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Гелиевое течеискание масс-спектрометрическим методом в системе неразрушающего контроля занимает одно из ведущих мест. Благодаря разработкам различных способов контроля и современной приборной базе, этот метод не только широко применяется во всём мире, но и продолжает развиваться, занимая всё новые области применения, ранее не свойственные ему. Этому способствуют также требования сегодняшнего дня к контролю качества серийной продукции, к надёжности работы технических систем, а также жёсткие нормы по загрязняющим окружающую среду примесям. 

Однако, из-за наличия ряда других методов течеискания, которые может быть более известны и просты в понимании и в практическом использовании, более дешёвые по применяемой технике, возникают трудности у разработчиков новой продукции и технологии изготовления и контроля по выбору методов и способов контроля герметичности различных изделий и систем.

В настоящее время уже сложилась некоторая практика применения тех или иных средств контроля, разработаны серии стандартов международного характера. На научно-технических конференциях специалистами обсуждаются некоторые частные вопросы в этой области.

В настоящем обзоре кратко даётся характеристика стандартов ASTM по течеисканию. На основе патентной информации приводятся конкретные примеры использования масс-спектрометрического метода контроля герметичности различных изделий и технических систем.

1. Стандарты ASTM.

Американское общество по испытаниям и материалам (ASTM) это негосударственная некоммерческая организация, созданная более 100 лет назад. Система стандартов насчитывает около 10000 документов, которые разрабатываются и пересматриваются каждые 5 лет силами более чем 32000 экспертов всего мира на добровольной основе. Основной целью общества является регулирование взаимоотношений между поставщиками и потребителями по выбору технических требований к материалам и методам их испытаний при изготовлении коммерческой продукции. Широко распространена практика, когда фирмы, находящиеся в разных странах, при заключении контрактов ссылаются на тот или иной стандарт ASTM. Однако, также часто возникает необходимость указывать в контрактах дополнительные, более точные, требования, поскольку стандарты ASTM создаются в наименее жёсткой форме. 

Ознакомление со стандартами ASTM позволяет специалистам достаточно хорошо ознакомиться с существующей мировой практикой по контролю качества тех или иных материалов, используемых в промышленности, а также по требованиям к этим материалам.

Комитет Е-7 ASTM, подкомитет Е07.08, занимается вопросами течеискания.  В таблице 1 приведена краткая характеристика некоторых стандартов этого подкомитета, которые могут дать представление о различных методах и способах течеискания, сравнить их между собой, помочь выбрать один или несколько из них для решения конкретных задач. 

Наибольший интерес с этой точки зрения вызывают три стандарта, имеющие общий характер.

Стандарт ASTM E479-91 является руководством по подготовке спецификаций для испытания на течи. В нём перечисляются основные вопросы, которые должны быть решены при этом. Стандарт ASTM E432-91 является руководством по выбору метода течеискания. Стандарт ASTM E1316-96 даёт терминологию неразрушающих методов испытаний. Изучение терминов даёт представление о методах поиска течей. Ниже приведён частичный перевод этих стандартов.

1.1.Стандарт ASTM  E 479-91 Руководство по подготовке спецификаций для испытания на течи (в сокращении).

1. Перечисляются факторы, которые должны приниматься во внимание при разработке требований по максимально допустимой газовой утечке из изделий или систем.


2.Описаны два типа требований: 

Эксплуатационные требования – требования по предельным значениям утечки флюидов, которые определяются из соображений потери эксплуатационных свойств продукции, безопасности, внешнего вида.

Требования для контроля герметичности – требования по обнаружению, локализации, измерению утечки. Рабочие флюиды (газы, жидкости) обычно не детектируются выпускаемыми течеискателями. Течеискание должно быть выполнено с помощью газа-метки, к которому чувствителен используемый прибор. Величина и направление давления в объекте при испытании могут существенно отличаться от эксплуатационных условий. Однако требования по контролю герметичности должны быть разработаны с учётом обеспечения эксплуатационных требований изделий. Кроме того, может потребоваться, чтобы каждое изделие было испытано от точки к точке, чтобы были выявлены все отдельные течи с утечками менее допустимого значения, но которые в сумме превышают его.


3.Содержание требований и единицы измерения:

· массовый поток в единицу времени,

· разность давлений по сторонам течи, направление движения потока,

· дополнительные условия, ограничивающие или запрещающие применение отдельных видов контроля,

· не должно быть ограничений по использованию только одного метода контроля, если он даже применим только в данном случае, могут быть найдены условия применения других методов, например при использовании стандарта ASTM E432.

4.Значение и использование. 

· контролируемые изделия могут иметь разную геометрию, простую или сложную; эксплуатационные требования не должны зависеть от этого,

· эксплуатационные требования  (общая утечка, время, разность давлений) могут быть приняты как уже существующие или определены при испытаниях или измерением,

· требования для контроля герметичности, взятые как используемые кем-то, или из соображений престижа, могут быть неудовлетворительными для данного изделия,

· слишком высокие требования могут вызвать излишне высокие затраты на контроль, недостаточно высокие требования могут привести к раннему выходу из строя,

5.Примеры определения допустимой утечки при контроле герметичности автомобильных кондиционеров.

Определяется допустимая эксплуатационная утечка из расчёта максимальной потери рефрижеранта R-12 (дихлордифторметан) 2см3 за 5 лет при разности давлений 0,6MPa. Рассчитываются коэффициенты запаса, учитывающие: 

· точность измерения разными исполнителями – 0,3, 

· количество течей в одной системе с использованием статистические данных по вероятности возникновения таких ситуаций – 0,2, 

· условия контроля (температура, давление) – 1,8, 

· вид пробного газа – 0,6,

· различие требований по величине утечки у поставщика и потребителя изделий – 0,1,

· изменение размеров частей кондиционера, которые охлаждаются при работе – 0,3.

1.2.Стандарт ASTM  E 432-91 Руководство по выбору метода течеискания.

1.Это руководство относится к выбору метода испытаний на течи, относится к юрисдикции Комитета Е-7 ASTM по неразрушающим испытаниям, подкомитет Е07.08 по течеисканию. На рисунке приведена схема в качестве упрощённого руководства.

2.Корректный выбор метода испытаний является оптимальным по чувствительности, стоимости, надёжности испытаний. Один из способов ранжирования всех методов – по их чувствительности. 

Выбранный метод должен быть оценен индивидуально, может ли он быть применён. Например, радиоактивный газ не приемлем в общем как пробный газ для поиска места утечки из-за опасности, которую он представляет. Однако он может быть использован в камерах, из которых он потом может быть безопасно удалён. 

Нужно различать чувствительность выбранного инструмента (прибора) и установки контроля в целом, в которой этот инструмент используется. Так, например, масс-спектрометрический течеискатель имеет чувствительность 4,4х10-15mol/s при измерении постоянной утечки. Чувствительность может быть увеличена до 4,4х10-19mol/s при накоплении вытекаемого газа в камере с известным объёмом перед началом измерения. В первом случае чувствительность установке равна чувствительности прибора, в то время как во втором случае она увеличивается в 104 раз. В случае, когда масс-спектрометрический течеискатель используется с пробником, чувствительность снижается в 102-104 раз ниже.

3.В общем виде процесс измерения утечки включает подачу пробного газа ко всей контролируемой поверхности под давлением, большем, чем давление газа с другой стороны, всё равно как – давлением пробного газа с этой стороны, или вакуумированием с другой, или обоими способами. Регистрируется и измеряется наличие пробного газа с пониженной стороны, где он может оказаться только при наличии сквозного дефекта. Динамический метод испытания может быть выполнен в кратчайший период времени. Статический метод увеличивает чувствительность, но увеличивает и время испытаний.

4.Объекты контроля делятся на две категории: (1) открытые, которые доступны с обеих  сторон, и (2) герметизированные изделия. Ко второй категории обычно относятся изделия массового производства  - газовые и вакуумные трубки, транзисторы, интегральные схемы, переключатели, снаряды, другие герметичные устройства.

5.Для измерения утечки используют следующие приёмы испытаний. 

5.1. Открытые, или герметизированные с одной стороны изделия. Опрессовка или вакуумирование одинаково приемлемы с одной или с другой стороны герметизирующей перегородки.
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     Рис 1. Алгоритм выбора метода течеискания.

5.1.1.Системы с натеканием в вакуум. Для испытания вакуумных систем используют следующие методы (в порядке увеличения чувствительности):  измерение потоков, измерение абсолютного давления, галогеновый детектор, гелиевый масс-спектрометрический течеискатель.

а) Сначала следует убедиться, имеется ли в контролируемой системе газ, который может быть использован в качестве пробного.

b) Если с одной стороны производят вакуумирование, пробный газ может быстро достичь детектора, если не имеется его поглощения. Но, не всегда вакуумирование позволяет достичь максимальной чувствительности и надёжности контроля. Если контролируются большие площади, требуется насос с высокой производительностью. Пробный газ стремиться уйти в вакуумную систему. Количество пробного газа, достигшего детектора, может быть пониженным в зависимости от места расположения утечки и места подключения течеискателя. 

c) Если контролируемая система имеет манометр, или какие-либо приспособления, которые не предназначены для определения давления или натекания, но могут использоваться для этого, они должны быть использованы.

d) Если у системы нет собственных средств, которые могут быть использованы для контроля течей, выбирают стандартный метод, исходя из требуемой чувствительности.

5.1.2.Системы с натеканием в атмосферу. Действовать надо также, как и в предыдущем случае. Если система не содержит собственных средств, которые могут быть использованы для контроля течей, выбирают стандартный метод, действующий при атмосферном  давлении. В порядке увеличения чувствительности, это следующие методы: измерение потоков, измерение давления, пузырьковый метод (иммерсионный), гелиевый масс-спектрометрический течеискатель, инфракрасный анализатор, галогеновый детектор, радиоактивный газ. (Замечание – масс-спектрометрический метод может не быть самым чувствительным при контроле при атмосферном давлении).

5.2. Системы с несколькими узлами герметизации. В порядке увеличения чувствительности, выбирают из следующих методов: пузырьковый метод, измерение потоков, измерение давления, инфракрасный анализатор, галогеновый детектор, гелиевый масс-спектрометр, радиоактивный газ. Последние четыре метода приемлемы для использования опрессовки изделий пробным газом. Опрессовка – обычная для контроля герметичности процедура. Если течь исключительно велика, пробный газ быстро выйдет из контролируемого объекта, если давление в нём не большое. Рекомендуется крупные течи выявлять отдельной операцией после контроля мелких течей. Испытание на крупные течи проводят менее чувствительными методами, если используются жидкости, то они перекроют мелкие течи.

5.2.1.Испытание с вакуумированием контролируемых изделий. Испытания с вакуумированием изделий или систем довольно просты. Если система содержит средства измерения вакуума, они могут быть использованы для оценки содержания газа. Если не содержит, необходима опрессовка. После этого может быть использован пузырьковый метод для обнаружения исключительно больших течей. Если контролируемый объект имеет выход в атмосферу, можно использовать метод измерения потока.

5.2.2.Изделия, герметизированные в атмосфере воздуха. Процедура испытаний изделий, герметизированных с воздухом, может быть разбита на две категории: испытание с низкой чувствительностью пузырьковым методом, измерением потока, или измерением давления, и испытание с высокой чувствительностью с использованием опрессовки.

5.2.3.Изделия, герметизированные в атмосфере пробного газа. Изделия, герметизированные в атмосфере пробного газа, могут быть испытаны на утечку газа из этого изделия динамическим или статическим способом. В общем, парциальное давление газа внутри изделия будет выше, чем оно могло бы быть, будучи созданным там в процессе опрессовки через малую течь. Так что, герметизация в среде пробного газа повышает чувствительность метода и влечёт за собой сокращение операций. Как и при выполнении испытаний другими методами, окончательный контроль должен быть выполнен пузырьковым методом для обнаружения места исключительно большой течи.

6. Определение места утечки.

6.1. Определение места утечки может быть выполнено двумя методами: методом пробного газа и методом пробника. Метод пробного газа используют, когда объект можно откачать. Тогда источник пробного газа должен быть снаружи. Метод пробника используют, когда в изделии можно создать давление пробного газа, тогда испытание изделия проводится при атмосферном давлении. Обычно, метод пробного газа выполняется быстрее потому, что пробный газ достигает детектора, имея более  высокую концентрацию, чем при контроле пробником, при котором пробный газ стремится раствориться в атмосфере. Однако, в последнем случае может быть использована более высокая разность давления на стенке изделия, и, таким образом, может быть выявлена более мелкая течь. В обоих методах поиск места утечки производится после подтверждения того, что такая течь имеется.

6.1.1.Испытание откачиваемых систем. (метод пробного газа).

При выборе способа контроля откачиваемых систем, прежде всего определяют, имеется ли в ней какой-либо датчик давления, особенно если он ещё и избирателен к какому-нибудь газу, который может быть использован как пробный. Если такового нет, используют следующие методы (в порядке возрастания их чувствительности): звуковой, по изменению давления, по измерению давления, высоковольтный разряд, галогеновый, инфракрасный, и масс-спектрометрический.

6.1.2.Испытание при атмосферном давлении (метод пробника). При испытании систем, из которых флюид вытекает в атмосферу, первым соображением должно быть, можно ли использовать вытекающий флюид в качестве индикатора утечки. Это можно сделать в любом случае, если применять пузырьковый или звуковой метод. Однако, могут быть использованы также другие методы определения места утечки. Это, в порядке возрастания чувствительности: химический, изменение давления, инфракрасный анализатор газа, масс-спектрометр, галоидный детектор.

6.1.2.1. Когда используют жидкие пенетранты, давление может быть атмосферным с обоих сторон – изнутри и снаружи изделий. Обе поверхности должны быть подготовлены. Течи обнаруживают визуально по флоуресценции или окрашиванию.

1.3.Стандарт ASTM  E1316 Терминология по неразрушающим методам испытаний. Часть Е: Течеискание.

 (выдержки).

Испытание с аккумулированием (накопление) – используется для очень малых течей, когда вытекающий газ накапливается некоторое время перед детектированием в закрытой вакуумной камере, куда помещено контролируемое изделие.

Фоновый сигнал – постоянный или флуктуирующий сигнал детектора, вызванный влиянием остаточного количества пробного газа, или другими веществами, на которые реагирует течеискатель.

Колпак – контейнер, открытый с одной стороны (снизу), который используют как вакуумную камеру или как испытательную камеру.

Динамические испытания – форма течеискания, при которой измеряется равновесное парциальное давление пробного газа в то время, как система активно откачивается

Чехловое испытание – испытание, при котором откачиваемые изделия накрываются чехлом, в который подаётся пробный газ, изделия изнутри подсоединены к течеискателю.

Изоляция течи – метод определения наличия течи в системе, или её измерение, когда определяется скорость возрастания давления в вакуумной системе, перекрытой от насоса.

Течь – полость, или пустота в стенке герметизирующего элемента, способная пропускать жидкость или газ с одной стороны стенки на другую под действием разности давления или концентрации, независимо от величины потока флюида.

Маскирование – перекрытие части контролируемого объекта так, что пробный газ не может попасть через течь, которая может быть в перекрытой части.

Ипытание с опрессовкой-вакуумированием – испытание, при котором объекты опрессовывают некоторое время, за которое они могут достаточно накопить пробный газ, чтобы после помещения в вакуум, детектор мог его обнаружить.

Испытание давлением – метод испытаний, при котором изделие заполняют газом или жидкостью и определяют наличие утечки снаружи.

Пробник – трубка, которая через открытый конец забирает пробный газ.

Ипытание пробником – испытание с помощью пробника, при котором локализуется площадь, вблизи которой появляется пробный газ.

Всасывающий пробник – устройство для сбора пробного газа при пониженном давлении с поверхности испытуемых изделий и направляющее его в детектор.

Распылитель – устройство, направляющее струйку пробного газа на поверхность испытуемого изделия, находящегося под вакуумом.

Стандартное значение потока утечки – поток атмосферного воздуха, эквивалентный данному значению утечки, перетекающего под давлением на входе 0,1МРа(5%, на выходе – не более 0,1kPa, при температуре 25ОС (5ОС, с точкой росы -25 ОС.

Вакуумное испытание – испытуемый объект вакуумируется, а пробный газ подаётся снаружи.

2. Патентная информация.

Применение различных способов гелиевого течеискания для контроля герметичности конкретных изделий и систем можно иллюстрировать патентной информацией. В таблице 2 приведён перечень и краткое описание некоторых патентов США и Японии. Среди объектов контроля встречаются тоннели, корпуса и теплообменники ядерных реакторов, водопроводы, сосуды под давлением, ядерное топливо, кондиционеры, изоляция кабелей, мелкие детали (микросхемы) при их поточном производстве, плёнки.

3.Материалы 15-ой всемирной конференции

по неразрушающим испытаниям в Риме, 2000 год.


Из 9 докладов конференции, посвящённых течеисканию, гелиевому методу было посвящено только два доклада. Один из них, "Контроль крупных и мелких течей в тепловыделяющих элементах", был сделан автором данного обзора, материалы доклада были опубликованы журнале Вакуумная техника и технология, том 10, №3, 2000г. Второй доклад, “Испытание на газовую утечку гелиевым детектором”, Франция, содержит некоторый опыт, полученный в ядерной технологии. Тепловыделяющие элементы контролируют на утечку гелия порядка 10-7 mbar.l/s (10-7 atm cm3/s), капсулы с кобальтом – 10-6 Pa.m3/s (10-5.atm. cm3/s),  боксы для работы с плутонием - 10-8 mbar.l/s. В последнем случае основной целью контроля является обеспечение герметичности по воздуху. Это можно производить различными методами. Для этого рассчитаны коэффициенты пересчёта потока утечки гелия на потоки утечки различных газов, таблица 3.

Таблица 3. Коэффициенты пересчёта потоков гелия на потоки различных газов.

	Режим течения
	Рефрижерант-12
	Воздух
	Аргон
	Водород

	Молекулярный
	5,47
	2,70
	3,14
	0,70

	Ламинарный (20ОС)
	0,68
	0,93
	1,14
	0,25


При использовании высоковакуумного оборудования следует учитывать проницаемость уплотняющих материалов по гелию. Так синтетические материалы (пербунан, неопрен, велон) пропускают от 5х10-8 до 20х10-8 cm/s (толщина 1см, поверхность 1см2). Эта величина приблизительна и зависит от химического состава уплотнителя и степени его сжатия. Металлы практически не пропускают гелий.

4.Заключение.


Материалы данного обзора показывают, что метод гелиевого течеискания имеет широкое применение как вид неразрушающего контроля различных объектов и изделий благодаря большому запасу по чувствительности, использованию высокоэффективного пробного вещества, гелия, отработанными и стандртизованными, например в системе стандартов ASTM, способами выполнения.
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