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Nazov etalénu : Narodny etalon tlaku NE 007/02

Forma a datum vyhlasenia etalonu: Osvedcenie o narodnom etalone pod ¢islom 007/02 zo dia
27.3.2002 vydané UNMS SR v Bratislave, certifikovany Slovenskym metrologickym
ustavom (certifikat ¢. 007/02) v sulade s ustanovenim §6 a §32 ods. 2 pism. d) zakona
¢. 142/2000 Z. z. 0 metrologii a o zmene a doplneni niektorych zakonov dna 25.7.2002

Osoba zodpovedna za narodny etalon : Ing. Peter Farar

1 Technicko ekonomické zdévodnenie potreby a vyberu NE tlaku

Pri merani akejkol'vek fyzikalnej veli¢iny je zakladnou metrologickou poziadavkou
jednotnost’ a spravnost’ merania s presnostou spliiajucou poziadavky priemyselnych odvetvi,
vyskumnych pracovisk aj laboratérnych merani v roéznych oblastiach. Metrologia -
organizovana obvykle ako sucast’ Statnej spravy ma za tlohu zabezpecit hlavne jednotnost
a spravnost’ merania tak vo vnutri Statu ako aj v medzindrodnych vzt'ahoch.

Rozvoj vakuovej metrologie bol podmieneny rozvojom technologii, ktoré stale viac vyuzivali
vakuové prostredie ako nevyhnutnt sucast’ technologického procesu. Ak analyzujeme potreby
merania vakua v roznych oblastiach, mozno tieto potreby rozdelit do troch zékladnych
skupin.

Do prvej skupiny patria tie technologie, pri ktorych je potrebné zabezpecit, aby hodnota
meran¢ho tlaku neprekrocila urcitu, vopred stanovenii hranicu. Na presnost merania sa
obvykle nekladu vel‘ké poziadavky, dblezitejsia je reprodukovatelnost’ merani. Meranie ma
informativny charakter a vel‘kost’” dosahovaného vakua je podmienena casovym postupom
technologického procesu ako aj vlastnostami Cerpacich agregatov. Ako priklad mozno uviest’
suSenie v drevarskom alebo potravinarskom priemysle, pripadne precerpavanie kvapalin
a sypkych materidlov.

Do druhej skupiny mozZno zaradit’ také technologie, pri ktorych je tlak (hustota) prostredia
hlavnym parametrom a na presnost’ jeho merania sa kladu extrémne poziadavky. Ako priklad
mozno uviest’ vyrobu ¢istych latok.

Do tretej skupiny zarad’ujeme také technologie, kde udaj celkového tlaku je nedostacujuci
apozaduje sa aj kvalitativna analyza prostredia. Teda kvalita jednotlivych zloziek aim
odpovedajice parcialne tlaky. V tejto oblasti je potrebné pouzivat vakuové hmotnostné
spektrometre, ktoré obycajne pracuju spol‘ahlivo, udaje o meranom prostredi poskytuji
okamzite a ak sa stanovia ich metrologické parametre, je mozné s nimi robit’ kvalitativno -
kvantitativnu analyzu vékuového prostredia od tlakov nizSich ako 1 Pa. V tejto skupine
obycCajne plati, ze vakuum tu nezohrava iba ulohu pasivneho Cinitel‘a, napr. ze iba chrani
spracovavany preparat pred kontaminaciou okolitymi Casticami, ale je aktivhym cCinitel‘om,
prostrednictvom ktorého sa spracovavany preparat dotuje pozadovanou latkou. Sem patri
vécsina technologii pre mikroelektroniku, idnové implantacie a pod.

Vakuum je podl'a STN 10 7001 definované ako stav plynov, par alebo ich zmesi, pri tlaku
nizSom ako je okamzity barometricky tlak pri normalnej teplote 20°C. Aj ked’ tato definicia
neurcuje pevne hranice vakua, je zrejmé, Ze sa jedna o vel‘mi Siroku tlakovu oblast’ v rozsahu
(105 az 10-10) Pa a nizsie. Pre takuto $iroku oblast’ nie je mozné pouzit’ jeden meraci pristroj,
problémy s jeho meranim. Meraciu metddu, ktord pracuje na principe merania silového
ucinku daného prostredia je.mozné pre metrologické tcely vyuzit' do tlaku 10-2 Pa. Pod touto
hranicou st metdédy merania vyuzivajuce silovy ucinok prostredia nespol'ahlivé

Za velmi vyznamny faktor potreby existencie narodného etalonu vakua povazujeme
budovanie cyklotronového centra, kde je vakuum absolatne nevyhnutnou a zakladnou



podmienkou tejto technologie, kde na presnost’ jeho merania a tesnost’ zariadenia su kladené
extrémne poziadavky

2 Podrobny popis NE a s nim spojenych zariadeni .

Podrobny popis narodného etalonu je uvedeny v [1]. V tejto sprave su popisané iba zmeny,
ktoré nastali vV dosledku vyvoja etalonu. V dosledku zavedenia smernice EU o zékaze
pouzivania ortuti kvoli jej toxicite a asovo naro¢nej prace s McLeodovym vakuometrom,
bolo rozhodnuté rozsirit NE vakua o d’alSie apratary, ktoré by umoznovali flexibilné
poskytovanie metrologickych sluzieb v oblasti kalibracie vakuovych zariadeni. Preto boli
postavené vakuové aparatury HV1 a HV2. Podrobny popis zariadeni spolu s vysledkami
merani je v kap.4. Prehl'ad vysledkov vyskumu a vyvoja

Zostava etalonu:

Mac Leodov vakuometer inv. €. 3635
Katetometer vyr. ¢. 10011 HB
Ustredria na zber dat HP 34970A inv. €. 6608
Meracia hlavica vakuometra MKS

Baratron inv. €. 6853
Tlakovy snimac inv. C. 7142
Tlakovy snimac inv. €. 7143
Tlakovy snimac inv. C. 7144
Hmotnostny vakuovy spektrometer inv. €. 7156
Zdruzovac hlavic MKS BARATRON inv. ¢. 7249
Turbo molekularna apar. TVS 1001 inv. C. 2909
Ventil vakuovy NW2Q50LF inv. ¢. 3418
Vakuometer Baratron MKS inv. ¢. 3652
Spektrometer hmotnostny QMG 511 inv. €. 4829
Aparatura vakuova AV 63 inv. ¢. 5153
Hlavica senzorova 390 HA SPOST inv. C. 5997
Kalobrator hladacov netesnosti FE

24 inv. ¢. 6216
Aparatura vakuova AV 100 inv. ¢. 6223
Multimeter digitalny HP 34401 A inv. ¢. 6369
Meracia hlavica tlaku inv. C. 7465
loniza¢na mierka inv. ¢. 3415
Héliova netesnost’ V.¢ 409
Doskovy ventil Pfeiffer inv. C. 7553

3 Specifikacia metrologickych vlastnosti Narodného etalénu tlaku

Specifikacia a metrologické vlastnosti vyplyvaju z uéelu a pouzitia NE vakua. NE vakua sluzi
pre nadviazanie pracovnych meradiel vdkua a na medzinarodné etalony. NE vékua je
nadviazany na NE vakua CMI (priloha 1,2) a na NE tlaku (priloha 3)

Zakladné metrologické parametre

Zakladné metrologické parametre spolu s prislusSnymi neistotami su dané v prislusnych
kalibra¢nych certifikatoch 6013-KL-V245-08, 6013-KL-V248-08, 6013-KL-V184-09, 6013-
KL-V0101-10



4 Prehlad vysledkov vyskumu a vyvoja a medzinarodnych
porovnani.

Technicky stav NE tlaku:

HYV aparatura 1 pozostava z gulového recipienta s so Styrmi pripojnymi miestami vo dvoch
kolmych horizontalnych osiach a jedného pripojného miesta v polarnej osi. Do prevadzky bol
uvedeny trojkandlovy signdlny zosiliova¢ MKS 274 spolu s vyhodnocovacou jednotkou
MKS 670. Cerpanie aparatiry zabezpeluje mala turbovyveva Varian 150 DRYVAR
umiestnena v spodnej Casti aparatary. Cerpaci agregat je od aparatiry oddeleny kridlovym
ventilom VAT 12 140 s rovnakym uzatvaracim otvorom ako je hrdlo turbovyvevy. Vyveva
umoziiuje po dlhodobom &erpani dosiahnut’ v aparatire tlak mensi ako 2 . 10 Pa bez
odplynenia aparatary vyhrievanim. Vyhrievacia teplota je obmedzena spojmi Typu KF na
100°C. K aparature je priamo pripojena kombinovana mierka typu Byard-Aplett s dolnou
hranicou meracieho rozsahu 1 . 10 Pa. Cez dalsi oddelovaci ventil je k aparartare pripojena
trojica kapacitnych vakuometrov MKS s hornou hranicou meracicho rozsahu 1,3 . 10 Pa, 1,3
. 10* Pa a 1,3 . 10° Pa, ktoré su pripojené cez trojkandlovy signalny zosiliova¢ na
vyhodnocovaciu jednotku. Takéto zapojenie teraz umoziuje zmenu meracich rozsahov bez
porusSenia vakuového prostredia v aparature a skracuje kalibraciu vakuometrov, ktoré pracuja
v rozsahu presahujuci zakladny rozsah jedného kapacitného vakuometra.

Na aparatire sa uskutocnila sa kalibracia kapacitnych vakuometrov MKS 1000 a MKS 100
pomocou etalonového piestového tlakomera SMU CEC. Vysledky kalibracie su na obr. 1
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Obidva kapacitné vakuometre boli zapojené paralelne. Z nameranych udajov boli urcené
korekcie nuly a prislusné kalibracné faktory. Vysledky merani st v nasledovnej Tabulke.

po / Pa Upy /Pa ki / Pa Uk /Pa
MKS 1000 -466.4 1.4 1.00464 0.00008
MKS 100 -53.79 0.21 1.00142 0.00002

Po aplikécii korekcii sa chyba tdaj pochopitel'ne radikdlne zmenSila, ako je demonstrované na
obr.
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Pomocou novej kalibraénej aparatiry bol v d’alSom kalibrovany kompresny vakuometer typu
McLeod, ktory bol v SMU v minulosti niekolkokrat kalibrovany. Vysledky kalibracie
prezentované na Obr. Dokumentuju podstatné zmenSenie neistoty kalibracie oproti
predchadzajucim rokom, ked’ neistota kalibracie dosahovala niekol’ko desiatok percent.
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Uskutoc¢nilo sa porovnanie kapacitnych vakuometrov MKS 1000 a MKS 10 s tlakomerom
DHI RPM4, ktory bol kalibrovany v kalibra¢nom laboratéoriu MINERVA Meettechniek B.B.
akreditovanom RVA v rozsahu (70 — 110) kPa. Vysledky porovnania s na Obr.



20
10 ———
l---
] s ! ]
0 N Ll =
o, " L] )
[ ]
-10 " p——
'S
.I
-20 *
[ ]
.I
30 = = MKS 1000
e MKS10
-40 ———=—+U
-———--u
-50
*
-60 b
70 s
[ ]
-80 ; ; ; ;
1.E+01 1.E+02 1.E+03 1.E+04 1.E+05 1.E+06

Neistota porovnavania bola pochopitel'ne urcena iba v rozsahu (70 — 110) kPa v ktorom bol
tlakomer RPM4 kalibrovany v laboratoriu MINERVA.
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HYV aparatura 2 pozostavajuca z recipientu a ¢erpacicho agregatu AV 100 sa ukazala ako
funk¢nd. Typicky priebeh Cerpania a natekania aparatury je na obr.1.
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Obr. 1

Je zrejmé, Ze dosiahnuty tlak a rychlost’ natekania je na pouzitie v oblasti HV absolutne
nedostato¢né. Po konstrukénych tpravach recipientu sa pomery zlepsili, ako demonstruje obr.
2. Vyrazny narast tlaku v 140. minuate je sposobeny zapnutim vykurovania aparatiry. Tento
narast indikuje znacny obsah plynov v stendch aparatury spésobeny dlhodobou expoziciou
atmosférickému tlaku.
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V d’alSom bolo zmenené rozmiestnenie mierok, pripadany ventil s kovovym tesnenim, aby
bolo mozné pripajat’ vakuové mierky bez poruSenia vakua a zmenené vykurovanie.
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Obr. 3

Upravy zvysili Gerpaciu rychlost’ a zmensili natekanie aparatary do takej miery, e bolo
mozné pouzit hmotnostny spektrometer.

Hmotnostny spektrometer QMG 111B, ktory bol zakupeny v roku 2002 sa rovnako dlho
nepouzival. Napriek chybajuicemu manualu sa podarilo uviest spektrometer do
prevadzkového stavu. Pre praktické vyuzitie, vSak bolo potrebné vykonat' d’alSie Upravy
recipientu, aby sa tlak v recipiente udrzal pod troviiou 3.5 . 10 Pa po dobu minimalne 5
minut. Nad touto uroviiou tlaku je prevodova charakteristika spektrometra znacne nelinearna
a jeho pouZitie je uZ obmedzené iba na kvalitativnu analyzu vakuového prostredia. Po d’alSich
upravach sa to podarilo dosiahnut’ (obr.4)
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Obr. 4

Po uvedeni aparatiry do tohoto stavu sa mohlo pristipit’ k samotnému pouzitiu spektrometra
na analyzy zlozenia véakuového prostredia. Obr 5 reprezentuje kvantitativnu analyzu
prostredia v recipiente pri Cerpani a vykurovani vakuovej aparatiry. Zo spektra je zrejmy
narast parcialneho tlaku vodnych par po zapnuti vykurovania (2) s postupnym vyraznym
poklesom pocas vykurovania a na konci Cerpania (4). Podobna zéavislost’ bola namerana pre
N, + CO (tieto dve zlozky sa samostatne nedaju rozlisit’) aj ked’ pokles nie je az taky vyrazny.
Pokles ostatnych parcidlnych tlakov je podstatne menej vyrazny. Je to spdsobené tym, ze
aparatra sa v suCasnom stave neda vyhrievat’ viac ako na (60 — 70)°C. Na d’alSie znizenie
parcidlnych tlakov plynov ktoré sa nachadzaju v stenach komory je potrebné realizovat
upravy aparatiry, ktoré umoznia vyhrievat’ aparatiru na (250 — 300)°C.
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Kalibrdcie He netesnosti. Vzhladom na nemoznost' kalibracie citlivosti hmotnostného
spektrometra pomocou UHV aparatiry bolo potrebné na kalibraciu He netesnosti pouzit’ ini
metodu. Kedze vlab Vékua je kdispozicii referencna kalibrovand He netesnost’ bolo
rozhodnuté pouzit' porovnavaciu metodu. K referencnej He netesnosti vSak okrem hodnoty
kalibracie z r. 1993 neboli k dispozicii ziadne d’alsie kalibra¢né idaje. Po dohode s CMI bola
tato netesnost kalibrovand v CMI (&. kal. cert. 6013-KL-V006-8). Na kalibraciu neznamej He
netesnosti boli aplikované dve metddy — akumula¢nd metdda a dynamicka metoda.
Akumulacnda metéoda — pri tejto metdode sa k vakuove] aparatire pripajaju striedavo
referenéna a skiiSana netesnost’ resp. Ich kombinacia a pomocou hmotnostného spektrometra
sa sleduje narastanie tlaku He v systéme. Hodnota skuSanej netesnosti sa urci rieSenim
systému rovnic:

—kly =-Q,
—kl,+Q, =0
_k|3+Q2 :Ql

kde |1 je indikacia spektrometra

Q1 je netesnost’ referenc¢nej He netesnosti

Q2  jenetesnost’ skiSanej He netesnosti

k je kalibra¢ny faktor hmotnostného spektrometra pre He
Predpokladom aplikacie tejto metddy je udrZanie tlaku v aparature v linearnej oblasti
hmotnostného spektrometra. Vysledky merania st na obr. 6.
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Merané udaje pochopitel'ne neboli namerané pri rovnakych tlakoch. Z grafu je zrejmy vplyv
nelinearity hmotnostného spektrometra na meranie pre t>5 min, ked’ tlak v aparatare vzrastol
nad 5 . 10° Pa. Z tohoto dévodu sa do vypoctu bert iba prvé tri hodnoty merani.

Dynamicka metéda je zalozenid na rovnakom principe ako metdoda dynamickej expanzie.
Regulaciou cerpacej rychlosti je tlak v systéme po pripojeni referencnej He netesnosti
udrziavany na konStantnej hodnote, pricom sa pomocou hmotnostného spektrometra meria
hodnota parcialneho tlaku He. Po pripojeni skiSanej He netesnosti resp. ich kombinacie sa
merania tlakova diferencia parcidlneho tlaku He. Totélny tlak v systéme je pritom konStantny
a ovela niz§i ako tlak pri merani akumula¢nou metdédou. Tym je zarucené, Ze meranie sa
uskuto¢ni v linedrnej oblasti prevodovej charakteristiky hmotnostného spektrometra.
Namerané vysledky st na Obr. 7.
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Vyslednd hodnota sktsanej netesnosti sa urci rieSenim rovnakého systému rovnic ako pri
akumula¢nej metode.
Porovnanie vysledkov obidvoch metdd je v Tab. 1.

Qi /Pa.l.st Ui/ Pa.l.s?
Qau 7,03.10° 0,63.10°
Qaku 6,59.10° 0,60.10°

Merania ukazali pouzitenost obidvoch metdd na kalibrdciu He netesnosti. Rozdiely
vysledkov merani s v rdmci rozSirenej neistoty merania.

V priebehu merani sa ukdzala potreba upravit’ niektoré Casti existujucej vakuovej aparatiry.
pociatocného tlaku sa ukazalo, Ze automatické spustenie difuznej vyvevy pocas noci pred
zaCiatkom merani zna¢ne skrati dobu nabehu aparatury bez UcCasti obsluhy. Zakladna
poziadavka bola, aby automat umoznil naStartovanie Cerpacieho systému vratane vodného
chladenia, pricom je potrené z hl'adiska bezpe¢nosti zabezpecit' aby v pripade akejkol'vek
poruchy pri Cerpani nepriSlo k prehriatiu difiznej vyvevy. Zaroven je potrebné zabezpecit
odstavenie privodu chladiacej vody v pripade vzniku netesnosti na vodnom chladeni
a zabranenie zaplaveniu laboratoria. Na =zaklade tychto poziadaviek bolo vyvinuté
elektronické ovladanie ¢erpacieho systému.

Na zmenSenie neistoty kalibracie He-netesnosti bola vyvinutd nova metoda kalibracie, pri
ktorej sa priamo zaznamenava narast tlaku He z napdtového vystupu spektrometra, pricom
nie j potrebné hl'adat’ Spicku He vrcholu, ale postacuje nastavenie spektrometra kdekol'vek
Vv blizkom okoli, ktoré sa pocas merani nemani. Pri takomto nastaveni spektrometra zostavaja
pomery ionovych prudov spektrometra rovnaké. Tato nova metdda umoziuje kalibraciu He
netesnosti, ktoré su vyrazne menSie ako je referencnd He-netesnost’ sice za cenu vacsej
neistoty kalibracie, ale pdvodnd metdda popisand v predchddzajicej sprave kalibraciu
takychto He-netesnosti z dovodov mensej citlivosti metddy neumozituje vobec. Napriek tomu
je potrebné povazovat' takéto rieSenie za nudzové a docCasné, aby sa zabezpecila tato
metrologicka sluZba. Je preto potrebné investovat’ do minimalne jednej az dvoch referenénych
He-netesnosti, aby sa uspokojili poziadavky zdkaznikov, ktori v opacnom pripade budu
hl'adat’ tato sluzbu napr. v CML.

14



Vysledky merani st v nasledovnych tabulkéch

Tab. 1. Referenc¢na He-netesnost’ Q.

PHe t t p (Pi-Pi-)/(ti-ti.1) (Pi-Po)/(ti-to) dpy/dt 2o dpy/dt 20
mV  min S s Pa mV/s mV/s mV/s mV/s mV/s mV/s
50 0 0 0 3,0E-4
150 1 25,0 85 6,8E-4 1,176 1,176
250 2 46,27 166,27 1,0E-3 1,230 1,203 1,218 0,056 1,203 0,037
350 4 7,13 247,13 1,3E-3 1,237 1,214
450 5 2854 328,54 1,7E-3 1,228 1,218

50 0 0 0 3,5E-4
150 1 25,4 8536 7,5E-4 1,172 1,172
250 2 46,81 166,81 1,0E-3 1,228 1,199 1,215 0,060 1,199 0,040
350 4 75 2475 1,4E-3 1,239 1,212
450 5 29,31 329,31 1,8E-3 1,222 1,215

50 0 0 3,6E-4
150 1 249 84,86 8,0E-4 1,178 1,178
250 2 46,27 166,27 1,1E-3 1,228 1,203 1,219 0,056 1,204 0,037
350 4 6,87 246,87 1,5E-3 1,241 1,215
450 5 28,18 328,18 1,8E-3 1,230 1,219
Pe p 2o (Prpi)/(titia) (Pipo)/(ti-to) Zo Zo
mV Pa Pa mV/min mV/min mV/s mV/s

50 3,4E-4 6,4E-5
150 7,4E-4 1,2E-4 1,175 1,175 0,007 0,007
250 1,0E-3 1,2E-4 1,229 1,202 0,003 0,004
350 1,4E-3 2,0E-4 1,239 1,214 0,004 0,003
450 1,8E-3 1,2E-4 1,227 1,217 0,008 0,004

1,5

1,3 I I §
< 1 § =

c
= 11

> :
E 0.9 # Seriesl

- B Series2
O 4

0,7

0,5 . T . .
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Tab. 2. Suctova netesnost’ Qe + Qxal

Pre t t p (Pi-pi-)/(ti-ti-1) (Pi-po)/(ti-to) dpi/dt 2o dpi/dt 20
mV  min S S Pa mV/s mV/s mV/s mV/s mV/s mV/s
0,2
50 0 0 0 2,0E-4
150 1 1,83 61,83 4,0E-4 1,62 1,62
250 2 357 123,57 6,2E-4 1,62 1,62 1618 0,026 1,619 0,006
350 3 4,77 184,77 8,4E-4 1,63 1,62
450 4 7,18 247,18 1,0E-3 1,60 1,62
-0,3
50 0 0 0 2,6E-4
150 1 35 6345 4,8E-4 1,58 1,58
250 2 492 12492 7,4E-4 1,63 1,60 1,609 0,046 1,598 0,031
350 3 661 186,61 84E-4 1,62 1,61
450 4 862 248,62 1,1E-3 1,61 1,61
-0,5
50 0 0 0 24E-4
150 1 3,8 63,81 4,8E-4 1,57 1,57
250 2 577 125,77 6,8E-4 1,61 159 1612 0,064 1,594 0,040
350 3 6,66 186,66 9,2E-4 1,64 1,61
450 4 8,26 248,26 1,0E-3 1,62 1,61
PHe p 2o (Pi-pin)/(ti-tia) (Pr-Po)/(ti-to) 2o 2o
mV Pa Pa mV/min mV/min mV/s mV/s
50 2,3E-4 6,1E-5
150 45E-4 9,2E-5 1,59 1,59 0,054 0,054
250 6,8E-4 1,2E-4 1,62 1,60 0,013 0,029
350 8,7E-4 9,2E-5 1,63 1,61 0,021 0,019
450 1,0E-3 1,2E-4 1,61 1,61 0,021 0,010

2,0

1,8
c
< e i 0 b
>
1S
- 1,4
$)

1,2 * Seriesl

B Series2
1,0 . . . .
0 100 200 300 400 500
t / min
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Tab3 Skusana He-netesnost’ Qi

Pre t p (Pirpi-0)/ (titi) (PiPo)/(tito) dpy/dt 2o dpi/dt 20
mV ~ min S s Pa mV/s mV/s mV/s mV/s mV/s mV/s
-1,1
20 0 0 0 22E-4
70 1 21,4 81,38 4,9E-4 0,614 0,614
120 2 42,81 162,81 ©6,6E-4 0,614 0,614 0,636 0,056 0,624 0,023
170 3 57,1 237,1 9,6E-4 0,673 0,633
220 5 15,04 315,04 1,2E-3 0,642 0,635
-1,25
20 0 0 0 2,6E-4
70 1 21,3 81,27 5,0E-4 0,615 0,615
122 2 42,81 162,81 6,8E-4 0,638 0,626 0,639 0,036 0,629 0,021
170 3 5589 23589 1,0E-3 0,657 0,636
220 5 13,11 313,11 1,2E-3 0,648 0,639
-1,4
20 0 0 0
70 1 17,0 77,04 0,649 0,649
120 2 34,48 154,48 0,646 0,647 0,655 0,018 0,651 0,007
170 3 49,95 229,95 0,663 0,652
220 5 5,36 305,36 0,663 0,655
PHe p 2o (Prpi)/(ti-tie) (P-Po)/(ti-to) 2o 2o
mV Pa Pa mV/min mV/min mV/s mV/s
20 2,4E-4
70 5,0E-4 0,63 0,63 0,039 0,039
120 6,7E-4 0,63 0,63 0,033 0,033
170 9,8E-4 0,66 0,64 0,016 0,021
220 1,2E-3 0,65 0,64 0,022 0,021
1,0
0,8
FRTES S B S S
S
>
S
- 0,4 * Seriesl
O .
B Series2
0,2
0,0 . .
0 100 200 300
t / min
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Tab. 4. Bilancia neistot

Veli¢ina Odhad Neistota Rozdelenie Citlivostny koeficient Prispevok k Standardnej
pravdep. neistote
Xi Xi AX;u(x) Ci u(y:)
Qret 6,9E-6 Pa.lls 25E-7Palls  normalne Uretstw/Uret 1334 3,3,E-7 Pa.lls
1 . 6,9E-8
Uretsw 100 mV 2mV my fovnomerné Qref/Uret Pal/s/mV 1,4,E-7 Pa.l/s
Ures 100 mV 2mvV m\i rovnomerné Q,ef*UTW/UZref 6,9E-8 Pa.l/s'mV 8,0,E-8 Pa.l/s
T 24,0 °C 1Og (B,CG rovnomerné Quer+0.03°C™ 2,1,E-7 Pal/s/°C 1,2,E-7 Pa.l/s

Standardna neistota kalibracie typu B 3,9E-7 Pa.l/s

Standardna neistota kalibracie typu A 7,5E-8

kombinovana neistota kalibracie 4,0E-7
koeficient roz$irenia = 2

roz§irena neistota kalibracie 7,9E-7

Kalibracia kapacitného etalonového vakuometra (CDG)

Uskutoc¢nila sa kalibracia etalonového vakuometra MKS typ 690A.1 TRC v.¢.001601646. Tab. 1
reprezentuje nespracované kalibracné udaje bez aplikacii korekcii. Z grafu je evidentnd znacna
nelinearita zavislosti vystupného napitia vakuometra na tlaku ktora je véacsia ako neistota kalibracie.
Nelinearita je sposobena tepelnou transpiraciou, pretoze teplota senzora vakuometra je kvoli stabilite
stabilizovand na 43°C a najmensi priemer pripoja je 4,5 mm. Chyby udajov sa pohybuju radovo
percentach z hodnoty meraného tlaku.

V d’alsom spracovani udajov bola aplikovana semi-empiricka rovnica Takashi-Sensui a nasledne boli
udaje Statisticky vyrovnané metédou najmensSich Stvorcov. Vysledky po aplikacii korekcii
a Statistickom vyrovnani st zaznamenané v Tab. 2. Z grafu je evidentné, ze chyby udajov lezia hlboko
Vv neistote kalibracie. Linearizaéna funkcia je v Tab3. Tab. 4 reprezentuje Kalibracny faktor
vakuometra spolu s jeho neistotou.

Tab 1 Nekorigované kalibracné tidaje

Pnom Pkon Umks U Unks U Uwmks ava Uavg AUnks  AUyks
Pa Vv Vv Vv Vv \Y Vv \Y Vv %
2E-

05 0,000015 0,0095 0,00100 0,0097 0,0007 0,0096 0,00061
1,2 0,9001 0,940 0,028 0,939 0,027 0,9299 0,019 0,030 3,31
2 15010 1,557 0,025 1,556 0,028 1,5469 0,019 0,046 3,06
2,2502 2,325 0,025 2,323 0,029 2,3144 0,019 0,064 2,85
3,7503 3,847 0,026 3,846 0,029 3,8369 0,019 0,087 2,31
52504 5,363 0,025 5360 0,028 5,3519 0,019 0,102 1,93
6,7506 6,873 0,024 6,870 0,026 6,8619 0,018 0,111 1,65
11 8,2507 8,380 0,025 8,379 0,027 8,3699 0,018 0,119 1,44
13 9,7508 9,884 0,026 9,884 0,026 9,8744 0,018 0,124 1,27

O (N0 |W
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Tab. 2 Spracované kalibra¢né tidaje
UMKS UMKS
Prom Pkon UMKS u UMKS u avg avg corr Uavq AUMKS AUMKS
Pa V \ \ \ V \ V V V %
0,00002 0,000015 0,0095 0,00100 0,0097 0,0007 0,0096 0,0028 0,00061 0,0028
1,2 0,9001 0,912 0,028 0,912 0,027 0,9120 0,8998 0,019 -0,0003 0,036
2 1,5010 1,518 0,025 1,515 0,028 1,5165 1,5007 0,019 -0,0003 0,023
3 2,2502 2,271 0,025 2,271 0,029 2,2710 2,2506 0,019 0,0004 0,019
5 3,7503 3,781 0,026 3,780 0,029 3,7805 3,7511 0,019 0,0008 0,021
7 5,2504 5,289 0,025 5,289 0,028 5,2890 5,2506 0,019 0,0002 0,003
9 6,7506 6,799 0,024 6,796 0,026 6,7975 6,7500 0,018 -0,0006 0,009
11 8,2507 8,307 0,025 8,306 0,027 8,3065 8,2500 0,018 -0,0007 0,009
13 9,7508 9,817 0,026 9,817 0,026 19,8170 9,7514 0,018 0,0006 0,006

Tab 3 Parametre lineariza¢nej rovnice

a1 o
a, 1,00603 0,0068
(o1 0,00007 0,0004
1,00000 0,0006
1,92E+08 6,0000
75,018 0,0000
Tab.4 Kalibra¢ny faktor
Ci= 0,99401
Uc;= 0,00014
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residuals
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Vysledky medzinarodnych porovnavacich merani

V obdobi od poslednej revizie etalonu neprebehlo ziadne medzindrodné porovnavacie
meranie v ramci regionalnych metrologickych oranizacii v oblasti vakua. Tieto porovnavania
si nahradené nadviazanim etalonu na etalony CMIL Vysledky predchadzajucich
medzindrodnych porovnévacich merani su [1.]

5 Institucie, utvary a osoby zodpovedné za NE vakua

Umiestnenie NE tlaku:
Slovensky metrologicky tstav, Bratislava, odbor 220, laboratorium, objekt H, lab. ¢. 250, 239,

Osoba zodpovedna za NE tlaku:

Ing. Peter Farar: - zodpoveda za technicky stav a spravnost’ funkcie NE tlaku,, zabezpecuje a
realizuje rozvoj pristrojového vybavenia, zodpoveda za realizaciu stupnice v plynnom
tlakovom médiu, vykonava nadviazanie referencnych a pracovnych etalonov,, vykonava
justaz a upravy etalonaZzneho zariadenia, spolupracuje pri medzinarodnych porovndvaniach,
kontroluje metrologické parametre jednotlivych meradiel, spraciva a vyhodnocuje vysledky
merani
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