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(57) Vorgeschlagen wird eine Vorrichtung zur kontinuier-
lichen annularen Chromatographie, bei der eine Relativ-
bewegung zwischen einem Teilchenbett (8) in Form eines
Zylindermantels und mindestens einer Aufgabestelle (11)
fur fliussiges Beschickungsmaterial (12? sowie minde-
stens einer Auffangstelle fir jede aus dem Teilchenbett
austretende Fraktion des Beschickungsmaterials dadurch
vorgesehen ist, daB das Teilchenbett rotiert, mit dem
Kennzeichen, daB die Auffangstellen als Kammern (16)
mit FlUssigkeitsableitung eines Auffangrings (14)
vorgesehen sind, auf dem die Flissigkeitsaustrittszone
der Teilchenbettummantelung abdichtend gleitend gefiihrt
ist.
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Die Erfindung Dbetrifft eine Vorrichtung zur kontinuierlichen  annularen
Chromatographie, bei der eine Relativbewegung zwischen einem Teilchenbett in Form
eines Zylindermantels und mindestens einer Aufgabestelle fiir flussiges
Beschickungsmaterial sowie mindestens einer Auffangstelle fir jede aus dem
Teilchenbett austretende Fraktion des Beschickungsmaterials dadurch vorgesehen ist,

dall das Teilchenbett rotiert.

Bei der Siulenchromatographie wird ein stehender Zylinder mit teilchenférmigem
Material gefiillt und oben mit einem aufzutrennenden Komponentengemisch beschickt.
AnschlieRend wird von oben her mit einem Lésungsmittel kontinuierlich eluiert - dabei
werden die Komponenten aufgrund ihrer verschiedenen Affinitit zum Teilchenmaterial
proportional zur FlieRgeschwindigkeit des Losungsmittels (Eluens) getrennt und

verlassen die Siaule nacheinander.

Man unterscheidet zwischen der Verwendung eines einheitlichen Losungsmittels
(isokratische Fahrweise) und der Verwendung mehrerer verschiedener Losungsmittel
(Stufen- bzw. Gradientenfahrweise). Bei der Stufenfahrweise wird Ubergangslos das
Loésungsmittel gewechselt, bei der Gradientenfahrweise der Anteil einzelner

Lésungsmittel in einem Losungsmittelgemisch tiber die Zeit verandert.

Bei dieser Elutionschromatographie werden die Komponenten einfach durch die Saule
hindurchgewaschen; verwendet man hingegen im Eluens einen sogenannten Displacer,
d.h. einen Bestandteil, der eine hdhere Affinitit zum Teilchenmaterial aufweist als alle
vorher aufgegebenen Komponenten und diese daher verdriangt, spricht man von
Verdriangungschromatographie, bei der gegenuber der Elutionschromatographie
aufkonzentrierte Fraktionen erhalten werden, aber nicht alles der einzelnen

Komponenten in reiner Form erhiltlich ist (es werden immer auch Gemische erhalten).
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Um  kontinuierlich chromatographieren zu konnen, wurde die Annulare
Chromatographie entwickelt, bei der eine Relativbewegung zwischen einem
Teilchenbett in Form eines stehenden Zylindermantels und mindestens einer an dessen
Kopf angeordneten Aufgabestelle fir fliissiges Beschickungsmaterial vorgesehen ist, die
einzelnen Komponenten in Spiralbahnen das Teilchenmaterial durchlaufen und entlang
des unteren Zylindermantelumfangs in verschiedenen Umfangsbereichen gleichzeitig
austreten. Sie kann z.B. als HPLC, Elutions- oder Verdrangungschromatographie
angewendet werden und wird vor allem isokratisch gefahren. Die kontinuierliche

annulare Chromatographie wird international mit CAC abgekiirzt.

Dabei sind fiir die CAC sowohl Vorrichtungen bekannt, bei denen das Teilchenbett
stillsteht, als auch solche, bei denen das Teilchenbett gegeniiber Aufgabestelle(n) und
Auffangstellen rotiert. Als Beispiel einer Literaturstelle, die Vorrichtungen des zweiten
Typs, die durch vorliegende Erfindung weiterentwickelt werden sollen, im Detail
beschreibt sowie einen Uberblick (iber die verschiedensten chromatographischen

Methoden bietet, wird die EP-A 371 648 der Union Oil of California genannt.

Ziel der Erfindung ist vor allem, Vorrichtungen des eingangs genannten Typs gegeniber
Kontaminationen durch die Umgebung unempfindlich zu machen, insbesondere ein

steriles Arbeiten zu ermoglichen.

DemgemiR ist die erfindungsgemdRe Vorrichtung zur kontinuierlichen annularen
Chromatographie, bei der eine Relativbewegung zwischen einem Teilchenbett in Form
eine  Zylindermantels und mindestens einer Aufgabestelle fur flussiges
Beschickungsmaterial sowie mindestens einer Auffangstelle fur jede aus dem
Teilchenbett austretende Fraktion des Beschickungsmaterials dadurch vorgesehen ist,
dal das Teilchenbett rotiert, dadurch gekennzeichnet, dall die Auffangstellen als
Kammern mit Fliissigkeitsableitung eines Auffangrings vorgesehen sind, auf dem die

Flussigkeitsaustrittszone der Teilchenbettummantelung abdichtend gleitend gefihrt ist.
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Dabei sind die sonst tblichen Abfiihrstutzen fiir die aus der CAC-Siule austretenden
Fraktionen als Kanile in der Flussigkeitsaustrittszone der Teilchenbettummantelung
ausgebildet - mit anderen Worten sind in der Fliissigkeitsaustrittszone der
Teilchenbettummantelung unterhalb des Teilchenbetts zumindest im wesentlichen
parallel zur Axialrichtung des Teilchenbetts in Richtung Auffangring verlaufende

Flissigkeitskandle vorgesehen, die in gleichen Abstinden voneinander angeordnet sind.

Vorteilhaft ist weiterhin, dall zwischen Teilchenbett und Flissigkeitskanidlen ein
flissigkeitsdurchldssiger ~ Bettmaterialrickhaltestreifen, insbesondere aus porésem

Kunststoff, vorgesehen ist.

Ein weiteres erfindungsgemdBes Kennzeichen ist, dal an die Flussigkeitskanéle in

Richtung Teilchenbett jeweils ein Keilraum anschlieft.

Die Erfindung wird nachstehend anhand eines Ausfihrungsbeispiels unter Bezugnahme
auf die Zeichnung naher erldutert, in der die Figuren 1 und 2 jeweils teilweise
geschnittene Schragansichten sind, worin Fig. 1 den Stand der Technik gemiB der EP-A
371 648 zur Erlauterung der Funktion der CAC mit rotierendem Teilchenbett wiedergibt

und Fig. 2 das erfindungsgemile Beispiel.

Aus Fig. 1 erkennt man, dafl auf einem Support 1 ein lber eine in Pfeilrichtung
(Gegenuhrzeigersinn) angetriebene Drehachse 2 zylindrischer Rotationskérper 3
aufsitzt, der einen ein Kegeldach 4 aufweisenden Innenmantel 5 und einen oben
offenen AulRenmantel 6 aufweist, die auf einer Bodenplatte 7 aufsitzen. Zwischen
innenmantel 5 und AuRenmantel 6 befindet sich eine zylindermantelférmige
Bettschittung 8 aus teilchenférmigem  Material, z.B. einem geeigneten
lonentauscherharz. Die Bodenplatte 7 weist im Bettbereich Bohrungen auf, die

Abgabestutzen 9 fur die Bettschiittung nach unten passierende Fliissigkeit aufweisen, die
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von den Abgabestutzen 9 in auf einer unverdrehbaren Ringplattform 10 abgestellte

Auffangbehalter 11 abflief3t.

Oberhalb des Rotationskorpers 3 befindet sich eine ebenfalls unverdrehbare
Materialzufuhrkappe 12 mit Zentralzufuhr 13, Gber die einerseits Ldésungsmittel als
Materialtransportvehikel mittig auf das Kegeldach 4 des innenmantels 5 und anderseits
peripher am Kopf der Bettschiittung tiber den Bettumfang verteilt an gewissen Punkten
aufzutrennendes flissiges Stoffgemisch und an anderen Punkten Behandlungsmittel, wie
z.B. Verdrangersubstanzen eingebracht werden. Die einzeinen Fraktionen laufen durch
die Bettschittung in gekrimmten Bahnen, bevor sie unten aus der Bettschiittung

austreten.

Fig. 2 zeigt einen Ausschnitt aus einer erfindungsgemallen Konstruktion, der das untere
Ende des Rotationskorpers 3 zeigt und wobei die gleichen Bezugszeichen wie in Fig. 1
verwendet sind. Gegenuber Fig. 1 ist die Drehrichtung gemall Pfeil umgekehrt, dies
macht aber sachlich keinen Unterschied. Die Bodenplatte 7 sitzt gleitend auf einem
Auffangring 14 auf, der der Ringplattform 10 in Fig. 1 entspricht und entlang seines
Umfangs durch Radialwdnde 15 getrennte Kammern 16 aufweist, die den
Auffangbehdltern 11 in Fig.1 entsprechen, einen zum Aulenumfang des Auffangrings 14
hin abfallenden Boden aufweisen und in Abfiihrstutzen 17 minden. Mit 18 ist eine
Druckausgleichoffnung  bezeichnet, die beim sterilen Arbeiten mit einer

Sterilfiltermembran abgedeckt wird:

Die Bettschittung 8 ist lediglich angedeutet - die Bodenplatte 7 weist einen zentralen
Bettmaterialriickhaltestreifen in Form einer Filtermaterialbahn 19 auf, durch die
hindurch aus der Vorrichtung austretende, fraktionierte Flussigkeit (ber
Flussigkeitskandle 20 in die Kammern 16 abfliet. Aus Fig.2 erkennt man, dalk die Breite
des Bettmaterialriickhaltestreifens jeweils ein vielfaches des Durchmessers des
Flussigkeitskanals 20 betrdgt und unterhalb des Bettmaterialriickhaltestreifens ein

Keilraum 21 als Ubergang zum Flissigkeitskanal 20 vorgesehen ist. Beide Manahmen
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dienen zur gleichmaRigen Verteilung der aus dem Bett austretenden Fliissigkeit
unabhdngig davon, ob nach einem weiteren erfindungsgemiRen Kennzeichen - das bei
allen CAC-Vorrichtungen anwendbar ist - das Bettmaterialvolumen durch Verwendung
von Innenminteln 5  verschiedenen  Durchmessers variiert wird. Der
Bettmaterialriickhaltestreifen besteht aus einem dem Beschickungsmaterial angepatem
Material, z.B. Metall bei organischem Losungsmittel, poroser Kunststoff bei saurem pH

und pordse Keramik im alkalischen Bereich.

Vorzugsweise weisen die Oberseite des Auffangrings 14 und/oder die Unterseite der

Bodenplatte 7 im Kontaktbereich eine reibungsvermindernde Beschichtung auf.
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Anspriche:

1. Vorrichtung zur kontinuierlichen annularen Chromatographie, bei der eine
Relativbewegung zwischen einem Teilchenbett in Form eine Zylindermantels und
mindestens einer Aufgabestelle fiir fliissiges Beschickungsmaterial sowie mindestens
einer Auffangstelle fiir jede aus dem Teilchenbett austretende Fraktion des
Beschickungsmaterials dadurch vorgesehen ist, da das Teilchenbett rotiert, dadurch
gekennzeichnet, da die Auffangstellen als Kammern (16) mit Flissigkeitsableitung
eines Auffangrings (14) vorgesehen sind, auf dem die Flussigkeitsaustrittszone der

Teilchenbettummantelung abdichtend gleitend gefiihrt ist.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB in der
Flissigkeitsaustrittszone der Teilchenbettummantelung unterhalb des Teilchenbetts (8)
zumindest im wesentlichen parallel zur Axialrichtung des Teilchenbetts in Richtung
Auffangring (14) verlaufende Flissigkeitskanile (20) vorgesehen sind, die in gleichen

Abstinden voneinander angeordnet sind.

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daR zwischen Teilchenbett
(8) und Flissigkeitskandlen (20) ein flissigkeitsdurchlassiger

Bettmaterialriickhaltestreifen (19), insbesondere aus porésem Kunststoff, vorgesehen ist.

4. Vorrichtung nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dall an die

Flussigkeitskanale (20) in Richtung Teilchenbett (8) jeweils ein Keilraum (21) anschlieft.
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