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(54) VORRICHTUNG ZUR KONTINUIERLICHEN ANNULAREN CHROMATOGRAPHIE

57 Vorgeschiagen wird eine Vorrichtung zur kontinuierii-
chen annularen Chromatographie, bei der eine Relativbewe-
gung zwischen einem Teilchenbett in Form eines Zylinder-
mantels und mindestens einer Aufgabestelle fir filissiges
Beschickungsmaterial vorgesehen ist, mit dem Kennzei-
chen, dal3 am unteren Ende des Teilchenbettraums (11)
mindestens eine Zugangsdfinung (12, 32) zum Teilchenbett,
insbesondere zur Bettmaterialabfuhr, vorgesehen ist.
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Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur kontinuierlichen annularen Chromatographie, bei der eine
Relativbewegung zwischen einem Teilchenbett in Form eines Zylindermantels und mindestens einer
Aufgabestelle fiir filissiges Beschickungsmaterial vorgesehen ist.

Bei der Sdulenchromatographie wird ein stehender Zylinder mit teilchenfGrmigem Material geflillt und
oben mit einem aufzutrennenden Komponentengemisch beschickt. AnschlieBend wird von oben her mit
einem LOsungsmittel kontinuierlich eluiert - dabei werden die Komponenten aufgrund ihrer verschiedenen
Affinitdt zum Teilchenmaterial proportional zur FlieBgeschwindigkeit des L&sungsmittels (Eluens) getrennt
und verlassen die Sdule nacheinander.

Man unterscheidet zwischen der Verwendung eines einheitlichen Losungsmittels (isokratische Fahrwei-
se) und der Verwendung mehrerer verschiedener Lsungsmittel (Stufen- bzw. Gradientenfahrweise). Bei der
Stufenfahrweise wird (ibergangsios das L&sungsmittel gewechselt, bei der Gradientenfahrweise der Anteil
einzelner L3sungsmittel in einem Ldsungsmittelgemisch Uber die Zeit verandert.

Bei dieser Elutionschromatographie werden die Komponenten einfach durch die Sdule hindurchgewa-
schen: verwendet man hingegen im Eluens einen sogenannten Displacer, d.h. einen Bestandteil, der eine
héhere Affinitat zum Teilchenmaterial aufweist als alle vorher aufgegebenen Komponenten und diese daher
verdréngt, spricht man von Verdrdngungschromatographie, bei der gegeniiber der Elutionschromatographie
aufkonzentrierte Fraktionen erhalten werden, aber nicht alles der einzelnen Komponenten in reiner Form
erhdltlich ist (es werden immer auch Gemische erhalten).

Um kontinuierlich chromatographieren zu k&nnen, 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 vorgese-
hen 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 Verdrindungschromatographie angewendet werden und wird vor allem isokratisch
gefahren.

Dabei unterscheidet man zwischen Ausfihrungsformen, wo das Teilchenbett gegeniiber dem Feed
rotiert und soichen, bei dem der Feed gegeniiber dem Teilchenbett rotiert. Als Beispiel fur eine Literatur-
stelle betreffend eine Ausfiihrungsform, bei der das Bett rotiert, wird die US-A 5045209 Westinghouse
Electric Corp. genannt, die die chromatographische Gewinnung von Scandium und Yttrium beschreibt. Als
Beispiel fiir eine Literaturstelle betreffend eine Ausfihrungsform mit stationdrem Teilchenbett wird die US-A
5 149 436 Union Oil Company of California genannt, die eine fir alle Zwecke anwendbare Verdrangungs-
chromatographie beschreibt.

Die Erfindung betrifft eine Weiterentwicklung aller bekannten Vorrichtungen zur annularen Chromatogra-
phie und 18st u.a. die Aufgabe, das Teilchenbett ohne Zerlegen der Vorrichtung erneuern zu kénnen.

Zu diesem Zweck ist die erfindungsgeméBe Vorrichtung vor allem dadurch gekennzeichnet, daB am
unteren Ende des Teilchenbettraums mindestens eine Zugangsdffnung zum Teilchenbett, insbesondere zur
Bettmaterialabfuhr, vorgesehen ist.

{Uber diese Zugangsbdffnung kann das Bettmaterial nach unten entleert, vorzugsweise mit Flissigkeit
ausgespllt, und die Vorrichtung von oben her neu beschickt werden. Uber die Zugangs&ffnung kann auch
mit Druckmedium gegengespiilt werden, z.B. mit Druckluft das Bett gelockert werden. Sowohl das
Entleeren als auch das Neubeschicken der Vorrichtung mit Bettmaterial erfolgt unter Relativbewegung von
Teilchenbettraum und einer Aufgabestelle fir neues Teilchenbettmaterial, die einfach als Rohr neben der
Aufgabestelle fiir flissiges Beschickungsmaterial vorgesehen sein kann.

Die Zugangséffnung ist vorzugsweise eine Ringdffnung und wird insbesondere geschlossen und
gedfinet, indem das Volumen einer Hohidichtung Uber ihren Innenraum verdndert wird. Vorteilhaft wird die
Zugangsé6ffnung gebildet, indem eine Hohidichtung durch Anlegen von Unterdruck kollabiert wird.

Es ist auch darum gedacht, zum Bilden und SchlieBen der Zugangs&ffnung eine Wand des Teilchen-
bettraums zumindest abschnittsweise verschiebbar vorzusehen.

im folgenden wird die Erfindung anhand zweier Ausflihrungsbeispiele unter Bezugnahme auf die
Zeichnung niher erldutert, in der Fig. 1 und Fig. 2 jeweils schematische Seitenansichten im Schnitt sind,
die eine Vorrichtung zur Annularchromatographie mit stillstehendem Feedkopf und rotierendem Teilchenbett
zeigen. Dabei tragen einander entsprechende Bauelemente gleiche Bezugszeichen.

Auf einem Stinder 1 ist eine fixe Supportplattform 2 und ein verschiebbarer Tragarm 3 angeordnet. Die
Supportplattiorm 2 wird von einem von unten angetriebenen Rotortisch 4 durchsetzt, der Uber ein
Kegelrollenlager 5 an der Supportplattform 2 abgestUtzt ist und an der ein Bodenteller 6 angebolzt ist, der
gine zentrale Erhdhung 7 aufweist, auf die ein zylindrischer Hohlkdrper 8 mit Kegeldach 9 aufgesetzt ist.
Konzentrisch zum Hohlk&rper 8 ist ein Zylindermantel 10 von oben an den Bodenteiler 6 angebolzt, wobei
zwischen Hohlkdrper 8 und Zylindermantel 10 ein vertikaier Ringraum 11 und zwischen dem unteren Rand
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des Hohlkdrpers 8 und der Oberseite des Bodentellers 6 ein sich bis zur zentralen Erh&hung 7 nach innen
erstreckender Horizontalspalt 12 verbleibt, in dem eine Ringhohidichtung 13 angeordnet ist. Im Bodenteller
sind Durchgangsbohrungen 14 vorgesehen, die den Horizontalspalt 12 mit der Unterseite 15 des Bodentel-
lers 6 verbinden.

Der Zylindermantel 10 trdgt einen Deckel 16 und dieser eine Lagerhiilse 17 mit einem Kegelrollenlager
18, das sich zentral an einer feststehenden, vom Tragarm 3 gehaltenen Feedereinheit 19 abstltzt, sodas8
alle auf den Rotortisch 4 aufgesetzten Bauteile im Betrieb gegeniber der Supportplattform 2 und der
Feedereinheit 19 gedreht werden.

Der vertikale Ringraum 11 ist mit teilchenidrmigem Bettmaterial gefiillt, das in Ublicher Weise 2.B. ein
Gelmaterial, ein lonentauschermaterial oder dergl. ist und, wie bei 20 angedeutet, Uber die Feedersinheit 19
2ufihrbar ist. Ebenso wird dort fliissiges Beschickungsmaterial zugefiihrt, sowie zentral bei 21 ein Eluens,
das Uber einen Verteilerteller 22 und das Kegeidach 9 zum Bettmaterial im Raum 11 abflieBt. Am Boden
des Materialbetts wird der Bodenteller 6 von Uber einen Kreisumfang verteilten Abnahmestutzen 23
durchsetzt und die Supportplattiorm 2 trégt eine Auffangwanne 24 zur Aufnahme von nicht dargesteliten
AuffanggefdBen. Mit 25 ist ein seitliches Ableitungsrohr bezeichnet.

Soll das Bettmaterial gewechselt werden, wird die Hohidichtung 13 Uber die Unterdruckleitung 26
kollabiert, wodurch sich der Horizontalspalt 12 zu den Bohrungen 14 hin Sffnet und das Bettmaterial wird in
die Auffangwanne 24 gespiilt. Mit 27 ist eine Bellftungs- bzw. Druckiuftieitung angedeutet, mit der die
Hohldichtung 13 wihrend des Betriebs der Anlage expandiert werden kann.

Die in Fig. 2 gezeigte Vorrichtung weist gegeniiber jener von Fig. 1 keine in ihrem Volumen
verinderbare Dichtung zur Offnung und SchlieBung eines Ringspaits auf, sondern der gesamte Hohlkdrper
8 wird vom Bodenteller 6 Uber eine Hydraulik- oder Pneumatikzylinderkolbeneinheit 28, 29 abgehoben, der
sich am Zentralteil 7 des Bodentellers liber sinen FuB 30 abstiitzt. Dabei wird der untere Ringrand 31 des
Hohlkirpers 8 aus einer korrespondierenden Ringnut 32 im Bodenteiler 6 herausgehoben, in der er im
Ruhezustand abgedichtet sitzt. im Boden der Ringnut 32 sind die Durchgangsbohrungen 14 angeordnet.
Ansonsten sind die Ausfiihrungsformen nach den Fig. 1 und 2 und ihr Betrieb identisch.

Patentanspriiche

1. Vorrichtung zur kontinuierlichen annularen Chromatographie, bei der eine Relativbewegung zwischen
einem Tsilchenbett in Form eines Zylindermantels und mindestens einer Aufgabestelle fur flussiges
Beschickungsmaterial vorgesehen ist, dadurch gekennzeichnet, da8 am unteren Ende des Teilchen-
bettraums (11) mindestens eine Zugangsdffnung (12, 32) zum Teilchenbett, insbesondere zur Bettmate-
rialabfuhr, vorgesehen ist.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die ZugangsSffnung (12, 32) eine
Ring&ffnung ist.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB in der Zugangs&fnung (12) eine
Hohidichtung (13) mit Uber ihren Innenraum verénderbarem Volumen vorgesehen ist.

4. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Dichtung (13) durch Anlegen von
Unterdruck koliabierbar ist.

5. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB eine Wand (8) des Teilchenbet-
traums (11) zumindest abschnittsweise verschiebbar ist.
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