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Resumen: Los sistemas de medicion de vacio que utilizan técnicas de expansion estatica multiple son sistemas
de medicién primarios. Estos sistemas se utilizan tipicamente para la medicion de medio y alto vacio en el
alcance de medicién de 1 10° Pa a 1 10° Pa en presién absoluta y la incertidumbre relativa expandida, mayor
en la parte baja del alcance de medicion, es de 8 10° a 3 10° de la lectura.

En el Centro Nacional de Metrologia (CENAM, México) se ha desarrollado un sistema de expansion estatica
gue sirve como sistema de referencia nacional para la medicidn de vacio [1]. Este patron es el producto de un
proyecto de desarrollo conjunto con el Physikalisch Technische Bundesanstalt (PTB, Alemania), en el cual el
disefio, construccidn, caracterizacion y operacion del sistema son nacionales, con la asesoria y supervision de
expertos alemanes.

Este articulo presenta las bases del disefio y las caracteristicas de operacion de los sistemas de expansion
estatica, asi como las particularidades del sistema del CENAM (primer patréon primario para medicion de medio

y alto vacio en América Latina).
INTRODUCCION

El patrén nacional para medicién de vacio [2] es un
sistema de expansion estatica (también llamado
sistema de expansion en serie) con un alcance de
medicion de medio y alto vacio para la calibracion de
vacuémetros. Consta de cuatro cAmaras de volumen
conocido, dos de un volumen pequefiode 0,5Ly 1L
y dos camaras de expansion, de 50 L y 100 L [2].
Este patrén primario se basa en la ley de Boyle-
Mariotte, donde un pequefio volumen conocido de
gas a una presion conocida relativamente alta, es
expandido a un volumen mayor, previamente
evacuado, al abrir una valvula entre las dos cdmaras
(bajo condiciones isotérmicas), esto genera una
reduccién en la presion conocida inicial que depende
de la razon del volumen pequefio inicial entre la suma
del volumen pequefio y el volumen grande.
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Esta razén es llamada razon de expansion, y su

inversa es la razon de volumen.

SISTEMA DE REFERENCIA

El equipo consiste de dos sistemas, un sistema es la
generacion de la presién inicial Py y el segundo
sistema es la expansion del gas de la presion Py a la
presion de calibracion Pg. La presion inicial es
generada al llenar un volumen que esta conectado
entre la entrada a la camara de expansion y el
suministro de gas. La presion inicial P, es medida con
un mandémetro absoluto de Bourddén de cuarzo
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(Ruska 7010) con un alcance de medicion de 1 kPa a
200 kPa. La presion inicial es ajustada a su valor
deseado por la operacién automatica de las valvulas
en el suministro de gas o en la bomba de vacio.

El sistema completo esta construido con técnicas de
ultra alto vacio utlizando sellos metalicos y
realizando periédicamente horneado a 260 °C. Todas
las valvulas son metélicas completamente de angulo
recto. La posicién de cierre de las valvulas esta bien
definida. Por lo tanto, el volumen del lado del sello de
la valvula puede ser conocido. En contraste con la
posicién de abierto, en el cual el interior de la valvula
es comprimido y menos definido, por lo que el
volumen total de la valvula es pobremente conocido.
Por esta razon, las valvulas son montadas de tal
forma que el lado de su posicion de cierre se conecta
hacia los volimenes mas pequefios.

El equipo tiene dos camaras grandes Vo y Vg, V4 es la
camara de calibracion y tiene 7 bridas. Esta se
evacua a una velocidad de bombeo de 400 L s*,
limitado por una conexion a la bomba turbo
molecular. Después de hornear, se alcanza una
presion residual de 1 107 Pa. Cuando la valvula que
separa a la bomba turbo molecular se cierra, se
observa una elevacion de presion de 1,9 10° Pa s™,
bajo condiciones de trabajo normal. Esta elevacion
corresponde a una razén de desgasificacion de al
menos 1,6 10°Pa L s* cm?,

En el equipo se pueden generar diferentes presiones
de calibracién de acuerdo a la forma de expansion
seleccionada. En un paso de expansion, el gas
puede ser expandido del volumen V; a los volumenes
V1+V,+V3, obteniendo una reduccion de la presién de
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entrada P, por un factor de 10 En dos pasos de
expansion, el gas puede ser expandido primero de V;
a Vi+V,+V; y después de V; a Vat+V, con lo que se
obtiene una reduccién total de presién de 10™ (factor
de reduccion relativo). Se pueden realizar un nimero
mayor de pasos de expansion para obtener factores
de reduccion de presién mas grandes.

Test gauges

Figura 1. Diagrama del sistema de referencia
nacional para la medicién de vacio.

EXPANSION DE GASES

En el sistema de expansion estatica, la presion
generada en el interior de las camaras se determina
mediante la ecuacion siguiente:

V
P.=R—2— 2)
cal 0
V, +V|

Donde P representa la presion generada en el
sistema de expansion, P, es la presion inicial, Vy es el
volumen inicial, V; es el volumen de la camara de
expansion.

La presion real generada es ligeramente diferente de
la presibn Py, debido a la influencia del
comportamiento real del gas y el efecto de
temperatura [4]. La P,y Se determina mediante la
siguiente ecuacion.

p-p Yo T, 1+B>RI/(RT)
e 0VO +Vl TO 1+ BOXR)/(RXTO)

()
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Donde T, es la temperatura termodinamica inicial y T;
es la temperatura termodinamica final. R = 8 314
Pa L/(imot K) y Bogi es el coeficiente virial, el
coeficiente virial recomendado para el nitrégeno a
25°C es de -4,7 cm*/mol [5] (el coeficiente virial del
nitrégeno es el mas pequefio).

DETERMINACION DE RAZON DE EXPANSION

La mayoria de los sistemas de expansion estatica
tienen diferentes razones de expansion disponibles;
estas expansiones son llevadas a cabo en serie para
generar muy bajas presiones. Las razones de
expansion son parametros cruciales en todos los
sistemas de expansion y deben ser determinados con
alta exactitud.

Se utilizan tres métodos para determinar con
exactitud la razon de expansién: a) método
gravimétrico, b) método de acumulacion de gas
(método inglés) con dos mandmetros de referencia,
¢) método de acumulacidon de gas con manometro
estrictamente lineal (sensor de arrastre molecular,
SRG).

En el método gravimétrico, el volumen desconocido
se llena con agua destilada, se obtiene la masa del
agua destilada contenida y con su temperatura se
obtiene la densidad. Con lo que se determina el
volumen de la camara [6] de acuerdo a la siguiente
ecuacion.

V = I.-nHZO (4)
r H20
El proceso se repite varias veces para verificar un

llenado adecuado. Los valores de volumen de cada
una de las camaras son los siguientes:

Vi - 520,429 mL
\/ 51 056,65 mL
Vs 992,675 mL

Vs - 96 881,07 mL

En el método de acumulacién de gas, se mide la
presion antes de la expansion con una balanza de
pesos muertos y después de la expansion con un
mandmetro de Bourddn de cuarzo absoluto, recién
calibrado. Para la determinacion correcta de la razén
de expansion, es muy importante asegurar
estabilidad de la temperatura, debido al alto valor de
presion de Py, 0 por lo menos debe ser corregida por
los gradientes de temperatura entre los volimenes y
por la deriva de temperatura. Después de la
relajacion de presion, se miden los valores de
temperatura con los sensores y se toman las lecturas
del mandmetro de Bourddn de cuarzo absoluto [7].
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En el mismo método utilizando un mandémetro lineal,
sensor de arrastre molecular (SRG), se determina la
presién antes y después de cada expansion para
diferentes rutas de expansion [8]. Este método
presenta un problema de fluctuacién del offset del
SRG [9-11], lo que impacta en la evaluacion de la
incertidumbre de la razén de expansion; por otra
parte, el pequefio alcance de medicion lineal, menor
a 0,1 Pa, solo permite medir razones de expansion
bajas.

RUTAS DE EXPANSION

Cuando el volumen de cada cémara ha sido
determinado mediante la ecuacion (4). La razén de
expansion f puede ser calculada mediante la
ecuacion (1). En la siguiente tabla se definen cuatro
rutas de expansion.

Expansion Ruta de expansion f
A Vi > Vi+ ViV, 1,007 7- 10
B Vi > Vi+ Vi Vot Vg 9,886 9- 10°
C Vs> VitV 1,014 2. 10°
D Vi+ Vit Vs > Vi+ Vit VeV, | 1,605 9- 107

Tabla 1. Rutas de expansion y valores de f.

Para generar presiones del orden de 10° Pa se
re%uiere incrementar el volumen original en al menos
10° veces, esto se logra con un sistema de multi-
etapas, en donde la relacion de volumen total es
lograda por expansiones sucesivas [7]. El diagrama
fundamental del método de expansion en serie se
muestra en la siguiente figura.

Figura 2. Diagrama fundamental.

Para cubrir el alcance de medicién de 1 10° Pa a
1 10° Pa se realizan expansiones sucesivas, las
cuales son descritas en la siguiente tabla.
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Alcance de medicion Rutas de expansion

1 10° Paa 1 10° Pa V> Vi+V+ Vs,
V1> Vi+V,+V,
V1> Vi+V,+ Vot Vs

V3> Va+V,

1 10°Paal 10" Pa V> Vi+V+ Vs,
V1> Vi+V,+ Vot Vs

V3> Va+V,

1 10 Paa 1 10° Pa Vy > Vi+ Vet VotV

V3> Va+V,

1 10*Paa 1 10° Pa Vs > VetV

Vi+V+V; > Vi+V,+Va+V,

Tabla 2. Expansiones sucesivas para cubrir el
alcance de medicion de 1 10°Pa a 1 10° Pa.

INCERTIDUMBRE DEL SISTEMA

El sistema de referencia nacional para medicion de
vacio (identificado como SEE-1), tiene un alcance de
medicién de 1 10° Pa a 1 10° Pa. La incertidumbre
de P,y se obtiene al sumar las incertidumbres
individuales, no correlacionas linealmente [12].

D, DB, Df DI, DT,
e =704+ = 4 +—t
P P, f T, T,

cal

()

La presion inicial Pyvaria desde 1 kPa a 200 kPa y es
medida con el manémetro de Bourd6n absoluto de
cuarzo con una incertidumbre relativa expandida de
3 10° de la lectura entre 20 kPa y 200 kPa y con una
incertidumbre relativa expandida de 1 10" de la
lectura en el alcance de 1 kPa a 20 kPa.

Durante la determinacién de la razén de expansion,
de aproximadamente 107, por el método de
acumulacion de gas en el volumen V, por
expansiones repetidas, existen siete fuentes que
contribuyen a la incertidumbre relativa expandida de
1 10° de la lectura [12]. La incertidumbre relativa
expandida debida a la presioén inicial contribuye con
1 10° de la lectura y la presion final tiene una
incertidumbre relativa expandida de 1. 10" de la
lectura. Los gradientes de temperatura en y a través
de las camaras contribuyen con 4 10* de la lectura, la
incertidumbre relativa por deriva de temperatura es
1 10" de la lectura, adsorcién 2,5 10 de la lectura, el
coeficiente virial con menos de 3 10° de la lectura; y
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la incertidumbre relativa expandida debido a la
repetibilidad es 5 10° de la lectura. , Cuando f es
aproximadamente 10%, su incertidumbre relativa
expandida es de 2 10° de la lectura, principalmente
debido a la presion final mas baja.

No solo las temperaturas entre las dos camaras
deben ser consideradas, sino ademés la deriva de las
temperaturas durante la expansiéon. Tipicamente, la
incertidumbre de los dos Ultimos términos en la
ecuacion (5) contribuye a la incertidumbre total en Py
con 0,1 % de la lectura [12].

La incertidumbre relativa exg)andida total de este
patrén a una presién de 1 10° Pa es de 3 10° de la
lectura, de acuerdo a la ecuacion 5, y a la presién de
1 10°Pa es de 8 10°de la lectura.

EFECTOS DE TEMPERATURA

La temperatura y la presion de gas en un pequefio
volumen (tipicamente 1 L) son medidas antes de
expanderlo a un volumen mucho mas grande (100 L).
Este efecto es de considerable importancia para las
presiones de calibracién en el régimen de vacio.

Cuando se transfiere gas de una camara a alta
presién a una cdmara con mucha menor presion, o a
vacio, pueden alcanzarse velocidades de flujo
mayores que la velocidad del sonido. Dado que la
transferencia es adiabatica por un periodo corto, el
gas inyectado en la camara adquiere mayor
temperatura que las paredes del entorno, mientras
que el gas que permanece en el lado de alta presion
(y que esta realizando el trabajo de aceleracion)
adquiere una temperatura mas baja que la
temperatura ambiente [13]. Esto sucede siempre y
cuando el gas sea ideal.

Cuando en lugar de la temperatura del gas se mide
la temperatura de las paredes antes de la expansion,
las temperaturas de las paredes y del gas deben ser
idénticas; de otro modo la presion calculada con
estos valores de temperatura de pared sera
incorrecta.

En el sistema de expansiéon estética se tienen 10
termémetros Pt 100 de 4 hilos con una resolucion de
10 mK. V; y Vs tienen cada uno un sensory V, y Vy
pueden tener desde 0 hasta 8 sensores de acuerdo a
la configuracion utilizada (manteniendo el maximo
total de 10 sensores).
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Tipicamente, se tiene que esperar entre 10 y 25
minutos después de llenar el volumen de 1 L a la
presion de 100 kPa, desde el suministro de gas [13]
hasta que los cambios de temperatura del gas y de la
camara estan por abajo de 0,1 K y 0,01 K,
respectivamente. La constante de tiempo es la misma
y el cambio de la temperatura de la camara es
proporcional Gnicamente a la cantidad de gas.

Cuando sucede la expansion de V; a V,, elgasen V;
esta a temperatura mas baja que el gas en V,,
después de la relajacion, la temperatura de la pared
de V, se mantiene constante dentro de 0,01 K,
mientras que la temperatura de la pared de V;
disminuye por 0,26 K [13].

Esto es esencialmente importante cuando el método
de expansion estética es utilizado para la calibracion
de sensores de vacio.

CONCLUSIONES

El método de expansion estética es fundamental para
la generacion de presion en el alcance de medicién
de medio y alto vacio con las méas bajas
incertidumbres, sin embrago la incertidumbre se
incrementa con cada expansion.

Hay varias magnitudes de influencia que deben ser
tomadas en cuenta o deben estar bajo un control
razonable, i.e. la desviacidn de las leyes de gases
ideales, las diferencias de temperatura dentro del
equipo, desorcién y adsorcion de gas. Una fuente de
incertidumbre importante es la determinacion de
razon de expansién usada en el proceso de
expansion del gas, por lo que se han aplicado varias
técnicas para determinar la razon de expansion. Las
incertidumbres relativas expandidas tipicas en el
caso de una razon de volumen de 100:1 son
estimadas en 10 de la lectura [7]. El método de
acumulacion de gas puede proveer una razon de
volumen con una incertidumbre relativa expandida de
aproximadamente 0,05 % de la lectura [4]. La
incertidumbre relativa expandida de la presiéon
generada es tipicamente del orden de 1 10° de la
lectura. Las incertidumbres logradas son bastante
razonables para los limites de estabilidad de los
vacuémetros de transferencia disponibles, por
ejemplo: sensor de arrastre molecular, y los sensores
de capacitancia de diafragma.
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Figura 3. Sistema de referencia nacional para la
medicién de vacio.
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