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Die Möglichkeiten zum - Kalibrieren von Vakuummessröhren und deren 
Nachkalibrierung haben in den letzten Jahren besondere Bedeutung erlangt. 
Einmal hängt die Auswertung von wissenschaftlichen Versuchsergebnissen bei 
niedrigen Drücken oft von einer genauen Kenntnis der Gasdichte ab (Sorptions­
erscheinungen, Diffusionsprozesse, heterogene Katalyse). Zum anderen sind 
genaue Druckmessungen auch für viele industrielle Anwendungen der Vakuum­
technik wichtig (Messung von Saugvermögen, Leitwerten, Gasabgabe). 

Seit einer Reihe von Jahren bemühen sich nationale und internationale 
Ausschüsse (PNEUROP, ISO) darum, Vorschläge für einheitliche Verfahren für 
zuverlässige Druckmessungen zu erarbeiten. Zum Teil sind diese schwierige 
Untersuchungen abgeschlossen und internationale Normen verabschiedet; teil­
weise hegen erst Vorentwürfe vor. 
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The calibration of vacuum gauges and their recalibration have in recent years 
become more and more important. On one hand the evaluation of scientific 
experiments at low pressures very often depends on a precise knowledge of 
the actual gas density (sorption, diffusion, heterogeneous catalysis). On the 
other hand precise pressure measurements are for many industrial applications 
of vacuum technique of equal importance (determination of pumping speed, 
conductance, outgassing rates). 

For some years national and international organisations (PNEUROP, ISO) 
have been collaborating to establish general rules and regulations to ensure 
unambiguous and reliable pressure measurements. These difficult investigations 
have partly led to internationally acknowledged norms; partly only preliminary 
proposals are available. 
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Der Seminarbeitrag soll zunächst die Problematik der genauen (absoluten) 
Messung physikalischer Grössen allgemein erörten und dann näher auf die 
besonderen Schwierigkeiten bei Druck- bzw. Gasdichtemessungen eingehen. 
Die Bemühungen um primäre Druckstandards für alle Druckbereiche werden 
besprochen. Besonders wichtig für viele praktische Anwendungen sind die 
Kalibrierverfahren für sekundäre Standards. Die Vor- und Nachteile der hierzu 
entwickelten Methoden werden diskutiert. 
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the problems of precise (absolute) physical measurements; it will then discuss 
the special difficulties encountered in the absolute measurement of gas densities. 
The efforts to arrive a t primary standards for all pressure regions will be men­
tioned. Calibration methods for secondary standards are of special importance 
for many practical applications. Advantages and disadvantages of methods 
developed to this end will be discussed. 
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Z U S A M M E N F A S S U N G 
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KALIBRIERUNG VON VAKUUMMESSGERATEN* 

H. L. ESCHBACH 
Zent ra lbüro für Ke rnmessungen ZBKM 

EURATOM 
GEEL - BELGIEN 

1 .Vorbemerkungen . 

Lange Zeit hat man damit genüge genommen, den Druck in Vakuum­
behä l t e rn - vor a l lem wenn es sich um n ieder ige Drücke handelte -
der Grössenordnung nach b e s t i m m e n zu können, und D r u c k m e s s u n ­
gen, die auf einen Fak tor 2 genau waren , wurden schon als gut 
beze ichne t . Auch heute genügen solche Druckbes t immungen noch bei 
vielen Anwendungen der Vakuumtechnik, und es wäre oft sowohl 
phys ika l i sch als auch wir tschaf t l ich u n v e r t r e t b a r , wollte m a n nach 
h ö h e r e r Genauigkeit s t r eben . F ü r eine Reihe von Untersuchungen 
i s t eine solche Situation jedoch höchs t unbefriedigend, und m a n hat 
b e s o n d e r s in n e u e r e r Zei t g r o s s e Anst rengungen un te rnommen , um 
zu zuve r l ä s s igen Druckmessungen zu gelangen. Sehr genaue Druck­
messungen (bzw. b e s s e r Gasdichtemessungen) werden z . B . benötigt 
bei der Bes t immung der ve r sch iedenen Wirkungsquerschni t te für 
S tos sp rozes se in Gasen sowie bei der Untersuchung der Wechse l ­
wirkung von Gasen mi t Fes tkö rpe robe r f l ächen (Adsorp t ions- , Akkom-
moda t ions - und Hafkoeffizient). Auf die Bedeutung e iner genauen Kenntnis 
des Gasdruckes bei Saugvermögensmessungen sei h ie r b e s o n d e r s h in­
gewiesen. 

Um zu genauen Druckangaben zu gelangen, gel ten in der Vakuumtechnik 
die gleichen Regeln, wie sie übera l l be im Messen absolu ter Werte 
berücks ich t ig t werden m ü s s e n . Eine sorgfält ige Beurte i lung a l le r s ta ­
t i s t i schen F e h l e r , die das Messe rgebn i s beeinf lussen können, i s t eben­
sosehr e r fo rde r l i ch , wie ein in tensives Bes t r eben , sys t ema t i sche Feh l e r 

3t Zusammenfassende Dars te l lungen : STECKELMACHER (1967), SCHRAM 
(1965), LECK (1964). 
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zu v e r m e i d e n . Ein ins t ruk t ives Be isp ie l dafür, d a s s gerade s y s t e ­
ma t i s che Feh l e r oft nur schwier ig zu erkennen sind und doch 
wesent l iche Feh lme s sungen v e r u r s a c h e n können, l ie fer t die e r s t 
seit einigen Jah ren näher untersuchte Messwer tver fä l schung bei 
Messungen mi t e inem McLeod durch den zur vor geigten Kühlfalle 
s t römenden Quecksi lberdampf. In der Regel kann die Abwesenhei t 
sy s t ema t i s che r F e h l e r bei absoluten Messungenm. i t e iniger S icher ­
heit nur durch die Verwendung m e h r e r e r v e r s c h i e d e n e r M e s s v e r f a h r ­
en mi t v e r g l e i c h b a r e r Genauigkeit fes tges te l l t werden . 

Bezüglich der Notwendigkeit e iner Kal ibr ie rung kann m a n im wesent ­
l ichen zwei A r t e n von Vakuummete rn un te r sche iden . E s gibt I n s t ru ­
mente , bei denen der gemessene Druck aus den Gerä ted imens ionen 
und der Messwer tanze ige di rekt abgelei te t werden kann. Solche Sy -
steme benötigen im Pr inz ip keine Druckeichung, sondern können selbs t 
als p r i m ä r e Standards (Eichnormale) dienen; man bezeichnet sie gelegert-
lich auch als absolute Vakuummete r . Hierzu zählen die U-Rohr -Vakuum-
m e t e r , das M e m b r a n - und das Rad iome te rvakuummete r und das Vakuum­
m e t e r nach McLeod. Wie aus der Besprechung d i e se r Ins t rumen te h e r ­
vorgeht , i s t ihr M e s s b e r e i c h nach n iedr igen Drücken hin sehr begrenz t , 
und man wird daher mi t i h r e r Hilfe sekundäre Standards he r s t e l l en , 
die auch noch im Ultrahochvakuum verwendbar sind. Als sekundäre 
Standards werden vor a l lem Ionisa t ionsvakuummeter mi t h e i s s e r Ka­
thode e ingese tz t . 

Zu den Vakuummetern , die ka l i b r i e r t werden m ü s s e n , gehören s c h l i e s s ­
lich auch die M a s s e n s p e k t r o m e t e r , soweit sie zum Messen von Gasdichten 
verwendet werden, sowie alle Lecksucher , die eine quanti tat ive B e s t i m ­
mung der Undichtheit ges ta t ten so l l en . Bei d iesen Gerä ten kann man ähn­
lich wie z . B . bei der Kal ibr ie rung von Ion isa t ionsvakuummetern mi t 
h e i s s e r Kathode ve r f ah ren . Auf Besonderhe i ten , die be im Ka l ib r i e r en 
von M a s s e n s p e k t r o m e t e r n und Lecksuche rn zu beachten sind, kann im 
folgenden nicht näher eingegangen werden . 
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E s sind nun hauptsächl ich d re i Wege b e s c h r i t t e n worden, um die 
Empfindl ichkei tsfaktoren von sekundären Standards (und ande re r 
Vakuummeter ) zu e r m i t t e l n . E inmal kann m a n in e inem gee igne­
ten Druckbere ich einen d i rek ten Vergleich m i t e inem p r i m ä r e n 
Standard durchführen. Dabei m u s s m a n a l l e rd ings u n t e r s u c h e n , 
wieweit eine Ext rapola t ion der so gewonnaïnMesskurve nach n i e ­
dr igen Drücken hin zu läss ig i s t . Zwei tens kann man eine genau 
bekannte Gasmenge durch stufenweise Expansion i m m e r wei ter 
verdünnen und so bekannte n iedr ige Drücke h e r s t e l l e n (s ta t i sche 
Expans ionsmethode) . Dr i t t ens kann man bekannte n iedr ige Drücke 
auch dadurch e rzeugen , dass m a n eine wohldefinierte Gasmenge 
über eine D r o s s e l s t e l l e mi t gut b e r e c h e n b a r e m Le i twer t in einen 
Rezipienten s t r ö m e n l ä s s t (dynamische Expans ionsmethode , Le i t ­
wer tmethode) . Auf die e inzelnen Ka l ib r i e rve r f ah ren und die damit 
verbundenen Schwierigkeiten soll im folgenden etwas näher e inge­
gangen werden . Dabei werden wir weitgehend die Vor sch l äge , die 
zur Zei t bei der ISO d isku t ie r t werden, be rücks ich t igen . 

2. Verg le ich mi t e inem absoluten Vakuummete r . 

Die Kal ibr ie rung bei re la t iv hohen Drücken (einige hunder t b is 
_2 

etwa 10 " T o r r ) kann durch d i rek ten Verg le ich mi t einem 
U-Rohr -Vakuummete r vorgenommen werden . Vakuumtech­
nisch bietet d iese Methode- vor a l lem im oberen Druckbere ich -
wenig Schwierigkei ten, da Störungen durch Gasabgabe, Lecks und 
Strömungseffekte v e r h ä l t n i s m ä s s i g einfach e l imin ie r t werden 
können. Mess techn i sch sind jedoch eine Reihe von V o r s i c h t s m a s s -
nahmen zu beachten, wenn man die höchste Empfindlichkeit e r ­
z ie len wil l . 

Die ve r sch iedenen Feh le rque l l en und die e r r e i c h b a r e n Genauig­
kei ten sind für ein U-Rohr -Vakuummete r , das speziel l für E ich­
zwecke entwickelt wurde , von THOMAS und CROSS (1967) e r ö r t e r t 
worden. In F ig . 1 wird der Aufbau d ie ses Vakuummete r s s chema-



t i sch wiedergegeben. Die D u r c h m e s s e r der be iden mi t Quecks i lber 
gefüllten Schenkel des U-Rohres sind b e s o n d e r s g r o s s gewählt 
(etwa 4 0 m m ) , um F e h l e r durch Änderungen der Kapi l la rkräf te 
wei tgeherdauszuschal ten . Die Höhendifferenz der Quecks i lbe r ­
säulen in den beiden Schenkeln wird mi t zwei feinen Meta l l sp i tzen 
gemessen , die mi t Hilfe von Mikromete r schrauben solange v e r ­
stel l t werden, b is sie die Quecks i lberoberf läche soeben b e r ü h r e n . 

Diese r Kontaktpunkt i s t mi t e iner Reproduz ie rba rke i t von b e s s e r 
-3 

a ls 10 m m fe s t s t e l l ba r . Andere F e h l e r , die auf t re ten können, 
sind kleine Neigungen der M i k r o m e t e r a c h s e gegen die Ver t ika le 
und Änderungen der Horizonta le ins te l lung des V a k u u m m e t e r s 
zwischen einer Nullpunktbest immung und e iner Druckmessung . 
Wei tere Feh le rque l l en sind Anderung der Dichte der Fü l l f lüss ig­
keit und Tempera tu r schwankungen . 

Es wurden von THOMAS und CROSS (1967) auch U-Rohr -Vakuum-
m e t e r mit Ol (DC 7 04) oder Wasse r a ls Fül l f lüss igkei t un te r such t . 
Hierbe i -wurden im Gegensatz zu der in F ig . 1 gezeigten Ausführung, 
die Mik rome te r s ch rauben unter die Bodenplat te des Va kuumme te r s 
mon t i e r t , so dass die Spindel mi t der Spitze von unten durch die 
Vakuummeter f lüss igke i t gegen die Oberfläche geführt wird . Durch 
diesen Aufbau wird der Einfluss von T e m p e r a t u r Schwankungen auf 
die Mikromete r s t a rk v e r m i n d e r t . 

Eine Analyse der F e h l e r , die bei d iesen E ichgerä ten auftreten können, 
i s t in Tabel le 1 durchgeführt . 

Tabel le 1 Zusammens te l lung der F e h l e r , die bei absoluten Druckmes­
sungen mit U-Rohr -Vakuummete rn zu berücks ich t igen sind 
(THOMAS und CROSS 1967). 
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Füll f lüss igkei t 
Ol H

2° Hg 

I .Vom Messwer t unabhängige F e h l e r F e h l e r σ. in 10" 3 T o r r 
k 

1. Anderung der Hor izonta le ins te l lung 
2. Kapi l la rkräf te 
3 . E in s t e l l ­ und Ablesefehler 
4 . Dichteänderung 
5. Tempera tu r ände rung der Mikromete r 
T h e o r e t i s c h e r Gesamtfehler Σ OV ) ' 
Beobachte ter F e h l e r (3σ) 

0, 06 
0, 01 
0, 16 
0, 32 
0,20 
0,41 
0 , 3 

0, 05 
0 , 2 

0, 15 
0, 15 

0, 19 
0, 35 

0,74 
0 , 3 

2, 0 
1, 5 
2 , 6 

3 ,7 

II. Dem Messwer t p ropor t iona le F e h l e r F e h l e r σ in ° / 0 
Ρ 

vom Messw. 

6. Dichtebes t immung 
7. M i k r o m e t e r t e m p e r a t u r 

0,1 
0, 020 

0, 05 
0, 02 

0, 04 

0, 02 

Die Angaben für das ölgefüllte Vakuummeter bedeuten z . B . , dass ein 

Druck von 1 T o r r mi t e iner absoluten Genauigkeit von 6 , 7 . 10 T o r r 

g e m e s s e n werden kann. RUTHBERG (1969) konnte mit dem gleichen 

Ins t rument an e iner spezie l len Vakuumappara tu r , in der durch eine Re­

gelung der Druck mi t sehr hoher Genauigkeit konstant gehalten wurde , 
­4 

bei 1 T o r r den F e h l e r in der absoluten Druckangabe auf 1, 8. 10 T o r r 
_4 

r e d u z i e r e n . Im Druchbere ich zwischen 10 T o r r und einigen T o r r 
_4 

konnte RUTHBERG (1969) eine Genauigkeit von 1,2 .10 T o r r plus 

0, 06 °/00 vom Messwer t e r z i e l en . 

Eine andere Ar t U­Rohr ­Vakuummete r , die g l e i c h e r m a s s e n als E ich­

in s t rumen t zur genauen Bes t immung von Absolutdrücken geeignet i s t , 

benutzt die Verschiebung von In te r fe renz l in ien zur Messung der Höhen­

differenz in den beiden Schenkeln. Eine Diskuss ion d ieses Messve r f ah rens 

findet man bei TERRIEN (1959). PEUBE (1963, 1964 a ,b) hat ein Va­

kuummete r beschr i eben , des sen opt i scher Tei l wie ein F a b r y ­ P e r o t 

I n t e r f e rome te r angeordnet i s t (Fig . 2). 

AUBRY und DELBART (1965) sowie DELBART (1965) haben das In s t ru ­

ment wei ter geprüft . Dabei war in e iner V e r s u c h s r e i h e das Vakuummeter 

im wesent l ichen mi t Quecksi lber gefüllt, das jedoch von e iner dünnen 

(0, 3 b is 0, 5 mm) Olschicht übe r l age r t war , in anderen Versuchen wurde 



ein U­Rohr ­Vakuummete r aus sch l i e s s l i ch mi t Olfüllung verwendet . 

Die Verschiebung um eine In t e r f e renzs t r e i f enbre i t e en tspr ich t bei der 

quecksi lbergefül l ten Ausführung e inem absoluten Druckunte rsch ied 
_4 

über den beiden F lüs s igke i t s säu l en von 2 . 4 3 . 10 T o r r und bei vo l l ­
­5 

s tändiger Olfüllung 1. 965. 10 T o r r . Die Autoren geben an, dass 

0, 1 Streifenverschiebung noch gut nachgewiesen werden kann urddass 

bei photographischer Reg i s t r i e rung 0, 05 Stre i fenverschiebung noch 

e r f a s s b a r i s t . Ahnliche U­Rohr ­Vakuummete r mi t i n t e r f e r o m e t r i s c h e r 

Ablesung wurden von STEVENSON und McFADDEN (1965) und THOMAS 

et a l . (1962) un te r such t . Nach n iedr igen Drücken zu sind im Pr inz ip 

auch Membranvakuummete r a l s Abso lu t ins t rumente verwendbar 

(DRAWIN I960). Al le rd ings sind die Verhä l tn i s se zwischen A p p a r a t e ­

konstanten und sonst igen P a r a m e t e r n , die in die Berechnung des Ab­

solutdruckes eingehen, weniger le icht zu übe r schauen als be i anderen 

Abso lu t ins t rumenten . Man verg le ich t daher in der Regel die Membran­

vakuummete r z . B . mi t e inem McLeod (BROMBERG 1969). 

In wei taus den m e i s t e n Fä l len werden zu d i rekten V e r g l e i c h s m e s s u n ­

­5 ­2 

gen im Druckbere ich zwischen 10 T o r r und 10 ' T o r r Vakuummeter 

nach McLeod a ls p r i m ä r e Standards verwendet (JANSEN und VENEMA 

1959, MONK et a l . 196I, NOTTINGHAM und TORNEY I960 a, b , 

PODGURSKI und DAVIS I960, SIMONS 1963). Wie aus der Theor ie 

der Ins t rumente bekannt i s t , kann der zu m e s s e n d e Druck ρ b e r e c h ­

net werden, wenn die Höhe h desin der Kapi l lare k o m p r i m i e r t e n Gases , 

der Querschni t t A derKapi l l a re und das Volumen V des Vakuummete r s 

gemessen werden (quadra t i sche Anzeige) . Eine Aufstellung der F e h l e r , 

wie sie bei sorgfäl t igen Messungen mi t einem McLeod vo rkommen 

können, wurde nach Abschätzungen und Exper imen ten von SIMONS(l963) 

vorgenommen (verg i , auch die Diskuss ion bei SIMONS und KING 1965). 

Tabel le 2 Feh l e r ab Schätzung für Absolu tmessungen mit e inem Vakuum­
m e t e r nach McLeod (SIMONS 1963) 
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Feh le rque l l e Be i t r ag zum re la t iven 
F e h l e r , 95% s ta t i s t i sche 
Sicherhei t . 

I . Sys temat i sche F e h l e r b e i der Emit t lung 
folgender G r ö s s e n : 
1. Querschni t t der Kapi l la re (A) 
2. Volumen des Vakuummete r s (V) 
3. Aufstellung 
4 . Abweichung vom idea len Gas 
5. Kapil larenabschluss 

+ 0, 01 
+ 0,001 
+ 0,001 
+ 0.002 
+ 0, 3 mmVK/p 

II . F e h l e r , die durch die Kap i l l a rdep res s ion bedingt 
werden : 

6. Anderung der Kap i l l a rdepres s ion , abhängig 
vom Ort des Hg­Meniskus in der Kapi l la re 
(zeitunabhängig) 

7 . Zei t l iche Änderung der Kap i l l a rdep res s ion 
(hängt auch vom Ort des Meniskus ab) 

8. Schwankungen der Kap i l l a rdep res s ion a ls Folge 
der Be t r i ebswe i se des Vakuummete r s 
(Klopfen, Geschwindigkeit des Hg­Anst iegs) 

+ 0,6 m m VK/I 

+ 0, 6 m m VK/p 

+ 0,2 m m VK/p 

III. Statische F e h l e r : 
9. Ablesefehler be i der Bes t immung des 

Hg­Niveaus in der Messkap i l l a re 
10. Ablesefehler im R e f e r e n z a r m 
11. Änderung der Gas t empera tu r infolge der 

Kompress ion 

+ 0,2 m m V K/p 

+ 0,2 m m \/ K/p 
+ 0,003 

Ρ = K h 2 6 2 
K = A/V = 3, 53. 10 T o r r m m " 

Den Überlegungen zu Tabel le 2 l iegt ein Vakuummetervo lumen von 500 cm 

und ein Kap i l l a r endu rchmesse r von 1,5 m m zugrunde. Die V e r g l e i c h s ­

"kap i l l a r e " hat einen D u r c h m e s s e r von mindes tens 10 m m , um Effekte 

infolge Änderungen der Kapi l larkräf te im R e f e r e n z a r m weigehend zu 

r e d u z i e r e n . Wegen der g r o s s e n Unterschiede der Kapi l larkräf te in den 

beiden Rohren m ü s s e n die Anzeigen e r s t um die Kap i l l a rdepress ion r e ­

duz ie r t werden . Diese be t räg t nach SIMONS für das angegebene McLeod 

etwa 7 m m . In Tabel le 2 wurde der oben erwähnte sys temat i sche Feh l e r 

der durch den von McLeod zur Kühfalle s t römenden Quecksi lberdampf h e r ­

vorgerufen wird und eine zu niedr ige Druckanzeige v e r u r s a c h t , nicht b e ­

rücks ich t ig t . 
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Neben den Bes t rebungen die F e h l e r be i e iner Absolu tmessung mi t dem 
McLeod genau zu e r f a s sen , hat m a n sich bemüht , die Störungen durch 
exper imente l le Massnahmen zu r e d u z i e r e n . MEINKE und REICH (1963) 
haben das Steigrohr für das Quecksi lber z ieml ich eng ausgeführt , so dass 
es für den Quecksi lberdampf einen g r o s s e n Strömung s wider stand d a r ­
stel l t (F ig . 3). A u s s e r d e m haben sie zwischen McLeod und Kühlfalle 
ein Kugelschliffventil angebrach t . Dieses kann nach Durckausgle ich zum 
Messen gesch lossen werden . ROTHE (1964) hat durch Abkühlen des McLeod 
McLeod auf 0 ° C den Strömungseffekt d r a s t i s c h r e d u z i e r t , so dass die 
noch zu e rwar tende Störung v e r n a c h l ä s s i g b a r wurde . 

Nach dem jüngsten ISO-Entwurf (Sept. 1971), der ganz b e s o n d e r s a l s e in­
faches Ver fahren zum Ka l ib r i e r en von Wärmele i tungsvakuummete rn auf­
geste l l t wurde, sollte die Messanordnung nach dem in F ig . 4 angegebenen 
Schema aufgebaut werden . An das Vakuumsys tem stel l t der Entwurf fol­
gende Anforderungen : 

Das Volumen der M e s s k a m m e r R soll g r o s s sein gegenüber dem Vo­
lumen das in sgesamt von den Messvor r i ch tungen und den Verbindungs­
lei tungen e ingenommen wird (mindes tens 50 m a l so g r o s s ) . 
Die F o r m der M e s s k a m m e r sollte so gewählt werden, dass das V e r ­
häl tn is von Oberfläche zu Volumen mögl ichs t klein wi rd . In ke inem 
Fal l sollte d i e ses Verhä l tn i s s g r ö s s e r sein a ls das e ines geraden 
K r e i s z y l i n d e r s , de s sen D u r c h m e s s e r 3/4 der Höhe des Zyl inders be t r äg t . 
Der e r r e i c h b a r e Enddruck sollte gleich oder k le iner sein a ls 0, 01 des 
n iedr igs ten Druckes bei dem die Röhre k a l i b r i e r t werden sol l . Während 
des Ka l ib r i e r ens sollte die Umgebungs tempera tu r im Bere i ch 23° C +_ 3° 
l iegen. 

Alle M e s s r ö h r e n sind so mit dem Tes tdom zu verbinden, dass Druck- und 
T e m p e r a t u r u n t e r s c h i e d e keine nennenswer ten Feh l e r v e r u r s a c h e n . 

- Der Gase in las s m u s s so geführt werden, dass weder Mess sy t eme noch 
Leitungen zu M e s s r ö h r e n di rekt vom Gasstronn getroffen werden . 
Ein geeignetes McLeod und /ode r ein en t sp rechendes Mik rome te r -Vakuum­
m e t e r soll a ls Ve rg l e i chsno rma l (ST) dienen. 

Ein a b s p e r r b a r e s Ion isa t ionsvakuummeter (VMl) i s t vo rzusehen . 
F ü r den Fa l l , dass kondens ie rba re Gase verwendet werden, m u s s ein Mess-
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wandier (VM2) verwendet werden . 
In den m e i s t e n Fä l l en wird wohl Stickstoff, der dann eine Reinheit 
von 99, 99 % haben sol l te , zum Ka l ib r i e r en verwendet . 

3 . Stat ische Expansion 

Die i s o t h e r m i s c h e Expansion e iner genau bekannten Gasmenge aus e inem 
kleinen Volumen in ein g r o s s e s evaku ie r t es Volumen wurde zum e r s t e n 
Mal von KNUDSEN (1914) zur Erzeugung e ines sehr gut def inier ten Druckes 
ve rwende t . Im P r inz ip beruh t d iese Methode ebenso wie die Druckmessung 
mi t e inem McLeod auf der Anwendung des Boy le -Mar io t t e ' s ehen G e s e t z e s . 

Gegenüber dem McLeod hat die Expansionsmethode jedoch einige Vor te i l e , 
-4 die bewirken, dass sie auch noch unterha lb 10 T o r r angewendet werden 

kann. E inmal bedeutet die Abwesenhei t von Quecks i lber , dass man (auch 
bei Glasgefässen) ohne g r ö s s e r e Schwierigkeiten g r o s s e Expansionsvolu­
mina verwenden kann. Zum anderen fällt na tür l ich auch der s törende Strö­
mungseffekt weg. Schl iess l ich kann m a n m e h r e r e Expansionen h in te re in ­
ander durchführen und so die Druckskala durchlaufen. 

Die Anlagen zur Kal ibr ie r ing durch Expansion sind alle in de r se lben Ar t 
aufgebaut, ob sie nun aus Glas (BARTON und CHUBB 1965, SCHUHMANN 
1962, KREISMAN I960, MEINKE und REICH 1962) oder ganz aus Metall 
(HOLANDA 1965, SMETANA und CARLEY 1966) aufgebaut sind. 
F ig . 5 zeigt schemat i sch die von SCHUHMANN (1962) verwendete Anordnung, 

C i s t das g r o s s e Expansionsvolumen mit etwa 10 1 Inhalt . Die k le ineren 
° _2 -3 -4 

Volumina C0, C_ , C. ve rha l t en sich zu C wie 10 :1, 10 :1 und 10 :1. ¿ 3 4 o 
M is t ein sehr genaues U-Rohr -Vakuummete r und das Eichvolumen V 6 s 
hat mindes tens den Inhalt 0, 1 C , es m u s s be sonde r s genau b e s t i m m t 

o ° 
werden. 
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Vor dem Zusammenbau werden die Volumina C, und C. durch Aus­

wiegen mit Quecksilber und C? durch Auswiegen mit Wasser bestimmt. 

C und der Inhalt der Verbindunsleitungen werden durch wiederholte 

Expansion auf folgende Weise bestimmt. Zunächst wurde das Standard­

volumen V bis zu einem genau gemessenen Druck p1 (etwa 760 Torr) 

gefüllt un der Rest der Apparatur soweit wie möglich evakuiert. 

Durch Offnen von Hahn 1 expandiert das Gas in den durch die an­

schliessenden Leitungen gegebenen Raum (Sj und es stellt sich der 

Druck p? ein, der mit dem U­Rohr­Vakuummeter genau gemessen 

wird. Danach öffnet man Hahn 2 und erhält den Druck ρ für den Volu­

menzuwachs S_, schliesslich öffnet man Hahn 3 und erhält bei der 

Volumenzunahme C den Enddruck p r . Nun lassen sich die Unbekannten 

o f 
S , S, und C aus folgendem einfachen Gleichung s system bestimmen: 

<Ve+SL + S 2>P3 ( 1 ) 

( V s + S l + S 2 + Cc>f 

Analog werden nun durch Zuhilfenahme der Volumina C?, C, und C. die 

verschiedenen Drücke zum Eichen der Bayard­Alpert Röhre hergestellt 

und berechnet. 

Die in (1) angegebenen einfachen Beziehungen gelten allerdings nur im 

Idealfall, wenn man von Gasabgabe und Einströmen durch Lecks, aber 

auch von einer Gasaufzehrung der zu kalibrierenden Röhre, absehen kann. 

Dies ist bei verhältnismässig hohen Drücken und entsprechender Behandlung 

des Systems weitgehend der Fall. Bei niedrigen Drücken kann man nicht 

mehr so einfach dafür sorgen, dass die expandierende Gasmenge konstant 

bleibt. Bei kleinen Störungen durch desorbierende Gase können Korrek­

turen angebracht werden (FLANICK und AINSWORTH 1961, SMETANA und 

CARLEY 1966). Im allgemeinen wird jedoch empfohlen, die statische Ex­

pansionsmethode nur bis zu Drücken von etwa 10 Torr anzuwenden. 

Bei niedrigeren Drücken werden die Fehlereinflüsse durch Sorptionser­
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scheinungen und Lecks zu g r o s s , und m a n wird die dynamische Expansion 

zur Eichung sekundäre r Standards benutzen . 

4 . Dynamische Expansion 

Wegen der angeführten Beschränkungen der i s o t h e r m e n , s ta t i schen Ex­

pansion nach n iedr igen Drücken zu, wi rd vielfach der Einstel lung e iner 

Druckdifferenz über e iner D r o s s e l s t e l l e mi t wohldef inier tem Le i twer t 

der Vorzug gegeben. Diese Methode der dynamischen Expansion i s t , 

soweit es das E r f a s s e n k le iner und k le ins t e r Gasmengen betrifft , mi t 

einigen Ver fah ren zur Messung des Saugvermögens verwandt , s ie 

wurde e r s t m a l s von DUSHMAN und FOUND (1921) zur Kal ibr ie rung von 

Ion i sa t ionsvakuummete rn benutz t . 

Die beiden Anordnungen, die im wesent l ichen verwendet werden , sind in 

F i g . 6 a und b schemat i sch sk i zz i e r t . In. F i g . 6 a s t r ömt eine wohldefi­

n i e r t e Gasmenge Q p r o Zei te inhei t in den Rezipienten, der von e iner Blende 

mi t dem Le i twer t G. zur Hochvakuumpumpe hin abgesch lossen i s t . Es wird 

v o r a u s g e s e t z t , d a s s die Hochvakuumpumpe ein genügend g r o s s e s Saugver­

mögen S hat , so d a s s s te ts p_ < < : Ρ · | gi l t . Als zu ka l ib r i e rende Röhre sei 

ein Ion isa t ionsvakuummeter IM an den M e s s r a u m angesch lossen . 

Im Gleichgewicht en t spr ich t die durch die Blende abgepumpte Gasmenge 

C^p . ­p ­ ) der e ins t römenden Menge : 

Q = Cj ( P l ­ p 2 ) (2) 

und es ergibt sich für den Messdruck : 

Q 
P l ~ C ( l ­ P2 ) 

1 PI 

(3) 

Mit d i e se r Beziehung kann man schon genaue Druckmessungen vornehmen, 

da das Druckverhä l tn i s p . / p le icht mi t genügender Genauigkeit zu e rmi t t e ln 

i s t . Unter der oben gemachten Vorausse tzung , dass p_ gegen ρ v e r n a c h ­

lä s s ig t werden kann, vereinfacht sich (3) noch zu : 
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Ρ, = - c Y (4) 

Die dynamische Expansion mi t e iner Blende wurde von m e h r e r e n 

Autoren zum Kal ib r i e ren benutzt (DAVIS 1963, HAYWARD und JEPSEN 

1962, MONGODIN 1956, BANNENBERG und TIP 1968 und NORMAND 

1961). Eine Anordnung, wie sie von BENNEWITZ und DOHMANN (1965) 

besch r i eben wurde, i s t F ig . 7 wiedergegeben. Die E i n l a s s r a t e wird mi t 

dem weitschenkl igen U­Rohr ­Vakuummete r e rmi t t e l t . Die Druckände­

rung ergibt sich mi t g r o s s e r Genauigkeit aus der Kapazi tä tsänderung 

des Zyl inderkondensa to rs , der aus e inem zen t ra len Edels tah lzyl inder 

mit e inem Glasmante l von 0, 8 m m Dicke und dem ihn umgebenden Queck­

s i lber gebildet wi rd . Es l a s s e n sich noch Verschiebungen des Queck­

_3 

s i lbe r sp iege l s von etwa 10 m m nachweisen . Der Le i twer t der Blende 

und des Roh re s , das die Vakuumkammer mit der Pumpe verbindet , 

wird nach einem von BUREAU et al (1952) ausgea rbe i t e t en Ver fahren 

be rechne t . Mit der in F ig . 7 angegebenen Appara tu r konnten im Bere ich 
­ 5 ­ 3 nrl 

von 10 b is 10 T o r r Gasdrücke mi t e inem Absolutfehler von 1, 6 % 

eingestel l t werden . Drücke ve r s ch i edene r Gase Hessen sich mi t e iner 

Relat ivgenauigkei t von 0,45 % r e a l i s i e r e n . Wegen des hohen Gasdurch ­

sa tzes stel l t sich in der Regel das Adsorpt ionsgle ichgewicht auf al len 

Gefässwänden in k u r z e r Zeit ein, und es können auch s t a rk adso rb ie rende 

Gase wie NH und HCl verwendet werden . 

Eine Reihe von Autoren benutzen auch die von OATLEY (1954) angegebene 

Methode in leichter Abwandlung zur genauen Ermi t t lung des Druckes 

(AUBRY und CHOUMOFF 1965, AUBRY et a l . 1965, CHOUMOFF und 

AUBRY 1965a,b, HENRY 1965). 

Die nach OATLEY (1954) benannte Methode verwendet eine in Stufen v e r ­

s t e l lba re Blende, die einen Messdom Β von dem Raum über der Hochvakuum­

pumpe A t r enn t . In die K a m m e r Β wird das Testgas e inge las sen . E s gilt : 

l 

Q = S p 2 = C ( P l ­ p 2 ) (5) 



13 

Darin bedeuten : 

Q die von B nach A s t römende Gasmenge ; sie i s t im Gleichge­

wicht mi t der in B e inge lassenen Gasmenge (To r r Í s ) , 

S das Saugvermögen de r Hochvakuumpump (1 s ); es wird a ls 

konstant vo rausgese t z t , 

ρ den Druck in B ( T o r r ) , 

p„ den Druck über der Pumpe (Torr) , 
­1 

C den Le i twer t der Blende (1 s ). 

Statt (5) kann man auch schre iben : 

P l - Q ( | + i ) (6) 

Wird nun die e ins t römende Gasmenge konstant gehalten und der 

Lei twer t v a r i i e r t , so kann man den Druck ρ = f(l/C) b e s t i m m e n . 

Wie man aus Gleichung (6) entnimmt erhä l t man eine Gerade wenn 

man ρ gegen l / C aufträgt . Der Schnittpunkt der Geraden mit der 

Ordinate ergibt p1 = Q /S . 

Die von CHOUMOFF et a l . angegebene Appara tur verwendet als v a r i a ­

blen Le i twer t eine Öffnung in F o r m eines gle ichsei t igen Dre iecks 

mi t e iner Seitenlänge von 100 m m . Der Schwerpunkt des Dre iecks 

l iegt im Mittelpunkt der Scheibe von 312 m m D u r c h m e s s e r , die den 

Gase in lass von der Pumpe t r enn t . Die Anordnung is t in F ig . 8 sk iz ­

z i e r t . Zur Veränderung des Le i twer t e s wird eine P la t te von aussen mi t 

e iner Präz is ionsführung (3), so auf e iner Höhenlinie des Dre iecks v e r ­

schoben, dass die verble ibende Öffnung s te ts die F o r m eines gle ich­

sei t igen Dre iecks behäl t . Die Kanten der Blende und der P la t te sind 

so abgeschräg t , dass ta tsächl ich eine Blendenöffnung in dünner Wand 

ens teht . Die Auswertung der Messung geschieht analog zur B e s t i m ­

mung des Saugvermögens nach OATLEY (1954), die oben besch r i eben 

wurde . Auch hier wurden zur r echne r i s chen Bes t immung des Le i t ­

wer t e s die von BUREAU et a l . (1952)angegebenen Kor rek tu ren be ­

rücks ich t ig t . Auf diese Weise konnten AUBRY und CHOUMOFF (1965) 

­4 ­3 
im Druckbere ich von 10 bis 10 T o r r für die Kal ibr ierung eines 
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Ionisationsvakuummeters eine Genauigkeit von 0,5 % erzielen. 

Die in Fig. 6b skizzierte Methode benutzt zwei hintereinander­

geschaltete Blenden ; es ist im Prinzip auch eine Kaskadenschaltung 

mehrerer (n) Blenden möglich, wobei jede einzelne Stufe mit 

einer Hochvakuumpumpte verbunden ist (ROEHRIG und SIMONS 196l). 

Für die Anordnung der Fig. 6b gelten folgende Beziehungen : 

Q = Cj (Pl - p2) = C2 (p2 - p3) (7) 

Setzt man voraus, dass p_ um mindestens zwei Grössenordnungen 

kleiner als p_ ist, so kann man es mit einem Fehler von höch­

stens 1 % vernachlässigen. 

Damit ergibt sich : 

Cl 
P2 =

 C l + C 2
 P l ( 8 ) 

Kann man es noch einrichten, dass C klein gegen C_ wird, so gilt : 

C l 
P 2 = ~ C ^ — P l ( 9 ) 

Beim Kalibrieren eines Ionisationsvakuummeters mit heisser Kathode 

muss der Leitwert C_ gross gegen das Saugvermögen der Röhre 

sein, dies beträgt z.B. für Stickstoff nach einiger Pumpzeit etwa 

0, 1 1 s . Mit C_ = 10 1 s würde sich also noch einmal ein 

Fehler von 1 % ergeben. Mit diesem Wert für C und mit der 

oben gemachten Annahme p_ >? p_ ergibt, sich für das Saugver-
-1 mögen der zu wählenden Pumpe S ã 1000 1 s 

Apparaturen, die zwei hintereinandergeschaltete Blenden verwenden, 

wurden von BERNADET et al. (1970), DAVIS (l968a,b) FEAKES und 

TORNEY (1963), FLETCHER und WATTS (1967), FLORESCU (1961) 

und OWENS (1965) beschrieben. 
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Während von den m e i s t e n Autoren Enddrücke von etwa 10 T o r r 
­ 8 

e r r e i c h t werden und damit Kal ibr ie rungen im 10 T o r r ­ B e r e i c h 

noch ausführbar sind, konnte DAVIS (1968) im Messvolumen Drücke 

unter I O ­ 1 3 T o r r e r z i e l en , und FEAKES und TORNEY (1963) schä t ­

zen, dass in der von ihnen angegebenen Appara tu r nach gründl icher 

­15 
Vorbehandlung der Enddruck unter 10 T o r r l ag . 

Es sei h i e r noch v e r m e r k t , dass für al le Methoden, die eine dyna­

mische Expansion verwenden, vo rausgese t z t wird , dass das Saugver­

mögen S der Pumpe konstant bleibt und dass der zusä tz l iche Gasfluss 

nicht die Sorpt ions­ und P u m p m e c h a n i s m e n beeinf luss t , die bei se iner 

Abwesenheit den Enddruck des Systems b e s t i m m e n . 

Abschl iessend sei die von DAVIS (1968) angegebene und von BERNADET 

et a l . (197 0) mi t geringfügigen Änderungen übernommene Appara tur 

etwas näher besch r i eben (Fig . 9). Die Anlage bes teh t im wesent l ichen 

aus d re i Tei len : der UHV­Pumpgruppe mi t dem Messdom MD, dem 

G a s e i n l a s s s y s t e m GE und e inem Hi l f spumpsys tem. Die UHV­Pump­

gruppe umfass t eine IonenzerStäubergruppe (Triode) mi t e inem Nenn­

saugvermögen von 100 1 s , einen Ti tanverdampfer TV, eine Kryo­

pumpe, die aus e inem inneren Behäl te r und ä u s s e r e n konzent r i schen 

Absch i rmblechen bes teh t . Der innere Teil der Kryopumpe kann mi t 

f lüssigen Helium auf Τ < 4K abgekühlt werden . Die Absch i rmbleche 

werden dabei auf der T e m p e r a t u r des f lüssigen Stickstoffes gehal ten. 

Die gesamte Pumpgruppe hat ein Saugvermögen von S = 2 000 1 s 

für Stickstoff. 

Über eine Blende (Lei twer t Y_ = 100 1 s ) is t die UHV­Pumpgruppe 

mi t dem Messdom MD verbunden. Dieser hat einen D u r c h m e s s e r von 

150 m m und eine länge von 450 m m und is t mit dem Vorpumpensys tem 

über das Venti l V_ und mi t dem G a s e i n l a s s s y s t e m über die Kapi l lare 

Y verbunden. A u s s e r d e m enthält der Messdom noch sechs F lansche 

um die zu eichenden Röhren und Gasana lysa to ren anzusch l i e s sen . 
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Der gesamte UHV­Teil der Appara tu r i s t doppelwandig und kann 

im Bedarfsfal l auf n iedr ige T e m p e r a t u r e n gekühlt werden (Trocken­

eis oder f lüss iger Stickstoff). 

Das G a s e i n l a s s s y s t e m bes teh t aus e inem Refe renzgefäss , in dem 

der Druck p1 g e m e s s e n wird und das über eine Kapi l lare (Y.. = 
3 ­ 1 

0,7 cm s ) mi t dem Messdom verbunden i s t . Zum Ein las s sehr 

kleiner Gasmengen wird das Ventil V1 gesch lossen und das r e g e l b a r e 

Nadelventi l geöffnet. Damit l ä s s t sich ein k le ins te r Le i twer t von etwa 
­4 3 ­1 

10 cm s e ins te l len . 

Das Hi l fspumpensys tem wird von Sorpt ionspumpen und e iner e lektro­

s ta t i schen Ionenget terpumpe gebildet . Mit de ren Hilfe kann im Refe­
-9 renzvolumen eine Enddruck von 10 T o r r e rzeugt werden . 

Fü r die Anordnung von DAVIS (1968) wurde die Blende 2 von e iner Edel­

s tahlscheibe mit e iner k re i s fö rmigen Öffnung von 20 m m D u r c h m e s s e r 

gebildet; der be rechne te Le i twer t be t rug Y = 37, 3 1 s . Als Kapi l lare 

diente ein Rohr aus Edels tah l mi t e inem D u r c h m e s s e r von 1, 1 m m 

und e iner Länge von 100 m m . Der Le i twer t d i e se r Kapi l lare wurde 
3 ­1 

zu Y = 1,7 cm s be rechne t . 

Wie oben schon angedeutet ­wurde, i s t die Wahl des Le i twer t e s ein 

Kompromiss zwischen der Notwendigkeit, ein hohes Saugvermögen 

und damit ein n iedr iges Endvakuum zu e rz ie l en und der Forde rung 

nach g r o s s e n ρ / p ­Wer ten , damit der Einfluss von ρ v e r n a c h l ä s ­
¿ 5 5 

sigt werden kann. Sowohl bei DAVIS a ls auch bei BERNADET et al . 

sind die Betr iebsbedingungen s te ts so, dass ρ / ρ ä 10. 

Damit ergibt sich bei e inem F e h l e r von 10% in der Bes t immung von 

ρ nur ein Feh l e r von höchs tens 1 % für p 1 . 
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5. Spezielle Ka l ib r i e rmethoden . 

Neben den b i she r d i sku t ie r ten Ka l ib r i e rve r f ah ren sind gelegentl ich 
(meis t für besondere Anwendungen) noch andere Methoden v o r g e ­
schlagen worden, von denen einige h i e r kurz erwähnt werden sollen. 
Ein einfaches und a l lgemein ve rwendba res Ver fahren bes teh t dar in , 
dass die P a r a m e t e r des zu ka l ib r i e renden Vakuummete r s bei hohen 
Drücken genau b e s t i m m t werden; nach n iedr igen Drücken zu m u s s 
nur noch der Verlauf der Empfindl ichkei tskurve e rmi t t e l t werden . 
Am einfachsten sind die Verhä l tn i s se bei Ion isa t ionsvakuummetern 
mi t h e i s s e r Kathode. Von ihnen wird a l lgemein angenommen, dass 
der gemessene Ionens t rom bis zu n iedr igen Drücken hin propor t iona l 

der Gasdichte i s t . Die Absoluteichung kann m a n mi t hoher Genauig-
-5 -3 

keit im Bere ich von 10 b is 10 T o r r mi t e inem der besch r i ebenen 
Ver fahren vornehmen . Zum Nachweis der L inea r i t ä t l ä s s t man über 
eine D r o s s e l s t e l l e , de ren Lei twer t nicht bekannt zu sein b rach t , Gas 
in das weitgehend evakuier te Ka l ib r ie rgefäss s t römen . Nach einer 
kurzen Anlaufphase m u s s sich dann, solange die Anordnung im Bere ich 
der Molekular Strömung bleibt , ein Druckanst ieg l inear mit der Zeit 
e rgeben . Dieses Ver fahren wurde von ALPERT und BURITZ (1954) 
e rwe i t e r t (ALPERT 1958). Sie Hessen das Gas über zwei h in t e re in ­
andergescha l te te Dros se l s t e l l en e in s t römen . Eine einfache Rechnung 
ergibt dann, dass unter be s t immten Vorausse tzungen der Druck im 
Messvolumen quadra t i sch mi t der Zeit ans te ig t . Damit konnten sie 
ausgehend von Drücken im 10 T o r r - B e r e i c h nachweisen, dass die 

-3 
Anzeige der B a y a r d - A l p e r t - R ö h r e bis etwa 10 T o r r dem Druck 
propot ional i s t . 

Zwei wei te re Verfahren , die h ie r erwähnt werden sollen, benutzen 
radioakt ive Gase zum Kal ib r i e ren von Vakuummetern bzw. Gasana­
lysa to ren . Da bei ihnen die Kenntnis der Zerfal lkonstante v o r a u s g e ­
setzt wird, handelt es sich bei d iesen Methoden natür l ich um Rela t iv ­
ver fahren , die a l le rd ings mit sehr hoher ( re la t iver ) Genauigkeit 
ausgeführt werden können. BARNES und GIBSON (1968) verwenden 
Tr i t ium, um ein M a s s e n s p e k t r o m e t e r (Quadrupol) und eine Ion isa t ions-
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vakuummeterröhre für Wasserstoff und Tritium zu kalibrieren. 

Von DAVIS (1968) konnte die Linearität eines Massenspektrometers 

85 ­15 
für Krypton mit Kr bis zu Drücken von 2. 10 Torr nachgewiesen 

werden. 

ORCUTT (197 0) hat die Möglichkeit untersucht, Fixpunkte für be­

stimmte Drücke im Hochvakuumbereich zu definieren. Das Ver­

fahren stützt sich auf die Tatsache, dass in einem thermodynamisehen 

System, das aus zwei festen Phasen besteht, die sich im Gleichgewicht 

mit einer Gasphase befinden, der Gasdruck nur von der Temperatur 

abhängt. Da nun Stickstoff häufig zum Kalibrieren von Vakuummetern 

herangezogen wird, hat ORCUTT untersucht, ob bei den Metall­

nitriden sich derartige Systeme finden. Es wird verlangt, dass in 

einem geeigneten Temperatur­Zeitintervall sich das Dissoziations­

gleichgewicht einer Stickstoffverbindung genügend schnell einstellt. 

Von allen untersuchten Verbindungen erwies sich Bariumnitrid als 

die günstigste. Die Dissoziation geht nach folgender Reaktion vor sich: 

B a 3 N 2 ­ ! B a 2 + ï N 2 <10> 

Thermodynamisch Hesse sich nun der sich bei einer Temperatur Τ 

einstellende Druck aus 

Λ ι & s ° ^ à H° N , . . . 
l n P

N 2
= 4 (

- R -
 +

^ r f -
)
 <

n
> 

berechnen, wenn die die Änderungen der Entropie aS und der 

Enthalpie Δ Η genügend genau bekannt wären. Dies ist jedoch 

noch nicht der Fall, und so kann man das Verfahren auch nicht 

als absolute Kalibriermethode einsetzen. Immerhin konnte 

ORCUTT zeigen, dass sich im Temperaturbereich 740 bis 1150 Κ 

reproduzierbar Stickstoffdrücke über Bariumnitrid einstellen, die 
­5 

zwischen 2.10 Torr und 0,7 Torr liegen. Die Reproduzierbar­



19 ­

keit be t rug dabei 8­10 %. Es e rw ie s sich, da s s in dem untersuchten 

T e m p e r a t u r i n t e r v a l l die Dissoz ia t ionsdrücke in T o r r des Ba r iumn i t r i d s 

durch die Gleichung : 

l O p = ( i T . 1 3 ± 0 . U ) ­ M 0 g » * 1 4 0 (12) 

b e s c h r i e b e n werden; es wurde also die in (11) geforder te T e m p e r a t u r ­

abhängigkeit gefunden. 

Schl iess l ich soll noch eine sehr genaue Relat ivmethode erwähnt werden , 

die von HELBING et a l . ( I 9 6 l ) z u r Druckmessung und zum Ka l ib r i e ren 

von Messge rä t en im Hochvakuum benutzt wurde . Als druckempfindliche Anzeige 

wurde die Streuung e ines MolekJar s t r ah le s verwende t . Der Anordnung 

l iegt folgendes P r i n z i p zugrunde : Legt ein Molekular s t r ah l der Inten­

si tät J in e iner mi t Gas der Dichte n gefüllten K a m m e r den Weg s zu­

rück, so gilt für seine Intensi tä t J nach Durchlaufen des Weges : 

J = J exp (­η Σ f s ) (13) 

Der totale St reuquerschni t t Σ is t eine für die S tosspar tner c h a r a k t e r i s ­

t i sche G r ö s s e ; f is t ein Zahlfaktor , der die Relativbewegung der Stoss­

p a r t n e r be rücks ich t ig t . F ü r eine gegebene Anordnung is t das Produkt 

Σ . f. s konstant und die Gleichung (13) l ä s s t sich schre iben : 

ρ = c In J / J (14) 

Auf nähere Einzelhei ten die ses Ver fahrens kann h ie r nicht eingegangen 

werden . 

6. Zusammenfassung und Ergänzungen . 

Von den besp rochenen Ka l ib r i e rve r f ah ren sind vor a l lem die unter den 

e r s t e n d re i Hauptgruppen genannten : d i r ek te r Verg le ich mi t e inem ab­

soluten Vakuummete r , s ta t i sche und dynamische Expansion von b e ­

sondere r Bedeutung. Vorläufig be ruhen alle Normenvor sch läge , die 
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das Ka l ib r i e r en von Vakuummete rn betreffen, auf e inem von 

diesen Ver fahren . Welche von den spezie l len Methoden in der 

Zukunft auch zur Normie rung herangezogen werden, hängt 

von wei te ren Untersuchungen ab . Sie wurden in diese Ausfüh­

rungen mi t aufgenommen, da sie e i n e r s e i t s das Vers t ändn i s der 

Besonderhe i ten be im Ka l ib r i e r en von Vakuummete rn ver t ie fen 

und zum anderen gelegentl ich a ls besondere Hilfsmethoden 

(etwa weil die benötigte Appara tur gerade zur Verfügung steht) 

herangezogen werden können. 

Die Möglichkeiten der genannten Hauptmethoden sollen noch 

an Fig . 10 verdeut l icht werden . Sie gibt den Stand der Mess t ech ­

nik wieder und wurde von RUTHBERG (1971) anhand von eigenen 

Messungen und Berechnungen sowie aufgrund von L i t e r a tu rangaben zu 

zusammenges te l l t . In F ig . 10 sind die Feh le r (3 σ) , die den b e t r a c h ­

teten Ka l ib r i e rve r f ah ren zugeordnet werden m ü s s e n , in Abhängig­

keit vom Druck aufgetragen. Die Kurven 1, 2 und 3 geben einen 

Eindruck von der mi t "absoluten" Vakuummete rn e r z i e l b a r e n M e s s g e ­

nauigkeit . Die Kurve 1 gilt für das von THOMAS und CROSS b e s c h r i e ­

benen U­Rohr ­Vakuummete r im Fal le e iner Quecksilberfül lung, 

während die Kurve 2 den F e h l e r bei Olfüllung (DC 704) be sch re ib t . 

Im Fal le des Vakuummete r s nach McLeod (Kurve 3) wurde in die 

Feh le rbe t rach tung auch die Unsichterhei t e ingesch lossen , die durch 

den Transpor tef fekt der Quecksi lberdampf Strömung he rvorge ru fen 

wird. Die Kurve 3 gilt für ein gut kons t ru i e r t e s und mit g r o s s e r 

Sorgfalt be t r i ebenes Ins t rument . Es zeigt sich das die angegebenen 
­4 

Unsicherhei ten ( z . B . 2, 5 % bei 10 T o r r ) in guter Übere ins t immung 

mit dem exper imente l l en Befund s tehen. Aus der Kurve 4 für die stati­

sche Expansion geht der Vor te i l d i e se r Ka l ib r ie rmethode gegen­

über den Verg l e i chsmessungen mi t e inem McLeod b e s o n d e r s bei 

n iedr igen Drücken deutlich h e r v o r . Für die dynamische Expansion 

sind zwei Kurven 5 und 7 angegeben. Kurve 7 enthält offensichtlich 

eine op t imi s t i s che re Beurte i lung der Feh l e r e in f lü s se . 
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Dass im ganzen ä u s s e r s t e Vors ich t bei der Abschätzung vor 
a l l em der sys t ema t i s chen F e h l e r geboten i s t , wird aus Kurve 6 
in F ig . 10 deut l ich . Hier sind die Mess feh le r , die von m e h r e r e n 
Expe r imen ta to ren unter Verwendung sowohl der s ta t i schen a ls 
auch der sys t ema t i schen Expansionsmethode bei der Kal ibr ie rung 
von Ion i sa t ionsvakuummete r röh ren angegeben wurden, b e r ü c k s i c h ­
t igt . Man erkennt deutl ich den une rk lä r l i chen Sachverhal t , da s s 
die Messgenauigkei t wesent l ich ge r inger is t a ls aus den Kurven 
für die e inzelnen Ver fahren (und aus der a l lgemein für das Ioni­
sation s vakuummete r angenommenen Reproduz ie rba rke i t ) folgen 
würde . Das Auflösen d e r a r t i g e r Diskrepanzen gehört oft zu den 
schwier igs ten (und auch del ikates ten) Aufgaben bei der Era rbe i tung 
von Norma len und Standardver fahren . 

Zum Verg le ich is t in F ig . 10 noch die Kurve 8 aufgenommen. 
Sie gibt den Anwendungsbereich und die geschätz te Unsicherhei t 
für eine neuere Untersuchung mi t der Molekular Strahlmethode 
an (FOWLER und BROCK 197 0). 

Abschliessend sol len noch einige Empfehlungen für die Durchführung 
von Kal ibr ie rungen sk izz ie r t werden , die im wesent l ichen aus ISO-
Entwürfen entnommen wurden. Da in der P r a x i s vor a l l em eine 
r e g e l m ä s s i g e Nachjust ierung von Wärmele i tungsvakuummete rn 
vonnöten is t , bez iehen sich die nachstehenden Bemerkungen haupt­
sächl ich auf diese In s t rumen te . Sie gelten aber mi t geringfügigen 
Änderungen und Ergänzungen auch für andere Ar t en von Vakuum­
m e t e r n . 

Zunächst wird vo rausgese t z t , dass für die Messungen eine An­
ordnung ähnlich der in F ig . 4 beschr i ebenen zur Verfügung steht . 
Sodann wird m a n an der vorgesehenen Stelle die zu ka l ib r i e rende 
Röhre mon t i e r en und dabei die Angaben des H e r s t e l l e r s bezüglich 
Lage, Ansch lüsse , S t romversorgung und M e s s g e r ä t be rücks ich t igen . 
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Die gesamte Appara tur wird dann auf einen Druck evakuier t , 

der gleich oder k le iner i s t a ls 0, Ol ρ . , wenn P . den n i e ­
m m m m 

dr igs t en vorgesehenen Verg le i chsd ruck beze ichne t . Gegeben­

enfalls m u s s zum E r r e i c h e n d ie ses Druckes die Anlage durch 

Ausheizen entgast werden . Wenn ein genügend n iedr ige r Druck 

e r r e i c h t i s t , wird zunächst das Ventil zur Pumpe und dann das 

zum Ionisa t ionsvakuummeter gesch lossen . Die Anzeige des W ä r m e ­

le i tungsvakuummete r s soll te nun auf "Null" s tehen und dor t auch 

für eine b e s t i m m t e Zeit ve rb le iben . Dies hängt von der Zeit ab , 

die für eine Kal ibr ie rung benötigt wi rd . Steigt der Druck während 

d iese r Zeit s tarker a l s 1 % p, . an (p, 1 = Druck, bei dem der 

Vergle ich vorgenommen wird) , so sind z ue r s t die Gasquel len 

(Lecks , Gasabgabe) zu bese i t igen . 

Das Ka l ib r i e r en mi t e iner gut vo rbe re i t e t en Anlage geschieht nun 

fo lgendermassen : Zunächst wird das Ventil zur Pumpe gesch lossen . 

Dann wird das Tes tgas ( z . B . t rockene r Stickstoff) b is zum gewünsch­

ten Druck e inge las sen . Danach soll te die Anzeige des Wärmelei tung s­

vakuummete r s mindes t ens 30 Sekunden lang verfolgt werden , auf jeden 

Fa l l aber so lange, b is sich die Anzeige auf einen s tabi len Wert e in­

s tel l t ; dabei sollen die Schwankungen nicht g r ö s s e r sein a ls 1 % des 

Vol laussch lages der e l ek t r i s chen Skala des zu ka l ib r i e renden In­

s t r u m e n t e s . Es wird angenommen, dass d iese Bedingung erfüllt 

i s t , wenn dre i in je 10 s aufeinanderfolgende Messungen nicht meh r 

als 1 % des Vol laussch lages der e l ek t r i schen Skala von i h r e m Mit te l ­

wer t abweichen. Ist dies erfüll t , wird das Verg le i chsvakuummete r 

abgelesen . Dann kann ein a n d e r e r Druck e ingeste l l t und das Ver fahren 

wiederhol t werden . Al lgemein soll ten mindes tens d re i (g le ichmäss ig 

ver te i l t e ) Messpunkte für jede Druckdekade aufgenommen werden . 
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Schl iess l ich soll te für jede Kal ibr ie rung ein Messpro tokol l ange­
fer t igt werden . Dies soll te u . a . Angaben enthalten über : 
- a l le verwendeten Vakuummete r (He r s t e l l e r , Typen, Se r i ennummer 
usw. . . ), 
- den e r r e i c h t e n Enddruck und den Druckanst ieg im Tes tdom, 

- die Ar t und Reinhei t des verwendeten G a s e s , 
- die während der Messung h e r r s c h e n d e Umgebungs tempera tu r . 

Zum Schluss wird in e inem Anhang zum Normenentwurf noch auf 
die einfache und in der P r a x i s häufig aus re ichenden Kontrol le von 
Wärmele i tungsvakuummete rn hingewiesen, die an fast j eder Hoch­
vakuumappara tur durchgeführt werden kann. Bei e inem Druck unter 

-5 
7, 5. 10 T o r r kann der Nullpunkt e ingeste l l t werden . Diese r Druck 
m u s s im übr igen nicht genau bekannt sein, solange s i che rges te l l t 
i s t , dass e r unter dem angegebenen Wert l iegt . 
Am anderen Ende der Skala kann bei Ins t rumenten mi t e inem M e s s ­
be re i ch b is 7 60 T o r r die Abregelung einfach bei Atmosphärendruck 
geschehen. 
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LEGENDEN ZU DEN FIGUREN 

F ig . 1 U­Rohr ­Vakuummete r mi t Mikromete rab lesung nach THOMAS 

und CROSS (1967). 

F ig . 2 U­Rohr ­Vakuummete r mi t i n t e r f e r o m e t r i s c h e r Ablesung nach 

PEUBE (1963). 

I M e s s k a m m e r , 2 V e r g l e i c h s k a m m e r , 3 Gehäuse mi t Verb in ­
dungsleitung, 4 Ste l lschrauben, 5 Verg le ichsvakuum, 6 An­
schluss für den zu m e s s e n d e n Druck, 7 Lichtquel le , 8 ha lb ­
d u r c h l ä s s i g e r Spiegel, 9 Òls chi cht , 10 Quecksilberfüllung, 
I I F e n s t e r , 12 F e r n r o h r . 

F ig . 3 Vakuummeter nach McLeod in e iner von MEINKE und REICH 

(1963a) angegebenen F o r m . 

1 Kugelschliffventil , 2 Anschluss zur Pumpe , 3 Verbindung zum 
Ionisa t ionsvakuummeter , 4 s y m m e t r i s c h e Kühlfalle, 5 wei tes 
Steigrohr , 6 enge Kapi l l a re , A , B , C, D, Höhe des Quecks i lbe r ­
spiegels in ve r sch iedenen Stadien des Messvo rganges . 

F ig . 4 ISO­Vorschlag für eine einfache Anordnung zur Kal ibr ie rung 

von Wärmele i tungsvakuummete rn (VMT) durch Verg le ich mi t 

e inem Norma l (ST). 

R Messdom, VM1 Ionisa t ionsvakuummeter , VM2 Druckwandler , 
N 2 E in lass für gasförmigen Stickstoff, D Ein lass für kondens ie r ­
b a r e Dämpfe, Ρ P u m p e . 

F ig . 5 Schema einer Anordnung zum Ka l ib r i e ren von Vakuummete rn 

durch s ta t i sche Expansion (SCHUHMANN 1962). 

C , O, , C C Expansionsvolumina, V Standardvolumen, i n d e m 
Ο ¿Λ J Τ Γ S 

der Druck mit e inem U­Rohr ­Vakuummete r M sehr genau g e m e s s e n 
wird ; VV Vorvakuumansch luss , HgDP Quecksi lberdiffusionspumpe, 
TR zu ka l ib r i e rende Röhre . 
MCL Vakuummeter nach McLeod, 1 , 2 , . . . 9 Venti le , Τ . . . Τ 
Kühlfallen. 

F ig . 6 Schema zur Kal ibr ierung von Vakuummetern durch dynamische 

Expansion. 

p. die in den jeweil igen Räumen h e r r s c h e n d e n Drücke , IM Ioni­
sat ions vakuummete r , Q Gas s t r ö m . 
a) Anordnung mi t e iner Blende mi t dem Lei twer t O . 
b) Anordnung mi t zwei Blenden mit den Le i twer ten C^ und C 2 . 
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Fig . 7 Kal ibr ie rung von Vakuummete rn durch dynamische Expansion 

nach BENNEWITZ und DOHMANN (1965). 

F ig . 8 Anordnung zum Ka l ib r i e r en von Vakuummete rn durch dyna­
mische Expansion un te r Verwendung e iner Blende mi t va ­
r i a b l e m Le i twer t (AUBRY und CHOUMOFF 1965). 

1 Messdom, 2 Ansch luss zur Hochvakuumpumpe, 3 v e r s t e l l ­
b a r e Blende, 4, 5 Ansch lüsse für Ion isa t ionsvakuummeter , 
6 Lichtquel le für das U-Rohr -Vakuummete r nach PEUBE, 
7 Hilfsvakuum, 8 Manometer f lüss igkei t , 9 Nachweis der 
Verschiebung der In te r fe renzs t re i f en . 

F ig . 9 Kal ibr ie rung von Vakuummete rn be i sehr n iedr igen Drücken 

nach BERNADET et a l . (1970). 
MD Messdom, I P 2 Ionenzers t äuberpumpe , LHe Kryopumpe 
mi t f lüssigen Helium gefüllt, LN 2 Kühlfalle für f lüssigen 
Stickstoff, TV Ti tanverdampferpumpe , Y\ Le i twer t der 
Kapi l la re , Y? Le i twer t der Blende, pi Druck vor der Kapil­
l a r e , p„ Druck vor und P3 Druck h in ter der Blende, IPi 
e l ek t ros t a t i sche Ionenget terpumpe, SP Sorpt ionspumpe, 
GE Gase in l a s s , Vi , V;? Vent i le . 

F ig . 10 Relat ive F e h l e r der ve r sch iedenen Ka l ib r i e rve r f ah ren in 
Abhängig keit vom Messd ruck nach e iner Zusammens te l lung 

von RUTHBERG (1971). 
1 U - R o h r - V a k u u m m e t e r nach THOMAS und CROSS (1967) mi t 
Quecks i lber gefüllt, 2 wie 1 abe r mi t Olfüllung (DC 7 04), 
3 Vakuummeter nach McLeod, 3 s ta t i sche Expansion, 5 und 
7 dynamische Expansion, 6 Vergle ich mi t Ionisa t ionsvakuum­
m e t e r , 8 Druckmessung mi t Hilfe e ines Molekular S t r ah les . 
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