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1. Úvod
Jedním z hlavních cílů a úkolů národního metrologického systému je zabezpečení jednotnosti a správnosti měřidel a měření ve státě. Toho lze dosahovat více dílčími způsoby v závislosti na kategorii oboru metrologie. Ve všech případech se však nelze obejít jednak bez vybudovaného systému státních nebo primárních etalonů, jejichž úkolem je definovat jednotku příslušné veličiny a udržovat ji na nejvyšší úrovni ve státě, a jednak bez odpovídající technické a metrologické předpisové základny, která umožňuje transparentním způsobem dosahovat vysoké opakovatelnosti generovaných hodnot měřené veličiny a definovaným způsobem zajišťovat přenos jednotky v požadované přesnosti na sekundární etalon. 

Primární etalony jsou takové etalony, jež ve svém rozsahu nejsou navázány na nějaký přesnější etalon téže veličiny, ale jimi generovaná hodnota je určena z jejich fyzikálního principu a z návaznosti na základní jednotky SI. Oproti tomu sekundární etalony jsou kalibrovány jiným etalonem s dostatečným odstupem přesnosti. Primárnost či sekundárnost měřidla je tedy především otázkou zajištění jeho návaznosti. Tak např. kapalinový tlakoměr může být jak primárním etalonem, jenž je přes délku, hustotu a tíhové zrychlení navázán na základní jednotky délky, času a hmotnosti, tak i kalibrovaným sekundárním etalonem.    
2. Základní kategorie oboru metrologie a návaznost měřidel
Obecně se metrologie člení do tří kategorií:

Fundamentální (vědecká) metrologie 
Zabývá se organizací a vývojem etalonů a jejich uchováváním. Tato kategorie není v mezinárodním měřítku definována, nicméně představuje nejvyšší úroveň přesnosti v rámci dané oblasti. Fundamentální metrologii lze proto popsat jako vědeckou metrologii doplněnou o ty části legální a průmyslové metrologie, které vyžadují vědeckou kompetenci.
Průmyslová metrologie
Průmyslová metrologie zajišťuje náležité fungování měřidel používaných v průmyslu a ve výrobních a zkušebních procesech. 
Legální metrologie 
Zabývá se přesností měření tam, kde tato měření mají vliv na průhlednost ekonomických transakcí, zdraví a bezpečnost.
Ve všech výše uvedených oblastech se uplatňuje metrologická návaznost měřidel, tj. jejich zařazení do nepřerušované posloupnosti přenosu hodnoty veličiny počínající etalonem nejvyšší metrologické kvality pro daný účel.
Systém metrologické návaznosti však souběžně vyžaduje deklarování korektních nejistot a jejich potvrzení pomocí mezinárodních mezilaboratorních porovnání. Proto bylo v rámci Metrické konvence iniciováno „Ujednání o vzájemném uznávání státních etalonů a certifikátů měření vydávaných národními metrologickými instituty“ (Mutual Recognition Arrangement, MRA). Technicky se toto ujednání zakládá na soustavě mezinárodních porovnání etalonů a na zavedení a akceptaci systémů řízení kvality v národních metrologických institutech. Jedním z výstupů je i databáze tzv. schopností kalibrace a měření (calibration and measurement capability, CMC). Velikosti CMC se vyjadřují v podobě rozšířené nejistoty s použitím koeficientu rozšíření k = 2 (pravděpodobnost pokrytí zhruba 95%). K jejich zajištění mohou sloužit primární i sekundární etalony.
3. Současný stav při zajišťování primární návaznosti tlaku a vakua v ČR
V roce 1996 začala na oddělení primární metrologie tlaku v Brně po létech útlumu způsobeném rozdělením federativní republiky, kdy v podstatě veškeré etalonové zařízení zůstalo v nynějším SMÚ v Bratislavě, nová etapa budování základů primární metrologie tlaku v České republice. První dílčí etapa zahrnovala výzkumné práce na třech primárních etalonech. Jednalo se o etalon přetlaku, podtlaku a absolutního tlaku v plynném médiu, etalon přetlaku v kapalném médiu a etalon malého přetlaku, podtlaku a diferenčního tlaku v plynném médiu. Tato etapa byla dokončena vyhlášením výše uvedených etalonů etalony státními v letech 2001 až 2002. Státní etalony byly postupně představeny na stránkách časopisu Metrologie v ČR v letech 2002 a 2003 (viz (1(, (2( a (3().

Druhá etapa budování primární metrologie tlaku zahrnovala teoretické a experimentální práce provedené od roku 2000 na primárním etalonu vakua, primárním etalonu diferenčního tlaku za vysokého statického tlaku a primárním etalonu vysokého vakua. Kromě etalonu vysokého vakua byly již všechny tyto etalony vyhlášeny etalony státními. Etapa bude ukončena vyhlášením etalonu vysokého vakua státním etalonem v roce 2012, neboť všechny experimentální práce zahrnující charakterizaci etalonu včetně prokazování metrologické úrovně etalonu na bázi mezinárodních porovnání již byly ukončeny. 

Již v probíhající druhé etapě byly od roku 2005 zahájeny práce na třetí a zatím závěrečné etapě zahrnující teoretické a experimentální práce na primárním etalonu vakuových netěsností, primárním etalonu ultravysokého vakua a na primárním etalonu přechodové dynamické expanze. Ukončení závěrečné etapy formou vyhlášení státních etalonů se předpokládá do konce roku 2015. V případě úspěšného dokončení plánovaných prací se ČMI zařadí mezi několik málo národních metrologických institutů, jež budou mít primárními etalony zajištěnou tlakovou stupnici od 10-9 Pa do 108 Pa.
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Obr. 1: Grafické vyjádření metrologického zabezpečení oboru tlak a vakuum v ČR 
4. Základní popis státních (primárních) etalonů tlaku a vakua v ČR

4.1 Státní etalon přetlaku, podtlaku a absolutního tlaku v plynném médiu 
Jedná se o pístový tlakoměr založený na klasické konstrukci pístu rotujícího v neutěsněném, válcovém pouzdře, na nějž jsou naložena závaží. Tlak je pak dán přímo z definice jako podíl tíhové síly pístu a závaží na něj naložených a efektivní plochy tlakové měrky. V absolutním módu je však píst spolu s na něj naloženými závažími umístěn pod evakuovaný zvon, v němž je měřen tlak zbytkového (referenčního) vakua a přičten ke generovanému tlaku. Závaží lze navíc díky automatickému systému nakládání měnit bez přerušení vakua.
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Obr. 2: Princip pístového tlakoměru pracujícího v absolutním režimu (vlevo) a konkrétní konstrukční provedení státního etalonu 

Absolutní tlak generovaný státním etalonem se vypočítá dle definiční rovnice:

[image: image4.wmf](

)

(

)

(

)

(

)

V

0

0

1

1

)

,

0

(

cos

p

p

T

T

T

A

g

m

p

c

p

ef

+

+

+

-

+

=

l

a

a

a

,
kde značí

	
[image: image5.wmf]p

 .......…....
	tlak,

	
[image: image6.wmf]l

 ...........….
	deformační koeficient měrky,

	
[image: image7.wmf]a

 .......….....
	úhel, který svírá směr zrychlení s kolmicí na plochu 
[image: image8.wmf]A

,

	
[image: image9.wmf]m

 .....…......
	hmotnost,

	
[image: image10.wmf]g

 ......…......
	tíhové zrychlení,

	
[image: image11.wmf]p

a

......…......
	koeficient teplotní roztažnosti pístu,

	
[image: image12.wmf]c

a

 ......….....
	koeficient teplotní roztažnosti pouzdra,

	
[image: image13.wmf]V

p

 …….…
	tlak zbytkového vakua,

	
[image: image14.wmf]0

T

 .......….....
	referenční teplota,

	
[image: image15.wmf])

,

0

(

0

T

A

ef

 ....
	velikost efektivní plochy měrky při nulovém tlaku a referenční teplotě.


Generujeme-li přetlak nebo podtlak, definiční rovnice se modifikuje na:
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Obr. 3: Sada pístových měrek státního etalonu
Etalon zaštiťuje čtyři CMC řádky (p je hodnota generovaného tlaku v pascalech).

Pro rozsah 5 kPa až 10 MPa přetlaku je uznaná nejistota U = 0,2 Pa + 1∙10-5∙p + 2∙10-13∙p2.

Pro rozsah 5 kPa až 100 kPa podtlaku je uznaná nejistota je U = 1 Pa + 1,2∙10-5∙p.

Pro rozsah 15 kPa až 7,6 MPa absolutního tlaku je uznaná nejistota je U = 0,3 Pa + 1,1∙10-5∙p + 2∙10-13∙p2.

Pro rozsah 7,6 MPa až 10 MPa absolutního tlaku je uznaná nejistota je U = 1 Pa + 1,2∙10-5∙p + 2∙10-13∙p2.

4.2 Státní etalon přetlaku v kapalném médiu 

Jedná se o pístový tlakoměr založený na klasické konstrukci pístu rotujícího v neutěsněném, válcovém pouzdře, na nějž jsou naložena závaží, tedy stejný princip jako u výše uvedeného státního etalonu, pouze pracovním médiem je olej (di-2-ethyl-hexyl sebacate).
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Obr. 4: Státní etalon přetlaku v kapalném médiu
Přetlak generovaný státním etalonem se vypočítá dle definiční rovnice:
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Obr. 5: Sada pístových měrek státního etalonu v kapalném médiu
Etalon zaštiťuje jeden CMC řádek (p je hodnota generovaného tlaku v pascalech).

Pro rozsah 100 kPa až 500 MPa přetlaku je uznaná nejistota U = 9 Pa + 2,3∙10-5∙p + 1,9∙10-13∙p2.

4.3 Státní etalon tlakových diferencí (za vysokého statického tlaku) 

Základem etalonu je dělič tlaku (divider), tj. soustava tří souosých pístů. Prostory pod a nad středním pístem jsou naplněny plynem o požadovaném statické tlaku. Spodní je propojen s pístovým tlakoměrem pracujícím s olejovým médiem, jenž generuje tlak, který je dělen poměrem efektivních ploch pístů divideru. Protože velikost efektivní plochy středního pístu je nominálně 101-krát větší než u horního a dolního, je poměr mezi hydraulickým a diferenčním tlakem (dělící poměr) nominálně roven 100.
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Obr. 6: Princip děliče tlaku (vlevo) a konstrukční provedení státního etalonu
Přetlak generovaný státním etalonem se vypočítá dle definiční rovnice:
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Etalon zaštiťuje jeden CMC řádek (p je hodnota generovaného tlaku v pascalech).

Pro rozsah 100 Pa až 1 MPa diferenčního tlaku za statických tlaků do 20 MPa je uznaná nejistota U = 1 Pa + 5∙10-5∙p.

4.4 Státní etalon malého přetlaku, podtlaku a diferenčního tlaku v plynném médiu 

Tento etalon je založen na digitálním pístovém tlakoměru Furness Controls FRS4. Uvedený přístroj poskytuje nízké nejistoty a fundamentální princip měření pístových tlakoměrů. Rozšiřuje rozsah použití uvedených přístupů k 1 Pa, dále poskytuje rozlišení 0,001 Pa až do tlaku 1 kPa.
To je umožněno dvěma klíčovými prvky jeho konstrukce. Za prvé je hmotnost pístu kompenzována dynamometrem, což umožňuje jít až k nulovým hodnotám tlaků. A za druhé píst o ploše 100 cm2, jež má zaručit vysokou citlivost, je centrován v pouzdře pomocí speciální technologie, aniž by v něm musel rotovat. Měřený tlak je přiváděn na horní konec vertikálního pístu v pouzdře. Takto aplikovaný tlak vytváření vertikální sílu na píst, která je přenášena z pístu pomocí mechanického uchycení na elektronický dynamometr, jehož digitální výstup odpovídá působícímu tlaku. Design přístrojů umožňuje, aby byl dynamometr rekalibrován pomocí etalonového závaží.
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Obr. 7: Princip nerotujícícho digitálního pístového tlakoměru (vlevo) a konstrukční provedení státního etalonu (vpravo)
Tlak generovaný státním etalonem se vypočítá dle rovnice:
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Etalon zaštiťuje dva CMC řádky (p je hodnota generovaného tlaku v pascalech).

Pro rozsah 1 Pa až 3,2 kPa přetlaku je uznaná nejistota Uk=2 = 0,02 Pa + 8∙10-5∙p.

Pro rozsah 1 Pa až 3,2 kPa podtlaku je uznaná nejistota je Uk=2 = 0,02 Pa + 8∙10-5∙p.

4.5 Státní etalon vakua 

V případě tohoto přístroje je tlaková síla působící na píst kompenzována elektronickým dynamometrem, který je před měřením kalibrován interním etalonovým závažím. Hmotnost pístu a propojovacích součástí je vynulována před měřením, takže během měření již registrujeme pouze síly dané tlakovým působením na píst. Rotace pístu u obvyklých digitálních pístových tlakoměrů vyvolává periodické fluktuace tlaku v řádu jednotek pascalů, které při měření velmi nízkých tlaků již mají značný vliv na dosažitelnou nejistotu. Avšak pístový tlakoměr, který využívá spojení nerotujícího pístu s elektronickým dynamometrem, umožňuje registrovat i velmi malé změny rovnovážného stavu pístu. Zatímco ale rotující píst se během měření sám centruje, tak v tomto případě je nutno zajistit jeho středění např. pomocí proudění plynu v kónické mezeře mezi pístem a pouzdrem. Pro měření velmi malých tlakových diferencí je nejvhodnější uspořádání utvářející štěrbinu rozšiřující se od obou konců pouzdra ke středu, kde je do štěrbiny vháněn mazací plyn. 
Při práci v absolutním módu je referenční strana měrky čerpána vývěvou a referenční vakuum je měřeno vhodným vakuometrem. Státní etalon hrubého vakua je založen na výše uvedeném principu a může měřit absolutní tlaky, přetlaky i tlakové diference. Jeho rozsah v absolutním módu činí (1 až 15 000) Pa.
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Obr. 8: Princip nerotujícího digitálního pístového tlakoměru (vlevo) a konstrukční provedení státního etalonu (vpravo)
Tlak generovaný státním etalonem se vypočítá dle rovnice:
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Obr. 9: Detail tlakové měrky.

Etalon zaštiťuje dva CMC řádky (p je hodnota generovaného tlaku v pascalech).

Pro rozsah 3,2 kPa až 5 kPa přetlaku je uznaná nejistota U = 0,27 Pa.

Pro rozsah 1 Pa až 15 kPa absolutního tlaku je uznaná nejistota je U = 0,02 Pa + 2,8∙10-5∙p.

4.6 Primární etalon vysokého vakua 

V oblasti vysokého vakua je již možno v praxi použít pouze systémů dynamické expanze (i když se experimentuje i s použitím molekulových svazků, Brownova pohybu levitující částice či optických metod). V tomto případě přesně definovaný proud plynu vstupuje do kalibrační komory, která je čerpána turbomolekulární vývěvou skrze clonu, jejíž vodivost je mnohem větší než čerpací rychlost zmíněné vývěvy. Tlak v kalibrační komoře je pak dán jako jejich podíl. Jejich rozsahy začínají na zhruba 30 Pa a s použitím děliče průtoku mohou dosáhnout tlaku 1 nPa. Nejistoty těchto aparatur se pohybují od 0,1 % do několika procent v závislosti na hodnotě generovaného tlaku.

ČMI se v rozsahu 1 Pa až 10-4 Pa absolutního tlaku muselo až donedávna spolehnout na sekundární etalony na principu viskózního vakuometru (SRG) pravidelně navazované v zahraničí, jejichž rozšířená nejistota (uznaná v CMC) je U = 1∙10-5 Pa + 1,5∙10-2∙p. Tento stav ovšem není z pohledu primární laboratoře dlouhodobě vyhovující. Proto primární laboratoř tlaku ČMI ve spolupráci s Karlovou univerzitou v Praze vyvinula svůj vlastní primární etalon - systém dynamické expanze.

V případě tohoto etalonu má clona průměr přibližně 11 mm. Pro generování přesné hodnoty vstupního průtoku byl zvolen průtokoměr na principu konstantního tlaku. Rozsah průtoků nutný na pokrytí celého plánovaného rozsahu tlaků musel být realizován dvěma průtokoměry. S jejich pomocí může tato aparatura generovat hodnoty tlaku v rozsahu od 0,1 Pa do 1∙10-5 Pa. Její nejistoty se pohybují od 1 % do 1,8 %. V současnosti stále ještě nebyla uzavřena mezinárodní porovnání, jež je mají potvrdit.
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Obr. 10: Princip dynamické expanze (vlevo) a její konstrukční provedení (vpravo)

Vlivy nejistoty geometrie clony, nečistot kalibračního plynu a nestability čerpací rychlosti vývěvy na celkovou nejistotu jsou mnohem nižší než vliv nejistoty průtokoměru. Naproti tomu je celková nejistota etalonu významně ovlivněna nestabilitou a nerovnoměrností rozložení teploty v aparatuře v celém rozsahu generovaných tlaků, desorpcí plynů a nedostatečným mezním tlakem vývěvy v nízkých tlacích. Tyto poslední dva problémy zamezují dosažení tlaků nižších než 1∙10-5 Pa.

Zároveň díky svým primárním průtokoměrům tato aparatura slouží jako primární etalon héliových vakuových netěsností v rozsahu (1∙10-1 až 1∙10-7) Pa∙m3∙s-1.
4.7 Primární etalon ultravysokého vakua 

Konstrukce primárního etalonu pro ultravysoké vakuum (do 10-9 Pa, v ideálním případě do 10-10 Pa) přináší nejobtížnější problémy. I když zde v historii byla používána např. i metoda molekulových svazků, zdá se, že nejschůdnější cesta vede opět přes využití proudění plynu clonou. Naráží se zde ovšem na tři základní problémy.

Zaprvé jsou potřebné proudy plynu tak malé, že je téměř nemožné zhotovit pro jejich generování primární průtokoměr. Toto však lze naštěstí obejít pomocí dělení proudu plynu (na obr. 11 v komoře Ch1 clonami C0 a C1).
Zadruhé je extrémně obtížné dosáhnout těchto extrémních tlaků před clonou jako v případě dynamické expanze. Je tedy nutné zvolit jako místo generování tlaku prostor za clonou. V tomto prostoru je však díky intenzivnímu čerpání narušeno Maxwellovo rozdělení rychlostí, a tudíž i sama definice tlaku. Tuto obtíž se podařilo překonat pomocí metody dynamické extenze.

Zatřetí je nutno najít vhodný konstrukční materiál, jehož plynění by bylo řádově nižší, než plynění ocelí používaných ve vakuové technice. I když je takových materiálů více (sklo, keramika, hliník, vrstva TiN na oceli), každý přináší nějaká konstrukční omezení. Nakonec se jako nejnadějnější ukázala měď s příměsí berylia, které na jejím povrchu vytváří tenkou vrstvu oxidu zamezující plynění (na obr. 11 je z tohoto materiálu vyrobena část značená jako ETALON UHV).
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Obr. 11: Princip (vlevo) a snímek UHV etalonu ČMI (vpravo).

Potřebné vakuové komory z výše uvedeného materiálu už byly vyrobeny (což samo o sobě představovalo ojedinělý počin), byla zhotovena i speciální modifikace komerčně dostupné kryovývěvy a práce na stavbě etalonu ultravysokého vakua úspěšně pokračují.

Zároveň se s touto aparaturou výhledově počítá též jako s primárním etalonem héliových vakuových netěsností v rozsahu (1∙10-7 až 1∙10-10) Pa∙m3∙s-1.
4.8 Primární etalon pro „přechodovou oblast“ vakua   

Stávající etalonáž hrubého vakua je v ČMI v oblasti nad 1 Pa absolutního tlaku založena na státním etalonu vakua na principu digitálního pístového tlakoměru s nerotující kónickou tlakovou měrkou a pod 0,1 Pa na aparatuře dynamické expanze, přičemž do oblasti absolutního tlaku v rozsahu 0,1 Pa až 1 Pa nelze se smysluplnou nejistotou rozšířit rozsah ani jednoho z těchto etalonů. Tato oblast absolutního tlaku je tedy na primární úrovni v ČMI nezajištěna a musí tak být realizována pomocí interpolačních metod.
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Obr. 12: Prototyp aparatury přechodové dynamické expanze

Tento stav nebyl z pohledu národní laboratoře ideální, proto se ČMI rozhodl vybudovat prototyp nového primárního etalonu založeného na principu dynamické expanze. Protože však uvedený rozsah generovaného absolutního tlaku leží v tzv. přechodové oblasti, kde nelze plně využít matematického popisu fyzikálních jevů, bylo nutné vytvořit zcela originální konstrukční řešení založené na použití dvou ve vakuu zaměnitelných multiclon. Projekt vzniká v rámci činnosti společné vakuové laboratoře s MFF UK Praha. V současné době je dokončena vlastní aparatura prototypu a dokončuje se výroba multiclon.
Z důvodu potřeby dostatečného překryvu rozsahů s navazujícími primárními etalony se očekává, že pracovní rozsah přechodové dynamické expanze bude v ideálním případě 1∙10-3 Pa až 10 Pa.  
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