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PROCEDIMIENTO ME0O1
CALIBRACION DE MEDIDORES DE VACIO

La presente edicion de este procedimiento se emite exclusivamente en formato digital y puede
descargarse gratuitamente de nuestra pagina web (www.cem.es).

El procedimiento ha sido revisado, corregido y actualizado, respecto a la edicidn digital anterior.

Los procedimientos editados por el CEM presentan modelos de calibracién, en linea con
documentos clave universales como son el Sistema Internacional de unidades (SlI), el
Vocabulario internacional de metrologia (VIM) o la Guia para la expresion de la incertidumbre
de medida (GUM). Como modelos que son, los usuarios de los mismos pueden, bajo su
responsabilidad, modificarlos para adecuarlos a sus necesidades especificas (instrumentacion,
condiciones ambientales, etc.).En tal caso, siempre debera primar el sentido critico y la ética
profesional.

El CEM no acepta ninguna responsabilidad derivada de la interpretacion y/o uso de este
procedimiento.

El CEM no mantiene correspondencia sobre el contenido de los procedimientos.



http://www.cem.es/

H W oe

\

f-ﬁ—i SR | AR e C -_ CENTRO ESPANQL
ez e — DE METROLOGIA

2

INDICE

Pagina

(01271 23 1 © L TSP PPTRPSPRURURPRTP 3
ALCANCE .. iteeeieeetee ettt ettt e st e s bt e s abe e s bt e sabe e s abeesabeesabeesabeesaseesabeesabeesabaesabeesabaesabeesabaesnseesabaesareenas 3
DEFINICIONES ...ueteetieesiiee sttt sttt e sttt site e st e st esa b e s abeesabaesabeesabaesabeesabaesabeesabeesnseesabaesnsaesabaesnseesnses 3
GENERALIDADES ......utteettt ittt sttt et s ittt sttt e sbte st e e sate sttt e sateesbeeesateesbaeessbeesaseesabeesateesabeesaseesabeenaseenas 4
4.1. Método de comparacion estatica dir€Cta.......ccooveeeieiiiiiniieeeee e 6
4.2. Método de comparacion dindmica dir€Cta......ccocueeeieiriieriienieeee e 7
DESCRIPCION ....ovvuieiiieetissie sttt sttt s b ss s sa st s bbb bbbt s st s s s sans 8
5.1. EQUIPOS Y MAtEriales c....eeeeieiiieeee et sttt st s e st e s e sbeesneenas 8
5.2. O P I ACIONES PrEVIAS. cuuurerertrerererererertrererererererererer.r——.———.—...................................................—... 10
5.3. Proceso de CaliBracion ........oocueiiieiiieiniee ettt sa et 13
5.4. Toma y tratamiento de datos ......ecii i e 14
RESULTADOS ...ttt e et e ettt e e e e e e ettt e e e e e e e easa e e e e e e e aasaa e aeeaseeasannseseeennsnnannseeeeennnnnnnns 15
6.1. (07 LolU] o o [T g Yol o 0] o1 o L f <1 USRS 15
6.2. Interpretacion de reSUATOS .......coviiriiiiiee et 21
REFERENCIAS ..ottt e ettt re e e e e e ettt e e e e e e e eaaa s e e e e e e e aa s e e eeeeeetasaaeeseeennssnnnnseseeennnnnnnns 22
ANEXOS ...ttt ettt ette ettt e s ettt sa e sate e s a e e s a e e e s et e s aae e s h b e e et e e et e e eabee s beeebee s beeebee st e e e bee e beeebeeeares 23

Procedimiento ME-001. Edicién DIGITAL 2.2020 Pdgina 2 de 34



Y TURISMO

[ o T C -_ CENTRO ESPANOL
: | — DE METROLOGIA

1. OBIJETO

El presente procedimiento tiene como objeto fijar los métodos y la sistematica adecuada para realizar
la calibracién de medidores absolutos de vacio.

Este procedimiento ha sido realizado conforme a lo establecido en las recomendaciones de la
referencia [1].

2. ALCANCE

El presente procedimiento es de aplicacidn a aquellos indicadores de presién absoluta en medio gas
que trabajen en el campo de 103 Pay 10 Pa. Dichos indicadores podréan cubrir total o parcialmente
el rango mencionado.

Podra ser aplicado tanto a instrumentos de control de vacio analégicos como digitales, indicadores
de alta precisidn, patrones de transferencia o patrones secundarios.

El procedimiento comprende la calibracion por dos métodos, que seran elegidos en funcion de las
necesidades del medidor a calibrar y del equipo de calibracion disponible. EIl mejor método depende
de cada situacién y necesidad concreta.

Puesto que los diferentes indicadores de vacio pueden diferir enormemente en su técnica, se trataran
de modo genérico. Sin embargo, se prestard una especial atencién a algunos de los utilizados con
mayor frecuencia en medidas industriales y cientificas.

El procedimiento no abarca el tema de las conexiones entre los distintos elementos del sistema de
vacio (bridas, juntas y valvulas). En todo momento se supone que estos elementos son elegidos
acordes con el trabajo que deben realizar.

Este procedimiento no es aplicable a la calibracion de analizadores de gases residuales, utilizados para
conocer las presiones parciales de cada componente quimico del gas en el sistema de vacio.

Tampoco es de aplicacién a los medidores de vacio del tipo Mc Leod, basados en la compresion de

un gas por una columna de mercurio.

3. DEFINICIONES

Son de aplicacién las definiciones generales de la referencia [1] que aparecen a continuacién, ademas
de otras especificas para el desarrollo del presente procedimiento.

Vacio

Presion de gas inferior a la atmosférica. Se identifica con una densidad de particulas del gas inferior
a la densidad de particulas a presion atmosférica.

Presién:

Es la fuerza por unidad de superficie que ejerce el gas sobre las paredes del recipiente que lo encierra.
En el Sistema Internacional de unidades, la unidad de presidn se expresa en pascal (1 Pa = 1 N/m?).
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Indicadores o medidores absolutos de vacio

Instrumentos utilizados para la medicidn de la presion del gas en condicién de vacio. En este
procedimiento se utilizaran indistintamente los términos: “indicador de vacio” o “medidor de vacio”
y se referiran a dispositivos de medida de presion en el campo del vacio.

Desgasificacidn:

Es el fendmeno de desorcion molecular que tiene lugar en las superficies de los materiales expuestos
a condicidn de vacio.

La superficie de cualquier material actia como una fuente de particulas, limitando en la practica la
presion limite que se puede conseguir, en funcidon de las caracteristicas de la/las bombas de vacio
utilizadas y el volumen de gas a desalojar (volumen de la cdmara de vacio).

Horneado:

Es un método de limpieza de las superficies expuestas a vacio en el interior de la cdmara. Consiste en
calentar la superficie que se quiere limpiar, favoreciendo térmicamente la desgasificacion de la
misma. Al disminuir la contaminacién de las superficies expuestas a vacio, la desgasificaciéon de las
mismas disminuye con posterioridad al horneado, permitiendo alcanzar, con la misma potencia de
bombeo, una menor presién de base, es decir, un vacio mayor.

GENERALIDADES

Este procedimiento es de aplicacién a aquellos medidores de vacio en que el elemento sensible a la
variacidn de presion es de un de los siguientes tipos:

e Conductividad térmica (piranis y termopares)
e Capacidad (CDG’s)

e Viscosidad molecular (SRG’s)

e lonizacion (I1G’s)

Todos ellos son instrumentos de medida con la propiedad de transformar algun tipo de sefial eléctrica
en una lectura de presion. Esta sefial procede de la interaccion de un sensor con el gas cuyo nivel de
vacio se quiere medir.

La figura 4.1 muestra un esquema de la configuracion tipica de un medidor electrénico de vacio:
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Figura 4.1. Configuracién general de un indicador electrénico de vacio.

En la zona activa se produce el proceso fisico que en funcidn de la presidn presenta una variacién de
la sefial eléctrica analizada por el controlador.

En la zona de control se halla el conjunto controlador — indicador. El controlador proporciona la
alimentacion adecuada al sensor de la zona activa. El indicador traduce la sefial eléctrica en la lectura
de la presidn existente en la zona del sensor. En sistemas que no posean tal indicador existira la
posibilidad de obtener una sefial eléctrica (corriente o voltaje) que pueda relacionarse de un modo
sencillo con el nivel de vacio existente en la zona activa del medidor.

Finalmente, en la zona de adquisicion de datos, se registran las lecturas de las medidas realizadas por
el sensor. La lectura puede ser recogida en soporte informatico o bien puede registrarse
manualmente.

Frecuentemente los instrumentos de medida tienen posibilidad de ajuste. Esto podra realizarse a
través de la unidad de control, en los mismos medidores, o bien a través de conexidn por ordenador
y un bus de comunicaciones (usualmente bus serie, paralelo, o del tipo IEEE - 488).

En el Anexo | se presenta una breve descripcion de algunos de los medidores de vacio mas utilizados,
y de algunas consideraciones a tener en cuenta durante su utilizacion, tanto para ser calibrados, como
para ser utilizados como instrumentos patrén o de referencia.

Este procedimiento describe el procedimiento de calibracién de indicadores de vacio mediante uno
de los dos métodos siguientes: por comparacion estdtica directa o por comparacion dindmica directa.

En cualquiera de estos métodos la calibracidn consistira en ajustar, para un punto dado de calibracién,
que la indicacidn del patrén se encuentre lo mas cerca posible de la presion nominal elegida. En estas
condiciones, y con la presidn estabilizada, se registran las lecturas del medidor patréon y las del
medidor incognita. La diferencia entre la indicacion incégnita y la indicacion patréon es el error
absoluto del instrumento a calibrar.

Entendemos por “medidor incdgnita” el medidor de vacio que esta siendo calibrado.

El medidor o medidores usados como patrén deben cubrir el rango de calibracion del medidor de
vacio a calibrar y es recomendable que tenga una incertidumbre al menos tres veces inferior a la
requerida para el medidor incégnita, siempre y cuando sea posible.

La calibracién siempre se llevara a cabo con un tipo de gas cuya composiciéon quimica esté bien
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definida. El gas debe ser inerte y no inflamable. Usualmente serd nitrogeno (N2). Para los manémetros
cuya lectura dependa del tipo de gas, se deberd tener presente la composicion de éste y como se ve
afectada la medida.

El gas utilizado durante la calibracién constard siempre en el certificado o informe de calibracidn.

A continuacion se exponen esquematicamente los métodos de calibracién mencionados. No obstante
se puede disponer, y asi se recomienda, de un sistema que permita realizar calibraciones con ambos
métodos.

NOTA: En los esquemas de los sistemas de vacio no se representan, por brevedad, ni las bridas ni las juntas de
conexion. Los simbolos utilizados son frecuentemente usados en la literatura [5].

4.1. Método de comparacion estatica directa

Este método se basa en conseguir una presidn estatica y estable en la cdmara de calibracion. El
esquema de la figura 4.2 muestra una posible disposicion de los equipos. A la camara de
calibracién estan conectados: el indicador de referencia o mandémetro patrén (indicado por Mp)
y el indicador a calibrar, o mandmetro incégnita (indicado por Mx).

El sistema deberd constar al menos de una valvula de aislamiento (V1) del sistema de bombeo
y una valvula de fuga controlada (V2). Esta disposicidon permite controlar la cantidad de gas que
entra en la cdmara.

Es recomendable instalar una tercera valvula entre V2 y la cdmara, para evitar la necesidad de
actuar frecuentemente sobre la valvula de fuga controlada, por lo general delicada.

Para operar el sistema, se dejara entrar suavemente gas, regulando el flujo por medio de V2,
hasta la presion a la que se desea realizar el siguiente punto de calibracion. En ese momento se
cortara la entrada de gas en la camara.

Con ambas valvulas cerradas se esperard el tiempo suficiente hasta que la presidén se haya
estabilizado. Estos pasos son previos al registro de la lectura.

La presion base alcanzable depende de las caracteristicas de construccidon del sistema, tales
como la tasa de desgasificacion de las paredes de la cdmara, maxima fuga permitida en las
valvulas y juntas, o la potencia del grupo de bombeo. Para un dispositivo como el descrito aqui
se puede conseguir realizar calibraciones en un nivel de vacio con presiones situadas entre 103
y 103 Pa. Por lo tanto, se cubre sélo parcialmente el campo de aplicacién del presente
procedimiento.
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Figura 4.2. Montaje bdsico para la calibracién por comparacion directa. Mp y Mx representan los
indicadores patrén e incégnita, respectivamente.

4.2. Método de comparacion dindmica directa

A diferencia del caso anterior, este método se basa en una entrada continua de gas, que fluye
desde su entrada en la camara hasta que es bombeado al exterior. Esta condicidn, de forma
controlada, se mantiene durante el proceso de calibracion.

En la figura 4.3 se representa el sistema de calibracion por comparacion dinamica directa. La
presién en este sistema es estdtica, pero mantenida por una circulacion dinamica del gas de
calibracién.

La valvula de fuga controlada V2 se utilizara para regular el flujo de entrada de gas de modo
continuo. La presion que se alcanza en la cadmara es el resultado de un equilibrio entre la
velocidad de bombeo, que tiende a disminuir la presion y la velocidad de entrada de gas, que
tiende a aumentarla. La velocidad efectiva de bombeo necesaria se consigue eligiendo el valor
adecuado de la conductancia C.
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Figura 4.3. Montaje bdsico para la calibracién dinamica directa. Las lineas horizontales representan
difusores a la entrada y a la salida del gas.

Se recomienda que el sistema tenga instalados difusores a la entrada y a la salida del gas de
calibracién, como se representa en el esquema de la figura 4.3. De este modo se uniformiza la
presién del gas que se encuentra circulando por la camara.

El rango de utilizacion de este método oscila segln el disefio del equipo. La utilizacidn de este
sistema para calibracidn se extiende en el rango de presiones 107! Pa a 10 Pa (orientativo).

NOTA: Interponiendo una valvula de cierre, entre la conductancia C y la cdmara de la figura 4.3, el sistema
se puede utilizar también tal como se describe en el apartado 4.1, permitiendo su utilizaciéon en todo el
rango util tratado en este procedimiento.

5. DESCRIPCION

5.1. Equipos y materiales

Los requisitos necesarios para la realizacion de una calibracidon en vacio dependen de las
necesidades de incertidumbre y de las décadas de presion que la calibracidn pretende cubrir.

Sera el responsable de la calibracién quien en dltimo lugar deberd evaluar si el equipo disponible
permite calibrar el medidor incégnita con el grado adecuado de incertidumbre. Para ello debera
poseer un perfecto conocimiento de las incertidumbres que puede obtener de su sistema de
calibracién y también toda la informacidn posible del instrumento a calibrar, datos que pueden
obtenerse generalmente del fabricante.

Como regla general, el sistema donde se vaya a realizar la calibraciéon debera poder alcanzar un
nivel de vacio tal que la presion base del sistema de calibracion se situe al menos:

e 100 veces por debajo de la presion inicial de calibracion cuando previo a la calibracion
se tenga que ajustar el cero del instrumento (CDG’s) o el valor de cero tenga influencia
en los célculos (SRG’s). Por ejemplo, si el primer punto de calibracion es 10 Pa, la
presion de base debera ser menor que 107 Pa.

e 10 veces por debajo de la presion inicial de calibracidn en caso contrario. Por ejemplo,
si el primer punto de calibracién es 107 Pa, la presidn de base debera ser menor que
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10 Pa.

El equipo bdsico con el que se debe contar para realizar la calibracidn es el siguiente:
5.1.1. Camara de vacio

Obviamente, la cdmara de vacio es uno de los elementos principales para la realizacion de
calibraciones de medidores de vacio, puesto que es el lugar fisico que albergara el gas cuya
presion deseamos determinar con precision.

El disefio de la cdmara debe cumplir, al menos, con los siguientes requisitos:
- Debe situarse sobre una base estable y libre de vibraciones

- Estara construida en un material resistente y que no se deforme debido a la presion
atmosférica exterior (p.e. acero inoxidable).

- La camara dispondra de distintas conexiones para instalar los medidores, calibradores, y
patrones. Las posiciones entre ellos deberan ser idealmente equivalentes, en cuanto a la
distribucion espacial de la presién se refiere.

Los criterios de construccion generales de una camara de vacio destinada a la realizacién de

calibraciones se pueden encontrar en la guia ISO — DIS 5300 [4].

5.1.2. Equipo de bombeo

Para llegar a alcanzar los niveles de vacio de este procedimiento, se debera disponer del
sistema de bombeo adecuado. Este depende del volumen a desalojar, de la presién Gltima a
conseguir, y de las conductancias del sistema que intervienen en el proceso de bombeo.

5.1.3. Equipo patrén

Es el conjunto de instrumentos, incluyendo sensores, controladores, sistemas de
alimentacidn y dispositivos de lectura, que permiten conocer la presidon dentro de la cdmara
con una incertidumbre. Esta incertidumbre deberd ser obtenida a partir de su comparacion
con otro sistema patrdn, superior en la cadena de trazabilidad.

5.1.4. Sistema de calentadores

Para calibraciones de hasta 10 Pa, se requerira llegar a una presién de base de, al menos,
10® Pa. Cuando se instala un nuevo medidor de vacio a calibrar, el interior de la cdmara
habra sido expuesto a condiciones ambientales. Para eliminar los gases residuales, y llegar a
la presion de base, es aconsejable hornear el sistema (véase apartado 3). Para ello, se
recomienda que la cdmara posea un sistema de calentadores, que permita mantener una
temperatura controlada de entre 150 °Cy 200 °C durante al menos 48 horas. La temperatura
maxima de calentamiento depende de las caracteristicas de las juntas, valvulas, conexiones
eléctricas, o de cualquier otro componente sometido al calentamiento. Deberd ponerse
cuidado en no sobrepasar la maxima temperatura tolerada por ninguno de los equipos o
componentes.
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5.1.5. Sistema de control de presién

Para realizar los puntos de calibracion a distintas presiones, necesitamos un mecanismo de
control de la presién en la cdmara de calibracion.

Esto se realiza mediante un juego de vélvulas que permitan la entrada de gas y la conexidn
del sistema al grupo de bombeo, como se representa en las figuras 4.2 y 4.3.

Para que el control del flujo de entrada sea suficientemente fino, al menos una de las valvulas
sera de “fuga controlada”.

5.1.5. Sensores de temperatura

Se requiere conocer la temperatura del sistema en algunos puntos. Debe tenerse en cuenta
que para las presiones tratadas en este procedimiento, la temperatura y la presion
determinan la densidad de particulas, que es el factor determinado por los medidores de
vacio.

Como minimo se dispondra de un sensor de temperatura en contacto con la cdmara de vacio.
Preferiblemente, también se dispondra de un sensor en contacto con zonas cercanas a los
medidores de vacio.

5.1.6. Detectores de fugas

Es aconsejable disponer de métodos y procedimientos para la detecciéon de fugas. Los cuales
deben ser aplicados siempre que se producen modificaciones en las conexiones realizadas al
sistema de calibracidon. Por ejemplo cuando se conecta un nuevo medidor para calibrar.

5.1.7. Medidores de presién de base.

Cuando el patrdn utilizado no permita medir el valor de la presién de base, es necesario tener
otros instrumentos de medida que si permitan hacerlo.

5.2. Operaciones previas

Antes de comenzar la calibracidn, deberdn ser tenidos en cuenta los siguientes puntos
generales:

a) Se comprobara que el indicador a calibrar y su unidad de control, en caso de tenerla, se
encuentren perfectamente identificados, con la marca, modelo y numero de serie bien
visibles. En su defecto se requerira un nimero de identificacién interno del propietario del
instrumento. En caso contrario se le asignara un cédigo de identificacion que se fijard en el
instrumento. Esto quedara reflejado en el certificado de calibracion emitido.

b) La persona encargada de realizar la calibracion estudiara el manual del equipo, de forma que
se familiarice con su manejo. Se prestara una especial atencién a las medidas de seguridad
recomendadas por el fabricante, tanto para la proteccidn del personal como para la del
equipo.

¢) Cuando sea posible y asi esté previsto se dispondra de las instrucciones del fabricante
relativas al ajuste del equipo para el caso en que esta operacidn sea necesaria.

d) El patrén/indicador de referencia que se vaya a utilizar debe cubrir holgadamente los
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requisitos de incertidumbre del equipo a calibrar. En caso contrario debera ser rechazada la
posibilidad de realizar la calibracién o se consultara con el peticionario de la calibracion.

e) Se comprobara el estado del patrén o del instrumento de referencia que vaya a ser utilizado
durante la calibracién (conservacidn, calibracion, etc.).

f) Se verificard que las conexiones eléctricas de todos los equipos se realizan al voltaje
adecuado, y que posean tomas de tierra adecuadas como medida elemental de proteccion
de equipos y personal.

g) Es aconsejable que las condiciones ambientales durante la calibracién estén dentro de los
margenes aceptados como estandar: de 15 °C a 25 °C de temperatura ambiente y una
humedad relativa no superior al 70 %. A distintas temperaturas y superior humedad la
calibracién podria llevarse a cabo, siempre que las especificaciones de los equipos lo
permitan.

h) Se comprobara mediante un indicador ya calibrado, o por métodos indirectos fiables, que la
presion en la cdmara de calibracion estd por debajo (al menos una o dos décadas, segun el
caso) de la inicial de ensayo antes del comienzo de la calibracién. Esto podra realizarse con
el mandmetro patrdn, si abarca ese rango, o bien disponer de otro que sirva de guia, aun
cuando no intervenga activamente en el proceso de calibracién.

i) Se variard repetidamente la presién en la cdmara para comprobar que tanto el equipo de
referencia como el equipo a calibrar responden adecuadamente. Seguidamente se devolvera
el sistema a la presidn de inicio. Se aprovechara este punto para hacernos una idea del
estado del medidor incognita.

j) Los equipos electrénicos utilizados durante la medida deberdn estar conectados con la
antelacién suficiente en funcién de lo indicado en sus manuales.

k) En sistemas que deban llegar a presiones iguales o inferiores a 10° Pa, es recomendable
realizar un horneado del sistema, para favorecer su desgasificacion, sobre todo cada vez que
el sistema se ponga en marcha después de un tiempo prolongado de inactividad y, en
cualquier caso, siempre después de haber sido sometido a condiciones ambientales.

Medidas elementales de seguridad:

- La manipulacién de los instrumentos durante su instalacién en el equipo de calibracion se
realizara con éstos desconectados totalmente de la alimentacién eléctrica.

- Utilizar siempre cables y conectores que una vez instalados no presenten al exterior ninguna
parte activa.

- El técnico comprobard visualmente el estado de los aislantes eléctricos antes de su
utilizacion.

ADVERTENCIA: Los indicadores de vacio pueden hacer uso de altos voltajes, especialmente los de
ionizacién. Por ello deberan seguirse escrupulosamente las normas de proteccion del personal y de los
equipos en trabajos de alta tension.

Requisitos particulares para cada tipo de dispositivo:

Algunos de los dispositivos indicadores de vacio, ya se trate del instrumento patrdn, bien del
instrumento incAgnita, necesitan algunas operaciones previas o consideraciones especiales. En
este texto se pretenden cubrir de un modo general estas operaciones. En cualquier caso, es el
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manual del fabricante el que debe servir de guia completa en cada caso particular.

a) Medidores de conductividad térmica

Se instalaran con el eje del mismo en la posicion indicada por el fabricante o en su defecto
en la indicada por el usuario final.

b) Medidores capacitivos

Se hara el cero en los medidores antes de comenzar la calibracidn. Para ello, se situara el
sistema a una presion por debajo del umbral de sensibilidad de los mismos.

Se cuidard que el medidor esté instalado sobre una base estable y libre de vibraciones.

Se atenderad a la orientacion espacial del dispositivo, puesto que esto afecta a la deformacion
de la membrana y por tanto al valor de la lectura.

Se cuidara que la temperatura del indicador sea estable. Se comprobara que se encuentre
lejos de focos de calor.

Especialmente si poseen control propio de temperatura, éstos se conectaran al menos 48
horas antes de su utilizacion.

c) Mandmetros de viscosidad

Se comprobara que las orientaciones, tanto del tubo conectado a vacio, como del sensor,
sean las adecuadas.

Cada vez que este dispositivo se pone en funcionamiento se debe evaluar su presién residual,
debida al factor de arrastre residual RD (véase Anexo I).

Para ello el sistema de vacio debe ser llevado a una presién inferior a su nivel de sensibilidad
(es decir se bajara la presidn al menos hasta 10 Pa). Una vez comprobado que la presién en
la cdmara es inferior a la sensibilidad del instrumento (usando por ejemplo un medidor de
ionizacion), la presidn indicada es la presidn residual. Dependiendo de las caracteristicas del
equipo, este valor puede ser memorizado, ofreciendo el equipo una lectura de presion ya
corregida, o bien, puede ser necesario realizar esta operacion manualmente.

Se seleccionara en la unidad de control el tipo de gas que va a ser utilizado. Usualmente la
calibracion se realizard para nitrégeno (N2). El factor, og,,,, de acomodacién del equipo
calibrado (véase Anexo |) serd un resultado de la calibracién, vélido sélo para el gas
empleado.

d) Mandmetros de ionizacidon

Algunos medidores de ionizacidon estan preparados para trabajar con distintos gases
mediante la aplicacidn de un coeficiente de conversion. Para que las medidas del mandmetro
de ionizacion sean adecuadas, hay que seleccionar el tipo de gas en que se esta trabajando.
En el certificado de calibracién se debe indicar el tipo de gas y el factor de correccién que
tenia introducido el instrumento durante su calibracion, si este se puede modificar.

Antes de la utilizacién de un mandmetro de ionizacidn, es aconsejable desgasificarlo. Esto se
realiza con el propdsito de limpiar de posibles impurezas la superficie del filamento y obtener
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una lectura adecuada. Para ello se hace pasar una corriente eléctrica superior a la de
operacion por el filamento, haciendo que éste se caliente y favorezca térmicamente la
desorcién de moléculas de su superficie. En la mayoria de los equipos, esta operacion puede
realizarse automdaticamente desde la unidad de control del manémetro. En caso de realizarse
de modo manual, debera hacerse pasar la corriente adecuada por el filamento, seguin
especificaciones del fabricante, poniendo especial cuidado en no sobrepasar la corriente
maxima permitida.

Cuando el sistema haya sido expuesto a condiciones ambientales (presién atmosférica,
humedad), se aconseja desgasificar el medidor durante al menos cuatro horas.

Cuando el medidor haya permanecido desconectado desde su ultima utilizacion, pero en
condicion de vacio, bastaran 10 minutos de desgasificacion.

5.3. Proceso de calibracion

La calibracion se realiza por comparacién directa entre las indicaciones del instrumento a
calibrar y las indicaciones de presién del instrumento patrén.

Se realizaran al menos tres series de medidas de al menos seis puntos de calibracidn cada serie.

Los puntos de calibracion tienen lugar para unas presiones prefijadas, denominadas presiones
nominales, donde se determinara el error de indicacién del medidor a calibrar.

Las presiones nominales de los puntos de calibracion se elegirdan de modo que se cubra, lo mas
uniformemente posible, el rango de medida del instrumento a calibrar. Preferiblemente, los
valores limites del rango del instrumento se incluiran entre los puntos de calibracion, salvo que
por requisitos de seguridad o imposibilidad técnica esto no fuese realizable. En este ultimo caso
se le comunicara al solicitante de la calibracién. Si el rango de medida cubre varias décadas de
presion (por ejemplo de 101 a 107 Pa), podria ser conveniente espaciar los puntos de calibracién
logaritmicamente.

Cuando el instrumento requiera el ajuste de algun parametro previo a su utilizacion (por
ejemplo, el “arrastre residual” en el medidor de viscosidad molecular, el cero en un medidor
capacitivo), éste serd ajustado al inicio de cada serie.

III

Cada serie de puntos de calibracién se registran independientemente. Para ello, antes del
comienzo de cada serie, se preparard el sistema como si fuera la primera de ellas.

Para la realizacidon de un punto de calibracién, y después de preparar el sistema como se ha
mencionado en los parrafos anteriores, se seguiran los siguientes pasos:

(1) En el caso del sistema estdtico, se cerrara la valvula de aislamiento al sistema de bombeo. La
presidn se incrementard lentamente en su interior abriendo la valvula de fuga. Cuando la
lectura en el medidor patrdn se encuentre suficientemente cerca de la presién nominal para
el punto de calibracion, se cortara la entrada de gas en el sistema.

En el caso del sistema dindmico, se dejara entrar gas lentamente regulando el caudal de
entrada a través de la valvula de fuga, hasta que la presion indicada por el medidor patrdn
iguale o se acerque suficientemente a la presidén nominal del punto de calibracion. Este
sistema permite realizar ajustes posteriores para acercarse todo lo posible a dicha presion.

(2) Dejar que el sistema estabilice su presion, lo cual se controlara a través de la indicacion en
los medidores patrén e incégnita.
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(3) Registrar las lecturas ofrecidas por los medidores patron e incégnita, asi como la
temperatura de la cdmara y cualquier otra considerada en el calculo posterior.

(4) Registrar la temperatura ambiente (T,mp) la de la cdmara (T¢) la del patrén (T,) vy la del
instrumento a calibrar. Este paso puede ser sustituido por una lectura de las condiciones al
inicio y al final de cada serie de calibracion, e incluso en calibraciones de bajo nivel (ejemplo
medidores de conductividad térmica) puede asumirse que todas estan dentro de los limites
de variacion fijados para la temperatura ambiente.

(5) Repetir el proceso para cada punto de calibracién.

NOTA. En ocasiones la lectura de uno o los dos indicadores no es suficientemente estable, oscilando
alrededor de un valor medio. Esto puede ser un efecto inherente al sistema de control o de medida de la
presion. En ese caso, se tomardn cinco lecturas consecutivas de la indicacion del patrén y del indicador
incdgnita. Para ese punto se consideraran como resultado las medias aritméticas de las cinco lecturas. Esto
quedara convenientemente reflejado en el calculo de la incertidumbre de medida, como se vera en el
apartado 6.

5.4. Toma y tratamiento de datos

Para los dos métodos desarrollados en este procedimiento (estatico y dinamico), se requiere
tomar los datos siguientes:

Para cada punto de calibracion se registraran:

- Presion leida en el medidor patron, (5,).

Presidn leida en el medidor incégnita, (F).

- Temperatura del patrdn, T;, (si procede)

- Temperatura del medidor incégnita, Ty (si procede)

- Temperatura de la cdmara de calibracién, T, (si procede)

Sino se pudiese disponer de T, y T, se tomaran valores idénticos al de T, o se identificaran las
temperaturas con la temperatura ambiente.

Datos a tomar por cada serie:

- Presiones de base inicial y final de la cdmara.

- Presiones residuales inicial y final (en el caso de los mandmetros de viscosidad).
- Temperatura inicial y final de la cdmara (si procede).

A lo largo de toda la calibracidn se registraran los siguientes parametros:

- Temperatura ambiente

- Humedad relativa

Para cada punto de calibracion se calcularan:

- La media aritmética de las lecturas del indicador incognita y del indicador patrén (en el caso
de tomar cinco lecturas).
- Elerror absoluto de indicacion entre la lectura del patrén y del medidor incégnita.

- Laincertidumbre para un factor de cobertura k = 2
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6. RESULTADOS

6.1. Calculo de incertidumbres

Para la estimacidn y cdlculo de las incertidumbres se siguen los consejos dictados en las
referencias [2] y [6].

Para cada punto de calibracidn, la diferencia de presiones entre el medidor incégnita y el
medidor patrén esta dada por la expresion:

E= Px + 6rep + 6repp + 6repx + 6res + 6cai - (Pp + 6resp + 6gradp
+ é‘Tp + 5Pres + é‘der p) (1)

donde &; son las correcciones a las lecturas de la presion B o B,. En la practica, todas las
correcciones son nulas salvo la correccion por presidn residual en el caso de los manédmetros de
viscosidad. Si el controlador del medidor realiza esta funcién automaticamente, su correccion
sobre presidn también sera nula.

La incertidumbre combinada u.(y) de la medida se calcula como la raiz cuadrada de la varianza
combinada u?(y)que estd dada por:

n

ug ()’) = Z Cizu2 (xi) (2)

i=1

donde ¢; = 9P /0x; son los coeficientes de sensibilidad de cada contribucidn a la incertidumbre
combinada.

Cada una de estas contribuciones a la incertidumbre combinada se estima como se describe a
continuacion.

a) Incertidumbre estadistica, 8rep = (Ua), Srepp = Ua(Fp), Orepx = Ua(B)-

Estd determinada por la estadistica sobre los resultados numéricos de las medidas en cada
punto de calibracién.

Su valor proporciona una estimacién de la desviacién de las lecturas registradas en el
indicador incégnita, alrededor de su valor promedio y para sélo una presién nominal.

La incertidumbre estadistica u, sera:

n (g —3m ﬂz
_S(Px_Pp)_i_ i=1\"1 j=1p
VRN n=1

(3)

Up

donde E; = P,; — Py; eselerror en el punto de calibracién 7, tomado como la diferencia de
lecturas entre el medidor incégnita y el medidor patrén.

En el caso en que las indicaciones no sean suficientemente estables, los valores de B y P,
seran los promediados en cinco lecturas consecutivas. Habra dos contribuciones adicionales
a laincertidumbre estadistica:
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P

uA(Pp) = SE/—;) (4)
P

ua(B) = % (5)

siendo s(Pp) y s(B,) las desviaciones tipicas muestrales:

(6)

(7)

b) Incertidumbre debida a la resolucion del instrumento incégnita, u(Spes)-

Al realizar una lectura del mensurando, el valor real de la lectura se situa entre la
inmediatamente inferior y lainmediatamente superior al incremento minimo que el medidor
es capaz de ofrecer (6x). Por tanto la lectura misma tiene una incertidumbre, que contribuye
a la incertidumbre combinada con el término:

ox
u(ares) = ﬁ (8)

donde se ha asumido una distribucion rectangular, de anchura igual a la resolucién del
instrumento, 6x, y varianza u?(8,es) = (6x)%/12.

Hay que poner especial cuidado a la hora de valorar estd contribucién en instrumentos con
escala analdgica, sobre todo en el caso mas habitual de que sea logaritmica.

c) Incertidumbre debida a la variacién de las condiciones ambientales del instrumento
incégnita, u(Scai)-

Los medidores de vacio pueden cambiar su indicaciéon debido a cambios locales de la
temperatura en la zona sensible del medidor. En la mayoria de las ocasiones no es posible
conocer con precision la temperatura y su variacion en el medidor. Por tanto, la posible
variacién de la temperatura y su repercusién en la lectura del indicador sera tenida en cuenta
como una componente de la incertidumbre.

El fabricante del instrumento, debe ofrecer en las caracteristicas del equipo el factor térmico,
F, = 0P /dt, es decir, la variacién maxima en la indicacién de presién por grado de
temperatura en que hayan cambiado las condiciones ambientales, expresado en valor
relativo de presion dividido por grado Celsius o kelvin.

Si la variacién mdxima de temperatura durante la calibracién es &;, el intervalo de posibles
lecturas se encuentra dentro de un campo P - F; - §;

Asumiendo una distribucién rectangular, |a varianza se expresara como: u? = P2F25t?/12,
y la contribucién a la incertidumbre es:
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u((scai) - 2\/§ (9)

d) Incertidumbre de la calibracién del medidor patrén, u(P,).

La incertidumbre de la calibraciéon del patrén, u(Pp), debe ser conocida a partir de su
calibracién realizada previamente por comparacidn con otro patrén superior en la cadena
de trazabilidad.

Se estima a partir de los datos del certificado de calibracién del patrén:

N kcal p (10)

siendo U(P,) la incertidumbre de calibracion del patrén, y kc,p el factor de cobertura
correspondiente (normalmente 2).

NOTA

En el caso de que las lecturas de presidn del patron no se corrigiesen, se consideraria otra contribucion
que seria el valor maximo de la correccion no realizada y se afiadiria linealmente a la incertidumbre
expandida, k - u(E)

Si las correcciones se hiciesen a través de algun tipo de interpolacion entre las que se dan en el
certificado para los distintos puntos de calibraciéon, habria que considerar otra contribucién debida a
la incertidumbre asociada a dicha interpolacidn (estimada, por ejemplo, como la maxima desviacion
de cualquier punto de calibracién a la curva de calibracién dividida por v/3, o como el error maximo de
linealidad del patrén dividido por v/3).

e) Incertidumbre debida a la resolucion del medidor patrén, u((SreS p).

Al igual que ocurre con el indicador incdgnita, la presion medida con una resolucion &,
contribuye con 5p/2\/§ a la incertidumbre de la presién. Por tanto:

)

u(greSp) = % (11)

f) Incertidumbres debidas a posibles gradientes de presion en la camara, u(Sgradp).

Previamente a la utilizacion de la cdmara, para realizar calibraciones, ésta debe ser
estudiada. Debe estimarse la variacién maxima de presidn que existira entre los puertos de
conexion de los medidores de vacio. Por ejemplo, para una camara cilindrica de
aproximadamente 25 litros de capacidad, las variaciones de presion de un puerto a otro no
superaran el 0,01 % [4]. No obstante, serd necesario un estudio concreto para cada camara.
Si (6P)max €s la variacion maxima de presion esperada entre dos puertos de conexion a la
camara de vacio, la contribucién a la incertidumbre es:

(6P)max
u(8graap) = N (12)
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g) Incertidumbres debidas a las condiciones ambientales del patréon y a la temperatura de la
camara, u(87 ).

Segun la naturaleza del medidor patrén utilizado, deberemos evaluar la incertidumbre de
dos formas diferentes.

En el caso de los medidores de viscosidad molecular, la presiéon es funcion de la temperatura
(véase Anexo |, expresion 1.2). La contribucién a la incertidumbre es:

aP 1 u(t) 1 u(t)
u(8ry) = (ﬁ)u(t) N <§PT> =GPy (13)

donde tes la temperatura del patréon, o en su defecto de la cdmara, en °C, y u(t) es la
incertidumbre en la determinacion de la temperatura.

En el caso de no conocerse exactamente la dependencia con la temperatura y dentro de las
condiciones ambientales dadas por el fabricante del equipo, de forma similar a como se hizo
en6.l.c.:

BFip 5)

urs) = (573 (14)

donde §; es la variacion maxima de temperatura durante la calibracién, y F, p es el factor
térmico asociado al patrén, expresado normalmente en valor relativo de presién dividido
por grado Celsius.

En el primer caso por tanto se asume una distribucién normal y en el segundo una
distribucion rectangular.

h) Incertidumbre asociada a la determinacion de la presion residual, (6p res)-

Dispositivos de medida tales como el mandmetro de viscosidad, o los mandmetros de
ionizacién, poseen un fondo de lectura que impiden formalmente llegar a lecturas del cero.
Para conseguir el "cero" en estos dispositivos, es necesario restar un valor de presidon
residual.

En el caso de los mandmetros de ionizacidn (véase anexo 1), esta presidn se sitla en torno a
107 Pa, o por debajo. Por tanto su influencia escapa al alcance del presente procedimiento.

En el caso de los mandmetros de viscosidad, la correccidn en la lectura, y su influencia en la
incertidumbre resulta de bastante importancia. La presion residual se evaltia antes y después
de cada serie de calibracidén, como se desarrollé en el punto 5.2. Si (6 Pres)max €S la variacion
maxima de la presion residual durante toda la calibracidn, se considerard que la contribucién
a la incertidumbre estd dada por una distribucion rectangular, de modo que:

_ (6Pres)max
) - 23 (15)

u(ap.res

i) Incertidumbre debida a la deriva del patrdn, u(é‘derp).

Esta contribucion a la incertidumbre se debe a la evolucion y la estabilidad del patrén con el
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tiempo.

Para evaluarla debera conocerse el historial de calibraciones del instrumento patrén, de
forma que sea posible realizar una estimacién a largo plazo de la variacién maxima del error
de indicacion entre calibraciones (D, )max- En ese caso podriamos considerar una
distribucion rectangular de probabilidad, y se estimaria:

(Dp )max

”(5der p) = NG (16)

En caso de no disponer del histérico del patrén, podra evaluarse conforme a datos
proporcionados por el fabricante de la estabilidad del instrumento a largo plazo, y de datos
bibliograficos disponibles. En este caso asumiriamos una distribucion de probabilidad
rectangular, y se estimaria por el limite dado por dicha especificacion dividido por /3.

La tabla 1 resume las contribuciones y el calculo de incertidumbres.

La incertidumbre total combinada para la presion de referencia esta dada por la expresion:

u(E)

u12x + ui(Pp) + ui(PX) + u2(8res) + U?(8cai) + uz(Pp) +

= (17)
u? (ares p) + u? (agrad p) + u2(57~ p) + u? (6P res) + u? (5der p)
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Tabla 1. Contribuciones a la incertidumbre en la determinacion del error del instrumento durante la

calibracion
Magnitud Incertidumbre T, Coeficiente Contribucién
. Distribucion
de Tipica de de ala
entrada robabilidad sensibilidad incertidumbre
X u(X) P a ()
6rep Up normal 1 S(Px _ pp)/\/ﬁ
Orepp up(B,) normal 1 _SPp/\/g
Orepx up(Py) normal 1 SPX/\/g
Ox
Gres U(Bres) rectangular 1
243
P, F;
Ocai U(Ocai) rectangular 1 )
2v3
_ Ucal.p
P U(8carp) normal 1 kcal.p
(véase 6.1.d)
5, U(Bresp) rectangular 1 _6res
resp resp - —
2v/3
6P
Ogradp U(Sgrad p) rectangular 1 - m
2v3
8rp u(rp) (véase 6.1.g) 1 _u(eT.p)
(véase 6.1.g)
OP,
Spres U(8p res) rectangular -1 _ M
2v3
_ (Dp )max
Sderp U(Bgerp) rectangular 1 7@
(véase 6.1.i)

Incertidumbre combinada (u(£))

TGERRHC)

Incertidumbre expandida (U)

U = ku(E)

En el certificado se ofrecerd la incertidumbre total expandida para una cobertura del 95,45%, que
estara dada por:

U = ku(E)

donde k es el factor de cobertura.

Para estimar el factor de cobertura se calculara previamente el nimero efectivo de grados de

libertad, vqgr, segun la formula de Welch-Satterthwaite:
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u*(E)
Vett = p

Zi”_i (19)

vi

donde u; son las contribuciones individuales a la incertidumbre combinada de la medida y vison
los grados de libertad individuales, estimados segun el anexo E de la Guia EA-4/02 [6]. La
obtencién del factor de cobertura k se basa en una distribucion t de Student para una
probabilidad del 95,45 % (nivel 2¢°). Si el valor de v no es entero se redondea al entero menor
mas proximo. El factor k se selecciona segun la tabla siguiente:

Tabla 2. Factores de cobertura para distintos grados de libertad ves.

Vegr | 1 2 3 4 5 6 7 8 | 10 | 20 | 50 | =

k |1397]| 453 | 3,31 | 287 | 2,65 | 252 | 2,43 | 2,37 | 2,28 | 2,13 | 2,05 | 2,00

NOTA:

Siguiendo las directrices de [2], en su apartado F.2.4.5, en el caso en que durante la calibracidn no se hayan
realizado correcciones a la lectura de presidn del instrumento patrén basandonos en su curva de
calibracién, a la incertidumbre expandida U hay que afiadir el término by,., siendo by la correccién
maxima no realizada debida a la calibracion, en valor absoluto, a la presion de calibracion. La incertidumbre
total de calibracidn seria:

Uf= U+bmax (20)

6.2. Interpretacion de resultados

La interpretacion de los resultados se establecera en funcion del uso previsto del instrumento
calibrado. Este uso fija los limites de tolerancia a partir de los cuales se realizara el ajuste del
instrumento, o se limitard su uso. Sera preciso el ajuste del indicador cuando la desviacidon
obtenida en una primera calibracién sea mayor que el limite de tolerancia establecido reducido
en la incertidumbre de calibracion.

De acuerdo con este resultado, se seguira una de las posibles secuencias de calibracion:

1) Calibracidn inicial - Ajustes - Calibracion final.
2) Calibracion sin ajustes

La secuencia 1) consiste una calibracion inicial tras la cual se verifica si el equipo requiere un
ajuste. Esto puede ser debido a que la medicidn se aleja de los valores dados de la referencia mas
de lo que es permisible para las caracteristicas del indicador incégnita. Si el resultado de la
primera calibracion arroja unos resultados adecuados, el ajuste y la segunda calibracién no seran
necesarios y se seguiria simplemente la secuencia 2). Después de un ajuste, la calibracién final
asegura que los ajustes realizados son los correctos, asegurando la trazabilidad del equipo
calibrado.

La secuencia 2) es una variante de la secuencia 1) cuando los ajustes no son necesarios, o cuando
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éstos no pueden ser realizados.

7. REFERENCIAS

7.1. Documentos necesarios para realizar la calibracion
- Manual de funcionamiento del indicador a calibrar

- Manual de funcionamiento del instrumento patrén

- Manuales de los equipos auxiliares:

o medidores auxiliares del patron de vacio

o sistema de bombeo

7.2. Otras referencias para consulta

[1] Vocabulario Internacional de Metrologia. Conceptos fundaméntales y generales, y
términos asociados (VIM). CEM. 32 edicion en espaiiol. 2012.

[2] JCGM 100: 2008. Evaluacién de datos de medicién. Guia para la Expresién de la
Incertidumbre de Medida. EDICION DIGITAL 1 en espafiol (traduccién 12 Ed. Sept. 2008)

[3] “The National Bureau of Standards primary high — vacuum standard”, C R. Tilford, S.
Dittmann, K. E. Mc Culloh, Journal of Vacuum Science and Technology A 6(5), 2853 (1988).

[4] International Standard Organization, Norma ISO — DIS 5300.
[5] “Vacuum Physics and Techniques”, T.A. Delchar, Ed. Chapman & Hall, Londres, 1993.

[6] EA-4/02 M 2013. Evaluacion de la incertidumbre de medida en las calibraciones.
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8. ANEXOS
ANEXO |
CARACTERISTICAS Y DESCRIPCION DE INDICADORES
DE VACIO COMUNES
a) Medidores capacitivos

En estos dispositivos, el gas cuya presidn de vacio se quiere determinar se encuentra en contacto
con una membrana que forma un condensador en el interior del medidor. Esta membrana sufre una
deformacion que es proporcional a la presion del gas medido, cambiando en la misma proporcion la
capacitancia de dicho condensador. La variacidon de capacitancia es convertida, normalmente, en
una variaciéon de tension, la cual se puede convertir facilmente a valores de presion.

Durante su instalacion se procurara que no se vea afectado por cambios bruscos de temperatura.
Algunos modelos disponen de control de temperatura interno; este deberd ser ajustado a la
temperatura indicada por el fabricante.

Debera estar situado en un lugar ausente de vibraciones, y se debera respetar la orientacidn espacial
adecuada. La orientacién espacial puede depender del tipo, modelo y fabricante. Algunos modelos
incluso pueden no verse influidos por su orientacion.

Antes de la utilizacion de este tipo de instrumentos es necesario hacer el cero del mismo. Por lo que
se necesita otro medidor que garantice el valor de cero.

Mandmetro de viscosidad molecular

Atendiendo a la teoria cinética de los gases, la presién de un gas en vacio estd directamente
relacionada con su densidad. Un objeto en movimiento dentro de un gas sufrird una resistencia al
movimiento directamente proporcional a la densidad del gas. En este efecto se basa el
funcionamiento de este dispositivo.

Un mandmetro de viscosidad consiste en una esfera metalica que es mantenida en levitacion y en
rotacidén en el medio gaseoso. Esto se consigue con una configuracién geométrica adecuada de
imanes permanentes, electroimanes y sensores inductivos que se disponen alrededor de la esferay
fuera del sistema de vacio, instalados en la denominada cabeza de lectura.

En el caso de una esfera ideal, la presion del gas se puede expresar como:

__ mpav
P == [TD] (21)
dondeTD = — (dw/dt)/w es la “tasa de desaceleracidn”, es decir, la variacidn relativa por unidad

de tiempo de la velocidad angular de giro de la esfera sobre si misma, .
Los demads factores son:

p: densidad de la esfera

a: radio de la esfera

v: velocidad promedio de las moléculas de gas
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(v = \/8kgT /mm, m es la masa de las moléculas del gas, y kg es la constante de Boltzmann,
kg =1,38x 10723 JK™1)

Sin embargo, para adecuar la expresidn anterior a la realidad, hemos de escribir:

mpav
P_P

" 100

[TD — RD] (22)

donde:
oy factor de acomodacion (6 factor de transferencia tangencial de momento lineal).
RD: factor de arrastre residual (“Residual Drag”).

El factor de acomodacioén, oy,, es un factor cuyo valor oscila entre 0,95 y 1,05 para la mayor parte
de los gases. Depende del gas de calibracion utilizado.

El factor de arrastre residual, RD, es debido a una desaceleracidn siempre presente de la esfera,
debido a la friccidn electromagnética existente entre la esfera metalica y los elementos de control
del cabezal de lectura.

|ll

La “presion residual”, o presidn de “offset” se define como:

mpav
PRD =—[TD—RD]

100, (23)

El equipo de control y lectura mide en la practica la tasa de desaceleracion TD. La lectura ofrecida
por el medidor ofrece la presion corregida por el valor de RD, teniendo en cuenta el factor de
acomodacion y calculando la velocidad de las moléculas para el gas y la temperatura de calibracion.
Si el cabezal de lectura no mide la temperatura, asignara una fija (normalmente 20 °C). Entonces
esta debe ser introducida por el técnico en el controlador.

Se puede realizar un calculo sencillo para estimar cdmo afecta una variacidon de temperatura a la
medida, y el error que ésta induce:

Supongamos que el sistema de medida estd ajustado y calibrado para trabajar a 20 °C de
temperatura y nuestro sistema de lectura no corrige la lectura por la temperatura de la esfera. El
error relativo en la indicacién de presion se puede estimar como:

P =1 h
B T, (24)

suponiendo T, >T;, para temperaturas absolutas. Si T; =20 € (293,15K) vy T, =
21 € (294,15 K), tendremos 6P =0,2 %.

Por tanto, segun el nivel de incertidumbre deseado, debera ser tenida en cuenta la temperatura ala
cual trabaja este indicador.

Mandmetros de ionizacidén
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Aligual que en el caso b), los medidores de ionizacién gaseosa se basan en el hecho de que la presién
del gas estd directamente relacionada con su densidad.

Un filamento metdlico caliente emite electrones por efecto termoeléctrico. Estos electrones pueden
arrancar electrones de los &tomos o moléculas del gas, dejandolo ionizado.

Un campo eléctrico permanente, aplicado entre el filamento y un colector, acelera estos iones, que
al llegar al colector recuperan su carga eléctrica inicial. Este flujo es detectado como si se tratase de
una corriente eléctrica, entre filamento y colector, que llamamos ip.

La corriente eléctrica ip es proporcional a la presion (mds presién, mds densidad) y a la corriente de
electrones (mas electrones emitidos, mas dtomos ionizados):

ip = Si P (25)

donde i, es la corriente de electrones emitidos por el filamento, P es la presidon y S es la sensibilidad
del medidor. Por lo tanto, la presién se calcula como:
ip

P = l'e_S (26)

La sensibilidad S depende de la construccién geométrica del sensor y del tipo de gas.

Usualmente los medidores son suministrados junto con la unidad de alimentacién y control. Algunos
de estos medidores permiten seleccionar el tipo de gas con el que se va a operar. Puesto que estos
indicadores se calibran para N2, el controlador aplica un factor de correccién para corregir la lectura
de la presion:

Presion real = Lectura inicial x factor de correccion (27)

Los factores de correccion pueden depender del disefio del medidor, y por lo tanto del fabricante,
aunque no varia abultadamente de unos a otros.

La presion ultima que puede ser medida por uno de estos indicadores varia enormemente segun la
geometria en que se distribuyen catodo y filamento. Algunos electrones que llegan al colector de
iones producen rayos X de baja energia, provocando una emision de fotoelectrones en el colector o
catodo. Esto produce una corriente residual, tal que la corriente en el colector es i. = ip + iy.
Aproximadamente, la fotocorriente es 2 x 107 veces la corriente en el anodo. Para un medidor de
sensibilidad S = 20 hPala corriente idnica es igual a la fotocorriente para una presién de 102 hPa.
Asi la fotoemisidon de rayos X pone una cota a la presion minima que es capaz de medir el
mandmetro.

Al variar la geometria de construccion, puede rebajarse la fotocorriente residual, como ocurre con
los del tipo "Bayard - Alpert" frente a los clasicos, en los tipos "Bayard - Alpert" modulados.

In

Otros medidores de ionizacidon utilizan campos magnéticos (tales como los del “tipo magnetrén”)
que incrementan la trayectoria de los electrones, disminuyendo con ello la corriente residual y
extendiendo el rango de medida hacia presiones inferiores.

Procedimiento ME-001. Edicién DIGITAL 2.2020 Pagina 25 de 34



C == I CENTRO ESPANOL

B £} ¥ GOBIERNO MINISTERIO
# * DE ESPANA DE INDUSTRIA, COMERCIO Vd
AWEs DE METROLOGIA

A continuacidn se reproducen valores tipicos de las presiones ultimas de trabajo para distintos tipos
de medidores de ionizacidn. Los nombres se corresponden con los usados en la literatura. Los valores
son orientativos:

Medidor i6nico genérico normal:.......ccccceevcveeeneeenane 10 Pa
Medidor del tipo Bayard-Alpert: ........ccccovvevvreeennnn. 108 Pa
Bayard-Alpert modulado: .......ccccveeeecieiiiciiee e, 10° Pa
Tipo Penning o de catodo frio: ......cccceeecveeeeciieennns 10° Pa
Tipo magnetrén de catodo caliente: .......ccveveneee. 10 pa
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ANEXO I

EJEMPLO NUMERICO DE APLICACION DEL PROCEDIMIENTO

Las siguientes lineas muestran un ejemplo de calibracion de un indicador de vacio digital general.

a)

c)

Datos del instrumento patron.

Mandmetro de viscosidad (Spinning Rotor Gauge).
Intervalo de medida: 10 Pa a 10? Pa.

Incertidumbres de calibracién segun certificado por laboratorio nacional:
0,7 % lectura + 3,3 x 10 Pa, (de 10* Pa a 10 Pa)
0,6 % lectura + 6,0 x 107° Pa (de 10 Pa a 10? Pa)
(En ambos casos para un factor de cobertura k = 2)

Resolucion: 0,0001 x 10*, donde x es la década de presién en el indicador.

Deriva del patrén: 0,01 % lectura / afio segln fabricante. El certificado fue emitido por el
laboratorio nacional hace 6 meses.

Error maximo de indicacién: 0,05 % lectura segun certificado.

Datos del instrumento incognita.

Instrumento digital genérico.

Intervalo de medida: 10“* Pa a5 Pa

Resolucion: 0,01 x 10%, donde x es la década de presion en el indicador
Variacion de la indicacién con la temperatura: 0,000 5% lectura/°C

Otros datos.

Gas de calibracidn: N2

Incertidumbre en la determinacion de la temperatura: 0,5 °C (k = 2)

Gradiente maximo de presion en la camara: 0,01 % de la presién medida en el puerto de
referencia

Procedimiento.

Se han elegido puntos de calibraciéon distribuidos logaritmicamente a lo largo de la escala de
presiones entre 3 x 10* Pay 3 Pa.

Los puntos de calibracién se han obtenido por medio del método dindmico de control de presion.
El tiempo de integracién en el indicador patron fue seleccionado en 25 segundos. Con ello
garantizamos una lectura adecuada a la tasa de desaceleracion que la esfera metalica poseerd a
las presiones de trabajo de esta calibracién.

Se parte de la presidn de base del sistema (107 Pa). Con ello se determina la presién residual
inicial en el indicador patrén (P, ;). Este dato es introducido en el controlador para recibir la
lectura de la presion corregida en el indicador patron.

Posteriormente, se ha abierto controladamente el caudal de entrada de gas, hasta igualar la
presién preestablecida para cada punto de calibracion en el indicador patréon. Se esperd a la
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completa estabilizacién de la lectura del mismo. Si es necesario se realiza un reajuste del caudal
de entrada de gas para conseguir una indicacion fija en el patrén. Esto incluye posibles ajustes
debidos a cambios de temperatura en la cdmara. La temperatura de la cdmara se mide de modo
continuo, introduciendo su valor en el controlador del patron para cada medida. La presion
patrén ya viene por tanto corregida para la temperatura del gas de la camara de vacio.

Puesto que las lecturas de los dos indicadores son estables, resulta suficiente realizar sélo una
lectura por cada punto de calibracidn.

La presidn se mide en orden ascendente. Cuando la serie de datos ha finalizado, se cierra
totalmente la entrada de gas hasta llegar de nuevo a la presion de base del sistema. Entonces se
mide la presion residual indicada por el medidor patrén (P ).

Toma de datos.
Durante el transcurso de la calibracidn se realizan las siguientes medidas de las condiciones

ambientales, de la temperatura de la cdmara, y de la presién residual en el mandmetro de
viscosidad:

inicial final media
tamb 19,8 20,5 20,15 °c
tcimara 19,8 20,5 20,15 °c
H.R. 51 56 53,5 %
Presidual Ppi = 3,986X10" | Ppe= 3,996X10" | 3,991x10" | Pa

Las siguientes tablas muestran los resultados obtenidos por cada serie. La presion de referencia
es la presion indicada por el medidor patrén y la incégnita es la leida en el medidor a calibrar. La
temperatura resefiada es la indicada para la cdmara de calibracién tras la lectura de las presiones.

Serie 1
Presion de Presion Temperatura Error
referencia incognita promedio de indicacion
Pa Pa °C Pa

3,001x10* | 2,98 x 10™* 19,8 -2,1x107°
6,000x10* | 6,03 x 10™* 19,9 3,0x107°
9,006x10* | 8,98 x 10~* 19,9 —2,6 X107
3,000x103 | 3,01 x 1073 19,9 1,0 x 107°
6,000x103 | 590 x 1073 20,0 -1,0x107*
9,000x103 | 8,99 x 1073 20,0 -1,0x 1075
2,400%x102 | 2,37 x 1072 20,0 -3,0x107*
6,000x102 | 6,14 x 1072 20,0 1,4x 1073
9,000x102 | 8,82 x 1072 20,0 -1,8x 1073
3,000x10! | 3,01 x 1071 20,1 1,0 x 1073
6,000x10! | 6,14 x 1071 20,2 1,4 x 1072
9,000x10t | 9,06 x 1071 20,3 6,0 x 1073
3,000x10° | 2,91 x 10° 20,4 —9,0 X 1072
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Serie 2
Presion de Presion Temperatura Error
referencia incognita promedio de indicacion
Pa Pa °C Pa
3,005 x 107 3,05 x 1074 20,1 4,5x 1076
6,001 x 107 6,01 x 1074 20,1 9,0 x 1077
9,029 x 1074 8,94 x 10~* 20,2 -89 x 107°
3,012 x 1073 2,98 x 1073 20,2 -3,2x 1075
6,022 x 1073 6,13 x 1073 20,1 1,1x 107
9,029 x 1073 8,89 x 1073 20,0 —-1,4x107*
2,403 x 1072 2,39 x 1072 20,1 -1,3x107*
6,010 x 1072 6,02 x 1072 20,3 1,0 x 1074
9,027 x 1072 9,21 x 1072 20,5 1,8 x 1073
3,002 x 1071 2,91 x 1071 20,4 —-9,2x 1073
5,996 x 1071 6,08 x 1071 20,2 8,4 x 1073
8,997 x 1071 8,86 x 1071 19,9 —-1,4 x 1072
2,998 x 10° 2,97 x 10° 19,8 —2,8 x 1072
Serie 3
Presion de Presion Temperatura Error
referencia incognita promedio de indicacion
Pa Pa °C Pa
3,006 x 107* [ 3,02 x 10™* 20,1 1,4 x 107°
6,001 x 10™* [ 596 x 10™* 20,2 —41x107°
9,020 x 10™* [ 8,90 x 10™* 20,2 -1,2x 1075
3,009 x 1073 | 3,01 x 1073 20,3 1,0 x 107°
6,016 x 1073 [ 6,12 x 1073 20,3 1,0 x 107*
9,023 x 1072 [ 8,90 x 1073 20,3 -1,2x107*
2,406 x 1072 [ 2,38 x 1072 20,3 -2,6 x 107*
6,008 x 1072 [ 5,86 x 1072 20,4 -1,5x 1073
9,018 x 1072 [ 9,28 x 1072 20,4 2,6 x 1073
3,002 x 107! [ 2,96 x 1071 20,3 —4,2x 1073
5,998 x 107! | 6,01 x 1071 20,2 1,2x 1073
9,001 x 1071 [ 9,08 x 1071 20,1 7,9 x 1073
3,000 x 10° 3,00 x 10° 20,2 0,0 x 10°
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f) Tratamiento de datos.
El error de indicacidn se obtiene como la diferencia entre las indicaciones del mandmetro
incognita y la presion de referencia indicada por el patrén.
El calculo de las incertidumbres se realiza segin se describié en el apartado 6.1 de este
procedimiento.

g) Resultados.
La tabla siguiente muestra los resultados finales tal como se presentarian en un certificado. En
ella constan: la presién nominal, la presién indicada por el instrumento calibrado, el error de
indicacion, calculada como el promedio de las diferencias de las tres series, y la incertidumbre
total para un factor de cobertura k = 2. Igualmente se incluye la incertidumbre relativa a la
indicacion de presion del instrumento calibrado.

Presion Indicacion Error Incertidumbre | Incertidumbre

nominal enel de total total

instrumento indicacion relativa

calibrado k=2 k=2

Pa Pa Pa Pa (% lectura)

3,000 x 1071 3,01 x107* | 1,27 x 107° 7,4 x 1076 2,5
6,000 x 107* | 6,00 x 1074 | —6,67 x 1078 9,3x 107° 1,5
9,000 x 107* [ 892 x 10™* | —=7,83 x 10~° 1,2 x 1075 1,3
3,000 x 1073 ] 2,99 x 1073 | —7,00 x 10~ 4,4 x 1075 1,5
6,000 x 1073 | 6,04 x 1073 | 3,73 x 10~° 3,3x 1074 5,4
9,000 x 1072 | 8,91 x 1073 | -9,07x10-05 1,4 x 1074 1,6
2,400 x 1072 | 2,38 x 1072 | —2,30 x 10~* 2,X 107% 1,0
6,000 x 1072 | 6,00 x 1072 | 6,67 x 107° 3,9 x 1073 6,5
9,000 x 1072 1 9,09 x 102 | 8,83 x 107* 6,3x 1073 7,0
3,000 x 1071 | 296 x 1071 | —4,13 x 1073 1,4 x 1072 4,8
6,000 x 107* | 6,08 x 10" | 7,87 x 1073 1,4 x 1072 2,3
9,000 x 107* [ 9,00 x 107 | 6,67 x 10~° 3,4 x 1072 3,8
3,000 x 10° 2,96 x 10° | —3,93 x 1072 1,3 x 1071 4,3

h) Caélculo de incertidumbres.
Se desarrolla en las siguientes lineas el calculo de incertidumbres para el punto de calibracién a
la presion P = 3 x 1073 Pa. Con el resto de los puntos se operaria de forma similar.

- Estadistica, up

La incertidumbre estadistica, uy, se calcula conforme a lo especificado en el punto 6.1.a. Puesto
que las diferencias de indicacién en las tres series son: E; = 0,010 X 103Pa,
E, = —0,032 x 10 ~3Pa, E; = 0,001 x 1073 Pa, la desviacién estadistica estandar sera:

° (E; — E)?

=2211x107°
3—-1

i=1

luego:
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Up = ﬁ =0,013x 1073 Pa

Puesto que la calibracién ha sido realizada en condiciones de lectura estable, se ha tomado una
Unica lectura por punto de calibracion y serie, de modo que u, (B) = ua(B,) = 0.

- Resolucién del instrumento incdgnita, 1(,es)-
A una presion de 3 x 1073 Pa Pa, la resolucién del indicador incégnita es 0,01 x 1073 Pa, de

modo que, de acuerdo con el punto 6.1.b. del procedimiento, la contribucidn a la incertidumbre
es:

-3
U(res) = 25— = 0,0029 X 107° Pa

- Condiciones ambientales del indicador incdgnita, u(d.,)-
La variaciéon maxima de temperatura ambiente durante toda la calibracién es:
6t =20,5—-19,8=0,7°C
Segun datos del fabricante, el factor térmico del instrumento asegura una variacién de indicacion

maxima del 0,000 5 % de la lectura por cada °C, luego:

(20,5 —19,8) x 0,0005 x 1072 x 3 x 1073 .
U(8eai) = o3 = 0,000 003 x 1073 Pa
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- Calibracion del patrén, u(F,)

Segun certificado, para una presién nominal P= 3 x 1073 Pa, la incertidumbre de calibracién
asociada a la presidon medida por el instrumento patrén es:

u(P,) = 0,5 x (0,7 % lectura + 3,3x107°Pa) =
0,5 X (0,7x1072x3x 1073 + 3,3x1079)

u(P,) = 0,012x107%Pa
- Resolucion del patrén, u(é‘]res p).

Puesto que a la presién considerada, la resolucién es 0,000 1 x 1073 Pa, de acuerdo al punto
6.1.e, la contribucién es:

0,000 1 x 1073 »
U(8resp) = - 0,000 03 x 1073 Pa

- Gradientes de presion en la camara, U(8graq p)-

Se ha estimado que la diferencia de presién de un puerto respecto al de referencia, debido a la
no homogeneidad de la presion en la camara, no supera el 0,01 % de la lectura del indicador
patron.

La contribucion a la incertidumbre sera:

e
U(Bgradp) = % — 0,000 09 X 1073 Pa

- Temperatura de la cdmara y patron, u(67p).

La incertidumbre debida a la dependencia de la indicacidn del patrén con la temperatura es:

5 _ 1P u(t)
u@m)-= 5P 327315

donde u(t) = 0,25 °C es la incertidumbre de la sonda de temperatura. Por tanto:

0,25

1 -3
. ==-X3X _—
u(87p) 2 3x10 19,84273,15

= 0,001 3x 1073 Pa

donde se ha utilizado el valor minimo de la temperatura de la cdmara durante el punto de
calibracién (19,8 °C).
- Presion residual del medidor patron, u(8Pes)

La variacion en la presion residual, que afecta por lo tanto a la medida de presidn del propio
patron, es:

(8Pres)max = | Pos — Poil = 3,996 x 10~* - 3,986 x 10~* Pa
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(apres)max = 0,01 x 107* Pa
La contribucién a la incertidumbre es:

0,001 x 1073 L
u(5pres) = T = 0,000 3 x107° Pa

- Deriva del medidor patrén, u(Sderp)

La contribucion a la incertidumbre debida a la deriva de las caracteristicas del patron las
estimamos asumiendo una variacién maxima de la lectura, para una misma presion, del 0,01 %,
puesto que hace menos de un afio este instrumento fue calibrado, y segin datos del fabricante
los errores por deriva son inferiores a 0,01 % anual.

Por tanto:

0,01 x1072x3x1073 _3
U(Byerp) = e = 0,000 09 x 1073 Pa

La incertidumbre total combinada para el punto de calibracién a la presién P = 3 x 1073 Pa Pa
sera:

w(E) = u12X + ulz\(Pp) + ulz\(Px) + U?(8res) + u?(8cai) +u?(Pp) +
u? (ares p) + u? (6grad p) + u? (6T p) + u? (6P res) + u? (ader p)

(0,000 09)2 + (0,001 3)2 + (0,000 3)2 + (0,000 09)2
=0,018 x 1073 Pa

w(E) = 10_3\/(0,013)2 + (0)2 + (0)2 + (0,002 9)2 + (0,000 003) + (0,012)2 + (0,000 03)2 +

En la tabla 2 se recoge el balance final de incertidumbres para este punto de calibracion.

Para calcular la incertidumbre expandida, primero calculamos el numero efectivo de grados de
libertad:

ul u¢ (0,018 x 1073)*

Veff = 2 .2 — 2—4 BT Y Y IVET =iV 7,35
' 0,013 x 1073)*
ezt ow )

donde se asume que los grados de libertad de las distribuciones rectangulares y de la normal
debida a la calibracidn, son virtualmente infinito.

De acuerdo con la guia EA-4/02 [6], v se redondea al siguiente nUmero entero menor mas
préximo, es decir, tomamos Vg = 7, al que corresponde un factor de cobertura k = 2,43 (véase
tabla 2). La incertidumbre expandida es por tanto

U=243x%x0,018 x 1073Pa = 0,044 X 1073Pa
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Tabla 2. Contribuciones a la incertidumbre en la determinacion

de la presién durante la calibracién para el punto de calibracién P = 3 x 10~3Pa

Magnitud de | Incertidumbre tipica | Distribucion de Coeficiente de Contribucion a la
entrada probabilidad sensibilidad incertidumbre
X u(Xx) G ufy)
8rep 0,013 x 1073 Pa normal 1 0,013 x 1073 Pa
Ores 0,0029 x 1073 Pa rectangular 1 0,0029 x 1073 Pa
Scai 0,000 003 x 1073 Pa| rectangular 1 0,000 003 x 1072 Pa
b, 0,012 x 1073 Pa normal -1 —0,012 x 1073 Pa
Oresp 0,000 03 x 1073 Pa |  rectangular -1 —0,000 03 x 1073 Pa
dgrad b 0,000 09 x 1072 Pa rectangular -1 —0,000 09 x 1073 Pa
571, 0,0013x 1073 Pa (véase 6.1.8) -1 —0,0013x 1073 Pa
513 res 0,0003 x 1073 Pa rectangular -1 —0,0003 x 1073 Pa
Oder D 0,000 09 x 1073 Pa rectangular -1 —0,000 09 x 1072 Pa

Incertidumbre combinada (u(E) )

u(E) = 0,018 x 1073 Pa

Incertidumbre expandida (U) (k=2,43)

U = ku(E)
0,044 x 1073 Pa
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