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Beschreibung
HINTERGRUND DER ERFINDUNG

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf
eine Sorbenskartusche, welche besonders nitzlich
zur Extraktion einer festen Phase ist, welche aber
auch Anwendungsfahigkeiten in anderen Gebieten
aufweist. Eine Extraktion einer festen Phase bzw.
Feststoffphase (SPE = Solid Phase Extraction) ist
eine weit verbreitete Technik zur Herstellung/Reini-
gung einer Probe, welche angewandt wird bei kom-
plexen Proben wie etwa fir Extrakte naturlicher Pro-
dukte und fur Koérperflissigkeiten. Diese Technik be-
nutzt kleine Trennsaulen bzw. Kartuschen (cart-
ridges), welche eine Schicht eines Sorbensmaterials
enthalten. Die Komponenten einer Probe, welche
man durch diese Schicht des Sorbensmaterials hin-
durch schickt, werden entweder auf der Oberflache
des Sorbensmaterials zuriickgehalten, oder sie tre-
ten durch das Sorbensmaterial hindurch, ohne dass
sie zuruckgehalten werden. Die Natur des Sorbens-
materials wird gewohnlich so gewabhlt, dass die Kom-
ponenten von Interesse in der Sorbenskartusche zu-
ruckgehalten werden und dass solche Komponenten,
welche hindurch treten, entweder nicht von Interesse
sind, oder das Versagen, absorbiert zu werden, liefert
einen Hinweis auf das Nichtvorhandensein einer be-
sonderen Komponente. Die absorbierte Komponente
wird wahrend eines spateren Verarbeitungsschrittes
wieder fUr eine nachfolgende Verarbeitung und/oder
Analyse freigesetzt.

[0002] Im Handel erhaltliche SPE Kartuschen sind
in verschiedenen GréRRen verfliigbar, gewdhnlich mit
einem inneren Durchmesser von 5 mm und dartber
hinaus, mit einem inneren Volumen von minimal 1 ml,
und sie enthalten 100-200 mg eines Sorbensmateri-
als. In Ausnahmefallen kénnen solche Kartuschen
25-50 mg eines Sorbens aufnehmen. Eine kurzlich
frei gegebene SPE Vorrichtung arbeitet mit Plastik-
platten mit 96 Kammern, wobei jede Kammer 10-15
mg eines Sorbensmaterials enthalt.

[0003] SPE Kartuschen werden hergestellt, indem
man eine erste pordse Scheibe oder Glas oder Sili-
konwolle auf dem Boden der Kartusche anordnet und
dann das Sorbensmaterial oben von der Spitze der
Kartusche her einflillt. Die Schicht des Sorbensmate-
rials wird passend in Position gehalten mit Hilfe einer
zweiten pordsen Scheibe, welche oben auf das Sor-
bensmaterial angeordnet wird (DE-A-37 17 211).
Beim Einsatz werden die Fluidprobe, die Wasch- und
die Extraktionsflissigkeiten durch die SPE Kartusche
von oben von der Spitze her bis hinunter auf den Bo-
den hindurch treten, d.h. in der Richtung der Gravita-
tionskrafte. Die Fluidprobe dringt durch die Schicht
des Sorbensmaterials hindurch, dies auf Grund der
Gravitations- oder Zentrifugalkraft oder weil mit ver-
schiedenen Zubehdreinrichtungen Druck oder Vaku-

um auf die Kartusche ausgetibt werden, aber die
Richtung des Flusses liegt entlang der Richtung der
Gravitation von oben von der Spitze her bis auf den
Boden und dann heraus nach auBen durch eine Off-
nung in dem Boden.

ZUSAMMENFASSUNG DER ERFINDUNG

[0004] Eine verbesserte Sorbenskartusche fir die
Verwendung bei der Herstellung von Fluidproben fir
die chemische Analyse wird in dem Anspruch 12 de-
finiert, und sie wird bereitgestellt durch das Anordnen
des Sorbens an der Spitze einer Pipette an deren
entferntem (distalem) Ende und durch ein Ansaugen
des Fluids, welches analysiert werden soll, in das
Sorbens mit Hilfe eines als Einstellvorrichtung be-
zeichneten Setzerteils. Diese Art des Einsatzes kehrt
den Fluidfluss einer normalen Sorbenskartusche um.
Die Sorbenskartusche wird gebildet durch eine Spit-
ze einer Pipette mit einer in Langsrichtung verlaufen-
den Achse, und dabei weist die Spitze einen sich ver-
jungenden inneren Teil auf mit Wanden, die einen
Hohlraum definieren, welcher sich entlang der Achse
erstreckt und an einem entfernten Ende der Spitze
eine Offnung aufweist. Eine porése Barriere wird in
dem sich verjingenden Hohlraum an einer im voraus
bestimmten Stelle in der Spitze angeordnet, um ein
Sorbensvolumen zwischen der Barriere, den Wan-
den des Hohlraums und der Offnung an dem entfern-
ten Ende der Spitze zu definieren. Die Barriere er-
laubt das Behandeln von Fluiden, um durch die Bar-
riere hindurchzugelangen. Das Sorbensmaterial wird
in dem Sorbensvolumen untergebracht. Dieses Sor-
bensmaterial wird vorzugsweise ausgewahlt fir den
Gebrauch bei der chemischen Analyse, und die Bar-
riere wird so ausgewahlt, dass sie den Durchtritt des
Sorbensmaterials verhindert. Diese Bauweise wird
fur den Einsatz angepasst, indem man einen vermin-
derten Druck aufbringt, um das Fluid, welches analy-
siert werden soll, entgegen die Richtung der Schwer-
kraft anzuziehen oder anzusaugen, und zwar durch
die Spitze der Pipette, durch das Sorbens und dann
durch den Barrierefilter hindurch. Die Kartusche ist
besonders geeignet fir die Zubereitung von Proben
fur die chromatographische Analyse; aber sie besitzt
ein breiteres Anwendungsgebiet.

[0005] Veranderungen dieser grundlegenden Sor-
benskartusche kbnnen vorgenommen werden. Diese
Variationen erstrecken sich auf ein Hinzufligen von
Vorrichtungen zur Austibung einer Ansaugkraft auf
die Pipette, um die Verarbeitungsfluide durch die Off-
nung in der Pipette zu ziehen, durch das Sorbensma-
terial und durch den Filter. Eine mit der Hand betrie-
bene Spritzenstruktur oder eine Pipette kann dies be-
werkstelligen. Die Spritze umfasst vorzugsweise eine
Einstellvorrichtung in Fluidverbindung mit einer zwei-
ten Offnung gegeniiber der Offnung an dem entfern-
ten Ende. Die Einstellvorrichtung ist so konfiguriert,
dass sie mit der zweiten Offnung zusammenpasst,
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um einen ersten Hohlraum in der Einstellvorrichtung
in Fluidverbindung mit dem Filter anzuordnen. Ein
Kolben, im Folgenden als Plunger bezeichnet, wird
gleitend in einem zweiten Hohlraum in der Einstell-
vorrichtung aufgenommen und in Fluidverbindung
mit dem ersten Hohlraum angeordnet. Der Plunger
und der erste Hohlraum sind relativ hinsichtlich der
Grole aufeinander zugeschnitten, um so eine An-
saugung zu erzeugen, die grof3 genug ist, um das
Fluid aus der Offnung in der Spitze in den Hohlraum
in der Einstellvorrichtung zu ziehen, wenn der Plun-
ger in den zweiten Hohlraum gleitet.

[0006] Vorzugsweise weist die GréRe der Offnung in
der Spitze etwa die 2-10-fache GrofRe des in dem
Sorbensmaterial verwendeten Materials auf. Weiter-
hin wird das Sorbensmaterial in der Kartusche ange-
ordnet, indem eine Mischung eines L&sungsmittels
und des Sorbensmaterials durch die Offnung in das
entfernte Ende der Spitze gezogen wird, wobei das
Lésungsmittel durch den Filter hindurch tritt, um das
Sorbens in dem Sorbensvolumen zurlickzulassen.
Das Sorbensmaterial selbst hat vorzugsweise einen
Uberzug aus einem Lésungsmittel, welches klebrig
genug ist, um das Sorbensmaterial dazu zu veranlas-
sen, zusammenzukleben und einem Durchtritt aus
der Offnung in der Spitze heraus zu widerstehen. Das
Lésungsmittel ist vorzugsweise eines unter Glykol
oder Ethylenglykol, welche die meisten analytischen
Verfahren nicht nachteilig beeinflussen.

[0007] In vorteilhafter Weise umfasst das Sorbens-
volumen ein spitz zulaufendes Volumen, welches
sich in Richtung auf die Offnung an dem entfernten
Ende hin verjungt, und die porése Barriere umfasst
einen kegelstumpfartig geformten Filter mit einer
ahnlichen Form, welcher so ausgerichtet ist, dass er
in das verengte Volumen hineinpasst und in dem ver-
engten Volumen festgeklemmt wird.

[0008] Die Kartusche wird flr die Analyse von Fluid-
proben verwendet; vorzugsweise fir den Einsatz in
der Chromatographie.

[0009] Die Erfindung umfasst ferner ein Verfahren
zur Herstellung einer Sorbenskartusche, so wie dies
in dem Anspruch 1 definiert wird. Eine porése Barrie-
re wird an einer im Voraus bestimmten Stelle in einer
hohlen Spitze einer Pipette angeordnet, um ein Sor-
bensvolumen zwischen der Barriere und einer Off-
nung in einem entfernten Ende der Spitze zu definie-
ren. Eine Aufschldammung eines Sorbens, d.h. eines
Sorptionsmittels, und eines Fluids wird durch die Off-
nung an dem entfernten Ende der Spitze in das Sor-
bensvolumen angesaugt oder hineingezogen, bis
das Volumen mit dem Sorbens gefiillt ist. Das L6-
sungsmittel wird weiterhin durch die Barriere hin-
durch angesaugt, wahrend die Barriere den Durchtritt
des Sorbens verhindert. Das Lésungsmittel wird so
ausgewahlt, dass es die Eigenschaften fir eine spa-

tere Verwendung des Sorbens flir die chemische
Analyse nicht entwertet. Dieses Verfahren erlaubt in
vorteilhafter Weise die schnelle Herstellung einer
Sorbenskartusche mit einer hohen Genauigkeit des
Sorbensvolumens.

[0010] Das grundlegende Verfahren wird weiter va-
riiert durch das Ansaugen eines Waschfluids durch
die Offnung, durch das Sorbens und durch die Barri-
ere, um unerwiinschte Materialien aus dem Sorbens
zu entfernen. Zusatzlich kann mindestens eine
Schutzkappe auf dem spitzen Ende angeordnet wer-
den, um einen Abbau der Leistung des Sorbens ver-
hindern zu helfen. Das Verfahren umfasst weiterhin
den Schritt des Aufstellens einer Spritzenansaugvor-
richtung in Fluidverbindung mit dem spitzen Ende,
um einen verminderten Druck auszuiben, welcher
Fluide durch die Offnung, durch das Sorbens und
durch die Barriere hindurch- und in die Spritzenvor-
richtung hineinzieht. Alternativ kann das Verfahren
den Schritt des Aufstellens einer Spritzenvorrichtung
in Fluidverbindung mit dem spitzen Ende umfassen,
um einen positiven Druck auszutiben, welcher Fluide
durch die Barriere, durch das Sorbens und durch die
Offnung zwingt. Genau wie mit der Vorrichtung, so
hinterlasst das Verfahren vorzugsweise auf dem Sor-
bens eine Schicht, welche das Sorbensmaterial dazu
veranlasst, gegenseitig zusammenzukleben und ei-
nem Herausfallen aus der Offnung zu widerstehen.
Diese Beschichtung wird erreicht, indem man ein L6-
sungsmittel verwendet, welches aus der aus Glykol
und Ethylenglykol bestehenden Gruppe ausgewahlt
wird.

[0011] Es wird auch ein verbessertes Verfahren zur
Herstellung und zur Anwendung der Sorbenskartu-
sche fiir die chemische Analyse geliefert. Dieses Ver-
fahren erlaubt eine leichte Herstellung, gefolgt von ei-
ner unmittelbaren Verwendung, was in einigen An-
wendungsgebieten Vorteile liefert. Dieses Verfahren
umfasst die Schritte des Anordnens einer pordsen
Barriere an einer im voraus bestimmten Stelle in ei-
ner hohlen Spitze einer Pipette, um ein Sorbensvolu-
men zwischen der Barriere und einer Offnung in ei-
nem entfernten Ende der Spitze zu definieren, und
ein Ansaugen einer Aufschldmmung eines Sorbens
in das Sorbensvolumen durch die Offnung an dem
entfernten Ende der Spitze, bis das Volumen mit dem
Sorbens aufgefillt ist, und ein Ansaugen des L6-
sungsmittels durch die Barriere, wahrend die Barriere
einen Durchtritt des Sorbens verhindert. Das L6-
sungsmittel wird so ausgewahlt, dass es die Eigen-
schaften fur eine spatere Verwendung des Sorbens
fur die chemische oder chromatographische Analyse
nicht entwertet. Eine Fluidprobe, welche analysiert
werden soll, wird dann durch die Offnung hindurch-
und in das Sorbens hinein gesogen, um mit dem Sor-
bens in Wechselwirkung zu treten. Der grofte Teil der
Fluidprobe zieht sich durch die Barriere zurtick mit
Ausnahme der auf dem Sorbens zurlickgehaltenen
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Komponenten. In vorteilhafter Weise kénnen die auf
dem Sorbens zurlickgehaltenen Komponenten der
Probe aus dem Sorbens extrahiert werden, indem ein
anderes Fluid durch das Sorbens hindurch tritt und
indem dieses Fluid in der Einstellvorrichtung gesam-
melt wird und in einen auswechselbaren Behalter fir
die weitere Analyse oder Verarbeitung Ubertragen
wird. Alternativ kann durch die Auslibung eines posi-
tiven Drucks durch die Barriere in das Sorbens hinein
das Sorbens aus der Offnung heraus ausgetrieben
und ausgespllt werden fur eine weitere Analyse oder
fur eine weitere Verarbeitung des Sorbens, nachdem
es mit der Fluidprobe in Wechselwirkung getreten ist.
In diesem Fall liegt die Richtung des Fluidflusses in
der Richtung der Gravitationskrafte.

[0012] Die obigen Verfahren und die obigen Vorrich-
tungen liefern viele Vorteile. Ein Vorteil dieser Erfin-
dung besteht darin, eine Sorbenskartusche zu lie-
fern, welche aus im Handel erhaltlichen Pipettenspit-
zen oder aus einem ahnlichen konisch gebauten Kor-
per hergestellt wird und welche ein kleines Volumen
eines Sorbensmaterials in der Spitze aufbewahrt.

[0013] Ein anderer Vorteil dieser Erfindung besteht
darin, eine fir SPE verwendete Kartusche zu liefern,
welche mit einem Sorbens unterhalb einer pordsen
Schicht gefiillt wird, welche das Sorbensmaterial
wahrend des Auffiillens der Spitze, und nachdem die
Spitze geflllt worden ist, an seiner Stelle halt.

[0014] Ein anderer Vorteil dieser Erfindung besteht
darin, eine Kartusche zu liefern, welche das Sorbens
in ein Glasflaschchen oder in einen Reaktionsbehal-
ter fur eine weitere Probenherstellung und /oder Ana-
lyse freisetzen kann.

[0015] Ein anderer Vorteil dieser Erfindung besteht
darin, eine Sorbenskartusche zu liefern, welche
durch ein Instrument zur automatischen Probenher-
stellung hergestellt werden kann, gerade eben vor
dem Gebrauch in der kirzesten Zeit.

[0016] Ein anderer Vorteil dieser Erfindung besteht
darin, eine Sorbenskartusche zu liefern, welche es
erlaubt, kleine Probenvolumina fir die Analyse her-
zustellen, indem nur kleine Mengen an Reagenzien
erforderlich sind und indem die Probenverdiinnung
auf ein Minimum verringert wird.

KURZE BESCHREIBUNG DER ZEICHNUNG

[0017] Diese und andere Merkmale, Vorteile und
Ziele dieser Erfindung werden besser verstanden
durch eine Bezugnahme auf die nachfolgende Be-
schreibung und auf die Zeichnungen, in welchen glei-
che Nummern sich auf gleiche Teile durch die ganze
Beschreibung hindurch beziehen, und in denen:

[0018] Fig. 1 eine Perspektivansicht einer Pipetten-

anordnung gemal dieser Erfindung ist;

[0019] Fig. 2 eine teilweise Querschnittsansicht ei-
ner Spitze der Anordnung der Fig. 1 ist; und

[0020] Fig. 3 eine teilweise Querschnittsansicht ei-
ner alternativen Ausfihrung der Spitze der Anord-
nung der Fig. 1 ist.

DETAILLIERTE BESCHREIBUNG

[0021] Unter Bezugnahme auf die Fig. 1 weist eine
Pipette 10 eine Ansaugvorrichtung 11 auf, welche an
eine hohle Spitze 12 am entfernten Ende gekoppelt
ist. Solche Pipetten 10 sind aus Plastik hergestellt,
gewodhnlich aus Polypropylen, und sie verfigen tber
ein Volumen in dem Bereich zwischen 10 Mikroliter
bis mehrere Milliliter. Die hohle Spitze 12 definiert ei-
nen Hohlraum, in welchem eine Sorbensbarriere auf-
gestellt wird. Die Sorbensbarriere verhindert einen
Durchtritt eines Sorbensmaterials, aber sie erlaubt ei-
nen Durchtritt eines Fluids. So wie hier verwendet, er-
streckt sich ein Fluid auf Flissigkeiten und Gase,
aber die primare und bevorzugte Anwendung dieser
Erfindung ist die mit Flussigkeiten. In der illustrierten
Ausfihrung umfasst die Sorbensbarriere einen
Scheibenfilter 14, welcher in der Spitze 12 angeord-
net ist. Der Scheibenfilter 14 trennt den Hohlraum in
ein erstes, entferntes Volumen oder in einen ersten,
entfernten Raum 16 zwischen dem entfernten Ende
18 der Spitze 12 und dem Filter 14 und in ein zweites
Volumen oder in einen zweiten Raum 20, welcher
sich zwischen dem Scheibenfilter 14 und dem Ein-
gang 22 der Pipette befindet. Die GroRe der Rdume
oder der Volumina 16 und 20 wird variieren in Abhan-
gigkeit von der GréRe und von der Anordnung des
Filters 14 und ebenfalls in Abhangigkeit von dem Ge-
samtvolumen der Pipettenspitze. In vorteilhafter Wei-
se bildet der Raum 16 einen Teil eines nach vorne
spitz zulaufenden sich verjingenden Hohlraumes,
welcher sich entlang der Lange des entfernten Endes
18 der Pipette 10 erstreckt, wobei die Verjlingung
bzw. die Konusform gleichmafRig und symmetrisch
um eine in Langsrichtung verlaufende Achse 21 der
Spitze 12 herum angeordnet ist. Kurz gesagt, das Vo-
lumen 16 bildet vorzugsweise einen konisch geform-
ten Hohlraum, obwohl andere Hohlraumformen ver-
wendet werden kénnen. Eine Offnung 19 ist an dem
entfernten Ende 18 ausgebildet.

[0022] Eine pordse Grenzschicht soll das Sorbens-
material 24 zurlickhalten, wahrend sie es den Fluiden
erlaubt, hindurchzuflie3en. Die Form und die Zusam-
mensetzung der pordsen Grenzschicht werden mit
der Konfiguration der umgebenden Struktur variie-
ren, aber in der illustrierten Ausfihrung wird die poro-
se Grenzschicht durch den Scheibenfilter 14 erreicht.
Die Grole des Scheibenfilters 14 ist so malige-
schneidert, dass der Filter in die Spitze der Pipette 12
bis zu einer bestimmten Tiefe eingesetzt und in einen
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reibschlissigen Eingriff mit dem Inneren der Wande
der Spitze 12 gehen kann, um wahrend des Ge-
brauchs in seiner Position zu verbleiben. Der Filter 14
wird vorzugsweise vom Eingang 22 her eingesetzt
und dann in Richtung des entfernten Endes 18 ge-
drickt. Der Filter 14 ist in seiner Form vorzugsweise
kegelstumpfartig mit einem gréReren Durchmesser
und mit einem kleineren Durchmesser, und vorzugs-
weise verjungt er sich unter einem Winkel, welcher
zusammenfallt mit dem des sich verjingenden Volu-
mens 16. Er kann von variabler Lange sein, aber er
ist vorzugsweise kurz, dabei mit einer Lange von
etwa 2 mm entlang der langsseitigen Achse 21, von
welcher Lange man glaubt, dass sie fur Filter 14 klei-
nerer Durchmesser geeignet sei. Der Filter 14 ist so
konfiguriert oder von seiner Grofl3e her so zugeschnit-
ten, dass er an einer vorbestimmten Stelle in der Spit-
ze 12 in seiner Position einrastet und festklemmt, um
einen entfernten Raum 16 eines vorbestimmten Volu-
mens zu liefern. Somit kann die Position des Filters
14 entlang der Langsachse 21 das Volumen 16 in der
Spitze 12 bestimmen. In dieser illustrierten Ausfih-
rung hangt daher die Eindringtiefe des Filters 14 ent-
lang der in Langsrichtung verlaufenden Achse 21 von
dem Durchmesser der Scheibe 14 ab, welche dazu
verwendet wird, um das Volumen 16 zu begrenzen,
welches mit einem Sorbensmaterial gefillt werden
soll. Der Filter 14 wird vorzugsweise aus einem poro-
sen Polyethylen hergestellt, obwohl er aus anderen
pordsen Materialien, wie etwa aus Glaswolle, herge-
stellt werden kdnnte.

[0023] In grofRReren Einzelheiten und unter Bezug-
nahme auf die Fig. 1-Fig. 2 wird das Positionieren
des Scheibenfilters 14 entlang der in Langsrichtung
verlaufenden Achse 21 der Spitze der Pipette 12 ge-
nau definiert, so dass das Volumen 16, welches von
dem Scheibenfilter 14, von den Wéanden der Spitze
der Pipette 12 und von dem entfernten Ende 18 der
Spitze der Pipette 12 abgegrenzt wird, in seiner Ge-
samtheit gesteuert wird. Das Volumen oder der
Raum 16 definiert die Menge an Sorbensmaterial 24,
welches von der Sorbenskartusche gehalten wird.
Dieses Volumen 16 liegt in vorteilhafter Weise in ei-
nem Bereich zwischen 10 Mikroliter bis zu 1 Milliliter,
obwohl andere Volumina mdglich sind, aber dann
auch starker mafligeschneiderte Spitzen von Pipetten
bendtigen durften.

[0024] Der Filter 14 kann Uber verschiedene Art und
Weise in die Spitze der Pipette 10 eingesetzt werden,
welche die Sorbensbarriere, so wie es hier durch den
Filter 14 illustriert ist, an der gewtlinschten Stelle in
ihre Position halten und welche vorzugsweise den
Filter 14 in der Position befestigen. Der Filter 14 wird
in vorteilhafter Weise eingesetzt, indem man das gro-
Rere Ende des Filters 14 auf einem entfernten Ende
28 der Einstellvorrichtung 26 (Fig. 1) anordnet und
indem man die Einstellvorrichtung 26 und den Filter
14 in den Eingang der Pipette 10 einsetzt, bis der Fil-

ter in das Innere der Spitze der Pipette 12 einrastet
und dort einklemmt. Ein enger Stab kénnte auch ver-
wendet werden, um den Filter 14 in dessen Position
zu stoRen. Wenn gewunscht, kénnten Markierungen
auf der Einstellvorrichtung 26 in Verbindung mit der
Stelle der Offnung 22 der Pipette 10 verwendet wer-
den oder eine Markierung auf der Pipette 10, um auf
die geeignete Entfernung der Einsetzung hinzuwei-
sen.

[0025] Die Spitze 12 der Pipette 10 bildet eine leere
Sorbenskartusche 27, wenn sie mit dem Filter 14
passend angeordnet ist, um das entfernte Volumen
16 zu definieren.

[0026] Die chemische Natur des Sorbensmaterials
24 wird mit der zu analysierenden Probe variieren.
Das Sorbensmaterials 24 umfasst typischerweise
kleine, in ihrer GroRe gleichférmig zugeschnittene
kugelférmige Partikelmedien aus Silikat oder Poly-
merharz oder aus einem anderen Material, auf dem
verschiedene chemische Beschichtungen gebunden
sind. Vorzugsweise wird das Sorbensmaterial 24 hin-
zugefugt, nachdem die Sorbensbarriere, welche als
Filter 14 gezeigt ist, in ihrer Position angeordnet ist,
um das entfernte Volumen 16 zu definieren. Vorzugs-
weise wird die Pipette 10 auf einer Ansaugvorrich-
tung 11 angeordnet, welche eine Einstellvorrichtung
26 umfasst, welche einer Nadel ahnlich ist, die auf ei-
ner Spritze angeordnet ist. Die Einstellvorrichtung 26
wirkt wie ein Kdrper einer Spritze, und ein Kolben 40
wirkt als der Plunger, um einen ausreichend niedri-
gen Druck oder ein Vakuum auszutiben, um das Fluid
in die Nadel und in den Koérper der Spritze zu ziehen.
Bevor der Einsatz beschrieben wird, wird eine weite-
re Beschreibung des Plungers 40 und der Einstellvor-
richtung 26 geliefert.

[0027] Unter Bezugnahme auf die Fig. 1 ist die Ein-
stellvorrichtung 26 rohrférmig, mit einem Hohlraum
36, welcher sich entlang seiner in Langsrichtung ver-
laufenden Achse erstreckt. Der Hohlraum 36 bildet
vorzugsweise einen zylindrischen Hohlraum 36a fir
die Lange des zylindrischen, duReren Durchmessers
30 und durch das verlangerte Ende 29. Der Hohlraum
36 bildet vorzugsweise einen verjungten Hohlraum
36b fiir den Teil, welcher dem verjingten Ende 31 der
Einstellvorrichtung 26 entspricht, und dies erfolgt mit
demselben Winkel der Verjingung. Ein entferntes
Ende 38 der Einstellvorrichtung 26 umfasst vorzugs-
weise eine Offnung 39 in Verbindung mit dem Hohl-
raum 36.

[0028] Der Plunger bzw. Kolben 40 ist so geformt,
um mindestens einem Teil des Hohlraumes 36 zu
entsprechen, und vorzugsweise diesem insgesamt
zu entsprechen, wenn der Plunger 40 in den Hohl-
raum 36 eingesetzt ist. Der Plunger 40 weist einen
Griff 42 an einem Ende auf. Ein zentraler Teil 44 des
Plungers ist zylindrisch und von der GroRe her so zu-
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geschnitten, um ein enges, passendes Anliegen mit
dem zylindrischen Teil 36a des Hohlraums 36 zu bil-
den, eine Passfassung, die fest genug ist und eng ge-
nug anliegt, um ein Vakuum zu ziehen, wenn der
Plunger 40 aus dem Hohlraum 36a zuriickgezogen
wird. Das andere Ende 46 des Plungers 40 lauft spitz
zu, vorzugsweise so, um dem verjlingten Ende 36b
des Hohlraumes 36 zu entsprechen. Der Plungerkol-
ben 40 ist so geformt, um als ein Plunger fur eine
Spritze zu arbeiten, wobei die Einstellvorrichtung 26
als die Spritze wirkt. Ein vergroRertes Ende 29 kann
auf der Einstellvorrichtung 26 angeordnet sein, um es
einfacher zu machen, das Vakuum durch eine relati-
ve Bewegung des Plungers 40 und der Einstellvor-
richtung 26 zu ziehen.

[0029] Um das Sorbens 24 in den Hohlraum 16 zu
laden, wird das entfernte Ende 18 der Spitze der Pi-
pette 12 in eine Mischung eingetaucht, welche aus
dem geeigneten Sorbensmaterial und aus einem L6-
sungsmittel hergestellt ist. Eine heterogene Mi-
schung eines Feststoffes (Sorbens) und einer Flus-
sigkeit (Lésungsmittel) bezeichnet man auch als eine
Aufschldammung, und dieser Ausdruck wird auch hier
benutzt werden. Der Plunger 40 wird dann langsam
aus dem Korper der Spritze (Einstellvorrichtung 26)
zurlickgezogen, was die Aufschlammung ursachlich
dazu veranlasst, das Volumen 16 unter der durch den
Filter 14 gebildeten porésen Grenzschicht aufzufil-
len. Das Lésungsmittel aus der Mischung tritt durch
den Filter 14 hindurch, wéhrend das Sorbens 24 dies
nicht tut, wodurch daher dem Sorbens 24 ermdglicht
wird, sich unter dem Filter in dem Volumen 16 anzu-
sammeln bzw. zu akkumulieren. Der Plunger 40 wird
zurliickgezogen, bis der Raum 16 unter der porésen
Grenzschicht vollstandig mit Sorbensmaterial aufge-
fulltist, zu welcher Zeit das entfernte Ende 18 aus der
Aufschldammung zuriickgezogen wird. Der Plunger
40 wird weiter zurlickgezogen, und er bt eine weite-
re Ansaugung aus, bis die flissige Aufschlammung
aus dem akkumulierten Sorbensbett ausgeleert (eva-
kuiert) ist, welches in dem Volumen 16 enthalten ist.
Der Plunger 40 und die Spritze (Einstellvorrichtung
26) kénnen dann aus der Pipette 10 zurlickgezogen
werden, weil die Ansaugung von dem Plunger 40 die
flissige Aufschlammung in dem Koérper der Einstell-
vorrichtung 26 aufrechterhalt. Die flissige Auf-
schlammung kann dann weggeworfen werden, nach-
dem die Sorbenskartusche entfernt worden ist, und
indem man den Plunger 40 in die Einstellvorrichtung
26 hineindruckt, um die flissige Aufschlammung aus
der Offnung 39 in dem entfernten Ende 38 der Ein-
stellvorrichtung 26 herauszuspritzen. Als Nachstes
wird die Einstellvorrichtung 26 fir den unmittelbaren
Einsatz wieder eingesetzt. Solche Einstellvorrichtun-
gen 26 und Plunger 40 sind im Handel fir den Ge-
brauch mit Pipetten 10 erhaltlich.

[0030] Die auf diese Art und Weise hergestellte Sor-
benskartusche 27 kann sofort verwendet werden,

oder sie kann fur einen spateren Gebrauch aufbe-
wahrt werden. Das fur die Herstellung der Aufschlam-
mung verwendete Ldsungsmittel muss bestimmte
Anforderungen erfilllen, um eine geeignete Auffll-
lung der Kartusche zu gewahrleisten und auch um ei-
nen Verlust an Sorbens wahrend der Aufbewahrung
und wahrend des Einsatzes zu verhindern. Die Auf-
fullung darf den beabsichtigten Gebrauch des Sor-
bens nicht beeintrachtigen. Daher ist das Lésungs-
mittel der Aufschlammung vorzugsweise chemisch
inert in Bezug auf die Chemikalien, von denen ein
spaterer Gebrauch mit dem Sorbens beabsichtigt ist,
oder in Bezug auf die Probenkomponenten, welche
mit dem Sorbens wahrend des Gebrauchs in Wech-
selwirkung treten. Um die Auffiillung leichter zu ma-
chen, zieht man es vor, dass das Sorbens in etwa
dieselbe Dichte aufweist wie die Mischung des L6-
sungsmittels, so dass das Sorbens 24 in dem L6-
sungsmittel schwimmt. Weiterhin befeuchtet die Auf-
schlammung des Losungsmittels vorzugsweise das
Sorbens. Man bevorzugt daher eine Aufschlammung
des Ldsungsmittels mit einem niedrigen Dampfdruck,
wobei das Ldsungsmittel nicht schnell verdampft. Die
Aufschlammung des Lésungsmittels macht auch vor-
zugsweise das Sorbens leicht klebrig, so dass das
Sorbens zusammenklebt und zusammenklumpt, so
dass es nicht leicht aus der Offnung 19 an dem ent-
fernten Ende 18 der Spitze 12 heraus fallt. Schliel3-
lich muss die Aufschlammung des L&sungsmittels
durch die Sorbensbarriere 14 hindurch treten. Man ist
der Meinung, dass Glycerol, Ethylenglykol oder Pro-
pylenglykol geeignete Aufschlammungslésungsmit-
tel fir viele Sorbensmittel sind.

[0031] Unter Bezugnahme auf die Fig. 2 ist eine ge-
fullte Sorbenskartusche 27 hergestellt worden, wenn
die Pipette 10 das Volumen 16 mit dem Sorbens ge-
fullte hat. Abhangig von der durch den Plunger 40
ausgelibten Ansaugung kann das Sorbens 24 in das
Volumen 16 mit variierenden Gehaltsanteilen ge-
packt werden. Das Sorbens 24 fillt in vorteilhafter
Weise im Wesentlichen das gesamte Volumen 16
aus, und es ist dicht genug gepackt, so dass das Sor-
bens 24 nicht aus der Offnung 19 in der entfernten
Spitze 18 heraus fallt. Wie oben erwahnt, kann die
Verwendung eines Losungsmittels, welches das Sor-
bens leicht klebrig zurlicklasst, dabei helfen, dass
das Sorbens das Sorbensvolumen 16 nicht unbeab-
sichtigt verlasst. Wenn das Sorbensvolumen erst ein-
mal gefiillt ist, dann wird es etwa 50-60% Sorbens in
fester Form aufweisen. Der ubrige Teil des Sorbens-
volumens 16 umfasst den leeren Zwischenraum zwi-
schen den Partikeln, aus welchen das Sorbens 24
besteht. Es ist schwierig, mehr als diese Menge des
gekornten Materials in ein Volumen zu verpacken,
ohne dass dabei das Material zerbricht. Wenn weni-
ger als diese Menge in das Volumen gepackt wird,
dann ist die Packungsdichte so locker, dass es her-
aus fallt.
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[0032] Die gefiiliten Kartuschen 27 kénnen an ei-
nem Ende oder an beiden Enden 22 und 18 mit einer
Abdeckung (bzw. Schutzkappe) versehen werden,
um das Bett des Sorbens wahrend langer, hinausge-
zogener Zeitabschnitte zu bewahren. Geeignete
Schutzkappen 32, 34 sind schematisch in der Fig. 2
illustriert, jeweils uber den Enden 19 und 22 angeord-
net, obwohl andere Formen von Abdeckkappen oder
Abdichtungen verwendet werden kénnen. Die Ab-
deckkappen kénnen somit verschiedene Formen an-
nehmen, so wie etwa die illustrierten hohlen, tassen-
ahnlichen Abdeckkappen, und sie sind aus einem
Material hergestellt, welches die beabsichtigte Ver-
wendung des Sorbens 24 nicht beeintrachtigt. Polye-
thylen ist ein Beispiel eines Kappenmaterials. Die Ab-
deckkappe 34 Uiber dem Ende 22 der Pipette 10 wird
nicht benotigt, wenn der Plunger (die Einstellvorrich-
tung 26) in die Pipette 10 eingesetzt wird, weil die
Passgenauigkeit zwischen dem &uReren, zylindri-
schen Teil 30 und dem inneren, zylindrischen Teil 13
eng genug ist, um eine Abdichtung herzustellen.

[0033] In vorteilhafter Weise werden im Handel er-
haltliche Spitzen von Pipetten verwendet. Man zieht
es vor, dass die Offnung 22 an der Pipette von einer
standardisierten Grof3e ist, so dass herkdmmliche, im
Handel erhéltliche Pipetten, Einstellvorrichtungen
oder Vorrichtungen zur automatischen Verteilung von
Flussigkeit an der Sorbenskartusche 12 befestigt
werden kénnen. Weiterhin zieht man es vor, dass die
schmale Offnung 19 an dem entfernten Ende 18 ein
bisschen grof3er als normal ist, um es leichter zu ma-
chen, die Aufschlammung des Sorbens zu laden, wo-
bei die GroRe der Offnung 19 an dem entfernten
Ende 18 variiert in Abhangigkeit von der Art des Sor-
bens 24 und insbesondere in Abhangigkeit von der
GroRe der in dem Sorbens verwendeten Partikelme-
dien.

[0034] Die Standardpipettenspitze weist eine Off-
nung am Ende 18 von 0,5 mm (0,02") auf. Die bevor-
zugte GroRe der Offnung 18 fiir die vorliegende An-
wendung liegt bei etwa 0,8 mm (0,032"). Die bevor-
zugte Offnung 19 an dem Ende 18 ist damit etwa 50%
gréRer als die Standardéffnung in den Pipetten 10.
Die bevorzugte GréRe der Offnung 19 ist etwa 3 bis
10-mal gréRer als die Grofle des Sorbensmaterials
24, welches typischerweise aus im Allgemeinen
gleichmafig in der Grofle zugeschnittenen Kugeln
besteht. Daher zieht man es vor, dass die Offnung 19
mindestens die 2-fache Grofe der grofdten der in
dem Sorbensmaterial 24 verwendeten Partikelmedi-
en aufweist, und vorzugsweise um das 3-10-fache
groler ist.

[0035] GroRere GroRen der Offnung 19 kdnnen ver-
wendet werden, aber dies ist mit dem gré3eren Risi-
ko verbunden, dass das Sorbensmaterial 24 heraus
fallen wird. Wenn erwiinscht, kann eine Rickhaltefrit-
te oder ein Sieb (iber dem Ende der Offnung 19 an-

gebracht werden, nachdem das Sorbensmaterial 24
in dem Volumen 16 angeordnet ist. Aber dies behin-
dert die Fahigkeit, das Sorbens 24 in einigen analyti-
schen Anwendungen aus dem Sorbensvolumen 16
auszutreiben.

[0036] Die sich daraus ergebende Pipettenkartu-
sche 27 weist ein kleines Volumen des Sorbens 24 in
der Kartusche 27 auf. Die Anordnung dieses Sorbens
24 in der Pipettenspitze 12 macht die Nutzung und
Handhabung sehr leicht. Eine Beschreibung eines
Beispieles des Gebrauches dieser Erfindung wird da-
bei helfen, die Vorteile der Kartusche 27 zu illustrie-
ren. Die entfernte Spitze 18 einer Sorbenskartusche
27 wird auf einer Einstellvorrichtung 26 angeordnet,
und die Spitze 18 wird in eine Probe eines Kdrperflu-
ids, wie etwa in Serum, eingetaucht. Ein Probenvolu-
men wird zuriickgezogen durch ein Ziehen an dem
Plunger 40, um das Serum in die Kartusche 27 zu
saugen. Die Ansaugung verursacht, dass das Fluid
der Probe (z.B. das Serum) durch die Schicht des
Sorbensmaterials 24 hindurch tritt infolge eines lang-
samen Zuriickziehens des Plungers 40 der Einstell-
vorrichtung 26. Die in der Probe des Serums vorhan-
denen freien Aminosauren werden auf der Oberfla-
che des Sorbensmaterials 24 in der Kartusche 27 zu-
rickgehalten, wenn die Probe (z.B. das Serum) tUber
das Sorbensmaterial hinweg gleitet. Wenn erst ein-
mal eine ausreichend grof’e Probe zurlickgezogen
und durch das Sorbensmaterial 24 hindurch getreten
ist, dann wird die entfernte Spitze 18 aus dem Serum
zurlickgezogen. Der Plunger 40 wird ausreichend zu-
rickgezogen, um die Probe (z.B. Serum) durch das
Sorbensmaterial 24 und durch den Filter 24 hindurch
anzusaugen. Die entfernte Spitze 38 der Einstellvor-
richtung 26 liegt benachbart neben dem Filter 24, und
die Probe (z.B. Serum) tritt in den Hohlraum 36 in den
Kérper der Einstellvorrichtung 26 hinein. Die Einstell-
vorrichtung 26 und die restlichen Uberbleibsel der
Probe (z.B. Serum) in der Einstellvorrichtung 26 kon-
nen dann von der Pipette 10 entfernt werden. Ein
StoRen auf den Plunger 40 erzeugt einen positiven
Druck, welcher verursacht, dass die restlichen Uber-
bleibsel der Probe (z.B. Serum) aus der Einstellvor-
richtung 26 ausgetrieben werden. Die restlichen
Uberbleibsel der Probe (z.B. Serum) kénnen wegge-
worfen werden, oder sie kdnnen in einem Glasflasch-
chen fir eine weitere Verwendung aufbewahrt wer-
den, abhangig von dem analytischen Verfahren, wel-
ches angewendet wird.

[0037] Nach dem Wegwerfen der Uberbleibsel der
Probe (z.B. Serum) aus der Einstellvorrichtung 26
kann die Einstellvorrichtung 26 sofort fir eine nach-
folgende Verwendung in die Pipette 10 eingesetzt
werden, oder sie kann gewaschen werden, indem
man den Plunger 40 zurlickzieht, um ein Reinigungs-
fluid in den Hohlraum 36 der Einstellvorrichtung 26 zu
saugen , und indem man dann das Reinigungsfluid
durch ein Stof3en auf den Plunger 40 austreibt.
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[0038] Als Nachstes wird eine Waschlésung durch
die Kartuschen 28 hindurchgeleitet, indem man das
entfernte Ende 18 in eine Waschlosung hineinsteckt
und indem man den Plunger 40 zurlickzieht, um das
Reinigungsfluid durch das Sorbensbett 24, durch den
Filter 14 hindurch und in den Hohlraum 36 der Ein-
stellvorrichtung 26 hineinzusaugen. Der Waschschritt
wird verwendet, um bei der Entfernung von Proben-
tropfen (z.B. Tropfen vom Serum) zu helfen, welche
sich zwischen den Partikeln des Sorbens eingefan-
gen haben. Der Waschschritt kann wiederholt wer-
den, wenn di notwendig ist.

[0039] In dem nachsten Schritt des illustrierten Ver-
fahrens werden die auf dem Sorbensmaterial zuriick-
gehaltenen Aminosauren durch eine Extraktion mit
einem geeigneten Lésungsmittel freigesetzt.

[0040] Somit wird ein Lésungsmittel durch eine An-
saugung in die Kartusche 27 gezogen, durch das
Sorbensbett 24, um ein Aminosaureextrakt zu erzeu-
gen, welches durch den Filter 14 hindurch tritt und in
den Hohlraum 36 der Einstellvorrichtung 26 hinein
tritt. Das Aminosaureextrakt wird aus dem Hohlraum
36 der Einstellvorrichtung 26 durch ein StoRen des
Plungers 40 heraus getrieben, um das Extrakt aus
der Offnung 39 in der Einstellvorrichtung auszutrei-
ben. Das Extrakt kann in ein Glasflaschchen oder in
ein anderes gewlnschtes Aufnahmegefall oder an
eine andere Stelle ausgetrieben werden, dies fiir eine
weitere Analyse oder fur eine weitere Zubereitung fur
eine Analyse.

[0041] Alternativ kann der Extraktionsschritt in ei-
nem Glasflaschchen durchgefiihrt werden, nachdem
das Sorbensmaterial 24 aus der Kartusche 27 in das
Flaschchen heraus getrieben worden ist. Dies kann
durchgefiihrt werden, indem man etwas Fluid in den
Hohlraum 36 der Einstellvorrichtung 26 fullt, indem
man die Einstellvorrichtung 26 in die Pipette 10 ein-
setzt, indem man den Plunger 40 driickt, um das Flu-
id durch den Scheibenfilter 14 in Richtung der Spitze
18 der Kartusche 27 hindurchzuleiten — was die ent-
gegengesetzte Richtung ist zu der Richtung, die an-
gewandt wird, um die Kartusche aufzufillen. Ein von
dem Plunger 40 verursachter, ausreichend hoher, po-
sitiver Druck wird das Sorbens 24 aus der Offnung 19
heraus in die Spitze 18 austreiben, an die gewtnsch-
te Stelle oder in das Flaschchen.

[0042] Die Verwendung leicht erhéltlicher Kompo-
nenten, wie etwa die Pipetten 10, die Einstellvorrich-
tung 26 und den Plunger 40, liefert eine kostengulns-
tige Vorrichtung. In gleicher Weise ist es wichtig, dass
das Volumen des Sorbens 24 genau variiert werden
kann, von einem sehr kleinen Volumen bis zu einem
viel gréReren Volumen. Dies ermdglicht eine wirksa-
me Verwendung kleiner Probenvolumina und kleiner
Sorbensvolumina. Es vermindert auch den Abfall; es
spart Reagenzien, welche bei einer nachfolgenden

Probenherstellung verwendet werden. Die Arbeits-
weise des Plungers 40, der Einstellvorrichtung 26
und der Pipette 10 wird leicht erreicht, und dies er-
moglicht eine manuelle Steuerung Uber das Verfah-
ren. Obwohl man es vorzieht, dass das Sorbensbett
24 in der Kartusche 27 verbleibt und dass die ver-
schiedenen, analytischen Chemikalien durch das
Bett angesaugt werden, indem man den Plunger 40
zurlickzieht, ist es weiterhin mdglich, das Sorbens-
bett 24 aus der Kartusche 27 herauszuwerfen fur
eine erschopfende Extraktion. Dies liefert einen viel-
seitigen Weg der Verarbeitung oder einer teilweisen
Verarbeitung von Proben. Darlber hinaus glaubt
man, dass die bevorzugte konische Form des Sor-
bensvolumens 16 einen wirksamen Fluidfluss liefert,
weil der Fluss in eine kleine Flache eintritt und durch
einen verminderten Druck zu einer grofieren Oberfla-
che auf dem oberen Ende des konisch geformten
Sorbensvolumens 16 gezogen wird.

[0043] Diese illustrierte Ausfihrung verwendet ei-
nen verjingten Hohlraum, um das Volumen 16 herzu-
stellen, und einen konischen Filter 14, um die porose
Barriere zu formen, welche das Sorbens 24 zurlck-
halt, wahrend es den Fluiden ermdglicht wird, hin-
durchzutreten. Andere Anordnungen sind moglich.
Zum Beispiel kdnnte unter Bezugnahme auf die
Eig. 3 das Innere der Spitze 12 zylindrische Abschnit-
te enthalten mit Durchmessern, welche abnehmen in
Richtung der Spitze 18 mit einem verjluingten, koni-
schen Ende an der Spitze 18. Ein zylindrischer Filter
14a ruht auf den Vorspriingen, welche hergestellt
worden sind durch die Schritte, um den Filter 14a ent-
lang der langsseitigen Achse 21 zu positionieren. In-
dem man den Filter 14a eines geeigneten Durchmes-
sers auswahlt, kann die Position entlang der langs-
seitigen Achse 21 gesteuert werden. Die Schritte
kénnen in vorbestimmten Abstidnden angeordnet
werden, um es leicht zu machen, das Volumen 16
des Sorbensbettes 24 zu bestimmen. Der Nachteil
dieser Bauweise besteht darin, dass sie eine Spezi-
alanfertigung der Spitze 12 erfordert, wahrend die be-
vorzugte Ausfuhrung herkémmliche Pipettenspitzen
12 verwendet oder leichte Variationen von diesen
Spitzen, und dies hilft dabei, Kosten zu verringern.

[0044] In den obigen Ausfiihrungen ist die Offnung
19 in der Spitze 18 kleiner als der Filter 14, 14a, und
die Querschnittsflache an dem Filter 14, 14a ist gro-
Rer als die Querschnittsflache der Offnung 19 in der
Spitze 18. Dies fihrt zu einem Sorbensvolumen 16,
welches sich in Richtung der Offnung 19 in der Spitze
18 verengt, wobei die Verengung vorzugsweise eine
gleichmallige Verjingung ist, wie bei einem Kegel.
Diese Verengung veranlasst das Sorbens 24, sich in
Richtung der engeren Offnung 19 in der Spitze 18
festzuklemmen, was dem Sorbens 24 dabei hilft, zu-
sammenzukleben und nicht aus der Offnung 19 unter
dem Einfluss der Schwerkraft herauszufallen. Die en-
gere Offnung 19 in der Spitze 18 wird auch ausge-
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wahlt, um das Sorbens 24 daran zu hindern, aus dem
Volumen 16 unter dem Einfluss der Schwerkraft her-
auszufallen. Wenn ein Volumen 16 verwendet wird,
welches keine verjliingte Form aufweist, dann wird
das Volumen 16 vorzugsweise noch eine enge Off-
nung in der Spitze 18 aufweisen, um dem Sorbens 24
dabei zu helfen, in dem Volumen 16 zu verbleiben,
und es hat vorzugsweise mindestens eine schwache
Verjungung in unmittelbarer Nachbarschaft zu dieser
Offnung in der Spitze 18, um eine schwache Ein-
klemmwirkung auf dem Sorbens 24 zu liefern. Wie
oben beschrieben, ist die GréRe der Offnung 19 in
der Spitze 18 groflier bzw. sie muss grofier sein als
die groBten Partikel in dem Sorbens 24, damit das
Sorbens in das Volumen 16 eintreten kann, aber die
Offnung ist vorzugsweise nur einige wenige Male
gréRer als die grote Dimension der Partikel, aus de-
nen das Sorbens 24 besteht, weil dies dabei hilft, die
Partikel daran zu hindern, unter der Schwerkraft aus
dem Volumen 16 herauszufallen.

[0045] Die obigen Verfahren und Vorrichtungen lie-
fern viele Vorteile. Die Sorbenskartusche 27 kann
aus im Handel erhaltlichen Pipettenspitzen oder aus
einem ahnlichen, konischen Koérper hergestellt wer-
den, welcher ein kleines Volumen eines Sorbensma-
terials in der Spitze halt, obwohl vorzugsweise leichte
Modifikationen an den Pipettenspitzen gemacht wer-
den, wie hier beschrieben worden ist. Die Verwen-
dung herkdmmlich erhaltlicher Teile oder die Modifi-
kationen von solchen herkdmmlich erhaltlichen Tei-
len verringern die Kosten, obwohl sie eine hohe Wie-
derholbarkeit und eine hohe Genauigkeit des Sor-
bensvolumens 16 ermdglichen. Es sollte jedoch ver-
standen werden, dass andere Formen der Spitze 12,
des Sorbensvolumens 16 und des Filters 14 verwen-
det werden kénnen als die bevorzugten konusférmi-
gen Formen.

[0046] Ein anderer Vorteil dieser Erfindung besteht
darin, eine besonders fir SPE geeignete Kartusche
27 zu liefern, welche mit einem Sorbens unterhalb ei-
ner pordsen Schicht 16 gefiillt ist, welche das Sor-
bensmaterial 24 an der Stelle halt wahrend des Auf-
fullens der Spitze 12 und nachdem die Spitze gefullt
worden ist. Die Stelle der porésen Schicht 16 auf ei-
nem inneren Ende des Sorbensvolumens 16 und der
Durchtritt des Fluids in eine Richtung weg von der
Offnung 19 an dem entfernten Ende der Spitze 18,
welche Richtung normalerweise der Richtung der
Schwerkraft entgegengesetzt ist, liefern auch einen
einfachen und genauen Weg, um eine Sorbenskartu-
sche 27 zu erreichen.

[0047] Ein anderer Vorteil dieser Erfindung besteht
darin, eine Kartusche zu liefern, welche das Sorbens
in ein Glasflaschchen oder in einen Reaktionsbehal-
ter fur eine weitere Probenherstellung und /oder Ana-
lyse freisetzen kann. Die Verwendung des Plungers
40, um die Fluide durch das Sorbens 24 und in eine

auswechselbare Spritze (Hohlraum 36 oder Einstell-
vorrichtung 26) zu ziehen, liefert einen leichten und
bequem zuganglichen Weg, um Proben zum Testen
und fir die Analyse herzustellen. Weiterhin kann
durch ein Driicken auf den Plunger 40 das Sorbens
24 aus der Spitze 12 ausgetrieben werden zur Auf-
sammlung und zum Gebrauch in einer chemischen
Analyse. Der manuell betriebene Plunger 40 und die
Spritze (Einstellvorrichtung 26) liefern auch eine
preiswerte, dazu noch leicht zugangliche Vorrichtung
zur manuellen Steuerung der Bildung der Sorbens-
kartusche 27, und sie liefern einen Durchtritt von Flu-
iden durch die Sorbenskartusche fiir die Analyse und
fur die Entfernung.

[0048] Ein anderer Vorteil dieser Erfindung besteht
darin, eine Sorbenskartusche zu liefern, welche
durch ein Instrument zur automatischen Probenher-
stellung hergestellt werden kann, gerade eben unmit-
telbar vor dem Gebrauch in der kiirzesten Zeit. Man
glaubt, dass es méglich sei, in weniger als in einer Mi-
nute die das Sorbens enthaltende Aufschlammung
hineinzuziehen und die Sorbenskartusche 27 herzu-
stellen. Nach dem Wegwerfen des in der Aufschlam-
mung verwendeten Lésungsmittels, was nur einige
Momente dauert, ist die Sorbenskartusche 27 fiir die
sofortige Verwendung bereit. Die Zeit, um die Sor-
benskartusche 27 herzustellen, eine Zeit von weniger
als einer Minute, ist eine sehr kurze Zeit. Diese kurze
Zeit liefert sowohl eine grofRe Flexibilitat als auch be-
trachtliche Einsparungen an Arbeit und an damit ver-
bundenen Kosten.

[0049] Die obige Beschreibung dient als Beispiel
und nicht dem Zweck einer Begrenzung. Mit der oben
gegebenen Offenbarung kénnte ein Experte auf die-
sem Gebiet sich Variationen ausdenken, welche in-
nerhalb des Umfanges und des Geistes der Erfin-
dung liegen, einschliellich verschiedener Abfolgen
des Einsaugens von Verarbeitungsfluiden durch das
Sorbensbett 24 und des Austreibens der Fluide durch
das Sorbensbett 24. Man glaubt auch, dass es zwar
moglich, aber keine bevorzugte Art des Vorgehens
sei, das Sorbens 24 in den Raum 12 eher von der Off-
nung 22 aus als von der Offnung 19 am Ende 18 aus
einzubringen, und dann den Filter 14 in Position mit
irgendwelchem Uberschissigen Sorbensmaterial 24
zu bringen, welches aus der Offnung am Ende 18
nach auflen gedrickt wird, wobei dieses Verfahren
keinen Bestandteil der Anspriiche dieser Erfindung
bildet. Weiterhin kénnten, obwohl diese Erfindung be-
schrieben worden ist unter Verwendung einer manu-
ell betriebenen Saugvorrichtung 11, vorzugsweise in
der Form einer Spritze oder einer zusammendruick-
baren Verdickung, verschiedene von einem Motor
angetriebene Saugvorrichtungen und Vakuumpum-
pen verwendet werden, um die Pipette 10 herzustel-
len, insbesondere dort, wo es nicht erwlinscht ist,
dass das Fluid fiur eine weitere Analyse zurtickgehal-
ten wird. Daher soll die Erfindung nicht durch die illus-
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trierten Ausflihrungen begrenzt werden, sondern sie
soll durch die folgenden Anspriiche definiert werden.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung einer Sorbenskartu-
sche, welches die nachfolgenden Schritte umfasst:
ein Anordnen einer porésen Barriere (14, 14a) an ei-
ner im voraus bestimmten Stelle in einer hohlen Spit-
ze (12) einer Pipette (10), um ein Volumen eines Sor-
bens d.h. eines Sorptionsmittels (16) zwischen der
Barriere, den Seitenwanden der Spitze und einer Off-
nung (19) an einem distalen Ende (18) der Spitze
(12) zu definieren; und
ein Ansaugen einer Aufschlammung aus Lésungs-
mittel und Sorbens (24) in das Volumen des Sorbens
(16) durch die Offnung (19) in dem distalen Ende (18)
der Spitze (12), bis das Volumen mit Sorbens aufge-
fullt ist, und
ein Ansaugen des Ldsungsmittels durch die Barriere
(14, 14a), wahrend die Barriere den Durchtritt des
Sorbens (24) verhindert, wobei das Lésungsmittel so
ausgewahlt wird, dass es den Einsatz des Sorbens
fur eine beabsichtigte chemische Analyse ermdglicht.

2. Verfahren gemafR Anspruch 1, welches weiter-
hin den Schritt umfasst, der in dem Ansaugen eines
Waschfluids durch die Offnung (19), durch das Sor-
bens (24) und durch die Barriere (14, 14a) besteht,
um unerwinschte Komponenten der Probe aus dem
Sorbens zu entfernen.

3. Verfahren gemaR den Anspriichen 1-2, wel-
ches weiterhin den Schritt umfasst, der in dem Anord-
nen von mindestens einer Schutzkappe (32, 34) an
der Spitze (12) der Pipette besteht, um einen Abbau
der Leistung des Sorbens (24) verhindern zu helfen.

4. Verfahren gemafl den Ansprichen 1-3, wel-
ches weiterhin den Schritt umfasst, der in dem Ver-
wenden einer Spritzenansaugvorrichtung (26, 40) in
einer Fluidverbindung mit der Spitze (12) der Pipette
besteht, um Fluide durch die Offnung (19), durch das
Sorbens (24) und durch die Barriere (14, 14a) hin-
durch und hinein in die Spritzenansaugvorrichtung zu
ziehen.

5. Verfahren gemaR den Anspriichen 1-3, wel-
ches weiterhin den Schritt umfasst, der in dem Anord-
nen einer Spritze (26, 40) in einer Fluidverbindung
mit der Spitze (12) der Pipette besteht, um einen po-
sitiven Druck auszutiben, welcher die Fluide hindurch
durch die Barriere (14, 14a), durch das Sorbens (24)
und durch die Offnung (19) zwingt.

6. Verfahren gemal den Ansprichen 1-5, bei
welchem das Loésungsmittel so ausgewahlt wird,
dass auf dem Sorbens (24) eine Schicht hinterlassen
wird, welche das Sorbens dazu veranlasst zusam-
menzukleben, um auf diese Weise einen Durchtritt

des Sorbens aus der Offnung (19) heraus zu verhin-
dern.

7. Verfahren gemal Anspruch 6, bei welchem
das Lésungsmittel ausgewahlt wird aus der Gruppe,
bestehend aus Glyzerin, Ethylenglykol oder Propy-
lenglykol.

8. Sorbenskartusche, welches entsprechend
dem Verfahren nach den Anspriichen 1-7 hergestellt
worden ist.

9. Verfahren zur Verwendung der entsprechend
dem Verfahren nach den Anspriichen 1-8 hergestell-
ten Sorbenskartusche, welches die nachfolgenden
Schritte umfasst:
ein Ansaugen einer Fluidprobe durch die Offnung
(19) und durch das Sorbens (24), um die Fluidprobe
mit dem Sorbens (24) in Wechselwirkung treten zu
lassen, und danach
ein Ansaugen der Fluidprobe durch die Barriere (14,
14a), um die Fluidprobe von dem Sorbens zu entzie-
hen.

10. Verfahren gemal Anspruch 9, welches wei-
terhin den Schritt umfasst, der in dem Hinziehen der
Fluidprobe in einen auswechselbaren Behalter (26)
besteht, nachdem dieselbe mit dem Sorbens (24) in
Wechselwirkung getreten ist, sowie in dem Entfernen
der Fluidprobe aus dem auswechselbaren Behalter
(26) im Hinblick auf eine weitere Analyse oder auf
eine weitere Verarbeitung.

11. Verfahren gemaf den Anspriichen 9-10, wel-
ches weiterhin den Schritt umfasst, der in dem Ausu-
ben eines positiven Druckes durch die Barriere (14,
14a) in das Sorbens (24) hinein und aus der Offnung
(19) heraus besteht, um das Sorbens (24) fir eine
weitere Analyse oder fir eine weitere Verarbeitung
auszutreiben.

12. Sorbenskartusche zur Verwendung bei der
Herstellung von Proben fir eine chemische Analyse,
welche aufweist:
einen Behalter mit einer langsgerichteten Achse (21)
und mit einer hohlen, distalen Spitze (12) mit Wan-
den, welche einen inneren Hohlraum (16, 20) definie-
ren, welche sich entlang der Achse erstrecken und
welche eine Offnung (19) an einem distalen Ende
(18) der Spitze definieren, wobei die Wande sich in
Richtung der Offnung (19) mindestens unmittelbar in
der Nachbarschaft der Offnung verjiingen;
eine pordse Barriere (14, 14a) in dem Hohlraum (16,
20), welche an einer im voraus bestimmten Stelle in
der Spitze (12) angeordnet ist, um ein Sorbensvolu-
men (16) zwischen der Barriere, den Wanden des
Hohlraums und der Offnung (19) an einem distalen
Ende (18) der Spitze zu definieren, wobei die Barriere
es den als Arbeitsmedien dienenden Fluiden ermdg-
licht, hindurch durch die Barriere zu treten; und
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ein Sorbensmaterial (24) in dem Sorbensvolumen
(16), wobei das Sorbensmaterial ausgewahlt wird fur
den Einsatz bei der chemischen Analyse und wobei
die Barriere (14, 14a) ausgewahlt wird, um den
Durchtritt des Sorbensmaterials aus dem Sorbensvo-
lumen heraus zu verhindern.

13. Sorbenskartusche gemafs Anspruch 12, wel-
che weiterhin die Hilfsmittel (11, 26, 40) umfasst zum
Ausuben eines Ansaugens an der Spitze (12), um die
als Arbeitsmedien dienenden Fluide durch die Off-
nung (19) in die Spitze (12), durch das Sorbensmate-
rial (24) und durch die pordse Barriere (14) hindurch
zu ziehen.

14. Sorbenskartusche gemafl den Anspriichen
12-13, bei welcher die Spitze (12) eine zweite Off-
nung (22) gegeniiber der Offnung (19) an dem dista-
len Ende (18) aufweist, und bei welcher die Kartu-
sche weiterhin eine Einstellvorrichtung (26) umfasst,
welche so konfiguriert ist, dass sie mit der zweiten
Offnung zusammenpasst, um einen ersten Hohlraum
(36a) in der Einstellvorrichtung in einer Fluidverbin-
dung mit der porésen Barriere (14, 14a) anzuordnen,
wobei die Einstellvorrichtung eine derartige Ansaug-
vorrichtung aufweist, dass eine ausreichend grof3e
Ansaugung erzeugt wird, um das Fluid von der Off-
nung (19) in der Spitze (12) in jenen Hohlraum zu zie-
hen.

15. Sorbenskartusche gemall Anspruch 13, bei
welcher die Ansaugvorrichtung eine manuell zu beta-
tigende Ansaugvorrichtung umfasst.

16. Sorbenskartusche gemafly Anspruch 15, bei
welcher die Ansaugvorrichtung einen Tauchkolben
(40) umfasst, welcher auf gleitende Art und Weise in
einem zweiten Hohlraum (36b) in der Einstellvorrich-
tung aufgenommen wird und in eine Fluidverbindung
mit dem ersten Hohlraum gebracht wird, wobei der
Tauchkolben (40) und der zweite Hohlraum (36b) der
eine in der GroRe relativ zu dem anderen ausgelegt
ist.

17. Sorbenskartusche gemafl den Anspriichen
12-16, bei welcher die GréRe der Offnung (19) in der
Spitze (12) etwa die 2-10-fache GréRRe der in dem
Sorbensmaterial (24) verwendeten Partikel aufweist.

18. Sorbenskartusche gemal den Ansprichen
12-17, bei welcher das Sorbensmaterial (24) in die
Kartusche hinein gebracht wird, indem eine Auf-
schldammung eines Lésungsmittels und des Sorbens-
materials durch die Offnung (19) in dem distalen
Ende (18) der Spitze (12) gezogen wird, wobei die
Aufschlammung des Lésungsmittels durch die poro-
se Barriere (14, 14a) hindurch tritt, um das Sorbens
in dem Sorbensvolumen (16) zurlickzulassen.

19. Sorbenskartusche gemal den Ansprichen

12-18, bei welcher das Sorbensmaterial (24) einen
Uberzug aus einem Lésungsmittel besitzt, welcher
klebrig genug ist, um das Sorbensmaterial zum Zu-
sammenzukleben zu veranlassen und sich einem
Durchtritt aus der Offnung (19) in der Spitze (12) her-
aus zu widersetzen.

20. Sorbenskartusche gemafd Anspruch 19, bei
welcher das Ldsungsmittel eines unter Glycerin,
Ethylenglykol oder Propylenglykol ist.

21. Sorbenskartusche gemal den Anspriichen
12-20, bei welcher der Behalter ein Sorbensvolumen
(16) aufweist, welches mit einem stufendhnlichen In-
neren mit unterschiedlichen Durchmessern ausge-
stattet ist, wobei die Durchmesser in die Richtung auf
die Offnung (19) an dem distalen Ende (18) an der
Spitze (12) hin abnehmen.

22. Sorbenskartusche gemal den Anspriichen
12-21, bei welcher der Behalter eine Pipette (10) mit
einer sich gleichmaRig verjingenden Spitze (12) auf-
weist, welche sich hin in Richtung auf die Offnung
(19) an dem distalen Ende (18) verengt, und bei wel-
cher die porése Barriere (14) einen kegelstumpfartig
geformten Filter umfasst.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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