O desafio da metrologia a muito baixas pressoes
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Introducao

Cada vez mais processos tecnologicos requerem atmosferas controladas a pressdes muito baixas (vacuo). Por exemplo,
plasmas para iluminac@o ou lasers, necessitam de pressdes entre 1000 e 10 Pa; a produgdo de filmes finos necessita de
pressdes inferiores a 107 Pa; espectrometros de massa, cinescopios ou aparelhos de raios-X necessitam de pressdes da
ordem de 10 Pa. Outras aplicagdes relacionadas com o crescimento de cristais semicondutores e processos em
superficies necessitam de pressdes até 10 Pa. Pressdes ainda mais baixas sdo necessarias nos grandes aceleradores.
Estas pressdes podem atingir valores 10" vezes inferiores a pressdo atmosférica!

Medir a pressdo até 100 Pa (=1,3torr) é um processo que pode ser facilmente efectuado directamente em unidades do SI,
mas a pressdes inferiores a determinac@o da pressdo tem de ser feita por processos indirectos tornando um desafio a sua
calibragdo. Neste trabalho resume-se o estado de arte neste dominio.

Métodos de medicao de pressao
Existem dois modos distintos de medi¢do da pressdo: os métodos directo e indirecto.

No método directo, a determinagdo da pressdo ndo depende da natureza do gas mas sim das suas propriedades elasticas.
As medi¢des podem ser obtidas através do equilibrio da forga exercida pelo gas por unidade de area plana, por exemplo,
a forca hidrostatica de uma coluna de gas ou liquido. Sdo exemplos de aplicagdo deste método as colunas de merctirio
ou os sensores de deformacdo elastica do tipo Bourdon (vulgarmente designados de mandmetros de pressdo). Estes
medidores apenas sdo usados até pressdes de aproximadamente 100 Pa com uma incerteza aceitavel. Abaixo deste valor
torna-se complicado fazer a medigo devido as limita¢des dos instrumentos utilizados. A amplificagdo do sinal primario
seja ele mecanico, optico ou eléctrico (devido a vibragdo, histerese ou tensdo de vapor de mercurio), constitui uma fonte
adicional de incerteza associada na maior parte dos casos, ao instrumento de medigao.

No método indirecto, executa-se a medi¢do de uma determinada propriedade do gas sendo o valor da pressdo deduzido
através das relagdes teodricas. Estas propriedades podem ser a condutibilidade térmica, a capacidade eléctrica, a
probabilidade de ioniza¢do ou o coeficiente de atrito. Estas propriedades tém uma relagdo conhecida com a pressdo, o
que permite a sua determinagao.

Sdo exemplos deste tipo os Piranis que funcionam muito bem entre 100 Pa a 10" Pa. Neste intervalo, a condutibilidade
térmica dos gases varia consideravelmente. A resisténcia de um filamento quente colocado em vacuo depende da sua
temperatura. A variacdo da pressdo faz variar a temperatura deste filamento com consequente efeito na sua resisténcia,
permitindo assim obter uma leitura que depende da pressdo. Outro exemplo, sdo os mandémetros de ionizagdo que
operam bem entre pressdes de 10" Pa e 10® Pa. Com alguns cuidados, o seu limite pode ser estendido até 10" Pa [3].
Estes mandmetros ionizam atomos ou moléculas do géas remanescente medindo a corrente resultante que chega a um
colector. Esta corrente fornece uma medida da presséo.

A grande desvantagem destes mandémetros indirectos é que as medidas fornecidas dependem, ndo somente da presséo,
mas também da natureza do gas. Um gas como o argon arrefece menos um Pirani e é mais dificil de ionizar do que o ar,
pelo que, se a atmosfera residual estiver alterada, é necessario usar factores de correc¢do. Embora normalmente, estes
medidores sejam calibrados para o ar, podem também ser calibrados para qualquer outro gas. O maior problema sera
quando a atmosfera residual for desconhecida.

Calibrar a baixas pressoes

Nao existem medidores que possam servir como padrdes primarios em toda esta gama de baixas pressdes. Por este
motivo, a calibragdo ¢é efectuada de 2 modos diferentes, dependendo do intervalo de pressdes [1,2].

Até 100 Pa a pressdo pode ser medida directamente com colunas de mercirio, com muito baixa incerteza. Quando a
variagdo de altura de um mandmetro de coluna é muito pequena (pressdes inferiores a 100 Pa) as leituras sdo
extremamente criticas. Pode no entanto comprimir-se o gas, que ocupa um volume relativamente pequeno de modo a
obter uma presséo susceptivel de ser medida com uma coluna. Sabendo-se a razdo de compressdo € possivel calcular-se
a pressio inicial. Os vacudémetros de McLeod baseiam-se neste principio podendo atingir 10 Pa.

Para pressdes inferiores usam-se geradores de pressdo por expansdo. Por exemplo um volume de 1 L a 100 Pa ¢é
expandido para um volume total de 1000L. A pressdo resultante ¢ calculada pela aplicagdo da lei de Boyle:

BV, = bV,
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Com os valores de volume e pressio referidos, a pressdo resultante serd 1000 vezes inferior & pressdo inicial ou seja 10
Pa. Este processo pode ser repetido, efectuando uma segunda expansdo de uma parte do volume a esta pressdo para um
volume muito maior, obtendo-se uma pressdo ainda mais baixa. Embora este processo pareca muito simples apresenta
grandes dificuldades técnicas a pressdes inferiores a 10™" Pa. A pressdo inicial do volume de expansio deve ser muito
baixa e a temperatura tem de se manter constante assim como o volume (expanséo isotérmica e paredes indeformaveis).
Mas a principal dificuldade vem do facto que todos os materiais libertam gas. A pressdes muito baixas, as superficies
dos materiais desgaseificam pelo que a pressdo esta sempre a aumentar.

Por este motivo, para pressdes muito baixas existem variantes deste método de expansdo estatica. Por exemplo a
expansdo ¢ realizada para um volume inicial conhecido, mas com a possibilidade de ser aumentado. A pressdo desse
volume ¢ monitorada por um processo indirecto e mantida constante por aumento continuo desse volume. Desta forma,
0 gas que se liberta das superficies internas ird ocupar um volume adicional, mantendo a pressdo constante durante
algum tempo. Outro modo mais simples, ¢ determinar a subida de pressdo em func¢éo do tempo na auséncia de expanséo
e subtrair essa pressdo continuamente a pressdo obtida apds a expansdo. A gama de pressdo possivel de produzir através
destes tipos de geradores situa-se entre 1000 Pa os e 10® Pa. Com base nestas pressdes, podem-se calibrar padrdes
secundarios que ja podem operar com base em métodos indirectos.

O mandmetro capacitivo, o spinning-rotor e o manémetro de ionizagdo sdo frequentemente utilizados como padrdes
secundarios.

O manometro capacitivo é formado por 2 camaras separadas por uma membrana metalica deformavel. A variagdo da
pressdo produz uma varia¢do da deformagdo da membrana resultando na variagdo da sua capacidade eléctrica. O valor
da capacidade ¢ medido numa ponte de condensadores fornecendo uma medida da pressdo. Os manometros capacitivos
tém-se tornado omnipresentes em sistemas de vacuo devido a sua facil utilizagdo, 4 sua compatibilidade com a maior
parte dos gases e a sua excelente resolugdo e incerteza na medida. Podem ser operados desde pressdes superiores a
atmosfera até 10™ Pa.

Para pressdes até 10 Pa sdo comuns os manémetros do tipo rotor (spinning-rotor). Estes manometros medem a taxa de
desaceleragdo de uma esfera que levita em vacuo. A esfera recebe um impulso magnético que a coloca em rotagéo e a
sua velocidade angular ¢ medida em fungdo do tempo. Quando mais baixa for a pressdo, menor € o atrito ¢ menor a sua
desaceleragdo. Desta forma ¢ possivel obter uma medida que depende da pressdo. No entanto, a medida de pressédo deste
manémetro depende também do tipo de gas (do atrito que produz na esfera) pelo que tem de ser calibrado para um
determinado gas.

O manoémetro de ionizagdo é o padrio secundario com menor limite de pressdo, até 10™'° Pa, aproximadamente [3]. A
estas pressoes ha necessidade de blindar muito bem os colectores d e qualquer radiacdo (X e gama) que possa produzir
uma corrente sem ser proveniente da ionizagdo do gas residual. Este tipo de mandmetro também fornece uma medida
muito dependente do tipo de gas.

Conclusao

As calibragdes de medidores de pressdo até 100 Pa so faceis de realizar e sdo disponibilizadas por varios laboratérios
nacionais. Pressdes inferiores, até 10 Pa, apenas sdo realizadas por um laboratério em Portugal. Estas calibragdes
conseguem cobrir a maior dos medidores de vacuo da industria nacional. Neste limite de pressdo ndo existe nenhum
padréo primario em Portugal.

Noutros paises europeus a capacidade de calibragdo a muito baixas Pais Limite de pressio  Incerteza
pressdes ¢ muito maior, como se ilustra na tabela seguinte (valores (Pa) (%)
para a melhor capacidade de cada pais) [4]. Esta capacidade é um Espanha L0 |
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continuem a requerer a calibragdo de medidores até pressdes cada Polénia 10°° 5
vez mais baixas.
Alemanha 10° 10
Referéncias Republica 107 12
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