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Abstract

　Leak　of　gas　into　various　pressure　vessels　is　a　subject　to　be　controlled　in　frontier　technologies　and　industries．

A　standard　leak　is　important　as　a　reference　to　measure　the　leak　rate　of　the　gas　quantitatively　using　a　leak

detector．For　the　calibration　of　the　standard　leak，establishment　of　technologies　to　generate　a　primary　flow　and

to　compare　the　standard　leak　with　the　flow　are　essentia1．A　flowmeter　to　generate　the　primary　flow　is

categorized　into　three　types；constant－pressure　type，constant－volume　type，and　conductance　type．Each　type

flowmeter　has　an　eRective　range　of　flow　rate　due　to　its　principle．By　means　of　a　combination　of　the　constant

－pressure　type　and　the　conductance　type　in　a　flowmeter，it　is　estimated　that　the　primary　flow　in　the　range　of10－3

40－10Pa・m3・s『1can　be　generated　with　a　relative　uncertainty　of　O．06－0．59％．It　is　also　calculated　that　standard

leak　is　calibrated　with　a　relative　uncertainty　of1．4－1。5％in　that　range　by　comparison　method　with　the　primary

flow．

1．はじめに

　半導体，原子力，自動車，食品等の各産業では様々な気密

容器が使用されていて，これらの製品の安全性，品質及び経

済性の向上のためにリークの定量的管理が必要となる．リー

ク量を測定する装置としてヘリウムリークディテクターが市

販されている．

　ヘリウムリークディテクターの校正は基準となる標準リー

クが必要になる．図1に示すように，検出範囲10｝3～5×10－13

Pa・m3・s－1のヘリウムリークディテクターに対し標準リークは

10－4～10－10Pa・m3・s｝1の流量範囲で市販されている．通常の標

準リークは試験気体容器のリザーバーとキャピラリーもしく

は拡散現象でヘリウムを透過する膜から構成されている．キ

ャピラリータイプは気体種を選ばないが，キャピラリーが詰

まると標準リークの流量が変化する．透過タイプは，使用で

きる気体種がヘリウムに限られ，温度に対する流量の依存性

が大きい1）．両タイプともリザーバーへの気体の供給は通常

は無いため，時間とともにリザーバーの圧力が下がって流量

が減少する．以上のことから，標準リークは定期的な校正が

必須である．

　標準リークを校正する方法として，標準リークからの流量

を絶対測定する方法と，既知の流量（基準流量）と比較する

方法がある2）一4）．前者の例として，米国真空協会規格AVS

Standrad2．2－1968に昇圧法による10－4～10｝6Pa・m3・s－1の流

量範囲での校正方法が述べられている5）．しかし，この方法

では真空計の分解能，試験チェンバーの内壁からのガス放出

等の制約により，10－7Pa・m3・s－1以下の標準リークを校正する

ことは難しい．本調査研究では，10『10Pa・m3・s－1までの校正を

目標として後者の方法を詳しく調べた．

　第一節では，リークの定量的管理の必要性を示し，リーク
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図1　市販されているヘリウムリークディテクターのリークの検出

　　範囲と標準リークの流量範囲．
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ディテクターの校正の基準となる標準リークの校正の必要性

とその校正方法を概観した．第二節では，基準流量の発生方

法と発生した流量の不確かさについて述べる．第三節では，

基準流量を用いた標準リークの比較校正方法について述べる．

第四節で，本調査研究をまとめる．

2．基準流量の発生方法

C

2．1　流量の測定

　コンダクタンスがC［m3・s－1］のパイプまたはオリフィスを

介して気体が流れるとき，気体流量Q［Pa・m3・s－1］はパイプの　　図2

上流側圧力君［Pa］と下流側圧力鳥［Pa］から

Q＝C（P1一為） （1）

と表される6）．

　モル流量Q耀。乙［mo1・s－1］は，気体の流れの上流側チェンバー

内の気体のモル量n［mo1］の時間変化として，

Q勉。乙＝4n／読＝4（py／RT）／4！

と表される．気体流量Qとモル流量研。乙との間には，

Q＝RTQ勉。三

（2）

（3）

の関係があり，圧力P，容積y，及び温度丁を使って，温度

丁の変化が容積’Vに影響しないとして気体流量Qは，

Q＝RT・4（P’V／RT）／4！

＝Pげγ／ζ！渉十γ4P／漉一（Py／T）4T／41

（4）

（5）

で表される．Rは気体定数（8．314J・mo1－1・K1）である．

　温度が一定で，圧力も変化させない場合，すなわち，気体

流出しただけ容器の容積を小さくするときに式（5〉は，

Q＝Pぜu／読 （6）

となり，この式に基づく流量計を定圧流量計と呼ぶ．

　温度が一定で，容積も変化させない場合，すなわち，気体

が流出しただけ容器の圧力が低くなるときに式（5）は，

Q＝踊P／漉 （7）

となり，この式に基づく流量計を定容流量計と呼ぶ．

　これらの方法とは別に，パイプまたはオリフィスのコンダ

クタンスが定圧流量計や定容流量計により予め求められてい

れば，このコンダクタンスの上流と下流の圧力を精密に測定

することで，流量は式（1）から求められる．この原理に基づ

く流量計をコンダクタンス流量計と呼ぶ．

2．2　定圧流量計

2．2．1　装置構成

　代表的な定圧流量計と標準リーク比較校正装置の概略を図

2に示す．図中の点線で囲まれた流量計本体は，真空計（G2）

と気体の流入用のバルブ（V1）が設けられた参照チェンバー（図

コ
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代表的な定圧流量計の概念図．A：参照チェンバー，B：容

積可変チェンバー，C：リザーバー，D：外部チェンバー，

E：真空ポンプ，F：ピストン，V1及びV2：バルブ，V31
バリアブルリークバルブ，G1：差圧型隔膜真空計，G2及び

G，：隔膜真空計，G、：熱陰極電離真空計．点線内が，流量

計本体である．

中A），真空計（G，）と容積可変用のピストン（F）と気体の流出

用のバルブ（V3）が設けられた容積可変チェンバー（B），及びそ

れらを結ぶバルブ（V2）と差圧型隔膜真空計（G1）から構成され

る．V3の下流側に標準リークの比較校正のための真空計（G4）

と真空ポンプ（E）が設けられた外部チェンバー（D〉が接続され

る．V3は流量を調節用にバリアブルリークバルブが用いられ

る．V1の上流側に気体の供給源となるリザーバー（C）が接続さ

れる．G2及びG3には，全圧の正確な測定が可能な隔膜真空計

を用いる．G、には，超高真空まで圧力測定が可能な熱陰極電

離真空計を用いる．

　気体流量測定のプロセスは以下の通りである．装置内部は

予め十分に排気されている．
1．

2．

3．

バルブV1及びV2を開き，V3を閉じた状態で，リザー

バーから気体（例えばヘリウム）を装置内に導入する．

バルブV3の開度を調節して，外部チェンバーに気体を

流し，真空計G4の指示値が安定するまで待つ．このと

きのG3の示す圧力が，定圧流量計の動作圧力になる．

バルブV1及びV2を閉じることにより，参照チェンバー

の圧力は一定であるが，V3を通った気体の流出により，

容積可変チェンバーの圧力は低くなる．この圧力差を

G、で読み取り，圧力差が常に零になるように容積可変

チェンバーの容積を△qv変化させる．

時間△渉の間に△γだけ変化したとき，式（6）は

Q＝、P・△y／△！

と変形される．

（8）

2．2．2　容積の可変方法

　定圧流量計では流れ出す流量に従って，容積を変化させる

必要がある．現在までに種々の方式が実現されている中で図

3に示す「ピストンをチェンバーに直接挿入することで容積

を変化させる方法」，「ピストンの容積変化をベローズと油を

介して伝える方法」，及び「ベローズの容積を直接変化させる

方法」について原理と特徴を述べる．
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図3　様々な可変容積の実現方法．Mはモーターを表す．（a）0一リングでシールする方法7），（b）ピストンの変位を

　　油で伝える方法7），（C）ベローズで直接容積を変位させる方法10）．

（a）ピストンをチェンバーに直接挿入することで容積を変化さ

せる方法：図3（a）にその概略を示す．容積の変化量△yは，

ピストンの断面積が既知であるとき，ピストンの移動量から

計算できる．この方法ではピストンとシリンダとの隙間にお

ける気体の漏れが問題となる．図3（a）では，真空シールに0

一リングを用い，さらにO一リングの両側の圧力が同じになる

ようにすることで，気体の漏れを防いでいる．しかし，擦動

による0一リングからのガス放出が測定流量の下限を決定する

主要因となっている．McCulloh等はこの方法により2×10｝6

～2×10－8Pa・m3・s－1の流量測定を実現した7）．

（b）ピストンの容積変化をベローズと油を介して伝える方法：

図3（b）にその概略を示す．気体はチェンバーやベローズとの

み接する．液体には油が使われる．油は金属とのなじみが良

いためにベローズの細かい所にも充填できる．典型的な油の

圧縮率は0．4GPa－1と小さいために8），ピストンの挿入量はそ

のままチェンバーの容積変化に変換されるが，油の充填は気

泡が残らないようにする必要がある．油中に気泡があると，

気体の等温圧縮率κg＝1／Pは大気圧でも油の圧縮率の約2×

104倍の～104GPa－1であるため，ピストンの容積変化がチェン

バーの容積変化に正確に伝わらない．さらに，チェンバー内

壁からのガス放出速度を小さくするためには加熱脱ガス処理

が有効であるが，装置内に油があるために加熱温度を上げら

れなくて，効果的な脱ガス処理ができないという欠点もある．

Hojo等はこの方法により10－3～10－8Pa・m3・s－1の流量測定を

実現した9）．

（c）ベローズの容積を直接変化させる方法：図3（c）にその概

略を示す．全金属で構成できるため，高温での加熱脱ガス処

理が可能となる．ベローズの収縮量から容積変化量を直接見

積もることができない点が，この方法の解決課題である．Jousten

等は，ベローズを水で満たし，秤量法でベローズの変形量と

容積の変化量の相関を予めもとめた10）．

2．2．3　測定量の不確かさ

　（a）％（P）／、P：動作圧力測定に関する不確かさ麗（、P）に寄与

する項として，圧力測定値のばらつき（標準偏差）による％1（P）

と真空計の精度による碗（・P）があることから，圧力測定の相

対不確かさ％（、P）／、Pは，

％（P）／P＝一 （9）

と表される．

　圧力測定にフルスケールが133Pa，ばらつきがフルスケール

の10－6の隔膜真空計を用いたとき，π1（、P）は1．33×10－4Paにな

る．表1に示すように，圧力範囲が0．1～150Paの碗（、P）／Pは，

当所の膨張法の装置で校正すれば1．42～0．09％になる11）．

　（b）％（△’V）／ムロV：容積の変化分△’Vはピストンの直径を

4，ピストンの変位を△Lとおくと，

△V「＝＝π（4／2）2△L

と表される．従って，相対不確かさは，

（10）

％（△’V）／△’V＝一戸　（11）

と表される．不確かさ2×10－6mのマイクロメーターを用いた

長さ測定が可能とすれば，π（4）は2×10－6m，％（△L）は3×

10－6mとなる．

　（c）鼠△！）／ムバ鼠△！）は，真空計の時間応答を考慮して

0．05sとおく．

表1　当所の膨張法の装置で校正された隔膜真空計の校正不確かさ11）．

prresure　range　　　uncertainty

　　［P司　　　　［％】

0．1＜P＜1．0

1．0＜P＜10．0

10．0〈P＜150．0

1．42

0．18

0．09
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　（d）％（T）／T：温度丁に％（T）の不確かさがあるとき，流

量Qの不確かさ鼠Q）は，式（3）から，

％（Q）＝（Q／T）％（T） （12）

と表される．鼠丁）は，白金測温抵抗体の温度応答を考慮して

0．05Kとおく．

2．2．4　装置に起因する不確かさ

　実際に流れる流量Q、ct、、1は式（5）で表される流量にチェン

バー内壁からの放出ガスQgやリークQLを加えた流量である．

一方，測定される流量Qme、，、，edは式（8）で表される．Q、ct、、1と

QmeaSuredの比は，

Q、ctu、1P△y／△！＋y△P／△Hpy／T）△T／△！＋Qg＋QL
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（13〉
研e、，u，ed　　　　　P△『V／△！

　　　　　　　y△p　　y△T　　　（29　　　（2五
　　　　＝1＋一一一一一＋　　　＋　　　（14）　　　　　　△yp　△yT　Qmeasured　Qmeasured
で表される．

　（e）（γ／△『V）（△・P／・P）：式（14）のこの項は，流量測定中の参

照チェンバーと容積可変チェンバーとの圧力差の変動量△・Pが，

相対合成不確かさに与える影響を表す．△Pは常に零になるよ

うにピストンを制御するが，制御の遅れなどの問題により完

全に零にすることは難しい．そのような場合，△・Pが’V／△y

倍に増幅される．

　（f）（’V／△y）（△T／T）：式（14）のこの項は，流量測定中の

装置の温度変動△Tが相対合成不確かさに与える影響を表す．

（e）と同様に，△Tがγ／△’V倍に増幅される．

　（g）Qg／Q：チェンバーの構成材料はSUS304やSUS316等の

ステンレス鋼が多用される．内壁に吸着した分子（水など）や

金属中の溶存水素はガス放出の原因となる．単位面積あたり

のガス放出速度Q，は，電解研磨しさらに加熱脱ガス処理した

SUS304の表面に大気を吸着させてから20時間排気した後で

1．6×10『8Pa・m・s－1と報告されている12）．また，蒸気脱脂しさ

らに化学研磨したSUS316Lでは400。Cの加熱脱ガス処理によ

り3×10－10Pa・m・s｝1と報告されている13）．定圧流量計の内部

を十分に加熱脱ガス処理ができれば，Q，は10－9Pa・m・s『1とお

くことは十分妥当である．チェンバー内壁からのガス放出量

Qgは，表面積をAとすると，

と表される．

2．2．5　相対合成不確かさの試算

　定圧流量計により絶対測定される流量Qの相対合成不確か

さは，上述の（a）～（h）までの項の二乗和の平方根で表される．

／κ浮）H％望）ア＋｛響）ア＋｛％拾1）ア＋／πヂ）｝2

　　　＋｛虚￥｝2＋｛煮￥｝2＋〔暑〕2＋〔暑〕礼

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（17）

Qg＝10－9／1［Pa・m3・s－1］

　10｝5Pa・m3・s－1の流量Qの測定がどれくらいの不確かさで

できるか試算した．Pは100Pa，容積変化量△’Vは3×10－5

m3，測定時間△！は300sとおいた．次に，ピストンコントロ

ールの不完全さによる圧力差の変動量△Pは隔膜真空計の分

解能の10倍の1．33×10『3Pa，温度丁は室温を考えているので

300K，装置の温度変動△Tは短時間の測定なので0．05K，装

置内部の表面積Aはベローズを使用していることを考慮して

0．2m2，容積’Vは容積可変チェンバーの配管部を含めて10－4

m3とおいた．このときのバルブV3のコンダクタンスCは，

10｝7m3・s－1である．表2のaの列に示すように，この条件での

表2　定圧流量計における相対不確かさの要因と見積もった値．case

　　の欄はそのときの条件を示す．a：、P＝100Pa，△『V＝3×10－5

　　m3，△！＝300s，△」P＝：1．33×10－3Pa，pT＝300K，△T＝0．05

　　K，∠4二〇．2m2，及び『V＝10－4m3．b：」P＝1Paに変えた．

　　その他のパラメータはaと同じ．c：△y＝3×10｝7m3に変

　　えた．その他のパラメータはaと同じ．d：△！＝30000sに変

　　えた．それに伴い，△T＝0．5Kとおいた．その他のパラメ

　　ータはaと同じ．

component

　　　　relative　uncertainty　l％l

type　　How　rate［Pa・m3・s－11

　　　10－510－710－7　10－7

case a b C d
　　P［Pa］

△V［×10－6m31

　　△亡［sl

　　△T［Kl

100　　　1　　100　　100

　30　　　　30　　　0．30　　　　　30

300　　　300　　　300　　30000

0．05　　　0。05　　　0．05　　　　0．5

（15）

と表される．

　（h）Q乙／Q：部品同士の接続はガスケットが銅のナイフエッ

ジ型フランジを用いる．そのリーク量QLは，注意深い組み立

てによりリークディテクターの最低検出感度の10倍以下にで

きるとする．リークディテクターの最低検出感度は，機種に

よる違いはあるが，おおよそ5×10｝13Pa・m3・s－1であるから，

Q乙は，

QL＝5×10－12［Pa・m3・s『1］ （16）

　u1（P）／P

　鋤2（P）／P

　鋤（△y）／△v

　u（△ε）／ムォ

　　u（T）／T

（V／△V）（△P／P）

（y／△y）（△T／T）

　　99／9
　　9L／9
　combined

A
B
B
B
A
A
A
B
B

0．00

0．09

0．02

0．02

0．02

0．00

0．05

0．00

0．00

0．01

0．18

0．02

0．02

0．02

0．44

0．05

0．20

0．01

0．00

0．09

1．32

0．02

0．02

0．44

5．48

0．20

0．00

0．00

0．09

0．02

0．00

0．02

0．02

0．55

0．20

0．00

0．11　　0．52　　　　5。7　　　0．59
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相対合成不確かさが0．11％となり，この内の最大要因は碗（P）／

Pとなった．流量Qを小さくするには，式（1）より，1）動作

圧力Pを小さく，2）バルブV3の開度を小さくしてコンダク

タンスCを小さく，あるいは3）両方を併用する．いずれの場

合も，相対合成不確かさに与えるガス放出αとリークQLの影

響が大きくなるが，例として，Pを1／100にしてQを1／100の

10｝7Pa・m3・s－1にする場合を表2のbの列に示す．（’V／△y）

（△P／．P）が100倍の0．44％に増大し，相対合成不確かさが0．52

％になった．これは，動作圧力、Pを小さくしても，圧力差の

変動量△Pは小さくできないためである．また，Cを1／100に

してQを1／100にする場合，△1は同じで△yを1／100にする

方法と，△’Vは同じで△！を100倍にする方法がある．前者の

試算結果を表2のcの列に，後者の結果をdの列に示す．前

者の場合，％（△’V）／△’V，（’V／△y）（△P／P），及び（W△’V）

（△T／T）がそれぞれ100倍の1．32％，0．44％，及び5．48％に増

大し，相対合成不確かさが5．7％になった．つまり，死容積の

割合y／△γを大きくしてはいけないことがわかる．後者の場

合，△！を長くする分温度変動△Tが10倍の0．50Kに拡大する

と考えると，（’V／△’V）（△T／T）は10倍の0．55％に増大し，相

対合成不確かさが0．59％になった．

　相対合成不確かさ鼠Q〉／Qと各不確かさの要因鼠x∫）／xゴの

流量Qに対する依存性を図4に示す．動作圧力が150～5000Pa

の間でも碗（P）／Pは0．09％で測定できると仮定した．この図

から大流量では碗（P）／・Pと（’V／△y）（△T／T）とが不確かさ

の主要因となり，流量を小さくするにつれて（’V／△qv）（△T／

T）の寄与は相対的に小さくなるが，（’V／△’V）（△、P／、P），Qg／

Q，と％1（」P）／、Pが大きくなることがわかる．qv／△『Vは装置

の設計段階で小さくする必要があるが，’Vは配管の容積など

で小さくするには限界がある．また，差圧計の安定性及び分

解能により△・P／、Pを小さくするには限界がある．従って，大

流量は装置全体の保温を効果的に行い△Tを小さくすること

が，小流量は％1（P）を小さくするための隔膜真空計の使用法

の探索，及びQgを小さくするための装置の加熱脱ガス処理の

101

ぷ

）
1…100
讐

8
5
聖　1
琵1σ
可
』

　一210
　　・8
　10

（w』vx』P／P）

9／9

μ1（P）／P μ（9）／9

りP　P
　　　　　　　　　　（V7』V）（47γT）ノ9　　　　　　　　　　　　配（、4の／、4v

（』∫）1ん　　（7）1T

徹底が重要である．

2．3　定容流量計

2．3．1装置構成

　代表的な定容流量計の概念図を図5に示す．図2の定圧流

量計の装置図から容積可変用のピストン（図中F）を取り去った

ものと同じである．圧力変化量△Pが小さく，動作圧力、Pが

高い場合，一つの真空計で小さな圧力変化を測定することは

難しい．そのため，、P測定用の隔膜真空計G3と△、P測定用の

差圧型隔膜真空計G1を分けている．動作圧力Pが低い場合は，

G3を10～10－4Paの圧力範囲内で膨張法により碗（P）／Pが測

定された11），気体の粘性を利用したスピニングローター真空計14）

を使用し，圧力変化量△、Pと動作圧力Pを一つの真空計で測

定する．

　気体流量測定のプロセスは以下の通りである．装置内部は

予め十分に排気されている．
1．

2．

3．

バルブV1及びV2を開き，V3を閉じた状態で，リザー

バーから気体（例えばヘリウム）を装置内に導入する．

バルブV3の開度を調節して，外部チェンバーに気体を

流し，真空計G4の指示値が安定するまで待つ．このと

きのG3の示す圧力が定容流量計の動作圧力となる．

バルブV、及びV2を閉じることにより，参照チェンバー

の圧力は一定であるが，V3を通った気体の流出により，

試験チェンバーの圧力は低くなる．この圧力変化量△P

を動作圧力・Pが高い場合G1で，動作圧力Pが低い場

合G3で読み取る．

時間△渉の間に△Pだけ変化したとき，式（7）は

Q＝y・△P／△渉

　・7　　　　　　　－6　　　　　　　－5
10　　　　10　　　　10
　　　刊ow　rate／Pa・m禽s’1

104

と，変形される．

（18）

2．3．2測定量の不確かさ

　（a）鼠△、P）／△P：差圧型隔膜真空計G1により測定される圧

力変化量△・Pの相対不確かさは，式（9〉と同様にして，

％（△P）／△・P＝一ア（19）
で表される．スピニングローター真空計を使用する場合でも

C

f　 釦　一　一　皐　一　〇　騨　一　一　■』　零　騨　薗　一　■D　一　ロ　韓　禰　一　一　一　一　一　〇　一　〇　一

10ぞ

図4　定圧流量計の相対合成不確かさと各不確かさの要因の流量依

　　存性．

ロ

i　G2
ほ

：Vl

I　　　A
ロ

：
1

　　　　　　　ヨ
V2G3　　　i
　　　　　　　ヨ
　　　　　　　ロ　　　　　V3　1
　　　　　　　ロ　　　B　　　　i

　　　　　　　じGl　　　　　　：

・G4
ス

D
E

図5　代表的な定容流量計の概念図．A：参照チェンバー，B：容

　　積可変チェンバー，C：リザーバー，D：外部チェンバー，

　　E：真空ポンプ，V1及びV2：バルブ，V3：バリアブルリー

　　クバルブ，G1：差圧型隔膜真空計，G2及びG3：隔膜真空計，

　　G、：熱陰極電離真空計．点線内が，流量計本体である．
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同じである．

　（b）％（『V）／『V：チェンバーの容積測定には質量測定法

（gravimetrictechnique）と気体膨張法（gas　expansion　tech－

nique）との2つの方法がある．通常の測定は両者が組み合わさ

れる．質量測定法は，容器が小さいときに有効である．容器

の質量を空の状態で測定した後，密度がよく分かった水で満

たして測定すると，差が容器の容積に相当する．しかし，容

器が大きいときや真空系に組み込まれた容器ではこの方法は

難しい．このようなときはボイルの法則を利用する気体膨張

法が有効である．まず，質量測定法により基準容器の容積’防

を正確に求め，これを被測定容器（容積『V）に接続する．被測

定容器の気体（圧力君）を基準容器に膨張すると，そのときの

圧力乃から容積yは『防乃／（君一乃）となる．Levine等はこ

の方法で0．002の相対不確かさ％（’V）／yを得ている15）．

　（c）％（△！）／ムバ鼠△！）は，定圧流量計と同様に真空計の時間

応答を考慮して0．05sとおく．

　（d）％（T）／T：温度測定の不確かさκ（T）は，定圧流量計と

同様に0．05Kとおく．

2．3．3　装置に起因する不確かさ

　実際に流れる流量Q、，tu，1は式（5）で表される抗畳にチェン

バー内壁からの放出ガスQgやリークQLを加えた流量Oある．

一方，測定される流量Qme、s、，edは式（18）で表される．Q、、t、、1と

Qmeasuredの比は，

Q、，tu、1P△y／△！＋’V△P／△Hpy／T）△T／△！＋Qg＋QL
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（20）
砧，、、u，，d　　　　　y△P／△！

　」P△y　　　・P△T　　（～9　　QL

＝一一 1一一一＋　　＋　　　（21）
△P’V　　△P　T　Qactual　Qactual

で表される．

　（e）（P／△、P）（△’V／’V）：yは変化しないと考えるが，実際

には熱膨張による変形がある．線膨張率をα，温度変化量を

△7レとおくと，体積に対する熱膨張による体積変化の割合△γ／

yは，

2．3．4　流量の時間に対する非線形性の影響

　（i）QNL／Q：定容流量計では流量の計測中に図5中のバルブ

V1及びV2からのガスの流入は無いため，試験チェンバーの圧

力は時間とともに減少する．一方，式（1）より，V3を通過す

る気体流量はコンダクタンスの前後の圧力差に依存する．従

って，定容流量計では時間の経過とともに流量Qが減少する

ので，この影響を考慮する必要がある．

　外部チェンバーの圧力が試験チェンバーの圧力と比較して

十分に低いとき，式（1）と式（5）から，

一y・諾P／ζ！！＝CP （23）

が導出される．CはV3のコンダクタンス，Uは試験チェンバ

ーの容積である．圧力変化量が小さくてコンダクタンスが一

定とみなせる場合，式（23〉は解くことができ，圧力、P及び実

際の流量Qαα躍は，

」P＝鳥exp（一C！／y）

Q、，。μ、乙＝C鑑exp（一C！／V7）

（24）

（25）

のように表される．ここで，島は！＝0での圧力に相当する．

exp（冗）＝1＋ズ＋x2／2！＋π3／3！＋…　と近似できることとコン

ダクタンスCは一（’V／1）1n（1一△P／P）で表されることを使い，

式（25）は，

Qααααz＝C瓦｛1＋（一α／『V）＋（1／2！）（一α／『V）2＋・／

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　（26）

△『V／『Vニ3α△7』 （22）

となる．△7ンは試験チェンバーの温度変動△T（0．01K）に相当

する．ステンレス鋼（18Cr，8Ni）の室温付近における線膨張率

αは1．6×10－5K－116）であり，△’V／yは～10－6となる．圧力変

化量△Pを100Pa，動作圧力、Pを104Paとすると，

（P／△P）（△V7／1V）は～10－4となる．

　（f）（、P／△P）（△T／T）：この項は，流量測定中の温度変動

△Tによる気体のみかけの増減量となる．△Tが．P／△P倍に

増幅される．

　（g）Qg／Q：定圧流量計の場合と同様にして，Qgは式（15）で

与えられる．

　（h）Q乙／Q：定圧流量計の場合と同様にして，Q乙は式（16）で

与えられる．

＝C瓦［1＋1n（1一△P／P）

　　十（1／2！）　｛一1n（1一△P／P）｝2十…　］　　（27）

と表される．式（27）中の右辺一項目と二項目の和は式（18）で

表される流量Qである．三項目以降は，時間に対して非線形

に変化する成分としてQ翫で表す．

　△P／」Pを0．01とすると，

QNL／Q＝10－4 （28）

となるので，流量自体の時間に対する非線形性は小さくなる．

従って，以下では△P／、Pは0．01に固定する．

2．3．5　相対合成不確かさの試算

　定容流量計により絶対測定される気体流量Qの相対合成不

確かさは，上述の（a）～（i）までの項の二乗和の平方根で表され

る．

／％浮）H響）γ＋｛κ（〆）ア＋｛％拾1）ア＋｛禦ア

　　　　・｛煮響・｛壼騨

＋〔暑〕2＋〔暑〕2＋〔射
（29）
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表3　圧力測定に隔膜真空計を用いた定容流量計における相対不確

　　かさの要因と見積もった値．caseの欄はそのときの条件を

　　示す．a：y＝3×10－3m3，△P＝100Pa，△！＝300s，P＝104

　　Pa，T＝300K，△T＝0．01K，及びA二〇．3m2．b：△」P＝1
　　Paに変えた．その他のパラメータはaと同じ．c：△1＝30000

　　s及び△T＝0．1Kに変えた．その他のパラメータはaと同
　　じ．

　　　relative　uncertainty［％l

type　fしow　rate［Pa・m3・s－1］）

　　　10－310－5　　10－5
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崖100
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琵1σ
可
』

case a b C
P［PaI

△P［Pa1

ムオls1

△T［K】

10000　　100

　100　　1

　300　300
0．01　0．01

10000

　100
30000

　0．1

10ぞ

10も

combined（P／4PX溢刀丁フ

配（V）／V

　　　　配1（』P）／』P　　　　　　　μ2（』P）ハ／P

／9　　　　　　　　配（4∫）／山μ（7）／T

（P／乙，（乙w魚L／9

　u1（P）／P

　u2（P）／P

　u（v）／y

　u（△孟）／△ε

　　鋤（T）／T

（P／△P）（△v／v）

（P／△P）（△T／T）

　　Qg／Q
　　gL／9
　　QNL／Q

　combined

A
B
B
B
A
A
A
B
B
B

0．00

0．09
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0．01

0．33

0．00

0．00
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0．01
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図6　圧力測定に隔膜真空計を用いたときの定容流量計の相対合成

　　不確かさと各不確かさの要因の流量依存性．
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琵1σ
可
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0．40　　0．43 3．3

　10－3Pa・m3・s｝1の流量Qの測定がどれくらいの不確かさで

できるか試算した．試験チェンバーの容積’Vは3×10－3m3，

圧力変化量△Pは100Pa，測定時間△1は300sとおいた．次に，

動作圧力、Pは104Pa，温度丁は室温を考えているので300K，

装置の温度変動量△Tは定圧流量計と異なり稼動部が無く，

かつ短時間測定なので0．01K，装置内部の表面積Aは0．3m2と

おいた．このときのバルブV3のコンダクタンスCは10－7m3・

s－1である．表3のaの列に示すように，この条件での相対合

成不確かさが0．40％となり，この内の最大要因は（、P／△P）

（△T／T）となった．

　流量Qを小さくするには，定圧流量計と同様に式（1）より，

1）動作圧力Pを小さく，2）バルブV，の開度を小さくしてコ

ンダクタンスCを小さく，あるいは3）両方を併用する．但し，

いずれの場合も，相対合成不確かさに与えるガス放出Qgとリ

ークQ乙の影響が大きくなるが，例として，、Pを1／100にして

Qを1／100にする場合の試算結果を表3のbの列に示す．

（P／△P）（△T／T）は変化しないが，碗（P）／Pが0．09％から

0．18％に増大し，相対合成不確かさが0．43％になった．また，

Cを1／100にしてQを1／100にする場合は，yを変えることは

装置の再組立を意味して現実的ではないため，『Vは同じで△∫

を100倍にする方法についてのみ試算した結果を表3のcの列

に示す．測定時間が長いために温度変動△Tが10倍の0．1Kに

　・2
10
　　・9
　10

（P1ハPXハT／

＼ μ（9）／9

配（v）／v

9／9
　　　　　　99／9

1（△P）／ハP

　　配2（乙P）ハ／P

（乙∫）／』∫μ（7）／T

9／9 （P／』 ，（ハWv）
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図7　圧力測定にスピニングローター真空計を用いたときの定容流

　　量計の相対合成不確かさと各不確かさの要因の流量依存性．

拡大すると考ると，（、P／△P）（△T／T）は10倍の3．33％に増大

し，相対合成不確かさが3．3％になった．

　図6と図7にそれぞれ隔膜真空計とスピニングローター真

空計を用いたときの，相対合成不確かさ鼠Q）／Qと各不確か

さの要因鼠xゴ）／筋の流量Qに対する依存性を示す．図6から，

隔膜真空計を用いたとき，大流量は（P／△P）（△T／T）が不確

かさの主要因とり，流量を小さくするにつれてこれらの寄与

は相対的に小さくなり，碗（P）／．Pが主要因となる．図7から，

スピニングローター真空計では低い圧力まで紛（、P）／、Pを小さ

く出来るので，小流量でQg／Qが主要因となる．従って，大

流量は装置全体の保温を効果的に行い△Tを小さくすること

が，小流量はQgを小さくするための装置の加熱脱ガス処理の

徹底が重要である．

2．4　コンダクタンス流量計

2．4．1装置構成

　代表的なコンダクタンス流量計と標準リーク比較校正装置

産総研計量標準報告　Vo1．3，No．2 335 2004年8月
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図8　コンダクタンス流量計の概念図．A：リザーバー，B：キャ

　　ピラリー，C：外部チェンバー，D：真空ポンプ，V1及びV2：

　　バルブ，G1：隔膜真空計，G2：熱陰極電離真空計．点線内

　　が，流量計本体である．

の概略を図8に示す．図中点線で囲まれた流量計本体はコン

ダクタンスCが予め測定された基準のキャピラリー（図中B），

キャピラリー前後のバルブ（V1とV2），キャピラリー前後の差

圧を測定するための差圧型隔膜真空計（G、）からなり，気体供

給源のリザーバー（A）と，排気装置（D），熱陰極電離真空計（G2）

及び外部チェンバー（C）からなる比較校正装置に接続される．

キャピラリー（B）の上流側の圧力が低い場合は，G1をスピニン

グローター真空計を使用する．

　流量測定のプロセスは以下の通りである．装置内部は予め

真空になっているとする．

　1．バルブV1及びV2を開き，リザーバーの気体（例えばヘ

　　　リウム）をキャピラリー（B）を通して外部チェンバー（C）

　　　に流出させる．このとき，V1及びV2とも全開にして，

　　バルブ自身のコンダクタンスの影響は小さくなる．

　2．G1に隔膜真空計を用いたときは，G1の圧力指示値△P

　　　と，予め求めてあったコンダクタンスCの値から，式

　　　（1）を用いて直ちに流量Qは求まる．G1にスピニング

　　　ローター真空計を用いたときは，△Pの算出にはG1と

　　G2との圧力指示値の差を用いる．

2．4．2　測定量の不確かさ

　（a）鼠△P）／△・P：差圧型隔膜真空計G1により測定される圧

力変化量△・Pの相対不確かさは，定容流量計と同様に式（19）

で表される．スピニングローター真空計を使うときは，スピ

ニングローター真空計の指示値を鳥p。，下流の熱陰極電離真

空計の指示値をBGとおくと，差圧△・Pは鳥RG－BGである．

実際には愚。》君cとなるので△・P＝愚Gとなり，その相対不

確かさは隔膜真空計と同じになる．

　（b）％（T）／T：温度測定の不確かさ％（T）は，定圧流量計と

同様に0．05Kとおく．

｛％（C）／C｝2＝（1／2）｛％（T）／T｝2十｛π（Q）／Q｝2

　　　　　＋｛π（△．P）／△P｝2 （31）

と表される．

　予めコンダクタンスの圧力依存性を調べて，上流側圧力に

関わらず値が一定になれば，その圧力以下では分子流になっ

ているとみなせ6），その値が使える．流量Qの不確かさの試

算では，内径を2×10－4mのキャピラリーを使用すれば，窒素

分子の平均自由行程が内径の35倍の7×10－3mになる1Pa以

下では分子流の条件が成り立つと仮定した．

　（d）Qg／Q：チェンバーからのガス放出はガス純度に影響を

与えなければ問題にならない．キャピラリー自身からのガス

放出は，内径4を2×10－4m，長さLを5×10－2mと仮定す

ると内表面積は3×10－5m2となり，この値は前で仮定した定

圧流量計の内表面積0．2m2と比較して1／1000以下であるので，

単位面積あたりのガス放出速度が同じであれば，ガス放出量

も1／1000以下になり，流量の不確かさに与える影響は小さく

なる．例えば，ガス放出速度を10－9Pa・m・s－1とおいても，キ

ャピラリー自体からのガス放出Ql8は3×10－14Pa・m3・s－1とな

り，測定したい最小流量の1／10000以下となる．

　（e）（2D／Q：定容流量計の試験チェンバーの圧力と同様に，

リザーバーの圧力は気体流出により低下するため，それにつ

れて流量は減少する．その量をQDで表す．簡単のためキャピ

ラリー内が分子流条件下にあるとき，リザーバーの初期圧力

を島，時間△！後の圧力をPとおくと，QD／Qは式（23）を用

いて，

QD／Q＝C（」Pも一P）／C瓦＝1－exp（一C△！／％～）　　（32）

で表される．この式で，協と△1はそれぞれリザーバーの容

積と測定時間である．

表4　圧力測定に隔膜真空計を用いたコンダクタンス流量計におけ

　　る相対不確かさの要因と見積もった値．caseの欄はそのと

　　きの条件を示す．a：C＝10－8m3・s－1，Pニ50Pa，Tニ300K，

　　怖＝0．5m3．b：Pニ0．5Paに変えた．その他のパラメータ

　　はaと同じ．

conlponent

　　　relεしtiVe　UnCertaillty［％］

type　flow　rate［Pa・m3・s－1】

　　　10－7　　　　10－9

case a b
2．4．3　装置に起因する不確かさ

　（c）鼠C）／C：分子流でのコンダクタンスCは温度丁に依

存するので6），コンダクタンスの測定に定圧流量計を用いた

とき，キャピラリーのコンダクタンスCは基準温度露を用い
て式（1）より，

C＝π（Q／△、P）

P［Pal 50 0．5

（30）

と表されることから，コンダクタンスの相対不確かさは，

冠1（P）／P

u2（P）／P

u（T）／T

u（o）／（フ

99／9
9D／9

combilled

A
B
A
B
B
B

0．00

0．09

0．02

0．11

0．00

0．00

0．03

1．42

0．02

0．55

0．00

0．00

0．14 1．5
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2．4．4　相対合成不確かさの試算

　流量Qの測定の相対合成不確かさ鼠Q）／Qは，上述の（a）

～（e）の項の二乗和の平方根で表される．

愕）H％望）ド＋｛％望）γ＋｛％ぎ）γ＋｛％讐）γ

　　　　＋／π（薯）罫　　　（33）

　10－7Pa・m3・s－1の流量Qの測定がどれくらいの不確かさで

できるか試算した．Cは10－8m3・s－1，△Pは50Paとおいた．

次に，Tは300K，装置の温度変動量△Tは0．05K，リザーバ

ーの容積’VRは0．5m3とおいた．％（C）／Cの算出に用いる

鼠Q）／Qとκ（P）／P）は，表2の値を利用した．表4のaの列

に示すように，この条件での相対合成不確かさが0．14％とな

り，この内の最大要因は％（C）／Cとなった．

　流量Qを小さくするためには，1）動作圧力Pを低くする，

2）コンダクタンスCの小さいキャピラリーを用いる，あるい

は3）両方を併用する．いずれの場合も，相対合成不確かさに

与えるガス放出QgとリークQLの影響が大きくなる．」Pを1／100

にしてQを1／100の10－9Pa・m3・s－1にした場合の試算結果を表

4のbの列に示す．隔膜真空計による圧力測定の校正不確か

さ碗（P）／．Pが1．42％に増大し，相対合成不確かさが1．52％に

なった．この場合，κ2（P）／・Pの小さいスピニングローター真

空計の使用が考えられる．圧力は同じでもコンダクタンスC

が小さいキャピラリーを用いるのは，例えば定圧流量計で値

付けする精度が悪くなるので難しい．

　図9と図10にそれぞれ隔膜真空計とスピニングローター真

空計を用いたときの，相対合成不確かさ鼠Q）／Qと各不確か

さの要因π（Xε）／紛の流量Qに対する依存性を示す．隔膜真空

計を用いたときは，碗（△P）と鼠C）／Cが不確かさの主要因と

なり，スピニングローター真空計では低い圧力まで碗（、P）／P

を小さくできて，％（C）／Cが主要因になる．
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　　　2．5　流量計の比較

　　　　図11に，定圧流量計（曲線A），定容流量計（B）及びコンダク

　　　タンス流量計（C）の流量と相対合成不確かさを示す．ここで，

　　　データーはそれぞれ図4，図6と図7，及び図9と図10をも

　　　ととしている．定容流量計とコンダクタンス流量計では，圧

　　　力測定にスピニングローター真空計を用いたときの相対合成

　　　不確かさをそれぞれ点線で示した．比較のために同図には，

　　　米国のNational　Institute　of　Standards　and　Technology

　　　（NIST〉，ドイツのPhysikalisch－TechnischeBundesanstat

　　　（PTB），イタリアのIstituto　di　Metroloogia‘G．Colometti’

　　　（IMGC）の基準流量の最小流量と最大流量における不確かさも
　イ
10　　示した．

図9　圧力測定に隔膜真空計を用いたときのコンダクタンス流量計

　　の相対合成不確かさと各不確かさの要因の流量依存性．
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図10圧力測定にスピニングローター真空計を用いたときのコンダ

　　クタンス流量計の相対合成不確かさと各不確かさの要因の流

　　量依存性．
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図11各種流量計の測定流量に対する相対不確かさ．A：定圧流量

　　計，B：定容流量計（隔膜真空計），C：コンダクタンス流量

　　計（隔膜真空計），B’：定容流量計（スピニングローター真空

　　計），C’：コンダクタンス流量計（スピニングローター真空計）．

　　NIST（●：米国），PTB（○：ドイツ）及びIMGC（□：イタ

　　リア）の基準流量の最小流量と最大流量における相対不確か
　　さ17）’10）’18）も示した．
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　各曲線でステップ状に相対合成不確かさが変化しているの

は，表1の碗（P）／（P）が圧力Pに対して不連続性であるため

である．定圧流量計を用いてコンダクタンス流量計のキャピ

ラリーのコンダクタンスを測定するため，コンダクタンス流

量計の相対合成不確かさは定圧流量計の相対合成不確かさを

上回る．しかし，小流量ではコンダクタンスの相対不確かさ

は上で述べたように一定になるので，定圧流量計の相対合成

不確かさより小さくなる．また，コンダクタンス流量計は圧

力を低くすることでより小さい流量まで対応可能となる．稼

動部分のない定容流量計は構造が簡単であるが，△T／Tの係

数で考えると，式（18）中の定圧流量計の係数’V／△『Vは3～4

であり，式（30）中の定容流量計の係数、P／△P100の約30倍であ

る．そのため，定圧流量計と比較して同じ△T／Tでも不確か

さが大きくなる．

　このように3種類の流量計にはそれぞれ適した流量範囲が

あり，1つの流量計で10－3～10－10Pa・m3・s－1をカバーすること

は難しいことがわかる．現実的には，定圧流量計とコンダク

タンス流量計とを組み合わせることで，この流量範囲内を1

％以下で発生できるようになる．

　NISTでは10－3～10－10Pa・m3・s－1の流量範囲の標準リークを

直接校正している17）．PTBでは定圧流量計とコンダクタンス

流量計の組合せにより10－3～10『9Pa・m3・s－1の流量範囲の基準

流量を開発した10）．IMGCでは定圧流量計により10－3～10－8Pa・

m3・s－1の流量範囲の基準流量を開発した18）．同図より，試算し

た基準流量の不確かさは，各国の標準研究所の値と近いこと

がわかる．

3．基準流量との比較による標準リークの校正

イス（C）及びチェンバー（E）を介して排気速度Sの真空系と接

続している．

　流量Qが流れ込む真空系が分子流の状態かつ定常状態にあ

るとき，試験チェンバー（D）の圧力君は，オリフィス（C）のコ

ンダクタンスC［m3・s－1］，排気速度S［m3・s－1］，試験チェンバ

ー（D）のガス放出量Qg、［Pa・m3・s－1］，チェンバー（E）の気体放

出量Q証Pa・m3・s－1］を使って，

君＝（1／、S＋1／C〉（Q＋Qg、）＋Q帥／S （34）

3．1装置構成
　代表的な標準リークの比較校正装置の概念図を図12に示す．

この方法は各国の標準研究所で用いられている2）’3）’4）・19）．試験

チェンバー（図中D）にバルブ（V1）を介して流量計（A），バル

ブ（V、〉を介して被校正標準リーク（B），真空計（G1），オリフ

A
橘

B

q
　　Dc＼q卯

で表される．校正方法は，まず基準流量Qp，im、，yを試験チェン

バーに導入したときの圧力．鳥，im、，yを測定する．次に，被校正

標準リークからの流量QSt、．d、，dを導入したときの圧力鳥t、．d、，d

を測定する．式（34）を用いると，．合，lm、，y及び鳥t、。d、，dは

合，lm、，y＝（QP，lm、，y＋Qg1）（1／S＋1／C）＋磁／S　（35）

鳥t、。d、，d＝（Qst、。d、，d＋Q91）（1／S＋1／C）＋Q副／S（36）

と表されることから，式（36）を式（35）で割って，

」P§tandard

．Pレrimary

（QSt、．d、，d＋Q劇）（1／S＋1／C）＋Q帥／S
　　　　　　　　　　　　　　　（37）（Qp，im、，y＋Qg1）（1／S＋1／C）＋Q冨S

となる．③，im、，y，QSt、。d、，d＞＞Qg1，Q帥及びS＞＞Cとなる

ようにQ団と，Q劇を下げ，排気速度の大きな真空ポンプを使

うと，上式は，

鳥tandard二（QStandard／QPrimary）鳥rimary

となる．

協
E傷・

s↓㊥ D
TMP　RP

図12　標準リークの基準流量との比較校正法で用いられる装置の概

　　念図．A：流量計，B：被校正標準リーク，C：オリフィス，

　　D：試験チェンバー．

（38）

3．2　測定量の不確かさ

　（a）鼠合，ima，y）／沸，lma，y，％（鳥tanda，d）／鳥tanda，d：校正したい

標準リークの流量10－3～10－10Pa・m3・sqである．圧力測定に電

離真空計を用いるとすると，出力のイオン電流ろ［A］は，圧力

P［Pa］，感度係数S，［Pa－1］とエミツション電流4［A］の積に

比例する20）．感度係数S，は気体の種類に依存するが，Pレ，lm、，y

が鳥t、．d、，dに近くなるようにQp，im、，yを設定すれば，その狭い

圧力範囲内ではイオン電流ムは圧力、Pに対して良い線形性を

持つ．

　流量が小さいとき，バックグラウンドに対する圧力上昇値

の小ささが圧力測定の不確かさに影響する．しかし，流量測

定の対象となる気体が大気やバックグラウンドに微量しか含

まれていないヘリウムのとき，気体の分圧が測定可能な四重

極質量分析器によりバックグラウンドの影響を小さくできる．

以下の不確かさの試算では，％（、P）／Pを1％とおいた．

　（b）κ（Qp，im、，y）／Qp，im、，y：基準流量の相対不確かさは2章

で述べた値を用いた．

　（c）鼠丁）／T：温度測定の不確かさ％（T）は0．05Kとおく．

3．3　校正不確かさの試算

　被校正標準リークの流量の校正不確かさは，上述の（a）～（c）
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図13　基準流量との比較校正による被校正標準リークの校正の校正

　　不確かさと各不確かさの要因の流量依存性．
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