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Messunsicherheit Volumen mittels Kolbenhubpipetten SCS 109 Spaelti-TS AG n

m Die Kolbenhubpipette:
ein Prazisionsmessinstrument

Zylinder und
Kolben

Luftpolster
m  Mit dem Kolben wird die Probe in die Wegwerfspitze eingezogen.
Durch Kolbendurchmesser und Weg ist das Volumen bestimmit. (TOtVO|umen)

m Messprinzip:

m Die eingezogene Probe wird in ein Wagegefass abgegeben und das
Gewicht der Probe bestimmt. Wegwerf—

m  Das Gewicht wird anhand vom spezifischen Gewicht von Wasser in

spitze
Volumen umgerechnet.

Probe
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Messunsicherheit Volumen mittels Kolbenhubpipetten Sc;ﬁog Spaelti-TS AG u

m Auszug aus dem Kalibrierzertifikat:

g:ﬁ;:;?:il";zi?és Sollvolumen Mittelwert Messunsicher — Messabweichung in % Hersteller-Fehlergrenzen in %
Measured results in pl in -heit in % Systematisch  zufdlig  Systematisch zufdllip  Konform
10 10.22 2.54 2.24 0.15 2.50) 0.70
50 50.21 0.58 0.41 0.08 0.80 0.30
100 100.40 0.63 (.40 0.12 0.80 0.15
Messunsicherheiten Die angegebene enweiterte Messunsicherheit ist die Standardunsicherheit multipliziert mit einem
Incertitudes Erweiterungsfaktor k=2, was bei einer Normalverteilung einem Vertrauensniveau von etwa 95%
Uncertainties entspricht.
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m Die korrekte Bedienung ist Vo
Dosierung

raussetzung fUr eine genaue

Fehler

Auswirkung

Pipette tropft, ist undicht

Lose Spitze, ungeeignete Spitze
Zerkratzter Arbeitskonus
Dichtungen undicht

Abweichung vom Sollvolumen 1% bis 50%

Ungleichmassige Kraftverlauf Abweichung vom Sollvolumen bis 1.5%
o LUngleichmassiges durchdriicken
+  Ungleicher Rhytmus,
+ Hubknopf schwergangig
Pipette schrag gehalten Es wird ein grisseres Volumen abgegeben 0.5% bis 1% vom Sollvolumen

Temperaturunterschiede zwischen Gerat/Umgebung und Probe

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

Beispiel:

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

Pipette nicht yorbefeuchtet

Fehlergrenzen werden nicht eingehalten, bis 3% vom Sollvolumen

Aenderung der Luftfeuchtigkeit im Labor

Fehlermdglichkeit bis 3% vom Sollvolumen

Abhilfe: Spitzen yorbefeuchten

Geographische Lage / Aenderung des Luftdruckes

Einfluss gering, < 0.1% bis auf gg 1000miM

Abweichung der Dichte d
der Justierung verwendeten Wassers

er zu pipettierenden Hiissigkeit von der Dichte des bei

Bis 1.0% Fehlereinfluss
Beispiel: p =1.1g/cm3 ergibt einen Fehler von -0.4% vom Sollvelumen

Abweichung des Dampfdruckes der zu pipettierenden Flissigkeit zum
Damptdruck von Wasser bei der Justierung

Abweichung von bis zu 2% vom Sollvolumen

Viskositat | Fliessverhalten / Benetzungseigenschaft der zu pipettierenden
Fliissigkeit

Abweichung durch Testmessungen ermitteln
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Messunsicherheit Volumen mittels Kolbenhubpipetten = Spaelti-TS AG u

m Wenn die Pipette ,, ISO 8655 Konform* ist, konnen folgende
Unsicherheitsbeitrage eingesetzt werden:

m 10ul Nennvolumen +/- 0.28 pl +/- 2.8% vom Nennvolumen
m 100 pl Nennvolumen +/-1.4 ul +/-1.4%
m 1000 pl Nennvolumen +/- 14 pl +/-1.4%
m 5000 pl Nennvolumen +/- 70 pl +/-1.4%
m 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:
Unsicherheiten aus Konstruktion, Produktion und Fertigung der Pipette
Unsicherheiten aufgrund der Justierung
Unsicherheiten beim Handling durch den Anwender, vorausgesetzt er beachtet die moglichen
Fehlereinflisse.
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Messunsicherheit Volumen mittels Kolbenhubpipetten
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m Messunsicherheitsbudget einer Verdinnungsreihe
m  Ein Stammlosung (ST) enthalt 10 % Substanz X

m  Es wird eine Verdunnung mit Wasser auf 1 % hergestellt, indem mit einer 100yl
Pipette 100l Stammlésung und mit einer 1000ul Pipette 900ul Reinstwasser in
ein Probengefass pipettiert wird.

m Eingangswerte

Ein Stammlosung (ST) enthalt 10 % Substanz X, Unsicherheit +/- 1%
Pipette A 100ul Nennvolumen, Unsicherheit von 1.4% vom Nennvolumen
Pipette B 1000ul Nennvolumen, Unsicherheit 1.4% vom Nennvolumen
Reinstwasser mit einer Verunreinigung von < 0.01%

Inhomogenitat der Stammlosung wird mit 2.5% geschatzt

Haltbarkeit der Stammldsung bei 20°C ist 14 Tage

Verdunstung der Stammlosung 10pl/Std

Verdunstung vom Wasser ist 20ul/Std
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== Reinstwasser
Inhomogenitéat .

— Zwischenlagerung

Verdunstung
‘Stammigsung

Verdlnnung
= Wert +/-?
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12 Messunsicherheitsbudget
Halbe Weite der ~ Wahrscheinlich Standard- Empfindlichkeits- Unsicherheits-
3] Grisse Mennalumen Schatzwert Verteilung keitsverteilung = Teiler messunsicherheit koeffizient beitrag Bemerkung
4 X X a P(a) k u) ci uiy)
5]
16 |Stammldsung
A7 8t 100 ul 10 ul 1% Normal 2 05l 1 0.50000ul  K=2
18 |8V/(Pipette A 100ul) 14 % Normal 2 0.07 ul 1 0.07000ul  K=2
19 |8V(Inhomogen) 2.5 % Rechteck 1.73205 0.14434 ul 1 014434 ul
20 |6V(Lagem) 0.50 Std 14 Tage Rechteck 1.73205 0.02976 ul/Std 0.01488 1/Std 0.00044 ul
21 |8V(Verdunsten) 0.50 Std 10 ulfStd Rechteck 1.73208" 0.04167 ul/Std 0.02083 1/5td 0.00087 ul
22 V1 enthalt Stammlosung 10 ul u{\1) 0.71565 ul
23
24 |Wasser
25 |8V(Wasser) 100 ul 90 ul 0.01% Normal 2 0.005 ul 1 0.00500ul  K=2
26 |V(Pipette A 100ul) 14 % Normal 2 0.7ul 1 0.70000ul  K=2
27 |8V(Inhomogen) 25 % Rechteck 1.73205 1.29904 ul 1 1.29904 ul
28 |8V(Verdunsten) 0.50 Std 20 ulfStd Rechteck 1.73205 0.18750 ul/Std 0.09375 1/5td 0.01758 ul
29 |V1 enthalt Wasser aus ST 90 ul uf{\/1) 2.02162 ul
30
31 |Wasser
32 |BV(Wasser) 1000wl 900 ul 0.01% Normal 2 0.05ul 1 0.05000ul  K=2
33 |6V(Pipette B 1000ul) 14 % Normal 2 Tl 1 7.00000ul  K=2
34 |8V[Verdunsten) 0.50 Std 20 ulfStd Normal 2 1.87500 ul/Std 0.93750 1/5td 1.75781 ul
35 |\ enthalt Wasser 900 wl uf\1) 8.80781 ul
36
37 |Zusammenfassung Verdiinnung 1
38 |Anteil Wasser 930 ul max  1000.83 ul min 979.17 ul u(Wasser)  10.82943 ul
39 |Anteil 8T 10 ul max 1072 ul min 9.28 ul u(sT) 0.71565 ul
40 max 1.09% min 0.93 % uy 0.08 %
41 | Stammlosung verdiinnt V1 1.01% K=2 uy 0.17 %
42
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