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Patentanspruch:

Vorrichtung zum Prifen der Funktionssicherheit von Mikroliterspritzen auf Dichtheit und
Dosiervolumen, gekennzeichnet dadurch, daB sie aus einer durchsichtigen Druckkammer (1) und
einerin ihr angeordneten durchsichtigen volumenkalibrierten MeRBkapillare (2) besteht und ein
Septum (17) aufweist und an die Druckkammer (1) tiber eine Druckleitung (12) ein Druckerzeuger,
bestehend aus einer an sich bekannten Druckflasche (7), einem Druckminderer (8), einem
vorzugsweise als Magnetventil ausgebildeten Wegeventil (9), einem als Beliiftungsventil
ausgebildeten Wegeventil (10) und einer in die Druckleitung (12) eingebauten Drossel (13),
angeschlossen ist und der Druckkammer (1) ein optoelektronischer Abnehmer zugeordnet ist und die
Wegeventile (9; 10) mit einem Zeitglied (15) gekoppelt sind.

Hierzu 3 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Priifen der Funktionssicherheit beziglich der Genauigkeit des Dosiervolumens und
der Dichtheit von Mikroliterspritzen, die vorzugsweise in der chromatografischen Analysentechnik als Probendosierer
Anwendung finden,

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Es sind gravimetrische, optische und radiologische Priifmethoden zur Prifung des ausgestof3enen Dosiervolumens von
Mikroliterspritzen bekannt.

Bei der gravimetrischen Methode wird das von der Spritze dosierte Volumen einer schweren Fliissigkeit gewogen und so aufdie
Maghaltigkeit der Spritze geschlossen.

Bei der optischen Methode wird das von der Mikroliterspritze abgegebene Fliissigkeitsvolumen in eine Vergleichsflissigkeit
eingeleitet, wodurch sich dessen optische Eigenschaften andern. Aus der GroRe der Anderung kann das Volumen der
ausgestoRenen Dosiermenge Flissigkeit ermittelt werden. )

Die radiologische Methode arbeitet analog der optischen, dabei wird die Anderung der Radioaktivitdt zur Bestimmung des
Volumens benutzt.

Die gravimetrischen, optischen und radiologischen Methoden haben den Nachteil, daB sie sehr zeitaufwendig sind und ihre
Durchfiihrung einen hohen Grad an Erfahrungen erfordern, wobei die radiologischen Methoden zusatzlich entsprechende
Schutzmanahmen erfordern.

AuBerdem sind die Priifgerate fiir diese Methoden grundsétzlich so aufgebaut, dal die MeBfehler in das MeRergebnis
Ubertragen werden und der MeRfehler durch die Apparatur am Gerét nicht sichtbar kontrolliert werden kann. Deshalb sind die
bekannten Prifgeréte fiir diese Methoden fiir die Priifung der Funktionssicherheit von Mikroliterspritzen kleiner und kleinster
Dosiervolumen ungeeignet.

Weiterhin ist eine Vorrichtung bekannt, die aus zwei Gefaen besteht, die miteinander durch eine Kapillare verbunden sind und
in denen ein bestimmter Fllissigkeitsdruck herrscht, wobei das eine Gefdl3 geschlossen und das andere Gefal offen ausgefihrt
ist.

Zur Prifung des Dosiervolumens der Mikroliterspritzen wird dabei die Kaniile der Mikroliterspritze durch eine elastische
Gummidichtung (Septum) in das eine GefaR eingefiihrt und der Flissigkeitsinhait aus der Mikroliterspritze in das Gefa dosiert.
Der dabei im ersten GefaR entstehende Druckanstieg wird von einem Quecksilberfaden in der Verbindungskapillare zum zweiten
GefaB angezeigt und aus der Anzeige auf das dosierte Volumen geschlossen. Bei einer undichten Mikroliterspritze fallt der Druck
im ersten GefaR ab, wodurch sich der Quecksilberfaden aufgrund des Gegendruckes aus dem zweiten GefédB in Richtung des
ersten GefdRes bewegt. Diese Methode, bei der die Kandile der Mikroliterspritze in ein mit Fliissigkeit gefiilites Druckgefa®
eingestochen wird, hat den Nachteil, da8 Luftansammiungen, die unter Umstanden unkontrolliert durch den Dosiervorgang in
das DruckgefaB gelangen kénnen, Elastizititen der Dichtungen, die die durchstochenen Offnungen im Septum konisch
erweitern, kdnnen zu Stérungen bei der Prifung fihren. Ein zeitaufwendiges und umsténdliches Reinigen der gesamten
Vorrichtung ist dann erforderlich. Weiterhin treten durch die haufigen Einstiche der Kaniile in das Septum des ersten
DruckgefaBes Druckabfalle im DruckgefaB auf, die die Priifung nachteilig beeinflussen. AuBerdem werden Lecke in und am
Septum sowie Undichtheiten an den Verbindungsstellen der Kapillare zu den DruckgefaBen in das MeBergebnis unbeobachtbar
und direkt in das Priifergebnis fiir die Mikroliterspritze ohne eine definierte Korrekturmoglichkeit Gbernommen und dadurch
brauchbare Mikroliterspritzen als unbrauchbar oder nacharbeitungsbedurftige aussortiert.
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Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist die Schaffung einer Prifvorrichtung, mit deren Hilfe das ausgestoBene Dosiervolumen und die Dichtheit
von Mikroliterspritzen genau und schnell nach einem volumetrischen MeRprinzip unter Ausschaltung der Nachteile der
bekannten Verfahren bestimmt und die dem technologischen FertigungsfluR angepaf3t werden kann.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Priifvorrichtung flir Mikroliterspritzen zu schaffen, die unter Beibehaltung des
technologischen Ablaufes nach der volumetrischen MeBmethode arbeitet und mit der eine exakte und schnelle Prifung des
ausgestoRenen Volumens und der Dichtheit moglich ist.

Erfindungsgemas wird die Aufgabe dadurch geldst, daB die Vorrichtung aus einer durchsichtigen Druckkammer und einerinihr
angeordneten durchsichtigen volumenkalibrierten Mef3kapillare besteht und ein Septum aufweist und an die Druckkammer liber
eine Druckleitung ein Druckerzeuger, bestehend aus einer an sich bekannten Druckflasche, einem Druckminderer, einem
vorzugsweise als Magnetventil ausgebildeten Wegeventil, einem als BelGftungsventil ausgebildeten Wegeventil und einerin die
Druckleitung eingebauten Drossel, angeschlossen ist und der Druckkammer ein optoelektronischer Abnehmer zugeordnet ist
und die Wegeventile mit einem Zeitglied gekoppelt sind.

Mittels der Kaniile der Mikroliterspritze wird das Dosiervolumen (iber das Septum direkt in die Mef3kapillare hineindosiert und
durch die zugeordneten optischen MeBmittel die Volumenmessung bzw. -prifung durchgefiihrt. Dabei liegt durch den
angeschlossenen Druckerzeuger im Innenraum der Druckkammer und an der MeRkapillare stets ein gleicher, konstant regelbarer
Druck an.

Zur Prifung der Dichtheit wird die Kaniile der Mikroliterspritze ebenfalls in die MeBkapillare der Druckkammer eingefihrt.

In der Druckkammer, in der Prifdruck vorherrscht, befindet sich ein neutrales Gas. Die Rickdrangung der dosierten
Flassigkeitssaule in der Me3kapillare durch Lecke an der Mikroliterspritze in diese hinein innerhalb einer vorgesehenen
Zeitspanne ergibt die Leckrate der Mikroliterspritze.

Ein vorteilhaftes Merkmal der Erfindung besteht darin, da8 der gesamte Priifvorgang, insbesondere das Dosieren, im Detail
visuell beobachtet werden kann. Dadurch werden stérende Teilchen, Verunreinigungen und Fehldosierungen vom Priifenden
sofort erkannt. AuBerdem werden durch die optoelektronische Abtastung und Messung visuelle Fehler ausgeschaltet und es ist
eine doppelte Kontrolle gesichert.

Ausfiihrungsbeispiel

Die Erfindung soll nachfolgend durch Ausfiihrungsbeispiele ndher erldutert werden.
Die dazugehdrigen Zeichnungen zeigen:

Fig.1: Eine schematische Darstellung der erfindungsgeméag@en Prafvorrichtung fiir Mikroliterspritzen, vorzugsweise mit einem
Nennvolumen von 1yl bis 10ul;

Fig.2: Eine schematische Darstellung der erfindungsgemaéRen Prifvorrichtung fuir Mikroliterspritzen, vorzugsweise mit einem
Nennvolumen von 504l bis 200ul;

Fig.3: Eine Darstellung der erfindungsgeméafien MeRBkapillare zur Prifung von Mikroliterspritzen mit einem Nennvolumen von
50yl bis 200ul.

Die Prafvorrichtung fir Mikroliterspritzen mit einem Nennvolumen von 1l bis 10 ul besteht aus der Druckkammer 1 aus Glas, in
der sich die auswechselbare, volumenkalibrierte MeBBkapillare 2 aus Glas befindet. Die Druckkammer 1 ist auf dem axial zur
Me#Rkapillare 2 verstellbaren Tisch 3 befestigt. Uber der Druckkammer 1 befindet sich das MeBmikroskop 4, das im Gesichtsfeld
eine MeRteilung hat, die durch die MeBschraube 5 in axialer Richtung zur MeBkapillare 2 verstellbar ist. Der volumenkalibrierte
Innenraum der MeRkapillare 2 steht mit der (ibrigen Druckkammer 1 durch die Druckausgleichs6ffnung 6 in Verbindung.
Weitere Bestandteile der Prifvorrichtung sind ein zur Erzeugung des Kammerdruckes notwendiger Druckerzeuger,
vorzugsweise eine Druckflasche 7, ein Druckminderer 8, sowie zwei Ventile 9 und 10 und ein Druckmesser 11 zur Messung des
Priifdruckes in der Druckkammer 1.

Wird das Ventil 8 gedffnet, so stromt das Gas, vorzugsweise Stickstoff, aus der Druckflasche 7 tiber die Druckleitung 12 in die
Druckkammer 1. Mit dem Druckminderer 8 kann der gewlinschte Priifdruck eingestellt werden. in der Druckleitung 12 befindet
sich vor dem Druckmesser 11 die Drossel 13, welche den Gasdruck in der Druckkammer 1 allméhlich ansteigen lait. Zur
Beltftung der Druckkammer 1 dient das Ventil 10. Die Ventile 9 und 10 werden entweder durch den Schalter 14 oder durch die
Zeitschaltuhr 15 gesteuert.

Zum Priifen wird die Kaniile der gefiillten Mikroliterspritze 16 durch das Septum 17 in die Druckkammer 1 gestochen und die
Spitze der Kantile in die Offnung der MeRkapillare 2 soweit eingefiihrt, da beim Dosieren alle Fliissigkeit von der MeRkapillare 2
aufgenommen wird. Danach wird die Mikroliterspritze 16 so weit zurickgezogen, daB die Kanllenspritze gerade aus dem
Kapillarrohr der MeRkapillare 2 entfernt ist. Mit dem MeBmikroskop 4 wird nunmehr die Lange der Flissigkeitssaule in der
MeRkapillare 2 gemessen. Aus der gemessenen Saulenldnge wird das Volumen der dosierten Flissigkeitsmenge abgeleitet.
Fir die Prifung der Dichtheit wird erneut die Kanilenspritze in das Kapillarrohr der Me3kapillare 2 eingefihrt und durch
Betédtigung des Schalters 14 oder der Zeitschaltuhr 15 Druckgas in die Druckkammer 1 eingeleitet. Weist die Mikroliterspritze 16
Undichtheiten auf, so wird die Flissigkeitssadule im Kapillarrohr der MeBkapillare 2 in die Kanlle gedrangt.

Durch Umschalten des Schalters 14 oder durch die Zeitschaltuhr 15 wird die Druckkammer 1 beltiftet und mit dem
MeRmikroskop 4 die Lange der Flassigkeitssaule im Kapillarrohr der MeBkapillare 2 ausgemessen und ihr Volumen
ausgewertet. Aus dem vor und nach der Druckprifung gemessenen Volumen wird die Leckrate der Mikroliterspritze 16 als
Differenz'bezogen auf die Druckprﬁfzeit‘errechnet.
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Die Prifvorrichtung ftir die Mikroliterspritzen 16 mit einem Nennvolumen von 50l bis 200 sl besteht im Unterschied zu der
bereits beschriebenen Prifvorrichtung fir Mikroliterspritzen 16 von 1ul bis 10ul aus einer senkrecht angeordneten
Druckkammer 1, in der sich die in Fig. 3 dargestelite volumenkalibrierte MeBkapillare 2 befindet, welche direkt auf dem

Septum 17 aufsitzt. Die MeBkapillare 2 besteht aus dem Kapillarteil 21 und dem angesetzten Erweiterungsteil 22, welches die
tiberwiegende Menge der von der Mikroliterspritze 16 ausgestoBenen Fliissigkeitsmenge aufnimmt. Auf dem Kapillarteil 21 ist
eine Justiermarke 23, die das Nennvolumen der Mef3kapillare 2 kennzeichnet, angebracht. Weitere Marken 24 und 25 legen die
Toleranzgrenzen des Nennvolumens der Mikroliterspritze 16 fest. Die Kanule der Mikroliterspritze 16 wird von unten durch das
Septum 17 in die MeRBkapillare 2 eingefiihrt. Der Priifvorgang erfolgt in der bereits beschriebenen Weise. Das Ablesen der Hohe
der Flussigkeitssaule erfolgt an der MeRkapillare 2.
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