162 NOTES
Einfache Volumenermittiung von Dosiermikropipetten

Als Probengeber fiir Fliissigkeiten werden bei vielen Gaschromatographen
Mikropipetten benutzt (z.B. magnetisch gesteuerte Mikropipetten des Pye Argon-
Chromatographen). Solche einfache Probeneinfithrung hat viele Vorteile. Man kann
sehr geringe Mengen (bis zu 20 ug) Substanz bis auf die Oberfliche der Sdulenfiillung
dosieren, was die Leistungsfihigkeit der gaschromatographischen Methode bei
analytischer Anwendung giinstig erhéht. Sowohl die Menge der eingefiihrten Sub-
stanz, als auch die Art der Probeneinfithrung kann dabei mit geniigender Genauigkeit
reproduzierbar gehalten werden, was wieder die quantitative Auswertung der Chro-
matogramme giinstig beeinflusst.

Die Glaspipetten kénnen einfach im Labor angefertigt werden. Es sind offene,
anndhernd 1o mm lange Glaskapillaren von variablem inneren Durchmesser zwischen
0.05 und 0.12 mm, Aussendurchmesser um 0.5 mm.

Eine Volumenermittlung solcher Mikropipetten in iiblichem Labor ist mit
gewissen Schwierigkeiten verbunden. Die auf gewdhnliche Weise durchgefiihrte
Quecksilberkalibrierung ist miithevoll und beansprucht eine Prédzisionsmikrowaage,
weil das Gesamtvolumen solcher Mikropipetten 0.02-0.10 ul betrigt. Eine gaschro-

matographische Vergleichsmethode der Volumenermittlung setzt schon eine geeichte
Kalibrierungsmikropipette voraus.

Auf einfache Weise kann man das Volumen solcher Glasmikropipetten spcktro-
fotometrisch feststellen. Prinzipiell wird dabei die hohe molare Extinktion einiger
organischer, flilssiger Substanzen ausgeniitzt.

Wir haben zu diesem Zweck rektifiziertes Pseudojonon (g = 21.800)! verwendet.
Es ist aber klar, dass jede Substanz von geniigend hoher molarer Extinktion be-
nutzt werden kann.

Praktische Ausfiilrung der Volumenermittliung

Durch Kapillarwirkungen wird Pseudojonon von sich selbst in die Mikro-
pipette, welche in einen weichen Gummistépsel am Ende eines Glasrhrchens einge-
steckt ist, eingefiillt (Fig. 1). Das Aussere der Pipette wird sorgfiltig gesdubert und
danach auf ein Glasstidbchen, das in einen Messkolben von ro ml Inhalt getaucht ist,
durch ausblasen entleert. Auf giciche Art und Weise wird dann die Mikropipette
dreimal mit Athylalkohol durchgespiilt und durch Abspiilen des Glasstibchens mit
Athanol der Messkolben bis zur Marke gefiillt.

’ Bei Mikropipetten von etwa 0.1 xl Inhalt wird die Extinktion in einer Schicht-
dicke von 0.5 cm und bei der Wellenldinge von 291 nm?! gemessen®. Im TFalle eines
kleineren Volumens der Mikropipette wird eine gréssere Schichtdicke gewidhlt. Den
Leerwert stellt dabei die Extinktion der gleichen Schicht von Athanol dar. Ebenso
wird die Extinktion einer Athanolldsung von Pseudojonon bekannter Konzentration
(etwa 0.5 mg/100 ml) bestimmt.

. Die Berechnung des Pipettenvolumens ergibt sich aus der leicht ableitbaren
Beziehung:
Ep-cydy V'

7 = 1
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* Alle Messungen durchgefliihrt init dem tiniversal Spektrofotometer VSU 1 (Zeiss, Jena).
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Fig. 1.

in der
V == Volumen der Mikropipette in ml,
Ep = Extinktion der Probelésung,
cy = Konzentration der Vergleichslésung in g/100 ml,
dy = Schichtdicke der Vergleichslésung in cm,
"V’ = Volumen des Messkolbens in ml,
p = spezifisches Gewicht der Testsubstanz,
Ey = Extinktion der Vergleichslésung,
dp = Schichtdicke der Probelésung in cm.

Bei acht durchgefiihrten Volumenermittlungen einer ca. 0.10 ul Mikropipette
wurden folgende Messwerte ermittelt:

0.109 0.108 0.11I0 O.III 0.II2 0.110 O.I1I 0.II13

was den Ist-Wert von 0.1105 - 0.0016 ul darstelit.

Es ist ersichtlich, dass diese Methode ausreichend genaue Volumenermittlung
ermoglicht.

Bei verhédltnisméssig kurzem Zeitaufwand ermoglicht sie auch eine hdhere
Anzahl der Mikropipetten im Vergleich mit derselben Standardlésung zu kalibrieren.
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