{(19) DEUTSCHE DEMOXRATISCHE REPUBLIK | PATE NTSCHR?%}:T )
l 3 Wirtschafispatent ISSN  0433-64851 k) 2@2 22 2

Erteilt gemael § 5 Absatz 1 des Aenderungsgesetzes

/ zum Patentgesetz Int.Cl.3 3(51) GO1F 1/34 ‘

P

AMT FUER ERFINDUNGS- UND PATENTWESEN In der vom Anmeider eingereichten Fassung veroeffentlicht

(21) WP G 01 F/ 2463 545 (22) 22.12.82 {44)  07.09.83

(71) siehe (72)

§72; DUEC]((ER), JOHANNES,DIPL.-PHYS.; GUENTHER, RALF,DIPL.-PHYS.;BROECHLER, GERD;DD;

73 siehe {72

(74) VEB MLW PRUEFGERAETE- WERK MEDINGEN SITZ FREITAL 8210 FREITAL 1 LESSKESTRASSE
10

(54) VORRICHTUNG ZUM UEBERPRUEFEN DER VON EINEM DOSIERER AUSGEGEBENEN
FLUESSIGKEITSMENGEN

(57) Vorrichtung zum Uberpriifen der von einem Dosierer ausgegebenen Flissigkeitsmengen,
insbesondere kieine und kleinste Mengen. Die Vorrichtung soll so ausgestaltet sein, daf3 das
Uberpriifen mit geratetechnisch einfachen Mitteln und mit geringem Zeitaufwand durchgefihrt
werden kann, Das erste Druckgefa 1 und das zweite DruckgefaB 2 sind mittels zwsier Leitungen,
Abfihrleitung 3 und MeRleitung 4, miteinander verbunden. Die Abflhrleitung 3 enthéit das erste
Ventil 5 und das zweite Ventil 6 und ist (iber die Pumpleitung 7 mit der Vakuumpumpe 8 verknGpft.
Die MeRleitung 4 schlieRt den ersten Druckmesser 9 und den zweiten Druckmesser 10 ein. Vor
und nach dem zweiten Druckmesser 10 ist die Umgehungsleitung 11 mit dem dritten Ventil 12
eingebunden. Das DruckgefaR 1 ist iber die Zufiihrleitung 13 mitdem im ersten thermostatisierten .
Behalter 17 angeordneten Zufiihrgefal 14 verbunden. Vor dem ZufihrgefaR 14 befindet sichdas
vierte Ventil 15 und danach das fiinfte Ventil 16. Das Druckgefals 2ist {iber die Ausgleichsleitung 18 -
mit dem im zweiten thermostatisierten Behalter 22 angeordneten Ausgleichsgeféal’ 19 verbunden.
Vor dem AusgleichsgefaR 19 befindet sich das sechste Ventil 20 und danach das siebente Ventil 21.
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Ordnungseinheit G 01 F, 25/0C :

Vorrichtung zum Uberpriifen der von einem Dosierer aus-
gegebenen Flissigkeitsmengen

-

Anwendungsgebiet der Erfindung:

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Uberprifen
der von einem Dosierer ausgegebenen Flissigkeiftsmengen,
insbesondere von kleinen und kleinsten Flissigkeitsmengen.
Unter Dosierer sollen bevorzugt Kolbenpipetten, Fixvo-
lumen--und- variable Dosierer mit Kolbenpumpe verstanden
werden,
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Charakteristik der bekannten technischen Ldsungen:

Das Abmessen kleiner und kleinster Fliissigkeitsmengen hat
nit der weiteren Entwicklung der bielogischen und medizi-
nischen Wissenschaften an Bedeubung gewonnen, Die Medi-
ziner, zum Beispiel, arbeiten zunehmend mit Informationen,
die aus Ergebnissen der Analysen von Kbrperflissigkeiten
vgewonnen werden, Dabei werden mit einer einzigen Probe
eine Vielzahl von-Analysen vorgenommen, Das Bestreben geht
dahin, die fir die Durchfiihrung einer jeden Analyse bend-
tigte Flissigkeitsmenge zu verringern, um die dem Patienten
zu entnehmende Probe so klein wie mdglich zu halten. Den
Anwendern stehen aus Kostengriinden oft nur sehr geringe
Mengen der hohe Aktivitdten entwickelnden Reagenzien zur
Verfiigung. Die Verwendung kleiner Proben und kleiner Re-
agensmengen ermdglicht hdhere Reaktionsgeschwindigkeiten
und damit einen groBeren Wirkungsgrad im Laboratorium,

- Daneben fordert die zunehmende Zahl der durchzufiihrenden
Analysen die Minimierung der Abmessungen der Gerdte, um
die Raumprobleme lGsen zu kdnnen, Um mit den Analysen der-
art kleiner Fliissigkeitsmengen weiterhin Ergebnisse er-
zielen zu kémnen, die die fiir den Zweck gestellten strengen
Genauigkeitsanforderungen erfiillen, muR das Verhiltnis der
im Reaktionsbehdlter zusammengebrachten Fliissigkeitsmengen
einwandfrei exakt sein. Aus diesem Grunde ist der Dosierer
eines der Elemente, die die Qualitdt einer Analyse ent=~
scheidend beeinflussen, Um den Anteil des Dosierers am »
Gesamtfehler von Richtigkeit und Prézision einer Analyse
moglichst gering zu halten, ist es deshalb wichtig, die
von dem Dosierer ausgegebenen Flilissigkeitsmengen regel-
méBig zu Uberpriifen.

Zum Uberpriifen von auf Auslauf eingeriéhxeten Dosierern
findet bevorzugt die gravimetrische Methode Verwendung.
Die hierzu notwendige Anslysenwaage muB eine hohe Ge-~
nauigkeit besitzen und in einem guten Zustand sein, Wei-
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terhin muf der Temperatureffekt bei der Wagung des ver-

wendeten destillierten Wassers berlicksichtigh werden,

AuBerdem miissen lMaBnahmen eingeleitet werden, die die

Verdampfung von destilliertem Wasser aus dem Wagegefal
5 begrenzen,

Zum Uberpriifen von auf Ein- und/oder Auslauf eingerich-
teten Dogierern findet insbesondere die fotomebrische
Methode Verwendung, Hierbei wird die Abscrption oder die
. Reflexion vor Licht einer vom Dosierer abgegsbenen ver-
10 dilnnten Lésung mit der Absorption bzw, Reflexion einer
Standardlosung verglichen.,

Bei _gen Methoden haftel der gemeinsame Nachteil an, dal
die Durchfiihrung sehr zeitaufwendig ist und deshalb die
Gefahr besteht, daB, insbesondere bei der oft vorhanden

15 Zeitnot, das notwendig gewordene Uberpriifen des Dosierers
auf einen spateren Zeitpunkt verschoben wird, Fermerhin
besteht auf Grund dessen, daB die Standardldsung fir die
fotometrische Methode in kleineren und mittleren Labora-
torien selbst angefertigt wird, die Moglichkeit, daB durch

20 nicht vorschriftsmiBige Lisungen ein fehlerbehafteter Ver-
gleich angestellt wird. o | '

Zur Bestimmung gasformiger Bestandteile von Fliissigkeiten
oder von Fliissigkeitsbeimengungen in Flissigkeiten, z. B.,
Wasser in-Mineraldlen, ist es bekannt,; die zu untersuchende
25 Pliissigkeit mit einem GasentwicklungsTeagens in einem Re-
aktionsgefdB zusammenzubringen und zurT Entgasung’einem
Vakuun auszusetzen, Mit Hilfe eines Manometers wird der
Gasdruck im ReakbionsgefdB Uberwacht. Derartige Einrich-
tungen gestatten es nicht, kleine bzw. kleinste Flussig-
30 keitsmengen ausreichend genau zu bestimmen, -
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- Ziel der Erfindung:

- Es besteht darin, eine Vorrichtung zum Uberpriifen der von
einem Dosiérer ausgegebenen Flissigkeitsmengen zu'finden,
an der die Nachteile der bekannten Methoden nicht auftre-

5 ten,

Darlegung des Wesens der Erfindung:

Die technische Aufgabe der Erfindung ist darin zu sehen,

daB die Vorrichtung es erlauben soll, das Uberpriifen der

von einem Dosierer ausgegebenen Flissigkeitsmengen mit

10 gerdtetechnisch einfachen Mitteln und mit geringem Zeit-
aufwand durchzufiihren. )

Die Merkmale der Erfindung bestehen darin, daf das erste
DruckgefiB und das zweite DruckgefidB mittels zweier Lei-
tungen, namlich Abfithrleitung und MeRleitung, miteinander

15 verbunden sind, Die Abfiihrleitung enthidlt das erste Ventil
und das zweite Ventil, Die Abfiihrleitung ist idber die Pump-
leitung mit der Vakuumpumpe verkniipft, Die MeBleitung
schlieBt den ersten Druckmesser und den zweiten Druckmesser
ein, Vor und nach dem zweiten Druckmesser ist die Umgehungs-
20 leitung mit dem dritten Ventil eingebunden, Das erste Druck-
gefaB ist Uber die Zuflihrleitung wmit dem im ersten thermo-
statisierten Behidlter angeordneten ZufiihrgefiB verbunden.
Vor dem ZufihrgefidB befindet sich das vierte Ventil und

danach das flinfte Ventil, Das zweite DruckgefdB ist iber

25 die Ausgleichsleitung mit ‘dem im zweiten thermostatisierten

Behilter angeordneten AusgleichsgefiB verbunden, Vor dem
AusgleichsgefdB befindet sich das sechste Ventil urnd da-
nach das siebente Ventil.



10

12

20

25

20

[BDdd™ v

Ausfiihrungsbeispiel:

Die Erfindung soll nachstehend an Hand der zugehSrigen
Zeichnung ndher erliutert werden.

Das erste DruckgefsB 1 und das zweite Druckgefal 2 sind
mittels zweier Leitungen, Abfiihrleitung 3% und MeBleitung 4,
verbunden, Innerhalb der Abfiihrleitung 3 befinden sich zwei
Ventile, nimlich das erste Ventil 5 und das zwelte Ventil 6.
Die Abfiihrleitung 3 ist {iber die Pumpleitung 7 mit der Va-
kuumpumpe 8 verkniipft. Die Melleitung 4 schlieBt den ersten
Druckmesser 9 und den zweiten Druckmesser 10, der ein Dif-
ferenzdruckmesser ist, ein. Vor und nach dem zweiten Druck-
messer 10 ist die Umgehungsleitung 11 mit dem dritten Ven-
til 12 eingebunden.

Das erste Druckgefdl 1 ist durch die Zufilhrleitung 13 an
das ZuflihrgefdB 14 angeschlossen. Yor dem Zufithrgefal 14

ist innerhaldb der Zufiihrleitung 13 das vierte Ventil 15 und
nach dem ZufiihrgefiB 14 das finfte Ventil 16 angeordnet. Das
Zufihrgefds 14 befindet sich innerhalb eines ersten thermo-
shatisierten Behilters 17. Der Behilter 17 wird mittels
einer geeigneten, nicht dargestellten Helzung auf ca. EQOC
beheizt. ’

Das zweite Druckgefif 2 ist durch die Ausgleichsleitung 18
mit dem AusgleichsgefiR 19 verbunden, Vor dem Ausgleichs~
gefdl 19 befindet sich innerhalb der Ausgleichsleitung 18
das sechste Ventil 20 und nach den AusgleichsgefdR 19 das
siebente Ventil 21. Das AusgleichsgefdB 19 ist innerbalbd
des zweiten thermostatisierten Behilters 22 angeordnet. Der
Behilter 22 wird ebenfalls mittels einer geeigneten, nicht
dargestellten Heizung auf ca. 20°C beheizt., ‘

Die erfindungsgem#ife Vorrichtung soll nunmehr in Funktion

- dargestellt werden. Die Ventile, erstes Ventil 5, -zweites

Ventil 6 und drittes Ventil 12, sind gedffnet. Die Ventile,
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viertes Ventil 15, fiinftes Ventil 16, sechstes Ventil 20

‘und sisbentes Ventil 21, sind geschlossen. Die Vakuum-

pumpe 8 wird in Betrieb gesebtzt und saugt die Luft aus
dem ersten DruckgefZB 1 und dem zwelten Druckgefdf 2,
Den dabei entstandenen Unterdruck von etwa 5 bis 9 Torr
zeigt der erste Druckmesser 9 an,

Die bisher offenen Ventile, erstes Ventil 5, zweites Ven-
$il 6 und drittes Ventil 12, werden geschlossen. Das finfte
Ventil 16 und das siebente Ventil 21 werden gedffnet, Mittels
des zu Uberprifenden, nicht dargestellten Dosierers wird
eine bestimmbte Flissigkeitsmenge in das Zufiihrgefdl 14 ein-
gegeben, Danach-werden das filinfte Ventil 16 und das siebente

Ventil 21 -geschlossen und das vierte Ventil 15 und das sechste

" Ventil 20 getffnet, Die im ZufiihrgefdB 14 und im Ausgleichs-
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gefdBR 19 eingeschlossene Luftmenge fihrt bel entsprechender
Auslegung des Zufilhrgef&Bes 14 und des AusgleichsgefdBes 19
zu gleichen Druckerhdhungen im ersten Druckgefdl 1 und im
zweiten DruckgefdB 2, Die im Unterdruck des ersten Druckge-
£ifes 1 verdampfends Fliissigkeitsmenge fiihrt mit ihrem
Dampfdruck zu einer zusibzlichen Druckerhdhung im Gesamtvo-

" lumen des ersten DruckgefiBes 1 und des ZufilhrgefiBes 4.

Da gich dieser Druck in dem ersten Druckgefil 1 und dem-
zwelten Druckgefdl 2 Uber die MeBleitung 4 mit dem einge-
schlossenen zweiten Druckmesser 10 ausgleicht, zeigt der
zweite Druckmesser 10 einen vom bisherigen Druck abweichen-
den Wert an, Dieser abweichende Wert dient zur Berechnung
der eingegebenen Fllissigkeitsmenge. ' |
AbschlieBend wird das dritte Ventil 12 gedffnet und durch
kurzzeitiges Uffnen des fiinften Ventiles 16 eine so groBe
Luftmenge zugefiihrt, die das Erreichen des Sattigungsdampf-
druckes wdhrend einer MeBreihe sicher verhindert., Danach
kann nach Einsteilen des Ausgangszustandés der niachste

- MeBzyklus begonnen werden,
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Es s0ll nun an Hand eines Beispiels die Berechnung der
gesuchten Flilssigkeitsmenge demonstriert werden. Die hier-
zu notwendigen Werte sollen betragen:
Gesamtdruck P

5,0528 Torr

Sattigungsdampfdruck der Flissigkeit pg = 17,5 Torr
Sittigungsteuchte : £, = 0,0173 ng/em’
Volumen des ersten DruckgefiBes 1 Vo = 1000 e
Volumen des ZufiihrgefiBes 14 vy =1 cmd.

Hiermit errechnet sich nach der Formel:

_ 5,0528 Torr x 0,0173 mg x 1001 cm’ 5 ng

)

17,5 Torr x cm

By

Die vom zu Uberprifenden Dosierer in das Zuflhrgefal 14
eingegebene Flissigkeitsmenge betrigh 5 mg. Sofern das
Volumen ermittelt werden soll, ist nach der Formel
Volumen = Masse der eingebrachten Fllssigkeib:

Dichte der Flussigkeit dieses zu berechnen,
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Erfindungsanspruch

Vorrichtung zum Uberpriifen der von einem Dosierer ausge-
gebenen Flissigkeltsmengen, insbesondere zum Uberpriifen
von Kolbenpipetten, Fixvolumen- und variablen-Dosierern
mit Kolbenpumpe auf Genauigkeit des Nennvolumens und der
Prazision wiederholt ausgegebener Mengen, dadurch gekenn-
zeichnet, daB ein erstes DruckgefdB (1) mittels zweier
Leitungen, Abfihrleitung (3) und MeBleitung (4), nit

einem zweiten DruckgefdB (2) verbunden ist, dabei ent-
hilt die Abfiihrleitung (3) ein erstas Ventil (5) und ein
zweites Ventil (6) und ist iber eine Pumpleitung (7)

nit einer Vakuumpumpe (8) verknlipft und die MeBleitung (4)
schlieBt einen ersten Druckmesser (9) und einen zweiten
Druckmesser (10)vein, wobei vor und nach dem zweiten
Druckmesser (10) eine Umgehungsleitung (11) mit einem
dritten Ventil (12) in die MeBleitung (4) eingebunden ist,
daB das erste DruckgefsB (1) iber eine Zufﬁhﬁleitung (13)
mit einem in einem ersten thermostatisierten Behdlter (17)
angeordneten Zufﬁhrgeféﬁ (14), vor dem sich in der Zufithr-
leitung (13) ein viertes Ventil (15) und nach dem sich ein
finftes Ventil (16) befindet, verbunden ist und daB das
zweite DruckgefdB (2) liber eine Ausgleichsleitung (18) mit
einem in einem zweiten thermostatisierten Behilter (22)
angeordneten Ausgleichsgefdl (19), vor dem sich in der
Ausgleichsleitung (18) ein sechstes Ventil (20) und nach
dem sich ein siebentes Ventil (21) befindet, verbunden ist.

Hierzu 1 Seite Zeichnung.
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