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            Abstract
          
        

        
          A PFA lined ball valve, which is machined with fluorinated resin PFA to its inner part for improving corrosion resistance, non-stickness, heat-resistance, has been widely used to the chemical/pharmaceutical industries, the semiconductor/LCD manufacturing processes, etc. with the high purity chemicals as working fluid. EPA stated that 60% of all fugitive emissions come from the valve stem packing in a typical petroleum or chemical processing plant. They monitor regulated components for leaks and maintain seal performance at acceptable levels. Korean industrial standards only deals with the bubble test for in-line leakage of valves, which has the detectable leak rate of 10-4 [mbar·L·s-1], therefore, it is not sufficient to check fugitive emissions. In this study, we conducted Helium leak detection from a PFA lined ball valve and evaluated fugitive emissions according to ISO 15848-1, which has the detectable leak rate of 10-9 [mbar·L·s-1], for manufacturing the high-reliable PFA lined ball valves against fugitive emissions.
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      1. 서 론
      PFA 라이닝 볼밸브(PFA lined ball valve)는 고온(~120℃) 및 고압(~10 bar)에서 강한 부식성을 갖는 염산, 황산, 질산 등 화학물질을 이송시킬 수 있도록 내식성, 비점착성, 내열성 향상을 위한 불소계 수지 PFA(Perfluoroalkoxy)가 볼밸브 내부면에 가공되어 있으며, 화학약품 제조공정, 반도체/LCD, 석유화학, 의약품 산업 등에 많이 사용되고 있다.(1)

      미극 환경보호단체(Environmental Protection Agency, EPA)에서는 석유화학 플랜트에서 발생되는 비산배출(fugitive emission, FE)의 대부분인 60% 정도가 밸브에서 발생된다고 보고하고 있으며, 근래 빈번한 불산 노출사고 내용을 매스컴에서 접할 수 있는 것처럼 PFA 라이닝 밸브가 설치되는 산업현장에서는 미소 누설에도 치명적인 인명피해 사고가 발생하기 때문에 국제규격에 따른 PFA 라이닝 밸브의 기밀누설 (in-line leakage)에 관한 규제 및 관리가 중요하다.(2)

      현재 국내 PFA 라이닝 볼밸브 생산업체에서는 생산된 밸브의 기밀누설을 평가하는데 일반적인 산업용 밸브에 적용되는 KS 규격(KS B 2304)에 따라 몸통내압 및 시트누설 검사만을 실시한 후 판매하는 실정이고, 특히 볼밸브 동작 時 스템(stem) 운동에 따른 패킹재 마모 및 탄력성 저항로 발생되는 스템 패킹(packing) 시스템에서의 미소 누설을 확인할 수 있는 방법이 없기 때문에 극한 작동 조건 하에서 강한 부식성을 갖는 화학물질을 이송시켜야 하는 PFA 라이닝 볼밸브의 충분한 안정성이 확보되었다고 할 수 없다.(3)

      본 연구에서는 헬륨누설 측정기술을 밸브의 기밀누설 검사에 적용함으로써 PFA 라이닝 볼밸브에서 발생되는 10-9 [mbar·L·s-1] 차원의 누설률(leak rate)을 검출하였고, ISO 규격에 따른 비산배출에 관한 신뢰성을 평가하였다.

    

    

  
    
      2. 실험적 방법
      현재 산업현장에서 적용되고 있는 누설 검출 방법에는 음향적 방법(acoustic method), 기포 테스트(bubble test), 압력손실 방법(pressure decay method), 할로겐누설 방법(Halogen leak detection method), 헬륨누설 검출 방법(Helium leak detection method), 수소 방법(Hydrogen method) 등이 있다. 이중 헬륨누설 검출 방법이 산업용 밸브의 비산배출 측정시험을 위한 방법으로 국제규격인 ISO 15848-1에 제시되어 있다.(4)

      헬륨누설 검출 방법은 10-9 [mbar·L·s-1] 차원의 누설률 (leak rate)까지 측정할 수 있기 때문에 미소 누설이 발생하더라도 대형사고로 연결될 수 있는 PFA 라이닝 볼밸브가 적용되는 플랜트에 적합한 방법이라 판단된다. Fig. 1과 같이 ISO 158548-1에 제시되어 있는 헬륨누설 검출 방법은 진공법(vacuum method), 플러쉬법(flush gas method), 스니퍼법(sniffing method) 등이다. 진공법은 배출원을 밀폐된 챔버에 담아두고 헬륨 누설 검출기에 연결하여 측정하는 방법이고, 플러쉬법은 플러쉬 챔버에 배출원을 두고 플러쉬 가스를 통과시켜 혼합가스의 농도를 측정하는 방법이며, 스니핑법은 검출기를 이용하여 국소적 배출량을 측정하는 방법이다.(5)

      
        
        

        Fig. 1 
				
        

        
          Measurement methods of fugitive emissions indicated in ISO15848-1
        
        

        

      

      누설 검출 時 헬륨을 검출기체(probe gas)로 사용하는 주된 이유는 대기 중 함유량이 미량이기 때문에 백그라운드 영향이 적고, 질량수 4인 이온으로 식별이 용이하고, 흡착 에너지가 적고, 분자 직경이 작고, 안전하게 취급이 용이한 특성 및 이점 때문이다.(6) 본 연구에서는 헬륨누설 검출기로 ULVAC社 HELiOT 900을 사용하였으며, Fig. 2에 나타낸 진공분무식법과 가압진공법 등 두 가지 진공법을 이용하여 PFA 라이닝 볼밸브의 헬륨 누설률을 측정하였다. 헬륨누설 검출기로 측정된 누설률 Lv의 단위는 [mbar·L·s-1]이며, 이를 체적 누설량으로 환산하면 Table 1과 같다.(7-9)

      
        
        

        Fig. 2 
				
        

        
          Vacuum spray method and pressurized vacuum method
        
        

        

      

      
        Table 1 
				
        

        
          Measured leak rate and volumetric leak rate
        
        

      

      
        
          
            	Measured leak rate, Lv
            	Volumetric leak rate
          

        
        
          	10-4 mbar·L·s-1
          	1 cc/hour
        

        
          	10-5 mbar·L·s-1
          	1 cc/day
        

        
          	10-6 mbar·L·s-1
          	1 cc/week
        

        
          	5×10-7 mbar·L·s-1
          	1 cc/month
        

        
          	10-8 mbar·L·s-1
          	1 cc/3year
        

        
          	10-9 mbar·L·s-1
          	3 cc/100year
        

      

      

      ISO 15848-1에서 제시하고 있는 스템 실링부에 대한 기밀도 등급을 Table 2에 나타내었다.(4) PFA 라이닝 볼밸브의 스템 패킹을 위하여 PTFE 패킹이 적용되기 때문에 B등급 측정 누설률인 10-4 [mg·s-1·m-1] 이하를 만족해야 한다.

      
        Table 2 
				
        

        
          Tightness classes for stem (or shaft) seals indicated in ISO 15848-1
        
        

      

      
        
          
            	Level
            	Leak rate
            	Note
          

        
        
          	A
          	≤ 10-6
[mg·s-1·m-1]
          	Typically achieved with bellow seals or equivalent stem sealing system for quarter turn valves
        

        
          	B
          	≤ 10-4
[mg·s-1·m-1]
          	Typically achieved with PTFE based packings or elastomeric seals
        

        
          	C
          	≤ 10-2
[mg·s-1·m-1]
          	Typically achieved with flexible graphite based packings
        

      

      

      본 연구에 사용된 PFA 라이닝 볼밸브 40A의 스템 직경은 17 mm이며, ISO 15848-1 부속서를 이용하여 측정된 누설률로 환산하면 3.52×10-5 [mbar·L·s-1]이 된다(스템 직경을 20 mm로 산정). 하지만 PFA 라이닝 볼밸브는 일반 산업용 밸브보다 기밀누설에 대해서 엄격한 적용이 필요하기 때문에 기밀도 A등급을 목표로 개발되어야 한다고 판단된다. 따라서 본 연구에서 사용된 PFA 라이닝 볼밸브의 한계 누설률을 3.52× 10-7 [mbar·L·s-1]로 하여 기밀성 만족 여부를 판단하기로 한다.

    

    

  
    
      3. 결과 및 고찰
      본 연구에서 구축한 헬륨누설 검출 방법의 정밀도를 검증하기 위하여 밸브 좌측 플랜지면에 머리카락 두께의 미소 흡집을 낸 PFA 라이닝 볼밸브(밸브시료(1))를 제작하였고, 이에 관한 기밀성을 Fig. 3과 같이 기포 테스트와 헬륨누설 검출 방법으로 각각 수행하였다. 기포 테스트로는 10-4 [mbar·L·s-1]보다 작은 기밀누설을 검출할 수 없기 때문에 Fig. 3(a)와 같이 물속에 잠겨 있는 PFA 라이닝 볼밸브의 플랜지면 미소 누설에 의한 기포방울을 관측할 수 없었다.(9)

      
        
        

        Fig. 3 
				
        

        
          Bubble test and Helium leak detection
        
        

        

      

      동일한 밸브 시료에 대하여 Fig. 3(b)와 같은 헬륨누설 검출 방법(가압진공법)으로 기밀누설을 측정하였으며, 이에 관한 결과를 Fig. 4에 나타내었다. 밸브시료(1)가 장착되는 가압챔버에 헬륨을 주입하지 않은 상태에서 누설률을 측정하여 헬륨의 백그라운드 누설률(L0)을 확인하였으며, 이후 헬륨을 주입하여 챔버 내부를 3 mbar로 가압한 후 밸브시료(1)로부터의 누설률(Lv)을 측정하였다. 누설률 측정은 5회를 실시하여 평균값을 실제 누설률로 판단하였다. 누설률은 변화량이므로 측정 누설률 Lv에서 백그라운드 누설률 L0를 뺀 값이 정미 누설률이며, 이 값은 3.59×10-9 [Pa·m3·s-1]이다. 이를 ISO 15848-1에서 제시하는 기밀도 등급과 비교하기 위하여 측정이 실시된 상온(20℃)에서의 헬륨 밀도(ρ=0.17841 [kg/m3])를 고려하여 단위 환산하면 3.59×10-8 [mbar·L·s-1]이 된다. 측정 누설률을 체적 누설량으로 환산하면 약 1 cc/year이며, 기포 테스트로는 검출할 수 없는 미소 누설이다. 따라서 헬륨누설 검출 방법이 기포 테스트보다 매우 높은 정밀도를 가진 누설검출이 가능함을 확인하였다.

      
        
        

        Fig. 4 
				
        

        
          Helium leak rate before and after the gas supply
        
        

        

      

      PFA 라이닝 볼밸브 스템 패킹에 대한 기밀누설을 검토하기 위하여 Fig. 5와 같은 정상밸브 및 4개로 이루어진 스템 패킹에서 2개를 제거한 밸브시료(2)를 제작하여 각각 헬륨누설 검출실험을 수행하였다. Table 3에 헬륨누설 측정결과를 정리하였으며, 정상밸브에서는 헬륨가스 노출에 따른 헬륨누설 검출기에서 감지되는 누설률 증가가 나타나지 않았다. 하지만 스템 패킹 2개를 제거한 밸브시료(2)에서는 정미 누설률 1.42×10-7 [Pa·m3·s-1]이 발생하였고, 이를 ISO 15848-1에서 제시하는 기밀도 등급과 비교하기 위하여 측정이 실시된 상온(20℃)에서의 헬륨 밀도(ρ=0.17841 [kg/m3])를 고려하여 단위환산하면 1.42×10-6 [mbar·L·s-1]이 된다. 측정 누설률을 체적 누설량으로 환산하면 약 1 cc/week로 기포 테스트로는 검출할 수 없는 미소누설이지만, ISO 15848-1에서 제시하고 있는 기밀도 등급은 Class B를 나타내는 값이다. 따라서 PFA 라이닝 볼밸브 설계 時 스템부 운동 부위의 스템 패킹을 보다 안전하게 설계해야만 극한 작동유체를 다루는 PFA 라이닝 볼밸브의 신뢰성을 확보할 수 있을 것으로 판단된다. 추후 지속적인 연구를 통하여 고신뢰도를 갖는 PFA 라이닝 볼밸브를 위한 스템 패킹 개발이 이루어질 것이다.

      
        
        

        Fig. 5 
				
        

        
          The cross-section of a PFA lined ball valve and a V-shape stem packing
        
        

        

      

      
        Table 3 
				
        

        
          Measured leak rate of two modeled valves
        
        

      

      
        
          
            	
            	Measured leak rate
[mbar·L·s-1]
            	Volumetric leak rate
            	Level
          

        
        
          	Normal valve
          	-
          	-
          	A
        

        
          	Valve sample (2)
          	1.42×10-6
          	1 cc/week
          	B
        

      

      

    

    

  
    
      4. 결 론
      본 연구에서는 헬륨누설 측정기술을 밸브의 기밀누설 검사에 적용함으로써 PFA 라이닝 볼밸브에서 발생되는 10-9 [mbar·L·s-1] 차원의 누설률 (leak rate)을 검출하였고, ISO 규격 (ISO 15848-1)에 따른 비산배출에 관한 신뢰성을 평가하였으며, 다음과 같은 결과를 도출하였다.

      
        	1)밸브 좌측 플랜지면에 머리카락 두께의 미소 흡집을 낸 밸브시료(1)에 관하여 10-4 [mbar·L·s-1] 차원의 정밀도를 갖는 기포 테스트로는 기밀누설을 검출하지 못했으나, 헬륨누설 측정으로는 3.59×10-8 [mbar·L·s-1]의 누설률을 검출함으로써 헬륨누설 검출 방법이 기포 테스트보다 매우 높은 정밀도를 가진 누설검출이 가능함을 확인하였다.


        	2)4개로 이루어진 PFA 라이닝 볼밸브 스템 패킹에서 2개를 제거한 밸브시료(2)에 관하여 헬륨누설 검출을 수행한 결과 1.42×10-6 [mbar·L·s-1]의 누설률을 검출하였고, 체적 누설량으로 환산하면 약 1 cc/week로 기포 테스트로는 검출할 수 없는 미소 누설이지만 ISO 15848-1에서 제시하고 있는 기밀도 등급은 Class B를 나타내는 값임을 확인하였다.


        	3)기밀누설 측정을 위한 헬륨누설 검출방법은 기존 사용되던 기포 테스트보다 훨씬 높은 정밀도를 갖기 때문에 제품 품질 관리뿐만 아니라 설계 時 이용한다면 기밀누설이 없는 스템 패킹 시스템 설계가 가능하고, 이것은 고신뢰도를 갖는 PFA 라이닝 볼밸브 개발로 이루어질 수 있을 것이다.
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