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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft eine Saug-/Abgabevor-
richtung mit einem Detektor fir eine FlUssigkeits-
grenzflache und dafir eine Verbesserung, die ein Bil-
den von eingeschlossenen Luftblasen in der Flissig-
keit vermeidet.

[0002] Es ist bekannt, den Kontakt einer Saugdise
mit der Flussigkeit, in welche die Dise zum Saugen
abgesenkt wird, zu erfassen. Ein stark bevorzugtes
Verfahren stof3t Druckluft mit konstantem Druck aus
der Dusenoffnung, wobei der Druck in der Dise
durch einen Druckdetektor oder -wandler erfaf3t wird.
Wenn der letztere eine Erhéhung des Druckes auf-
grund des Auftreffens auf die Flussigkeit erfal3t, wird
die Druckluftquelle von der Dise isoliert, und die
Dise kann durch eine Pumpe in herkdmmlicher Art
evakuiert werden, um die Flussigkeit aufzusaugen,
bevor sie woanders abgegeben wird. Ein reprasenta-
tives Patent mit dieser Anordnung st
US-A-5,013,529, insbesondere dessen Fig.3. Ein
anderes ist WO 95/00829, deren Offenbarung die Ba-
sis der Oberbegriffe von Anspriichen 1 und 7 bildet.

[0003] Ein solcher Mechanismus hat einen Nachteil:
das Sperrventil, das die Duse von der Druckluftquelle
abtrennt ist untauglich, immer einen solchen Aufbau
von Druck zu verhindern, der ein Ausstof3en einer
oder mehrerer Blasen variabler Grof3e von der Dise
in die Flussigkeit verursacht, die die Disendéffnung
bedeckt. Solche Blasen sind unerwlnscht, weil sie,
sofern sie nicht vollstandig verteilt werden, zurtick in
die Diuse anstelle von Flissigkeitsvolumen gesaugt
werden, so dal} die Genauigkeit des erwarteten Flis-
sigkeitsvolumens zerstért wird. Genauer gesagt, be-
nutzt das System einen Druckwandler, um eine Spit-
ze erhohten Drucks zu erfassen, die die Flussigkeits-
wand darstellt, die nun die Dusendffnung blockiert.
Die Druckspitze ist fur ein Funktionieren des Wand-
lers wesentlich. Ungllcklicherweise ist es diese
Druckspitze, die dann eine Luftblase an der Disen-
offnung erzeugt. Die Blase sitzt bestenfalls an der
Dusendffnung, um nur wahrend des Saugzyklus der
Dise angesaugt zu werden. In solch einem Fall wird
in das Luftblasenvolumen Teil des Restvolumens der
Duse und beeintrachtigt dieses und wird niemals ,ab-
gegeben". Als solche bildet dann eine solche Blase
durch wirksames Andern des toten Luftvolumens in
dem Luftverdrangungssystem eine Wirkung zweiter
Ordnung. Wenn das Blasenvolumen beispielsweise
10 % eines Aliquots einer Flissigkeit reprasentiert, ist
eine Wirkung an dem anschlielend Abgegebenen
vielleicht nur 2 %.

[0004] Die Situation ist hingegen schlimmer, wenn
sich die Blase von der Duse |6st, was gelegentlich
stattfindet. Dann kann die Blase als Teil des
~Schlucks" des Volumens, das abzugeben ist, in die
Duse zuriickgesogen werden. Die Blase wird in das
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Restvolumen wandern. Dennoch ist der Zeitablauf
so, daf} dieses Wandern nicht immer vor dem Abga-
beschritt abgeschlossen ist (in Abhangigkeit von den
Fluideigenschaften der Probe und der Anfangspositi-
on der Blase). In diesem Fall erzeugt die Blase einen
Fehler erster Ordnung — ein Blasenvolumen, das 10
% des abgegebenen Aliquotvolumens darstellt, en-
det als 10 %-Fehler in dem abgegebenen Aliquot.

[0005] In jedem Fall sind beide Fehler fir genaue
MeRverfahren nicht akzeptabel.

[0006] Das Problem kann nicht blof3 durch Verrin-
gern des gesamten Drucks P; des Luftdrucks von der
Druckluftquelle gelést werden, der mit der Absicht
ausgestof3en wird, einen geringeren Druckausbau in
der Dise zum Zeitpunkt des Abtrennens der Quelle
des Luftdrucks zu haben. Die Druckspitze AP, wird
immer noch in der Diise gebraucht, um den Druckde-
tektor auszulésen, um das Abtrennen zu verursa-
chen. Selbst wenn daher der Druck P; der Luftquelle
um die Halfte reduziert ist, so da der Spitzendruck
AP, beispielsweise halb so grof3 wie die Druckspitze
AP, ist, die zum Abtrennen in dem Geréat des genann-
ten '529-Patents entsteht, so ist immer noch ausrei-
chend Druck vorhanden, um ein Ausstof3en einer
Blase von der Duse in die Flussigkeit zu verursachen.
Da keine solchen Blasen toleriert werden kénnen, ist
selbst eine Reduzierung von P; der Druckluftquelle
um die Halfte nicht eine geeignete Lésung. Ferner er-
reicht jeder Ansatz, um die Druckspitze stark zu redu-
zieren, die den Detektor auslést, um die BlasengroRe
zu reduzieren, einen Grenzwert, der durch das Sig-
nal-zu-Rausch-Verhaltnis flr eine erfalRbare Druck-
spitze auferlegt wird.

[0007] Alternative Systeme werden in
JP-A-56164958 und JP-A-59052759 offenbart. Aller-
dings verwenden diese Systeme negative Drlicke,
das heil’t ein Vakuum.

[0008] Ich habe festgestellt, daR die Losung der
Aufgabe eine sofortige Abgabe des in der Dise auf-
gebauten Drucks zum Zeitpunkt des Kontakts mit der
Flussigkeitsgrenzflache durch einen anderen Aus-
gang als die Dusendffnung benétigt. Ich habe eine
Vorrichtung gemaRl Anspruch 1 und ein Verfahren ge-
maf Anspruch 7 bereitgestellt, um diese Aufgabe zu
bewaltigen.

[0009] Insbesondere gemal einem Aspekt der Er-
findung wird eine Saug- und Abgabevorrichtung mit
einem Detektor fiir eine FlUssigkeitsgrenzflache zur
Verwendung in einer Analysevorrichtung bereitge-
stellt, mit einer Druckluftquelle; einem Behalter zum
Sammeln und Halten von Flussigkeit, der stromungs-
maRig mit der Druckluftquelle verbunden ist, wobei
der Behalter eine Saugoéffnung umfallt; Mittel zum
Absenken des Behalters, wahrend er stromungsma-
Rig mit der Druckluftquelle verbunden ist, in ein Ge-
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fak fur anzusaugende Flussigkeit; ein Beendigungs-
mittel zum Beenden der Strdmung der Druckluft zu
dem Behalter nach Aufbau von Druck innerhalb des
Behalters aufgrund des Auftreffens auf die Flissig-
keit; und eine Entliftungs6ffnung zur Atmosphare
zum Entliften des Behalters von der Druckluft an ei-
nem anderen Ausgang als die Saugd6ffnung, wobei
die Entliftungsoffnung zur Atmosphéare parallel zu
dem Behalter stromabwarts von dem Beendigungs-
mittel und in einer Position angeschlossen ist, um
wirksam Druck von dem Behalter zu entllften, sofern
Druckaufbau innerhalb des Behalters aufgrund einer
Blockierung der Saugéffnung erfolgt, so dal® Druck-
luftin dem Behalter durch die Entliftungséffnung ent-
lUftet wird, sofern die Saugoffnung durch die Flissig-
keit blockiert ist, eher als dal Blasen in der Flussig-
keit in dem Gefald gebildet werden.

[0010] GemaR einem anderen Aspekt der Erfindung
wird ein Verfahren zum Messen der Gegenwart einer
Luft-Flussigkeitsgrenzflache durch eine Saug-/Abga-
bevorrichtung mit einem Behalter bereitgestellt, der
zu und in eine Flussigkeit abgesenkt wird, die die
Grenzflache bildet, bei dem a) der Behalter der
Saug-/Abgabevorrichtung beim Absenken des Be-
halters unter Druck gesetzt wird, b) Druckpegel in
dem Behalter wahrend Schritt a) erfal3t werden, und
¢) Schritt a) mittels Beendigungsmittel beendet wird,
wenn ein Druckaufbau reprasentativ fir das Auftref-
fen des Behalters auf die Grenzflache erfolgt. Dieses
Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dal3 die
Schritte a) und b) einen Schritt zum Entliften der
Saug-/Abgabevorrichtung zur Atmosphare durch
eine Entliftungs6ffnung zur Atmosphare mit einem
von dem Behélter getrennten Ausgang umfassen,
wobei die Entliftungsdffnung parallel zu dem Behal-
ter stromabwarts von dem Beendigungsmittel ver-
bunden ist, wobei der Schritt zum Entliften wahrend
des Absenken des Behalters erfolgt, so dald wenn der
Druckaufbau erfolgt, der Uberdruck von dem Behal-
ter sofort wahrend Schritt ¢) abgegeben wird, so dal}
keine Blasen in der Flissigkeit aufgrund des Uber-
drucks gebildet werden.

[0011] Dabher ist es ein vorteilhaftes Merkmal der Er-
findung, dafl eine Luft-Flussigkeits-Grenzflache
durch eine Saugduse unter Verwendung von Druck-
luft gemessen werden kann, ohne in der anzusau-
genden Flissigkeit Blasen zu bilden.

[0012] Andere vorteilhafte Merkmale werden durch
Bezug auf die folgende detaillierte Beschreibung er-
sichtlicht werden, wenn sie im Lichte der beigefligten
Zeichnungen gelesen wird, bei denen:

[0013] Fig. 1 eine schematische Darstellung einer
Luft-Flassigkeits-Grenzflachendetektor-Vorrichtung
des Stands der Technik ist, die Druckluft benutzt;

[0014] Fig. 2 eine schematische Darstellung der er-
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findungsgemaf hergestellten Detektorvorrichtung ist;
und

[0015] Fig. 3 eine fragmentarische teilweise senk-
rechte Schnittansicht einer alternativen Ausfiihrung
der Erfindung ist.

[0016] Die Erfindung wird in Zusammenhang mit be-
stimmten bevorzugten Ausfiihrungen beschrieben, in
welcher ein bestimmter konstanter Druck durch eine
Druckluftquelle erzeugt wird, und eine Druckspitze
bei Verwendung eines bestimmten Druckwandlers
erfal3t wird, wenn die Fluidgrenzflache getroffen wird.
Zusatzlich ist die Erfindung ohne Ricksicht auf den
zum Messen verwendeten Luftdruck verwendbar, ob
der Luftdruck von einer Druckluftquelle kommt oder
nicht, ob ein bestimmter Druckwandler verwendet
wird oder nicht, und unabhangig von der Art der ge-
messenen Flissigkeiten, solange der Sensor ge-
trennt zur Atmosphéare abseits der Behalter6ffnung
geliftet wird, die zum Saugen verwendet wird.

[0017] Fig. 1 zeigt das Verfahren gemal dem oben
erwahnten Stand der Technik. Eine Quelle mit kon-
stantem Luftdruck wird bei 22 bereitgestellt und wird
Uber einen Regulator 23b und einen Druckdetektor
24 einem 3-Wege-Ventil 21 zugefihrt, das auf den
Druckdetektor 24 reagiert. Das Ventil 21 wird anfang-
lich mit Behalter 3 verbunden, wenn er in Richtung
der Flussigkeit 12 abgesenkt wird. Wenn er die Flus-
sigkeit beruhrt, tritt eine Druckspitze in dem Behalter
3 auf und wird durch den Detektor 24 erfalit. Als Re-
aktion schaltet Ventil 21 um, so dal} der konstante
Druck von Leitung 22 nicht mehr langer anliegt und
Behalter 3 statt dessen mit der Kolbenpumpe 26 zum
Saugen von Flussigkeit in den Behalter 3 verbunden
ist.

[0018] Dennoch kann die Druckspitze, die den De-
tektor 24 auslést, sich nirgendwohin ausbreiten au-
Rer aus der Spitzendffnung des Behalters 3, so dal
die Luftblase(n) erzeugt wird bzw. werden, die, wie
oben beschrieben, das Problem ist bzw. sind.

[0019] Die Losungist es, eine Entliftungsleitung zur
Atmosphare Uber ein Ventil zur Leitung 20 zu fihren,
das normalerweise wahrend der Suche nach der Flu-
idgrenzflache offen ist, aber schlief3t, nachdem die
Druckluftleitung (22 in Fig. 1) von dem Behalter ab-
getrennt wird.

[0020] Im Hinblick auf die bevorzugte Konstruktion
in Fig. 2 wird eine Dise oder ein Behalter 103 geho-
ben oder abgesenkt wahrend sie bzw. er mit einer
Leitung 120 verbunden ist, die mit einem Druckwand-
lerdetektor 124 und einer Leitung 122 verbunden ist,
die eine Quelle von konstantem Luftdruck von einer
Quelle wie Druckluft 123 durch ein Ventil 121 auf-
nimmt, das normalerweise offen ist, wenn Behalter
103 in Richtung des Fluids wie Serum 112 in dem Ge-



DE 697 37 404 T2 2007.11.29

fark 140 vorrickt. (Jeglicher Mechanismus kann ver-
wendet werden, um den Behalter 103 zu heben oder
abzusenken, beispielsweise eine Zahnstange 130
und ein angetriebenes Zahnrad 132.) Sobald das Flu-
id 112 durch den Behalter 103 kontaktiert wird, kann
eine konventionelle Kolbenpumpe 126 beispielswei-
se durch einen Schrittmotor 141 betatigt werden, um
Flussigkeit in den Behalter 103 zu saugen und dann
die aufgesaugte Flissigkeit beispielsweise auf ein
Objekttragertestelement oder in ein anderes Gefal
abzugeben (keines von beiden ist gezeigt).

[0021] Was durch die Erfindung hinzugeflgt ist, ist
eine Entliftungsleitung 200, die parallel mit dem Be-
halter 103 durch Ventil 202 verbunden ist, das mit der
Leitung 122 verbunden ist, die auch mit dem Wandler
124 verbunden ist. Ventil 202 wird nur wahrend des
Messens des Flussigkeitsstands offengelassen. Ent-
lUftungsleitung 200 entllftet zur Atmosphare. Ventile
202 und 121 sind wiederum mit einer gewdhnlichen
Steuereinheit 210 verbunden, die die Ventile in Reak-
tion auf den Wandler 124 betatigt, der beispielsweise
ein Sensor zum Messen eines relativen Drucks mit
einem Dehnungsmefstreifen und einer Silizium-
membran ist.

[0022] Im Betrieb wird der Druck P; der Druckluft-
quelle 123 tber Ventil 121 zu beiden Leitungen 120
und 200 (Pfeile 290 und 292) abgegeben, wahrend
der Behalter 102 in Richtung des Serums 112 abge-
senkt wird, Pfeil 300. Von der Disendéffnung 260 des
Behalters 103 ausgestofene Luft, Pfeil 302, erzeugt,
wenn er auf das Serum 112 trifft, eine Druckspitze
Uber P+, eine Druckspitze, die den Wandler 124 aus-
I6st. Dieser Ausléser sendet ein Signal Uber Steue-
rung 210 zum Sperrventil 121, um den Luftdruck P,
zu verhindern, weiterhin in die Leitung 120 und den
Behalter 103 einzutreten. Als Ergebnis wird der Luft-
druck in der Leitung 120 und im Behalter 103 groRer
als der Normaldruck, und speziell wird die Auslose-
druckspitze sofort durch Ventil 202 und Entluftung
200, Pfeil 292, anstelle aus dem Behalter 103 in die
Flussigkeit 112 abgegeben. Kurz danach, beispiels-
weise 30 Millisekunden, schliel3t die Steuerung 210
das Ventil 202 und aktiviert einen Motor 141, vor-
zugsweise nach einer Pause, um die Pumpe 126 zu
veranlassen, etwas von dem Serum 112 ohne Luft-
blasen in den Behalter 103 zu saugen. (Behalter 103
wird schrittweise abgesenkt, wenn Flissigkeit aus
dem Gefall 140 gesaugt wird.) Alternativ kann ge-
mal Fig. 3 Pumpe 126 durch eine konventionelle
Balgenpumpen 400 ausgetauscht werden, zum Bei-
spiel die, die in dem am 08.01.1989 erteilten US Pa-
tent US-A-4,852,620 gezeigt ist, um Flissigkeit durch
ein ubliches Erzeugen jeweils eines Partialvakuums
und eines Partialdrucks in den Behélter 103 aufzu-
saugen oder von dem Behalter 103 abzugeben.
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Patentanspriiche

1. Saug- und Abgabevorrichtung mit einem De-
tektor fur eine FlUssigkeitsgrenzflache zur Verwen-
dung in einer Analysevorrichtung und mit:
einer Druckluftquelle (123);
einem Behalter (103) zum Sammeln und Halten von
Flissigkeit, der stromungsmafig mit der Druckluft-
quelle (123) verbunden ist, wobei der Behalter (103)
eine Saugoffnung (260) umfal3t;

Mittel (130, 132) zum Absenken (300) des Behalters
(103), wahrend er strémungsmafig mit der Druckluft-
quelle (123) verbunden ist, in ein Gefal} (140) fur an-
zusaugende Flussigkeit (112);

ein Beendigungsmittel (121) zum Beenden der Stro-
mung der Druckluft zu dem Behalter (103) nach Auf-
bau von Druck innerhalb des Behalters (103) auf-
grund des Auftreffens auf die Flussigkeit (112); ge-
kennzeichnet durch

eine Entliftungsoffnung (200) zur Atmosphare zum
Entliften (292) des Behalters (103) von der Druckluft
an einem anderen Ausgang als die Saugoéffnung
(260), wobei die Entliftungs6ffnung (200) zur Atmos-
phéare parallel zu dem Behalter (103) stromabwarts
von dem Beendigungsmittel (121) und in einer Posi-
tion angeschlossen ist, um wirksam Druck von dem
Behalter (103) zu entluften, sofern und soweit Druck-
aufbau innerhalb des Behalters (103) aufgrund einer
Blockierung der Saugoéffnung (260) erfolgt, so daf
Druckluft in dem Behalter (103) durch die Entluf-
tungsoffnung (200) entliftet wird, sofern und soweit
die Saugoéffnung (260) durch die Flussigkeit (112)
blockiert ist, eher als daR Blasen in der Flussigkeit
(112) in dem Gefal’ (140) gebildet werden.

2. Saug- und Abgabevorrichtung nach Anspruch
1, wobei die Druckluftquelle (123) Mittel zum Liefern
von Druckluft mit einem konstanten Druck umfaft.

3. Saug- und Abgabevorrichtung nach Anspruch
1, die ferner Pumpmittel (126, 400) zum Erzeugen
von einem Teilvakuum und einem Teildruck innerhalb
des Behalters (103) jeweils zum Saugen und Abge-
ben von Flussigkeit (112) in oder aus dem Behalter
(103) und ferner ein Ventil (202) zum Verschliel3en
der Entliftungséffnung (200) umfal’t, wenn sich die
Pumpmittel (126, 400) in Betrieb befinden.

4. Saug- und Abgabevorrichtung nach Anspruch
3, wobei die Pumpmittel (126) eine Kolbenpumpe
umfassen.

5. Saug- und Abgabevorrichtung nach Anspruch
3, wobei die Pumpmittel (400) eine Balgpumpe um-
fassen.

6. Saug- und Abgabevorrichtung nach Anspruch
1, wobei die Entliftungséffnung (200) wahrend eines
Messens von einem Flissigkeitsstand konstant offen
ist.
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7. Verfahren zum Messen der Gegenwart einer
Luft-Flussigkeits-Grenzflache durch eine Saug-/Ab-
gabevorrichtung mit einem Behalter (103), der zu und
in eine Flussigkeit (102) abgesenkt wird, die die
Grenzflache bildet, bei dem:

a) der Behalter der Saug-/Abgabevorrichtung beim
Absenken des Behalters unter Druck gesetzt wird, b)
Druckpegel in dem Behalter (103) wahrend Schritt a)
erfalt werden, und c) Schritt a) mittels Beendigungs-
mittel beendet wird, wenn ein Druckaufbau reprasen-
tativ fur das Auftreffen des Behalters (103) auf die
Grenzflache erfolgt;

dadurch gekennzeichnet, dal} die Schritte a) und b)
einen Schritt zum Entliften (292) der Saug-/Abgabe-
vorrichtung zur Atmosphéare durch eine Entliftungs-
offnung (200) zur Atmosphare mit einem von dem
Behalter (103) getrennten Ausgang umfassen, wobei
die Entliftungsoffnung (200) parallel zu dem Behalter
(103) stromabwarts von dem Beendigungsmittel
(121) verbunden ist, wobei der Schritt zum Entliften
wahrend des Absenkens des Behalters (103) erfolgt,
so dafd sofern und soweit der Druckaufbau erfolgt,
der Uberdruck von dem Behélter (103) sofort wéah-
rend Schritt ¢c) abgegeben wird, so dafl} keine Blasen
in der Flussigkeit (112) aufgrund des Uberdrucks ge-
bildet werden.

8. Verfahren nach Anspruch 7, bei dem ferner
das Entliiften (292) beendet wird, nachdem der Uber-
druck abgelassen wird, und danach Flussigkeit (112)
in den Behalter (103) gesaugt wird.

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, bei dem
der Saug- und Abgabevorrichtung nach einem der
Anspriche 1 bis 6 verwendet wird.

Es folgen 3 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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