukfadu jest
analizowana detektorami na podczerwien, przy czym sam prog detekcji dla nieszczelnosci
jest na poziomie do 107 mbar-l/s. Ma ona jednak zastosowanie gtéwnie w uktadach
klimatyzacji i w technologiach chtodniczych.

o helowej detekcji nieszczelnosci, w ktérej kontrolowany obiekt jest napetniany helem (jako
gazem znakujgcym), z wykorzystaniem spektrometru masowego. Jej prog detekcji dla
nieszczelnosci jest na poziomie w przedziale 101° + 1012 mbar-I/s. Jej szczegdtowy opis
przedstawiono w tym rozdziale ponizej,

¢ |okalizacji nieszczelnosci przy uzyciu wodoru jako gazu znakujgcego, ktory jest wykrywany

przez potprzewodnikowe czujniki MOS-FET. Jej prog detekcji dla nieszczelnosci jest na

poziomie helowej detekcji nieszczelnosci, co tez zostanie doktadniej opisane ponize;.



W nawigzaniu do informacji zestawionych powyzej nalezy wyraznie podkresli¢, ze ze wzgledu
na podstawowe zalety najbardziej powszechng metodg detekcji nieszczelnosci jest metoda
helowa wykorzystujgca ten gaz szlachetny jako tzw. gazu znakujgcy, oraz spektrometrie
masowg do jego detekcji oraz kontroli jego wzglednej koncentracji [1]. Dlatego spektrometry

masowe sg podstawowym elementem sktadowym takiego ukfadu.

Co wazne, w ostatnich ponad 100 latach opracowano szereg typow spektrometrow mas. Ich
ogolna idea jest pokazana na Rys.2.1.

Zroédto jonow

Separator jonow
z detektorem

Ukiad rejestracji i
akwizycji jonow

Rys. 2.1. Ogdlna idea spektrometru masowego

Kazdy spektrometr masowy posiada 3 podstawowe elementy sktadowe:

o zrodio jondw (jonizator), w ktérym nastepuje jonizacja czagsteczek gazu w wyniku gtownie.
rozrywania ich wigzan chemicznych,

e separator jondw (analizator), w ktérym wcze$niej powstate jony ulegajg rozdziatowi w polu
magnetycznym lub elektrycznym na podstawie stosunku ich masy do tadunku,
a nastepnie rejestrowane (zbierane) przez wybrany detektor (puszka Faradaya lub
powielacz elektronowy) ,zliczajgcy” jony naptywajgce z analizatora,

o Uktad rejestracji wynikow, oraz akwizycji uzyskanych informaciji.
Najbardziej powszechnie stosowanym Zrédiem jondw jest tzw. zrédto Niehra, w ktérym gaz

jest jonizowany przez elektrony z ,gorgcej” katody w obszarze anody. Jego uproszczony
schemat pokazano na Rys.2.2.
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Rys. 2.2. Ogdlna idea typowego zrédta jondw typu Niehra dla spektrometrii mas.

Z kolei same spektrometry masowe mozna podzieli¢ na dwie gtéwne grupy ze wzgledu na
wykorzystywane w nich separatory jonow, tzn. na:
e magnetyczne spektrometry mas na bazie magnetycznych separatoréw jonéw

o elektrostatyczne filtry mas na bazie elektrycznych separatoréw jonéw

Najbardziej powszechnie stosowanym separatorem jondw w spektrometrze masowym jest
separator magnetyczny, ktérego uproszczony schemat pokazano na Rys.2.3.
Tory jonéw
rejestrowanych

Tory jonow za lekkich
(nie rejestrowane)

Tory jonow za ciezkich
(nie rejestrowane)

Frodio jonow Detektor jonow

Elektromagnes

Rys. 2.3. Uproszczony schemat separatora magnetycznego jonow.
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W magnetycznym spektrometrze mas analizowany gaz w komorze préZniowej jest jonizowany
magnetycznym wytworzonym przez odp0W|edn|o skonfigurowany elektromagnes, a nastepnie
sg zbierane przez kolektor najczesciej w formie tzw. puszki Faradaya z dodatkowym
powielaczem elektronowym, dzieki czemu mozna zmierzy prad jonowy dla poszczegoélnych
jonéw na poziomie w zakresie nawet do 10° A. Dzieki zastosowanemu powszechnie uktadowi
detekcji i akwizycji danych pomiarowych w spektrometrze mas mozna otrzymac bezposrednio
zaleznosc cisnienia parcjalnego jondw (atomoéw i/lub molekut) w funkcji stosunku ich wzglednej
masy do fadunku czyli tzw. widmo masowe. Bardziej dokladny opis separacji jondéw przez
separator magnetyczny zostat przedstawiony w dalszej czesci tego rozdziatu.

Z kolei, najbardziej powszechnie stosowanym elektrostatycznym filtrem mas jest

kwadrupolowy filtr mas, ktérego uproszczony schemat pokazano na Rys.2.4.
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masach

Rys. 2.4. Uproszczony schemat kwadrupolowego filtru mas.

W kwadrupolowym filtrze mas analizowany gaz w komorze prézniowej jest jonizowany
zwykle w zrédle jondw typu Niehra przez elektrony z ,gorgcej” katody w obszarze anody,
a wytworzone jony sg separowane (filtrowane) przez uktad elektrod kwadrupola zasilanych
odpowiednig kombinacjg statego i zmiennego pola elektrycznego, a nastepnie sg zbierane
przez kolektor, ktory mierzy prad jonowy dla poszczegdlnych jonéw w formie zaleznosci
cisnienia parcjalnego jonéw (atoméw i/lub molekut) w funkcji stosunku ich wzglednej masy do

tadunku dajgc tzw. widmo masowe. Pozwala ona na identyfikacje sktadnikéw gazowych
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obecnych w analizowanej komorze pomiarowej lub technologicznej, w tym samych gazow
resztkowych w okreslonych warunkach prézniowych.
Typowe widmo masowe gazow resztkowych w komorze bardzo wysokiej prézni przy cisnieniu

catkowitym na poziomie 10° mbara pokazano na Rys.2.5.

p
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20
M-+C0O
CHy 2
10 :
0z
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0 1 | L Aa U 1 T

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
Liczba atomowa 2

Rys. 2.5. Przyktadowe widmo masowe gazéw resztkowych w komorze bardzo wysokiej prozni
przy ci$nieniu catkowitym na poziomie 10° mbara.[9]

Nalezy w tym miejscu wyraznie podkresli¢, ze ze wzgledu na istotne zalety magnetycznych
spektrometrow mas w stosunku do kwadrupolowych filtrow mas (lepsza czuto$¢ i szybkos$é
dziatania) w powszechnie stosowanych detektorach nieszczelnosci wykorzystywane sg
gtownie te pierwsze. Dlatego ponizej zostanie bardzie szczegdétowo opisana idea separaciji
jonéw w tych spektrometrach pokazana na Rys.2.6, ktérej podstawy opracowat Dempster w
1918 r.

Jak powszechnie wiadomo, na kazdg zjonizowang czgstke (jon) w zewnetrznym polu
magnetycznym dziata sita dosrodkowa Lorentza zakrzywiajgca ruch jonéw zgodnie
z zaleznoscig

m-v?

=q-vB .
" q-v (2.1)

gdzie:

m - masa jonu

g - tadunek jonu

v - predkos¢ jonu wchodzgcego do zewnetrznego pola magnetycznego indukcji B

r - promien okregu po jakim porusza sie jon w zewnetrznym polu magnetycznym B.

13



Oznacza to, ze jony o roznej predkosci poczatkowej i roznej masie wychodzgce ze zrédia sg
zakrzywiane w polu magnetycznym o indukcji B w réznym stopniu czyli po innym torze,
€0 0znacza, ze dochodzg one ewentualnie do detektora w innym miejscu w przestrzeni. Zatem
sterujgc napieciem jonizacji mozemy zmienia¢ predkos¢ wchodzenia jondw do zewnetrznego
pola magnetycznego i tym samym promien ich zakrzywienia jonéw w tym polu i tym samym
w jednym miejscu mozna separowac a nastepnie detekowac jony o réznych masach mierzac

ich prad jonowy na detektorze.

Tory jonéw w polu
magnetycznym

() €D
& <&

Rys. 2.6. Uproszczona idea separacji jondw w magnetycznych spektrometrach mas.

Dlatego zazwyczaj powszechnie sg stosowane separatory magnetyczne o kgcie 180°, co
wynika z wynika ze stosunkowo prostej konstrukcji i jednoczesnie bardzo dobrej separacii
jondw o roznych masach. Co istotne, dla poprawienia separacji jonéw i tym samym
rozdzielczosci magnetycznego spektrometru mas, stosuje sie dodatkowe przestony
mechaniczne na wlocie do separatora, ktére przepuszczajg jedyni czgsteczki o zadanej energii
oraz wylapujg zjonizowane czgsteczki o innej energii aby nie wprowadzaly zakiécen

pomiarowych.
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Opisany wczesniej, nawet skrétowo, mechanizm separacji jondw w polu magnetycznym, jest
kluczowy, poniewaz jak wspomniano wczesniej, podstawowym elementem typowego
detektora nieszczelnosci jest opisany wczesniej magnetyczny spektrometr mas. Ale
przemystowy detektor nieszczelnosci, wykorzystujgcy jako tzw. znacznik gazowy atomy helu
(He), stosowany do lokalizacji oraz do pomiaru poziomu nieszczelnosci wewnatrz albo na
zewnatrz ukfadu prézniowego lub oddzielnego produktu, zawiera réwniez inne kluczowe
elementy skladowe, ktére zestawiono na schemacie pokazanym na Rys.2.8, i kt6re zostaty
szczegotowo opisane ponizej.

Komora prézniowa
z testowanym obiektem

l‘ Testowany obiekt A
X w komorze prézniowejs 7
S0 e
)
© —
\/
X X
System pompowy
z zaworami
Gaz znakujacy
He

Detektor nieszczelnosci
ze spektrometrem mas

Rys. 2.7. Schemat blokowy detektora nieszczelnosci wykorzystujgcego atomy helu jako tzw.
gaz znakujacy (znacznik gazowy).

Jego gtéwne state elementy to:

o detektor nieszczelnosci ze spektrometrem mas,

e system pompowy do otrzymania oraz do utrzymania odpowiednio niskiego cisnienia

w gtéwnych elementach wyposazenia catej instalacji, wraz z zaworami kontrolujgcymi
poszczegodlne etapy cyklu pomiarowego, od oprozniania komory pomiarowej przez test do
zapowietrzania,

o zrodta zasilania poszczegolnych elementéw wyposazenia uktadu, w tym min. zaworéw,
obwododw elektrycznych, itd.

o elektroniczny system sterowania uktadem, wraz z osprzetem tgczgcym testowany obiekt

z samym detektorem nieszczelnos$ci.
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W pokazanym na Rys.2.7 systemie testowany obiekt znajduje sie w komorze prozniowej, ktéra
nastepnie jest napetniana gazowym helem (He). Wprowadzony do komory prézniowej He
moze wchodzi¢ lub/oraz wychodzi¢ z lub do testowanego obiektu w formie strumienia He
przez co zmienia sie jej sktad chemiczny w komorze prézniowej, co mozna kontrolowac przez
pomiar cisnienia parcjalnego He przez podtgczony spektrometr mas w samym detektorze

nieszczelnosci.

Jedynym ograniczeniem opisanej wyzej metody jest ograniczony rozmiar testowanego obiektu
w samej komorze prozniowej, oraz koniecznos¢ wykorzystywania warunkow prozniowych

w komorze z testowanym obiektem.
W nawigzaniu do informacji przedstawionych powyzej nalezy zwrdci¢ dodatkowo uwage, ze

w wyniku zmiany ci$nienia parcjalnego He w komorze prézniowej z uwagi na to, ze He moze
wchodzi¢ lub/oraz wychodzi¢ z lub do testowanego obiektu w formie strumienia He,
obserwujemy zawsze ewentualng zmiane koncentracji He w komorze pomiarowej, ktéra jest
proporcjonalna do poziomu (wielkosci) samej nieszczelnosci w testowanym obiekcie, co
pozwala bezposrednio, korzystajgc z odpowiedniej procedury analitycznej opisanej

szczegotowo ponizej, wyznaczy¢ poziom nieszczelnosci (nacieku) testowanego elementu.

Jak powszechnie wiadomo poziom nieszczelnosci (definiowany tez jako tzw. naciek) dla
testowanego obiektu mozna wyznaczy¢ z zaleznosci zaproponowanej w roku 2016 przez firme

LEYBOLD (w broszurze Fundamentals of Leak Detection) [8] w postaci:

RT Am
L - (2.2)
At

gdzie:
R — uniwersalna stata gazowa - 8.314 [mbar I/ mol K]
T — temperatura [K]
M — masa molowa He
Am — ubytek masy w procesie pomiaru

At — okres czasu samego pomiaru

Jednostkg nieszczelnosci jest [mbar - 1 - s71]

16



Zaktadajgc stalg temperature podczas wykonywania testu szczelnosci mozna wzoér (2.2)
uprosci¢ do postaci

_y.a
L=v.2 (2.3)

gdzie :
V — objetosé komory pomiarowe;j [|],
Ap — zmierzona réznica cisnien w komorze w trakcie pomiaru [mbar]

At — okres czasu samego pomiaru [min]

Oczywiscie, dla skutecznego wykrywania nawet najmniejszych wyciekéw, oraz okreslania
poziomu nieszczelnosci konieczna jest kazdorazowo dokfadna kalibracja i walidacja

zastosowanego sprzetu pomiarowego.

Warto w miejscu zwréci¢é uwage, ze poziom nieszczelnosci ma bezposredni zwigzek
z wielkoscig ($rednicg) otworu w odniesieniu do poziomu nieszczelnosci, przy zatozeniu ze
pomiary wykonujemy w zewnetrznych warunkach, a wiec przy statej wartoSci cisnienia
atmosferycznego na poziomie 1000 mbar, oraz przyjmujac, ze predkosci wpadajgcego
powietrza jest zblizona do predkosci dzwieku w powietrzu. Biorgc to pod uwage mozna
oszacowa¢ mozna porownac¢ (oszacowaé) wielkos¢ otworu i odpowiadajgcy poziom
nieszczelnosci (nacieku) dla poziomoéw szczelnosci(naciekédw) w wybranych warunkach

zewnetrznych, co przestawia Tabela 2.1

Tabela 2.1.
Analiza poréwnawcza poziomu szczelnosci (nacieku) z odpowiadajgca wielkoscig otworu

102 m 1cm 10* mbar*l/s Brak
103 m 1 mm 10? mbar*l/s Brak
10% m 0,2 mm 10° mbar*l/s Brak
10 m 1um 10* mbar*l/s Wodna
108 m 10 nm 10 mbar*l/s Medyczna
10°m 1 nm 108 mbar*l/s Gazowa
101 m 1A=0,1nm 10 mbar*l/s Techniczna

Co istotne, dla wiekszosci urzgdzeh przemystowych dopuszczalny, wystarczajgcy prog

nieszczelnosci jest na poziomie 10 mbar*l/s, co odpowiada $rednicy otworéw powyzej 1 um,
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jednak w wiekszosci potencjalnych zastosowan wartosci te wahajg sie w przedziale
10 + 107" mbar*l/s.

W szczegdblnych zastosowaniach np. dla wiekszosci urzagdzen w przemysle chemicznym prég
nieszczelnosci jest wymagany na poziomie nawet ponizej 10° mbar*l/s, co odpowiada

srednicy otwordw wyraznie nawet ponizej 1 nm.

W odniesieniu do informacji opisanych w pierwszej czesci tego rozdziatu w kolejnej jego czesci
przedstawiono najwazniejsze informacje o dostepnych na rynku najnowszych detektorach

nieszczelnosci najwazniejszych komercyjnych firm wytworczych.
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2.2 Najnowsze przemystowe systemy detekcji nieszczelnosci

Jak wspomniano wczesniej, testy szczelnosci sg obechie wymagane przez okreslone
dyrektywy unijne ze wzgledu na warunki ekonomiczne, ekologiczne oraz bezpieczenstwa. Ze
wzgledu na wzrastajgce zapotrzebowanie do kontroli nieszczelnosci réznych urzgdzen
przemystowych oraz instalacji badawczych i technologicznych detektory nieszczelnosci staty
sie przedmiotem wzrastajgcego zainteresowania w ostatnich trzech dekadach, ale ich
najszybszy rozwoj miat miejsce w ostatnich kilkunastu latach, gdy pojawity sie powszechnie

dostepne opracowania komercyjne.

Na podstawie doktadnej analizy rynku przemystowego z obszaru detekcji nieszczelnosci

stwierdzono, ze aktualnie dostepne sg 3 rodzaje takich urzadzen, tzn.:

e proste urzgdzenia przenosne,
e urzadzenia ze kwadrupolowym filtrem mas

e urzadzenia bazujgce na magnetycznym spektrometrze mas

z tym ze nalezy wyraznie podkresli¢, ze udziat w rynku w/w prostych detektoréw przenosnych,

mimo ich niskich kosztow, jest raczej niewielki.

Dlatego w opisie zamieszczonym ponizej w ogdle je pominieto, tym bardziej ze nie sg one
interesujgcym rozwigzaniem dla firmy PREVAC w aspekcie ich masowej produkcji. Ponadto
nalezy réwniez w tym miejscu wyraznie podkresli¢, ze zrezygnowano w tym rozdziale rowniez
z opisu detektorow nieszczelnosci na bazie kwadrupolowego filtru mas poniewaz, mimo ich
niewielkich kosztow, na poziomie ok 4.000 $, poniewaz rynek przemystowy jednak stosunkowo
rzadko je stosuje, wiec koszty rozwoju tego produktu bytyby znaczace w stosunku do ceny
samego produktu, przez co tez nie bylyby interesujgcym rozwigzaniem dla firmy PREVAC

w aspekcie ich masowej produkcji.

Dlatego w opisie najnowszych systeméw detekcji nieszczelnosci skupiono sie na urzadzeniach
bazujgcych na petnym magnetycznych spektrometrach mas, poniewaz stanowig one gtéwng
czesc rynku (ok.70%) urzadzen do przemystowej detekcji nieszczelnosci, ze szczegdinym
uwzglednieniem najnowszych dostepnych na rynku systemow detekcji nieszczelnosci

czotowych producentéow w swiecie.
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DETEKTORY NIESZCZELNOSCI FIRMY LEYBOLD (NIEMCY)

Firma produkuje detektory nieszczelnosci od ponad 25 lat, ale aktualnie w ofercie jest jedynie

detektor — model PHOENIX Quadro, ktérego fotografie pokazano na Rys.2.8.

S

//

N

Rys. 2.8. Fotografia detektora nieszczelnosci firmy Leybold - model PHOENIX Quadro [10]

Detektor nieszczelnosci - model Quadro firmy Leybold posiada bardzo wysoki w skali
Swiatowej prog detekcji nieszczelnosci na poziomie do 5*10*2 mbar*l/s, przy czym moze
wykorzystywac¢ jako gaz znakujgcy hel oraz wodor. Posiada ponadto wbudowany wzorzec
nieszczelnosci, ktéry pozwala na zapewnienie wiarygodnych pomiardéw, co jest kluczowe
poniewaz w celu doktadnej weryfikacji dokladnosci pomiaréw wymagane jest aby kazdy

detektor byt kalibrowany w cyklach odpowiednich do cyklu produkcyjnego.
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DETEKTORY NIESZCZELNOSCI FIRMY PFEIFFER (AUSTRIA)

Firma Pfeiffer, bazujgc na rozwigzaniach przejetej firmy Alcatel (Francja) produkuje zaréwno
przeno$ne detektory nieszczelnosci jak i detektory stacjonarne (do zabudowy), z ktérych
najbardziej popularne sg standardowe detektory w wersji Izejszej (ok 40 kg), jak pokazany na
Rys.2.9 detektor — model Adixen ASM340, oraz ciezszej, ktére sg przetransportowywane na
kotkach, jak pokazany na Rys.2.10 detektor — model ASM390. Szczegotowe informacje na ich

temat mozna znalez¢ na stronie internetowej tej firmy [11]

adiven

by PFEIFFER VACUUM

Rys. 2.9. Fotografia detektora nieszczelnosci firmy Pfeiffer — model Adixen ASM340
| — .‘\.k‘
3 \\ aaaa T’y [W
[

PFEIFFERJF VACUUM

Rys. 2.10. Fotografia mobilnego detektora nieszczelnosci firmy Pfeiffer — model ASM390
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Co kluczowe, pokazane wyzej detektory nieszczelnosci firmy Pfeiffer majg rowniez

stosunkowo wysoki prog detekgji nieszczelnosci na poziomie do 51012 mbar*|/s.

Ponadto nalezy w tym miejscu zwréci¢ uwage, ze firma Pfeiffer posiada wieloletnie
doswiadczenie jak i bardzo dobre zaplecze dla przemystu zajmuje sie takze budowg catych
systeméw do detekcji nieszczelnosci, ktére byty przygotowane pod projekt dedykowane dla

klienta do testowania konkretnego produktu, np. cisnieniowe przewody samochodowe.

DETEKTORY NIESZCZELNOSCI FIRMY INFICON (NIEMCY)

Firma produkuje detektory nieszczelnosci od wielu lat, gtéwnie w aspekcie zastosowan
przemystowych. Aktualnie w ofercie znajduje sie przede wszystkim detektor nieszczelnosci —
model Inficon LDS3000, ktérego fotografie pokazano na Rys.2.11.

Rys. 2.11. Fotografia detektora nieszczelnosci firmy Inficon - model LDS3000.

Jest on przystosowany do wspétpracy w wersji zabudowanej z urzgdzeniami zewnetrznymi
przez co wymaga dodatkowo pompy prézni wstepnej oraz zestawu zawordw, a jego prég
detekcji nieszczelnosci, przy wykorzystaniu zaréwno helu jak i wodoru, jest tez na poziomie
ok. 10'*2 mbar*I/s.

Firma Inficon posiada takze w swojej ofercie mobilny detektor nieszczelnosci — model UL6000,
ktérego fotografie pokazano na Rys.2.12. Uktad ten posiada wbudowang dodatkowo pompe
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prézni wstepnej o duzej wydajnosci. Charakteryzuje sie tez podobnym progiem detekcji
nieszczelnosci na poziomie ok. 1012 mbar*/s.

Szczegodtowe informacje na ich temat mozna znalez¢ na stronie internetowej tej firmy [12].

] BE

—

Rys. 2.12. Fotografia mobilnego detektora nieszczelnosci firmy Inficon — model UL6000.

DETEKTORY NIESZCZELNOSCI FIRMY AGILENT (USA)

Firma rowniez produkuje detektory nieszczelnosci od wielu lat, gtdwnie w aspekcie
zastosowanh przemystowych, ale jej produkty ze wzgledu na jej siedzibe, sg jednak stosunkowo

mato rozpowszechnione popularne w Europie.

Aktualnie w ofercie znajduje sie m.in. stacjonarny przede wszystkim helowy detektor
nieszczelnosci — model PR0O2, ktérego fotografie pokazano na Rys.2.13, ale takze mobilny
helowy detektor nieszczelnosci, np. model HLD MD30, ktérego fotografie pokazano na
Rys.2.14.

Szczegotowe informacje na ich temat mozna znalez¢ na stronie internetowe;j tej firmy [13]. Co
kluczowe, dla obu wspomnianych wyzej urzgdzen ich prog detekcji nieszczelnosci jest na
poziomie ok. 102 mbar*l/s, a wiec o wartosci zblizonej jak dla opisanych wczesniej urzadzen

innych czotowych swiatowym producentow.
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Rys. 2.14. Fotografia mobilnego detektora nieszczelnoéci firmy Agilent - model HLD MD30.
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Na podstawie doktadnego przegladu najwazniejszych ofert gitdwnych producentéw detektoréw
nieszczelnosci w swiecie, skrétowo opisanych wyzej, oraz majgc na uwadze cene docelowego
urzadzenia, ale przede wszystkim stopieh skomplikowania projektu nowego urzgdzenia, oraz
szacunkowy koszt jego produkcji, w ramach realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego
zdecydowano sie na najbardziej rozsadne rozwigzanie wtasnego oryginalnego rozwigzania,
ktérym bedzie istotnie zmodyfikowana wersja detektora nieszczelnosci firmy Inficon - model
LDS3000 pokazany na Rys.2.11.

Najwazniejsze zatozenia dotyczgce zaproponowanego rozwigzania wilasnego zostaty
skrétowo przedstawione w Rozdziale 3 niniejszej rozprawy, natomiast szczegotowy opis

kolejnych etapdow jego realizacji zostat przedstawiony w kolejnych rozdziatach niniejszej

rozprawy.
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Rozdziat 3
CEL | ZAKRES PRAC WLASNYCH

W nawigzaniu do informaciji dotyczgcych aktualnego stanu wiedzy w tematyce (przedmiocie)
niniejszego doktoratu wdrozeniowego, w tym zwlaszcza dostepnych rozwigzan na rynku,
przedstawionych skrotowo w rozdziale 2 niniejszej rozprawy, oraz biorgc dodatkowo pod
uwage gtéwne potrzeby rynkowe, gtdwnym celem prac wlasnych w ramach realizacji
niniejszego doktoratu wdrozeniowego byto opracowanie, wykonanie oraz wdrozenie do
produkcji przemystowego detektora nieszczelnosci na bazie magnetycznego separatora

jonow, z wykorzystaniem atomowego helu (He) jako gazu znakujgcego.

Wykorzystanie He wynika przede wszystkim z jego bardzo matego rozmiaru atomowego
(ok. 3-10 ! [m]), co umozliwia (utatwia) jego przenikanie nawet przez bardzo mate otwory.
Dodatkowym atutem gazowego He jest rowniez jego niewielka zawarto$¢ w powietrzu

atmosferycznym, ktérego ci$nienie parcjalne jest na poziomie ok. 5 ppm.

Niezaleznie od mozliwosci wykorzystywania He jako gazu znacznikowego w wersji rozwojowej
opracowanego detektora nieszczelnosci zaplanowano rowniez rozszerzenie mozliwosci
pomiarowych opracowanego detektora przez wykorzystania jako gazu znacznikowego

czasteczek wodoru H,.posiadajgcej rowniez bardzo mate rozmiary na poziomie ok. 2:101° [m].

W ramach realizacji projektu niniejszego doktoratu wdrozeniowego opracowano i wykonano
przemystowy detektor nieszczelnoéci na bazie magnetycznego separatora jonéw w formie

urzgdzenia do zabudowy w wybranym systemie pomiarowym, ktore zostato wyposazone w:

zewnetrzny system pompowy prozni wstepnej,

o stabilne zrodto jondw, z mozliwoscig kontroli jego parametréw pracy,

e wbudowany naciek wzorcowy (wzorzec nieszczelnosci),

e uktad umozliwiajgcy wspotprace z tzw. snifferem, do przechwytywania i ewentualnie
analizowania danych pomiarowych przeptywajgcych w sieci,

¢ wbudowany system (uktad) do kontroli temperatury pomiaréw,
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Co kluczowe, zgodnie z oczekiwaniami opracowany uktad miat przede wszystkim spetniaé
podstawowe oczekiwania analityczne, tzn. posiadac prog detekcji nieszczelnosci na poziomie

ponizej 101° mbar*l/s, przy duzej szybkos$ci dziatania (pracy).

Poziom detekcji nieszczelnosci okreslony na poziomie ponizej 102° mbar*l/s zostat wskazany
jako minimalne warunki brzegowe projektu przemystowego, ktory pozwoli dostarczac
urzgdzenie do zastosowal przemystowych, aby mie¢ mozliwosci wdrozenia na szybszym
etapie projektu, natomiast docelowe wartosci pomiarowe powinny siega¢ granic dostepnych
urzagdzen na rynku, a ostatecznie posiada¢ najlepsze parametry. Dzieki okresleniu
minimalnych wstepnych wartosci pomiarowych na zakresie 10*° mbar*l/s i odpowiednio
szybkim wdrozeniu projektu, firma PREVAC ma mozliwosci duzo szybszej kapitalizaciji

projektu, aby uzyskane srodki ze sprzedazy urzgdzen zainwestowac¢ w dalszy rozwoj projektu

Nalezy juz w tym miejscu wyraznie podkreslié, ze gtownymi elementami nowosSci
w opracowanym i wykonanym wiasnym detektorze nieszczelnosci na bazie magnetycznego
separatora jondéw, w stosunku do dostepnych na rynku komercyjnych detektoréw
nieszczelnosci, sa:

¢ sterowanie cyfrowe napieciem separatora jonéw;

e zmodyfikowany kolektor jonow;

e przedwzmachiacz sygnatu z detektora jondéw bazujgcy na technologii cyfrowej;

o modut sterowania spektrometru masowego i wyswietlania parametréw pracy urzgdzenia.

W kolejnych rozdziatach niniejsze rozprawy - doktoratu wdrozeniowego opisano szczegdty
projektu i samego wykonania w/w wtasnego przemystowy detektor nieszczelnosci na bazie
magnetycznego separatora jonéw (Rozdziat 4), nastepnie opisano weryfikacje warunkéw oraz
optymalizacje jego parametrow uzytkowych (Rozdziat 5), oraz opisano procedure jego

wdrozenia do produkcji (Rozdziat 6),
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Rozdziat 4

PROJEKT | WYKONANIE WLASNEGO PRZEMYSLOWEGO
DETEKTORA NIESZCZELNOSCI NA BAZIE SPEKTROMETRU
MASOWEGO

W nawigzaniu do informaciji przedstawionych w poprzednim Rozdziale 3, na podstawie analizy

stanu wiedzy, oraz biorgc dodatkowo pod uwage przyszte potrzeby rynkowe, gtdbwnym celem

prac wtasnych w ramach realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego byto opracowanie,

wykonanie oraz wdrozenie do produkcji przemystowego detektora nieszczelnosci na bazie

magnetycznego separatora jonoéw, z wykorzystaniem atomowego helu (He) jako gazu

znakujgcego. Dlatego w tym rozdziale opisano szczegdty projektu i wykonania tego

urzgdzenia.

Opracowany w ramach realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego przemystowy detektor

nieszczelnosci sktada sie z trzech zasadniczych elementéw sktadowych, tzn.

e spektrometru mas bazujgcego na magnetycznym separatorze jonéw wraz z uktadem
detekcji jondw gazu znakujgcego na bazie pomiaru pradu jonowego kolektora

e dwodch systeméw wytwarzania prozni i kontroli prézni w wybranych elementach tego
urzadzenia

¢ elektronicznego systemu zasilania, sterowania i akwizycji uzyskanych danych
pomiarowych.

Jego idea jest pokazana na uproszczonym schemacie blokowym na Rys.4.1.

Co wazne, wiekszos¢ elementéw sktadowych opracowanego, wiasnego przemystowego
detektora nieszczelnosci, w tym systemy do wytwarzania i kontroli prézni, oraz wybrane
elementy elektronicznego systemu zasilania, sterowania i akwizycji uzyskanych danych
pomiarowych, sg powszechnie dostepne na rynku, przy czym ich czes¢ jest nawet
produkowana przez firme PREVAC. Dlatego przy projektowaniu i wykonaniu witasnego
przemystowego detektora nieszczelnosci oznaczonego symbolem GLD10 (Gas Leak
Detector) skupiono sie przede wszystkim na optymalizacji warunkow pracy spektrometru mas
opartego na magnetycznym separatorze jonow, ktéry jest kluczowym elementem sktadowym

tego urzgdzenia. Jego uproszczony schemat ideowy pokazano na Rys.4.2.
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Rys. 4.1. Schemat blokowy opracowanego przemystowego detektora nieszczelnoci
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Rys. 4.2. Schemat ideowy magnetycznego spektrometru mas (separatora jonoéw)
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Dla przypomnienia, jak to wida¢ na Rys.4.2, magnetyczny spektrometr masowy,
wykorzystywany w przemystowym detektorze nieszczelnosci, sktada sie z ftrzech

podstawowych elementow:

e zrodta jondw (zwykle typu Niehra),
e magnetycznego separatora jonow,

¢ Kkolektora jondéw.

W urzadzeniu tym jony gazéw, np. z nieszczelnego otworu w komorze technologiczne;j,
wchodzg do zrédta jondw, gdzie sg jonizowane termicznie wigzkg elektronowg. Nastepnie po
przejsciu przez zespoét odpowiednich szczelin wchodzg one do magnetycznego separatora
jonéw, gdzie sg rozdzielane (separowane) poniewaz jony o réznych masach w polu
magnetycznym o indukcji B poruszajg sie po réznych promieniach, przy czym, co kluczowe,
tylko jony o scisle okreslonej, wybranej masie dochodzg do detektora, a zarejestrowane dane

pomiarowe sg poddane procedurze akwizycji w celu otrzymania widma masowego

W pierwszym etapie prac wlasnych nad rozwojem wiasnego przemystowego detektora
nieszczelnosci skupiono sie na doborze odpowiedniego zrédta jondw. Po analizie dostepnych
rozwigzan urzadzen opisanych w Rozdziale 2 (podrozdziat 2.2), postanowiono skorzystac z
dostepnego zrodta jondw stosowanego w przemystowym detektorze nieszczelnosci firmy
Leybold — model PHOENIX Quadro. W tym miejscu jedynym zadaniem wiasnym byto
odpowiednie dobranie parametrow pracy zrodta aby zapewni¢ aby jony po ich wytworzeniu
trafity z jak najwiekszg precyzjg wchodzity do separatora jondw a nastepnie po ich separagji

do kolektora jonow,

Z kolei, w drugim etapie prac wiasnych nad rozwojem wiasnego przemystowego detektora
nieszczelnosci skupiono sie na opracowaniu i wykonaniu wtasnego separatora mas, wraz

z koncowym detektorem samych jonéw.

Na wstepie, na podstawie zatozen teoretycznych przedstawionych w wczes$niejszych
rozdziatach oraz zatozonych parametrach wejSciowych wigzki jonow, przeprowadzono
symulacje toru ruchu jonow w komorze prézniowej umieszczonej w polu magnetycznym
o wartosci indukcji 0.17, wytworzonym przez magnes neodymowy, z wykorzystaniem
oprogramowania ComMes. Miata ona na celu uzyskanie niezbednych informacji w aspekcie
opracowania wlasnego magnetycznego separatora jonow dla spektrometru masowego, ktory
pozwoli nie tylko na rozdzielenie w polu magnetycznym zjonizowanych czgsteczek, ale takze
na odfiltrowanie zbednych jonéw aby do detektora trafiaty tylko jony o Scisle okreslone;j
(wskazanej) masie atomowej. Zrédto jondw umieszczone w lewym-gérnym rogu, zaznaczono

miejsca pola magnetycznego. Wyniki w/w symulacji pokazano na Rys.4.3
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Rys.4.3. Przebieg toréw ruchu jonéw w polu magnetycznym separatora. otrzymany na
podstawie wtasnych symulaciji.

Na podstawie analizy informacji (zaleznosci) pokazanych na Rys.4.3. mozna stwierdzi¢, ze
tylko jony He o zadanej masie atomowej 4 (czerwone) sg zakrzywiane w polu magnetycznym
0 180° osiggajgc okreslone potozenie na wyjsciu, co potwierdza, ze mozliwe jest prawidiowe
spozycjonowanie kolektora jonéw.

Pozostate jony dla czgsteczek o masie atomowej 3 (zielone) oraz 5 (niebieskie), ze wzgledu
na rozng mase i tym samym energie wejsciowa, sg natomiast odchylane w ten sposob, ze
trafiajg w inne niz docelowe miejsce — potencjalne potozenie kolektora jondéw, poniewaz dla
jonoéw o réznicy mas 1 AMU réznica odlegtosci miejsc wejscia w/w jondw byta na poziomie na

poziomie ok. 5 mm

W uzupetnieniu do informaciji (zaleznosci) pokazanych na Rys.4.3, na Rys.4.4. pokazano
z kolei kompletny uproszczony schemat (konstrukcyjny) koncowej wersji wkasnego separatora
jonéw, w aspekcie jego potencjalnego wykorzystania w opracowywanym witasnym detektorze
nieszczelnosci. Jest on osadzony na kotnierzu prézniowym i zlokalizowany w odpowiedniej
komorze prézniowej, w raz z torami rozdzielanych jonéw okreslonymi na podstawie

przeprowadzonej symulacji opisanej powyze;.
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Rys. 4.4. Uproszczony schemat wlasnego separatora mas wraz z torami ruchu jonow
okreslonymi na drodze w/w symulac;ji.

Co wazne, w celu lepszej separacji jondw He od innych zjonizowanych czgsteczek, w ramach
realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego, zaprojektowano i wykonano dodatkowy,
mechaniczny ukiad separacji jondw w postacie przestony znajdujgcej sie w miejscu
najwiekszego odchylania odseparowywanych jondw, w postaci odpowiedniej pionowej
przegrody w potowie komory prozniowej. Poniewaz magnetyczny separator mas jest
potgczony galwanicznie z masg catego urzgdzania, wytworzone jony trafig wtedy w obudowe

badz w przegrode, przez co zostang automatycznie odfiltrowane, takze elektrycznie.

W tym miejscu nalezy wyraznie podkresli¢, ze dla doktadnego pomiaru poziomu
nieszczelno$ci, z wykorzystaniem opisanego wczesniej magnetycznego spektrometru mas,
kluczowym jest rowniez dobranie parametrow pracy zrodta tak aby jony po ich wytworzeniu
trafity z jak najwiekszg doktadno$cig do separatora, a nastepnie do kolektora, ale rowniez
zapewnienie jak najbardziej doktadnego pomiaru natezenia prgdu jonowego tylko od jonow He
jako gazu znakujgcego, przez kolektor jondw po ich przejsciu przez magnetyczny separator

jonow, ktére moze by¢ na poziomie nawet 101° A,

W tym celu, w ramach realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego, w tym celu po

bezposrednio na wejsciu kolektora jonéw zamontowane dodatkowg soczewke, tzw. ttumik
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jonéw na potencjale ok 300 V, ktérego zadaniem jest wytapywanie zjonizowanych czgsteczek
0 masie atomowej innej niz atomy He. Jest to prosty ukfad mechaniczny bazujgcy na
rozwigzaniach firmy PREVAC, jednak z dopasowaniem do obecnych zatozeh projektowych.
Jego idee (obraz) pokazano na rys 4.5.

Ttumik jonow na
wejsciu kolektora

Rys. 4.5 Obraz ttumika jonéw na wyjsciu z separatora jonow

W celu zmierzenia pragdu jonowego na tak niskich poziomach jak 10e-15A wymaga
specjalistycznego ukfadu pomiarowego przedwzmacniacza, ktéry powinien znajdowaé sie

w bezposrednim sgsiedztwie kolektora jonow co przedstawione zostato na

Pomiar tak matego natezenia prgdu jonowego byt jednym z powazniejszych wyzwan w ramach
realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego wtasnego, przemystowego detektora
nieszczelno$ci bazujgcego na spektrometrze masowym. Dlatego dodatkowo w torze detekciji
jonéw zastosowano przedwzmacniacz sygnatu z kolektora jonéw, ktory dodatkowo zostat
wyposazony w zintegrowany sterownik ttumika jonow. Jego uproszczony schemat pokazano
na Rys. 4.6.
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Rys. 4.6 Schemat blokowy przedwzmacniacza sygnatu kolektora jonéw wraz ze zintegrowanym
sterowaniem ttumika jonow.

Dzieki zastosowaniu powyzszego ukfadu prad jonowy kolektora jonéw (nawet o bardzo matej
wartosci na poziomie 10%° A) jest przetwarzany na napiecie, ktére po wzmocnieniu w uktadzie
przedwzmachiacza zostaje przetworzone na sygnat cyfrowy w przetworniku analogowo

cyfrowym (ADC), a wartosci cyfrowe juz sg wstepnie obstugiwane przez mikrokontroler (uC),

W nawigzaniu do informacji powyzej, nowoscig jest cyfrowe sterowanie napieciem ttumika
przez ten sam mikrokontroler, ktéry wystawia sygnat cyfrowy, ktéry poprzez przetwornik

cyfrowo-analogowy (DAC) steruje napieciem ttumika

Co wazne, dla pomiaru tak niewielkich pradéw jonowych uktadu magnetycznego spektrometru
masowego przemystowego detektora nieszczelnosci w samym przedwzmacniaczu zostaty
wykorzystane elementy pomiarowe chronione jako tajemnica przedsiebiorstwa firmy
PREVAC.

Wszystkie informacje oddane powyzej sg kluczowe, poniewaz doktadne pomiary natezenia
pragdu jonowego He, pozwalajg na doktadne okreslenie poziomu nieszczelnosci testowanego
uktadu na bazie koncentracji He wzgledem koncentracji w powietrzu atmosferycznym, ktéra

w warunkach normalnych. ksztattuje sie na poziomie 5 ppm.

Co kluczowe, po opracowaniu zatozen zmodyfikowanej wersji magnetycznego spektrometru
mas pod katem jego wykorzystania w opracowywanym w ramach niniejszego doktoratu
wdrozeniowego przemystowego detektora nieszczelnoéci, w nastepnym etapie prac wtasnych
przystgpiono do opracowania i wykonania petnej konstrukcji mechanicznej tego urzgdzenia na
bazie prézniowej komory pomiarowej, wykonanej w tzw. wersji lutowanej, co zapewnia jej
szczelno$¢ na poziomie az do 102° mbar*l/s). Jej schemat ogdiny (w dwoch rzutach) pokazano

na Rys.4.7.
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Rys. 4.7 Ogdélny schemat mechaniczny (konstrukcyjny) prozniowej komory pomiarowej
magnetycznego spektrometru mas (w dwdéch rzutach) wraz z wymiarami.

Warunki bardzo wysokiej préozni w komorze pomiarowej magnetycznego spektrometru mas,
niezbednej do jego pracy aby gazy resztkowe nie zaktécaty toru wigzki gazu znakujgcego, sg
realizowane przez system pompy turbomolekularnej wspoétpracujacej z pompag prézni

wstepnej.

W nastepnym etapie realizacji projektu wtasnego detektora nieszczelnosci skupiono sie na
wykonaniu spektrometru mas na bazie magnetycznego separatora jonow, oraz jego

umieszczeniu w opisanej wczesniej prozniowej komorze pomiarowe;j.

Do jego wykonania zakupiono specjalne magnesy, ktére na wstepie zostaly obliczone, a
nastepnie przetestowane pod katem stabilnosci i powtarzalnosci wartosci indukcji
wytwarzanego pola magnetycznego, w aspekcie ich potencjalnego wykorzystania w

opracowywanym wiasnym magnetycznym spektrometrze mas.

W tym celu wykonano z teflonu prosty przyrzad do pomiaru tych magneséw, o geometrii oraz
0 rozmiarach zblizonych do prézniowej komory pomiarowej, do pomiaru wartosci indukciji
wytwarzanego pola magnetycznego dla 10 zakupionych magnesow, w $cisle okreslonych 6

punktach pomiarowych, pokazanych na Rys.4.8.
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Rys. 4.8. Rozkiad punktéw pomiarowych dla magnesdéw, w aspekcie ich potencjalnego
wykorzystania w magnetycznym spektrometrze mas.

Wyniki pomiaréw wartosci indukcji pola magnetycznego w wybranych punktach testowanych

magnesow komercyjnych zestawiono w Tabeli 4.1.

Tabela 4.1.

Wartosc¢ indukcji pola magnetycznego w wybranych punktach magneséw testowanych

Pomiary magnesow (nowy przyrzad)
Punkt pomiarowy
Nr 1 2 3 4 5 6
magnesu [uT] [uT] [uT] [uT] [uT] [uT]
0 217 265 218 211 174 145
1 221 269 220 213 177 146
2 220 268 220 213 174 145
3 216 270 217 214 175 146
4 220 270 218 212 175 144
5 219 268 219 215 175 147
6 219 267 218 215 176 147
7 218 264 218 213 176 145
8 222 272 222 219 181 150
9 222 273 226 219 180 149
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Ostatnim elementem w projektowanym detektorze nieszczelnosci na bazie magnetycznego
separatora jonow jest modut sterowania i wyswietlania parametréw pracy urzgdzenia w tym
wartosci cisnienia (prézni) detekowanego gazu znacznika (w tym He), oraz wynikajgcej z niej

wartosci mierzonej nieszczelnosci.

W celu poditgczenia elementéw wyposazenia spektrometru mas w prézniowej komorze
pomiarowej do zewnetrznych elementoéw kontroli i sterowania zastosowano tzw. ceramiczno-
metalowe przepusty elektryczne firmy PREVAC, ktére zapewniajg separacje napieciowg na

poziomie az 1000 V.

Co wazne na poczatek tego opisu, do kontroli wartosci cisnienia (prézni) m.in. detekowanego
gazu znakujgcego w elementach prozniowych opracowanego urzgdzenia zastosowano

kontroler cisnienia firmy PREVAC — model MG15, pokazany na Rys.4.9.
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Rys. 4.9 Obraz kontrolera cisnienia MG15 firmy PREVAC (w dwdch opcjach pracy).

Kontroler ten stuzy do obstugi prézniowych aktywnych i pasywnych gtowic pomiarowych i jest
wyposazony m.in. w:

o uktad pomiarowy bardzo matych prgdéw z tzw. glowi¢ ekstraktorowych,

o uktad sterowania wejsciami i wyjsciami,

¢ element graficzny wyswietlania i rejestracji wartosci,

e niezbedne menu obstugowe

Prézniowe glowice pomiarowe typu aktywnego posiadajg wbudowany ukfad zasilania komorki
pomiarowej, uktad sterowania wskaznikami kontrolnymi, oraz uktad wyjsciowy w standardzie
przemystowym 0 + 10 V. Kontroler MG15 wystawia do aktywnej prézniowej gtowicy
pomiarowej zasilanie w zakresie 18-36 V i zbiera wyjsciowy sygnat pomiarowy w zakresie
0 + 10V. Aby go przestawi¢ na wyswietlaczu kontrolera prézni w formie graficznej dla gtowic
typu aktywnego sg zdefiniowane charakterystyki wyjsciowe, na podstawie ktérych mozna

okresli¢ zmierzong wartos¢ prézni.
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Co wazne, kontroler MG15 dla pomiarowych gtowic aktywnych moze zosta¢ zaadaptowany do
sterowania i pomiaréw poziomu nieszczelnosci z przedwzmacniacza ukladu magnetycznego

spektrometru masowego,

Z kolei gtowice pomiarowe typu pasywnego nie posiadajg zadnych uktaddéw elektronicznych
wiec wymagajg odpowiedniego zasilania (500 + 2000 V) dla konkretnego typu gtowicy, oraz
jako sygnat wyjsciowy wystawiajg jedynie prad jonowy, ktéry wymaga wzmocnienia oraz
odpowiednich przeliczen w celu przedstawienia wartosci, ktéra jest odpowiednia dla

zmierzonej prozni.

Ponadto, co wazne kontroler pr6zni MG15, majac interfejs graficzny oraz mozliwos¢ sterownia
gtowicami prozniowymi aktywnymi i pasywnymi, posiada tym samym wszelkie funkcje

konieczne do obstugi, sterowania oraz reprezentacji wartosci zmierzonych:

Jednoczesnie uktad sterowania i pomiaru gtowic pasywnych w kontrolorze prézni MG15
mozna tatwo zaadaptowaé np. do sterowania i kontroli zrodta jondw: zasilanie 300 + 600 V
wraz z kontrolg emisji na poziomie pojedynczych mA, Poza tym wyswietlacz kontrolera prézni
MG15 oraz moduty kontrolno-sterujgce GUI mozna wykorzysta¢ do reprezentacji wartosci
zmierzonych oraz sterowania przemystowym detektorem nieszczelnosci bazujgcym na
magnetycznym spektrometrze masowym, ktéry otrzymat akronim nazwy firmowej w
standardzie firmy PREVAC - GLD10 (jako Gas Leak Detector - version 1.0).

Poza tym zdecydowano, aby wyswietlanie wartosci nieszczelnosci w postaci liczbowej byto
takze przedstawiane w formie graficznej, ktéra bedzie bardziej czytelna dla uzytkownika, przy

czym rozwazano 2 opcje wskazan graficznych:

e pasek liniowy reprezentujgcy dtugoscig proporcjonalng do nieszczelnosci, tzw bargraph
e wycinek kota, ktéry obejmuje wiekszy zakres ze wzrostem wartosci (jak to pokazano na
Rys.4.10.

Urzadzenie to petni takze role kontrolno-sterujgcg, poniewaz monitoruje préznie za pomocg
gtowicy prézniowej typu Piranii, steruje zaworem nacieku gazu testowego, kontroluje prace
pompy turbomolekularnej, steruje pracg zrédta jondw (napiecia) oraz wyswietla wartosci
nieszczelnosci po przeliczeniu wartosci prgdu jonowego oraz znormalizowaniu wskazah wg
nacieku testowego. Normalizacja wskazan wartosci nieszczelnosci polega na poréwnaniu
zmierzonej wartosci prgdu jonowego podczas pomiaru podtgczonego nacieku wzorcowego o
znanej wartosci i dopasowaniu wartosci prgdu jonowego o wspoétczynnik przeliczeniowy, aby

wartos¢ wyswietlana nacieku odpowiadata wartosci rzeczywistej nacieku.
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Rys. 4.10. Widok ekranu modutu sterowania wtasnego detektora nieszczelnosci GLD10, z
mozliwoscig wyswietlania parametrow uzytkowych pracy samego urzadzenia.

W nawigzaniu do powyzszej ostatniej informacji na Rys.4.11 pokazano przyktadowy przebieg
zaleznosci poziomu nieszczelnosci w czasie dla opracowanego w ramach realizacji
niniejszego doktoratu wdrozeniowego witasnego detektora nieszczelnosci GLD10 -

(bezposredni widok.
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Rys. 4.11. Przykfadowy przebieg rejestracji poziomu nieszczelnosci w czasie dla wtasnego
detektora nieszczelnosci GLD10 (bezposredni widok z ekranu modutu sterowania spektrometru
mas)

W ostatnim etapie prac wkasnych, w ramach realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego
wilasnego przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10 podtgczono jego kluczowe
elementy sktadowe w kompletne urzgdzenie, ktdérego szczegodtowy schemat blokowy

pokazano na Rys.4.12.
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Rys. 4.12. Schemat blokowy kompletnego wtasnego, helowego detektora nieszczelnosci na
bazie zmodyfikowanego magnetycznego spektrometru mas.

Dla lepszego rozpoznania roli poszczegodlnych elementéw sktadowych wtasnego, helowego
detektora nieszczelnoéci na bazie zmodyfikowanego magnetycznego spektrometru mas,
pokazanego na Rys.4.12. niebieskim kolorem zaznaczono elementy i podtgczenia gazowe,

natomiast na czerwono zaznaczono elementy oprzyrzgdowania elektronicznego.

Ponizej opisano bardzo szczegétowo role wybranych elementéw wyposazenia witasnego,
helowego detektora nieszczelnosci na bazie zmodyfikowanego magnetycznego spektrometru

mas, wraz z ich podstawowymi ograniczeniami, ze szczegdlnym uwzglednieniem systemow

pompowych.

41



TURBOMOLEKULARNY SYSTEM POMPOWY

Jest on niezbedny do wytworzenia i podtrzymywania warunkow bardzo wysokiej prézni dla

pracy gtéwnych elementéw wyposazenia magnetycznego spektrometru mas.

Przyktadowo dla zrodta jondw wymagana jest préznia na poziomie przynajmniej 10 mbar
poniewaz na poziomie prézni 10 mbara, widkno zrodta jondw podlegajg zbyt szybkiemu
zuzyciu (ze wzgledu na zbyt duzg koncentracje), a poza tym wystepujg tez wtedy duze

zakidcenia jego pracy ze wzgledu na zbyt duzg zawartosé gazéw resztkowych .

Jednak w celu zapewnienia optymalnych warunkéw pracy samej pompy turbomolekularnej
niezbedne jest zapewnienie jej minimalnej prézni wstepnej na poziomie 10 2 mbar, co z kolei
niestety nie jest optymalne dla samego detektora nieszczelnosci poniewaz jego giéwng zaletg

jest mozliwo$¢ uruchomienia pomiaréw bez koniecznosci uzyskania takiej prozni.

Z kolei, co istotne, optymalna szybko$¢ pompowania pompy turbomolekularnej jest na
poziomie w przedziale 50-100 I/s, poniewaz przy nizszych wartosciach pompa nie radzi sobie
ze skutecznym odpompowaniem He, co powoduje stabe oczyszczanie detektora z
resztkowego He; z kolei przy wartosci szybko$¢ wiekszych od 100 I/s, gabaryty pompy sg juz

na tyle duze, Ze ciezko jg zastosowacé w detektorze nieszczelnosci w wersji mobilnej.

Co wazne, wykorzystanie turbomolekularnego systemu pompowania pozwala na podtgczenie
wiele wejs¢ pompowania (o roznych stopniach), co zapewnia, ze detektor nieszczelnosci ma
mozliwo$¢ wykonywania pomiaréw na roznych zakresach prozni wejsciowej z rozng

doktadnoscig, przy czym im wyzsza jest warto$¢ prozni, tym doktadniejsze sg pomiary.

Istotnym ograniczeniem systemu pompy turbomolekularnej jest brak jej obudowy zewnetrznej,
ale dzieki zapleczu maszynowemu i technologicznemu firmy PREVAC jest mozliwosé
wykonania obudowy o odpowiedniej geometrii, aby byta mozliwos¢ dopracowania réznych
portow wejsciowych o roznej potrzebnej szybkosci pompowania na réznych stopniach (10-20)

pompy turbomolekularnej.

Uwzgledniajgc wszystkie informacje powyzej, po rozeznaniu rynku okazato sie, ze dostepne

sg tylko 2 pompy, ktére spetniajg powyzsze zatozenia:

e pompa Leybold Turbovac 90/10/10 o szybkosci pompowania 90/10/10 I/s, posiadajgca 3
porty wejsciowe, przy wymaganej prozni wstepnej na poziomie < 10mbar

o pompa Pfeiffer Splitflow 310 o podobnych parametrach uzytkowych.

W zwigzku z tym zakupiono obie pompy, aby niezaleznie sprawdzi¢ w praktyce, ich

uzytecznos¢ w aspekcie ich potencjalnego wykorzystania dla wtasnego przemystowego

detektora nieszczelnosci GLD10 .
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SYSTEM POMPOWY PROZNI WSTEPNEJ

Jak wspomniano wczesniej jest on niezbedny nie tylko dla zapewnienia optymalnych
warunkéw pracy pompy turbomolekularnej, tzn. zapewnienie jej minimalnej prézni wstepnej na
poziomie 10 2mbar, przy szybkosci pompowania przynajmniej w zakresie 2 - 3 m*/h. Poza tym
jest niezbedny do wytwarzania prozni roboczej w detektorze nieszczelnosci w trybie
pomiarowym przy cisnieniu <10 mbar, oraz niezaleznie do szybkiego wstepnego oczyszczanie
komory detektora z tta helowego.

Co kluczowe, od wielu lat jako pompy prozni wstepnej stosuje sie powszechnie pompy
bezolejowe, aby zachowa¢ odpowiednig czystos¢ uktadu, jednak nie jest to warunek konieczny
w przypadku detektoréw nieszczelnosci poniewaz pompy suche (bezolejowe) z zatozenia nie
posiadajg tak wysokiego poziomu szczelnosci wewnetrznej jak pompy uszczelniane olejem,
przez co helowe detektory nieszczelnosci z pompami bezolejowymi majg nieco stabsze )jeden

rzgd) progi wykrywania nieszczelnosci.

Uwzgledniajac wszystkie informacje powyzej, po rozeznaniu rynku okazato sie, ze pompy
prézni wstepnej, ktore spetniajg zatozone warunki projektowe przemystowego detektora
nieszczelnosci jest sporo, ale wybrano modele: z firm, z ktérymi firma PREVAC ma zawigzang

wieloletnig wspotprace handlowa. Sa to:

e pompa D2.5E firmy Leybold o szybkosci pompowania 2,7 m®/h, zapewniajgca mozliwos$é
uzyskania koncowej prézni bazowej ponizej 102 mbar,
e pompa Duo3 firmy Pfeiffer o szybkosci pompowania 2,5 m3/h, zapewniajgca mozliwo$é
uzyskania koficowej prozni bazowej ponizej 102 mbar,
e pompa GVD3 firmy Atlas Copco o szybkosci pompowania 3,3 m3/h, zapewniajgca
mozliwo$¢ uzyskania koncowej prozni bazowej ponizej 102 mbar,
Po doktadnej weryfikacji okazato sie, ze z w/w pomp prozni wstepnej najtatwiej dostepna jest
pompa Pfeiffer Duo 3 z napieciem zasilania 24 V, ktére i tak jest dostepne w zasilaczu samego
detektora, a sama ta pompa jest o ok 2 kg |zejsza niz ze standardowym silnikiem pracujgcym
przy sieciowym napieciu 230V, co daje ewidentng przewage w aspekcie jej potencjalnego
wykorzystania w detektorze mobilnym. Poza tym biorgc dodatkowo pod uwage ciezar w/w
pomp rozwazano zakup pompy D2.5E firmy Leybold, oraz pompy Pfeiffer DUO3 24V
w aspekcie ich potencjalnego wykorzystania dla wlasnego przemystowego detektora
nieszczelnosci LGD10. Ostatecznie jednak, z uwagi na wieloletnig (25 lat) wspétprace firmy
PREVAC z firmg Leybold do podstawowej wersji wtasnego detektora nieszczelnosci GLD10
zamontowano ostatecznie pompe prozni wstepnej D2.5E firmy Leybold. Natomiast do wersji
przenosnej detektora GLD 20, ktdra jest w opracowaniu zarekomendowano zastosowanie
pompy Duo3 firmy Pfeiffer, ze wzgledu na mniejszy ciezar wtasny, przy bardzo zblizonych
parametrach uzytkowych w procesie pompowania.
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Oprocz opisanych wczesniej dwoch systeméw pompowych, jak wida¢ na schemacie

blokowym witasnego, przemystowego detektora nieszczelnosci, istotnymi ale jednoczes$nie

tatwo dostepnymi jego elementami (akcesoriami) sktadowymi sg ponadto:

magnetyczny spektrometr mas — rozwigzanie autorskie firmy PREVAC
aluminiowy blok kolektora tgczgcy wspétpracujgce ze sobg elementy sktadowe,
naciek wzorcowy (wzorzec nieszczelnosci) firmy Inficon o wartosci 108 mbar*l/s

gtowica prézniowa typy Piraniego TTR91N produkcji Leybold przystosowana do pomiaru

prézni wejsciowej spektrometru,

akcesoria podtgczeniowe: weze prézniowe, ztgczki, redukcje, uszczelki itp.

Na zakonczeniu tego Rozdziatu 4 ponizej na Rys.4.13 pokazano koncowg wersje wtasnego,

przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10 na bazie magnetycznego spektrometru mas,

z wykorzystaniem He jako gazu znakujgcego, wraz z systemem jego sterowania,

opracowanego i wykonanego w ramach realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego.

Rys. 4.13. Fotografia wtasnego przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10, wraz z
uktadem jego sterowania i z wyswietlaczem
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Rozdziat 5

WERYFIKACJA WARUNK(')W'PRACY PRZEMYSLOWEGO
DETEKTORA NIESZCZELNOSCI W CELU OPTYMALIZACJI JEGO
PARAMETROW UZYTKOWYCH

W nawigzaniu do informacji opisanych w poprzednim rozdziale niniejszej rozprawy, w tym
rozdziale opisano szczegolowo metodyke weryfikacji warunkdéw pracy roboczej wersji
wlasnego przemystowego detektora nieszczelnosci na podstawie przygotowanej wczesniej
dokumentacji, oraz uzyskane wyniki, a nastepnie na ich podstawie zoptymalizowano jego
parametry uzytkowe, w aspekcie jego przysztego wykorzystywania w przemysle.

We wstepnej czesci tych prac przeprowadzono badania testowe samego zrodta jondw,

a nastepnie na ich podstawie okreslono optymalne warunki jego pracy.

Na Rys.5.1. pokazano zaleznos¢ zmierzonej nieszczelnosci wzorcowej dla He od potencjatu
anody zrodta jonéw dla tzw. nacieku wzorcowego, przy zastosowaniu statego napiecia na
ttumiku jonéw na poziomie 330 V, oraz przy zastosowaniu indukcji zewnetrznego pola

magnetycznego w komorze separatora (spektrometru) mas poziomie 220 uT.
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Rys. 5.1. Zalezno$¢ poziomu nieszczelnosci wzorcowej He (nacieku) od potencjatu anody
zrédta jondw (warto$¢ odniesienia 7107 mbar*l/s).

W nawigzaniu do informacji pokazanej okreslono optymalng wartos¢ potencjatu anody na

poziomie 460 V, przy natezeniu oraz napieciu katody na poziomie odpowiednio 5 A i 380 V.
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Z kolei na Rys.5.2 pokazano zaleznos¢ poziomu nieszczelnosci (nacieku) He od potencjatu
anody dla dwdch réznych wartosci natezenia pragdu emisji zrédta jondw. Z przeprowadzonych
badan wynika, ze ze wzrostem natezenia wartosci nacieku sg wieksze, a poza tym maksimum

przesuwa sie w kierunku nizszej wartosci go potencjatu anody.
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Rys. 5.2 . Zaleznos¢ poziomu nieszczelnosci wzorcowej He (nacieku) od potencjatu anody dla
dwaéch réznych wartosci pragdu emisji zrédta jonow.

W ramach przeprowadzonych badan testowych zrédta jonéw dokonano takze pomiaréw
zaleznosci poziomu nieszczelnosci wzorcowej He (nacieku) od wartosci potencjatu katody

zrodia jondw, a ich wyniki przedstawiono na Rys.5.3.
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Rys. 5.3. Zalezno$¢ poziomu nieszczelnosci wzorcowej He (nacieku) od wartosci potencjatu
katody Zrodta jonow

Ponadto w ramach przeprowadzonych prac testowych Zrodta jondw okreslono tez zalezno$é

poziomu nieszczelnosci wzorcowej He przy zmianie wartosci napiecia ttumika jonoéw, w celu

okreslenia optymalnych warunkéw pracy detektora jonéw w zmodyfikowanych spektrometrze

mas, a uzyskane wyniki pokazano na Rys.5.4.
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Rys. 5.4. Zaleznos¢ poziomu nieszczelnosci wzorcowej dla He przy zmianie wartosci napiecia
thumika, dla wartosci odniesienia na poziomie 7-10"7 mbar*I/s).
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Co kluczowe, w gtéwnej czesci prac wilasnych przeprowadzono badania testowe catego
opracowanego wiasnego urzadzenia, W jego pierwszej wersji o0znaczonego wczesnigj
symbolem GLD10, ze szczegolnym uwzglednieniem weryfikacji poprawnosci dziatania

samego uktadu.

W tym celu podtgczono go do nieszczelnosci wzorcowej He o wartosci 5*10° mbar*l/s oraz
jednoczesnie i rownolegle do w/w nieszczelnosci wzorcowej podtgczono dostepny na rynku
referencyjny detektor nieszczelnosci firmy Leybold (model PHOENIX Quadro), jak to ilustruje

schemat pokazany na Rys. 5.5.

Na podstawie przeprowadzonych poréwnawczych badah testowych wilasnego urzgdzenia
GLD10, ktére zostato wstepnie skalibrowane dla poziomu nieszczelnosci 10 mbar*l/s
w stosunku do referencyjnego detektora nieszczelnosci firmy Leybold (model PHOENIX
Quadro), okazato sie ze nasze urzadzenie GLD10 nie pracuje poprawnie ponizej w/w wartosci
poziomu nieszczelnosci poniewaz odcina wtedy sygnat traktujgc zmierzone wartosci jako
szum pomiarowy. Dodatkowe, kolejne testy (weryfikacja) potwierdzity jedynie, ze wiasne
urzgdzenie GLD10 pracuje prawidtowo najwyzej do progu detekcji nieszczelnosci na poziomie

10° mbar*l/s co zostato przedstawione na Rys. 5.6.
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Rys. 5.5. Zestawienie poréwnawcze pomiardw poziomu zmian nieszczelnosci wzorcowej Helu
dla wlasnego urzgdzenia GLD10 po jego opisanej wyzej modyfikacji, w odniesieniu do
urzadzenia referencyjnego Quadro Leybold.

Po kolejnej modyfikacji przeprowadzono kolejne pomiary testowe opracowanego urzgdzenia
wiasnego GLD10, w uktadzie pomiarowym przedstawionym na Rys. 5.5, z tym, Zze w kolejnych
15 pomiarach, za kazdym razem zmieniano warto$¢ nacieku wzorcowego za pomocg zaworu
odcinajgco-regulujgcego, tak aby potwierdzi¢, czy oba urzadzenia dajg poréwnywalne
pomiary. Procedura pomiaru byla identyczna jak poprzednio: wykonano 15 kolejnych
pomiaréw nieszczelnosci wzorcowej za kazdym razem zmieniajgc wartosci aby uzyskac

poréwnanie urzadzen w szerszej skali pomiarowej. Wyniki tych testow zestawiono na Rys.5.7.
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Rys. 5.6. Zestawienie poréwnawcze pomiardw poziomu zmian nieszczelnosci wzorcowej Helu
dla wlasnego urzgdzenia GLD10 po jego opisanej wyzej modyfikacji, w odniesieniu do
urzgdzenia referencyjnego Quadro Leybold.

Po kolejnych pomiarach, ktére potwierdzity zasadno$¢ zastosowanych elementéw
przygotowano testy w tym samym uktadzie, wyniki pomiaréw przedstawiono, jak wida¢ oba
urzgdzenia pokazujg bardzo zblizone wartosci pomiarowe jedynie w matym zakresie tzn. do
10e-7 mbar*l/s, co potwierdza prawidtowg prace urzadzenia GLD10, jednak jego wartosci nie
sg wystarczajgce do pomiaréw w przemysle, gdzie zazwyczaj wykorzystuje zakres pomiarowy
10e-5...10e-6 mbar*l/s oraz dodatkowo zalecany jest min 1 rzad od poziomu tfa co efektywnie
daje zakres pomiarowy do 107 mbar*l/s, a zalecany jest jeszcze zapas bezpieczenstwa

minimum 1 rzedu czyli 10e-8mbar*l/s.

Korzystajgc ze zmodyfikowanego ukfadu pomiarowego wtasnego detektora nieszczelnosci
GLD10 przeprowadzono rowniez dodatkowo Kkolejne, niezalezne badania testowe
(weryfikacje) warunkéw jego pracy, przy wykorzystaniu magnetycznego spektrometru
masowego pracujgcego w tzw. trybie doktadnego pomiaru (ULTRA), wzgledem w/w detektora

referencyjnego, a uzyskane wyniki pomiaréow zestawiono na Rys.5.8.
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Rys. 5.7. Zestawienie poréwnawcze pomiardw poziomu zmian nieszczelnosci wzorcowej Helu
dla wlasnego urzgdzenia GLD10 po jego opisanej wyzej modyfikacji, w odniesieniu do
urzgdzenia referencyjnego Quadro Leybold.

Podczas pomiaréw okazato sie, ze urzadzenie GLD10 pracuje prawidtowo ale jedynie w
zakresie 10® mbar*l/s, co jest wystarczajgce dla wiekszosci przemystowych uktadéw
pomiarowych jednak urzgdzenia dostepne na rynku pracujg zazwyczaj w zakresie ponizej
10 mbar*l/s. Dlatego konieczne bylo dalsze dopracowanie uktadu pomiarowego:
przedwzmacniacza oraz zasilacza/miernika, aby prawidtowo interpretowaé wartosci

pomiarowe.

W celu weryfikacji parametrow pomiarowych urzgadzenia GLD10 powtérzono testy wg
schematu przedstawionego na Rys. 5.5. w zakresie mniejszych nieszczelnosci niz podczas
poprzedniego pomiaru podtgczajgc do uktadu pomiarowego wzorzec nieszczelnosci o wartosci
10° mbar*l/s w trybie pomiaru ULTRA co oznacza najlepszy zakres pomiarowy, ktéry ma

docelowo pozwoli¢ na wykonywani pomiaréw w zakresie 10-1°+ 1012 mbar*l/s.

W nastepnym etapie prac testowych opracowanego witasnego detektora nieszczelnoSci
GLD10 w stosunku do z referencyjnego urzgdzeniem Phoenix Quadro firmy Leybold skupiono
sie na analizie i poréwnaniu szybkosci pomiaréw dla obu urzadzen. Otrzymane wyniki
zestawiono na Rys.5.9. Mozna zaobserwowac szybszg reakcje urzgdzenia na gaz znakujacy
Hel. Jednoczesnie zaobserwowano, ze wartosci szumu tta urzadzenia sg wyzsze o okotfo 1
rzad wzgledem urzgdzenia referencyjnego PHOENIX Quadro produkcji Leybold co nie jest
korzystne poniewaz powoduje to mniejszg rozdzielczos¢ urzgdzenia oraz stabszy poziom

najnizszej wartosci mierzonej. Na Rys. 5.9. przedstawiono zrzut pomiaréw poréwnawczych
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obu urzgdzeh z autorskiego programu PREVAC przygotowanego specjalnie dla potrzeb

poréwnania charakterystyk czasowych detektoréw nieszczelno$ci niniejszego projektu.

Signal A: ChartData_Leak csv Signal B: icmeas-20201009-095834 csv

Ee——— —_— [ Dy s

i

Rys. 5.8. Zestawienie poréwnawcze poziomu nieszczelnosci wzorcowej He dla urzadzenia
GLD10 (niebieska linia) wzgledem urzadzenia referencyjnego PHOENIX Quadro filmy Leybold
(czerwona linia)

Po kolejnej iteracji uktadu pomiarowego przygotowano stanowisko pomiarowe wg Rys. 5.10.,
ktére ma pozwoli¢ na osigganie wartosci nizszych niz podtgczony wzorzec nacieku o wartosci

5*10° mbar*l/s, z mozliwosciami regulacji wartosci sygnatu zadanego.

W celu mozliwosci osiggniecia jeszcze nizszych wartosci progu detekcji nieszczelnosci
przeprowadzono kolejng iteracje uktadu pomiarowego przez dalsze dopracowanie uktadu
pomiarowego. Jego zasada dziatania jest oparta na podziale przeptywu He z jednego zZrodta
wzorcowej nieszczelnosci do dwéch niezaleznych uktaddéw odbiorczych (detektoréw
nieszczelno$ci), oraz przy wykorzystaniu dwoéch niezaleznych uktadéw pompowych oraz
specjalnego zaworu odcinajgcego, ktory zapewnia mozliwosé zmniejszenie lub zwiekszenie
przeptywu gazu wzgledem réwnolegtego uktadu odbiorczego z pompg turbomolekularna.
Znajgc warto$¢ wzorca poziomu nieszczelnosci oraz po odpowiednim skalibrowaniu uktadu
referencyjnego — komercyjnego detektora PHOENIX Quadro firmy Leybold. Dzigki takiemu
podtgczeniu oraz skalibrowaniu uktadu referencyjnego mamy mozliwos$¢ pomiaru minimalnej
warto$¢ nieszczelnosci na poziomie 5101 mbar*l/s, korzystajac z nieszczelnosci wzorcowe;j
(referencyjnej) na poziomie 5*10° mbar*l/s. Jego uproszczony schemat pokazano na
Rys.5.10. Niezaleznie od tego w ramach modyfikacji uktadu pomiarowego dopracowano
rowniez sam przedwzmacniacz, a takze zasilacz/miernik, aby uzyska¢ wspomniane wczesniej

lepsze progu nieszczelnosci.
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Rys. 5.9. Schemat zmodyfikowanego uktadu pomiarowego zapewniajgcego mozliwosé
detekcji nieszczelnosci przy nizszych wartosciach progu niz warto$¢ podtgczonego nacieku
wzorcowego.

Po opisanej wyzej modyfikacji uktadu pomiarowego wtasnego detektora nieszczelnosci GLD10
powtérzono poréwnawcze pomiary nieszczelnosci wzgledem w/w urzadzenia referencyjnego
firmy Leybold (model PHOENIX Quadro), a uzyskane wyniki zestawiono na Rys.5.10. jest to

zrzut z autorskiego programu firmy PREVAC zrzut ma charakter poglgdowy.

Signal A ChantD: Signal B: e3s-20201020-101756.csv
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Rys. 5.10. Zestawienie porownawcze poziomu nieszczelnosci wzorcowej He dla urzgdzenia
GLD10 (niebieska linia) wzgledem urzadzenia referencyjnego PHOENIX Quadro filmy Leybold
(czerwona linia)
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W celu uzyskania nizszych pomiaréw niz 10e-8 mbar*l/s na urzgdzeniu GLD10 na poczatek
sprawdzono dodatkowo poprawno$¢ dziatania kolektora jondw oraz pracy przedwzmacniacza,
przez sprawdzenie charakterystyki czasowej surowego sygnatu detektora jako zaleznosci
wartosci prgdu jonowego sciggnietego z kolektora jonéw (bez jego przetwarzania) wzgledem
wartosci poziomu nieszczelnosci (nacieku).

Przygotowano procedure testowg polegajgca na cyklicznym otwieraniu i zamykaniu zaworu
odpuszczajgcego wg schematu przedstawionego na Rys 5.10 przy warto$ciach nacieku rzedu
10e-10 mbar*l/s zmierzonych na urzadzeniu referencyjnym Leybold Quadro, przy ktoérych to
wartosciach urzadzenie GLD10 nie pokazywato juz wartosci mierzonych, a jedynie tto na

poziomie 10e-12mbar*l/s, wyniki tych pomiarow pokazano na Rys.5.12.
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Rys. 5.11. Czasowe zmiany natezenia prgdu jonowego kolektora jonéw podczas procedury
testowe;.

Charakterystyka czasowa zaleznosci prgdu jonowego kolektora, w tym zwlaszcza wartos¢ tta
surowego sygnatu na poziomie 5*1071° A, oraz warto$¢ 5*10* A dla wybranej wartosci
poziomu nieszczelnosci wzorcowej potwierdza, ze kolektor jondw wraz z przedwzmacniaczem
dziatajg poprawnie, co oznacza, ze konieczna jest ewentualne modyfikacja oprogramowania

sterujgcego uktadu zasilacza oraz wskaznika wartosci nacieku.
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Niezaleznie od testow kolektora jondw, w celu weryfikacji powtarzalnosci pracy testowanego
urzagdzenia LGD10 wzgledem komercyjnego urzgdzenia PHOENIX Quadro firmy Leybold,
wykonywano serie pomiarow, w ktdérych oba urzadzenia mierzyty tg samg warto$¢ nacieku
wzorcowego na poziomie 5*10° mbar*l/s, ale dopiero po zapewnieniu stabilnych warunkow
pomiarowych, co uzyskiwano po ok. 30 min ich pracy, przy czym kazdy cykl pomiarowy
zawierat nastepujgce kolejne 2 etapy:

e przy zamknietym zaworze do nacieku pomiar tta przez oba urzadzenia w czasie ok 30 s,

e po otwarciu zaworu nacieku wzorcowego pomiar tego nacieku przez oba urzgdzenia w

czasie ok 30s , a nastepnie jego zamkniecie, przy czym cykl byt powtarzany 3-krotnie.

Przeprowadzone badania testowe wykazaty m.in., co jest kluczowe, ze opracowany wiasny
detektor nieszczelnosci LGD10: jest: znacznie szybszy od referencyjnego detektora
nieszczelno$ci PHOENIX Quadro firmy Leybold poniewaz stata wartos¢ nieszczelnosci na
poziomie 5*10° mbar*l/s byta osiggana przez detektor Quadro z opdznieniem ~ 10 sekund,
wykazuje duzo stabilniejszy poziom tta (zwtaszcza w dolnym zakresie), co potwierdza przebieg

czasowy detekgciji nieszczelnosci pokazany na ponizszym Rys 5.12.
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Rys. 5.12. Zestawienie porownawcze czasowych zaleznosci poziomu nieszczelnosci wkasnego
urzgdzenia LGD10 opracowanego w firmie PREVAC (linia niebieska), oraz komercyjnego
urzadzenia referencyjnego PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia czerwona).
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Widoczne na Rys.5.13 dwa piki w dét do wartosci ok. 1012 mbar*l/s $wiadczg o nieznacznym
przesterowaniu sygnatu przy zakohczeniu kolejnego etapu pomiaru i sg wynikiem bardzo

szybkiego przetgczania zakreséw pomiarowych urzgdzenia, w ramach 9 dekad pomiarowych.

Ponadto, co kluczowe, w ramach gtéwnych prac testowych opracowanego wtasnego detektora
nieszczelnosci GLD10 przeprowadzono rowniez badania jego progu detekcji, ktore wykazaty,
Ze jest on na poziomie ok. 10! mbar*l/s, oraz ze minimalna warto$¢ mierzonego poziomu

nieszczelnosci w najlepszym trybie pomiarowym byta na poziomie 5*102° mbar*|/s.

W nawigzaniu do informacji podanej na str. 61, ze na podstawie badan testowych stwierdzono,
ze kolektor jonéw wraz z przedwzmacniaczem dziatajg poprawnie, co oznacza, ze konieczna
jest ewentualne modyfikacja oprogramowania sterujgcego uktadu zasilacza oraz wskaznika

wartosci nieszczelnosci (nacieku).

Nalezy w tym miejscu wyraznie stwierdzi¢, ze samo oprogramowanie urzgdzenia zasilacza
i wskaznika wartosci nieszczelnosci bazujgce na oryginalnym urzadzeniu produkcji PREVAC
MG15, ale dotychczas w oryginalnym zastosowaniu urzgdzenia nie bylo wykorzystywane
przetgczanie zakresow pomiarowych a jedynie liniowe lub logarytmiczne przeliczenie wartosci
mierzonych z zastosowaniem ukfadéw filtracji sygnatu aby minimalizowa¢ szumy z elementow

pomiarowych.

Dlatego w ukfadzie detektora nieszczelnosci zastosowano trzy porty wejsciowe do pomiaréw
w réznym zakresie pomiarowym co wymusito konieczno$¢ zastosowania w przedwzmacniaczu
podzielnika sygnatu z kolektora jondw oraz odpowiedniego przeliczenia wartosci pomiarowych
do wartosci nacieku. W zwigzku z tym, ze wartosci pomiarowe pradu jonowego byty mierzone
prawidtowo oraz duze wartoSci takze byly prawidlowo przedstawiane kolejne prace byty
zwigzane z poprawg uktadu filtracji sygnatu oraz interpretacji wskazan wg odpowiednich

zakresOw pomiarowych.

W celu dopasowania odpowiednich sygnatéw przetgczajgcych oraz wybranych algorytméw
przeliczeniowych pradu jonowego na wartos¢ nieszczelnosci, w ramach realizacji kolejnego
etapu testow przeprowadzono systematyczne pomiary czasowe zbiezno$¢ sygnatu wzorcowej
nieszczelnosci He z urzadzenia referencyjnego Phoenix Quadro (firmy Leybold) oraz
wiasnego urzgdzenia przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10. Wyniki tych pomiaréw

pokazano na Rys.5.13.
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Rys. 5.13. Zestawienie poréwnawcze sygnatow wzorcowej nieszczelnosci He na poziomie
3,5*10® mbar*l/s dla referencyjnego detektora PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia
niebieska - Signal A), oraz dla wlasnego testowanego detektora GLD10 (linia czerwona -
Signal B)

Z przebiegow pokazanych na Rys.5.14. widaé, ze sygnaty wzorcowej nieszczelnosci He obu
urzgdzen na poziomie 3,5*10® mbar*l/s sg zbiezne, a poza tym widaé, ze dla wiasnego
opracowanego urzgdzenia GLD 10 odpowiedz na zmiane warto$ci sygnatu pomiarowego jest

wyraznie szybsza niz dla urzgdzenia referencyjnego PHOENIX Quadro firmy Leybold.

Nalezy w tym miejscu wyraznie podkresli¢, ze w przemystowych detektorach nieszczelno$ci
jest to bardzo wazny parametr uzytkowy poniewaz przemystowe detektory nieszczelnosci
powinny mie¢ jak najkrotsze czasy kolejnych cykli pomiarowych na poziomie pojedynczych
sekund.

Co istotne, przeprowadzone badania wiasne dodatkowo potwierdzity, ze nasze wiasne
urzgdzenie GLD10 na poziomie nieszczelnosci 10 mbar*l/s pracuje bardzo stabilnie, co jest

potwierdzeniem mozliwosci zastosowania tego urzadzenia w aplikacjach przemystowych.
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W nastepnym etapie badan testowych (weryfikacji warunkéw pracy) przeprowadzono czasowe
pomiary sygnatow wzorcowej nieszczelnosci He obu urzgdzen dla jej nieco nizszej jej wartosci

na poziomie 10° mbar*l/s, a uzyskane wyniki pokazano na Rys.5.14.
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Rys. 5.14. Zestawienie porownawcze sygnatow wzorcowej nieszczelnosci He na poziomie
108 mbar*l/s dla referencyjnego detektora PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia niebieska -
Signal A), oraz dla wlasnego testowanego detektora GLD10 (linia czerwona - Signal B)

Z zaleznosci pokazanych na Rys.5.14. widac, ze dla wkasnego detektora GLD10 przebiegi sg
bardziej stabilne (0 mniejszym poziomie tta, przy stosunku sygnat/szum ok. 1000) niz dla w/w
urzgdzenia referencyjnego.

W kolejnym etapie badan testowych (weryfikacji warunkéw pracy) przeprowadzono pomiary
sygnatéw wzorcowej nieszczelnosci He obu urzadzen dla o dwa rzedy nizszej jej wartosci na

poziomie 10° mbar*I/s, a uzyskane wyniki pokazano na Rys.5.15.
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Rys.5.15. Zestawienie porownawcze sygnatow wzorcowej nieszczelnosci He na poziomie
10%° mbar*l/s dla referencyjnego detektora PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia niebieska -
Signal A), oraz dla wlasnego testowanego detektora GLD10 (linia czerwona - Signal B)

Z zaleznosci pokazanych na Rys.5.15. widac, ze dla wiasnego detektora GLD10 przebiegi sg
tez bardziej stabilne niz dla w/w urzadzenia referencyjnego, a ponadto sygnat jest tatwy do

odczytu oraz interpretacji przez przemystowe ukfadu pomiarowe PC oraz PLC.

Na podstawie przeprowadzonych opisanych wyzej jednoznacznie wynika, ze wiasny,
opracowany w ramach niniejszego doktoratu wdrozeniowego przemystowy detektor
nieszczelnos$ci GLD10 majgc mozliwosci pomiarowe na poziomie progu detekcji 102° mbar*l/s
moze mie¢ zastosowanie w instalacjach przemystowych, skoro wymagajg one standardowo
detekcji nieszczelnosci na poziomie w zakresie 10* + 10 mbar*l/s, a poziom szumow (tta)

dla naszego urzgdzenia jest dwa rzedy nizszy.

W kolejnym etapie badan testowych (weryfikacji warunkdéw pracy) opracowanego wtasnego
detektora nieszczelnosci GLD10 sprawdzono poprawnosc¢ jego dtugookresowej pracy ciggtej,
tzn. przez 24 godziny na dobe i 7 dni w tygodniu.
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W ramach prac wiasnych, przygotowano proste stanowisko ze sterowaniem PLC Siemens S7

sktadajace sie z nastepujgcych elementoéw sktadowych::

¢ samego detektora (urzadzenia) GLD10,

e pompy prozni wstepnej TRIVAC D4B

e pompy wspomagajgcej SCROLVAC SC15

e komory prozniowej wraz z testowg nieszczelnoscia,
e zestawu zawordw i podtgczen prozniowych,

o stelaza wraz blatem i podtgczeniami,

o uktad sterowanie PLC z wyswietlaczem HMI

Sam cykl pomiarowy tego stanowiska, jak to opisano juz wczes$niej, skladat sie z 4 kolejno
nastepujacych po sobie etapow:

e odpompowanie uktadu,

e pomiar nieszczelnosci nacieku, w tym pomiar tia,

e zapowietrzenie uktadu.

Co wazne, okresowo byla tez wykonywana kalibracje urzgdzenia w celu sprawdzenia

stabilnos$¢ warunkow jego pracy oraz jego wskazan (odczytow).

Co réwniez wazne, w ramach przeprowadzonych prac testowych wybranych elementow
sktadowych wtasnego detektora nieszczelnosci GLD10 na wstepie skupiono sie przede
wszystkim na okresleniu (sprawdzeniu):

e optymalnych warunkéw pracy zrédta jondw zmodyfikowanego spektrometru mas,

e optymalnych warunkow pracy detektora jonéw zmodyfikowanego spektrometru mas,

a nastepnie na:
¢ dopasowaniu zakreséw pomiarowych w okreslonych trybach wejsc,
e sprawdzeniu (dobraniu) zakreséw cisnien wejsciowych na porcie pomiarowym

detektora,

Co istotne, w/w prace testowe potwierdzity stabilng, dtugookresowg prace ciggtg
opracowanego wiasnego detektora nieszczelnosci GLD10 przez 24 godziny na dobe i 7 dni
w tygodniu, na poziomie 10 mbar*l/s, przy czym w trakcie tych testéw przeprowadzono
ponadto modyfikacje uktadu sterowania urzadzenia GUI ze wsparciem grafika zatrudnionego
w firmie PREVAC.

Co wazne, w okresie prac testowych, podjeto tez prébe nawigzania kontaktéw z partnerami

handlowymi firmy PREVAC, ktérzy mogli by by¢ zainteresowani testami opracowanego
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w ramach niniejszego projektu wdrozeniowego przemystowego detektora nieszczelnosci

GLD10, w ich warunkach przemystowych.

Po potwierdzeniu stabilno$ci warunkéw pracy wiasnego detektora nieszczelnosci GLD10
w zakresie wystarczajgcym do zastosowan przemystowych na poziomie nieszczelnosci
10° mbar*l/s, w kolejnym etapie prac wtasnych skupiono sie z jednej strony na ewentualnym
wykorzystywaniu w nim czgsteczkowego wodoru lub mieszaniny wodoru i azotu jako tzw. gazu
znakujgcego, a z drugiej - na automatyzacji pomiaréw nieszczelnosci do pracy na rzeczywistej

linii przemystowej PLC.

Potencjalne wykorzystanie, zwlaszcza czgsteczkowego wodoru jako tzw. gazu znakujgcego
w opracowanym w ramach niniejszego projektu doktoratu wdrozeniowego przemystowym
detektorze nieszczelnosci GLD10, w aspekcie rozwojowym dla firmy PREVAC - jego przysziej
produkciji w skali masowej, ma bezposredni zwigzek ze znaczacym wzrostem zainteresowania
technologiami wodorowymi na rynku swiatowym zwigzane z planowanym, globalnym
odchodzeniem od paliw kopanych na swiecie, oraz m.in. przestawienia produkcji samochodéw

spalinowych na pojazdy zasilane wodorowymi ognhiwami paliwowymi.

Dodatkowym czynnikiem, ktéry moze mie¢ wptyw na atrakcyjnosé detekcji nieszczelnosci z
wykorzystaniem wodoru H; jest znaczacy wzrost cen helu oraz powolne wyczerpywanie sie
zrodet He na Ziemi. Woddr ze wzgledu na swoje wiasciwosci wybuchowe nie jest gazem
bezpiecznym, przez co powszechnie stosowanym. Jednak juz mieszanina wodoru i azotu
(w stosunku 5:95 %) moze sta¢ sie alternatywg dla powszechnie stosowanego He

w przysztych generacjach detektoréw nieszczelnosci.

Co kluczowe, potencjalne wykorzystanie czgsteczkowego wodoru jako tzw. gazu znakujgcego
w detektorach nieszczelnosci wigze sie jednak z koniecznoscig istotnej modyfikacji toru
pomiarowego spektrometru mas. Podstawowe parametry pracy spektrometru masowego

z wykorzystaniem H; jako gazu znakujgcego zestawiono w Tabeli 5.1.

Na kolejnych wykresach przedstawiono wybrane zaleznosci pomiarowe dla zrédta jondw,
kluczowe pod katem kalibracji spektrometru masowego w aspekcie mozliwosci wykorzystania
czgsteczkowego wodoru H jako gazu znakujgcego w opracowanym, wtasnym detektorze

nieszczelnosci GLD10,
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Tabela 5.1
Parametry pracy spektrometru masowego z wykorzystaniem H2 jako gazu znakujgcego

Poziom prézni wstepnej [mbar] 10 ... 0,01 45102

Préznia w spektrometrze [mbar] 10“ ... 10°® 5,510*

Prad katody zrédta jonow [A] 2...5 25-40
Prad emisji zrodta jondw [mA] 1...10 4,0
Potencjat anody [V] 900 ... 1000 920
Potencjat bazowy [V] 800 ... 900 820

Na Rys.5.17. pokazano zalezno$¢ zmierzonego nieszczelnosci (nacieku) wzorcowej
nieszczelnosci wodorowej od wartosci potencjatu anody zrodla jondw, ktéry jest

proporcjonalny do natezenia prgdu na kolektorze jonéw spektrometru mas.
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Rys.5.16. Zaleznos¢ wartosci nacieku od potencjatu anody zrédta jonéw dla wodoru.

W trakcie kalibracji warunkow pracy zrodfa jondw dla wodoru, z zalezno$ci pokazanej na

Rys.5.17., wynika, ze optymalny zakresem potencjatu anody jest przedziat 900 + 920 V.
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W kolejnym etapie testow warunkéw pracy zrédta jondw dla wodoru okreslono zaleznosé
nacieku wzorcowej nieszczelnosci wodorowej, ktory jest proporcjonalny do pradu jonowego
na kolektorze jonoéw, od wartosci potencjatu katody, przy ustalonych pozostatych parametrach

testowania, ktérg pokazano na Rys. 5.18.
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Rys.5.17. Zaleznos¢ wartosci nacieku od potencjatu katody zrodta jondéw dla wodoru.

Z zaleznosci pokazanej wyzej wynika, ze optymalna warto$¢ potencjatu katody to 820 V.

W nastepnym etapie testow warunkéw pracy zrodta jondw dla pracy z wykorzystaniem
czgsteczkowego wodoru H; jako tzw. gazu znakujgcego okreslono zaleznos¢ zmierzonego
nacieku wzorcowej nieszczelnosci wodorowej, ktory jest proporcjonalny do pradu jonowego
na kolektorze jonéw, od wartoéci potencjatu anody, dla wybranych wartoéci natezenia pradu
emisji zrodla jondw w zakresie 1 + 4 mA, przy ustalonych pozostatych parametrach

testowania, ktérg pokazano na Rys.5.19.
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Rys. 5.18. Zalezno$¢ wartoéci nacieku od potencjatu anody zrodta jondéw dla wodoru, dla 4
wybranych wartosci natezenia prgdu emisji zrédfa jonéw wartosci podane w mA.

Na podstawie analizy zaleznosci pokazanych na Rys.5.19, widac ze ze wzrostem natezenia
pradu emisji rosng wartosci nacieku wzorcowej nieszczelnosci wodorowej, przy czym jego
wartosci maksymalne zalezg rowniez od wartosci potencjatu anody zrédta jonéw. Uzyskane

wartosci zestawiono dla poréwnania w Tabeli 5.2.

Tabela 5.2
Analiza poréwnawcza maksymalnych wartosci nacieku od potencjatu anody dla wybranych
wartosci natezenia prgdu emisji zrodta jonow

7.57*10° 895 15
9.83*10° 906 2.0
1.38*10° 914 3.0
1.68*10° 918 4,0

Jak wspomniano wczesniej, a najnowszych rozwigzaniach technicznych detektorow
wzrastajgcym zainteresowaniem jako tzw. gaz znakujacy cieszy sie ostatnio tez mieszanina

wodoru i azotu.
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Ostatnio mieszanina wodoru z azotem w stosunku 5:95 % jest juz np. stosowana w przemysle
jako gaz tzw. gaz techniczny NH5 do kontroli szczelnosci w ukfadach klimatyzacji, oraz przy
spawaniu stali austenitycznych. Zatem wydaje sie, ze moze on tez by¢é wykorzystany dla
kontroli nieszczelnosci w przemystowym detektorze nieszczelnosci bazujagcym na
spektrometrze masowym. Tym bardziej, ze gaz techniczny NH5 jest znacznie tanszy od

powszechnie stosowanego w przemystowych detektorach nieszczelnosci He.

Jedynym ale gtdbwnym problemem jest jedynie dostrojenie spektrometru masowego
pracujgcego w detektora nieszczelnosci do specyficznych witasciwosci mieszaniny gazowej

wodoru i azotu.

Ale na poczatku wtasnych badan testowych tych znacznikow gazowych okreslono zaleznos¢
nieszczelnosci (nacieku) od potencjatu anody Zrédta jondw na dla wodoru oraz w/w mieszaniny
wodoru i azotu na wlasnym przemystowym detektorze nieszczelnosci GLD10. Uzyskane

wyniki pomiaréw zestawiono na Rys.5.20.
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Rys. 5.19. Zestawienie poréwnawcze nieszczelnosci od potencjatu anody Zrédta jondw dla
wodoru oraz mieszaniny wodoru i azotu.
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Dla wodoru, maksymalng, prawie statg warto$¢ nacieku na poziomie 3,04*10° mbar*l/s
obserwowano dla szerokiego zakresu zmian potencjat anody zrodta jonéw w przedziale 900 +
920 V. Z kolei dla mieszaniny wodoru i azotu (5:95%) tez maksymalng, prawie statg wartos¢
nacieku na poziomie 1.75*10°° mbar*l/s obserwowano dla troche szerszego zakresu zmian

potencjat anody zrédta jondw w przedziale 900 + 930 V.

Co wazne, ze wzgledu na w miare statg wartos¢ maksimum nieszczelnosci w miare szerokim
zakresie zmian potencjatu anody (na poziomie 30 V) zrédta jondw, oraz znaczgce spadki tej
warto$ci poza tym zakresem co potwierdzajg obie zaleznosci pokazane na Rys.5.20, mozna
bardzo fatwo zaimplementowa¢ w elektronike zasilajgco-kontrolng algorytmy kalibracyjne

wedtug wczesniej opisanej procedury.

W przypadku kalibracji uktadu dla obu stosowanych w/w gazéw znakujgcych wystarczy
bowiem okresli¢ tzw. okno pomiarowe potencjatu, ktére jest wieksze niz zaktadane plateau
wykresu o ok 100%. Mozna wtedy mie¢ pewnosc¢, ze na skrajach zakresow pomiarowych
wartoéci bedg na tyle mniejsze od wartosci maksymalnej, pozwoli to na prawidtowg kalibracje
ukfadu. Podczas kalibracji nie mamy jedynie pewnos$ci, w ktorym miejscu wykresu zaczniemy
skan, poniewaz nie wiadomo czy na skutek rozkalibrowania uktadu nie zmieni sie warto$¢
potencjatu anody. W przypadku gdy tylko jedna strona zaleznosci ma wartosci znaczgco
nizsze od wartosci maksymalnej, a druga jest na poziomie zblizonym do wartosci
maksymalnej, nalezy jedynie odpowiednio zmieni¢ zakres skanowania potencjalu anody
zrodta jondw, rozszerzajgc warto$¢ okna potencjatu kalibracyjnego w kierunku, w ktérym
zalezno$¢ nie wykazuje wystarczajgcej zmiany wskazan wzgledem zeskanowanej wartosci

maksymalnej nacieku.

Po przeprowadzeniu prac nad okresleniem optymalnych warunkow pracy zrédta jonow
przeprowadzono pomiary porownawcze nieszczelnosci dla wodoru i mieszaniny wodoru z
azotem z wykorzystaniem wtasnego detektora nieszczelnosci GLD10 w stosunku do

komercyjnego urzadzenia referencyjnego PHOENIX Quadro firmy Leybold.

Wyniki przeprowadzonych pomiaréw zestawiono odpowiednio na Rys.5.21, oraz Rys.5.22
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Na Rys.5.21 pokazano zaleznosci sygnatdw nieszczelnosci dla wodoru dla witasnego
testowanego detektora GLD10 (linia czerwona - Signal B) oraz referencyjnego detektora

PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia niebieska - Signal A),

Rys.5.20. Zestawienie poréwnawcze sygnatow nieszczelnosci dla wodoru dla wtasnego
testowanego detektora GLD10 (linia czerwona - Signal B) oraz referencyjnego detektora
PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia niebieska - Signal A),

Na podstawie analizy zaleznosci pokazanych na Rys.5.21. mozna stwierdzi¢, ze przebieg obu
zaleznosci jest podobny, ale wartosci zmierzonych nieszczelnoéci réznig sie o 2 rzedy co
oznacza, ze niezbedne sg chyba dalsze prace nad przeprowadzeniem bardziej precyzyjnej
procedury kalibracyjnej.

Z kolei na Rys.5.22. pokazano zaleznosci sygnatéw nieszczelno$ci dla mieszaniny wodoru i
azotu wodoru dla wtasnego testowanego detektora GLD10 (linia czerwona - Signal B) oraz

referencyjnego detektora PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia niebieska - Signal A),
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Rys.5.21. Zestawienie porownawcze sygnatow nieszczelnosci dla mieszaniny wodoru i azotu
wodoru dla wtasnego testowanego detektora GLD10 (linia czerwona - Signal B) oraz
referencyjnego detektora PHOENIX Quadro firmy Leybold (linia niebieska - Signal A),

Na podstawie analizy zaleznosci pokazanych na Rys.5.22 mozna stwierdzi¢, ze odpowiedz
obu detektoréw nieszczelnosci jest stabilna i powtarzalna co $wiadczy o prawidtowej pracy

urzgdzenia GLD10 wzgledem urzgdzenia referencyjnego Leybold Phoenix.

Podobnie jak przy detekcji wodoru wartosci zmierzonych nieszczelnosci réznig sie rowniez
istotnie co do wartosci bezwzglednej (w jednostce mbar*l/s), co tylko oznacza, ze niezbedne

sg chyba dalsze prace nad przeprowadzeniem bardziej precyzyjnej procedury kalibracyjne;.

Na podstawie opisanych w tym Rozdziale wszystkich wynikéw badan testowych
opracowanego w ramach niniejszego doktoratu wdrozeniowego prototypu przemystowego
detektora nieszczelnosci LGD10 mozna stwierdzic¢, ze dziata on poprawnie, przy zatozonych
wczesniej progach detekcji nieszczelnosci oraz szybkich czasach samej odpowiedzi. Moze on

zatem zosta¢ w nastepnym etapie wdrozone do produkcji w firmie PREVAC.

Szczegbty procedury dotyczgcej wdrozenia tego urzgdzenia do produkcji pod katem pracy w

standardzie Przemystu 4.0 opisane w nastepnym rozdziale niniejszej rozprawy.
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Rozdziat 6

WDROZENIE DO PRODUKCJI PRZEMYSLOWEGO DETEKTORA
NIESZCZELNOSCI POD KATEM PRACY W STANDARDZIE
PRZEMYStU 4.0

W nawigzaniu do informacji opisanych w poprzednim rozdziale, na podstawie
przeprowadzonych badan testowych opracowanego w ramach realizacji niniejszego doktoratu
wdrozeniowego, wlasnego przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10, zgodnie z celem
rozprawy, w kolejnym jego etapie podjete probe jego przetestowania w warunkach

przemystowych.

W tym celu przeprowadzono rozmowy z partnerami firmy PREVAC, ktorzy wykorzystujg na
linii produkcyjnej detekcje nieszczelnosci, przy czym podczas rozmow zwrocono przede

wszystkim uwage na takie czynniki jak:

e zblizony system pomiarowy u klienta w celu tatwej modyfikaciji

e testowanie w linii produkcyjnej 24 godziny 7 dni w tygodniu

o otwartos¢ na modyfikacje i zmiany

¢ stosunkowo niskie obcigzenie produkciji (aby byt czas na poprawki)
o wykorzystanie starych urzgdzen u klienta (che¢ poprawienia)

e kontakt i wspodtpraca,

odlegtos¢ od firmy PREVAC.

Poza tym przeprowadzono réwniez sporo rozmow z klientami firmy PREVAC, ktorzy zajmujg
sie produkcjg np. felg aluminiowych do samochodéw osobowych i jednym z proceséw kontroli
ich jakosci jest sprawdzenie szczelnosci felgi aluminiowej w warunkach zblizonych do

naturalnego ich wykorzystywania w trakcie jazdy.

Podczas testu szczelnosci felgi aluminiowej na linii produkcyjnej w miejscu gdzie zazwyczaj
znajduje sie opona jest doczepiany do felgi element uszczelniajgcy z obu stron, i to miejsce

(opony samochodowej) wprowadzany jest gaz testujgcy na bazie Helu.

Doktadna specyfikacja gazu jest dopasowywana indywidualnie wedtug potrzeb klienta do

procesu produkcyjnego i jest uzalezniona od takich parametréw jak:

e wymagany poziom szczelnosci: im wieksza szczelnos¢ tym czystszy gaz

o koszt pomiaru: im czystszy gaz tym wiekszy koszt pojedynczego pomiaru

Zazwyczaj minimalny poziom stezenia Helu to ok 10% reszta sktadu mieszanki to zazwyczaj

suche powietrze 90% N; i 10% He. Mieszanina podczas testu szczelnosci felgi aluminiowej
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jest podawana pod cisnieniem ok 3 bar wzgledem cisnienia atmosferycznego czyli 4 bary
cisnienia absolutnego. Z wnetrza felgi aluminiowej jest odpompowywane powietrze i probka
tego powietrza jest dostarczana do spektrometru masowego detektora nieszczelnosci. Probka
pomiarowa po jej przepompowaniu przez spektrometr masowy wskazuje koncentracje He,
ktéra jest proporcjonalna do nieszczelnosci elementu i na podstawie takich parametréw jest
weryfikowane czy testowany element/felga jest szczelna ,czy tez wykryto w niej jakie$
nieszczelnosci. Po przeprowadzeniu testu, element jest znakowany zgodnie z wynikami testu

szczelnosSci.

Elementy/felgi rozpoznane jako nieszczelne sg przekazywane do naprawy i nastepnie do
ponownej weryfikacji.

Co prawda, klientéw, ktérzy zajmujg sie wytwarzaniem w/w felg jest w Polce kilku jednak po
wstepnych rozmowach nie udato sie ich przekona¢ do zastosowania naszego przemystowego
detektora nieszczelnosci GLD10 z 2 nastepujgcych powodow:

¢ zbyt duzego obcigzenia produkcji oraz wysokich kosztéw postoju

¢ koniecznosci modyfikaciji maszyny innego producenta — brak jego zgody.

Kolejnym klientem, z ktérym podjeto rozmowy w sprawie dostarczenia do testow naszego
przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10 byta firma zajmujgca sie produkcjg szyn
paliwowych do samochoddéw osobowych. Sprawdzenie szczelnosci szyny paliwowej jest
kluczowe ze wzgledow m.in. bezpieczehstwa, poniewaz wyciek paliwa samochodowego pod

ciesnieniem ok. 200 bar jest bardzo niebezpieczne.

Testowanie w/w elementéw obywa sie w petni automatycznie, w trybie 24 godzinnym, 5 dni
w tygodniu. Klient ten zainteresowany testami wiec wstepne rozmowy wygladaty bardzo
obiecujgco. Jednak podczas przygotowania do zainstalowania urzgdzenia GLD10
w stanowisku testowym okazato sie, ze testowanie odbywa sie¢ wraz z przekazywaniem
danych z testu do systemu komputerowego firmy produkcyjnej i gtéwnie z tego powodu nie

doszto do nawigzania wspétpracy w zakresie testowania naszego detektora GLD10.

Prowadzono takze rozmowy z producentami urzadzen gospodarstwa domowego takich jak
lodowki i suszarki, w ktérych uktady wymiennika ciepta sg sprawdzane na szczelnos¢ za
pomocg urzgdzen helowych, ale nie udato sie przekonac tego klienta do testowania

alternatywnych rozwigzan testowania bez referencji w branzy produkcyjne;.
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Prowadzono takze rozmowy z klientem, ktéry zajmuje sie produkcjg uktadéw do klimatyzacji
samochodowych, ktére sg takze testowane na szczelnosé na linii produkcyjnej za pomoca
helowych detektoréow nieszczelnosci, uzgodniono mozliwosci przetestowania przemystowego
detektora nieszczelnosci GLD10 na zapasowej maszynie, ktéra wtedy nie miata petnego
obcigzenia oraz byta przygotowana do postoju produkcyjnego zwigzanego z przeglagdem

maszyny.

Dopiero rozmowy z firmg Boryszew Maflow Polska Sp. z o.0. siedziba Tychy oraz Chetmek
zaowocowaly tym, ze wersja prototypowa przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10 -
przedmiot niniejszego doktoratu wdrozeniowego zostata przekazana do testow w warunkach
przemystowych w ramach projektu/procesu Automatyczna detekcja nieszczelnosci uktadéw

klimatyzacji samochodowych.

Urzadzenie GLD10 zostato zamontowane w automatycznym stanowisku do przeprowadzania
testéw szczelnosci samochodowych przewodow do klimatyzacji. Po podtgczeniu do prozni,
konieczne byto dopasowanie sygnatéw wyjsciowych sterujgcych z urzgdzenia GLD10-PS czyli
elementu zasilajgco-sterujgcego i skomunikowanie z istniejgcym uktadem PLC w maszynie

testujgcej przewody.

W zwigzku z tym, Ze maszyna do testowania przewoddéw byta przygotowana do pracy z innym
spektrometrem nalezato zweryfikowaé i sparametryzowac sygnaty sterujgco komunikacyjne
oraz dopasowac punkty przetgczania wyjs¢ kontrolnych GLD 10-PS. W wyniku tych prac
urzgdzenie GLD-10 zostato podigczone do maszyny testujgcej i przystgpiono do wstepnych
testow przedprodukcyjnych. Wykazaty one, ze trzeba dopracowac potgczenia zaworowe, oraz
nieszczelnosci wzorcowe. Elementy te zostaty zweryfikowane i dopracowane i udato sie
rozpoczgc¢ testy wiasciwe elementow produkcyjnych. Dlatego nasz detektor nieszczelnosci
GLD-10 udostepnione do testéw produkcyjnych pracowato w warunkach przemystowych
w cyklu produkcyjnym 24 godziny przez 5 dni w tygodniu przez ponad pot roku, kiedy to
zbierano dane o prawidtowos$ci pracy detektora oraz opracowano wnioski rozwojowe
urzagdzenia. Na ich podstawie uzgodniono z klientem, ze po okresie testowym parametry
i warunki pracy naszego detektora nieszczelnosci GLD10 zostang dopasowane do cyklu
produkcyjnego wg specyfikacji przemystowej oraz do pracy w specyfikacji Przemystu 4.0.
Uzgodniono takze z klientem na przysztos¢ mozliwos¢ przeprowadzenia testow naszego

detektora nieszczelnosci GLD10 z wykorzystaniem jako gazu znakujgcego wodoru (H>).
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Co kluczowe, po dostarczeniu naszego detektora nieszczelnosci GLD10, oraz po zebraniu
wstepnych danych zweryfikowano dodatkowo oczekiwania oraz potrzeby klienta aby w petni

zautomatyzowaé przeprowadzane pomiary.

Po weryfikacji poprawnosci pracy naszego detektora nieszczelnosci GLD10 (pierwszego
egzemplarza) do kontroli szczelnosci przewodéw klimatyzacyjnych uzgodniono z klientem aby
zastosowac go takze do nowszych maszyn, ktére sg przygotowywane do pracy w standardzie
Przemystu 4.0, oraz zweryfikowano mozliwosci sprzetowe urzgdzenia i na potrzeby klienta

zaimplementowano przemystowe protokoty komunikacyjne:

e RS232, RS485,

e FEthernet,

Réwnolegle z pracami nad oprogramowaniem zasilacza sterujgcego GLD10-PS prowadzono
tez prace nad przygotowaniem do produkcji przemystowego detektora nieszczelnoSci
bazujgcego na spektrometrze masowym GLD10. Gtéwne prace dotyczyty optymalizacji czesci

mechanicznej komory prézniowej spektrometru masowego.

Pierwsza wersja komory, jak to dokfadnie opisano w Rozdziale 4 (Rys.4.7.) byta przygotowana
Zz blachy stalowej z dodatkowym lutowaniem aby zapewni¢ odpowiednig wytrzymatosé
mechaniczng przy zachowaniu cienkiej scianki w celu minimalizacji zakiéceh oraz ttumienia
pola magnetycznego, ktére jest kluczowym elementem dla dziatania magnetycznego
spektrometru masowego. Dzieki temu udato sie zapewnié jej szczelno$¢ na poziomie < 10°1°
mbar*l/s, jednak proces produkcyjny wytwarzania takiej komory jest dos¢ skomplikowany z
nastepujgcych powoddw:

e brak pieca do lutowania w firmie PREVAC,

e koniecznos¢ lutowania na zewnatrz,

e czas wysyiki do kooperacji w obie strony ok 7 dni (Krakow),

e czas operaciji u kooperanta ok 2-3 tygodnie,

e koszt lutowania: czas pracy catego pieca niezaleznie od ilosci detali wsadu,

e koniecznosc¢ obstugi catej partii w celu minimalizacji kosztow,

w przypadku zmian cata partia jest nieuzyteczna,

Oczywiscie, przy produkcji seryjnej oraz powtarzalnej mozna zoptymalizowac koszty obstugi
oraz zapewni¢ odpowiednie zapasy aby czas obstugi zewnetrznej nie byt krytyczny. Tym
bardziej ze, czas obstugi rzedu 4 tygodni na etapie prototypowania jest nieakceptowalny

poniewaz kazda iteracja zajmuje ok 2 miesigce.
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Kolejna zaproponowana wersja korpusu komory prézniowej spektrometru masowego byta

bardzo zblizona do opisanej wczesniej, jednak zmieniono technike tgczenia na spawanie.

Okazato sie jednak, ze proces spawania manualnego jest bardzo pracochtonny, a w zwigzku
z tym takze kosztowny - koszty spawania przekraczaty koszty lutowania przy zatozeniu, ze

lutowana jest partia ok 10 sztuk.

Poza tym okazato sie, ze spawanie nie zawsze byto prawidtowe co powodowato koniecznosci
poprawek i tym samym znaczgco podnosito zaktadane koszty. Jedynie dostepnosc¢ byta duzo

szybsza poniewaz wszelkie zmiany mogty zosta¢ wykonane nawet w ciggu 1 dnia.

Dlatego podjeto prace nad wykonaniem komory prozniowej spektrometru masowego z
frezowanego bloku aluminiowego, co pozwolito istotnie zmniejszy¢ koszty oraz uniezaleznié¢
sie w znacznym stopniu od btedéw operatora. Dodatkowo korpus z bloku aluminium mozna
byto wykona¢ wraz z chtodzgcym uzebrowaniem, ktére poprawia stabilno$¢ temperaturows jej

scianek..

Na Rys.6.1. Pokazano widok korpusu aluminiowej komory prézniowej spektrometru

masowego dla opracowanego detektora nieszczelnosci.

Rys. 6.1 Widok korpusu komory prézniowej spektrometru masowego w wersji aluminiowej.

Podczas przygotowywania wersji produkcyjnej przemystowego detektora nieszczelnosci
konieczne byto przygotowanie petnej dokumentacji, ktéra zestawiono ponizej na kolejnych

rysunkach (schematach) roboczych.

Na Rys.6.2. pokazano schemat ztoZzeniowy aluminiowej komory prozniowej spektrometru

masowego. Ze wzgledu na poufnos$¢ rozwigzan publikowane sg jedynie dostepne dane.
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Rys. 6.2. Schemat ztozeniowy wersji produkcyjnej komory prézniowej spektrometru masowego
dla przemystowego detektora nieszczelnosci.

Rys. 6.3. Schemat ztozeniowy wersji produkcyjnej kompletnego spektrometru masowego.

Ze wzgledu na poufnos¢ rozwigzan publikowane Rys. 6.2. i 6.3 majg charakter poglgdowy.
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Na kolejnym etapie prac wtasnych nad przemystowym detektorem nieszczelnosci na bazie
aluminiowej komory prézniowego spektrometru masowego przeprowadzono testy

kompletnego urzadzenia w warunkach laboratoryjnych.

Na Rys. 6przestawiono wyniki badan testowych opracowanego przemystowego detektora
nieszczelnosci GLD10 z wykorzystaniem 3 ré6znych pomp prozni wstepnej, tzn.

e matej pompy olejowej TRIVAC D2,5E

¢ Sredniej pompy olejowej TRIVAC D8B

¢ Sredniej pompy bezolejowej SCROLVAC SC7
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Rys. 6.4. Wyniki testéw detektora GLD10 dla r6znych pomp prézni wstepnej.

Przy czym procedura testowania na poziomie standardowej nieszczelnosci wzorcowej o
wartosci rzedu 10° mbar*l/s sktadata sie z nastepujgcych etapéw:

e odpompowanie do wartosci tta

e otwarcie zaworu pomiedzy naciekiem wzorcowym a detektorem

e pomiar ok 30 s

e zamkniecie zaworu i odpompowanie do wartosci tta

Caty cykl trwat ok 1 minuty jednak byt powtarzany wielokrotnie (ok 30 razy) aby potwierdzi¢
stabilnos¢ pomiaréw oraz wynikow.
Nalezy w tym miejscu podkresli¢, przedstawione na Rys. 6.4. wykresy przedstawiajg jedynie
3 cykle pomiarowe aby zachowaé przejrzystosé wynikow dla celdw niniejszej pracy.
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Wyniki pomiaréw nacieku wzorcowego na trzech réznych pompach wstepnych potwierdzaja,

ze przebiegi (zaleznosci) testowe sg bardzo zblizone poniewaz:

wartosci szumu tta sg zblizone na poziomie 101> mbar*l/s

pomiar wartosci nacieku wzorcowego jest identyczny,

przesterowanie sygnatu pomiarowego po otwarciu zaworu jest bardzo podobne,
nie mozna zaobserwowaé zaleznosci przesterowania od rozmiaru pompy,

nie jest zauwazalna zmiana wielkosci/tempa narostu sygnatu od rozmiaru pompy.

W zwigzku z tym, ze nie zaobserwowano wyraznych rézni¢ w pomiarach nieszczelnosci

detektora GLD10 przy wykorzystywaniu réznych pomp prézni wstepnej w ostatecznej wersji

detektora zastosowano jako rozwigzanie posrednie pompe LEYBOLD TRIVAC D4B ze

wzgledu na:

bardzo dobrg préznie koncowg na poziomie 10* mbar,

duzg szczelno$¢ wewnetrzng ze wzgledu na uszczelnienie olejowe,
wystarczajgcg szybkos$¢ pompowania 4 m®/h z zapasem wg D2,5E
stosunkowo niskg cene w poréwnaniu do dwoch w/w innych pomp D8B, SC7

niewielkg wage i gabaryt pompy wzgledem SC7.

Dlatego standardowym wyposazeniem przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10 jest

pompa LEYBOLD TRIVAC D4B i jedynie na specjalne zyczenie klienta mozna zastosowac:

pompe TRIVAC D2,5: ze wzgledu na mniejsze koszty tansze oraz mniejszy gabaryt,
ale w tejwersji gorsza jest proznia koncowa, oraz mniejsza szybko$¢ pompowania,

pompe SCROLL SC7, w sytuacji gdy jest koniecznos$¢ zastosowania bezolejowej

wersji pompowania, ale pompa jest drozsza i wigksza niz standardowo proponowana

D4B

Wiasciwy dobdr wielkosci pompy wstepnej pozwoli na prawidiowe dziatanie urzgdzenia

i stabilne pomiary w dtuzszym okresie czasu poniewaz urzgdzenia tego typu pracujg na

produkcyjnej linii testowania szczelnosci przez wiele lat i tak dla przyktadu pierwsze

urzgdzenie GLD dostarczone do przemystu pracuje juz u klienta dtuzej niz 3 lata bez serwiséw

i napraw. Natomiast najstarsze urzadzenia, ktére firma PREVA obstuguje serwisowo w

przemysle majg juz nawet 20 lat przepracowanych w trybie ciggtym np. 5 dni w tygodniu na 3

zmiany.
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W podsumowaniu informaciji przedstawionych w tych rozdziale nalezy podkresli¢, ze w ramach
realizacji niniejszego doktoratu wdrozeniowego przygotowano petng dokumentacje
opracowanego przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10 bazujgcego na
spektrometrze masowym pod katem certyfikacji CE oraz przekazano do testow do jednostki
notyfikowanej. Przeprowadzone badania wykazaly, ze urzgdzenie to przeszio wszystkie testy
Z wynikiem pozytywnym.

W zwigzku z tym przygotowano komercyjng wersje tego urzadzenia, ktéra ma trafi¢ do
sprzedazy.
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Rozdziat 7

PODSUMOWANIE | UWAGI KONCOWE

W ramach niniejszego doktoratu wdrozeniowego i przeprowadzonych prac wiasnych podijeto
prébe opracowania zmodyfikowanego detektora nieszczelnosci na bazie magnetycznego
spektrometru masowego w celu uzyskania jak najlepszych parametréw uzytkowych w

aspekcie jego potencjalnych zastosowan przemystowych.

Opracowane urzgdzenie wykorzystuje dostepne na rynku zrodio jondéw oraz zmodyfikowany
magnetyczny spektrometr mas (separator jonéw) w torze detekcji jondw (kolektora),
wyposazony dodatkowo w przedwzmacniacz pradu jonowego wraz z przetwornikiem
cyfrowym oraz uktad sterowania i wyswietlania pomiaréw, do montazu w standardowej szafie
sterujgcej, ktéry ma réwniez mozliwos¢ szybkiej komunikacji z uktadami (sterownikami)
przemystowymi typu PC i PLC, oraz kontroli ze strony dostepnych aplikacji mobilnych zgodnie
z zatozeniami Programu Przemystu 4.0, gtoéwnie pod katem zastosowan przemystowych,

ze wzgledu na okreslone gabaryty, niskg cene i przez to powszechng dostepnosé.

Przeprowadzone badania testowe opracowanego urzgdzenia wykazaty, ze dziata ono
poprawnie, a uzyskane wyniki pomiarow tego urzadzenia zostaty niezaleznie zweryfikowane
(skalibrowane) przy pomocy dostepnego na rynku komercyjnego detektora nieszczelnosci
firmy Leybold — model PHOENIX Quadro.

Co kluczowe, na podstawie przeprowadzonych systematycznych wiasnych badan testowych
stwierdzono, ze prég detekcji nieszczelnosci opracowanego urzgdzenia wlasnego jest na
poziomie < 101° mbar*l/s. Zatem uzyskane parametry analityczne opracowanego wiasnego
helowego detektora nieszczelnosci LGD10 potwierdzity, ze urzadzenie to juz na etapie
prototypu bedzie mogto by¢ wykorzystywane do kontroli nieszczelnosci wybranych urzgdzen

przemystowych, zwtaszcza technologicznych.

Co wazne przeprowadzone testy u jednego z partnerow przemystowych — firmie Boryszew
Maflow Polska sp. z 0.0., potwierdzity przydatnos¢ urzagdzenia GLD10 w procesach testowania
nieszczelnosci elementéw urzadzen w warunkach przemystowych. Dlatego zdecydowat sie on

w roku 2023 na zakup kolejnych 4 sztuk naszego urzadzenia.
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Nalezy w tym miejscu dodatkowo podkresli¢, ze na podstawie pozytywnych testéw oraz
referencji w branzy samochodowej ponownie zwrécono sie do klientow, ktorzy byli wstepnie

zainteresowani unowoczesnieniem linii produkcyjnej aluminiowych felg samochodowych.

Po dopasowaniu zatozeh produkcyjnych oraz uwzglednieniu wymagan klienta takich jak
zewnetrzna obudowa przeciwpytowa z wentylacjg, dostarczono juz mu pierwsze sztuki

urzgdzenia GLD10, ktére zostaty uruchomione i pracujg w trybie ciggtym na linii produkcyjnej.

Na bazie pozytywnych testow pracy w/w urzgdzenia i kolejnych referencjach przygotowano
jego wersje dla kolejnego klienta z branzy samochodowej, tym razem do testowania
szczelnosci zardwek samochodowych, ktére ma zosta¢ dostarczone i uruchomione w roku

2024 planowane na drugg potowe roku.

Ponadto, w tym miejscu nalezy réwniez przekazac, ze na bazie wszystkich wczesniejszych
doswiadczenh wilasnych z wykorzystaniem przemystowego detektora nieszczelnosci GLD10
zostato opracowana i wykonana jego wersja przenosna w obudowie z wbudowang pompg

wstepng, oznaczona kodowo jako GLD20. Jej widok pokazano na Rys.7.1.

Rys. 7.1. Widok rozwojowej (zdjecie) wersji przenos$nej detektora nieszczelnosci GLD20.
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Nalezy w tym miejscu dodatkowo zwrdcié uwage, ze opracowany przemystowy detektor
nieszczelnosci GLD10 wymaga sterowania uktadem PLC oraz wymaga dodatkowego
osprzetu, w tym pompy prézni wstepnej, oraz zestawu zaworow. Jego wersja przenosna
GLD20 jest natomiast w petni funkcjonalnym urzadzeniem niezaleznym tzw. Plug-and-play,
ktére po poditgczeniu do zasilania moze, majgc jako gaz znakujgcy He lub czasteczkowy H-

moze wykonywac testy szczelnosci elementéw podtgczonych do portu wejsciowego,

Z kolei, w opracowanym przenosnym przemystowym detektorze nieszczelnosci GLD20 jest
wbudowany komputer przemystowy, ktéry steruje w/w pompami oraz zaworami procesowymi,
z wykorzystaniem dotykowego, kolorowego wyswietlacza typu GUI. Sama komunikacja
z uzytkownikiem jest w formie graficznej i jest przygotowana w jezyku polskim, angielskim oraz

niemieckim.

Co wazne, przemystowym detektorze nieszczelnosci w wersji przenosnej GLD20 moze byé
wykorzystywany do testéw jakosciowych produkowanych detali, ktére sg podtgczane do portu
wejsciowego DN25KF, ktory znajduje sie na gornej Sciance urzgdzenia, przy czym zalecana
maksymalna pojemnos¢ prozniowa detali to kilka litrdw. Wynika to z zastosowanej w
urzadzeniu GLD20 stosunkowo niewielkiej pompy prézni wstepnej, o wydajnosci ok 3 m?/h,
ktéra to pompa w odpowiednio krétkim czasie musi odpompowac testowany element. Podczas
odpompowywania testowanego elementu nie jest odpompowywana pompa turbo dla prozni
koncowej oraz sam spektrometr mas dlatego pojemnos¢ detalu nie moze by¢ zbyt duza.
Dopiero po osiggnieciu prézni w testowanym elemencie na poziomie ok 10 mbar, pompa
prozni wstepnej moze pompowac jednoczes$nie testowany element oraz wbudowany ukfad

pomiarowy: oraz pompe turbo i spektrometr masowy.

Drugim potencjalnym zastosowaniem przenosnego przemystowego detektora nieszczelnosci
GLD20 moze by¢ sprawdzania (testowanie) szczelnosci catych duzych maszyn lub systemow
prézniowych. Przyktadowo, jezeli klient posiada system prézniowy, w ktérym nie mozna
uzyska¢ wymaganej koncowej prézni procesowej, a pompy sg sprawne, to wtedy nalezy
sprawdzi¢ szczelnos¢ catego systemu. W tym celu taki system prézniowy wigcza sie detektor
nieszczelnosci za pomocg weza prozniowego, ktory jest juz wczesniej niezaleznie
odpompowany i za pomocg odmuchiwania gazem znakujgcym jego powierzchni sprawdzamy

potencjalne miejsca nieszczelnosci w celu ich wtasciwej identyfikacji.

Jak wspomniano wczesniej, w ramach rozszerzenia realizacji niniejszego doktoratu
wdrozeniowego przenosny przemystowy detektor nieszczelno$ci GLD20 zostat
wyprodukowany jako prototyp bazujgcy na przedmiocie niniejszej pracy jakim jest

przemystowy detektor nieszczelnosci bazujgcy na spektrometrze masowym.
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Urzagdzenie prototypowe GLD20 to posiada petng dokumentacje produkcyjng oraz
dopuszczenie CE, a takze przeszio pozytywnie testy w notyfikowanej jednostce pod katem
zgodnosci z normami. Obecnie sg przeprowadzane jego testy produkcyjne majace na celu
zweryfikowania mozliwosci tego urzadzenia w aspekcie sprzedazy dla klientéw
przemystowych. Dlatego ten prototyp w najblizszym czasie (2024) ma zostac przekazany do
testowania w trybie ciggtym u klienta przemystowego. Aktualnie sg prowadzone rozmowy z

potencjalnymi klientami, ktorzy mogli by przeprowadzic takie testy na samej linii produkcyjnej.

Przenodny przemystowy detektor nieszczelno$ci GLD20 po jego dodatkowej automatyzacji
bedzie miat mozliwos¢ testowania (detekcji) nieszczelno$ci takze za pomocag sondy detekgciji
zapachu, ktéra moze zostaé zainstalowana bezposrednio na zrobotyzowanym ramieniu, co

przedstawiono na Rys. 7

Rys. 7.2. Przyktadowy model podtgczenia urzadzenia GLD 20 do robota przewidzianego do
detekcji wyciekdw gazu znakujgcego z nieszczelnosci w trybie automatycznym.

Warto zwréci¢é uwage, ze rozwigzania tego typu sg juz stosowane w przemysle,
w szczegolnosci przy duzej skali produkcji, ktéra wymaga powtarzalnego procesu pomiaru
(testowania) dla tych samych elementéw, gdzie wymagane jest czasochtonne dokonywanie
pomiaréw. W operacjach, ktére sg powtarzalne, mozemy zaobserwowac wzrastajgce ryzyko

oraz btedy operatora, dla ktérego wykonywanie tych samych pomiaréw przez catg zmiane jest
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bardzo nuzgce. Aby minimalizowaé ryzyko btedu operatora spowodowane np. znuzeniem jest
wskazana petna automatyzacja takiego procesu i w tym celu coraz czesciej takie prace sg

wykonywane przez roboty przemystowe.

Co kluczowe, majac do dyspozycji przemystowe detektory nieszczelnosci w obu wersjach, tzn.
GLD10 oraz GLD20 mozna przygotowa¢ cate stanowisko do automatycznej detekc;ji

nieszczelnosci detali na linii produkcyjne;.

Po opracowaniu, w ramach niniejszego doktoratu wdrozeniowego przemystowych detektorow
nieszczelnosci w obu wersjach, tzn. GLD10 oraz GLD20 firma PREVAC poszerzyta istotnie
swoje mozliwosci produkcji swoich urzgdzen nie tylko do zastosowan przemystowych, ale
takze w bardziej powszechnych aplikacjach typu kontroli szczelnoséi przewodéw do
klimatyzacji lub lodowek czy suszarek. Bedzie to zwtaszcza mozliwe dla zautomatyzowanych
przemystowych detektorow nieszczelnosci z dwoma komorami pomiarowymi (prézniowymi).

Przyktadowy widok takiego rozwigzania pokazano na Rys. 7.3.

Rys. 7.3. Widok przemystowego detektora nieszczelnosci w wersji zautomatyzowanej z dwoma
komorami pomiarowymi.
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Na bazie wszystkich wczesniej opisanych informacji mozna stwierdzié, ze gtéwny cel niniejszej
rozprawy pracy doktorskiej w ramach niniejszego doktoratu wdrozeniowego, zostat
zrealizowany poniewaz autor niniejszej pracy zatrudniony w firmie PREVAC, przy wspotpracy
z Politechnikg Slaska w Gliwicach, opracowat i wykonat przemystowy detektor nieszczelnosci
bazujacy na zmodyfikowanym magnetycznym spektrometrze masowym na bazie prézniowe;j
komory pomiarowej. Dzieki mozliwosciom technologicznym firmy PREVAC urzgdzenie to
zostato juz wdrozone do produkcji. Obecnie prawie 10 sztuk tego detektora pracuje juz na

przemystowych liniach produkcyjnych gtéwnie w branzy samochodowej
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Streszczenie rozprawy

Przemystowy detektor nieszczelnosci bazujacy na spektrometrze

masowym

W pracy opisano, opracowany w ramach realizacji projektu wdrozeniowego detektor

nieszczelnosci dla zastosowan przemystowych.

Wykorzystuje on zmodyfikowany magnetyczny spektrometr mas uzupetniony o dodatkowg
soczewka ogniskujgcg jony po wyjsciu z separatora jonéw, zmodyfikowany kolektor jonow
uzupetniony o ttumik jonéw, przedwzmacniacz sygnatu z detektora jonéw, oraz modut

sterowania i wyswietlania parametrow pracy urzadzenia.

Badania testowe wykazaly, ze opracowany w ramach tego projektu przemystowy detektor
nieszczelnosci na bazie zmodyfikowanego spektrometru mas prawidtowo reaguje na wzrost
czgstkowego cisnienia He zawartego w gazie testujgcym (znakujgcym), przy czym m.in.
minimalny mierzony prog nieszczelnosci jest na poziomie < 101° mbar*l/s, przy maksymalnym

cid$nieniu na wejsciu ukladu pomiarowego < 15 mbar, oraz przy czasie odpowiedzi < 1s.

Uzyskane parametry analityczne potwierdzajg, ze bedzie on mogt byé w petni wykorzystany

do kontroli nieszczelnosci wybranych urzgdzen przemystowych, zwlaszcza technologicznych.

Zgodnie z zatozeniami projektu wdrozeniowego, w ramach jego realizacji, zostaty wykonane
(wyprodukowane) pierwsze egzemplarze przemystowego detektora nieszczelnosci pod nazwg
wiasng GLD10, ktore zostaty juz przetestowane przez klientéw z sektora przemystowego

w szczegolnosci branzy samochodowe;j.

Urzgdzenie GLD10 po przetestowaniu w warunkach przemystowych, zgodnie z zyczeniami
uzytkownika, zostato dodatkowo dopracowane, w tym interfejs uzytkownika GUI urzadzenia

kontrolno-sterujgcego.

Dzieki mozliwosciom technologicznym firmy PREVAC urzgdzenie to zostato juz wdrozone do
produkcji, w aspekcie potencjalnych zastosowan przemystowych bezposrednio na liniach

produkcyjnych, gtéwnie w branzy samochodowej
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