(19) (10 DE 10 2006 058 026 B4 2009.12.24

Bundesrepublik Deutschland
Deutsches Patent- und Markenamt

(12) Patentschrift

(21) Aktenzeichen: 10 2006 058 026.5 shymtcte: GOTN 30/36 (2006.01)
(22) Anmeldetag: 07.12.2006 BO1F 3/08 (2006.01)
(43) Offenlegungstag: 12.06.2008
(45) Veroffentlichungstag
der Patenterteilung: 24.12.2009

Innerhalb von drei Monaten nach Veréffentlichung der Patenterteilung kann nach § 59 Patentgesetz gegen das Patent Ein-
spruch erhoben werden. Der Einspruch ist schriftlich zu erklaren und zu begriinden. Innerhalb der Einspruchsfrist ist eine

Einspruchsgebiihr in Héhe von 200 Euro zu entrichten(§ 6 Patentkostengesetz in Verbindung mit der Anlage zu § 2 Abs. 1

Patentkostengesetz).

(73) Patentinhaber: (72) Erfinder:
Wissenschaftliche Geratebau Dr.-Ing. Herbert Schmidt, Christian, Dr., 15831 Mahlow, DE; Foldi,
Knauer GmbH, 14163 Berlin, DE Peter, Prof. Dr., 14163 Berlin, DE; Knauer, Herbert,

Dr., 14163 Berlin, DE
(74) Vertreter:

JUNGBLUT & SEUSS Patentanwalte, 10589 Berlin (56) Fur die Beurteilung der Patentféhigkeit in Betracht
gezogene Druckschriften:

DE 3037898 A1
GB 1188516 A
wo 01/43 857 A1

(54) Bezeichnung: HPLC-Anlage

(57) Hauptanspruch: Mischkammereinheit (13) zur Ver-
wendung in einer HPLC Anlage, wobei eine Mischkammer
(10) in einem Mischkammergehause (21) angeordnet ist,
wobei das Mischkammergehause (21) zumindest zwei
Mischkammerzuflussleitungen (24) sowie zumindest eine
Ausgangsleitung (11) aufweist, wobei in einem Mischkam-
merraum (28) eine Mischeinheit eingerichtet ist, dadurch
gekennzeichnet, dass die Mischeinheit eine Mehrzahl von
im wesentlichen scheibenformigen Mischelementen (29)
umfasst, wobei jedes Mischelement (29) eine Mehrzahl
von in Richtungen der Hauptflachen der Mischelemente
(29) verlaufende und zu den Hauptflachen offene laterale
Strdmungskanéle (30a-h) sowie orthogonal zu den Haupt-
flachen verlaufende und mit den lateralen Strémungskana-
len (30a—h) kommunizierende orthogonale Strémungska-
nale (31a-h) aufweist, wobei zwischen zwei benachbarten , »
Mischelementen (29) jeweils eine Dichtscheibe (32) ange- £

ordnet ist, welche zumindest eine die Dichtscheibe (32) \Di=

orthogonal durchlaufende Durchtritts6ffnung (33) aufweist,
welche mit den lateralen Strémungskanalen (30a-h) kom- /DT ) T :Lﬁ
muniziert. 57 i




DE 10 2006 058 026 B4 2009.12.24

Beschreibung
Gebiet der Erfindung

[0001] Die Erfindung betrifft eine Mischkammerein-
heit gemafl dem Oberbegriff des Anspruchs 1.

Stand der Technik und Hintergrund der Erfindung.

[0002] HPLC steht fur High Performance Liquid
Chromatography. Es handelt sich um eine Trennme-
thode, wobei eine flissige mobile Phase, welche die
aufzutrennenden Stoffe mit sich flihrt, iber eine in ei-
ner Saule angeordnete stationare Phase geleitet
wird. Ausgangsseitig der Saule ist ein Detektor ange-
ordnet. Die mobile Phase wird auch Eluent genannt.
Aufgrund unterschiedlicher Affinitdten der zu tren-
nenden Stoffe zu der stationaren Phase ist die Lauf-
zeit, Retention genannt, verschiedener Stoffe durch
die Saule unterschiedlich. Wird liber einen Lauf ein in
seiner Zusammensetzung unveranderlicher Eluent
verwendet, so spricht man von einem isokratischen
HPLC System. Die Auftrennung von Substanzen mit
sehr unterschiedlichen Retentionen stellt dabei mit-
unter ein Problem dar. Komponenten mit niedriger Af-
finitdt zur stationaren Phase eluieren schnell und mit
scharfen Peaks. Dagegen eluieren Komponenten mit
hoher Affinitat mitunter extrem langsam und mit diffu-
sionsbedingt sehr hoher Peakweite.

[0003] Zur Vermeidung der vorstehenden Nachteile
wird in der HPLC auch die Gradientenelution einge-
setzt. Dies ist eine schrittweise oder kontinuierlichen
Veranderung der Zusammensetzung des Eluenten
im Zuge eines Laufes. Die Anderung erfolgt dabei in
einer Weise, dass die Elutionskraft der mobilen Pha-
se mit der Zeit zunimmt. Der Eluentengradient wird
dabei so gewahlt, dass der Eluent zu Anfang eine
Elutionskraft aufweist, welche die schnellen Kompo-
nenten der zu trennenden Substanzen eluiert, wah-
rend mit zunehmender Dauer die Elutionskraft derge-
stalt zunimmt, dass auch die mit hoher Affinitat bin-
denden Komponenten gut, i. e. relativ schnell, eluiert
werden. Faktisch erfolgt mittels der Gradienteneluti-
on ein ,Zeitraffer’ des gesamten Elutionsprozesses
mit der Folge kurzer Gesamtzeiten und schmaler
Peaks, auch fur mit hoher Affinitat bindenden Kompo-
nenten.

[0004] Von der Ausflihrung her unterscheidet man
Niederdruckgradientensystem und Hochdruckgradi-
entensysteme. In ersterem Fall werden die verschie-
denen Ldsungsmittel Uber Dosierventile oder bzw.
Niederdruckpumpen aus Vorratsgefallen entnom-
men und einer Mischkammer zugefiihrt. Von der
Mischkammer erfolgt die Férderung in und durch die
Saule mittels einer (weiteren) Pumpe. Durch Variati-
on der Dosierventil-Einschaltzeiten bzw. der Forder-
raten der Niederdruckpumpen wird die Zusammen-
setzung der entstehenden Mischung, des Eluenten,

verandert. In letzterem Fall erfolgt die Entnahme aus
den Vorratsgefalien typischerweise jeweils mittels ei-
ner Hochdruckpumpe, von welcher die Stoffstréme in
die Mischkammer geleitet werden. Von der Misch-
kammer wird der Eluentenstrom dann zur Saule ge-
leitet.

[0005] Fur die Qualitat einer Gradientenelution ist
eine effektive und schnelle Vermischung der ver-
schiedenen Ldsungsmittel in der Mischkammer es-
sentiell. Idealerweise weist der Konzentrationsverlauf
bei einer Gradientenstufe die Form einer Rechteck-
bzw. Stufenkurve auf. In der Praxis ist jedoch eine
schnelle und gleichmaRige Vermischung insbeson-
dere von anorganische und organischen Lésungsmit-
teln schwierig auf Grund der hierbei relevanten gro-
Reren Mischungswarmen bzw. molaren Mischenthal-
pien.

[0006] Als Mischkammertechnologien sind einer-
seits die dynamischen Mischkammern mit aktiver
Agitation der zusammengeflhrten Volumenstréme
verschiedener Ldsungsmittel und andererseits die
statischen Mischkammern mit beispielsweise Fritten-
systemen bekannt. Ebenso bekannt sind Mischkam-
mern, welche aus einer seriellen Verschaltung von
Teilmischkammern gebildet sind, wobei die Mischung
der Ldsungsmittel in aufeinanderfolgenden Teil-
mischkammern in gegensinnige Rotationen versetzt
wird. SchlieRlich sind Mischkammern nach dem so-
genannten Vortex Sheer Prinzip bekannt.

[0007] HPLC Saulen sind aufwandig in der Herstel-
lung und empfindlich in der Verwendung, insbeson-
dere gegen Verstopfung durch Feinpartikel, wie Ab-
rieb von Pumpen oder aus anderen Quellen. Daher
wird einer Saule, ggf. einer Vorsaule, typischerweise
eine Partikelfilter vorgeschaltet. Solche Partikelfilter
sind dabei in einem Filtergehduse angeordnet und
das Filtergehause wird Uber Ubliche Anschlisse in
eine Eluentenleitung eingeschleift.

[0008] Bei konventionellen HPLC Systemen wird ty-
pischerweise mit Eluentenstromen von 10 pl/min. bis
5 ml/min. gearbeitet. Bei Einsatz von Nano- oder Ka-
pillar-HPLC-Saulen (Innendurchmesser 20 bis 500
pm), welche eine um das ca. 8000-fache verbesserte
Empfindlichkeiten ermdglichen, werden jedoch Elu-
entenstrome bzw. Flussraten von typischerweise 10
nl/min. bis 10 pl/min. benétigt. Dies lafkt sich entwe-
der durch spezielle und folglich sehr teure Pumpen
erreichen, oder mittels eines sogenannten Splitters.
Hierbei wird der Eluentenstrom geteilt, wobei die
Flussraten durch die Leitungszweige von den jeweili-
gen hydrodynamischen Widerstanden abhangen.
Auf diese Weise kann ein (kleinerer) Teil des (Ge-
samt-)Flusses gleichsam abgezweigt und zur Saule
geleitet werden, wobei aber dennoch (bliche Pum-
pen zum Einsatz kommen. Der nicht zur Saule gelei-
tete ,Uberschussstrom” wird aufgefangen und ander-
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weitig weiter verwendet, recycled oder verworfen.
Aus der Literaturstelle DE 30 37 898 A1 ist eine
Mischkammer fiir eine Flissigchromatographieanla-
ge aus zwei Gehauseteilen bekannt, mit zwei Misch-
kammerzuflussleitungen und einer Filterplatte, wobei
die Filterplatte strdmungstechnisch unmittelbar hinter
der Mischkammer angeordnet ist. Aus der Literatur-
stelle GB 11 88 516 A ist eine Mischkammer fir die
Mischung von Komponenten einer Polymerisations-
reaktion bekannt. Die Literaturstelle WO 01/43857
A1 offenbart eine Mischkammer i8m Rahmen eines
Mikroreaktors, wobei in den Mikrostrukturen der
Mischkammer chemische Reaktionen stattfinden.

[0009] Die vorstehenden Zusammenhange sind aus
der Praxis bekannt. Nachteilig bei diesem Stand der
Technik ist, dass die Montage aufwandig und um-
standlich ist, da die verschiedenen Komponenten
Mischkammer, Splitter und Partikelfilter baulich
selbststandige Einheiten bilden und jeweils separat
Uber Ubliche Anschllsse in den jeweiligen Leitungen
einzubauen sind. Dies erhoht schon allein auf Grund
der hohen Anzahl von Anschlissen bzw. Verbindun-
gen zudem die Gefahr von unerwiinschten Undichtig-
keiten. Auch sind die entstehenden Totvolumina sto-
rend.

Technisches Problem der Erfindung

[0010] Der Erfindung liegt daher das technische
Problem zu Grunde, ein HPLC Anlage fir Gradien-
tenelution anzugeben, welche einfacher aufbaubar,
kompakter und im Betrieb zuverlassiger ist.

Grundzlge der Erfindung und Ausflihrungsformen.

[0011] Zur Lésung dieses technischen Problems
lehrt die Erfindung eine Mischkammereinheit geman
Anspruch 1.

[0012] Im Rahmen der Erfindung ist ein aufwandiger
separater Einbau eines in-line Partikelfilters entbehr-
lich. Dadurch |aRt sich die erfindungsgemafte HPLC
Anlage auch kompakter aufbauen und die Gefahr von
Leckagen ist reduziert. SchlieRlich sind die Totvolu-
mina reduzierbar.

[0013] Eine Ausfihrungsform fir Nano- oder Kapil-
larsaulen ist dadurch gekennzeichnet, dass die Aus-
gangsleitung einen Stoffstromteiler aufweist, dessen
erster Ausgang an die Eluentenleitung und dessen
zweiter Ausgang an eine Ablaufleitung fur Uber-
schissigen Eluenten angeschlossen ist. Dabei han-
delt es um einen sogenannten Splitter, wie vorste-
hend erlautert. Die Einrichtung und Abstimmung zu-
einander der hydrodynamischen Strémungswider-
stande der beiden Ausgéange sind mit den normalen
Mitteln des Durchschnittsfachmanns ausfiihrbar und
brauchen daher hier nicht erlautert zu werden.

[0014] Grundsatzlich kdnnen die beiden Mischkam-
merzuflussleitungen vor der Mischkammereinheit zu-
sammengefihrt sein. Dann hat die Mischkammerein-
heit nur einen einzigen Eluentenzuflussanschluss,
welcher direkt mit einer ersten Mischkammerleitung
verbunden ist.

[0015] In einer bevorzugten Ausfihrungsform weist
das Mischkammergehduse ein erstes Gehauseteil
mit einer ersten Leitung oder mit einem ersten Lei-
tungspaar und ein zweites Gehauseteil mit einer
zweiten Leitung oder einem zweiten Leitungspaar
auf, wobei die erste Leitung zu einer ersten Misch-
kammerleitung fuhrt oder wobei die Leitungen des
ersten Leitungspaares zu der ersten Mischkammer-
leitung zusammengefihrt sind, wobei die zweite Lei-
tung zu einer zweiten Mischkammerleitung fihrt oder
die Leitungen des zweiten Leitungspaares zu der
zweiten  Mischkammerleitung zusammengefiihrt
sind, wobei bei zusammengefiigtem ersten Gehau-
seteil und zweiten Gehauseteil in dem Mischkam-
mergehause ein Mischkammerraum gebildet ist, wel-
cher von der ersten Mischkammerleitung zur zweiten
Mischkammerleitung durchstromt wird, und wobei
das Partikelfilter die erste Mischkammerleitung, die
zweite Mischkammerleitung, oder den Mischkam-
merraum durchspannt. Die beiden Gehauseteile kon-
nen symmetrisch, bezogen auf die zur Stromungs-
richtung durch die Mischkammer parallele Langser-
streckung, sein, oder asymmetrisch. In ersterem Fal-
le weisen beide Gehauseteile Sackbohrungen auf,
welche nach Zusammenfligen der Gehauseteile den
Mischkammerraum bilden. In letzterem Falle kann
eine erstes Gehauseteil den Mischkammerraum als
Sackbohrung aufweisen, wahrend das zweite Ge-
hauseteil eine Abdeckung des Mischkammerraumes
bildet. Der Ausdruck der Sackbohrung umfasst hier-
bei beliebige Querschnitte, also neben dem kreisrun-
den Querschnitt auch beispielsweise quadratische
oder rechteckige Querschnitte, ebenso wie polygo-
nale oder elliptische Querschnitte.

[0016] In dem Mischkammerraum ist eine Mischein-
heit eingerichtet Diese kann in diversen Varianten
ausgeflhrt sein.

[0017] Die Durchtritts6ffnung fluchtet vorzugsweise
nicht mit den orthogonalen Strémungskanalen.

[0018] In einer besonders bevorzugten Variante
sind die lateralen Stromungskanéle als rinnenférmige
Ausnehmungen in beiden einander gegentberlie-
genden Hauptflachen ausgebildet, wobei alle Stro-
mungskanale jeweils einer Hauptflache mit ihrem ei-
nen Ende in eine in der jeweiligen Hauptflache ange-
ordneten Zentralausnehmung miinden, wobei die der
Zentralausnehmung gegenuberliegenden Enden der
lateralen Stromungskanale verschiedener Hauptfla-
chen Uber die orthogonalen Stromungskanale mitein-
ander verbunden sind, und wobei die lateralen Stro-
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mungskanale eines Mischelementes unterschiedli-
che Langen aufweisen. Die Mischelemente kénnen
aus einem inerten Metall oder organischen Polymer
gebildet sein. Inert meint in diesen Zusammenhan-
gen, dass der Werkstoff keine nennenswerte chemi-
sche Reaktion mit den verschiedenen Lésungsmit-
teln eingeht und auch nicht von diesen in nennens-
wertem Male geldst wird. In dieser Ausfuhrungsform
wird auf Grund der unterschiedlichen Weglangen
durch die verschiedenen lateralen Strémungskanale
eine intensive Vermischung erreicht, wobei gleichzei-
tig das Totvolumen der gesamten Mischeinheit klein
ist. Es versteht sich, dass die Zentralausnehmungen
in einer gegenuberliegenden Hauptflache nicht un-
mittelbar in orthogonaler Richtung miteinander ver-
bunden sind. Die Anzahl der Strémungskanéle in ei-
ner Hauptflache kann zwischen 2 und 20, insbeson-
dere zwischen 5 und 15 liegen. Die Strdmungskanale
kénnen geradlinig, beispielsweise radial (bei zylin-
derformigem Mischelement), und/oder mit einem
oder mehreren Bégen und/oder mit einem oder meh-
reren Knicken verlaufen. Letzteres erlaubt es, Lan-
gen von Strémungskanalen einzurichten, die grofRer
als der Radius eines (zylinderférmigen) Mischele-
mentes ist. Es ist auch eine Kombination von gerad-
linigen und/oder bogenférmigen und/oder geknickten
Strdmungskanalen moglich. Die unterschiedlichen
Langen der Stromungskanale in einer Hauptflache
kdnnen gleichmaRig zwischen der Maximallange und
der Minimallange verteilt sein, es sind aber auch un-
gleichmafige Verteilungen mdglich. Die Minimallan-
ge eines Stromungskanals kann 5 bis 50%, insbe-
sondere 10 bis 20% des Radius eines zylinderférmi-
gen Mischelementes betragen. Die Maximallange ei-
nes Stromungskanals kann 50 bis 500%, insbeson-
dere 110 bis 200%, des Radius eines zylinderférmi-
gen Mischelementes betragen. Wenn die Mischele-
mente andere Formen als die Zylinderform aufwei-
sen, gelten die vorstehenden Ausfiihrungen analog,
wobei an Stelle des Radius die minimale lateral Er-
streckung des Mischelementes, vom Mittelpunkt aus
gemessen, tritt.

[0019] Bevorzugt ist es, wie bereits vorstehend an-
gedeutet, wenn die Mischelemente und die Dicht-
scheiben zylindermantelférmige Aufenflachen auf-
weisen, wobei die Durchtrittséffnungen der Dicht-
scheiben koaxial zueinander angeordnet sind.

[0020] Eine besondere bauliche Einfachheit wird
dadurch erreicht, dass die radialen Erstreckungen
der Dichtscheiben und der Mischelemente im We-
sentlichen gleich sind. Es ist aber auch mdéglich, dass
die Radien der Mischelemente kleiner als die Radien
der Dichtscheiben sind, solange die Stromungskana-
le durch die Dichtscheiben vollstandig abgedeckt
sind. Auch ist es in diesem Falle méglich, dass die
Dichtscheiben auf einer Seite oder auf beiden Seiten
Ausnehmungen aufweisen, in welche die Mischele-
mente eingelegt werden.

[0021] Die Dichtscheiben und die Mischelemente
sowie ggf. das Partikelfilter kdnnen aufeinander ge-
stapelt unmittelbar in dem Mischkammerraum ange-
ordnet sein, wobei die Stapelhéhe bei in Langsrich-
tung unkomprimiertem Stapel 99,9% bis 110% der
Lange des Mischkammerraumes betragt. Es ist aber
auch moglich, dass die Dichtscheiben und die Misch-
elemente sowie ggf. das Partikelfilter aufeinander ge-
stapelt in einer Mischeinheitshillse angeordnet sind,
deren Lange ohne Kompression in Langsrichtung
99,9% bis 105% der Lange des Mischkammerrau-
mes betragt. Dann wird die Mischeinheitshiilse als
bauliche Einheit in den Mischkammerraum eingelegt
und eingebaut.

[0022] Das Partikelfilter weist fir den Einsatz von
Kapillarsaulen zweckmafigerweise eine Durchlass-
grenze von héchstens 50 pm, vorzugsweise hoéchs-
tens 10 pym, héchstvorzugsweise héchstens 4 ym,
auf.

[0023] Das Partikelfilter kann im Rahmen der auf-
einander gestapelten Mischelemente und Dichtschei-
ben eingerichtet sein, beispielsweise zwischen zwei
Dichtscheiben. Analog den vorstehenden Ausfihrun-
gen kann das Partikelfilter dann einen Radius aufwei-
sen, welcher im Wesentlichen dem Radius einer
Dichtscheibe entspricht, oder einen kleineren Radi-
us. In letzterem Fall kann wiederum in einer Dicht-
scheibe eine Ausnehmung fir das Partikelfilter vor-
gesehen sein. Alternativ kann das Partikelfilter in der
ersten Mischkammerleitung oder in der zweiten
Mischkammerleitung angeordnet sein, beispielswei-
se in einer Ausnehmung einer Flgeflache zwischen
den beiden Gehauseteilen.

[0024] Ein Partikelfilter ist nicht notwendigerweise
eingerichtet, kann aber in dem Mischkammergehau-
se angeordnet sein, wobei die Mischkammer und das
Partikelfilter stromungstechnisch unmittelbar hinter-
einander geschaltet sind.

[0025] Im Folgenden wird die Erfindung anhand von
lediglich Ausfiihrungsformen darstellenden Figuren
naher erlautert.

[0026] Es zeigen:

[0027] Fig. 1: eine schematische Darstellung einer
erfindungsgemaflen HPLC Anlage,

[0028] Fig. 2: einen Querschnitt durch eine erfin-
dungsgemalie Mischkammereinheit

[0029] Fig. 3: eine Detailansicht des Gegenstandes
der Fig. 2,

[0030] Fig. 4: eine Schragansicht eines erfindungs-
gemalfen Mischkammereinheit
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[0031] Fig. 5: verschiedene Ansichten eines erfin-
dungsgemalien Mischelementes.

[0032] In der Fig.1 erkennt man den grundsatzli-
chen Aufbau einer erfindungsgemafien HPLC Anla-
ge. Man erkennt eine Eluentenquelle 1, welche als
bauliche Einheit ausgebildet ist, oder aus getrennten
baulichen Einheiten besteht, die Gber Leitungen mit-
einander verbunden sind. Mit der Eluentenquelle 1
wird ein Eluentenstrom in einer Eluentenleitung 2 er-
zeugt. Hierzu sind im Beispiel zwei Vorratsgefalie 14,
15 eingerichtet, welche die verschiedenen Kompo-
nenten des Eluenten enthalten. Die Komponenten
werden nach MalRgabe des zu trennenden Stoffgemi-
sches in Fachublicher Weise ausgewanhlt. Uber Ein-
gangsleitungen 6, 7 werden die verschiedenen Kom-
ponenten zu einer Pumpeneinheit geleitet. In der
Pumpeneinheit 17 sind im Beispiel 2 Hochdruckpum-
pen angeordnet, welche die Komponenten zu der
Mischkammer 10 fordern. Die Pumpeneinheit 17 ist
Uber zwei Mischkammerzuflussleitungen 8, 9 an die
Mischkammer 10 angeschlossen. Die Mischkammer
10 wiederum ist mit der Eluentenleitung 2 ber eine
Ausgangsleitung 11 verbunden. An die Eluentenlei-
tung 2 ist eine Injektionseinheit 3 angeschlossen, mit-
tels welcher die zu analysierende bzw. zu trennende
Probe in den Eluentenstrom eingebracht wird. An die
Injektionseinheit 3 ist eine Sauleneinheit 4 ange-
schlossen. Die Sauleneinheit kann aus einer einzi-
gen Sdaule bestehen, es kénnen aber auch Vorsau-
le(n) und Haupts&ule eingerichtet sein, was der Uber-
sichtlichkeit halber nicht dargestellt ist. An die Sau-
leneinheit 4 ist ein Detektor 5 angeschlossen, wel-
cher seinerseits an eine Mess- und Auswerteelektro-
nik 16 angeschlossen ist. Den folgend im Detail er-
lauterten Figuren ist entnehmbar, dass die Misch-
kammer 10 und das Partikelfilter 12 in einem gemein-
samen, die Mischkammereinheit 13 bildenden Misch-
kammergehause 21 angordnet und strémungstech-
nisch unmittelbar hintereinander geschaltet sind.

[0033] InderFig. 2 erkennt man die Mischeinheit 13
im Querschnitt welche aus dem Mischkammergehau-
se 21 gebildet ist. Das Mischkammergehduse 21
weist ein erstes Gehauseteil 22 mit einem ersten Lei-
tungspaar 24 und ein zweites Gehauseteil 23 mit ei-
nem zweiten Leitungspaar 25 auf. Die Leitungen des
ersten Leitungspaares 24 sind zu einer ersten Misch-
kammerleitung 26 und die Leitungen des zweiten Lei-
tungspaares 25 sind zu einer zweiten Mischkammer-
leitung 27 zusammengefihrt. Die Leitungen des ers-
ten Leitungspaares 24 weisen jeweils einen Eluen-
tenzuflussanschluss 40, 41 auf, an welche die beiden
Mischkammerzuflussleitungen 8, 9 anschlieRbar
sind. Die Leitungen des zweiten Leitungspaares 25
sowie die zweite Mischkammerleitung 27 bilden ei-
nen Stoffstromteiler 18 bzw. einen Splitter. Der erste
Ausgang 19 ist an die Eluentenleitung 2 und der
zweite Ausgang 20 ist an eine Ablaufleitung 36 flr
Uberschussigen Eluenten angeschlossen.

[0034] Bei zusammengefligtem ersten Gehauseteil
22 und zweiten Gehauseteil 23 ist in dem Mischkam-
mergehause 21 ein zylinderférmiger Mischkammer-
raum 28 gebildet, welcher von der ersten Mischkam-
merleitung 26 zur zweiten Mischkammerleitung 27
durchstromt wird. In der zweiten Mischkammerlei-
tung 27 ist ein Partikelfilter 12 eingerichtet, welcher
die zweite Mischkammerleitung 27 durchspannt.
Hierzu wird auch erganzend auf die Detaildarstellung
der Fig. 3 verwiesen.

[0035] In dem Mischkammerraum 28 ist eine eben-
falls zylinderférmige Mischeinheit mit einer Mehrzahl
von im wesentlichen kreisscheibenférmigen Mische-
lementen 29 und kreisscheibenférmigen Dichtschei-
ben 32 eingerichtet, welche im Wechsel aufeinander
gestapelt sind. An den jeweiligen Enden der Stapel
ist ein Dichtscheibe 32 angeordnet. Dabei sind die
Dichtscheiben 32 und die Mischelemente 29 aufein-
ander gestapelt in einer Mischeinheitshilse 35 ange-
ordnet, welche durch drei Hiilsenteile 42-44 ist. Das
Hulsenteil 43 hat die Form eines zylindrischen Roh-
res, wahrend die Hilsenteile 43 und 44 als Deckel je-
weils mit axialer Bohrung, welche einen Teil der ers-
ten Mischkammerleitung 26 bzw. einen Teil der zwei-
ten Mischkammerleitung 27 bildet. Die Stapelhdhe
der Mischelemente 29 und der Dichtscheiben 32 ist
im unkomprimierten Zustand etwas hoher als der axi-
ale Abstand der aufgesetzen deckelférmigen Hulsen-
teile 43, 44, betragt beispielsweise 100 bis 100% die-
ses Abstandes. Auf Grund der elastischen Eigen-
schaften der Mischelemente 29 und/oder der Dicht-
scheiben 32 lassen sich die beiden deckelférmigen
Hulsenteile 43, 44 nach Einsatz der zusammenge-
bauten Mischeinheitshiilse 35 in den Mischkammer-
raum 28 und Verschraubung des ersten Gehause-
teils 22 mit den zweiten Gehauseteil 23 gegeneinan-
der zusammendricken, wodurch aller Bauteile,
Mischelemente 29, Dichtscheiben 32, deckelférmige
Hulsenteile 43, 44 und erstes Gehauseteil 22 sowie
zweites Gehauseteil 23 gegeneinander abgedichtet
werden. Es versteht sich, dass auch zwischen des
deckelformigen Hulsenteilen 43, 44 und dem ersten
Gehauseteil 22 bzw. dem zweiten Gehauseteil 23 je-
weils eine die erste Mischkammerleitung 26 bzw. die
zweite Mischkammerleitung 27 umlaufende Dichtung
eingerichtet sein kann.

[0036] Der Fig.5 ist zu entnehmen, dass jedes
Mischelement 29 eine Mehrzahl von in Richtungen
der Hauptflachen der Mischelemente 29 verlaufende
und zu den Hauptflachen offene laterale Stromungs-
kanale 30a-h sowie orthogonal zu den Hauptflachen
verlaufende und mit den lateralen Stromungskanalen
30a-h kommunizierende orthogonale Strémungska-
nale 31a-h aufweist. Einer vergleichenden Betrach-
tung der Fig. 2 und Fig. 3 ist entnehmbar, dass zwi-
schen zwei benachbarten Mischelementen 29 jeweils
eine Dichtscheibe 32 angeordnet ist, welche zumin-
dest eine die Dichtscheibe 32 orthogonal durchlau-
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fende Durchtritts6ffnung 33 aufweist, welche mit den
lateralen Stromungskanalen 30a—h kommuniziert,
wobei die Durchtritts6ffnung 33 vorzugsweise nicht
mit den orthogonalen Stromungskanalen 31 fluchtet.
Im Einzelnen sind die lateralen Strémungskanale
30a-h als rinnenférmige Ausnehmungen in beiden
einander gegenuberliegenden Hauptflachen ausge-
bildet, wobei alle lateralen Stromungskanale 30a-h
jeweils einer Hauptflache mit ihrem einen Ende in
eine in der jeweiligen Hauptfliche angeordneten
Zentralausnehmung 34 miinden, wobei die der Zen-
tralausnehmung 34 gegenilberliegenden Enden der
lateralen Stromungskanale 30a-h verschiedener
Hauptflachen Gber die orthogonalen Stromungskana-
le 31a-h miteinander verbunden sind, und wobei die
lateralen Stréomungskanéle 30a-h eines Mischele-
mentes 29 unterschiedliche Langen aufweisen. Es
versteht sich, dass die einander gegentiberliegenden
Zentralausnehmungen 34 nicht unmittelbar miteinan-
der verbunden sind. Man erkennt im Detail, dass zwei
Gruppen von lateralen Strémungskanalen 30a-h ein-
gerichtet sind. Eine erste Gruppe an lateralen Stro-
mungskanalen 30b, d, f, h verlauft geradlinig und in
radialer Richtung. Eine zweite Gruppe an lateralen
Strémungskanalen 30a, c, e, g verlauft in einem ers-
ten Teilabschnitt geradlinig und radial und in einem
zweiten Teilabschnitt gerade und tangential oder coa-
xial bogenférmig. Die beiden Teilabschnitte sind Uber
einen nahezu rechtwinkeligen Knick miteinander ver-
bunden. durch das ,Aufprallen” des Eluenten im Be-
reich des Knickes wird eine besonders effektive
Durchmischung erreicht, Zudem wird durch die Aus-
bildung der zweiten Gruppe eine Maximallange der
lateralen Stromungskanéle 30a-h erreicht, die gro-
Rer als der Radius der Mischelemente 29 ist.

[0037] Der Eig. 3 ist zu entnehmen, dass das Parti-
kelfilter 12 in eine zur zweiten Mischkammerleitung
27 coaxiale Ausnehmung des zweiten Gehauseteils
23 eingelegt ist. Dabei ist die Dicke des Partikelfilters
12 gleich oder geringfiigig, beispielsweise bis zu
10%, héher als die Tiefe der Ausnehmung. Dadurch
erfolgt eine Abdichtung des Partikelfilter 12 gegeni-
ber den zweiten Gehauseteil 23 und dem deckelfor-
migen Hulsenteil 43 bzw. einer Dichtscheibe 32, falls
ohne Mischeinheitshilse 35 gearbeitet wird. Das
Partikelfilter 12 weist eine Durchlassgrenze von 3 pm
auf.

Patentanspriiche

1. Mischkammereinheit (13) zur Verwendung in
einer HPLC Anlage, wobei eine Mischkammer (10) in
einem Mischkammergehause (21) angeordnet ist,
wobei das Mischkammergehduse (21) zumindest
zwei Mischkammerzuflussleitungen (24) sowie zu-
mindest eine Ausgangsleitung (11) aufweist, wobei in
einem Mischkammerraum (28) eine Mischeinheit ein-
gerichtet ist, dadurch gekennzeichnet, dass die
Mischeinheit eine Mehrzahl von im wesentlichen

scheibenférmigen Mischelementen (29) umfasst, wo-
bei jedes Mischelement (29) eine Mehrzahl von in
Richtungen der Hauptflachen der Mischelemente
(29) verlaufende und zu den Hauptflachen offene la-
terale Stromungskanale (30a-h) sowie orthogonal zu
den Hauptflachen verlaufende und mit den lateralen
Strémungskanalen (30a-h) kommunizierende ortho-
gonale Stromungskanale (31a-h) aufweist, wobei
zwischen zwei benachbarten Mischelementen (29)
jeweils eine Dichtscheibe (32) angeordnet ist, welche
zumindest eine die Dichtscheibe (32) orthogonal
durchlaufende Durchtrittséffnung (33) aufweist, wel-
che mit den lateralen Strdmungskanalen (30a-h)
kommuniziert.

2. Mischkammereinheit nach Anspruch 1, da-
durch gekennzeichnet, dass die Durchtrittséffnung
(33) nicht mit den orthogonalen Strémungskanalen
(31a-h) fluchtet.

3. Mischkammereinheit nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet, dass die Mischkammer
(10) und ein Partikelfilter (12) in dem Mischkammer-
gehaduse (21) angeordnet und strdmungstechnisch
unmittelbar hintereinander geschaltet sind.

4. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die
Ausgangsleitung (11) einen Stoffstromteiler (18) auf-
weist, dessen erster Ausgang (19) an eine Eluenten-
leitung (2) und dessen zweiter Ausgang (20) an eine
Ablaufleitung (36) flir Uberschissigen Eluenten an-
geschlossen ist.

5. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, dass das
Mischkammergehause (21) ein erstes Gehauseteil
(22) mit einer ersten Leitung oder einem ersten Lei-
tungspaar (24) und ein zweites Gehauseteil (23) mit
einer zweiten Leitung oder einem zweiten Leitungs-
paar (25) aufweist, wobei die erste Leitung zu einer
ersten Mischkammerleitung (26) fuhrt oder die Lei-
tungen des ersten Leitungspaares (24) zu einer der
Mischkammerleitung (26) zusammengefihrt sind,
und die zweite Leitung zu einer zweiten Mischkam-
merleitung (27) flhrt oder die Leitungen des zweiten
Leitungspaares (25) zu der zweiten Mischkammerlei-
tung (27) zusammengefihrt sind, wobei bei zusam-
mengeflgtem ersten Gehauseteil (22) und zweiten
Gehauseteil (23) in dem Mischkammergehause (21)
ein Mischkammerraum (28) gebildet ist, welcher von
der ersten Mischkammerleitung (26) zur zweiten
Mischkammerleitung (27) durchstromt wird, und wo-
bei das Partikelfilter (12) die erste Mischkammerlei-
tung (26), die zweite Mischkammerleitung (27), oder
den Mischkammerraum (28) durchspannt.

6. Mischkammereinheit (13) nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass die Mischelemente
(29) durch ein Flechtnetz gebildet sind.
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7. Mischkammereinheit (13) nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet, dass die lateralen Stro-
mungskanale (30a-h) als rinnenférmige Ausnehmun-
gen in beiden einander gegentberliegenden Haupt-
flachen ausgebildet sind, wobei alle lateralen Stro-
mungskanale (30a-h) jeweils einer Hauptflache mit
ihrem einen Ende in eine in der jeweiligen Hauptfla-
che angeordneten Zentralausnehmung (34) minden,
wobei die der Zentralausnehmung (34) gegentiberlie-
genden Enden der lateralen Strdmungskanale
(30a-h) verschiedener Hauptflachen Uber die ortho-
gonalen Stromungskanale (31a-h) miteinander ver-
bunden sind, und wobei die lateralen Strémungska-
nale (30a-h) eines Mischelementes (29) unterschied-
liche Langen aufweisen.

8. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
Mischelemente (29) und die Dichtscheiben (32) zylin-
dermantelférmige Aulenflachen aufweisen, wobei
die Durchtrittséffnungen (33) der Dichtscheiben (32)
coaxial zueinander angeordnet sind.

9. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
radialen Erstreckungen der Dichtscheiben (32) und
der Mischelemente (29) im Wesentlichen gleich sind.

10. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, dass die
Dichtscheiben (32) und die Mischelemente (29) so-
wie ggf. das Partikelfilter (12) aufeinander gestapelt
unmittelbar in dem Mischkammerraum (28) angeord-
net sind, wobei die Stapelhdhe bei in Langsrichtung
unkomprimiertem Stapel 99,9% bis 110% der Lange
des Mischkammerraumes (28) betragt.

11. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, dass die
Dichtscheiben (32) und die Mischelemente (29) so-
wie ggf. das Partikelfilter (12) aufeinander gestapelt
in einer Mischeinheitshilse (35) angeordnet sind, de-
ren Lange ohne Kompression in Langsrichtung
99,9% bis 105% der Lange des Mischkammerrau-
mes (28) betragt.

12. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 3 bis 11, dadurch gekennzeichnet, dass das
Partikelfilter (12) eine Durchlassgrenze von hdchs-
tens 50 ym, vorzugsweise hdchstens 10 uym, héchst-
vorzugsweise hdchstens 4 pm, aufweist.

13. Mischkammereinheit (13) nach einem der An-
spriche 3 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass das
Partikelfilter (12) in der ersten Mischkammerleitung
(26) oder in der zweiten Mischkammerleitung (27) an-
geordnet ist.

Es folgen 5 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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FIG.4

41

11/12



DE 10 2006 058 026 B4 2009.12.24

12/12



	Titelseite
	Recherchebericht

	Beschreibung
	Patentansprüche
	Anhängende Zeichnungen

