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NOTES 

Volumenermittlung von bosiermikropipotten .’ 

Probengeber fur IXissigkeiten werden bei vielen Gaschromatograph.en 
Mikropipetten benutzt (~3. magnetisch gesteuerte Xikropipetten des Pyre Argon- 
Chromatographen) . Solche einfache Probeneinfuhrung hat viele Vorteile. Man kann 
sehr geringe Mengen (bis zu 20 pg) Substanz bis auf die Oberfkiche der S5.ulenftillung 
dosieren, was die Leistungsfahigkeit der gaschromatographischen Methode bei 
analytischer Anwendung gtinstig erhijht. Sow0111 die Menge der eingefiihrten Sub- 
stanz, als such die Art der Probeneinftihrung kann dabei mit geniigender Genauigkeit 
reproduzierbar gehalten werden, was wieder die quantitative Auswertung der Chro- 
matogramme gtinstig beeinflusst. 

Die Glaspipetten lc6nnen einfach im Labor angefertigt werden. Es sind offene, 
annahernd IO mm lange Glaskapillaren von variablem inneren Durchmesser zwischen 
0.05 und 0,12 mm, Aussendurchmesser urn 0.5 mm. 

Eine Volumenermittlung solcher Mikropipetten in tiblichem Labor ist mit 
gewissen Schwieriglteiten verbunden . Die auf gewijhnliche Weise durchgeftihrte 
Quecksilberkalibrierung ist mtihevoll und beansprucht eine Prazisionsmikrowaage, 
vvcil das Gesamtvolumen solcher Mikropipetten 0.02-0.10 ,~l betr3.gt. Eine gaschro- 
matographische Vergleichsmethode der Volumenermittlung setzt schon eine geeicllte 
I<alibrierungsmikropipette voraus. 

Auf einfache Weise lcann man das Volumen solcher Glasmikropipetten spektro- 
fotometrisch feststellen. Prinzipiell wird dabei die hohe molare Extinktion einiger 
organischer, fltissiger Substanzen. ausgentitzt, 

Wir haben zu diesem Zweclc rektifiziertes Pseudojonon (E = 21 .Soo)l verwenclet. 
Es ist aber klar, class jede Substanz von geniigend hoher molarer Estinktion be- 
nutzt werden kann. 

Pvaldisclze A ~~.cs~dih~~~~, 0 der Volatlrte?tel~~lti~tlz1115 
Durch Kapillarwirkungen wird Pseudojonon von sich selbst in die Mikro- 

pipette, welche in einen weichen Gummisti-jpsel am Ende eines Glasrdhrchens einge- 
steckt ist, eingefiillt (Pig. I), Das Aussere der Pipette wird sorgfaltig gesaubert und 
danach auf ein Glasstabchen, das in einen Messkolben von IO ml Inhalt getaucht ist, 
durch ausblasen entleert. Ad gieiche Art und Weise wird dann die Mikropipette 
dreimal mit .&thylallcohol durchgesptilt und durch Abspiilen des Glasstabchens mit 
h;thanol der Messkolben bis zur Marke gefiillt. 

Bei Mikropipetten von etwa 0.1 ,~l Inhalt wird die Estinktion in einer Schiclrt- 
dicke von 0.5 cm und bei der Wellenlange von 291 nml gemessen*. Im Falle eines 
kleineren Volumens der Mikropipette wird eine grtjssere Schichtdicke gewahlt . Den 
Leerwcrt stellt dabei die Estinktion der gleichen Schicht von Athanol dar. Ebenso 
wircl die Extinktion einer h;thanoll&ung von Pseudojonon bekannter Konzentration 
(etwa 0.5 mg/Ioo ml) bestimmt. 

Die Berechnung des Pipettenvolumens ergibt sich aus der leicht ableitbaren 
Beziehung: 



in der 
V ==f Volumcn der Mikropipette in ml, 
EP = Estinlition der Probelosung, 
CY = Konzentration der Vergleichsl&sung in g/I00 ml, 
dv = Schichtdicke der Vergleichslijsung in cm, 
V’ = Volumen des.Messkolbens in ml, 

P = spezifischcs Gewicht der Testsubstanz, 
EV = Estinktion der VergleichslCsun~, 
dp = Schichtdicke der Probelijsung in cm. 

Bei a&t durchgeftihrten Volumenermittlungen einer ca. 0.10 ,A Mikropipette 
wurclen folgende Messwerte ermittelt : 

o.xog 0.10s 0.110 0.111 0.112 O.IIO 0.11x 0.113 

was den Ist-Wert von O.IIO~ & 0.0016 ,ul darstellt. 
Es ist ersichtlich, dass diese Methode ausreichend genaue Volumenermittlung 

ermoglicht. 
Bei verhalt nismassig kurzem ZeitauEwand ermijglicht sie such eine h8here 

Anzahl der Mikropipetten im Vergleich mit derselben Standardlosung zu kalibrieren. 
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