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            Abstract
          
        

        
          A PFA lined diaphragm valve, which is machined with fluorinated resin PFA to its inner part and diaphragm for better corrosion resistance, non-stickness, heat-resistance, has been used for extreme operating conditions of high temperature (~120℃) and high pressure (~10 bar), and therefore the reliability of its fugitive emission is very important. In this study, we have conducted the helium leakage measurement of a PFA lined diaphragm valve according to ISO 15848-1 with mechanical and thermal conditions. It was found that the helium leakage of a PFA lined diaphragm valve was occurred increasingly by the mechanical conditions, 20,000, 60,000 and 100,000 cycles, respectively. Its helium leakage rate has not exceeded the allowed standard of ISO 15848-1 to 20,000 and 60,000 cycles but has gone over to 100,000 cycles. When the thermal condition (100℃) was considered together with the mechanical conditions, its helium leakage has decreased slightly due to the thermal expansion of a diaphragm sheet in a PFA lined diaphragm valve. 
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      1. 서  론
      다이어프램 밸브는 유체가 케이싱 내에 남아있는 것을 방지하기 위하여 금속 재질의 밸브 몸통부와 고무 재질의 다이어프램이 상접하는 구조를 갖는다. 금속 재질의 밸브 몸통부와 고무 재질의 다이어프램이 서로 밀착되면 유체는 폐쇄되고, 떨어지면 유체가 통과하게 되는 밸브이다.(1,2)

      다이어프램 밸브는 크게 두 가지 형태로 나누어지는데, 기체 공급에 사용되는 금속재질의 다이어프램 밸브와 약품과 초순수 유체공급에 사용되는 내식 및 내약품성이 강한 불소수지 재질의 다이어프램 밸브이다.(3) 불소수지 재질의 밸브에는 PFA 라이닝 다이어프램 밸브(PFA lined diaphragm valve)가 있는데, 고온(~120℃) 및 고압(~10 bar)에서 사용가능한 내열성, 내약품성과 내후성을 가지고 있어 주로 반도체나 LCD 디스플레이 제조공정에 많이 사용되고 있다.(4)

      PFA 라이닝 다이어프램 밸브는 반도체나 디스플레이 제조공정에서 많이 사용되고, 작동유체로 고순도 화학물질이 사용된다. 이러한 화학물질은 미소 누설에도 인명피해가 발생하기 때문에 PFA 라이닝 다이어프램 밸브에 대한 비산배출 평가가 중요하다.(5-7) 선행 연구에서 (주)케이투앤에서 생산/판매 중인 PFA 라이닝 볼밸브를 대상으로 헬륨누설 검출 및 비산배출 실험 및 데이터 분석을 수행하였고, ISO 15848-1에 제시된 허용 누설율에 관한 기준에 만족한다는 것을 확인하였다.(8) 하지만 ISO 15848-1에서 제시되어 있는 기계적 및 열적 조건을 고려하지 않은 새제품에 관한 결과이기 때문에 100% 국제 규격을 만족한 방법이라 할 수 없다.(9)

      본 연구에서는 (주)케이투앤에서 생산/판매 중인 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 헬륨 누설을 국제 규격에 따라 측정하기 위하여 기계적 및 열적 조건이 고려된 PFA 라이닝 다이어프램 밸브를 대상으로 가압 진공법을 사용한 헬륨 누설 측정 실험을 진행하였고, ISO 규격에 따른 비산배출에 관한 신뢰성을 평가하였다.

    

    

  
    
      2. 본 론
      
        2.1 실험 방법
        본 연구에서는 기계적 및 열적 조건이 고려된 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 비산배출을 평가하기 위한 헬륨 누설 측정 실험을 위해 국제규격 ISO 15848-1에 제시된 방법으로 실험을 진행하였다. 시험 유체는 헬륨 가스가 사용되었고, Fig. 1과 같이 헬륨가스의 누설 측정을 위해 ULVAC社의 HeLiOT Leak Detector 및 가압 챔버 등을 사용하여 실험을 진행하였다.

        
          
          

          Fig. 1 
				
          

          
            Helium leak test using a pressurized vacuum method
          
          

          

        

        실험에서 사용되는 PFA 라이닝 다이어프램 밸브는 ㈜케이투앤에서 생산/판매 중인 제품을 사용하였고, 실제 현장에서 사용되는 고온 및 작동 조건을 고려하기 위해 기계적 및 열적 조건이 고려된 PFA 라이닝 다이어프램 밸브 시료를 준비하였다. 열적 조건을 적용하기 위해 Fig. 2와 같은 가열 챔버를 사용하여 밸브를 가열하였다. Fig. 3과 같이 ISO 15848-1에 따라  밸브 몸통부 온도가 100℃이상 되었는지를 Keithley社의 Multimeter 2700 및 열전대를 사용하여 온도를 측정하였다. ISO 15848-1에서 제시한대로 밸브 작동부와 몸통부 및 유로 등 3곳의 온도를 측정하여 열적 조건의 반영을 확인하였다. 그리고 가열 챔버에서 온도가 상승된 PFA 라이닝 다이어프램 밸브 시료를 꺼내서 헬륨 누설 측정을 위한 가압 챔버에 시료를 설치하여 헬륨 누설 측정 실험을 진행하였다.

        
          
          

          Fig. 2 
				
          

          
            PFA lined diaphragm valve under thermal cycles
          
          

          

        

        
          
          

          Fig. 3 
				
          

          
            Temperature measurement of a PFA lined diaphragm valve according to ISO 15848-1
          
          

          

        

        PFA 라이닝 다이어프램 밸브에 기계적 조건을 적용하기 위하여 Fig. 4와 같이 Burkert社공압 액추에이터를 사용하여 ISO 15848-1에 따라 각각 20,000회, 60,000회, 100,000회 작동을 진행한 다이어프램 밸브 시료 3개를 준비하였고, 이를 ISO 15848-1에서 제시된 실험 순서에 따라 Fig. 5와 같이 헬륨 누설 측정실험을 진행하였다.

        
          
          

          Fig. 4 
				
          

          
            PFA lined diaphragm valve under mechanical cycles
          
          

          

        

        
          
          

          Fig. 5 
				
          

          
            Test procedure with mechanical and thermal cycles
          
          

          

        

        본 실험에서는 ISO 15848-1의 헬륨 누설 측정 방법에 따라 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 누설량을 정량적으로 측정이 가능한 가압진공법을 사용하였다. 시료 밸브를 가압 챔버에 장착한 후 약 3 mbar의 압력으로 헬륨을 가압하여 헬륨 누설 측정 실험을 진행하였으며, 각각의 경우에 대하여 5회 실험을 수행하였다. 

        Table 1와 같이 ISO 규격에서 제시하고 있는 밸브 스템 실링부 (AH class) 및 몸통부 실링에 관한 허용 누설률은 단위 스템 직경당 1.76×10-8 [Pa·m3/s] 이하이며, 본 연구에 사용된 밸브의 스템 지름을 20 mm로 설정하여 산정하면 3.52×10-7 [Pa·m3/s]이 누설평가의 기준이 된다.

        
          Table 1 
				
          

          
            Leakage from stem and body seals with helium for ISO 15848-1
          
          

        

        
          
            	Measured leak rate (volumic flow) per mm stem diameter
[Pa·m3/s]
          

          
            	≤1.76×10-8
          

        

        

      

      
        2.2 실험 결과
        본 연구에서는 ISO 15848-1에서 제시한 시험방법 중 가압 진공법을 사용한 PFA 라이닝 다아이프램 밸브의 헬륨누설 측정을 수행하였다. 그리고 기계적 및 열적 조건이 고려된 PFA 라이닝 다이어프램 밸브를 대상으로 ISO 규격에 따른 비산배출에 관한 신뢰성을 평가하였다.

        Table 2에 공압 액추에이터를 이용하여 기계적 작동을 20,000회, 60,000회, 100,000회 실시한 밸브 시료 3종류에 대하여 상온에서 가압 진공법을 통해 헬륨누설 측정을 수행한 결과를 나타내었다. 헬륨누설 측정은 가압챔버에 헬륨을 주입하지 않은 상태에서 누설률을 측정하여 초기 헬륨 누설률을 확인하고, 이후 가압 챔버에 약 3 mbar의 헬륨을 가압하여 밸브 시료의 누설률을 측정하였다. 가압 時누설률에서 초기 누설률을 뺀 값이 밸브에서 발생한 유효 누설률 (effective leak rate)로 산정하였다. 측정 결과 20,000회, 60,000회 작동된 밸브는 ISO 규격의 밸브 스템 및 몸통 실링부 허용 누설률을 만족하는 것을 확인하였지만, 100,000회 작동된 밸브는 유효 누설률이 8.3×10-7 [Pa·m3/s]로 ISO 규격의 허용 누설률 기준치 3.52×10-7 [Pa·m3/s]를 초과하는 결과를 나타내었다. 이것은 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 안전성 및 수명과 밀접한 관계가 있을 것으로 사료된다.

        
          Table 2 
				
          

          
            Measured leak rate of PFA lined diaphragm valves at room temperature
          
          

        

        
          
            
              	
              	20 K cycles
              	60 K cycles
              	100 K cycles
            

          
          
            	Before He Spray
[Pa·m3/s]
            	3.38×10-8
            	1.05×10-8
            	1.08×10-7
          

          
            	After He Spray
[Pa·m3/s]
            	5.75×10-8
            	1.01×10-8
            	9.38×10-7
          

          
            	Effective Leak Rate
[Pa·m3/s]
            	2.37×10-8
            	4×10-10
            	8.30×10-7
          

          
            	Guideline for leak rate
[Pa·m3/s]
            	Stem diameter, 20mm:　3.52×10-7
          

          
            	ISO15848 satisfaction 
            	O 
            	O 
            	X
          

        

        

        상온에서 헬륨누설 측정 실험을 진행한 밸브 시료를 가열 챔버에서 밸브 온도를 100℃까지 가열하여 헬륨 누설 측정 실험을 진행하였다. Table 3에 나타낸 바와 같이 20,000회, 60,000회, 100,000회 작동된 밸브 모두 ISO 규격의 허용 누설률 기준치를 만족하는 것을 확인하였고, 특히 100,000회 작동된 밸브에서도 상온에서의 헬륨누설 측정결과와 다르게 ISO 기준을 만족하는 것으로 나타났다. 이러한 결과는 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 다이어프램 시트 재질이 불소수지로 되어 있기 때문에 온도상승에 따른 재료의 팽창 때문으로 사료된다. 따라서 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 안전성 및 수명을 엄격하게 관리하려면 밸브 온도상승 효과에 관한 것을 반드시 고려해야 한다는 것을 의미한다.

        
          Table 3 
				
          

          
            Measured leak rate of PFA lined diaphragm valves at test temperature (100℃)
          
          

        

        
          
            
              	
              	20,000 cycles
              	60,000 cycles
              	100,000 cycles
            

          
          
            	Before He Spray
[Pa·m3/s]
            	9.39×10-8
            	1.37×10-8
            	1.12×10-7
          

          
            	After He Spray
[Pa·m3/s]
            	9.42×10-8
            	1.33×10-8
            	1.15×10-7
          

          
            	Effective Leak Rate
[Pa·m3/s]
            	3×10-10
            	4×10-10
            	3×10-9
          

          
            	Guideline for leak rate
[Pa·m3/s]
            	Stem diameter, 20mm:　3.52×10-7
          

          
            	ISO15848-1 satisfaction 
            	O 
            	O 
            	O
          

        

        

      

    

    

  
    
      3. 결  론
      본 연구에서는 (주)케이투앤에서 생산/판매 중인 PFA 라이닝 다이어프램 밸브를 대상으로 기계적 및 열적 조건을 고려한 헬륨 누설 측정 및 비산배출에 관한 신뢰성을 평가하였고, 이를 통해 국제 규격에 따른 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 헬륨 누설 측정 방법 및 평가 기준을 정립하였다.

      
        	1) 기계적 작동이 20,000회 60,000회 100,000회 적용된 PFA 라이닝 다이어프램 밸브를 상온에서 헬륨누설 측정한 결과, 20,000회와 60,000회 작동된 밸브는 ISO 규격의 밸브 스템 및 몸통 실링부 허용 누설률을 만족하는 것을 확인하였지만, 100,000회 작동된 밸브는 유효 누설률이 8.3×10-7 [Pa·m3/s]로 ISO 규격의 허용 누설률 기준치 3.52×10-7 [Pa·m3/s]를 초과하는 결과를 나타내었다.


        	2) 상온에서 헬륨누설 측정 실험을 진행한 밸브 시료를 가열 챔버에서 밸브 온도를 100℃까지 가열하여 헬륨누설 측정한 결과, 20,000회, 60,000회, 100,000회 작동된 밸브 모두 ISO 규격의 허용 누설률 기준치 3.52×10-7 [Pa·m3/s]를 만족하는 것을 확인하였다.


        	3) 기계적 작동이 100,000회 적용된 PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 측정결과를 보면 상온 및 고온에서의 차이가 발생되는데 이는 다이어프램 시트 재질이 불소수지로 되어 있기 때문에 온도상승에 따른 재료의 팽창 때문으로 판단되며, PFA 라이닝 다이어프램 밸브의 안전성 및 수명을 엄격하게 관리하려면 밸브 온도상승 효과에 관한 것을 반드시 고려해야 한다.
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