7. Fachseminar @,
Dichtheitspriifung und Lecksuche — Vortrag 5

Durchstromung von Glaskapillaren mit
Lachgas und Helium

Eva SCHLICK-HASPER *, Uwe SCHNEIDER *, Thomas GOEDECKE *,
Matthias KRAUME 2
! BAM Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung, Berlin
2 Technische Universitat Berlin, Berlin

Kontakt E-Mail: eva.schlick-hasper@bam.de

Kurzfassung

Distickstoffmonoxid (N,O, Lachgas) und Helium (He) sind gangige Priifgase fur
Dichtheitsprifungen. Die einfachste Leckgeometrie stellt ein ideal zylindrisches Rohr dar.
Es wurden Glaskapillaren verschiedener Abmessungen mit Lachgas und Helium
durchstromt. Der Uberdruck am Kapillareingang lag zwischen 100 mbar und 400 mbar. Es
handelte sich um vier anndhernd zylindrische Glaskapillaren mit den mittleren
Durchmessern: Kapillare 1: ca. 102 um; Kapillare 2: ca. 71 um; Kapillare 3B: ca. 49 um;
Kapillare 4: ca. 53 um. Zudem wurde eine nichtzylindrische Kapillare gepruft (Kapillare
3A). Die Kapillaren 1, 2 und 3B wurden mit beiden Priifgasen getestet. Kapillare 3A wurde
nur mit Lachgas durchstromt, Kapillare 4 nur mit Helium.

Fur die Messung der Leckageraten kam das Uberdruckverfahren mit Ansammlung
(Verfahren B3 nach DIN EN 1779: 1999-10) zum Einsatz. Als Detektor fur Lachgas diente
der Lachgasdetektor Maihak Unor 6 N, fir Helium der Leckdetektor T-Guard der Firma
Inficon.

Es wurden verschiedene Theorieansatze verglichen. Beim Theorieansatz Ib erfolgte
die Umrechnung der Lachgas-Messwerte auf die Helium-Messwerte und umgekehrt anhand
der Druck-, Temperatur- und Gasartabhangigkeit der Leckagerate fur laminar-viskose
Gasstromung (DIN EN 1779: 1999-10; DGZfP-Richtlinie DP2: 2009-12). Beim
Theorieansatz 1l wurde die Berechnung der Leckagerate fur die laminar-viskose
Rohrstromung unter der Annahme einer ideal zylindrischen Kapillare durchgefiihrt.
Zusitzlich wurde mit ,,ANSYS Fluent” eine CFD-Simulation vorgenommen. Bei Kapillare
3A wurde eine Serienschaltung der Stromungsleitwerte von Rohr und Duse angesetzt.

Bei Anwendung des Ansatzes Ib werden bei Umrechnung der Helium-Messwerte
auf Lachgas die Lachgas-Messwerte iberschétzt. Umgekehrt werden bei der Umrechnung
der Lachgas-Messwerte auf Helium die Helium-Messwerte unterschatzt. Bei Analyse der
Einlauflangen der Rohrdurchstrémung ist festzustellen, dass diese fiir Lachgas stets groier
als fur Helium sind. Bei Lachgas liegt daher fiir einige Messwerte noch keine ausgebildete
laminare Rohrstromung vor. Einlaufeffekte kdnnen somit nicht vernachldssigt werden. Als
Fazit ergibt sich, dass bei Verwendung von Helium als Prifgas und Umrechnung der
Helium-Messwerte auf Lachgas die Lachgas-Leckageraten sicherheitstechnisch konservativ
abgeschatzt werden.
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Ziel der Messungen ; BAM

Distickstoffmonoxid (N,0, Lachgas) und Helium (He) sind
haufig angewandte Prifgase fur die Durchflihrung von
Dichtheitsprifungen

Vergleich der gemessenen Leckageraten beider Gase
anhand einer einfachen Geometrie (annahernd
zylindrisches Rohr)

Vergleich verschiedener Theorieansatze

Physikalische Eigenschaften?:
Molmasse:

My,o ~ 44 kg/kmol

My, =~ 4 kg/kmol
Dynamische Viskositat (20 °C):
Mn,0 = 14,4 YPa s

Nye =~ 19,1 pPa s

1 DGZfP Richtlinie DP1: 2005-06

Ziel der Messungen ; BAM

Uberblick iiber die durchstromten Glaskapillaren
(,Testleck in Einschraubhiilse" der Firma Inficon)

Standard- Leckagerate Mittl. Verhaltnis | Durch-
leckagerate Luft | Helium (1,2 bar | Durch- Lange/ stromt
(1 bar gegen 0 gegen Atm., Fa. | messer Durchmes- | mit
bar, Fa. Inficon) | Inficon) [um] ser [-]
[Pa m3/s] [Pa m3/s]
1 0,05 0,031 102 10,2 100 N,O, He
2 0,01 0,0047 70,9 17 240 N,O, He
3A 0,001 - Ein: 44,7 32,8 Nicht N,O
Aus: 24,5 zylindrisch
3B 0,0016 0,00066 49,0 30 612 N,O, He
4 0,0012 0,00055 52,8 38 720 He




Ziel der Messungen ; BAM

Glaskapillaren
Nr. 1, 2, 3A

4 4 ©o

Glaskapillare 3B: Ein- und Austrittsdurchmesser

oy

6 pm
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Ziel der Messungen ; BAM

Folgende Ansatze werden verglichen:
- Praxis: Direkte Messung der Leckagerate

- Theorieansatz Ib: Umrechnung der Leckageraten eines Priifgases
auf das andere gemaB Druck-, Temperatur- und
Gasartabhangigkeit flir laminar-viskose Gasstromung?-3

- Theorieansatz II: Berechnung der Leckagerate flr laminar-
viskose Rohrstrémung fur die Annahme einer ideal zylindrischen
Kapillare (anhand gemessener Lange und Durchmesser der
Kapillaren)3

- Simulation der Leckageraten (ANSYS Fluent)

- Vergleich mit dem Kalibrierwert der Fa. Inficon (umgerechnet
auf Betriebsbedingungen)

2DIN EN 1779: 1999-10; 3 DGZfP Richtlinie DP2: 2009-12
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Ziel der Messungen ; BAM

- Praxis: Direkte Messung der Leckagerate:
Uberdruckverfahren mit Ansammlung (Verfahren B3 nach
DIN EN 1779: 1999-10)

q =p'V'%'en'At
mit
p: Atmospharischer Luftdruck in Prifkammer [Pa]
V. Freies Volumen in Prifkammer [m3]
Ac: Konzentrationsanstieg des Priifgases [ppm]
At: Prifdauer [s]
q: Leckagerate [Pa m3/s]

e™At: Korrekturfaktor (Verlustrate der Kammer) [-]

20.-21.09.2016 7. Fachseminar Dichtheitspriifung und Lecksuche

Ziel der Messungen ; BAM

- Theorieansatz Ib: Umrechnung der Leckageraten von
Prifgas I auf Prifgas II:

wi=-pDu m
(f —p3)1 M
p1, P2 Absolutdruck am Kapillarein- und Austritt [Pa]

qir = q;p

n;, n;- Dynamische Viskositat des Priifgases bei der
jeweiligen Versuchstemperatur [Pa s]

- Theorieansatz II: Berechnung der Leckagerate flr
laminar- viskose Rohrstrémung:

_n d* p{-p3
128 -l 2

q

d, l: Durchmesser und Lange der Kapillare
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Ziel der Messungen ; BAM

— Nur fiir die nicht-zylindrische Kapillare 3A:
Serienschaltung der Stromungsleitwerte von Rohr und Dlse?:

q = Cserie " (P1 — D2)

mit 1 1 N 1
CSerie CRohr CDl‘ise
wobei oo _ ™ 4" (tp)
Rohr =128 n-1 2
T _
und Amin'\/;'pl'cl'lp(f)_i
Crien =
buse (p1 — p2)
2 1+k

Ausflussfke. <&) |k (&)E B <&)T
P1 k—1 P1 P1

4 Wutz Handbuch Vakuumtechnik
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Versuchsaufbau ; BAM
Messung mit Lachgas a G 7 12
(1 m3-Kammer)
Nr. | Bezeichnung |

1 Lachgas-Druckgassflasche .

2 Flaschendruckminderer LH G P

3 Zufuhrschlauch zur Kammer B —— @ ==l

4 Manometer LEO 2, Fa. Keller

5 Glaskapillare

6 1 m3 Klimakammer

7 Ventilator

8 Zufuhrschlauch zum Detektor I . I

9 Lachgasdetektor Maihak UNOR 6N

10 Messgasrickfiihrung vom Detektor

11 ALMEMO 2890-9 (T, ¢ in Kammer) 1 2 3 ® 10 g 8 a1

12 Manometer LEO 2, Fa. Keller (paem)
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Versuchsaufbau

Messung mit Helium
(40 I-Kammer)

Bezeichnung
Helium-Druckgasflasche
Flaschendruckminderer
Zufuhrschlauch zur Kammer

Drucksensor Sensormaster 9158

1

2

3

4

5 Glaskapillare
6 40 | Akkumulationskammer

7 Ventilator (2 Stlick)

8 Zufuhrschlauch zum Detektor

9 Heliumsensor T-Guard, Fa. Inficon
10 Ausgangsleitung der Pumpe
11,12 Datenlogger DCX 22, Fa. Keller
13 Schlauch Festo PUN 6x1

14 Ausgangsleitung des Sensors

15 Vorpumpe KNF Neuberger
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Versuchsaufbau

Messung mit Lachgas
(1 m3-Kammer)
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Versuchsaufbau ; BAM

Messung mit Helium
(40 I-Kammer
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Versuchsdurchfiihrung ; BAM

Messung mit Lachgas und Helium

- Beaufschlagung der Kapillaren mit reinem Prlifgas bei den
Prifgasuberdriicken 100 mbar, 200 mbar, 300 mbar und 400 mbar

- Stromung gegen atmospharischen Druck

- Messung des Konzentrationsanstiegs Uber die Prifzeit in der
jeweiligen Prifkammer:
- Helium, Kapillare 1, 2, 3B, 4 : 40 I-Prifkammer
- Lachgas, Kapillare 3A: 25 I-Exsikkator
- Lachgas, Kapillare 1, 2, 3B: 1 m3-Prifkammer

- Berechnung der Leckagerate gemaB Gleichung fir Akkumulations-
verfahren (Verfahren B3 nach DIN EN 1779: 1999-10)

- Berechnung der hydrodynam. Einlauflange flr Rohrstromung fur
alle Versuchspunkte:
Xein = 0,056-Re-d
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Ergebnisse
Lachgas

Kap. 1

q(N,0) [Pa m?/s]

Kapillare 1 (q,,,, . = 0.05 Pa m’/s)

0,08

b4

[=1

@
1

_1?

0,02 -

Ap = 1 00mbar

;'I

Ap = $00mbar
|
Ap = 300mbar
o ]
Ap = 200mbar L
n [
.
m  PRAXIS
=" PRAXIS Mittelwert

PRAXIS Mittelwert Lin. Fit
THEORIE Ib
= THEORIE Il (Rein laminar)
®m  Simulation
Kalibrierung (umgerechnet)

0,00

pl-p; IPa’]

T T T T T T
0,00E+000 2,00E+009 400E+009 6.00E+00% B8,00E+00% 1,00E+010

< BAM

— Bei 400 mbar: Einlauflange ca. 5 mm (Halfte der Kapillarlange)
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Daher: Werte fir PRAXIS und Simulation < THEORIE II

Ergebnisse
Lachgas

Kap. 2

gq(N,0) [Pa m/s]

0,015 4

0.010 4

0,005 4

0,000

Kapillare 2 (q,,, . = 0,01 Pa m®/s)

Ap = 100mbar

&

Ap = 200mbar

=

Ap = S00mbar

a

Ap = 300mbar .

-

m PRAXIS
PRAXIS Mittelwert
PRAXIS Mittelwert Lin. Fit
THEOQRIE Ib
THEORIE Il (Rein laminar)
®  Simulation

Kalibrierung (umgerachnet)

pl-p; IPa’]

— Bei 400 mbar: Einlauflange < 1 mm
— Werte fur PRAXIS, Simulation und THEORIE II gut Ubereinstimmend
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Ergebnisse ; BAM
Lachgas

ap' 3 Kapillare 3A (g, . = 0.001 Pa m*/s)
0,0012
4 Ap = A00mhar
0,0010 4 ;
Fw—‘. 0.0008 4 Ap = 300mbar w
£ =
© ]
£ ]
= 0,0006 | ]
= Ap = 200wmbar l;
E 4
S 5.0004 4 E = PRAXIS
Ap = 100mbar PRAXIS Mittelwert
PRAXIS Mittelwert Lin. Fit
0,0002 4 E =  THEORIE Il (rein laminar)
= = THEORIE lll (Serie Rohr/Dise)
B Simulation
0.0000

T T T T T T
0,00E+000 2 00E+009 4 ,00E+009 6,00E+00% B8,00E+00% 1,00E+010
z 2 2
PP, [Pa’]

— Kapillare 3A ist nicht zylindrisch
— Ansatz der Serienschaltung von Rohr und Duse zufriedenstellend
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Ergebnisse ; BAM
Lachgas

Ka p' 3 B Kapillare 3B (q,,, . =0,0016 Pa m*s)
0,0025 -
Ap = A00mbar
0,0020 o
Ap = 3mbar T
— L]
)
T 00015 m [ WTag2
- -
n_._ Ap = 200mbar » 4
3, n
= 0,0010
= - mTag2
Ap = 100mbar »
. PRAXIS
0,0005 - ¥ » - PRAXIS Mittelwert
. Tag 2 THEORIE Ib
=  THEORIE Il (rein laminar
i Too 2 = Simulation
0.0000

T T T T T T
0,00E+000 2 00E+009 4 ,00E+009 6,00E+00% B8,00E+00% 1,00E+010
z 2 2
PP, [Pa’]

— Abhangigkeit von Versuchsreichenfolge; Abhangigkeit nicht linear
— Messwerte nur bedingt auswertbar; keine gute Reproduzierbarkeit
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Ergebnisse ; BAM
Lachgas

Vergleich des Verlaufs des Konzentrationsanstiegs

Kap. 2 Kap. 3B
Kapillare 2, Ap=117 mbar | = Messung (Versuch a2) Kapillare 3B, Ap=131 mbar = Messung (Versuch a3)
120 4 Lin. Regression 8-
-
-
100 - o 7
" a B
e 64 ™ -
804 i .
L L
ey - 5
£ - = L]
s ol E
& 60 - a -
= - g a-
S, - =
z - o, -
T 40 - Z 34
-~ ] W
-
..
204 - 24
...
l. 14
0 T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 80 0 . . . . . 5
Zeit [min] 0 10 20 30 40 50 60

Zeit [min]

— Kapillare 1 und 2: Konzentrationsanstieg linear

Kapillare 3B, 3A: Konzentrationsanstieg z. T. abknickend

20.-21.09.2016 7. Fachseminar Dichtheitsprifung und Lecksuche 19

Ergebnisse ; BAM
Helium

Kap. 1
i = 3
Kapillare 1 (q,, . = 0,05 Pa m%/s)
0,09 5
0,08
0.07—‘ Ap = H0mebar
0.0 7 Ap =~ 300mbe E;
— Ap = 300mbar
2 1 "
E 0,05 i
@ J ]
n__; 0,04 4 Ap = 200 mbar ; n
& ® PRAXIS
0,03 ’ A PRAXIS Mittelwert
i Ap oz 100mbar r ] PRAXIS Mittelwert Lin. Fit
0.02 4 THECRIE Ib
' » THEORIE Il {laminar) d=102 pm|
1 i Kalibrierung (umgerechnet)
0,01+ ®  Simulaticn
1 B THEORIE Il {lamingr) d=98 um
0.00

T T T T T T
OOOE+000 200E+009 400E+009 B00E+009 B00E+009 1.O0E+010 ijier a0 Fehlmessung
pi-pl [Pa] des Durchmessers vor

— Bei 400 mbar: Einlauflange < 0,5 mm: Ansatz II passt daher gut
- Abhangigkeit der Leckagerate vom Durchmesser: d#4!
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Ergebnisse ; BAM

Helium

a p' Kapillare 2 (g, . = 0.01 Pam?’/s)
0,0150
0,0125 4
Ap = A0mbar
L1
0,0100 =
2 i Ap = 300mbar g "
£
© 00075 &
= Ap = 200mbar o
o m PRAXIS
0,0050 4 = PRAXIS Mittelwert
Ap = 100mbar w PRAXIS Mittelwert Lin. Fit
THEORIE Ib
0,0025 4 F =  THEORIE Il (Rein laminar)
®  Simulation
Kalibrierung (umgerechnet)
0.0000

T T T T T T
0,00E+000 2 00E+009 4 ,00E+009 6,00E+00% B8,00E+00% 1,00E+010
z 2 2
PP, [Pa’]

- Gute Ubereinstimmung von Messwert und Helium-Kalibrierwert
— Messwerte > Simulation und THEORIE II
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Ergebnisse ; BAM
Helium

ap' 3 Kapillare 3B (q,,, . =0,0016 Pa m*s)
0,0025
0,0020 4
Ap = A00m bar
@ 00015+ Ap = 300mbur L4
E
© -
a Ap = W0mibar = i’
£ 0,0010 -
= - m PRAXIS
Ap = 100mbar » PRAXIS Mittelwert
e PRAXIS Mittelwert Lin. Fit
0,0005 4 [ 5 THEORIE Ib
& ® THEORIE Il (Rein laminar)
" ®  Simulation
Kalibrierung (umgerechnet)
0.0000

T T T T T T
0,00E+000 2 00E+009 4 ,00E+009 6,00E+00% B8,00E+00% 1,00E+010
z 2 2
PP, [Pa’]

- Gute Ubereinstimmung von Messwert und Helium-Kalibrierwert
— Messwerte > Simulation und THEORIE II
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Ergebnisse ; BAM

Helium

a p' Kapillare 4 (q,,, . = 0.0012 Pa m¥s)
0.00150
Ap = HMimbar
B
0,00125 5
Ap = 300mbar
0,00100 -
w 3
;é "
© 0.00075 Ap = 200mbar
o
e ]
= 000050 ' = PRAXIS
Ap = 100mbar PRAXIS Mittelwert
1 » PRAXIS Mittelwert Lin. Fit
0,00025 4 | ] THEQRIE Il (Rein laminar)
Kalibrierung (umgerechnet)
®  Simulation
0.00000

T T T T T T
0,00E+000 2,00E+009 400E+009 6.00E+00% B8,00E+00% 1,00E+010

pl-p; IPa’]

- Gute Ubereinstimmung von Messung, THEORIE II und Simulation
— Messwerte bei kleinen Leckageraten reproduzierbarer als fir N,O
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Vergleich der Leckageraten von ; BAM
Lachgas und Helium

Theorieansatz Ib

- Bei Umrechnung der Helium-Messwerte (PRAXIS und

Kalibrierwert) auf Lachgas: Lachgas-Messwerte werden
Uberschatzt

- Bei Umrechnung der Lachgas-Messwerte auf Helium:
Helium-Messwerte werden unterschatzt

- Die Einlauflangen sind flr Lachgas groéBer als fir Helium

- FUr Lachgas liegt daher flir einige Messwerte noch keine
ausgebildete Laminarstrémung vor (Einlaufeffekte)

- Ansatz Ib basiert jedoch auf der Annahme eines
ausgebildeten laminaren Stromungsprofils

=> Bei Messung mit Helium und Umrechnung mit Ansatz Ib
auf Lachgas: Konservative Ergebnisse
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Vergleich der Leckageraten von ; BAM
Lachgas und Helium

Eignung als Priifgas fiir Dichtheitspriifung

Bei den Kapillaren mit Durchmessern < 50 uym (Nr. 3A und
3B): Z. T. abknickender Konzentrationsverlauf bei Lachgas

Bei Helium: Stets linearer Konzentrationsanstieg
Bei Lachgas: Abhangigkeit von der Versuchsreihenfolge

Bei kleineren Leckageraten: Messwerte flir Lachgas haben
starkere Streuung als fir Helium

Mdgliche Erklarung: Verunreinigungen der Kapillare (Staub)
wirken sich bei Lachgas starker aus als bei Helium

Helium-Messwerte stets gut Ubereinstimmend mit Kalibrierung
Messwerte > Simulation und Theorie II

Mégliche Erklarung: Bei Helium zusatzliche Effekte
(Permeation durch Dichtring, Bypassstrémung)

20
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Zusammenfassung ; BAM

Durchstromung von Glaskapillaren mit Durchmessern
zwischen ca. 102 ym und ca. 49 um sowohl mit Lachgas als
auch mit Helium

FUr Helium: Mit eigenen Messungen: Kalibrierung bestatigt

Flr geringere Leckageraten bzw. kleinere Durchmesser
verfligt Helium im Akkumulationsverfahren lUber bessere
Lecksucheigenschaften (stabilerer Konzentrationsanstieg,
bessere Wiederholbarkeit, geringere Streuung)

Verwendung von Helium als Prifgas und Umrechnung nach
Theorieansatz Ib (Umrechnung von Leckageraten nach DIN
EN 1779: 1999-10): Ergibt Uberschatzung der Lachgas-
Messwerte

Dies bedeutet: Bei der Umrechnung von Helium auf Lachgas
liegt man auf der sicheren Seite: Sicherheitstechnisch

__konservative Abschatzung
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Fragen? ; BAM

20. - 21. September 2016, Dortmund
7. DGZfP Fachseminar Dichtheitsprifung
Dipl.-Ing. Eva Schlick-Hasper
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