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摘要: 比较法校准真空标准漏孔是通过四极质谱计比较气体流量计提供的标准气体流量与被校真空标准漏孔

产生的离子流获得校准值。主要介绍了比较法真空标准漏孔的校准方法、装置原理、校准过程及校准结果的处理

等，并提出了减小测量不确定度的影响因素。
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SYUDY ON COMPAＲISON CALIBＲATION METHOD OF VACUUM ＲEFEＲENCE LEAK

ZHAO Lan，FENG Yan，CHENG Yong-jun，ZHANG Di-xin，YANG Chang-qing，LI Li，XU Jie
( Lanzhou Institute of Physics，Primary Standard Laboratory of Vacuum NDM，Lanzhou 730000，China)

Abstract: Comparison calibration method is compared ion currents using quadruple mass spectrometer between standard gas
flow by provided gas flowmeter and leak by provided calibrated vacuum reference leak ． The leakage is gained． The calibra-
tion method，apparatus principle，calibration results are introduced． The influence factor for reducing measurement uncer-
tainty is provided．
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1 引言

真空标准漏孔是一种作为参考标准进行真空漏率量值传递的漏孔，主要原理是在压力或浓度差的作用

下，使气体从气室的一侧通过器壁的孔洞、孔隙、渗透元件流出，该漏孔主要用于氦质谱检漏仪漏率的校准。
常用真空标准漏孔校准方法一般分为定容法［1］、恒压法［2］、比较法。定容法是将真空标准漏孔流出的

气体引入到已知容积的定容室中，通过测量单位时间内压力的变化量及定容室容积值，计算出真空标准漏孔

漏率的一种校准方法，校准范围一般为 1 × 10 －2 ～ 1 × 10 －8 Pa·m3 /s。恒压法是将真空标准漏孔流出的气体

引入到变容室中，连续改变变容室容积使变容室内气体压力保持不变，通过测量单位时间内变容室容积变化

量及变容室压力值，计算出真空标准漏孔漏率的一种校准方法，校准范围一般为 1 × 10 －3 ～ 1 × 10 －8 Pa·m3 /
s。比较法是通过比较气体流量计提供的已知流量和真空标准漏孔流出的待测漏率计算出真空标准漏孔漏

率的一种校准方法，校准范围为 1 × 10 －7 ～ 1 × 10 －11 Pa·m3 /s。其中，恒压法、定容法主要用于直接测量较

大漏率的真空标准漏孔，比较法主要用于校准较小漏率的漏孔。

2 比较法校准真空标准漏孔的装置及原理

比较法真空标准漏孔校准装置一般由真空抽气机组、流量比较室、质谱计、监测真空计、稳压小孔及流量

计等组成，校准装置的原理图如图 1 所示。
真空抽气机组一般由分子泵及机械泵串联组成，满足流量比较室极限真空小于 10 －5 Pa。流量比较室为

上下球型结构或上下柱形结构，中间为限流小孔，气体从流量计或真空标准漏孔引入上球后，通过限流小孔
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图 1 比较法真空标准漏孔校准装置原理图

1． 真空抽气机组; 2、6、7． 截止阀; 3． 校准室; 4． 质谱计; 5． 流量

计; 8． 被校真空标准漏孔; 9． 真空计; 10． 稳压小孔。

被真空抽气机组抽走一部分，在上球室中形成动态平

衡。质谱计一般选用四极型质谱计，主要用于测量上

球室中校准气体产生的离子流。流量计主要用于提

供标准流量，一般分为定容式气体流量计、恒压式气

体流量计及固定流导式气体流量计等。
比对法真空标准漏孔校准是将真空标准漏孔流

出的气体和流量计提供的已知流量的气体分别引入

校准室中，并用质谱计分别测量校准气体动态平衡时

产生的离子流，通过比较两次离子流的测量值，从而

得到真空标准漏孔漏率值［3］。
被校真空标准漏孔的漏率按公式( 1) 计算。

QL = QS ×
IL － I0
IS － I0

( 1)

式中: QL 为被校真空标准漏孔的漏率，Pa·m3 /s; Q 为流量计提供的已知流量，Pa·m3 /s; IL 为被校真空标

准漏孔漏入气体后质谱计对应气体的离子流，A; IS 为流量计流入气体后质谱计对应气体的离子流，A; I0 为

装置本底对应气体的离子流，A。

3 比较法校准真空标准漏孔的步骤

校准步骤如下:

( a) 在渗氦型真空标准漏孔校准前，开启漏气阀并在校准环境中稳定至少 6 h; 需烘烤清除的通道型漏

孔烘烤温度至少 100 ℃，烘烤时间至少 2 h;

( b) 将被校真空标准漏孔 8 连接到校准装置上;

( c) 开截止阀 2、6、7，利用真空机组 1 对校准装置抽气，使校准室压力小于 1． 0 × 10 －5 Pa;

( d) 打开四极质谱计 4，调整质谱计的参数使其处于稳定的工作状态;

( e) 关闭截止阀 6、7;

( f) 向被校真空标准漏孔 8 的入口端施加特定压力下的校准气体，打开截止阀 7，将被校真空标准漏孔

流出的气体引入校准室中，被校真空标准漏孔的漏率为 QL，漏率稳定后测量此时质谱计 4 对应的离子流 IL ;

关闭截止阀 7，用质谱计 4 测量系统的本底对应离子流 I0 ;

g) 打开截止阀 6，经流量计 5 流入校准室中已知流量 QS 的校准气体，调节标准流量离子流与被校漏孔

的离子流相近，流量稳定后测量此时质谱计 4 对应的离子流 IS ; 关闭截止阀 6; 记录校准温度;

h) 重复 f) ～ g) 的操作过程，测量 n 组数据，一般 n≥6。

4 比较法真空标准漏孔的校准

真空标准漏孔校准结果的质量控制由真空标准漏孔漏率值及其不确定度等两部分组成。
4． 1 真空标准漏孔漏率值数据处理

( a) 单次测得的被校真空标准漏孔的漏率按公式( 1) 计算。
( b) 被校真空标准漏孔漏率的算术平均值按公式( 2) 计算。

QL = 1
n∑

n

j = 1
Q( )

Li ( 2)

式中: QL为被校真空标准漏孔漏率的算术平均值，Pa·m3 /s; QLi 为第 i 次测得被校真空标准漏孔漏率，

Pa·m3 /s; n 为测量次数，一般 n≥6。
4． 2 校准结果的不确定度评定

比较法真空标准漏孔校准不确定度的主要来源由两部分组成: 包括真空标准漏孔漏率测量的重复性及

比较法真空标准漏孔校准装置的测量不准确。

922赵澜等: 比较法真空标准漏孔校准方法研究




4． 2． 1 比较法真空标准漏孔校准装置不准确引入的相对合成标准不确定度 u1

比较法真空标准漏孔校准装置校准方法的数学模型按式( 1) 计算，将式( 1) 改为

QL = QS ×

IL
IS

－
I0
IS

1 －
I0
IS

( 3)

由式( 3) ，依据不确定度的传递公式［4］，比较法真空标准漏孔校准装置测量不确定度分析如下:

u2
c ( QL ) = QL

Q( )
S

2

u2 ( QS ) +
QL

 IL
IS

－
I0
I( )









S

2

u2 IL
IS

－
I0
I( )
S

+
QL

 1 －
I0
I( )









S

2

u2 1 －
I0
I( )
S

( 4)

由于各分量是独立不相关，所以比较法真空标准漏孔校准装置的相对合成标准不确定度按式( 5) 计算。

u2
c，r ( QL ) =

u2 Q( )
S

( )Q 2 +
u2 IL

IS
－

I0
I( )
S

IL
IS

－
I0
I( )
S

2 +
u2 1 －

I0
I( )
S

1 －
I0
I( )
S

2 ( 5)

由此，可得比较法真空漏孔校准装置的相对合成标准不确定度 u1 按式( 6) 计算。

u1 =
u2 Q( )

S

( )Q 2 +
u2 IL

IS
－

I0
I( )
S

IL
IS

－
I0
I( )
S

2 +
u2 1 －

I0
I( )
S

1 －
I0
I( )
S













2

1
2

( 6)

式中: ( 6) 式右边第一项是流量计测量流量引入的不确定度分量，由流量计本身的测量原理确定。本实验中

用于校准真空标准漏孔的流量计为固定流导式气体流量计，经计算，标准流量的测量不确定度为 1． 4%。
( 6) 式右边第二项是四极质谱计引入的不确定度分量，经过计算，该项分量产生的不确定度为 0． 72%。( 6)

式右边第三项是系统本底影响引入的不确定度分量，经过计算，该项不确定度分量为 0． 22%。
4． 2． 2 真空标准漏孔漏率测量重复性引入的不确定度 u2

真空标准漏孔漏率的算术平均值的实验标准偏差按式( 7) 计算。

SA Q( )
L = 1

n － 1∑
n

i = 1
QLi － Q( )

L( )2

1
2

( 7)

式中: QL为被校真空标准漏孔的算术平均值，Pa·m3 /s; SA Q( )L 为真空标准漏孔漏率的算术平均值的实验

标准偏差，Pa·m3 /s。
相对标准不确定度按式( 8) 计算。

u2 =
SA Q( )

L

n
1
2

× 1
QL

× 100% ( 8)

式中: u2 为相对标准不确定度。
4． 2． 3 真空标准漏孔校准结果的相对合成标准不确定度按式( 9) 计算

uc = u1 + u( )
2

1
2 ( 9)

式中: uc 为校准结果的相对合成标准不确定度。
4． 2． 4 真空标准漏孔校准结果的相对扩展不确定度按式( 10) 计算

一般取 k = 2，其置信水平约为 0． 95，则扩展不确定度 U 为:

U = kuc ( 10)

式中: U 为校准结果的相对扩展不确定度; k 为包含因子，一般取 k = 2。
4． 3 真空标准漏孔校准

选用一只 10 －8Pa·m3 /s 量级的薄膜渗氦型真空标准漏孔进行校准，按照以上校准步骤进行校准，得到

的校准实验数据及数据处理结果见表 1 所列。
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表 1 10 －8P·am3 / s 真空标准漏孔校准数据

实验

次数

流导

/ ( m3 /s)
定容室压力

/Pa
流量计流量

/ ( Pa·m3 /s)
流量计离子流

/A
漏孔离子流

/A
本底离子流

/A
漏孔漏率

/ ( Pa·m3 /s)

1 2． 01 × 10 －9 5． 63 1． 13 × 10 －8 1． 64 × 0 －10 1． 68 × 10 －10 1． 33 × 10 －15 1． 16 × 10 －8

2 2． 01 × 10 －9 5． 61 1． 13 × 10 －8 1． 66 × 0 －10 1． 62 × 10 －10 1． 33 × 10 －15 1． 10 × 10 －8

3 2． 01 × 10 －9 5． 60 1． 12 × 10 －8 1． 64 × 0 －10 1． 63 × 10 －10 1． 33 × 10 －15 1． 12 × 10 －8

4 2． 01 × 10 －9 5． 64 1． 13 × 10 －8 1． 65 × 0 －10 1． 66 × 10 －10 1． 33 × 10 －15 1． 14 × 10 －8

5 2． 01 × 10 －9 5． 59 1． 12 × 10 －8 1． 65 × 0 －10 1． 60 × 10 －10 1． 33 × 10 －15 1． 09 × 10 －8

6 2． 01 × 10 －9 5． 62 1． 13 × 10 －8 1． 66 × 0 －10 1． 69 × 10 －10 1． 33 × 10 －15 1． 15 × 10 －8

平均值 1． 12 × 10 －8

实验偏差 2． 80 × 10 －10

相对实验标准偏差 2． 49%

测量重复性引入的标准不确定度 1． 0%

真空标准漏孔校准不确定度的评定结果见表 2 所列。

表 2 真空标准漏孔不确定度的评定

项 目 不确定度 备 注

u Q( )
s

Qs
1． 4% 标准流量测量

u IL
IS

－
I0
I( )
S

IL
IS

－
I0
I( )
S

0． 72% 四极质谱计重复性和非线性

u 1 －
I0
I( )
S

1 －
I0
I( )
S

0． 22% 本底影响

重复性 1． 0% 校准的重复性

uc 1． 7% 合成标准不确定度

U( k = 2) 3． 4% 扩展不确定度

经以上计算，真空标准漏孔的校准结果为漏孔漏率 1． 12 ×10 －8 Pa·m3 /s，扩展不确定度为 3． 4% ( k =2) 。

7 结束语

文章介绍了一种比较法真空标准漏孔校准方法，该方法操作简单，校准不确定度小，可用于现场及工作

用真空标准漏孔的校准。通过对比较法真空标准漏孔校准方法的研究得出，影响比较法真空标准漏孔校准

结果的因素主要由气体流量计流量测量、四极质谱计计量特性、系统本底、被校真空标准漏孔的稳定性等四

部分。要减小测量不确定度，需要研制测量不确定度小的气体微流量计; 选择重复性好的四极质谱计; 校准

过程中，调节气体微流量计，使标准流量与真空标准漏孔的漏率相近或相同，避免四极质谱计的非线性影响

等。因此，通过严格控制各不确定度影响分量，可进一步减小比较法校准真空标准漏孔的校准结果测量不确
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定度，提高比较法校准真空标准漏孔的准确度。
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