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(57) Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Messen des !

Veolumens und der Leckrate von Mikroliterdosierspritzen, T *"“*'*J .
insbesondere von On column-Spritzen. Die erfindungsgemaRe s =
Vorrichtung wird im Rahmen der Fertigung bei der abschlieBenden \

Prifung der genannten Spritzen eingesetzt. Ziel und Aufgabe der , > . #_I:BL‘
Erfindung ist eine Vorrichtung, die schnelt und exakt arbeitet, bei S - e —
der kein elastisches Septum verwendet wird und bei der die i N

Benetzungsrickstande der Prifflissigkeit in der MeRkapillare ohne
deren Aushau aus der Druckkammer schnell und zuver'assig
beseitigt werden konnen. Geldst wird die Aufgabe dadurch, daB |
die in der bruckkammer befindliche MeBkapillare mit einem
Beliftungshahn verbunden und in der Druckkammer der
MeBkapillare axia! gegenlberliegend ein Dichtungsteil angeordnet
ist. Weiterhin dadurch, daf der Beltiftungshahn so gestaltet ist,
daB er den Mefkanal Jer Melkapillare beiderseitig mit der
Druckkamm ar bzw. mit der Atmosphare verbindet. Hinzu kommt
noch, daB das Dichtungsteil an der dem Inneren der Druckkammer
zugewandten Seite eine korzentrische Dichtlippe aufweist, die in
Richtung der Mefikapillare konisch ausgebildet ist. Fig. 1

ISSN 0433 6461 b Seiten



1 286752
Patentanspriiche:

1. Vorricht ing zum Messen des Volumens und der Leckrate von Mikroliterdosierspritzen,
insbesondere von Jn-column-Spritzen, bestehend atis einer Druckkammer, einer MeRkapillare und
einem Sepium, gekennzeichnet dadurch, daB die in der Druckkammer (1) befindliche
volumenkaiibrierte MeRkapillare (2) mit einem Beliiftungshahn (3) verbunden und in der
Druckkammer {1) der MeRkapillare (2) axial gegeniiberliegend ain Dichtungsteil (4) bzw. (4')
angeordnet ist,

2. Vdrrichtung nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, da3 der Belliftungshahn (3) mit einem
Verbindungskanal (3.1), siner Offnung (3.2) und weiteren Bohrungen als Zweiwegehahn
ausgebildet ist, wobei der MeRkanal (2.1) der MeRkapillare (2) in der einen Steliung des
Beliiftungshahnes (3) iiber den Verbindungskanal (3.1) allseitig mit der Druckkammer (Yundinder
anderen Stellung iiber die Offnung (3.2) mit der Atmosphére verbunden ist.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, daR das Dichtungsteil (4') an der
dem Inneren der Druckkammer (1) zugewandten Seite eine konzentrische Dichtlippe (4'.3), die in
Richtung der MeRkapillare (2) konisch ausgebildet ist, aufweist.

Hierzu 2 Seiten Zeichnungen

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Messen der ausgestoRenen Volumina und der Leckraten von
Mikroliterdosierspritzen, wie sie im Rahmen der Fertigung der genannten Spritzen bei der abschlieBenden Priifung und genauen
Bestimmung der Qualitdtsparameter zum Einsatz kommt.

Charakteristik des bekannten Standes der Tr.chnik

Es sind gravimetrische, optische und radiologische Methoden zur Me3sung des ausgestoBanen Volumens von
Mikroliterdosierspritzen bekannt. Die gravimetrische Methode beruht auf dem Wiegen der ausgestoBenen Fliissigkeitsmenge.
Die optische Methode nutzt die Verianderung der Lichtdurchléssigkeit einer Vergleichsflissigkeit durch die Zugabe einer zweiten,
von der Mikroliterdosierspritze dosierten Vargleichsfiiissigkeit, zur Messung des Vciumens der Mikroliterdosierspritze aus.

Die radiologische Methode arbsitet analog der optischen Metfiode, nutzt aber die Verandsrung der Radioaktivitét aus, um das
Volumen der Mikroliterdosierspritze zu bestimmen. Auch mittels eines Chromatografs kann eine Messung des ausgestoBenen
Volumens erfolgen. Die gravimetrischen, optischen und radiologischen Methoden haben die Nachteile, daB sie sehr
zeitaufwendig sind, gelibtes Laborpersonal benétigen, die Zubereitung der entsprechenden Vergleichsflissigkeiten erforderlich
machen und eine Auswertung der gefundenen MeBwerte verlangen. Die radiologische Methcde fordert zusétzlich besondere
Sicherheitsvorkehrungen.

Die Bestimmung des Volumens der Mikroliterdosierspritze mittels Chromatograf eignet sich beim Anwender der Spritze, da
dieser in den meisten Fillen Gber das notwendige Know-how der Chromatografie verfigt. Fiir eine Fertigungsiiberwachurng fir
Mikroliterdosierspritzen ist dieses Verfehren jedoch nicht geeignet.

Zur Messung des ausgestoenen Volumens von Mikroliterdosierspritzen sind mehrere Vorrichtungen bekannt.

Eine dieser Vorrichtungen besteht aus zwei GefaBen, die miteinander durch eine Kapillare verbunden sind und in denen ein
bestimmter Flissigkeitsdruck herrscht. Zum Messen des ausgestoBenen Volumens der Mikroliterdosierspritze wird deren
Kaniile durch ein elastisches Medium (Septum) in das eine Getd der Vorrichtung eingefihrt und der Fliissigkeitsinhalt aus der
Spritze in dieses Gefdf dosiert. Der daueiim ersten Gefi® entstehende Druckansticg wird von einem Quecksilberfaden in der
Verbindungskapillare, die zwischen den beiden Gefiflen angeordnet ist, angezeigt und aus dieser Anzeige auf das dosierte
Volumen geschlossen.

AuBerst nachteilig wirken sich bei dieser Vorrichtung Undichtheitan, in das System eingedrungene Luft, Elastizitéter durch
Dichtunger und Temperaturschwankungen sus. Diese Unzulinglichkeiten fiihren zu unkontrollierbaren MeRfehlern und damit
ist die Vorrichtung fiir eine rationale Fertigungsiberwachung ungesignet.

GemafR DD-WP 228182 ist eine Vorrichtung bekannt, bei der das ausgestoBene Volumen der Mikroliterdosierspritze in eine
kalibrierte MeRkapillare dosiert und in dieser gemessen witd. Das Prinzip dieser Losung beruht darauf, daB sich in einer
Druckkammer eine volumenkalibrierte MeRkapillare aus Gias befindet, in welche mittels der Kaniilenspitze der
Mikroliterdosierspritze das Fliissigkeitsvolumen hineindosiert wird und durch optische MeBmittel die Volumenmessung erfolgt.
Zur Priifung der Dichtheit wird die Kaniilenspitze der Mikroliterdosierspritze in die MeRkapillarc eingefihrt und die Druckkammer
mit einem neutralen Gas mit einem bestimmten Priifdruck gefilit.

Diein einer vorgegebenen Zeit erfolgte Riickdriangung der Flissigkeitssaule tiber die MeRkapillare in die Mikroliterdosierspritze
ergibt die Leckrate der genannten Spritze. Die Druckkammer, in der sich die volumenkalibrierte MeBkapillare befindet, ist mit
einem Septum versehen, Dieses muR zwecks Einfihrung der Kantle der Mikroliterdosierspritze in di~ Druckkammer, vondieser
Kaniile durchstochen verden.

Das neutrale Gas wird aus einem Druckerzeuger, beispielsweise einer Druckflasche, Gber ein Reduzierventilund ein Steuerventil
in die Druckkammer geleitet. Dadurch, daB bei der Vorrichtung eine durchsichtige Druckkammer und eine durchsichtige
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MeRkapillare zur Anwendung kommen, kann die von der Mikroliterdosierspritze ausgestoBene Fliissigkeit bei der Volumen-und
Dichtheitspriifung visuell beobachtet werden.

Nachteilig am Stand der Technik beziiglich des DD-WP 228182 Ist, dai dia Abdichtung der Druckkammer gegeniber der
Atmosphire durch ein elastisches Septum, welches von der Karnilile dar Mikroliterdosierspritze durchstochen werden muB,
erfolgt.

Mikroliterdosierspritzen vom Typ On column sind mit einer sehr diinnen Kanilile aus Kieselglas ausgeriistet, die nicht geeignet
ist, ein elastischas Septum zu durchstechen. In der MeBkapillare vetbleiben auBerdem nach jedem Priifvorgang geringe Mengen
an Priffliissigkeit, so da die MeRkapillare nach jedem Priifvorgang aus der Druckkammer entferntund getrocknet werden mug.

Zlel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist sine MeBvorrichtung, mit welcher das ausgestoBene Volumen und die Leckrate von
Mikroliterdosierspritzen, insbesondere von On-olumn-Spritzen, exakt und schnell gemessen werden kénnen.

Darlegung des Wesens der Efindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung zum Messen des Volumens und der Leckrate von
Mikroliterdosierspritzen, insbesondere von On-column-Spritzen zu schaffen, die ohne elastisches Septum arbeitet und bei der
die Benetzungsriickstinde der Priifflissigkeit in der MeBkapillare ohne deren Ausbau aus dar Druckkammer schr ell und
zuverlissig beseitigt werden kénnen.

ErfindungsgemiB wird die Aufgabe dadurch geldst, daR die in der Druckkammer befindliche volumenkalibrierte MeBkapillare
mit einem Beidiftungshahn verbunden und in der Druckkammer der MeRkapillare axial gegeniiberliegend ein Dichtungsteil
angeordnet isi. Der Beliiftungshahn ist mit einem Verbindungskanal, siner Offnung und weiteren Bohrungen so versehen, daf
der MeRkanal der MeRkapiliare in der einen Stellung des Beliiftungshahnes {iber den Verbindungskanal allseitig mit der
Druckkammerin Verbindung steht. In der anderen Stellung des Beliiftungshahnas ist der MaBkanal iiber die betreffende Offnung
mit der Atmosphére verbunden,

Fir spezielle Mikroliterdosierspritzen ist das Dichtungsteil an der dem Inneren der Druckkammer zugewandten Seite mit einer
konzentrischen Dichtlippe, die in Richtung der MeRkapillare konisch ausgebildet ist, versehen. An der Stelle, wo die als
Kieselglaskapillare ausgebildete Kaniile der Mikroliterdosierspritze in die Druckkammer eintritt, wird sie von der Dichtlippe
umschlossen. Wird Priifgas ir die Druckkammer geleitst, legt sich die Dichtlippe fest an die Kantile an und gewahrleistet eine
exzkte Abdichtung.

Nach Ableiten des Priifgases aus der Druckkammer ffnet sich die Dichtlippe selbsttatig, so daB die mechanisch empfindliche als
Kieselglaskapillare ausgebildete Kaniile problemlos in die Druckkammer eingefiihrt bzw. aus dieser entfernt werden kann.

Bei On-column-Spritzen, bei denen zusatzlich ein Metallschutzrohr Giber der Kiesalglaskapillare angeordnet ist oder bei
Mikroliterdosierspritzen mit Metallkaniile reicht es aus, als Dichtungsteil eine konisch durchbohrte Buchse aus einem weichen
elastischan Werkstoff zu verwenden. Die kleinere Bohrung des Dichtungsteils ist der Druckkammer zugewandt und ihr
Durchmesser ist geringfiigig kleiner zu wiihlen als der Durchmesser des Metallschutziohres oder der Metallkaniile.

Durch den Beliftungshahn wird bewirkt, daB zuerst der MeBkanal der Mef kapillare mit dem Druckraum der Druckkammer
allseitig in Verbindung steht. Auf diese Weise wirkt wihrend des MeBvorganges auf die beiden Seiten der Fliissigkeitsséule in
der MeBkapillare der gleiche Druck. Dadurch wird eine neutrale Lage, die fiir eine stérungsfreie Lingenmessung unerlaBlichiist,
erreicht. Danach wird der MeBkanal der MeRkapillars mit der Atmosphére verbunden und durch einen Uberdruck in der
Druckkammer die Eenetzungsriickstinde an Prifflissigkeit aus der MeBkapillare herausgeblasen, und zwar so lange, bis die
Winde des MeBkanals véllig trocken sind.

Durch den Einsatz der erfindungsgemaBen Vorrichtung wird gewihrleistet, daR das ausgestoBens Volumen und die Leckrate
von Mikroliterdosierspritzen, insbesondere von On-column-Spritzen im FertigungsprozeR schnell und prézise gemessen
werden kénnen. Bei der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist es nicht mehr erforderlich, mit den Kaniilen der
Mikroliterdosierspritzen ein Sepwum zu durchstechen. Durch die Vorrichtung wird ermdglicht, daB die Kaniilen sehr einfach in die
Druckkammer eingefiihrt und aus dieser entfernt werdan kdnnen.

Es ist deshalb méglich, daB disse Vorrichtung auch bei Mikroliterdosierspritzen vom On column-Typ, die mit sehr diinnen
Kaniilen aus Kieselglas ausgertistet sind, zum Einsatz kommt.

Dadurch, daf die MeBkapillare nicht nach jedem MeBvorgang aus der Vorrichtung entfernt und getrocknet werden muB, ist der
MeRvorgang sehr schineli reproduzierbar.

Unter diesen Bedingungen kann der MeRvorgang bei der FertigungsGberwachung und bei der genauen Bestimmung der
Qualitdtsparameter bei einem groRen Sortiment von Mikroliterdosierspritzen sehr rationell durchgefiinrt werden.

Ausfihrungsbelsplel

Die Erfindung soll nachstehend an einem Ausfihrungsbeispiel ndher erlautert werden. In den zugehérigen Zeichnungen zeigen
Fig.1: eine Schnittdarstellung der erfindurigsgeméBen Vorrichtung mit der zu messenden Mikraliterdosierspritze

Fig.2: ::jir:\(in Schnitt durch ein spezielles Dichtungstzil in stark vergroBerter Darsteliung.

Die Vorrichtung zum Messen des Volumens und der Leckrate von Mikroliterdosierspritzen, insbesondere von On-column-

Spritzen besteht gemaR Fig. 1 aus der Druckkammer 1, der erfindungsgemag beliftbaren MeBkapillare 2 und dem
erfindungsgemaBen Dichtungsteil 4bzw. 4', wie es in Fig. 2 dargestelltist. Die MeBkapillare 2 und das Dichtungsteil 4 stehen sich
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in der Druckkammer 1 axial gegeniiber. Beim MeRvorgang wird die Kanile der Mikroliterdosierspritze 5 durch das
Dichtungsteil 4 in den MeBkanal 2.1 der MeBkapillare 2 eingefiihrt. Die MeBkapillare 2 besteht aus einer volumenkalibrierten
Glaskapillare, die an ihren dem Dichtungsteil 4 gegenliberliegenden Ende an einem Reliiftungshahn 3 befestigt ist. Wie schon
dargelegt, wird beim MeBvorgang die Kanille der mit Prifflissigkeit gefillten Mikroliterdosierspritze 5, die gemaB Fig.1 bei
On-column-Spritzen als Kieselglaskapillare 5.2 mit einem Metallschutzrohr 5.1 ausgebildet sein kann, soweit in die
Druckkammer 1 singefiihrt, daB die Kieselglaskapillare 5.2 in den MeBkanal 2.1 hineinragt. Gleichzeitig ist der Beliiftungshahn 3
so eingestellt, daR der Verbindungskanal 3.1 den Druckausglsich im MeRkanal 2.1 gewdhrleistet. Danach wird die Priifflissigkeit
durch die Mikroliterdosterspritze 5 in den MeRkanal 2.1 der MeBkapillare 2 dosiert und die sich ausbildende Flissigkeitsséule
gemessen. Die Linge der Flilssigkeitss#ule ist ein MaB fir das von der Mikroliterdosierspritze 5 ausgestoBene Volumen. Zur
Bestimmung der Leckrate wird in die Druckkammer 1 ein neutrales Gas so eingeleitet, da in der Druck..ammer 1 in einer
bestimmten Zeit ein bestimmter Druck zu verzeichnen ist. Durch diese bestimmten Parameter ,Druck” und , Zeit” wird die
Priiffliissigkeitssiule im MeBkanal 2.1indie Mikroliterdosierspritze 6 zuriickgedréngt, bzw. ein Teil der Priiffliissigkeit entwsicht
anundichten Stellen der Mikroliterdosierspritze 5. Nach Aufheben und Ausgleichen des Druckes in der Druckkammer 1 wird eine
eneute Messung der Linge der Priifflissigkeitestiule im MeBkanal 2.1 vorgenonimen. Mittels der durch dan Druck bedingten
Verkiirzung der Priiffliissigkeitssiule und der Druckeinwirkungszeit wird die Leckrate der Mikroliterdosierspritze 5 ermittelt.
Nach Beendigung der MeBvorgénge wird die Kieselglaskapillare 5.2 aus dem MeBkanal 2.1 und dem Dichtungskanal 4 entfernt
und der Betiiftungshahn 3 in eine solche Stellung gebracht, daB das Innere der Druckkammer 1 (iber den MeRkanai 2.1 und die
im Beliiftungshahn 3 befindliche Offnung 3.2 mit der Atmosphére in Verbindung steht. Wird danach ~reut Gas in die
Druckkammer 1 eingeleitet, so strémt dieses Gber den MeBkanal 2.1 und dis Offnung 3.2 des Beliftungshahnes 3 nach auBen,
wobei gleichzeitig alle Priiffliissigkeitsriickstinde aus dem MeBkanal 2.1 entfernt werden.

Da die Wandung 1.1 der Druckkammer 1 und die MeRkapillare 2 aus Glas bestehen, kann visuell beobachtet werden, zu welchem
Zeitpunkt der MeRkanal 2.1 restlos frei von Priiffliissigkeitsriickstanden ist.

Bei Messungen an On-column-Spritzen mit Kaniilen chne Metallschutzrohr 5.1 wird vorzugsweise das in Fig. 2 dargestelite
Dichtungsteil 4' verwendet. Das Dichtungsteil 4’ besteht aus einem konischen Fithrungsabschnitt 4.1 und einem zylindrischen
Fithrungsabschnitt 4'.2. Dis dem Inneren der Druckkammer 1 zugewandte Seite des Dichtungsteils 4’ wird von einer
konzentrischen Dichtlippe 4'.3 abgeschlossen. In der Mitte der Dichtlippe 4'.3 befindet sich eine Bohrung, deren Durchrmesser
nur etwas gréRer ist als der Durchmesser der Kaniile der On-column-Spritze. Beim Einlassen des neutralen Gases in die
Druckkammer 1 legt sich die Dichtlippe 4'.3 allseitig an die Kaniile der On-column-Spritze an und bewirkt so eine ausreichends
Abdichtung. Nach dem Ablassen des neutralen Gases aus der Druckkammer 1 kehrt die Dichtlippe 4'.3 selbsténdig in ihre
Ausgangslage zuriick, so daB die Kaniile problemlos aus der Druckkammer 1 bzw. dem Dichtungsteil 4' entfernt werden kann.
Das Dichtungsteil 4' besteht aus einem elastischen Werkstoff. Bei der Herstellung der Dichtlippe 4'.3 wird das Dichtungsteil 4'
zuniichst durch mechanische Bearbeitung in die Form gebracht, wie sie in Fig.2 mit Strichlinie dargestellt ist. Danach wird die
Dichtlippe 4'.3 unter Druck und Wéarmeeinwirkung in einem geeigneten Werkzeug in ihre endgliltige Form gebracht.
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