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Messen des pV-Durchflusses nach dem
volumetrischen Verfahren bei konstantem Druck

=
Z

N
(03]
H
[N
~

Vacuum technology; Measurement of throughput by the volumetric method at constant pressure

1 Anwendung

Diese Norm beschreibt ein Verfahren zur Erzeugung von ge-
nau gemessenen pV-Durchflissen’) im Bereich von
10~ mbar - | - s”'bis iber 10~3mbar - | - s71. Genau gemes-
sene pV-Durchflisse in diesem Bereich werden z. B. ge-
braucht fir das Kalibrieren von VakuummeBgeréten im Be-
reich von 10~3 bis 10~"mbar?) nach dem Verfahren der
Druckerniedrigung durch stationdre Stromung.

Dieses Verfahren kann sowoh! fiir reine Gase als auch fiir
Gasgemische verwendet werden.

2 Haufig verwendete Formelzeichen
Q pV-DurchfluB
V  Volumen der volumetrischen Einrichtung bestehend
aus:
a) rechte Kammer des Differenzdruckmessers
b) der innere Raum des Dosierventils
c) die AuslaBseite des Verbindungsventils und
d) die Zwischenverbindung durch Rohre (siehe Bild 1)
po Gasdruck, verwendet fiir die Kalibrierung im Raum V
AV Volumenabnahme durch einen Schritt
n  Anzahl der Schritte wahrend einer Messung
At Zeitintervall zwischen zwei Nullanzeigen des Differenz-
druckmessers
Tq Temperatur der Apparatur (siehe Bild 1)

3 Prinzip des MeBverfahrens

Bei der volumetrischen Methode stromt das Kalibrierungs-
gas aus einem kleinen Volumen Vunterdem Druck podurch
ein unkalibriertes einstellbares Dosierventil in das Kalibrier-
gefaB. In geeigneten Zeitintervallen wird das Volumen Vum
genau gemessene, gleichgroBe Betrdge vermindert, so
daB der Gasdruck zu gewissen Zeiten immer wieder seinen
urspriinglichen Wert pg erreicht. Diese Zeitpunkte werden
aus der Nullanzeige eines Differenzdruckmessers be-
stimmt, der den Gasdruck im Volumen V mit einem kon-
stant gehaltenen Referenzdruck p vergleicht (siehe Bild 1
und Bild 2).

1) Begriffe und weitere Druckeinheiten siehe DIN 28 400
Teil 1 bis Teil 3.

2) 1mbar = 100Pa = 0,75 Torr.

Der pV-DurchfluB Q ergibt sich zu:
_ poAV
At

(1)

Um die durch die periodischen Volumenénderungen ver-
ursachten Druckschwankungen von pg klein zu halten, muB
AV <2-1073V sein. Andererseits wenn AV zu klein ist
gegeniiber V beginnen Adsorption und thermische In-
stabilitat die Giite der Messung zu beeinflussen. Deshalb
darf AV nicht kleiner sein als 1 - 1074 V.

Zum Erzielen der erforderlichen Genauigkeiten sind fol-
gende Bedingungen zu erfiillen:

4 Bestimmung der Volumenédnderung AV

Die Volumendnderungen kénnen auf folgende zwei Arten

erzeugt werden:

a) durch Zusammenpressen eines Federungskdrpers mit
einem Mikrometer

b) durch Einschieben eines Kolbens in einen Zylinder mit
einem Mikrometer

In beiden Fallen muB die Einrichtung gestatten, mindestens

20 aufeinanderfolgende und gleiche Volumenéanderungen

AV wahrend einer Bewegung zu erzeugen.

4.1 Bestimmung von AV bei Verwendung von
Federungskorpern

Die Volumeninderung AV wird gravimetrisch ermittelt und
die gesamte Volumenanderung n - AV soll mit einer MeB-
unsicherheit von & 0,1 % bestimmt werden. n ist hierbei die
Anzahl der Einzelschritte, die wéhrend einer Bewegung
gemacht werden kdnnen. Der Federungskdrper soll hier-
bei nur in seinem linearen Bereich benutzt werden. Dies
wird bei ublichen Federungskorpern erreicht, wenn die
relative Langenanderung zwischen + 10 % und — 10 % bleibt.
Um das Volumen des Federungskorpers nicht zu groB
werden zu lassen, wird zweckmaBig ein Verdringer ein-
gebaut.

4.2 Bestimmung von AV durch Kolben und Zylinder

Das Volumen wird im Falle der Verwendung von Kolben
und Zylinder gravimetrisch kalibriert oder durch Ausmes-
sen von Hub und Durchmesser errechnet.

Fortsetzung Seite 2 und 3
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5 Messung des Kalibriergasdruckes p,

Die Messung des Kalibriergasdruckes pg wird nach den
Bestimmungen fir die Kalibrierung von Vakuummetern im
Druckbereich von 1010 bis 1,33 mbar durchgefiihrt 3). Die
MeBunsicherheit soll =0,1% sein. Gewdhnlich betréagt der
Druck po etwa Atmospharendruck.

6 Bestimmung des Zeitintervalis A?

Das Zeitintervall At wird durch Mittelwertbildung aus etwa
20 einzeinen Messungen der Zeitintervalle At; gewonnen.
Die Schwankung der einzeinen Zeitintervalle zwischen je
zwei aufeinanderfolgenden Nulldurchgéngen des Diffe-
renzdruckmessers wird fast ausschlieBlich durch die Emp-
findlichkeit des Differenzdruckmessers bestimmt. Somit
enthalt die aus den einzelnen Zeitintervallen At; gebildete
Standardabweichung der Einzelmessung oA¢ auch die
durch den Differenzdruckmesser verursachten Fehler.

7 Typ des Differenzdruckmessers

Der Differenzdruckmesser soll so gebaut sein, daB er
physikalisch die beiden Druckbereiche entweder durch eine
geeignete fliissige oder eine feste Einrichtung trennen
kann.

Der Differenzdruckmesser muB folgende Anforderungen

erfiillen:

a) Die Empfindlichkeit muB so groB sein, daB die Standard-
abweichung eines einzelnen Zeitintervalles o Af mog-
lichst klein ist (siche Abschnitt 6).

b) wahrend der Messung darf keine beobachtbare Drift
auftreten,

c) das Volumen soll so klein wie moglich sein.

Im Falle einer Arbeitsfliissigkeit soll gewdhnlich Queck-
silberverwendet werden; jedoch konnen in einigen Spezial-
fallen andere Fliissigkeiten verwendet werden, vorausge-
setzt, daB keine merkliche Losung des Gases eintritt.

Bei Verwendung von Quecksilber sollen die Anderungen
der Quecksilberoberflache so kiein sein, daB die Haftlinie
des Quecksilbers an der Wand unverdandert bleibt. Dies
kann aus der Tatsache entnommen werden, daB die ge-
messenen Zeitintervalle sehr gleichmiBig sind.

Differenzdruckmesser, welche diese Bedingungen er-
fillen, sind z. B.:

a) U-Rohrmanometer mitinduktiver, kapazitiver oderinter-
ferometrischer Anzeige

b) Membranmanometer
¢) Manometer vom Bourdon-Typ

8 Temperatur T des pV-DurchfluBmessers

Die Temperatur der volumetrischen Einrichtung, des Diffe-
renzdruckmessers, des kleinen Volumens des Referenz-
druckgefaBes und des Dosierventils soll auf =£0,1%, ent-
sprechend = 0,3 K, genau gemessen werden. Es ist ratsam,
alle Teile der Apparatur in thermischen Kontakt zu bringen
und mit einer Warmeisolierung zu umbhiillen um sicher zu
stellen, daB keine Temperaturdifferenzen zwischen den
verschiedenen Teilen der Apparatur auftreten konnen.
Dann darf bei geschlossenem Leckventil keine beobacht-
bare Drift am Differenzdruckmesser auftreten.

Wird eine Gasadsorption innerhalb der MeBeinrichtung
beobachtet, so muB nach dem Fiillen der Apparatur ge-
wartet werden, bis Gleichgewicht erreicht ist.

10 Gase und Gasgemische

Das verwendete Gas hdngt von dem Zweck ab, fiir welchen
die Gasstromung verwendet werden soll. Im Falle von
Gasmischungen sollte man darauf achten, daB

die Molenbriche der Gasmischung sich am AuslaB des
Dosierventils @ndern kénnen, falls das Dosierventil nicht
rein viskose Stromungseigenschaften zeigt und dadurch
auf die Dauer eine Anderung in der Zusammensetzung
der Gasmischung in dem Volumen V auftreten kann.

11 Relativer Fehler und
Messung des pV-Durchflusses

Der gesamte relative Fehler der Messung des pV-Durch-
flusses Q nach der volumetrischen Methode bei konstan-
tem Druck ist aufgrund der Gleichung (1) gegeben durch:

0 5 6AV OAt
Q _6po +
Q Po AV At

Die einzelnen Betrage haben folgende Werte:

(2)

8
a P <019

Po

oAV
b) —=01%
AV

(siehe Abschnitt 5)

(siehe Abschnitt 4)

Der relative Fehler bezieht sich auf die gesamte Volu-
menanderung der volumetrischen Einrichtung n - AV;
eine etwaige ungleichmaBige Unterteilung in die Einzel-
volumina AV wiirde eine VergroBerung der Standard-
abweichung der Zeitintervalle sAt verursachen, und
braucht deshalb nicht gesondert beriicksichtigt zu
werden.

c) nach Abschnitt 6 wird das Verhéltnis im wesent-

lichen von der Genauigkeit und Empfindlichkeit des
Differenzdruckmessers bestimmt.

Da die einzelnen Zeitintervalle in fortlaufender Folge ge-
messen werden und die Summe der einzelnen Zeitinter-
valle gleich ist der Gesamtzeit der aus n-Schritten beste-
henden Messung, ist

OAt oAt

At n- At

wobei cAt die Standardabweichung des einzelnen Zeit-
intervalles ist. Der Wert von

oAt
n- At

ist von vornherein nicht festzulegen, sondern ergibt sich
aus dem Experiment; jedoch sollte dieser Fehler kleiner als
0,5% sein.

Der gesamte relative Fehler der Messung des pV-Durch-
flusses Q ist daher in %:

9 Gasdichtheit und Sorptionsphanomene 8Q —02% + 3
Unter Beriicksichtigung der Tatsache, daB sogar sehr Q =Hen n-AtL ©
kleine Leckraten stdorende Anzeigen des Differential-
druckes verursachen konnen, wird dringend geraten, die -
Gasdichtheit mit geeigneten Mitteln zu iberwachen. 3) In Vorbereitung.
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