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Tyhjion mittauksia koskeva kysely. Yhteenveto tuloksista.

1. KYSELYN TARKOITUS

Mittatekniikan keskus (MIKES) jarjesti kesalla 2004 tyhjion mittauksia koskevan kyselyn.
Tarkoituksena oli selvittda ne vaatimukset, joita suomalaiset kayttajat ja prosessit asetta-
vat tyhjion mittaamiselle ja mittausten jaljitettdvyydelle, ja kartoittaa tyhjibalueen mit-
tanormaaleihin liittyvia kehitystarpeita.

Kyselyn jarjestaminen oli osa tyhjion mittaustekniikkaa koskevaa kehityshanketta, jonka
vetajd on Sveriges Provnings och Forskningsinstitut (SP) ja jossa MIKES on mukana.
Hanketta rahoittaa myés NORDTEST.

Tyhjion mittausten ohella kyselyssa kasiteltiin myos kahta muuta edelliseen liittyvaa aihe-
piiria: pienid kaasuvirtauksia ja vuodonetsintaa.

2. KYSELYLOMAKE

Kyselyssa kaytetty lomake ja sen saatekirje ovat liitteena 1. Lomakkeen kysymykset on
laadittu SP:ll&, joka toteutti vastaavan kyselyn Ruotsissa aikaisemmin kevaalla 2004.
SP:n jarjestamaan kyselyyn saatiin vastauksia myos Norjasta ja Tanskasta.

3. LOMAKKEEN JAKELU

Kyselylomake pyrittiin lahettamaan tyhjidtekniikan kayttajille mahdollisimman kattavasti.
Suomen Tyhjibéseura antoi kayttoon jasenrekisterinsa, samoin kayttoon saatiin eraan tyh-
jidlaitteiden maahantuojan (SV-Vacuumservice Oy) asiakasrekisteri. Myos MIKESin omaa
asiakasrekisteria kaytettiin hyvaksi, ja kyselysta tiedotettin MIKESin verkkosivuilla
(www.mikes.fi). Kaikkiaan lahetettiin yli 200 kyselylomaketta. Jakelulistoissa oli ymmar-
rettavasti myos paallekkaisyyksia.



4. VASTAAJIEN TOIMIALAT JA SOVELLUKSET

Vastauksia saatiin valitettavan vahan, vain 14. Vastaajat ryhmiteltiin karkeasti kahteen
ryhmaan. Tutkimusta ja kehitystd edustavia vastaajia oli 5, ja tuotantoa ja/tai huoltoa
edustavia 9.

Kaikki vastaajat eivat maininneet kayttamaansa tyhjidtekniikan sovellusta, mutta mm.
seuraavat mainittiin:

- hiukkaskiihdytin, ionilahteet, tutkimuslaitteet

- laserjaahdytys- ja atomioptiikkakokeet

- LPCDV

- magneettien sintraus vakuumi-induktiouunissa
- optisten kuitujen valmistus

- plasmaetsaus

- pumppujen ja jarjestelmien huolto

- yksittaiskiteenkasvatus

5. TYHJIOTASOT

Kyselylomakkeessa sovellusten tyhjittasoista kaytettiin seuraavaa karkeaa luokittelua:

-LV  Low Vacuum, karkea/valityhjio >10 Pa, (> ~0,1 torr)

-HV  High Vacuum, suurtyhjio 10 Pa...103°Pa (~0,1 torr ... 107 torr)
-UHV Ultra High Vacuum, hyva suurtyhji6  103Pa...107 Pa (~107°torr ... 107 torr)
-XHV Extra High Vacuum, ultratyhjio <10’ Pa (< ~10° torr)
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Kuva 1. Kyselyssa kaytetty tyhjidtasojen luokittelu



Kuva 1. havainnollistaa luokittelua ja MIKESIin nykyisin tarjoamien tyhjiokalibrointipalve-
lujen aluetta.

Tyhjiétason suhteen vastaajien sovellukset jakautuivat seuraavasti:

-LV Low Vacuum, karkea/vélityhjio 8
- HV High Vacuum, suurtyhji6 11
-UHV  Ultra High Vacuum, hyva suurtyhjio 5
-XHV  Extra High Vacuum, ultratyhjio 3

Joillakin vastaajilla on useampia sovelluksia eri tyhjitasoilla. Tutkimustoiminnan sovellu-
tukset painottuvat odotetusti UHV- ja XHV-alueille.

6. ATMOSFAARI

Vastausten mukaan yleisimmin kaytetty sovelluksen atmosfaari on typpi/ilma, jonka kaikki
vastaajat kahta lukuun ottamatta mainitsivat. Muita esiin tulleita kaasuja ovat mm. argon,
helium, neon ja vety.

Typen kayttaminen mittalaitteiden kalibrointikaasuna sopii ainakin kohtuullisesti lahes kai-
kille. Muita kaasuja vastaavat muunnoskertoimet ovat ilmeisesti kohtuullisen hyvin tun-
nettuja. MIKESin kalibroinneissa tyhjidalueella kaytetaan typpea véliaineena.

7. VAATIMUKSET MITTAUSTEN JALJITETTAVYYDELLE JA EPAVARMUUDELLE

Standardi SFS 3700 (Metrologia. Perus- ja yleistermien sanasto) maarittelee jaljitettavyy-
den nain:

Jaljitettavyys = mittaustuloksen tai mittanormaalin yhteys ilmoitettuihin referenssei-
hin, yleensa kansallisiin tai kansainvalisiin mittanormaaleihin, sellaisen vertailuketjun
valitykselld, jossa on ilmoitettu kaikkien vertailujen epavarmuudet.

Mittauksen epavarmuus ja jaljitettavyys kytkeytyvat nain ollen laheisesti yhteen. Vain
muutama tuotanto- ja huoltotoimintaa edustava vastaaja esitti selkeitd vaatimuksia jalji-
tettdvyydelle. Tuotestandardit esimerkiksi |a&ketieteellisille laitteille mé&éarittelevat usein
suoraan jaljitettavyys- ja epavarmuusvaatimukset mittauksille.

Mittauksilta vaadittava epavarmuus luonnollisesti riippuu sovelluksesta. Seuraavassa
vastauslomakkeista poimittuja esimerkkeja:

- el maaritelty

- yleensa kertaluku riittda

- +/-10%

- +-2%

- el kommenttia, nykyiset laitteet OK

- +/-10 mTorr, useimmiten toistettava paine riittda
- +/-15-20%

- <1mTorr



- +/-10% alueella 10 mbar

- +/-10%

- +/-50% kun paine alle 0,5 mbar

- vaihtelee

- riippuu sovellutuksesta

- puoli dekadia alueella alle 10™*° torr

Prosessin ohjauksen kannalta ei aina haittaa, vaikka mittari ei nayttaisikdan absoluutti-
sesti oikeaa arvoa. Ongelmia tulee vasta sitten, kun mittari rydmii tai vikaantuu. Virheelli-
set nayttamat voivat johtaa tarpeettoman pitkiin pumppausaikoihin, vaikka varsinaisia on-
gelmia ei esiintyisikaan.

Vertailukohdaksi edella listatulle epavarmuusvaatimuksille on kuvassa 2 esitetty MIKESIn
ja PTB:n (Physikalisch-Technische Bundesanstalt, Saksa) parhaat mittauskyvyt absoluut-
tiarvoina. Kuvassa 3 nahdaan samat asiat suhteellisena epavarmuutena.

MIKES péaasee alueella 30 Pa — 1000 Pa pienempiin epavarmuuksiin kuin PTB:n tyh-
jiotekniikan laboratorio Berliinissd. MIKES hankki 2001 ensimmaisena kansallisena mit-
tanormaalilaboratoriona FPG-tyyppisen mantdmanometrin, jonka on kehittdnyt DH In-
struments Inc. Tama laite laajentaa painevaakatyyppisten mittalaitteiden painealuetta pe-
rinteisten tyhjibalueen mittanormaalien suuntaan.

PTB:n ohella Euroopan johtavia tyhjidalueen mittanormaalilaboratorioita ovat NPL (Na-
tional Physical Laboratory) Englannissa ja IMGC (Istituto di Metrologia "G. Colonnetti”)
Italiassa.

1.E+01
7
‘ﬁ' 1.E+00
I 1E-01 o
< 1.E-02 ] /
O, 1E-03 - 7
© 1.E-04 4 A
S . * b/
3 1.E-05 ”
= -~
= 1.E-06 =
2 1E-07 =
2 1.E-08
L //
1.E-09
1.E-10
1.E09 1E07 1E-05 1E-03 1E-01 1E+01 1.E+03
Paine [Pa]
|=——PTB ——MIKES|

Kuva 2. MIKESIn ja PTB:n paras mittauskyky tyhjidalueen kalibroinneissa
(absoluuttinen epavarmuus)
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Kuva 3. MIKESIn ja PTB:n paras mittauskyky tyhjidalueen kalibroinneissa
(suhteellinen epavarmuus)

Kansallisten mittanormaalilaboratorioiden MRA-sopimuksen (Mutual Recognition Arran-
gement) mukaisesti vastavuoroisesti tunnustetut parhaat mittauskyvyt 16ytyvat nettiosoit-
teesta www.bipm.org (The BIPM key comparison database, Appendix C). MIKESin nykyi-
nen tilanne ei viela 9.9.2004 ollut ehtinyt sinne. Myo6s kalibrointilaboratorion paras mitta-
uskyky tyhjibalueen mittauksissa riippuu voimakkaasti painetasosta.

8. TULEVAISUUDEN NAKYMAT

Mitddn dramaattisia muutoksia tyhjiomittauksissa ei vastaajilla ole tulossa kymmenen
vuoden tahtayksella. Valtaosalla vastaajista ei ollut tiedossa mitaan muutoksia.

Vain yhdella vastaajalla on tiedossa muutos syvemman tyhjion suuntaan (LV ? HV). Uu-
sia sovelluksia on tiedossa kahdella vastaajalla. Yhdella on tarkoitus saada typen lisaksi
kayttoon muitakin kaasuatmosfaareja. Kolme vastaajaa pyrkii pienempaan epavarmuu-
teen ja yksi arvelee joutuvansa parantamaan mittausten jaljitettavyytta.

Yksi vastaaja toivoo mahdollisuutta pirani- ja penning- antureiden vertaamiseen.

9. VUODONETSINTA

Yli puolet vastaajista pitdd vuodonetsintda ongelma-alueena. Nimettyja ongelmia olivat
seuraavat:

- el hyvaa menetelmaa LV-alueella

- ison vakuumiuunin hitsaussaumat



- jos vuoto on suuri, ei voida kayttad He-testeria, taustamelun takia
"suhina” ei kuulu

- etsauskaasut voivat paasta huoneilmaan

- vetykaasu vaaristaa termoresistiivisten antureiden toimintaa

Kahden vastaajan mukaan vuodonetsinnassa kaytetaan ulkopuolista alihankkijaa.

Kalibroituja vuotonormaaleja ilmoittaa kayttavansa nelja vastaajaa. Parille vastaajalle ka-
libroidut vuotonormaalit tuntuvat olevan kokonaan uusi asia.

Vuodonetsintd ja vuotonormaalien kayttd on otettu tahan kyselyyn mukaan siksi, etta
vuotonormaalien uudelleenkalibrointi on teknisena suorituksena lahella tyhjibalueen mit-
tauksia.

10. PIENET KAASUVIRTAUKSET

Seitsemén vastaajaa ilmoittaa tyhjiomittausten ohella tekevansa myoés pienten kaasuvir-
tauksien mittauksia. Yleisimmin mainitut kaasut ovat typpi, happi ja argon. Niiden lisaksi
vastauksissa mainitaan toistakymmenta muuta kaasua.

MIKES on viime vuosien aikana rakentanut laitteistoa pienten kaasuvirtausten mittauksiin.
Laitteisto on kuvattu mm. Automaatiovayla-lehden artikkelissa [2] ja MIKESIn nettisivuilla
(www.mikes.fi > Metrologia > Tutkimusryhmat-MIKES > Lampdétilaryhma > Virtaus).

Vuonna 2005 MIKES pystyy tarjoamaan kansallisen mittanormaalitason kalibrointipalve-
luja alueella 20 ml/min ... 30 I/min.

11. PAATELMAT

MIKESin kalibrointipalvelut tyhjiomittareille LV- ja HV-alueilla ovat vahintdan tyydyttavalla
tasolla, mutta UHV- ja XHV-alueilla ei talla hetkella pystyta tarjoamaan jaljitettavia kalib-
rointeja. Saaduista vastauksista voidaan paatella, etta polttavaa tarvetta naiden alueiden
kalibrointivalmiuksien luomiseen ei olekaan. Kyselyn alhainen vastausprosentti viittaa
samaan suuntaan. MIKESille on tullut viimeisten viiden vuoden aikana vain pari UHV-alu-
een kalibrointeja koskevaa tiedustelua, XHV-alueella ei yhtaan.

Kuitenkin laatujarjestelmien soveltaminen yha uusille alueille ja yleinen tekninen kehitys
epailematta lisdavat tulevaisuudessa kalibrointipalvelujen kysyntad myods UHV- ja XHV-
alueella ja edellyttavat pienempia epavarmuuksia. Prim&éaritason mittanormaalilaitteisto
UHV- ja XHV-alueille on kallis, ja sen yllapito vaatii merkittdvan tydopanoksen. Kalibrointi-
palvelujen saatavuudesta pystytaan ilmeisesti taloudellisimmin huolehtimaan alemman
tason normaalien ja pohjoismaisen tai eurooppalaisen yhteistyon avulla.



12. VITTEET
[1] SFS 3700 Metrologia. Perus- ja yleistermien sanasto.

[2] S. Sillanpaa, M. Heinonen: Kalibrointilaitteisto pienille kaasuvirtausmittareille. Auto-
maatiovayla 5/2003, 26 — 27.
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Kysely tyhjion mittauksista

MIKES (Mittatekniikan keskus) on mukana tyhjion mittaustekniikkaa koskevassa kehityshankkeessa, jonka
vetdja on SP (Sveriges Provnings och Forskningsinstitut). Hanketta rahoittaa myés NORDTEST. Tyhjion
mittauksiin liittyy paljon sellaisia ongelmia, joita muilla painealueilla ei esiinny. Tama heijastuu mm. mitta-
usten epavarmuuksissa, jotka ovat moninkertaisia tavanomaisen paineen mittausten epavarmuuksiin ver-
rattuna.

Taustaa

Tyhjiota kaytetddn prosesseissa mm. puhtaiden ja hallittujen olosuhteiden luomiseksi. Tyhjiétekniikan so-
vellutusalue on laaja, mutta painetason hallitseminen on keskeinen tekija kaikissa sovelluksissa. Yleinen
suunta on kohti parempia tyhjidita (matalampaa painetta). Samalla mittauksen ongelmat korostuvat.

Tyhjidalue voidaan jakaa paineen mukaan esim. seuraavasti: LV (ow Vacuum, karkea/valityhjic), HV
(High Vacuum, suurtyhjid), UHV (Ultra High Vacuum, hyva suurtyhjio), XHV (Extra High Vacuum, ultratyh-
ji6). Nimitykset eivét ole kaikin osin vakiintuneita, eivatka seuraavan sivun kysymysosassa kaytetyt rajat
ole alueille ainoita oikeita.

MIKES ja SP pystyvat molemmat nykyisin kansallisina mittanormaalilaboratorioina tarjoamaan tyhjioalu-
een kalibrointeja LV- ja HV-alueilla paineeseen 5*10* Pa ( = 5*10° mbar) saakka, ja kalibroinnit tehd&én
typpikaasua kayttaen. Tutkimustoiminnassa ja teollisuuden prosesseissa esiintyy kuitenkin paljon pienem-
piakin paineita, jopa 10™*° Pa, ja my®s muita kuin typpiatmosfaaria kaytetaéan usein.

Tarkoitus

Hankkeen tarkoituksena on selvittda ne vaatimukset, joita pohjoismaiset kayttgjat ja prosessit asettavat
tyhjion mittaamiselle ja mittausten jaljitettavyydelle, ja koota ja valittda aihealuetta koskevaa tietoa. Hank-
keen tarkeimmat osatehtavét ovat

- teollisuuden ja tutkimustoiminnan tarpeiden kartoitus
- sopivien kalibrointimenetelmien valinta kartoituksen tulosten perusteella
- laitteiston suunnittelu ja toteutus.

Samalla kasitelladn myos kahta muuta edelliseen usein liittyvaa aihepiirid: pienia kaasuvirtauksia
ja vuodonetsintdd. Vastaukset kasitelladn luottamuksellisina. Tulokset esitetddn paaasiassa yh-
teenvetoina, ja sanalliset vastaukset sellaisessa muodossa etta niita ei voi yhdistaa yksittaiseen
vastaajaan. Kaikki vastanneet saavat yhteenvedon tuloksista.

Yhteyshenkilot

Koko hankkeen vastuuhenkild: Yhteyshenkilot MIKESissa:

Fredrik Arrhén Markku Rantanen, markku.rantanen@mikes.fi
SP Sveriges Provnings och Puh. (09) 616 7463

Forskningsinstitut

Box 857, SE-501 15 Boras Sari Semenoja, sari.semenoja@mikes.fi

Puh. (09) 616 7448

Lomakkeen palautus Mittatekniikan keskus
15.8.04 mennessa: Markku Rantanen
osoitteella PL 239

00181 HELSINKI
Fax: (09) 616 7467
Kiitokset etukateen!



Tiedot vastaajasta

Nimi:

Toimi/tyotehtava:

Yritys/laitos:

Osasto:

Katuosoite:

Postitoimipaikka:

Puhelin:

Sahkopostiosoite:

Tyhjiomittaukset tanéaan

Sovellus:

Tyhijiétaso/tasot: [ ] LV (>10 Pa, ~0,1 torr) [ 1HV (10 Pa>10°Pa, 0,1 torr > 10 torr)
[ JUHV (10° Pa>10" Pa, 10° torr > 10° torr) [ ] XHV (<107 Pa, < 10 torr)

Atmosfaari: [ 1Typpi /llma [ 1 Muu, mika?

Sopiiko typpi mittalaitteiden kalibrointikaasuksi?
Millaiset ovat vaatimukset mittausten jaljitettavyydelle?
Millaista epavarmuutta/tarkkuutta mittauksilta vaaditaan?

Tulevaisuuden nakymat (~10 vuoden tahtays)

Sovellus:

Tyhjiétaso/tasot: [ ] LV (>10 Pa, ~0,1 torr) [ 1HV (10 Pa>10°Pa, 0,1 torr > 10™ torr)
[ JUHV (10° Pa>10" Pa, 10” torr > 10 torr) [ ] XHV (<107 Pa, < 10” torr)

Atmosfaari: [ 1Typpi /lima [ ] Muu, mik&a?

Sopiiko typpi mittalaitteiden kalibrointikaasuksi?
Millaiset ovat vaatimukset mittausten jaljitettéavyydelle?

Millaista epavarmuutta/tarkkuutta mittauksilta vaaditaan?

Vuodonetsinta
Onko vuodonetsintd ongelma-alue? [ 10n [ 1Ei

Jos on, niin milla tavalla?

Kaytatteko kalibroituja vuotonormaaleja (esim. vuodonetsintélaitteiden kalibrointiin)?
Pienet kaasuvirtaukset (< ~1000 standardilitraa /min)

Mittaatteko kaasun massa- tai tilavuusvirtaa: [ 1Kylla [ 1EI
Jos kylla, niin mita kaasuja ja minka suuruusluokan virtauksia?

Onko viiden vuoden téahtayksella odotettavissa lisdd tAman alueen mittaustarpeita?.

Kommentteja, mielipiteita
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