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Genauigkeit und Messunsicherheiten von Kolbenhubpipetten

m Einleitung

m Die Kolbenhubpipette ein Prazisionsmessinstrument

m Fehlereinflisse beim Pipettieren

m einzelne Unsicherheitsbeitrage

m Messunsicherheitsbudget einer Verdinnungsreihe

m Hinweise / Fragen / verwendete Unterlagen
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m Ziel
m Moglichkeiten und Fehlereinflisse von Kolbenhubpipetten kennen
m Anteil der Messunsicherheit infolge Pipettieren ermitteln

m Grundlagen
m |[SO 8655-2
m Bedienungsanleitungen zu Pipetten
m Berichte von Eppendorf
m Richtlinie DKD 3: Angabe der Messunsicherheit bei Kalibrierungen
m Eigene Erfahrung
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m Pflege und Aufbewahrung
m Pipetten nur mit aufgesetzter Pipettenspitze verwenden
m Pipette nicht mit geflllter Spitze ablegen
m Sicherheitsvorschriften betreffend Kontamination beachten
m Keine Flussigkeiten in die Pipette eindringen lassen
m Pipette nicht mit Aceton oder aggressiven Losungsmitteln reinigen

m Nur Original Pipettenspitzen verwenden
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m Bauformen

Form D
Direktverdranger mit Luftpolster

a) Einkanalkolbenhubpipetten b) Mehrkanalkolbenhubpipetten
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Die Kolbenhubpipette L

m Technik des Pipettierens bei Luftpolsterpipetten

m Vorwarts Pipettieren

Y

1. Enopf bis zum ersten 2. Knopt langsam loslassan, 3. Flissigksit abgeben durch

Anschlag betatigen, Spitzs Spitze folt sich Drocken bis um ersten An-
wanige Millimater sintauchen zchlag danach durch Drocken
b= zum zweiten Anschlag als

Flossigksit ausblasen

bl Volumina = 10 pl Spltze vorbenatzaen

Anwendung wird emplohlen:
for Standardiosungen wie Wassar, Puffer, verdonnte Salziosungen, verdunnts Sauren und Laugen
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m Reverses Pipettieren

Ve

1. Kropt bis zum zweitan 2. Knopt langsam loslassen, 3. Flossighksit abgeben durch
Anschag bstatigen, Spitze Sl e Rllt ich Dricken des Knopfes bis mum
wenige Millimeter eintauchen arsten Anschlag es verbleibt

Flissigkeit in der Spitzel

Arwandung wird emplahlen:
Tur viskosa LD‘EUHHE’I. LﬂI'ELﬂQ-E'FI mit hahem DEI’HFITI]"LEH. ciark baretzenda LIJEIJHI;IEI'I"IHIE'|
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Fehlereinflisse beim Pipettieren

Fehler Auswirkung
m Pipette tropft, ist undicht m Abweichung vom Sollvolumen
m Lose Spitze, ungeeignete Spitze 1% bis 50%

m Zerkratzter Arbeitskonus
m Dichtungen undicht

m Ungleichmassige Kraftverlauf m Abweichung vom Sollvolumen
m Ungleichmassiges durchdricken bis 1.5%
m Ungleicher Rhytmus
m Hubknopf schwergangig
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Fehler

m Pipette schrag gehalten

m Temperaturunterschiede

Beispiel:

m Es wird ein grosseres Volumen
abgegeben

Auswirkung

m 0.5% bis 1% vom Sollvolumen

m Es wird ein kleineres Volumen
abgegeben bis 0.3%/°C

Pipette 22°C / Probe 4°C: es wird ca. 5.4% weniger als das eingestellte

Sollvolumen abgegeben
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Fehler Auswirkung
m Pipette nicht vorbefeuchtet m Fehlergrenzen werden nicht
eingehalten

m Bis 3% vom Sollvolumen

m Aenderung der Luftfeuchtigkeit m Fehlermdglichkeit bis 3% vom
im Labor Sollvolumen

m  Abhilfe: Spitzen vorbefeuchten

m Geographische Lage / m Einfluss im Grossraum Bern
Aenderung des Luftdruckes fast nicht nachweisbar

B <0.1%
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Fehler Auswirkung

m Abweichung der Dichte der zu m Bis 1.0% Fehlereinfluss
pipettierenden Flissigkeit von
der Dichte des bei der
Justierung verwendeten
Wassers

Beispiel: p = 1.1g/cm3 ergibt einen Fehler von -0.4% vom Sollvolumen

m Abweichung des Dampfdruckes = Abweichung von bis zu 2% vom
der zu pipettierenden Sollvolumen
Flissigkeit zum Dampfdruck
von Wasser bei der Justierung

m Viskositat / Fliessverhalten / m  Abweichung durch

Benetzungseigenschaft der zu Testmessungen ermitteln
pipettierenden FlUssigkeit
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Einzelne Unsicherheitsbeitrage

m Messunsicherheits-Angaben der Pipette

m In der Bedienungsanleitung (= Herstellerangaben) bei der Auslieferung
Garantierte Werte, sind immer enger als die Fehlergrenzen gemass ISO

m Gemass ISO 8655

m Auf dem Kalibrierzertifikat = effektiv gemessene Werte

::;fﬁ;fi:fiﬁt Sollvolumen Mitielwert Messunsicher  Messabweichung in % Hersteller-Fehlergrenzan in %

Q- ke SLi[85 : . ¥ b

it in i -heit in % Systematisch  2ufilliy  Systematisch  zufllip  Konform
LOD 100.29 0.67 0.29 0.19 1.60 (.30 v
200 497.58 0.76 0.48 r.14 0.60 (.20 v
1000 998.21 0.26 0.18 0.04 0.60 0.20 v
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m Wenn die Pipette , ISO 8655 Konform* ist, kdnnen folgende
Unsicherheitsbeitrage eingesetzt werden:

m 10ul Nennvolumen +/- 0.28 pl +/- 2.8% vom Nennvol.!
m 100 pyl Nennvolumen +/- 1.4 ul +/- 1.4%
m 1000 pl Nennvolumen +/- 14 pl +/-1.4%
m 5000 pl Nennvolumen +/- 70 ul +/-1.4%
= Multipette 100 pl +/- 2.7 pl +/-2.7%

m Die Unsicherheit berechnet sich aus dem systematischen + (2 x Zufalligen) Fehlergrenzwerten
m Die Unsicherheit ist die Standardunsicherheit k=2, Vertrauensniveau 95%
m  Sie beinhaltet:

m Unsicherheiten aus Konstruktion, Produktion und Fertigung der Pipette

m  Unsicherheiten aufgrund der Justierung
m Unsicherheiten beim Handling durch den Anwender, vorausgesetzt er beachtet die Méglichen Fehlereinflisse.
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m Praktischer Versuch im Labor Liebefeld:

Wert in ul

101.00

Kalibrationen einer 100ul Fixpipette

100.50

100.00 -

| m—a—"—n u
99.50 \-/: : ::

99.00

98.50

98.00

Messung

11

—e— Sollwert
—m— Mittelwert
max

min

Wert in ul

0.35

Zufallige Messabweichung

0.30 =

0.25 +
0.20 +
0.15

0.05

A
0.10 - /

—e— zufalliger Fehler
—m— Fehlergrenze ISO 9655

0.00

Messung

11
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Pipettiervorgang
Reinstwasser
Inhomogenitat

Stammloésung

Verdlinnung
= Wert +/-?
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m Messunsicherheitsbudget einer
Verdlinnungsreihe

Ein Stamml6sung (ST) fur die Kalibration enthalt 10 % Substanz X
Es wird eine Verdinnung mit 0.1 % (in 3 Verdinnungs-Schritten) hergestellit.

Pipettier-Schema

100 uL V1 + 900uL RW Verdunnung 2 (V2)

]

100 uL V2 + 900ul RW Verdunnung 3 (V3)
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