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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 calibracidn, en linea con
documentos clave universales como son el Sistema Internacional de unidades (Sl), 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.
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Este procedimiento tiene por objeto establecer un método general para realizar la calibracion de
medidores de vacio del tipo denominado de ionizacion.

La redaccion de este procedimiento ha sido realizada segun lo establecido en la referencia [1].

Este tipo de instrumentos se denominan técnicamente “Mandmetros de ionizacién de catodo
caliente” y “Mandmetros de catodo frio”, bajo el En el primer grupo, se incluyen los medidores: tipo
“Shultz — Phelps”, de alta presion, de triodo convencional de cdtodo caliente, de tipo “Bayard — Alpert”
(B.A.), de tipo B.A. con modulador y de tipo B.A. con extractor. En el segundo tipo, se incluyen los
medidores: de descarga tipo “Penning”, de tipo magnetrdén, de tipo magnetrdn invertido y de tipo
magnetron de cadtodo caliente.

ALCANCE

El presente procedimiento es aplicable a medidores de ionizacion (medidores de presion absoluta en
gas) para presiones que caen dentro de la zona denominada de vacio y de alto vacio. Generalmente
son instrumentos que trabajan a presiones inferiores a 10! Pa.

Este procedimiento se aplica a la calibracién por comparacion con otro medidor u otros medidores
tomados como referencia o patrones.

Este procedimiento no es aplicable a la calibracion de medidores de presiones parciales o
espectrometros de masas.

DEFINICIONES

Son de aplicacidn las definiciones generales de la referencia [2] a parte de la siguiente:

Indicadores o medidores absolutos de vacio

Instrumentos utilizados para la medicién de la presién del gas en condiciéon 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.

4. GENERALIDADES

4.1. Medidores de ionizacion

Los medidores de ionizacion son medidores de presidon absoluta para gases a presiones
comprendidas aproximadamente entre 101! Pa y 10 Pa, dependiendo del tipo y del disefio del
dispositivo.

Su funcionamiento se basa en un método indirecto de determinacion de la presion.

Un medidor de ionizacidn aplica un método de ionizacion del gas y establece una corriente de
iones positivos que se relaciona con la presion del gas y que se mide por medio de un micro
amperimetro que conecta un electrodo colector de iones con la toma de tierra del medidor.

4.1.1. Medidores de ionizacidén de catodo caliente

La figura 1 representa la disposicion basica de un medidor de vacio del tipo triodo
convencional de catodo caliente. Es un medidor de disefio cldsico que sirve para introducir
el funcionamiento basico de este tipo de medidores.

Los diferentes tipos de medidores son variaciones sobre este disefio que afectan a los
parametros de funcionamiento, pero no a su fundamento basico.
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El filamento soporta una corriente eléctrica que lo calienta hasta una temperatura de
900 °C a 1000 °C, produciendo la termo—emisidn de electrones. Los electrones son
acelerados por el campo eléctrico constante establecido entre el filamento y la rejilla con
un potencial de aceleracion de aproximadamente + 125 V respecto al filamento (catodo
caliente).

En su camino, una fraccion de los electrones acelerados chocan contra las moléculas del
gas. Si la energia cinética alcanzada por los electrones supera el potencial de ionizacion de
la molécula del gas son capaces de ionizar el gas arrancando electrones de los orbitales
externos de las moléculas y producir un par catiéon — electrén. Los iones positivos son
acelerados hacia el colector de iones a un potencial de —25 V respecto al filamento y su
corriente registrada en un micro —amperimetro.

El potencial de ionizacién depende de la naturaleza del gas, oscilando entre el minimo para
el cesio (Cs) a 3,88 V y el maximo para el helio (He) a 24,58 V. Los valores tipicos oscilan
alrededor de 15 V para oxigeno molecular (O2), nitrégeno molecular (N2) y aire.

NOTA:

El potencial de ionizacién es la energia minima que debe aportarse a una molécula para
arrancar un electrén de su corteza electrénica.

El disefio del sensor hace que la ionizacidn se produzca principalmente cerca de la rejilla,
donde la energia de los electrones iguala o supera la de ionizacion del gas.

Filamento Relil
(catodo) rejifia
(anodo)

~

I
)

Colector de
iones

il

Il

T

+125V -25V

Figura 1. Esquema de un medidor del tipo triodo de catodo caliente. Las tensiones
estan referidas al colector de iones.

La relacién entre corriente de colector y presién depende de:

El disefio geométrico del medidor

Los potenciales aplicados entre electrodos

La corriente electrdnica

- Lanaturaleza del gas

La corriente de colector se relaciona idealmente con la presidn de acuerdo con la
expresion:

I, =S-1,-P (1)

donde S es el coeficiente de sensibilidad de medidor.
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En el recorrido de los electrones desde el filamento al anodo, la probabilidad de que cada
electrén produzca una ionizacidn es mayor cuanto mayor es el recorrido libre medio y la
densidad del gas y por tanto, la presion. La probabilidad de ionizacion es:

N, = o LP (2)

donde ¢, es el coeficiente de ionizacion diferencial, L es el recorrido libre medio de los
electrones y P es la presion del gas. La probabilidad de ionizacién es el cociente entre la
corriente de colector y la corriente de electrones entre filamento y anodo:

L

Ny=7=¢LP B)
e

donde I, es la corriente idnica e I, es la corriente de electrones. En el caso de un medidor
ideal en que la corriente de colector tenga como Unica contribucidn la corriente de iones,
el coeficiente de sensibilidad se relaciona con el recorrido libre medio y el coeficiente de
ionizacion diferencial:

S=Lg (4)

NOTA:

— Elcoeficiente de sensibilidad S depende del potencial de ionizacién y por lo tanto
para cada gas el mandmetro necesita su propio ajuste del equipo.

— El coeficiente de sensibilidad S es caracteristico del medidor y dos medidores
idealmente idénticos mostraran coeficientes de sensibilidad ligeramente
diferentes.

El factor de sensibilidad S depende, ademas de la geometria de los electrodos, del estado
superficial de los mismos. Un medidor de cdtodo caliente que se use principalmente en su
rango alto de presiones vera deteriorase mas rapido la superficie de sus electrodos, y
presumiblemente presentara una deriva mayor.

Por otro lado, un medidor de ionizacidon expuesto con frecuencia a condiciones
ambientales de humedad y contaminacidn sélida presentara una mayor contaminacion de
sus elementos. Esto influird en su corriente residual por desorcidn y por tanto en la calidad
de su medida.

Intrinsecamente a los medidores de ionizacidn existe un limite en la presién minima que
pueden medir. Esto se debe a la existencia de corrientes residuales de colector que no se
deben a fendmenos puros de ionizacién del gas.

Aungue idealmente la corriente de colector seria igual a la corriente de iones (I, = 1),
en la practica existen contribuciones adicionales que se suman de modo indistinguible a la
corriente del colector de iones (I, = Iz + I,).la corriente residual Iy es la corriente de
colector detectada cuando la presién se reduce a cero (I, << Ig). La corriente Iy tiene
varias contribuciones:

donde:
Ix es la corriente de fotoelectrones debido a los rayos X blandos producidos en el medidor

I es la corriente idnica que llega al colector resultante de la desorcién estimulada por los
electrones del material adsorbido sobre los electrodos
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Ik es la corriente idnica que llega al colector como resultado de la ionizacién del material
evaporado desde el catodo caliente

La corriente residual depende de la cantidad de material adsorbido en las superficies, de
los electrodos y su naturaleza. Por tanto, varia con el grado de desgasificacién y la
contaminacién superficial de los electrodos (especialmente la rejilla).

Si la preparacion del equipo es adecuada y se previene la contaminacion de sus electrodos,
la corriente residual serd debida principalmente a la corriente de fotoelectrones de rayos
X blandos.

Los métodos de evaluacion de la corriente residual son basicamente los siguientes [3]:

a) Reducir la presidn hasta valores cerca del cero (I, << Iy)

b) Representando graficamente la corriente de colector frente al potencial rejilla —
filamento. La extrapolacion de los resultados permite obtener una estimacion de
Ig.

c) Midiendo la corriente de colector frente a la presion medida con otro medidor
con una corriente residual mucho menor. Un ejemplo podria consistir en la
calibracién de un medidor de ionizacion del tipo Bayard — Alpert con un sistema
“Extractor”.

d) Por modulacién de la corriente idnica.

4.1.2. Medidores de ionizacién de catodo frio

El disefio fundamental para este tipo de medidores es el conocido como medidor tipo
Penning.

En este medidor se hace uso de un alto voltaje (aproximadamente 2 kV) para arrancar los
electrones de las moléculas neutras y atraerlos al dnodo cargado positivamente. Un campo
magnético fuerza a los electrones a describir trayectorias helicoidales.

El resultado es que se incrementa de forma importante el camino recorrido por los
electrones, y por tanto también la probabilidad de que se produzca la ionizacion del gas
que se encuentra en el interior del medidor.

En estos medidores la corriente de electrones al anodo es proporcional a la presion, de
modo que Iy y Ig son proporcionales a la presion y la corriente residual Iy es cero [3].

Debe ponerse cuidado en la utilizacion de estos medidores, puesto que afectan a otros
medidores debido a la presencia del campo magnético de su iman permanente. Ademas,
ellos mismos se ven afectados por la presencia de campos magnéticos externos, que
modifican la trayectoria de los electrones en su camino de ionizacién y por lo tanto su
indicacion.

NOTA:

Los medidores de ionizacidn presentan una accion de bombeo con componentes quimicos
y eléctricos. La velocidad de bombeo efectiva depende del tipo de medidor de ionizacidn.
Este efecto debe ser considerado si el medidor esta conectado con el sistema de vacio por
medio de un tubo de conductancia pequefia. En tal caso, la relacion entre la presién en el
sistema y la presion en el medidor es:

Si (6)
Psistema = (1 + Clo: >Pi0n
tubo

donde Sj,, es la velocidad de bombeo del medidor, Cyp,, €S la conductancia del tubo que
conecta el medidor al sistema de vacio y P;,,, es la presién en el cuerpo del medidor.
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Los medidores de ionizacidn tales como los “Bayard — Alpert” tienen una velocidad de
bombeo muy pequeia. Sin embargo, los medidores de cdtodo frio como los Penning
pueden presentar velocidades volumétricas de bombeo de hasta 1 litro/segundo.

Para evitar el error en la medida que este efecto produce se utilizaran conexiones del
medidor tales que Sjon < Ciupo/ 100.

4.2. Sistema de medida

La figura 2 muestra un esquema posible para un sistema de calibracién en vacio. El sistema esta
basado en el método dindmico de generacion de la presion [2] extendido a la region de ultra —
alto vacio. La cdmara de calibracidn tiene instalados los medidores incégnita (Mx) y el/los de
referencia (Mg1y Mg2).

Se pueden usar diferentes medidores patrén (Mri, Mgz ,...) que solapen sus rangos de
funcionamiento en caso necesario o en vistas a optimizar la incertidumbre final.

Todos los medidores se instalaran en la camara de calibracidon en posiciones geométricas
equivalentes respecto a la entrada del flujo de gas.

La entrada de gas y la configuracién de la camara de calibracidn y sus puertos de conexion seran
tales que toda molécula que entre en la camara choque al menos una vez con las paredes de la
camara.

La entrada de gas se realiza desde un volumen V que se mantiene a una presién constante
medida por el medidor de control Mc a través de una valvula de paso fino o de fuga V+.

El gas de la cdmara de calibracidon esta siendo evacuado continuamente por medio del sistema
de bombeo situado en su parte inferior. El sistema de bombeo se puede conectar a la cdmara
de calibracidn a través de una valvula de aislamiento Vg (valvula tipo guillotina, mariposa, etc.).
Opcionalmente se puede disponer de una valvula de regulacidon Vr que puentee la valvula de
aislamiento de forma que se pueda regular la velocidad de bombeo efectiva en la cdmara de
calibracién.

El sistema controlador de presion propuesto es opcional y se puede sustituir por un montaje
equivalente o un controlador electrénico automatico o sistema que permita regular de forma
estable el flujo de entrada a la cdmara de calibracidn a través de la valvula V. El funcionamiento
del montaje propuesto es el siguiente.

El volumen V estd siendo permanentemente bombeado y simultdneamente se permite la
entrada de gas puro procedente de la botella por medio de la valvula de regulacion V'x.

La presion en el controlador se regula vigilando la indicacion del medidor de control Mc, que
serad notablemente mayor que la presion en la cdmara de calibracién.

Para permitir el venteo del sistema se puede disponer de una vélvula Vv que permite la entrada
del aire exterior a través de un filtro F que evita la entrada de contaminantes sélidos al sistema.

Para el sistema de bombeo del sistema controlador sera suficiente disponer de una bomba
rotatoria de paletas, de membrana, o sistema equivalente. Debera asegurarse que este sistema
de bombeo no contamina el sistema de calibracion.
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Figura 2. Esquema del sistema de calibracion de medidores de ionizacion por comparacion.

4.3. Simbolos y abreviaturas
Octubo  Correccion de conductancia del tubo de conexién del medidor
O4ero  Correccidn por deriva del cero del medidor patrén
O84er  Correccidn por deriva del medidor patrén
8o Correccion por determinacién del cero del medidor incégnita
8estp  Correccién por estabilidad de presion
Ograap Correccion por gradiente de presion
Sresx  Correccion por resolucién del instrumento incégnita
Sresp  Correccidn por resolucién del medidor patrén
7« Correccion por temperatura sobre el medidor incognita
Orp Correccion por temperatura sobre el patron
Iy Indicacion del medidor incégnita
I, Indicacion del medidor patrén
CDG  Medidor capacitivo de diafragma
BAG  Medidor de ionizacién tipo Bayard — Alpert
SRG  Medidor de viscosidad molecular
P Presion de referencia

T, Temperatura de la cdmara de calibracién
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5. DESCRIPCION
5.1. Equipos y materiales

El sistema de calibracion estara compuesto por los siguientes elementos basicos:

5.1.1. Camara de vacio

Es el espacio fisico, aislado del exterior herméticamente, que albergara el gas de
calibracién (figura 2).

El disefio de la cdmara debe cumplir con los requisitos [4]:
- Debe situarse sobre una base estable y libre de vibraciones.
- Estara construida en acero inoxidable para alta temperatura.

- Dispondra de puertos de conexion todo metal, con bridas del tipo CF para juntas
de cobre. Las posiciones de los puertos de instalacion para los medidores y
sensores deberdn ser geométricamente equivalentes; simétricos respecto del
camino del haz de gas inyectado.

- Laposicion de los puertos de los medidores sera tal que el flujo de gas inyectado
no incida directamente sobre los medidores.

- Toda molécula que entre en la cdmara de calibracidn debera chocar al menos
una vez con las paredes del sistema.

NOTA:

Para asegurar esto se disefiara el sistema de modo que la entrada del gas inyectado se
dirija hacia las paredes de la cdmara, o bien hacia difusores (ver figura 2).

- La conductancia del tubo de unién del medidor a la cdmara sera al menos 100
veces superior a la velocidad de bombeo idnico del medidor.

NOTA:

La conductancia de un tubo en alto vacio se puede estimar a través de la expresion:
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2vmad (7)
Crubo = § I

donde “I” es la longitud del tubo y “v” es la velocidad promedio de las particulas, que es
aproximadamente v = 145,51 - (T M~1)'/2 en m-s%, siendo T la temperatura en kelvin
y M la masa molecular del gas en g-mol ™.

La velocidad de bombeo idnico del medidor se determina empiricamente o a partir de los
datos del fabricante.

Las posiciones respectivas de los medidores, tanto patrén como incognita, deberan
asegurar la no interferencia de sus indicaciones por efectos térmico o de bombardeo
idnico.

5.1.2. Equipo de bombeo

Se dispondra de un equipo de bombeo adecuado, que permita llegar a la presién de base
que posibilite ajustar o medir las lecturas residuales de los equipos a calibrar y/o del
equipo patrén en caso necesario.

De forma general, el sistema debe ser tal que la presion de base sea al menos 10 veces
inferior a cualquier presidn objeto de la calibracién y 100 veces inferior en caso de
necesitar realizar ajustes de cero.

El sistema de bombeo usado deberd impedir la contaminacién del sistema por
evaporacion de aceites, o condensacion de liquidos en la camara de calibracién y en los
medidores.

5.1.3. Equipo patrén

Es el conjunto de instrumentos, sensores, controladores, sistemas de alimentacion y
dispositivos de lectura que permiten establecer la presion de referencia frente a la que se
compara el instrumento calibrado.

El equipo patrén debe cumplir al menos con los siguientes requisitos:

- Laresoluciéon del medidor patrdn sera al menos igual a la del medidor incégnita.

- La presién minima medible por el instrumento patrén serd al menos 100 veces
inferior a la presién minima medible por el medidor incégnita. En caso contrario
se dispondra de instrumentos de medida complementarios.

NOTA:

En el caso de los medidores de muy alto vacio esta condicidn puede no ser satisfecha. En
tal caso las presiones minimas limite seran equivalentes entre patrén e incégnita.

5.1.4. Sistema de horneado

Para conseguir las presiones propias del ultra —alto vacio, es necesario hornear el sistema
para conseguir una presion de base lo suficientemente pequeia. Alrededor de la cdmara
se dispondran calentadores que permitan alcanzar una temperatura de entre 150 °Cy
200 °C en las paredes de la camara.

5.1.5. Sistema de control de presion

Junto con el sistema de calibracion se dispondra de una reserva de gas a presion controlada
desde la cual se produce la inyeccidn del gas de calibracion a la cdmara.

5.1.6. Sensores de temperatura
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Al menos se dispondrd de un sensor de temperatura en contacto con la pared de la cdmara
de vacio. Su lectura representa la del gas. Se recomiendan termdmetros de una resolucion
minima de 0,1 °Cy una incertidumbre total de 0,5 °C (k = 2).

También se registraran las condiciones ambientales de temperatura ambiental.

Si el instrumento de referencia lo requiere también se usaran sensores de temperatura en
el puerto de conexion del medidor de referencia.

5.1.7. Gas de calibracién

Se utilizara un gas con la mayor pureza quimica posible y lo mas cercano a la composicién
del gas utilizado por el usuario final.

Los sistemas de inyeccién del gas de calibracion estaran construidos de forma que no se
altere su pureza inicial.

5.1.8. Detectores de fugas

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

5.2. Operaciones previas

5.2.1. Preparacion de los equipos a calibrar

Los equipos a calibrar se instalaran en la camara de calibracidn, siguiendo las
recomendaciones del fabricante de los mismos, y se conectaran eléctricamente conforme a
las indicaciones del fabricante.

Una vez instalados los equipos de medida en la cdmara de calibracion, se abrira la valvula de
aislamiento entre la camara de calibracion y el sistema de bombeo (Vg en figura 2). La valvula
que inyecta el gas (Vf) permanecera totalmente cerrada. A continuacion, se pondra en
funcionamiento el sistema de bombeo.

Tras un tiempo de bombeo se conectarad un medidor de referencia o de chequeo que esté
instalado en la cdmara y se comprobara la presidon de vacio alcanzada. Conforme al tiempo
de bombeo acumulado y la presion alcanzada debera evaluarse la calidad del vacio alcanzado
y si existe posibilidad de fugas en el sistema.

NOTAS:
- El medidor de chequeo puede/n ser el/los medidor/es patron/es.

- Elvacio alcanzado es adecuado cuando la presidn de base conseguida es inferior a la
presién minima medible por el instrumento incdgnita en al menos una o dos décadas
de presion, segun el caso.

- Se comprobara la existencia de fugas en el sistema siguiendo las recomendaciones
clasicas para los sistemas de vacio. No se realizara la calibracion mientras existan
fugas.

NOTA:
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Los sintomas que informan sobre la posible existencia de fugas son basicamente: (1)
La presion de base alcanzada es muy superior a la esperada conforme las
caracteristicas del sistema (velocidad volumétrica del sistema bombeo, volumen de
la cdmara de calibracidn, etc.). (2) Cuando se aisla la cdmara del sistema de bombeo
la presidon aumenta linealmente con el tiempo. Para la localizacién de la fuga podran
utilizarse sistemas detectores de fugas de He.
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Para conseguir la presién ultima adecuada para la mayoria de los medidores de
ionizacién en los que este procedimiento es aplicable sera preciso recurrir a un
horneado del sistema de calibracion. La temperatura maxima de calefactado
respetara las temperaturas maximas soportables por cada equipo conectado al
sistema de calibracién.

Tras el horneado del sistema se procedera a la desgasificacion del filamento de los
medidores de ionizacién en el sistema. Esto se realizard mediante el mecanismo
estipulado en el manual de cada medidor.

5.2.2. Comprobaciones antes de la calibracién

a) Antes de comenzar la calibracidn, deberan ser tenidos en cuenta los siguientes

puntos generales:

b) Se comprobard que el indicador a calibrar y su unidad de lectura se encuentren

perfectamente identificados, con la marca, modelo y nimero de serie bien
visibles. En su defecto se requerirda un nimero de identificacion interno del
propietario del instrumento. Esto quedard reflejado en el certificado de
calibracién emitido.

c) La persona encargada de realizar la calibracion comprobara en el manual del

equipo su funcionamiento hasta que se familiarice con su manejo. Se prestara una
especial atencién a las medidas de seguridad recomendadas por el fabricante,
tanto para la proteccion del personal como para la del equipo.

d) Previamente a la calibracidon los medidores permaneceran bajo vacio, tras la

preparacion realizada tal como se desarrolla en 5.2.1. durante al menos 12 horas.

e) Antes de la utilizaciéon de los medidores de ionizacién se procederd a la

f)

desgasificacion de sus filamentos, tal como se estipule en el manual de los
mismos. Se realizara la misma operacidn sobre el medidor patrén si este es de
ionizacion.

Se comprobard que la temperatura del sistema de calibracidn es estable y su valor
se encuentra dentro de los valores de tolerancia que se pudiesen haber
establecido para los equipos de medida.

g) Se comprobara que el valor de los posibles parametros de ajuste de los equipos

en sus unidades de control son los adecuados al uso que se les va a dar.

NOTA:

Por unidad de control se entiende el sistema electrénico de alimentacién eléctrica
que controla y permite obtener la lectura en presidon del medidor. Puede ser
analdgica o digital.

En las unidades de control digitales los datos de ajuste son los parametros de
funcionamiento del medidor que se memorizan internamente en la unidad. Estos
se deberan dar en el certificado y si se modifican se deberan hacer dos
calibraciones una antes y otra después de su modificacién.
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- En las unidades de control analdgicas el ajuste se realizara por medio de
potencidmetros o sistemas similares.

5.3. Proceso de calibracion

La calibracion se realiza por comparacion directa entre la indicacidn del instrumento incdgnita y
la presion de referencia. La presion de referencia se establece a partir de las indicaciones del
medidor patrén, sus correcciones y las posibles correcciones debidas al propio sistema fisico de
calibracién.

Se realizaran al menos tres series de medida con puntos de calibracion que cubran
significativamente el rango de medida de los medidores de ionizacion a calibrar.

La calibracidon se realiza desde la presién de base o la minima del medidor incégnita hasta la
maxima presiéon permitida en dicho medidor subiendo en presidén, lo que se consigue
aumentando el flujo de gas en la cdmara al accionar la valvula Vs (ver figura 2).

Los puntos de calibracidn se realizardn en un entorno lo mas pequefio posible de unas presiones
prefijadas (presiones nominales) donde se determinard la correccién sobre el instrumento a
calibrar.

NOTA.

La presion generada debe estar en un entorno lo mas cercano posible a la presién nominal, pero
habitualmente esto no resulta sencillo de conseguir. La siguiente tabla sugiere valores para las
tolerancias entre el valor de presidn generada y la presion nominal referidas a éstas ultimas:

Rango (Pa) Tolerancia (%)

P <1071 20 %
10719 < p <107* 15 %
107* < P <1072 10 %
1072 <P <1071 5%

El rango de medida de los medidores de ionizacion cubre varias décadas de presién. Se elegiran
las presiones nominales de modo que existan al menos dos puntos de calibracion por cada
década de presidn cubierta por el instrumento. A modo de ejemplo, los puntos de calibracion
podrian elegirse seguin la secuencia 3 x 10", 9 x 10" (dos puntos de calibracion por década) o bien
10", 4 x 10", 7 x 10" (tres puntos de calibracidn por década).

NOTA.

En el caso de medidores con indicacién analdgica las presiones nominales se escogeran en valores
exactos de la escala graduada de su elemento indicador.

Durante la calibracién se jugara con el equilibrio entre la presidon de inyeccién del gas en el
controlador (medidor Mc en la figura 2) y la velocidad de bombeo de la camara de calibracion
que puede ser regulada por dos métodos: regulacion de la velocidad de giro de la bomba (sistema
turbo — molecular) o cerrando la valvula Vg de aislamiento del sistema de bombeo mientras se
regula la velocidad de bombeo efectiva por medio de la valvula de regulaciéon Vr.

Se accionara la valvula Vs hasta que la presidn indicada en el medidor patrdn se situe dentro del
entorno elegido alrededor de la presién nominal.
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5.4. Toma y tratamiento de datos

Antes de comenzar a variar la presion en la camara de calibracidn, se registraran los siguientes
datos:

e  Presion de base inicial.

e Lecturas iniciales de todos los medidores.

e Temperatura inicial de la cdmara de calibracién.
e Temperatura ambiental inicial.

Posteriormente se ajustara la presion de la cdmara y cuando la presion sea estable, y para cada
presién nominal, se tomaran los datos:

e Indicacién del medidor patron, Ip
e Indicacién del medidor incégnita, I
e Temperatura de la cdmara de calibracioén, T, (si procede).

Al finalizar un ciclo de presién ascendente, se cerrard el paso de gas de calibracién y
posteriormente se sometera a la cdmara a la maxima velocidad de bombeo hasta alcanzar de
nuevo la presion de base. Tras un tiempo razonable de espera, se registrardn de nuevo los
siguientes parametros:

e  Presion de base final.

e Lecturas finales de todos los medidores.

e Temperatura final de la cdmara de calibracion, (si procede).
e Temperatura ambiente final.

Todos los datos anteriores se tomaran para cada ciclo.
Una vez finalizada la calibracién y partiendo de los datos registrados se calculara:

e La media aritmética de las lecturas del indicador incognita y del indicador patrén entre
los tres ciclos de calibracién.

e El valor de la presion de referencia obtenido como los valores medios indicados por el
patron, corregidos de acuerdo al certificado de calibracidon del mismo. La correccion
sobre la lectura del medidor patron (8.,) para establecer el valor de referencia se
realizara por interpolacion entre dos presiones de calibracion del certificado de
calibracién del instrumento patrén.

NOTA:

El calculo de &, para la indicacion patron I, se realizara por interpolacion de la siguiente

manera:
Sca = m(6; — 61) + 64 (8)

donde §; y &, son las correcciones del patrén para las indicaciones I; e I, respectivamente del
certificado de calibracién del patrén,ym = (6, —6;) (I, — ;) — 1.

- La correccion absoluta de indicacién del medidor incognita, calculada como la
diferencia entre la presién de referencia y la indicacion del medidor calibrado.

- Laincertidumbre total para un factor de cobertura de aproximadamente el 95%.
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6. RESULTADOS

6.1. Calculo de incertidumbres

Para el calculo de la incertidumbre de calibracidn se siguen las guias para la expresion de la
incertidumbre [5] y [6].

Los resultados de la calibracion se expresaran como la correccién de lectura del medidor
calibrado y su incertidumbre frente a la presion de referencia.

La calibracién se realiza a las presiones nominales cerca de cuyos valores generamos la presion
de referencia (ver nota en 5.3). Para cada presién nominal, la correccién sobre el medidor
calibrado sera:

C= Ip + 6cal + Sintp + Oger + 5resp + 5Tp + agradp + 6estp + & (9)
- (Ix + 5resx + 6TX + 5ctub0)

donde I, es la indicacion del medidor patron e I es la indicacion del medidor a calibrar
(incognita).

La presion de referencia, que incluye los factores propios del medidor patréon y del sistema de
calibracién es:

P = Ip + 6cal + 6intp + 6der + 6resp + 6Tp + 6gradp + 6estp + 60 (10)
El conjunto de valores {d;} son las correcciones a las indicaciones de presién del medidor patrén
y del medidor incégnita.

El valor esperado para la correccion C es el valor promedio obtenido de un nimero n de ensayos.
Para cada presion nominal objeto de ensayo:

C=1I+8a—I (11)

donde:

C=

n
X(Ip.i + Scal — Ix,i) (12)

i=1

30

siendo I,; y Iy ; las indicaciones del indicador patrén y del indicador incégnita en el i — ésimo ciclo
de calibracidn a cierta presién nominal.

Noétese que &, es la Unica correccidn en la ecuacidn (6) que puede tener un valor esperado
diferente al nulo.

Los términos que contribuyen a la incertidumbre son los siguientes, atendiendo a su origen de
influencia.

Medidor patron:

I, Indicacion del medidor patron con que se establece la presidn de referencia.

Ocal Correccidn sobre la indicacién del medidor patrén realizada de acuerdo a la calibracién
del medidor de referencia.

Sintp  Correccion obtenida de la interpolacion entre los puntos del certificado de calibracion
del patron.

Oder Correccidn por deriva temporal del medidor patrén.
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Oresp  Correccion debida a la resolucion del instrumento patrén.
Orp Correccion debida a la influencia de la temperatura sobre el patrdn.

Sistema de calibracion:

Ograap Correccion por gradientes de presion en el sistema de calibracion.
8estp  Correccion por estabilidad de la presion generada en el sistema de calibracion.
8o Correccion por determinacién de la presidon de base en el sistema de calibracion.

Medidor a calibrar:

I, Indicacion del medidor incégnita.

Sresx  Correccidn por resolucidn del medidor calibrado.

Ory Correccidén debida a la influencia de la temperatura sobre el instrumento que se estd
calibrando (influencia de las condiciones ambientales del medidor calibrado).

Sctubo  Correccidn por conductancia del tubo de conexion medidor/camara debido al efecto de
bombeo iénico.

La incertidumbre tipica combinada de la magnitud de salida (correccidon) se calcula aplicando la
ley de proporcién de las incertidumbres bajo la hipdtesis de que todas las contribuciones son
independientes. Esta dada por la raiz cuadrada de la suma cuadratica de las incertidumbres tipicas
individuales:

u(C) = (13)

donde ¢; = dC/0dx; son los factores de sensibilidad para la magnitud de entrada x; determinada
con una incertidumbre tipica u(x;). La incertidumbre tipica asociada a correccién para una
presién nominal dada es:

u(C) — ule(lp - Ix) + uz(acal) + u2(6intp) + uz(ader) + uz(ares p) + u2(6T p) (14)
+u2 (Sgrad p)+u2 (Sest p) +u2 (60) +u2 (6res x) +u2 (6T x) +u2 (6ctubo)

Contribuciones a la incertidumbre:
1. Incertidumbre tipo A, u,.

Esta determinada por la dispersion estadistica de los resultados. Se calcula para cada presion
nominal, computando los valores de correccién obtenidos individualmente por cada serie de
calibracién:

G\
sty -1y 1 |is (Ci -2 ]/n>
Uy = -

i (15)
Vi m n—1

donde C; = I,; + 8ca1 — Ly esla correccion obtenida en el ciclo i para una presion
nominal dada.

2. Incertidumbre por calibracién del instrumento patrén, u(8.4).

La correccidn ., es la que debe aplicarse a la indicacién patrén para una presién dada
conforme figure en el certificado de calibracién del medidor patréon. A una presidon de
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referencia dada, si U, es la incertidumbre certificada para el medidor patrén para un factor
cobertura kcal, la contribucion a la incertidumbre es:

Uca 16
u(acal) = k—ll ( )

3. Incertidumbre por interpolacién de los valores de calibracion, u(6intp)

Elerror de interpolacion de los puntos del certificado es §in¢ p ¥ |51ntp |maxes el error maximo
cometido al corregir la indicacién patrén por interpolacidn entre puntos de su certificado de
calibracién. El valor maximo de 6jn¢, es la maxima diferencia de cualquier punto de
calibracién a la curva de interpolacidn.

NOTA:

Puesto que los medidores de vacio cubren varias décadas de presion y tomar el error maximo
absoluto no tiene sentido, se podra tomar el valor maximo relativo. La contribucién a la
incertidumbre es:

|int p (17)

max

u(6int p) = NG

donde se ha asumido una distribucion rectangular de amplitud 2 8¢ -

El valor esperado de la correccion es §,p¢p, = 0.

4. Incertidumbre por deriva del medidor patrén, u(8ger)

La diferencia maxima de correccién entre dos calibraciones sucesivas a una misma presion
de calibracion es la deriva del instrumento en dicha presion, §4er- El valor maximo de deriva
que se haya dado en el instrumento entre dos calibraciones sucesivas es la deriva maxima:
[84der|max- POr tanto, el error maximo de la correccidn del instrumento patrén debido a la
modificacion con el tiempo de sus caracteristicas metroldgicas, contribuye a la
incertidumbre con el término:

|6der|max (18)

U(Oger) = \/§

donde se ha asumido una distribucién rectangular de amplitud +|8ger | max-
El valor esperado es 840, = 0.
NOTA:

Si el instrumento no posee historial, se tomaran algunos de los siguientes valores, segun
aplique: la deriva temporal segun fabricante; la exactitud del instrumento segin las
especificaciones del fabricante; y en caso en que no se disponga de estos datos, se tomara
la propia incertidumbre de calibracion como amplitud de la distribucién rectangular.

5. Incertidumbre por resolucién del instrumento patrén, u(Gyes p)

El error maximo cometido por el instrumento patrén debido a la resolucion finita de su
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indicador es |5resp| , donde &5, €s la correccion debida a la resolucién de instrumento
max
patrén. El valor de |6resp|max es igual a la resolucién del indicador. Su contribucién a la

incertidumbre es:
|6respl (19)

”(5re5-p) = NG

donde se ha asumido una distribucion rectangular de amplitud i|6resp|.
El valor esperado es 8¢5, = 0.

NOTA:

Si el patrén utilizado posee un indicador con escala analdgica, la resolucién no se
corresponde con la divisidn del escaldn. Hay que tener especial cuidado a la hora de valorar
estd contribucion sobre todo en el caso mas habitual de que la escala sea logaritmica.

6. Incertidumbre por influencia de la temperatura sobre el patron, u(6r p)-

La variacién maxima de temperatura durante la calibracion es 6T y |81p|max es la variacion

maxima de indicacion en el medidor patréon debido a dicha variacion de la temperatura. La
contribucioén a la incertidumbre es:
u(8rp) = Ol o _ Frp0T Iy 120)
P V3 v/3 100

donde se ha asumido una distribucion rectangular de semiamplitud |81P|max' El factor Fr

debe ser estimado basandose en las caracteristicas del equipo y/o en las especificaciones del
fabricante. Habitualmente Fp p estd dado en % lectura/°C.

El valor esperado es 87, = 0.

7. Incertidumbre por gradientes de presion en el sistema de calibracion, u(8grad p)-

En un sistema de calibracion dinamico existe la posibilidad de que la presion sea diferente
de unos puertos de conexidon a otros. Se deberd estudiar el sistema de calibracion
previamente a su utilizacién para comprobar la variacién de presion entre puertos de
medida. Si la correccion por diferencia de presion entre puertos de medida es Jgraqp la
diferencia maxima de presion entre puertos cualesquiera es i|6gradp|max. La contribucién

a laincertidumbre debido a gradientes de presion es:

[Basaa 1)

W(Ggaar) =

para una distribucion de probabilidad rectangular de semi—amplitud |6gradp|max‘

NOTA.

Si durante el estudio del gradiente de presion en la cdmara no se observasen diferencias de
presidn entre unos puertos y otros, sélo podria decirse que Sgradp es en el peor de los casos
del orden de la resolucion de los instrumentos usados durante dicho estudio, y por tanto se
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debera asumir |6grad p|max = resolucidn instrumento patron.

El valor esperado es 5grad p =0.

8. Incertidumbre por estabilidad de la presion generada en el sistema, u(8est p)-

La posible inestabilidad o deriva de la presion a la entrada de la valvula de regulacidon Vs es
transmitida proporcionalmente a la presidn generada en la cdmara de calibracién. La
correccion correspondiente es gt p.-

Si P, es la presion a la entrada de la valvula de regulacién y |SP, | .« s la variacion maxima
de presion en su interior, la variacion maxima por estabilidad en la presidon de referencia es:

_ 10P]max , (22)

max Pv

|5est p|

donde P es la presion de referencia.

Si se utiliza un controlador electrénico automatico, y con una lectura estable en la presidn,
se tomard |6P, | ax como la resolucion del controlador.

NOTA.

Por ejemplo, usando una presién de llenado en el controlador de 10* Pa (100 mbar) y un
controlador con una resolucion de 10 Pa (0,1 mbar) el error maximo por estabilidad es
1073 X P, cuando la presién a la entrada permanece estable. La contribucién a la
incertidumbre por estabilidad de la presidén generada es:

|est | (23)

max

V3

para una distribucidn rectangular de probabilidad y una semi — amplitud igual a la variacion

u(gest p) =

mdxima por estabilidad |6€Stp|ma .
X

El valor esperado para la correccion es 8 p = 0.

9. Incertidumbre por determinacién de cero, u(d;)

Para un medidor genérico usado como patrdén y con el sistema puesto a su presién de base,
el error maximo cometido es igual a la presion de base del sistema. Asumiendo una
distribucion rectangular de amplitud 2 X Py, , la contribucion a la incertidumbre debido al
“cero” del medidor patrén es:

Pbase (24)

El valor esperado que se le asigna es 6_0 = 0.
NOTA.

Estd contribucion solo se aplica cuando se utiliza la presion de base para hacer algun tipo de
ajuste sobre la indicacién del patroén.

Si no es posible determinar la presion de base a la cual la indicacidon de un medidor patrén
es nula, y la Unica informacién disponible es la indicacién de presion residual de dicho
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medidor, se tomard Py,se = PR.

10. Incertidumbre por resolucién del medidor incégnita, u(Syes x)
Al igual que se calculd para el medidor patrdn:

|6res xlmax 25
u(ares X) = T ( )

donde se ha asumido una distribucién rectangular de amplitud |8,es x|max Siendo ésta la
resolucion del instrumento incognita e igual al error maximo cometido en la lectura del
medidor incognita.

El valor esperado de la correccién es §pesx = 0.
NOTA:

En el caso en que el medidor a calibrar posea un indicador con escala analdgica, la resolucion
no se corresponde con la divisidon del escalon. Hay que tener especial cuidado a la hora de
valorar esta contribucion sobre todo en el caso mas habitual de que la escala sea logaritmica.

11. Incertidumbre debida a la influencia de las condiciones ambientales sobre el instrumento
incégnita, u(dr y)-

Esta contribucion tiene en cuenta la posible modificacion de las propiedades metroldgicas
del instrumento incognita respecto a las condiciones ambientales.

|61x|max _ FT X6T I_x (26)
V3 V3 100

u(6T x) =

donde se ha asumido una distribucidn rectangular de semi —amplitud |61 | ,.x El factor Fp 4
se basa en las especificaciones del fabricante u otros datos relativos al tipo de medidor
particular. Habitualmente estd dado en % lectura/°C.

El valor esperado es 81, = 0.

12. Incertidumbre debida al efecto de bombeo idnico y conductancia de conexién del medidor
incégnita, U(Sctubo)

En la seccion 4.1.2 se apuntd la posible diferencia de presién entre la cdmara de vacio y la
zona activa del medidor de ionizacion.

La correccién debida a la diferencia de presion entre la cdmara de calibracion y el medidor
incognita es O.tupo- El €rror maximo cometido seria |8crubolmax- POr tanto, asumiendo una
distribucion rectangular de amplitud |Sctubolmax, 12 contribucidn a la incertidumbre es:

Isctubolmax ~ Iy (27)

U(Sctubo) = T = Jiz

donde la aproximacién asume el requisito S;;, < Ciupo / 100, donde I, es la indicacion del
medidor.

NOTA:
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Los medidores de ionizacion de catodo caliente por lo general presentan bajas tasas de
emisidn idnica en comparacidn con sus conductancias de conexidn y por lo tanto bien puede
asumirse U(Scrupo) = 0.

Por el contrario, los medidores de catodo frio (como los mas tipicos tipo Penning o
magnetron) pueden presentan valores de Sj,, tan altas como 1 L/s.

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

Tabla 1. Contribuciones a la incertidumbre en la determinaciéon de la correccion de la

calibracion
Magnitud Estimacion Incertidumbre Distribucion Coeficiente Contribucién a la
tipica de de incertidumbre
probabilidad sensibilidad
X; X u(x;) Ci ui(y)
c I, — Iy up(lp —1x) Normal 1 sy —L)/n
6cal
Seal (segUn certificado) U(cal) Normal ! Ucal/keal
Sintp 0 U(Sint p) Rectangular 1 18intlmax/V3
5der 0 u(ader) ReCtangU|ar 1 |§der|max/‘/§
Sresp 0 U(8resp) Rectangular 1 [8res p|mx/\/§
Srp 0 u(rp) Rectangular 1 Fry, - 8T - 1,/(100V3)
Sgrad p 0 u(ggrad p) Rectangular 1 |6grad p|max/\/§
Bestp 0 U(Bestp) Rectangular 1 [Best p|max/\/§
8, 0 u(8,) Rectangular 1 Phase/V3
Oresx 0 U(Sres x) Rectangular -1 —|6res xlmax/\/E
81 0 u(Sr) Rectangular -1 ~Fry - 8T - 1,/(100V3)
Setubo 0 U(Betubo) Rectangular -1 —0,01-1,/(V12)
Incertidumbre tipica combinada (u(C)) u(C) = Z uiz(}')
Incertidumbre expandida (U) U = k-u(l)

En el certificado o informe de calibracidn se plasmara la incertidumbre expandida para una
cobertura del 95,45 % que estara dada por

U = ku(C) (28)
donde k es el factor de cobertura.

El factor de cobertura se calcula siguiendo las recomendaciones de las guias de calculo de
incertidumbre (referencias [5] y [6]). Previamente se hace una estimaciéon del niumero

efectivo de grados de libertad, ver, segln la formula de Welch — Satterthwaite [6]:

_ut(0) (29)

v
ef ut

Ziv—li
donde u; son las contribuciones individuales a la incertidumbre estandar y vi son los grados
de libertad individuales, estimados segun [6] y [7]. La obtencidon del factor de cobertura k se
basa en una distribucién t de Student para una probabilidad del 95,45 %. Si el valor de Ve
no es un entero se redondea al entero menor mas proximo. El factor k se selecciona segun
la siguiente tabla [6]:

Procedimiento ME-018. Edicién DIGITAL 2.2020 Pagina 21 de 28



CENTRO ESPANOL
DE METROLOGIA

2

P
B £ ¥ GOBIERNO MINISTERIO ,// i

S " DEESPANA DE INDUSTRIA, COMERCIO ||

'S e

% Y TURISMO

v

Factores de cobertura k para diferentes grados de libertad V¢.

Ver 1 2 3 4 5 6 7 8 10 20 50 o
k 1397 453 331 287 265 252 243 237 228 213 205 2,00

En el caso que durante la calibracién no se hayan realizado correcciones a la indicacion del
instrumento patréon basandonos en su curva de calibracidn, a la incertidumbre expandida U
hay que sumarle el término (8¢a1)max , que es el valor absoluto maximo de la correccién
sobre el instrumento patrdn. La incertidumbre total de calibracion sera:

UT =U+ |(dcal)max‘ (30)
NOTA.

Los medidores de ionizacion cubren varias décadas de presion, y por tanto el error maximo
considerado sera el error maximo en valor relativo a la presion de referencia. Por tanto, la
expresion anterior se utilizara en la forma siguiente:

Ur =U + |(6cal)Pref‘ (31)

donde [(8cal)p, | €s el valor absoluto del error maximo relativo del instrumento patrén
segun su curva de calibracién.

6.2. Interpretacion de los resultados

Durante el proceso completo de calibracion se seguira la siguiente secuencia:
a. Calibracion inicial — ajuste del equipo — calibracion final

Después de una calibracion inicial se verifica si el equipo requiere ajuste. En tal caso se realiza
el estudio del medidor, se calculan sus parametros caracteristicos y se ajustan en la unidad
de control si esto resulta posible. Seguidamente se repite la calibracion completa del equipo.

NOTAS:

El equipo se considerara que necesita ajuste en el caso en que no cumpla las especificaciones
de exactitud del fabricante, si existen. En caso de no existir podra ser el titular o usuario del
instrumento quién decida si un equipo precisa de ajuste y con qué grado de exactitud.

El ajuste puede realizarse por medio de comprobaciones sucesivas de la lectura tras cambiar
uno o varios parametros, o bien calcular factores como el factor de sensibilidad del medidor
(ver ejemplo en el anexo I).

b. Calibracidn sin ajustes

Si del estudio preliminar del equipo (paso anterior) se determina que no es necesario su
ajuste para garantizar sus propiedades metroldgicas, la calibracion inicial es suficiente.

En el caso en que el equipo no permita ajuste, se seguird igualmente la secuencia 2.

El uso del equipo y sus caracteristicas son parametros fundamentales a tener en cuenta para
establecer el intervalo entre calibraciones, siendo el usuario el responsable de fijarla.
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Para evaluar el periodo entre calibraciones se seguirdn de forma general las instrucciones
del fabricante, de existir al respecto. En cualquier caso, el histérico de calibraciones se
constituye en la ayuda fundamental para realizar la seleccién de dicho periodo.

7. REFERENCIAS

7.1. Documentos necesarios para realizar la calibracion

e Manual de funcionamiento del medidor a calibrar.
e Manual de funcionamiento del medidor o medidores patrén.
e Manuales de funcionamiento de los equipos auxiliares:

o Sistema de bombeo

o Controlador de presién

o Valvuleria

7.2. Referencias para consulta
[1] Procedimiento ME-001 para la calibracion de medidores de vacio, CEM, Edicién Digital 2.

[2] Vocabulario Internacional de Metrologia. Conceptos fundaméntales y generales, y términos
asociados (VIM). CEM. 32 edicidn en espaniol. 2012.

[3] P.A. Redhead, “Measurements of residual currents in ionization gauges and residual gas
analyzers”, Journal of Vacuum Science of Technology A 10(4), pp. 2665-2673 (1992)

[4] International Standard Organization, Norma ISO — DIS 5300.

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

[6] EA-4/02 M 2013. Evaluacion de la incertidumbre de medida en las calibraciones.
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8. ANEXOS
EJEMPLO DE APLICACION

A continuacién, se muestra un ejemplo de calibracién de un medidor de ionizacidn del tipo triodo
simple.

e Datos del instrumento patron:

Medidor de ionizacion del tipo Bayard — Alpert con indicacién digital.
Intervalo de medida nominal: 2 x 10™** mbar (2 x 10° Pa) a 102 mbar (1 Pa).
Caracteristicas:

- Corriente de emision: 0,76 mA

- Limite de rayos X: <10*! mbar (10° Pa)

- Corriente de desgasificacién de catodo: 90 mA/480 V

- Potencial de colector: 0 V

- Potencial de catodo: +80 V

- Potencial de dnodo: +220V

- Resolucién: 0,01 x 10" Pa, donde n es la década de presidn indicada en pascales. El valor de
n toma valores desde n = -9 (década mas pequefia) hasta n = 0 (década mayor), seguin
corresponde con el intervalo de medida indicado arriba.

- Sensibilidad nominal segtin fabricante: 20 mbar® (0,2 Pa?)

- Variacion maxima de indicacion por temperatura ambiente: 5% lectura/°C.

e Datos del certificado:

Sensibilidad: 13,18 mbar™. Se comprueba que este dato consignado en el certificado es el mismo que
el memorizado en la unidad de control del instrumento.

Incertidumbre:

Presién de referencia Upatron (kK = 2) Upatron (kK = 2)
Pa Pa % Pret
3x107° 58 x 1077 19,5
9x 107 1,6 x 107° 18,2
3x1075 53 x107°® 17,7
9x 1075 1,6 X 1075 17,6
3x107* 49 x 1075 16,5
9x107* 1,2 x107* 13,5
3x1073 3,8x107* 12,6
9x 1073 1,1 x 1073 12,3
3x 1072 3,7x1073 12,2
9x 1072 1,1 x 1072 12,3

1 mbar =100 Pa

En el certificado del patrdn se asume que la correccién a aplicar es nula y que el posible error esta
incluido en la incertidumbre del mismo.

Atendiendo al historial de calibraciones, la variacion maxima de la sensibilidad esta dentro de =5 %
de la indicacion del patrén, entre calibraciones.
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e Datos del instrumento a calibrar:

-Corriente de emisidn segun fabricante: 1 mA

-Sensibilidad segun fabricante: aproximadamente 20 mbar
-Presién minima: 10 mbar (10°° Pa)

-Presién maxima: 103 mbar (0,1 Pa)

-Potencial de colector: 0 V

-Potencial de catodo: +25 V

-Potencial de anodo: +125V

-Exactitud nominal: 10% lectura.

-Resolucion: 0,1 x 10" Pa, donde n es la década de presion indicada en pascales con valores
entren=-6yn =-1.

-Variacién maxima de indicacion por temperatura: 5% lectura/°C.

1

e Otros datos:

-Gas de calibracion N2 de pureza 99,999% vol.

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

-Variacién maxima de presion entre los puertos de conexién a la cdmara: no se ha detectado
variacion alguna.

-En la unidad de lectura del medidor incdgnita la sensibilidad programada para gas N2 es 20 mbar~
Ipor defecto.

-A modo de comprobacién la cdmara de calibracion utiliza un medidor del tipo “full —range” que
cubre desde 10 Pa hasta 100 kPa (presion atmosférica). Este medidor se utiliza como testigo. Su
exactitud se sitla en aproximadamente el 20 % de su lectura. La funcién de este medidor es de
proteccidn, al permitir comprobar que la presidn en la cdmara es inferior a la maxima permitida
para cada medidor antes de conectar los medidores incégnita y patron, que podrian resultar
dafiados o destruidos en caso de sobrepresion. Por brevedad no se ha incluido en el esquema de
la figura 2. Se conectara de forma equivalente a MR1, MR2 y Mx.

e Procedimiento:
Para la calibracion del equipo se cuenta con un sistema como el mostrado en la figura 2 (ver 4.2).

Tras un tiempo de bombeo adecuado la lectura en el medidor de chequeo denominado “full-range”
fue 3,4 x 10 Pa para la presion de base. Tras esta comprobacidn se realizé un horneado del sistema
a 200 °C durante 48 horas.

Tras la conexién de los instrumentos patrén e incognita, se comprobd que no se interferian
mutuamente.

Seguidamente se paso a la desgasificacion de los filamentos de ambos medidores durante 2 horas. El
proceso se controla automaticamente desde sus respectivas unidades de control y lectura.

Tras la desgasificacion, y estabilizacién de la temperatura, las lecturas iniciales a la presién de base
son:

Medidor patrén: 5,3 x 10° Pa
Medidor a calibrar: 8,1 x 107 Pa

Atendiendo a estos datos, la presidn en el sistema esta cerca de la presién residual del medidor patrén
y muy por debajo de la presidn residual del medidor a calibrar. Por tanto, la presion residual del
medidor incégnita es 8,1 x 10”7 Pa para una sensibilidad programada en el controlador de 20 mbar.
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En el estado actual se comienza la calibracidn. Para inyectar gas en el sistema de vacio se utiliza un
medidor/controlador de presidén automatico que controla con una variacién maxima de +10 Pa de
presidn en el sistema de inyeccidén para una presion de llenado de 10 kPa.

Se realiza un primer ciclo de medida en presidn ascendente que arroja el siguiente resultado:

Presidn de referencia | Indicacién del medidor Correccidn Pres/ Iy

Pref IX

Pa Pa Pa
2,93 x 1078 8,2x1077 -7,91x 1077 0,04
9,26 X 1078 8,6 X 1077 -7,71x 1077 0,11
2,84 x 1077 1,1 x10°° —8,16 x 1077 0,26
8,83 x 1077 1,6 X 107° —6,84 x 1077 0,56
3,14 x 107 3,7 x107° —5,23 x 1077 0,86
9,04 x 10~ 9,0x10°° 7,67 X 1078 1,01
2,88 x 10~° 2,7x 1075 2,10 x 107° 1,08
9,08 x 10~° 8,4 x10~° 7,17 X 107 1,09
3,00 x 107* 2,8x10™* 2,37 x10~° 1,09
8,91 x 10~* 8,0 x 107* 9,10 x 10~° 1,11
2,85 x 1073 2,6 x1073 2,83 x107* 1,11
9,13x 1073 83 %1073 8,00 x 10~* 1,10
3,00 X 1072 2,7 X107 2,70 x 1073 1,10
9,06 x 1072 8,3x 1072 7,93 x 1073 1,10

donde la columna de la derecha representa el cociente entre la indicacidn del medidor incégnita y la
presion de referencia establecida a partir del medidor patron.

De estos datos se puede deducir que en el rango mas alto de presiones existe una correccion sobre la
indicacion del medidor incégnita de aproximadamente 10% de la presion real. Para este tipo de
dispositivo representa un valor de correccion muy alto asumiendo que es de clase 10% segln
fabricante.

En funcidon de estos resultados podemos decir lo siguiente:

- Lapresion residual del medidor estd situada entre 3 x 10 Pay 5 x 10 Pa aproximadamente
y que por debajo de estos valores las indicaciones del instrumento no son validas.
- Enlazona de altas presiones el factor de sensibilidad no esta correctamente ajustado.

Tomando los datos encontrados a partir de la presién 9 x 10 Pa, el promedio del cociente P/l es
1,09. Por tanto, la sensibilidad real del medidor es:

S$’ =5/1,09=20/1,09 =18,35 mbar? (0,183 5 Pa?)
En la unidad de control del medidor se programa esta nueva sensibilidad.

Bombeando de nuevo el sistema a la presion de base, se han realizado tres ciclos de medida en que
se ha encontrado los siguientes resultados:
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Ciclo1 Ciclo 2 Ciclo 3
Indicacion de | Indicacién de | Indicacion de | Indicacion de | Indicaciéon de | Indicacidn de
patron incognita patrén incognita patron incognita
Pa Pa Pa Pa Pa Pa
2,48 x 1078 9,0 x 1077 3,10 x 1078 9,1 x 1077 3,20 x 1078 9,0 x 1077
9,50 x 1078 9,7 x 1077 9,03 x 1078 9,4 x 1077 9,24 x 1078 9,6 x 1077
2,67 x 1077 1,1 x10°° 2,98 x 1077 1,2 x 107 2,86 x 1077 1,2 x 107°
8,40 x 1077 1,7 x 107° 9,13 x 1077 1,7 x 107 8,95 x 107”7 1,8 x 107°
3,56 x 107 4,5 % 107° 2,96 x 107 3,6 x 107 2,91 x 107 3,7x107°
8,97 x 107° 9,8 x 107° 8,98 x 107 9,6 x 107° 9,20 x 107° 9,8 x 107°
2,68 x 1075 2,8x107° 2,98 x 107° 3,0x 1073 2,97 x 1075 2,9x107°
9,08 x 107° 9,2x 1075 9,21 x 107° 8,9 x 1075 8,96 x 107° 8,8 x 107>
2,95 x 1074 2,9 x107* 3,05 x 1074 2,9%x107* 3,01 x 1074 3,0x 107*
8,89 x 10~* 8,9 x 107* 8,95 x 10~* 8,7 x107* 8,89 x 10~* 8,9 x 1074
2,79 x 1073 2,8x 1073 2,87 x 1073 2,8x 1073 2,89 x 1073 2,9%x 1073
9,25 x 1073 9,3x 1073 9,05 x 1073 8,7x 1073 9,10 x 1073 9,0 x 1073
2,95 x 1072 2,9 x 1072 3,02 x 1072 2,9 X 1072 3,04 x 1072 2,9 X 1072
8,98 x 1072 9,0 x 1072 9,13 x 1072 8,8 x 1072 9,07 x 1072 9,1 x 1072
El resultado final de la calibracién es el siguiente:
Presion de Indicacion del Correccion Incertidumbre Incertidumbre
referencia medidor
(2s) (2s)
Pret I, Prer — Iy 95% 95%
Pa Pa Pa Pa %Prof
2,93 x 1078 9,0 x 1077 —8,74 x 1077 1,7 x 1078 58,90
9,26 x 1078 9,6 x 1077 —8,64 x 1077 4,4 x 1078 47,71
2,84 x 1077 1,2 x 107° —8,83 x 1077 1,3x 1077 46,75
8,83 x 1077 1,7 x 107° —8,51 x 1077 2,5x 1077 28,03
3,14 x 107° 3,9 x10°° —7,90 x 1077 6,9 x 1077 22,03
9,05 x 10°° 9,7 x 107° —6,83 x 1077 1,9 x 107 20,74
2,88 x 1075 29 %1073 -2,33x 1077 6,3 x10°° 22,03
9,08 x 107° 9,0 x 1073 1,17 x 107° 1,8 x 1075 20,32
3,00 x 1074 2,9 x 1074 7,00 x 107 6,0 x 1073 19,90
8,91 x 1074 8,8 x 107* 7,67 x 107° 1,5x 1074 17,17
2,85 x 1073 2,8x 1073 1,67 x 107° 5,0x 107* 17,58
9,13 x 1073 9,0 x 1073 1,33 x 107° 1,5x 1073 15,99
3,00 x 1072 2,9 x 1072 1,03 x 107° 49 x 1073 16,44
9,06 x 1072 9,0 x 1072 9,33 x 107 1,5x 1072 16,13

La incertidumbre se ha calculado conforme al apartado 6 del procedimiento. La incertidumbre esta

dada para una cobertura del 95,45 % (nivel 2a), en valor absoluto de presidn (Pa) y en valor relativo
en % de la presiéon de referencia.

e Calculo de incertidumbres:
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La tabla siguiente muestra los valores de cada contribucion a la incertidumbre conforme a la tabla 1
del procedimiento. Se desarrolla para la calibracién a la presiéon nominal de 9-10° Pa. Para el resto
de las presiones nominales se opera de igual manera. Contribuciones a la incertidumbre en la
determinacién de la presién durante la calibracién para la presién nominal P = 9 x 107° Pa.

g
b3
2 2

Magnitud Estimacion Incertidumbre Distribucion Coeficiente Contribucion
tipica de de ala
probabilidad sensibilidad | incertidumbre
Xi Xi u(x;) Ci wi(y)
4 I, — I, =80x 1077 Pq uy =slp —Iy )/Vn=13x10"%Pa Normal 1 1.3x107°Pa
Scal 0 U(8car) = Ucal/kcas = 7,9 x 107°Pa Normal 1 7,9 x 107 Pa
Sintp 0 U(Sintp) = [8intlmax/V3 = 0 Rectangular 1 0
Sger 0 U(8ger) = |8derlmax/V3 = 2,6 X 1076 Pa Rectangular 1 2,6 X 107°Pa
Bresp 0 U(Bresp) = |5resp|max/\/§ =5,8x10"8Pa Rectangular 1 5,8 x 1078 Pa
Srp 0 u(8rp) = Frp - 6T - 1,/(100vV3) = 2,6 X 107°Pa | Rectangular 1 2,6 X 1076 Pa
Sgradp 0 (Bgrad p) = |Ograapl_, /3 =58x107°Pa Rectangular 1 58x 1078 Pa
Bestp 0 U(Bestp) = |5estp|max/\/§ =52x10"8Pa Rectangular 1 52 x 1078 Pa
8o 0 u(60) = Ppase/V3 = 3,1 X 10~ Pa Rectangular 1 3,1 x10™°Pa
Sresx 0 U(Sresx) = |6res xlmax/V3 = 5,8 X 1077 Pa Rectangular -1 58 x 1077 Pa
Orx 0 u(Spy) = Fry - 6T - 1x/(100\/§) =2,6x107%Pa Rectangular -1 2,6 X 107¢Pa
Sctubo 0 U(Berubo) = 0,01 - L/ (V12) = 2,6 x 10~7 Pa Rectangular -1 2,6 X 1077 Pa
Incertidumbre tipica combinada (u(C)) 9,2x 107° Pa
Incertidumbre expandida (U) (k = 2) U=k-ulC)=18x10"%Pa

La incertidumbre expandida se ha calculado conforme al numero efectivo de grados de libertad:

(9,2 x 1076)*

Vep = - _ =177
(13x1075%, . (7,9x 10-6)*
[+ /100

y de acuerdo a la tabla para k del apartado 6, k = 2,00.
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