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Deutscher Kalibrierdienst (DKD)

Im DKD sind Kalibrierlaboratorien von Industrieunternehmen, Forschungsinstituten,
technischen Behdrden, Uberwachungs- und Prifinstitutionen seit der Griindung 1977
zusammengeschlossen. Am 03. Mai 2011 erfolgte die Neugriindung des DKD als technisches
Gremium der PTB und der akkreditierten Laboratorien.

Dieses Gremium tragt die Bezeichnung Deutscher Kalibrierdienst (DKD) und steht unter der
Leitung der PTB. Die vom DKD erarbeiteten Richtlinien und Leitfaden stellen den Stand der
Technik auf dem jeweiligen technischen Fachgebiet dar und stehen der Deutschen
Akkreditierungsstelle GmbH (DAKkS) fur die Akkreditierung von Kalibrierlaboratorien zur
Verfligung.

Die akkreditierten Kalibrierlaboratorien werden von der DAKKS als Rechtsnachfolgerin des
DKD akkreditiert und (berwacht. Sie fihren Kalibrierungen von Messgeraten und
MaRverkoérperungen fiur die bei der Akkreditierung festgelegten Messgrolen und
Messbereiche durch. Die von ihnen ausgestellten Kalibrierscheine sind ein Nachweis flr die
Ruckfuhrung auf nationale Normale, wie sie von der Normenfamilie DIN EN 1SO 9000 und der
DIN EN ISO/IEC 17025 gefordert wird.

Kontakt:

Physikalisch-Technische Bundesanstalt (PTB)
DKD-Geschéftsstelle

Bundesallee 100 38116 Braunschweig
Postfach 33 45 38023 Braunschweig
Telefon Sekretariat: (05 31) 5 92-8021
Internet: www.dkd.eu


http://www.dkd.eu/
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Zitiervorschlag fiir die Quellenangabe:

Richtlinie DKD-R 6-2, Teil 4, Kalibrierung von Messmitteln fiir Vakuum - lIonisations-
Vakuummeter, Ausgabe 09/2018, Revision 0, Physikalisch-Technische Bundesanstalt,
Braunschweig und Berlin. DOI: https://doi.org/10.7795/5650.20180828AM

Das Werk einschlie3lich aller seiner Teile ist urheberrechtlich geschiitzt und unterliegt der
Creative Commons Nutzerlizenz CC by-nc-nd 3.0 (http://creativecommons.org/licenses/by-nc-
nd/3.0/de/). In diesem Zusammenhang bedeutet ,nicht-kommerziell* (NC), dass das Werk
nicht zum Zwecke der Einnahmenerzielung verbreitet oder 6ffentlich zuganglich gemacht
werden darf. Eine Nutzung seiner Inhalte fir die gewerbliche Verwendung in Laboratorien ist
ausdrtcklich erlaubt.
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Vorwort

DKD-Richtlinien sind Anwendungsdokumente zu den Anforderungen der DIN EN ISO/IEC
17025. In den Richtlinien werden technische, verfahrensbedingte und organisatorische
Ablaufe beschrieben, die den akkreditierten Kalibrierlaboratorien als Vorbild zur Festlegung
interner Verfahren und Regelungen dienen. DKD-Richtlinien kdnnen zum Bestandteil von
Qualitadtsmanagementhandbichern der Kalibrierlaboratorien werden. Durch die Umsetzung
der Richtlinien wird die Gleichbehandlung der zu kalibrierenden Gerate in den verschiedenen
Kalibrierlaboratorien geférdert und die Kontinuitat und Uberpriifbarkeit der Arbeit der
Kalibrierlaboratorien verbessert.

Die DKD-Richtlinien sollen nicht die Weiterentwicklung von Kalibrierverfahren und -ablaufen
behindern. Abweichungen von Richtlinien und neue Verfahren sind im Einvernehmen mit der
Akkreditierungsstelle zulassig, wenn fachliche Griinde daflirsprechen.

Die vorliegende Richtlinie wurde vom Fachausschuss 06 Druck und Vakuum in
Zusammenarbeit mit der PTB und akkreditierten Kalibrierlaboratorien bereits 1999 erstellt.
Die vorliegende geanderte Neuauflage enthalt lediglich ein aktualisiertes Impressum.

Sie ist inhaltsgleich mit der DAkkS-DKD-R 6-2 Teil 4 (Ausgabe 2010). Die DAKKS wird die
DAKkS-DKD-R 6-2 Teil 4 spatestens zum 01.01.2021 zurlickziehen.

Ausgabe: 1999, verdffentlicht vom DKD
1. Neuauflage: 03/2002, Gberarbeitet durch den DKD

2. Neuauflage: 2010, durch die DAkkS
3. Neuauflage: 2018, durch den DKD, inhaltsgleich mit der 2. Neuauflage
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1 Geltungsbereich

1.1 Verschiedene Bauarten von Messsystemen mit hei3er Kathode

1.1.1 Trioden-Messsysteme

1.1.2 ,Hochdruck®-lonisationsmesssysteme mit heiler Kathode

1.1.3 Bayard-Alpert-Messsystem (Systeme mit dinnem Kollektor)

1.1.4 Bayard-Alpert-Messsysteme mit Modulator

1.1.5 Bayard-Alpert-Messsysteme mit verstecktem Kollektor oder mit Extraktor

1.2  Verschiedene Messsysteme mit kalter Kathode
1.2.1 Penning-Messsystem

1.2.2 Invertiertes Magnetron

1.2.3 andere Bauarten mit Feldemitter-Kathode

2 Druckbereich
typisch 10-'2 mbar bis 1 mbar

3 Normale und Messeinrichtungen

3.1 Bezugs- und Gebrauchsnormale

Die Kalibrierung erfolgt durch direkten Vergleich der Messwerte des Kalibriergegenstandes
(KG) mit denen des Bezugsnormals (BN) oder des Gebrauchsnormals (GN), das direkt oder
indirekt auf ein nationales Normal riickgeflhrt ist.

Als Normale werden geeignete Druckmessgerate wie z.B. lonisations-Vakuummeter, Gasrei-
bungs-Vakuummeter und Membran-Vakuummeter verwendet. Sie werden in regelmafigen
Abstanden kalibriert und sind direkt oder indirekt auf ein nationales Normal ruckfuhrbar.

Die in dem Qualitdtsmanagement-Handbuch (QMH) des DKD-Laboratoriums dokumentierten
Normale werden in einem akkreditierten Labor kalibriert und mit einem Kalibrierschein verse-
hen, in dem die erweiterte Messunsicherheit unter Referenzbedingungen ausgewiesen ist. Die
Normale unterliegen der Genehmigung der PTB. Sie kdnnen von der Bauart her sehr un-
terschiedlich sein.

Bei einer Kalibrierung aufierhalb dieser Referenzbedingungen sind Korrektionen in der
Druckberechnung durchzufuhren. Die den Werten der bei der Messung wirksamen Einfluss-
gréRen beizuordnenden Messunsicherheiten sind als weitere Unsicherheitsanteile im Mess-
unsicherheitsbudget zu berucksichtigen.

3.2 Apparatur
(in Anlehnung an ISO/CD3567 — Stand: 09/99)

e Das Volumen der Vakuumkammer sollte mindestens das 20-fache des gesamten
Volumens der angeschlossenen Vakuummeter inklusive der dazugehorigen
Verbindungsleitungen betragen.

e Die Vakuumkammer sollte so beschaffen sein, dass das Verhéltnis von Wandoberflache
zu Volumen so gering wie praktisch moglich ist (Idealfall: Kugel); dieses Verhaltnis sollte
nicht den Wert Uberschreiten, der durch einen geraden Kreiszylinder gegeben ist, dessen
Lange gleich dem zweifachen Durchmesser ist.

o Die Verbindung zwischen Vakuumkammer und dem Ubrigen Teil des Vakuumsystems
muss so ausgebildet sein, dass der eintretende Gasstrom weder die zu kalibrierenden
Vakuummeter oder die Normale trifft noch die zu den Vakuummetern fiihrenden
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Offnungen.

e Die Normale und die zu kalibrierenden Vakuummeter missen so an der Prifkammer
angeordnet sein, dass Druck- und Temperaturunterschiede zu keinen nennenswerten
Fehlern flhren (&quivalente Messanschlisse). Der Leitwert der Rohrverbindungen
zwischen Messkammer und Vakuummeter sollte mindestens einige Liter pro Sekunde
betragen, um den Einfluss von Adsorptions- und Desorptions-Effekten gering zu halten.
Der Gasstrom (Einlassen und Abpumpen) darf nicht direkt auf die aktive Zone der
Vakuummeter gelangen.

e Der Restgasdruck, d.h. der in der Vakuumkammer ohne Gaseinlass vorhandene Druck
darf 10 % des niedrigsten Kalibrierdruckes nicht Uberschreiten. Soll eine geringere
Unsicherheit erreicht werden, muss der Restgasdruck niedriger sein.

o Die Vakuummeter durfen sich nicht gegenseitig beeinflussen, gegebenenfalls missen
Vorsichtsmalinahmen getroffen werden.

e Die Reinheit des Gases soll einem maximalen Verunreinigungsgrad von 0,1 Vol.-%
entsprechen.

3.3  Weitere Empfehlungen

Bei Verwendung von Turbomolekularpumpen (TP) kann es empfehlenswert sein, die Kom-
pression durch eine Reihenschaltung von zwei Turbomolekularpumpen zu erhdhen, da der
Restdruck im Ultrahochvakuumbereich im Wesentlichen aus Wasserstoff (H.) besteht und die
Kompression einer Turbomolekularpumpe fur leichte Gase, physikalisch bedingt, relativ gering
ist.

4 Kalibriergegenstand

lonisations-Vakuummeter mit Anzeige und/oder analogem Ausgang und/oder digitaler
Schnittstelle.

5 Kalibrierfahigkeit

Die Bearbeitung eines Kalibrierauftrages setzt die Kalibrierfahigkeit (Eignung) des Kalibrier-
gegenstandes voraus, d.h. der momentane Zustand des Kalibriergegenstandes sollte den
allgemein anerkannten Regeln der Technik sowie den speziellen Vorgaben gemal
Herstellerdokumentation entsprechen. Die Kalibrierfahigkeit ist durch Beschaffenheits- und
Funktionsprifungen festzustellen.

Beschaffenheitsprufungen umfassen z. B.:

= Sichtprifung auf Beschadigungen (Zeiger, Beschriftung, Lesbarkeit der Anzeigen, Aufbau
des Messsystems, Dichtflache), Kontamination und Sauberkeit. Empfehlung: Dekonta-
minierung vom Auftraggeber bescheinigen lassen.

= Prifung, ob zur Kalibrierung erforderliche Unterlagen (Technische Daten, Bedienungs-
anleitung) vorliegen.

Funktionsprifungen umfassen z. B.:

Dichtheit des Kalibriergegenstandes

Elektrische Funktionsfahigkeit

einwandfreie Funktion der Bedienelemente (z. B. Einstellbarkeit des Nullpunktes)
Einstellelemente in definierter Stellung

fehlerfreier Ablauf von Selbsttest- und/oder Selbstjustierungsfunktionen; ggf. sind interne
Referenzwerte Uber EDV-Schnittstelle auszulesen
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Anmerkung: Falls zur Herstellung der Kalibrierfahigkeit InstandsetzungsmalRnahmen erfor-
derlich sind, sollten diese Arbeiten zwischen Auftraggeber und Kalibrierlaboratorium abge-
sprochen werden.

Insbesondere die Anzeigestabilitat und die Reproduzierbarkeit sind wichtige Merkmale fur den
Zustand des Vakuummeters. Reste von Luftfeuchtigkeit und anderen Ruckstanden, z.B. von
Prozessstoffen, missen aus der Messzelle des Kalibriergegenstandes entfernt sein. Dies
geschieht durch Evakuieren, ggf. unterstitzt durch Ausheizen.

6 Einstellungen des Kalibriergegenstandes

Vor der Kalibrierung des Vakuummeters muissen die Einstellungen entsprechend der Her-
stellerangaben oder nach Absprache mit dem Auftraggeber (z.B. Empfindlichkeit, Emissions-
strom, Messkanal, Anzeigemodus, Konfiguration der elektrischen Ausgangsgrof3e: linear/lo-
garithmisch usw.) vorgenommen werden.

7 Umgebungsbedingungen

Die Kalibrierung sollte bei einer Umgebungstemperatur von 20 °C bis 26 °C, vorzugsweise bei
23 °C, durchgeflihrt werden. Die Temperaturschwankungen sollten nicht gréRer als + 1°C sein.

8 Kalibrierverfahren

Die zu kalibrierenden Vakuummeter und die entsprechenden Bezugs- und Gebrauchsnormale
werden an die eine Vakuumkammer (s. 3.2) angeschlossen, in der die Dricke eingestellt
werden. Die Vakuumkammer muss so ausgelegt werden, dass die Dricke an den Messstellen
so weit Ubereinstimmen, dass Vergleiche mit der erforderlichen Genauigkeit moglich sind.

Ein Beispiel fur ein Kalibriersystem enthalt Anhang B.
Das Vakuummeter ist mdglichst als Gesamtheit (Messkette) zu kalibrieren.

Die vom Hersteller empfohlene/vorgeschriebene bzw. mit dem Auftraggeber vereinbarte Ein-
baulage ist zu bericksichtigen. Bei Eintauchsystemen ist die Anschlussgeometrie (Durch-
messer, Lange, Form usw. des Anschlussstutzens) mit anzugeben.

9 Durchfiihrung der Kalibrierung

9.1 Voraussetzungen
Vor Beginn der Kalibrierung

1. mussen der Kalibriergegenstand und die Normale thermisch eingelaufen sein.
Wenn keine Herstellerangaben erhaltlich sind, werden als Stabilisierungszeiten
empfohlen:
HeilRkathoden-Vakuummeter: ca.2h
Kaltkathoden-Vakuummeter: ca.0,5h

2. gegebenenfalls muss das als Normal eingesetzte lonisations-Vakuummeter zwecks
grolerer Stabilitat konditioniert werden (z.B. Entgasen bei einem definierten Druck in einer
Argon-Atmosphare).

3. missen der Kalibriergegenstand und die Normale nach Punkt 6 eingestellt sein. Die
Einstellungen des Nullpunktes von Kalibriergegenstand und Normal erfolgen gemafn
den Herstellerangaben.
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9.2 Einstellen der Kalibrierdriicke

Wenn mit dem Auftraggeber nichts anderes vereinbart wurde, sollen pro Dekade mindestens
drei Kalibrierdricke aufgenommen werden (z.B. 1, 2, 5), insgesamt aber mindestens 10
Kalibrierdriicke.

Die Aufnahme der Kalibrierwerte erfolgt vom kleineren zum groéf3eren Druck in aufsteigender
Richtung. An jedem Messpunkt ist abzuwarten, bis sich ein stationarer Zustand der
Ausgangsgroflen von Kalibriergegenstand und Normal eingestellt hat.

10. Auswertung, Kalibrierergebnis

Die Hauptbestandteile der Druckmesseinrichtung erhalten je eine Kalibriermarke; bei Mess-
ketten erhalt jedes Gerat eine Kalibriermarke.

Zusatzlich zu den in DAKkS-DKD-5 enthaltenen Forderungen sind im Kalibrierschein
anzugeben:

e Messgas
¢ Einbaulage des Kalibriergegenstandes
¢ Einstellungen am Kalibriergegenstand

Nach der Richtlinie DAkkS-DKD-5 kdnnen die Messwerte auf verschiedene Weise dargestellt
werden. Bei tabellarischer Darstellung muss die Tabelle mindestens enthalten:

e den Kalibrierdruck

e das Signal (z.B. Druckanzeige, Gleichspannungsausgang) des Kalibriergegenstandes
Weiterhin kénnen im Kalibrierschein enthalten sein:

e die Messabweichungen
o die relativen Messabweichungen
o Weitere Messwerte und Berechnungen

Beispiel fur eine Darstellung der Kalibrierergebnisse:

Lfd. Nr. Kalibrierdruck Anzeige am Messabweichung | Erweiterte Mess-
Kalibriergegenstand unsicherheit

mbar mbar % %
1 1,09 E-08 1,15 E-08 5,5 9,2
2 2,03 E-08 2,15 E-08 5,9 8,1
3 5,11 E-08 5,38 E-08 5,3 8,1
4 1,03 E-07 1,10 E-07 6,8 6,1
5 2,00 E-7 1,91 E-07 -4,5 5,9

Die erweiterte Messunsicherheit ist gemall DAKkS-DKD-5 anzugeben. Am Messwert
angebrachte Korrektionen sind eindeutig zu beschreiben.

Werden die erweiterte Messunsicherheit und die Abweichung in der Tabelle angegeben, muss
der Kalibrierschein den Hinweis enthalten: ,Die erweiterte Messunsicherheit bezieht sich auf
die in der Tabelle angegebene Anzeige des Kalibriergegenstandes, nachdem diese um die
Abweichung gegenliber dem Kalibrierdruck korrigiert wurde®.
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Anhang A
A.1 lonisations-Vakuummeter

lonisations-Vakuummeter sind die wichtigsten Messgerate zum Messen von Gasdricken in
den Bereichen Hoch- und Ultrahochvakuum. Sie messen den Druck indirekt Uber die
druckproportionale Teilchenanzahldichte. In den Sensoren wird das darin befindliche Gas,
dessen Druck gemessen werden soll, teilweise ionisiert. Die lonisation erfolgt durch
Elektronen, die im elektrischen Feld beschleunigt werden und dabei genligend Energie
erreichen, um bei einem ZusammenstoR mit Gasmolekilen positive lonen zu bilden. Die lonen
geben ihre Ladung an einer Messelektrode (lonenfanger, Kollektor) des Sensors wieder ab.
Der so erzeugte lonenstrom (genauer: der zur Neutralisierung dieser lonen notige
Elektronenstrom in der Zuleitung der Messelektrode) ist ein MaR fur den Druck, denn die
lonenausbeute ist im molekularen Bereich proportional der Teilchenanzahldichte und damit
dem Druck. Nach der Neutralisierung der lonen am Kollektor kdnnen die Teilchen wieder in
die Gasatmosphare (z.B. Edelgas-Atome) zuriickkehren oder an Elektroden oder Wanden
haften. In diesem Fall spricht man von der Pumpwirkung des Systems. Die Bildung der lonen
erfolgt entweder durch Stol3 mit Elektronen, die von einer Kathode (Glihkathode oder
Feldemitterkathode 0.4.) emittiert werden oder in einer Entladung bei hoher elektrischer
Feldstarke, einer sogenannten Kaltkathoden-Entladung. Man unterscheidet zwei Arten von
Kaltkathoden-Entladungen: Erstens die Penning-Entladung (elektrisches und magnetisches
Feld parallel zueinander) und zweitens die Magnetron-Entladung (elektrisches und
magnetisches Feld senkrecht zueinander).

Bei sonst gleichbleibenden Bedingungen hangt die lonenausbeute und damit der lonenstrom
von der Gasart ab, da sich manche Gase leichter ionisieren lassen als andere.

- Anode \\ K Kathode
H

)
kathode —|
—
g N
Kallektor Anoide
Abb. 1: HeilRkathoden-lonisationsvakuummeter Abb. 2a: Kaltkathoden-lonisationsvakuummeter
Beispiel: Bayard-Alpert-Messsystem Penning-Entladung: elektrisches und

magnetisches Feld parallel zueinander
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Abb. 2b: Kaltkathoden-lonisationsvakuummeter

(invertierte) Magnetronentladung:
elektrisches und magnetisches Feld
senkrecht zueinander
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Abb. 3: Elektrodenschema verschiedener HeilRkathoden-lonisationsvakuummeter
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Anhang B

B.1 Kalibriersystem

Abb. 4: Beispiel fur ein Kalibriersystem

Symbole:

GE
N1,2,...
KG 1,2,...
VM

VA1

V2
V3
TP2
TP1
VP1
VP2

Gaseinlass
Normale
Kalibriergegenstande

Vakuummeter zur Restdruckanzeige, z.B. lonisationsmanometer, evtl. auch zur
Pumpensteuerung

Drosselventil, Leitwert verstellbar zur dynamischen Druckregelung zwischen 0,001
und 10 mbar. Falls kein vollstadndiges Absperren mdglich, muss ein Absperrventil
zusatzlich vorgesehen werden.

Absperrventil

Ventil mit kleinem Leitwert, parallel zu V2, fir langsames Abpumpen
Turbomolekularpumpe 2

Turbomolekularpumpe 1 (zur Erhéhung der Kompression fir Wasserstoff
Vorpumpe fir TP1

Pumpe zum Vorevakuieren

Wenn niedrige Restdriicke erforderlich sind, kann das Ausheizen des Kalibriersystems not-
wendig sein.
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