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g PROGETTI EUROPEI DI RICERCA METROLOGICA

V. Fernicola, G. Beltramino, R. Cuccaro, D. Enescu, R. Nobakht, L. Rosso, R. Salerno
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A METROLOGY INFRASTRUCTURE FOR THE MEASUREMENT

OF TRACE WATER IN PURE GASES

PROMETH2O, Metrology for trace water in ultra-pure process gases, is a
Joint Research Project of the European Metrology Research Programme for
Innovation and Research (EMPIR). Its objective is to fill the gap regarding the
metrological traceability in the technology area of ultra-high purity process
(UHP) gases that underpin semiconductor and photonics %bricotion. PRO-
METH2O is developing traceable and improved methods for measuring trace
water in gaseous matrices in the challenging amount fraction range between
5 ppb and 5 ppm while demonstrating the effectiveness of the relevant metro-
logy practices in the industry supply c?\oin.

New primary standards cngimproved trace water analysers will be available
for measuring the water content in UHP gases to enhance the competitiveness
of European manufacturers and service providers through traceable methods
and techniques to better serve such advanced industrial sectors.

RIASSUNTO

PROMETH2O, Metrology for trace water in ultra-pure process gases, & un
progetto di ricerca congiunto del Programma europeo di metrologia per la
ricerca e |'innovazione (EMPIR). Il suo obiettivo & colmare il gap di conoscen-
ze e infrastrutture per assicurare la riferibilitd metrologica alle misurazioni di
acqua in fracce nei gas di processo ultra-puri in settori chiave quali I'industria
dei semiconduttori e della fotonica. PROMETH2O sviluppa sistemi di riferi-
mento e metodi di misura per I'intervallo di frazione molare compresa tra 5
parti per miliardo e 5 parti per milione di acqua, con dimostrazioni in campo
nell'intera filiera produttiva. La disponibilita di nuovi campioni e il migliora-
mento delle tecniche di misurazione di acqua in tracce nei gas ad altissima
purezza contribuiranno al miglioramento della strumentazione, dei metodi e
delle tecniche di misurazione e della qualita dei servizi di taratura a supporto
di settori industriali avanzati.

IL CONTESTO DI RIFERIMENTO

La misurazione di acqua in tracce nei
gas, cioé quando la frazione molare &
inferiore a 1 umol/mol (1 ppm), & un
fattore chiave nella progettazione e
nella gestione degli impianti di produ-
zione in diverse aree tecnologiche. Ad
esempio, nella fabbricazione dei semi-
conduttori e di dispositivi fotonici, il
controllo dell’'umidita residua é fonda-
mentale per mantenere la purezza ele-
vata dei gas di processo quali azoto,
argon, elio, idrogeno e anidride car-
bonica [1].

Concentrazioni volumetriche di acqua
superiori a poche parti per miliardo

(ppb) nei gas di processo possono se-
riamente compromettere la produttivita
dei processi di fabbricazione e |'effi-
cienza dei dispositivi. Secondo la Inter-
national Technology Roadmap for De-
vices and Systems (IRDS), le tecniche di
misura devono consentire la rivelazio-
ne di decine di parti per miliardo di
vapore acqueo nel punto d’'impiego
dergcs [2]. Negli ultimi anni, i requisiti
sono stati ulteriormente inaspriti per
alcuni gas usati “a protezione” dei pro-
cessi (quali azoto e argon), pertanto gli
standard industriali recenti richiedono
campioni di umidita in tracce a livello
di pochi ppb [3]. Cio presenta grandi
sfide per i produttori di gas e per i co-
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misura dell’acqua in tracce nei gas puri

Il progetto PROMETH20

struttori di strumenti analitici, poiché il
controllo e la misura dell’acqua a tali
livelli & difficile non solo a causa dei
diversi tipi di gas che possono influen-
zare il processo di misurazione, ma
anche per via della natura polare della
molecola che viene facilmente adsorbi-
ta sulle superfici dei materiali (compre-
se le superfici metalliche delle tubazio-

ni) [4].

IL PROGETTO PROMETH20:
METROLOGY FOR TRACE WATER
IN ULTRA-PURE PROCESS GASES

Il progetto PROMETH20O “Metrology
for trace water in ultra-pure process
gases”, il cui logo é riportato in Fig. 1,
mira a colmare il gap di conoscenze e
di infrastrutture per assicurare la riferi-
bilitd metrologica alle misurazioni di
acqua in tracce nei gas ultra-puri. PRO-
METH2O é un progetto di ricerca con-
giunto del Programma europeo di me-
trologia per la ricerca e |'innovazione
(EMPIR), cofinanziato dall’Unione Eu-
ropea e dagli stati partecipanti, avvia-
tosi a giugno 2021 e coordinato dal-
I'INRIM.

L
,® PROMETH20

Figura 1 -l logo del progetto

Il consorzio di ricerca riunisce esperti
provenienti da undici differenti istituti
di metrologia, da quattro universita
europee e da quattro aziende leader
nei settori della produzione di gas e
dello sviluppo di sistemi di misura di
precisione (Fig. 2).

Istituto Nazionale di Ricerca Metrologica
(INRIM)
v.fernicola@inrim.it

TMN. 2/23 B 17


mailto:v.fernicola@inrim.it

S.p.A.

DIVISIONE PROVE E MISURE
TEST AND MEASUREMENT DIVISION

Per garantire un supporto qualificato in

Dal 1994, il laboratorio a supporto
dei produttori nel mondo
elettrico ed elettronico
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ambito prove alle aziende produttrici, e per /
soddisfare le esigenze provenienti dalla

diffusione di norme sempre piu numerose i
e specializzate e I'entrata in vigore Innovazione
cogente delle Direttive Comunitarie, e

il laboratorio INTEK ¢ in costante
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Settori principali e contatti:

Il laboratorio INTEK & specializzato
in metrologia e nel calcolo dell'incertezza
di misura, con un occhio sempre rivolto al

miglioramento dei metodi di testing.
Ma non & solo semplice esecuzione delle

prove: un team di tecnici appassionati
segue il cliente fino al raggiungimento
del suo obiettivo.

Compatibilita elettromagnetica: luigi.sala@intek.it ~ Bassa tensione, vibrazioni e ambientali: flavio.floriani@intek.it
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Figura 2 - Il consorzio europeo PROMETH20

PROMETH2O si pone come obiettivi lo
sviluppo di sistemi di riferimento e me-
todi di misurazione per |'intervallo di
frazione molare tra 5 parti per miliardo
e 5 parti per milione di acqua e la di-
mostrazione in campo dell’efficacia di
tali metodi nel miglioramento dei pro-
cessi e nelle applicazioni industriali
lungo I'intera filiera produttiva dei gas
puri. Il progetto intende migliorare lo
stato dell’arte dei campioni primari di
umidita, con lo sviluppo di generatori
campione (primi in Europa e tra i pochi
al mondo) in grado di generare gas
umidi con frazione molare di vapore
dcaueo fino a 5 nmol/mol e temperatu-
re di brina fino a-105 °C. Inoltre inten-
de contribuire all’avanzamento della
conoscenza delle proprietd termodina-
miche e termofisiche cs)ei gas umidi, for-
nendo nuovi dati sperimentali, per il
cosiddetto “fattore d’incremento” del
vapore acqueo a temperature compre-
se tra-90 °C e-30 °C a pressioni fino a
1 MPa. Il fattore d’incremento & la prin-
cipale correzione all’equazione di
stato dei gas reali umidi e purtroppo, al
momento, non esistono dati nella lette-
ratura scientifica per l'intervallo di mi-
sura considerato. La conoscenza preci-
sa e riferibile di tale fattore correttivo &
essenziale per la conversione tra le dif-
ferenti grandezze e unita di misura con
cui si esprime |'umidita ed & importante
sia per i produttori di miscele di gas,
sia per i costruttori di strumentazione,
sia infine per i laboratori che forniscono
servizi di taratura. Al termine del pro-
getto, i partner di PROMETH2O met-
teranno a disposizione nuovi campioni
metrologici e migliorate capacita di

misura per garantire la riferibilita alle
misure di umidita in un intervallo molto
esteso in grado di fornire supporto al-
I'industria europea che produce e uti-
lizza i gas puri di processo e ai costrut-
Itori di strumentazione di misura e ana-
isi.

SVILUPPO DI CAMPIONI
PRIMARI DI UMIDITA
PER LA MISURAZIONE
DI ACQUA IN TRACCE

Nell’'ambito del progetto, I'lNRIM ha

Figura 3 — Generatore primario di umidita INRIM 03 Mk2 per bassi punti di brina operante

TEMA

sviluppato un generatore campione di
gas umido in grado di coprire l'interval-
lo di temperatura di brina tra -105 °C
e -20 °C, corrispondente all’interval-
lo di frazione molare tra 5 nmol/mol
e 0.5 cmol/mol.

Il campione (denominato INRIM 03
Mk2) é in grado di operare in un am-
pio campo di pressioni assolute da
circa 200 hPa a 6.800 hPa, utilizzan-
do azoto e argon come gas vettori
(Fig. 3). La scelta di operare a pressio-
ni sub-atmosferiche & dettata dalla ne-
cessita di assicurare la riferibilita alle
misure in ambito meteo-climatico ai
sensori di umidita per |'alta troposfera
(fino a 13 km di quota) [5], mentre la
capacita di operare fino a 0.68 MPa
serve a soddisfare le necessita dell’in-
dustria dei gas. Le prime verifiche spe-
rimentali del generatore campione so-
no state molto soddisfacenti, dimo-
strando che il sistema & in grado di ge-
nerare un gas umido con una frazione
molare di 5 ppb di vapore d’acqua
con un'incertezza relativa inferiore al-
I'8% (corrispondente a un’incertezza
inferiore a 0,35 °C a-105 °C) e di gene-
rare una frazione molare di 5 ppm di
vapore d'acqua con un’incertezza relati-
va inferiore all’ 1% (ovvero un’incertezza

Ry

nel campo tra -105 °C e -20 °C con frazione molare tra 5 nmol/mol e 0.2 cmol/mol
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Banchi dinamometrici
digitali

Forze di trazione e compressione fino a 6,7 kN

Corse finoa 813 mm

Precisione di posizionamento pari a 0,05 mm
Compensazione della flessione ad ogni carico e posizione
Pannello di controllo integrato

Ampia gamma di sistemi di fissaggio e di aggancio
Numero virtualmente illimitato di prove

« Peeling

« Trazione cavi

« Compressione e trazione molle
« Piegatura

B Software IntelliMESUR®

Soluzione integrata per tablet e PC Windows.

Crea ed esegui un'ampia gamma di prove base e multi-step,

come:

« Limitare il test a un carico, una rottura o una distanza

« Misurare l'altezza

« Mantenimento del carico

« Prove multi-step, utilizzando qualsiasi combinazione di
movimento e raccolta dati
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24035 CURNO (BG) - Via Bergamo, 25
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sensorie strumenti

Via Bergamo 25 - 24035 Curno (BG)
Tel. 035/462678 — Fax 035/462790
E-mail: info@luchsinger.it

Web: www.luchsinger.it

Persona da contattare: Fabio Pegurri

L’AZIENDA

Luchsinger opera nel campo delle tecnologie di misura per la
ricerca e I'industria distribuendo strumenti e soluzioni di impor-
tanti aziende internazionali. In supporto alla vendita, offre una
consulenza tecnica altamente specializzata e diffonde la pro-
pria cultura tecnologica attraverso corsi, webinar e seminari.

L’'ampia offerta di tecnologie di misura comprende:
Estensimetri per I'analisi sperimentale delle sollecitazioni e
per la realizzazione di trasduttori, accessori selezionati per
garantire installazioni estensimetriche della massima qualita
e sistemi di acquisizione dati di Micro-Measurements.
Sensori laser, induttivi, capacitivi e confocali ad alta precisio-
ne. L'azienda partner Micro-Epsilon & specializzata nelle tec-
nologie di misura dello spostamento, distanza e posizione
senza-contatto.

Pirometri, termocamere, termoscanner e sensori di tempera-
tura a infrarossi. Optris sviluppa tecnologie di misura della
temperatura senza-contatto e offre soluzioni dedicate per
diversi settori industriali.

Accelerometri per testing e industriali, celle di carico piezoe-
lettriche, vibrometri e martelli strumentati. Dytran Instru-
ments € un’azienda americana specializzata nello sviluppo e
nella produzione di sensori piezoelettrici e MEMS per misure
dinamiche di accelerazione, vibrazioni, forza e pressione.
Sensori di pressione e vuoto, barometri, sensori dedicati ai
settori del condizionamento e riscaldamento aria (HVAC/R),
sensori per il Test&Measurement o dedicati al settore sanita-
rio/farmaceutico.

Dinamometri, banchi dinamometrici e indicatori per sensori
intercambiabili di forza e coppia dell’azienda statunitense
Mark-10.

ALCUNE NOVITA

— Laser scanner scanCONTROL 30x2: un potente sistema
senza-contatto peril rilevamento dei profili e delle dimensio-
ni di oggetti o superfici. Il sensore raggiunge una velocita di
misura di 5 kHz e una risoluzione sull’asse x di 1.024 punti
lungo la linea laser.

- Termocamera industriale stand-alone Xi 410: combina la
resistenza e le dimensioni compatte di un pirometro con la
possibilita di ottenere immagini termografiche di una termo-
camera. Il campo di misura va da -20 a +900 °C e dispone di
una funzione di ricerca automatica dell’hotspot e di un focus
motorizzato. Il pacchetto software di analisi e sviluppo (SDK)
e il software PIX Connect sono inclusi.
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inferiore a 0,05 °C a-65 °C). Tali capa-
cita di misura dell’'umidita sono le
migliori in Europa e tra le poche al
mondo. Il nuovo campione di umidita si
affianca ed estende le capacita di misu-
ra consolidate dell'INRIM che compren-
dono ora la misura della temperatura di
rugiada/brina da -105 °C a +95 °C,
dell’'umidita relativa dal 10% al 95% e
della temperatura dell’aria tra-70 °C e
+180 °C.

Risultati molto significativi sono stati
oftenuti anche da altri partner del pro-
getto. Il VSL, I'istituto di metrologia
olandese, sta sviluppando un metodo a
permeazione per generare umiditd in
tracce nell’intervallo tra 50 nmol/mol e
5 umol/mol (basato sulla norma ISO
6145-10) con diluvizione dinamica con
regolatori di portata massica (riferita
alla ISO 6145 7).

Nei laboratori olandesi ¢ stato installato
un sofisticato sistema a permeazione pas-
sivato in grado di deferminare con estre-
ma precisione la perdita di massa del
tubo a permeazione tramite una bilancia
a sospensione magnetica (Fig. 4). Il PTB,
I"istituto di metrologia tedesco, sta svi-
luppando un generatore campione ba-
sato sul metoc?o “coulometrico” in cui il
numero di moli di acqua generato & pro-

Figura 4 - Sistema a permeazione del VSL
basato su una bilancia a sospensione magnetica

porzionale alla corrente in una cella
elettrolitica (secondo la legge di Fara-
day) e, pertanto, la riferibilita al Sistema
Internazionale deriva da grandezze
eletiriche. La validazione del sistema &
in corso ed & gia stata fatta una stima
preliminare dell'incertezza.

SVILUPPO E VALIDAZIONE
DI NUOVI ANALIZZATORI

L'Universita tecnica della Danimarca
(DTU) ha sviluppato un analizzatore nel-
I'ultravioletto, adatto alle misurazioni di
acqua in tracce in argon e azoto. |l siste-
ma & destinato alle applicazioni indu-
striali e pud operare sia in condizioni
statiche sia dinamiche, con pressioni
fino a 10 MPa. L'analizzatore include
una sorgente luminosa ultravioletta, uno
spettrometro compatto e la cella di misu-
ra del gas. Il sistema permette |'analisi
multicomponente delle impurita presenti
nei gas puri, che siano acqua in tracce o
aliri elementi gassosi (Fig. 5).

Un altro importante contributo viene
dal Dipartimento di Fisica dell’Universi-
ta della Campania Luigi Vanvitelli, che
sta sviluppando uno spettrometro ca-
vity-ring-down (CRDS), in cui la lun-
ghezza d’onda del laser & direttamen-
te riferibile al campione di frequenza e
pertanto consentira di determinare in
modo assoluto (primario) la concentra-
zione di vapore acqueo di una misce-
la. Il sisema CRDS ha gia dimostrato di
Foter effettuare misure di frazione mo-
are intorno a 500 ppb, con un‘incer-
tezza relativa migliore dell’1%.

Z
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INTERAZIONE .
CON LA COMUNITA SCIENTIFICA,
METROLOGICA E INDUSTRIALE

Per facilitare il trasferimento di cono-
scenza e tecnologie, avere un impatto
significativo e interagire efficacemente
con gli stakeholder, PROMETH2O ha
coinvolto fin dall'inizio la comunita
scientifica e I'industria. E stato istituito
un Comitato d’indirizzo, a cui hanno
gia aderito oltre venti membri prove-
nienti da organizzazioni internaziona-
li, costruttori di strumenti di precisione
e produttori di gas europei. Grazie a
una proficua collaborazione, il Comi-
tato d’indirizzo ha contribuito a rileva-
re le esigenze e le priorita delle parti
interessate e degli utenti in merito alla
misurazione della contaminazione del-
I'acqua_nei gas puri e ultra-puri di pro-
cesso. E stato condiviso un questiona-
rio tra 50 organizzazioni, ricevendo ri-
sposte da oltre 30 di esse. Come mo-
strato in Fig. 6, le risposte sono prove-
nute principalmente dai costruttori di
strumentazione (20%), dai produttori
di gas (17%), dagli utenti industriali
(17%), dagli istituti di metrologia
(17%) e dagli organismi di valutazione
della conformita (13%). | risultati del
sondaggio indicano che gli obiettivi
del progetto corrispondono largamen-
te oﬁe esigenze dell’industria e, come
ci si sarebbe potuto aspettare, hanno
dimostrato un notevole interesse per la
riferibilita delle misure di acqua in trac-
ce nell’idrogeno.

In ambito metrologico, PROMETH20O &
diventato un punto di riferimento per gli

T
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Figura 5 - Analizzatore far-UV per misure di acqua in tracce in argon e azoto
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Figura 6 - Profilo degli stakeholder che hanno partecipato al questionario
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istituti metrologici europei e le altre orga-
nizzazioni metrologiche regionali nel
campo dell’'umiditd, facilitando la coo-
perazione e fornendo opportunita per la
diffusione globale delle informazioni.

NEWS >

HEXAGON: NUOVA GUIDA
ALLA PROGETTAZIONE,
PRODUZIONE

E CONTROLLO
DIMENSIONALE

DI MOTORI i

PER LA MOBILITA
ELETTRICA

La filiera automotive & coinvolta in
un periodo di radicale cambiamen-
to, accelerato dalle decisioni dell’U-
nione Europea, che mira a diventare
una societa a impatto climatico ZE-
RO entro il 2050 e, per raggiungere
questo obiettivo, deve ridurre le e-
missioni di anidride carbonica del
55% entro il 2030, per poi azzerarle
del tutto entro il 2050. La mobilita
elettrica & uno dei pilastri sui quali si
fonda questo ambizioso progetto,
che va considerato come la nuova sfi-
da industriale e culturale, una realta
che crescera negli anni di pari passo
alla sua evoluzione tecnologica e

™M E 22

Alivello internazionale, per diffondere le
informazioni sono stati promossi nu-
merosi eventi (workshop, seminari e
incontri di approfondimento) in cui sono
stati coinvolti gli enti normatori, gli orga-

obblighera tutto il settore automoti-
ve a una radicale transizione.

Gran parte dei costruttori automobili-
stici hanno gia attivato linee produtti-
ve dedicate alla realizzazione di mo-
delli totalmente elettrici o ibridi, atti-
vando rapporti di collaborazione con
fornitori che a loro volta hanno gia
attivato la propria gamma di prodotti
con soluzioni dedicate all’e-Mobility.
Soltanto nel settore meccanico e, in
particolare, nelle PMl la transizionessi &
finora rivelata piu lenta e mal digerita,
ma anche in questo ambito il processo
di cambiamento € ben avviato e avan-
zato nei fornitori di primo livello, e
comunque in fase di progressiva esten-
sione agli altri protagonisti della filie-
ra.

A queste realta & dedicato “E-Mobi-
lity e la transizione della filiera auto-
motive: la sfida dell’industria della
componentistica meccanica”, un whi-
te paper rivolto alle aziende produt-
trici di motori e componenti della tra-
smissione per veicoli elettrici, pub-
blicato da Electric Motor Engineering
— Tecniche Nuove per Hexagon Italia.
Una vera e propria guida alle tecnolo-
gie, problematiche e soluzioni propo-
ste dagli esperti di Hexagon: dalla

nismi di valutazione della conformita e
quelli regolatori, oltre ai comitati e le reti
europee e internazionali di metrologia.
Dal punto di vista dell'impatto in ambito
industriale, & interessante notare che i
produttori di gas coinvolti (in qualita di
partner di progetto o di stakeholder nel
Comitato d'indirizzo) coprono quasi
1’80% della quota di mercato europea.
Allo stesso modo, la maggior parte dei
principali attori europei nel settore della
misurazione e del controllo di processo
dell’'umidita sono coinvolti sia come part-
ner sia come stakeholder. Tale collabora-
zione ha accelerato lo sviluppo e la vali-
dazione metrologica del primo genera-
tore portatile commerciale di temperatu-
ra di brina fino a-90 °C. lfest e la valida-
zione delle soluzioni proposte in campo
industriale sono stati possibili grazie al
miglioramento dei campioni primari di
umiditd, che assicurano la riferibilitd
delle misure fino a 5 ppb (0 -105 °C di
temperatura di brina) con gas diversi e a
vari regimi di pressione.
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SINTESI E PROSPETTIVE

Il progetto PROMETH20O ¢ nato per facili-
tare l'integrazione dell'infrastruttura
metrologica europea nel difficile campo
della misura di acqua in tracce nei gas
nelle applicazioni industriali e favorire
I'inferazione con gli attori della comunita
scientifica. Queste interazioni sono alla
base di ulteriori sviluppi delle capacita
metrologiche nel panorama europeo,
nelle applicazioni avanzate, nelle capa-
cita di taratura e misura e nei servizi
metrologici. La corretta misura di acquaiin
tracce nei gas puri € gia una priorita per i
produttori di gas e i consumatori coinvolfi
in applicazioni medicali, elettroniche ed
energetiche che richiedono gas ad alta
purezza con caratteristiche ben definite.
A lungo termine, i risultati del progetto
potranno essere estesi ad altre applica-
zioni industriali, quali il controllo della
ualita dell'idrogeno, del bio-metano e
jelle miscele d'idrogeno e gas naturale.
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