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@ Perfectionnemént aux appareils de chromatographie.

@ La présente invention a pour objet un appareil de chro-
matographie ou une colonne de chromatographie. Cet appareil
comporte un corps coulissant 5 qui est déplacé par la pression
exercée par un fluide sous pression pneumatique ou hydrau-
lique injecté dans une enceinte 9 formée entre la face du
corps coulissant opposée & celle qui est destinée a étre mise
en contact avec le garnissage et I'extrémité du tube 2 qui lui
fait face. ’ ’

Elle se rapporte au perfectionnement aux appareils de chro-
matographie
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PERFECTIONNEMENT AUX APPAREILS DE CHROMATOGRAPHIE

La présente invention a pour objet un perfectionnement aux appa-
reils de cjromatographie. Elle se rapporte plus particuliérement a un
appareil de chromatographie perfectionné.

On connait du brevet frangais 7 207 278 un appare11 de chromatogra-
phie constitué par une colonne destinée a contenir un support en matiére
adsorbante, ladite colonne comprenant:

- un tube muni & une de ses extrémités d'un couvercle perméable aux
liquides et au gaz et communiquant avec 1textérieur;

- un corps coulissant le long de 1'axe dudit tube consistant en un
piston formé d'une part d'une téte constituée par une plaque poreuse
perméable aux liquides et aux gaz et qui permet d'exercer une pression
4 1'intérieur du tube, et d'autre part d'un arbre de piston permettant
de commander le déplacement de la t&te de piston.

I1 est indiqué dans ce brevet frangéis que 1'appareil ainsi décrit
permet d'exercer une pression sur les particules suscept1b1es de consti-
tuer le support adsorbant. Une telle pression peut &tre exercée lors du
remplissage de la colonne, aprés qu'une suspension des particules de la-
dite matiére ait été introduite dans le tube, afin de refouler ainsi le
liquide & travers les plaques poreuses et de comprimer lesdites particules
entre le corps coulissant et le couvercle, et ainsi de former le support
adsorbant nécessaire pour la mise en oeuvre précise du procédé de chroma-
tographie, a savoir éviter une mauvaise homogénéité du tassement ce qui
constitue un défaut important des colonnes de ¢hromatographie.

En fait, 1'appareil décrit dans ce brevet frangais présente divers
inconvénients:

- d'une part, i1 nécessite un arbre de piston pour transmettre 3 la téte
de piston le mouvement de déplacement nécessaire pour assurer le refou-
lement du liquide formant la suspension des particules dont le garnissage
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est formé. Cet arbre doit présenter une longueur au moins égale a la
longueur de course du piston et donc, nécessite une longueur pratiquement
égale ala longueur de la coionne,‘si on veut employer la colonne unique-
ment sur une faible partie de sa longueur. En fait, une telle longueur de
course du piston (qui serait dans certains cas de 1'ordre de 3 3 4 meétres)
nécessite en-dessous de la colonne un espace suffisant pour assurer cette
~ course; ' /

- d'autre part, lorsque, a la suite d'un usage prolongé d'une colonne, se
produit dans la colonne un faible tassement du garnissage dii 2 une cons-
triction, un écrasement ou aunefaible dilution de lamasse adsorbante
conduisant & une perte du pouvoir de résolution de la colonne, il n'est
plus possible de compenser ce tassement si la course'du piston est limitée
a une partie de la colonne, de sorte gqu'il faﬁt ouvrir la colonne et ajou-
ter un complément de masse adsorbante; ceei n'est pas aisé et peut se ré-
véler nécessaire avec une certaine fréquénte, sans compter que pour de
faibles tassements inférieurs 3 la dimension des partictles de masse ad-
sorbante, cela peut s'avérer impossible.

La présente invention a pour objet un appareil perfectionné permet-
tant de pallier les inconvénients des appareils connus et notamment de
1'appareil selon le brevet frangais précité. '

En fait, 1'appareil de chromatographie selon 1‘'invention peut &étre
utilisé avec des volumes éxtrémement différents de masse adsorbante sans
impliquer la nécessité de disposer d'un volume perdu.important en-dessous
de la colonne pour assurer la course du piston. En outre, il ne nécessite
pas des investissements en matériels de dimensions différentes puisqu'une
seule colonne de grande longueur peut aisément s’adapter & toute longueur .
requise. De plus, les problémes d'étanchéité et de conservation de cette
étanchéité s'avérent plus aisés a résoudre. )

La présente invention a pour objet un appareil de chromatographie
ou colonne de chromatographie perfectionné constitué par un tube dont une
partie est destinée & contenir un garnissage ou masse de matidre adsorbante,
ce tube comportant & chacune de ses extrémités une paroi d'extrémité pré-
sentant des moyens de communication avec 1'extérieur et d'autre part, au
moins un corps coulissant se dép]agant lgngitudinalement dans le tube et
présentant des moyens de liaison avec un conduit communiquant avec 1'exté-
rieur, ledit appareil de chromatographie étant caractérisé en ce que ledit
corps coulissant est déplacé par la pression exercée par un fluide sous
pression pneumatique ou hydraulique injecté dans une enceinte formée entre
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la face du corps coulissant opposée a celle qui est destinée a &tre mise
en contact avec le garnissage et la paroi d'extrémité du tube qui lui fait
face. , ' 7
Selon une forme d'exécution de 1'appareil de chromatographie selon
1'invention, des moyens sont prévus pour que la pression exercée dans ladi-

-

te enceinte soit supérieure & la pression exercée sur la face du corps cou-
Tissant destiné & &tre au contact du garnissage.

Selon une autre forme de réalisation dudit appareil de chromatographie,
des moyens d'étanchéité sont interposés entre le corps coulissant et le tube
et consistent de préféreﬁce en des joints d'étanchéité annulaires tels que
des joints toriques & section circulaire et/ou a lévres.

Selon encore une autre forme d'exécution de1t'invention, les moyens

prévus pour créer ladite pression dans 1'enceinte comprennent un circuit hy-

draulique formé d'une part d'une conduite d'amenée reliant un réservoird'agentd'é-

-

lution et la parbie du tube destinée a contenir e garnissage, ladite con-
duite comportant une pompe et une vanne, et formé d'autre part d'une
conduite de dérivation comprenant éventuellement une vanne, ladite conduite
de dérivation reliant ladite enceinte et la conduite d'amenée en un point
situé entre la pompe et la vanne. ,

Selon un mode de réalisation de 1'invention, deux clapets tarés sont
respectivement placés sur la conduite d'amenée entre le noint précitéet 1avanne
et sur la conduite de dérivation entre Te point et 1'enceinte.

Selon un autre mode de réalisation de 1'invention, sur la conduite
de dérivation est placé entre ladite enceinte et le clapet une conduite d'é-
vacuation du fluide hydraulique, ladite conduite comportant une vanne.

Selon encore un autre mode de réalisation de 1'invention, la face du
corps ‘coulissant destinée a étre en contact avec le garnissage est poreuse
et le corps coulissant est traversé par des moyens de Tiaison consistant en
un conduit communiquant avec 1'extérieur, ce conduit étant un conduit souple
dont 1a longueur est au moins égale a la course possible du corps coulissant.

Selon un autre mode encore de réalisation de 1'invention, 1'appareil
de chromatographie peut comporter deux corps coulissants chacun d'entre eux
étant disposé a 1'une des extrémités du tube précité, et une liaison étant
établie entre les deux enceintes formées respectivement entre les faces du
corps coulissant non destinées a &tre au contact du garnissage et la paroi
d'extrémité correspondante.

Selon un deuxieéme mode d'exécution de 1'invention, la surface du

corps coulissant destinée a &tre opposée au garnissage est supérieure a la
surface du corps coulissant destinée & &tre au contact du garnissage.
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Selon ce deuxiéme mode d'exécution de 1'invention, le corps coulis-
sant comporte des moyens de liaison avec les moyens de communication avec
1'extérieur prévus dans la paroi d'extrémité, ces moyens de communication
étant reliés 3 un circuit de fourniture de la phase mobile destinée & &tre
employée pour 1'élution.: , ,

La présente invention a pour objet un premier'procédé pour la mise
en oeuvre de 1'appareil de chromatographie précité, dans lequel la pression
destinée a €tre exercée dans ladite enceinte est une pression hydraulique
exercée par le fluide d'élution et Te complément de pression résulte du
jeu des tarages relatifs des clapets tarés placés sur le circuit hydrauli-
qgue et de la conduite de dérivation. '

L'invention a encore pour objet un deuxieme procédé pour la mise en
oeuvre de cet appareil de chromatographie dans lequel la pression destinée
a étre exercée dans ladite enceinte est une pression hydraulique exercée '
par le fluide d'élution et le complément de pression résulte de la diffé-
rence de surface entre Tes faces A et B du corps coulissant, T1a surface de
la. face B étant supérieure a Ta surface de 1a face A en contact avec le
garnissage. ' '

- la fighre 1 représente un premier mode de réalisation d'un appareil
de chromatographie selon 1'invention;
- la figure 2 représente un deuxiéme mode de réalisation d'un appa-
reil de chromatographie selon 1'invention.

La figure 1 consiste en une représentation schématique d'un appareil
de chromatographie 1 comprenant un tube 2 dont uné partie est destinée 2
contenir un garnissage ou masse adsorbante 20, une paroi d'extrémité, en
1'occurence un couvercle 3 présentant des moyens'4 de communication avec
T'extérieur et une vanne 4'. Ce tube 2 comporte un corps coulissant 5 dé-
plagable longitudinalement dans le tube 2 et présentant des moyens de liai-
son avec un conduit 7, consistant en un tube souple, communiquant avec 1'ex-
térieur. Entre le corps coulissant 5 et le fond 8 de 1a colonne 1 est formée
une enceinte 9 dans laquelle débouche une conduite 10 de dérivation d'un
f]uide hydraulique provenant d'un réservoir 11 et alimenté par une pompe 12.
Une vanne 10" d'évacuation et un clapet taré 15' sont placés sur la conduite
10. Le tube souple 7, dont Ta longueur est au moins égale a la course possi-
ble du corps coulissant (donc pratiquement égale & la longueur du tube 2)
débouche dans un conduit 13 comportant une vanne 13' et un clapet taré 15.
Les conduites 13 et 10 se réunissent en un point 24 en aval de 1a pompe 12°
par rapport au sens d"écoulement du fluide.
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Les moyens de liaison sont formés de plaques poreuses 16 et d'un
conduit 17 dontla partie supérieure a une forme d'entonnoir 18. Des
moyens d'étanchéité 19 consistant en des joints annulaires tels que des
joints toriques a section circulaire et/ou a leévres sont disposés entre
le tube 2 et le corps coulissant 5 et sont, de préférence, portés par le
corps 5 en forme de piston. '

L'appareil de chromatographie selon la figure 1 est destinée a
fonctionner de 1a fagon suivante: )

Le couvercle 3 étant enlevé, on verse dans le tube 2 une suspension
dans un liquide des particules adsorbantes par exemple un gel de silice. Le
couvercle 3 est remis en place et fixé de fagon a ce que la fermeture soit
étanche. On provoque alors le déplacement du corps coulissant 5 par mise
en fonctionnement de la pompe 12 et injection dans Penceinte 9 par la
conduite 10 de fluide hydraulique, dans ce cas 1'agent d'élution, sous une
pression suffisante pour provoquer le déplacement ascendant du corps coulis-
sant et exercer une pression sur la suspension se trouvant dans le tube 2 et
ainsi faire refouler le Tiquide par le conduit 4 et 1'évacuer par cette
conduite.

Lorsque le liquide de la suspension est totalement évacué, la vanne
14' est ouverte et la pression exercée par la pompe 12 est fixée a une pres-
sion de travail supérieure 3 la pression destinée & régner dans 1'appareil
de chromatographie pendant son fonctionnement.

Le mélange & chromatographier est destiné a &tre introduit par la
conduite 12 et Te clapet taré 15, la vanne 13' étant ouverte, et, aprés.
traitement, & quitter la zone de traitement par le conduit 4, tandis que
par la vanne 13' et le clapet 15', le mélange passe dans 1'enceinte 9.

En fait, & titre d'exemple du fonctionnement de la colonne sont don-
nés ci-dessous des indications chiffrées non Timitatives: '

a) phase de remplissage de la masse adsorbante.

I1 s'agit de Ta phase de tassement.

La pression exercée par la pompe est de 10 bars. Lorsque le 11qu1de

de la suspension a été complétement évacué par la conduite 4 et que -

1a masse est donc convenablement tassée, on met en oeuvre la phase
de chromatographie. '
b) phase de chromatographie.

La pression exercée par la pompe 12 d'amenée du me]ange a chromato-

graphier est de 53 bars.

Cette pression, aprés passage par leclapet 15 taré a 13 bars tombe
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3 40 bars, qui est la pression correspondant & la perte de charge
de la colonne.
Dans la conduite 10 de dérivation, du fait de ce que le clapet 15°
est taré 3 3 bars, la pression aprés passage de ce clapet est de 50
bars qui est la contre pression s'exergant sur le corps coulissant
5 dans 1'enceinte 9 s'opposant & la pression régnant dans la colonne 2.
On constate que la partie active du tube 2, c'est-a-dire celle qui
contient le garnissage 20, dans laquelle la chromatographie est destinée 3
&tre réalisde peut avoir tout volume déterminé.
Par ailleurs, si on souhaite purger 1'enceinte 9, i1 suffit d'ouvrir la

"~ canne 10.
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Le mode de réalisation dela figure 1 est d'un grand intérét économi-
que puisque, en outre, on emploie pour mouvoir le corps coulissant 5 et main-
tenir le tassement de 1a masse adsorbante, la pression générée par la pompe
d'alimentation du mélange & chromatographier et de 1'éluant. Les problémes
d'étanchéité sont, en outre, résolus puisque 1'enceinte 9 et la partie du
tube contenant le garnissage 20 contiennent le méme mélange.

Par ailleurs, dans le cas oll se produirait au.bout d'un temps de
fonctionnement relativement important de 1'appareil un faible tassement
de la masse adsorbante (dd & une dilution d'une petite proportion des par-
ticules, a une contrition ou a toute autre raison), il est possible de com-
penser ce tassement par déplacement correspondant du corps coulissant 5.

Le corps coulissant dans ce mode de réalisation de la figure 1 est
montré dans la partie inférieure de la colonne. 1 pourrait, bien entendu,
8tre placé dans lapartie supérieure, ou encore il serait possible que la
colonne comporte deux corps:-coulissants chacun situé a 1'une des extrémités
de 1a colonne, une liaison étant établi entre la conduite 10, en aval du
clapet taré 15' et 1'enceinte formé entre Te corps coulissant plécé au som-
met de la colonne et la paroi d'extrémité correspondante ou, plus généra-
lement, une liaison étant établie entre les deux enceintes 5 ainsi créées.

La figure 2 représente un deuxiéme mode de réalisation de 1'appareil
de chromatographie de 1'invention surtout destiné a compenser les tassements
pouvant se produire dans la masse adsorbante.

L'appareil de chromatographie représenté sur cette figure comporte
un certain nombre de références identiques a celles de la figure 1 qui

- correspondent aux mémes éléments constitutifs. Les éléments portant la

méme référence précédée du chiffre 1 correspondant & des éléments ayant la
méme fonction quoiqu'ils puissent &tre d'une construction différente.
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Sur le tube 4, est disposée une pompe 20 et est prévue une dériva-
tion 21 et une vanne 21*'. Le corps coulissant 5 comporte une face B, du
cété de 1'enceinte 9 et une face A du c6té de 1a masse adsorbante telles
que la surface de la face B est supérieure a la surface de la face A. La
force donc exercée sur la face A est inférieure a la force exercée sur la
face B. ' '

Le mélange & chromatographier et/ou 1'éluant peut &tre amené par la
conduite 4 et aprés purification &tre évacué par Tes conduites 117 et 113,

Une partie du mélange peut &tre dérivée par la conduite 21, la
vanne 21' étant ouverte et pénétrer dans 1'enceinte 9. Du fait de la dif-
férence de surfaces des faces B et A du corps coulissant 5, la force exer-
cée en B est supérieure a la force exercée en A-et il en résulte que les
tassements de 1a masse adsorbante sont compensés au fur et a mesure ol ils
se produisent. .

La pression d’alimentation de la pompe 20 étant 120 bars est iden-
tique a la pression destinée & régner dans la colonne.

La surface de la face A étant de 85 cm2 et la surface de la face B
étant de 78,5 cm2, il en résulte une pression d'appui sur le garnissage de
10 bars. '

I1 est évident que les modes de réalisation des figures 1 et 2 ne
sont donnés qu'a titre illustratif et que, par exemple, le corps coulissant
de la figure 1 pourrait &tre placé dans la partie supérieure de 1'appareil,
de méme que le corps coulissant de la figure 2 pourrait étre placé dans la
partie inférieure de 1'appareil. L'homme de 1'art saura adapter aisément
1'appareillage et les conditions de fonctionnement & ces modifications. Il
faut d'ailleurs remarquer que,'dans la prééehte description, afin de 1'allé-
ger, ont été omis des détails de construction ou de fonctionnement qui sont
évidents pour 1'homme de 1'art. -

Bien entendu, la présente invention n'est pas limitée aux modes de
réalisation décrits et représentés mais elle est susceptibles de nombreuses
variantes accessibles a 1'homme de 1'art sans que 1'on ne s'écarte de 1'es~
prit de 1'invention.. '
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REVENDICATIONS
1.- Appareil de chromatographie ou colonne de chromatographie, per-
fectionné constitué par un tube dont une partie est destinée a contenir un
garnissage ou masse de matiere adsorbante, ce tube comportant a une de ses

extrémités une paroi d'extrémité présentant des moyens de communication avec
'extérieur et d'autre part au moins un corps coulissant se déplagant longi-
tudinalement dans le tube et présentant des moyens de liaisdn avec un con-
duit communiquant avec 1'extérieur, ledit appareil de chromatographie étant
caractérisé en ce que ledit corps coulissant (5) est déplacé par la pression
exercée par un fluide sous pression pneumatique ou hydraulique injecté dans
une enceinte (9) formée entre la face du corps coulissant opposée a celle
qui est destinée a &tre mise en contact avec le garnissage et 1'extrémité du
tube {(2) qui lui fait face.

2.- Appareil de chromatographie selon 1a revendication 1, caractérisé
en ce que des moyens sont prévus pour que la pression dans -1'enceinte (9)
soit supérieure a la pression exercée sur 1a_face'du corps coulissant des-
tinée & étre au contact du garnissage.

3.- Appareil de chromatographie selon la revendication 1 ou 2, carac-
térisé en ce que des moyens d'étanchéité (19) sont interposés entre le corps
coulissant (5) et le tube (2) et consistent de préférence en des joints
d'étanchéité annulaires tels que des joints toriques a section circulaire
et/ou a Tévres. ,

4 .- Appareil de chromatographie selon une quelconque des revendica-
tions 1 a 3, caractérisé en ce que Tes moyens prévus pour créer ladite-
pression dans 1'enceinte (9) comprennent un circuit hydraulique formé, d'une
part d'une conduite (13) reliant au réservoir (11) d'agent d'élution et Ta
partie du tube (2) destinée a contenir le garnissage (20), ladite conduite
comportant une pompe (12) et une vanne (13'), et formé d'autre ﬁart d'une
conduite de dérivation (10) comprenant éventuellement une vanne, ladite
conduite de dérivation reliant ladite enceinte (9) et la conduite d'amenée
(13) en un point (24) situé entre Ta pompe (12) et 1a vanne (13').

5.- Appareil de chromatographie selon une quelconque des revendica-
tions 1 & 4, caractérisé en ce que deux clapets tarés (15, 15') sont respec-
tivement placés sur la conduite d'amenée (13) entre le point (24) et la
vanne (13') et sur la conduite de dérivation (10) entre le point (24) et
1'enceinte (9).

6.- Appareil de chromatographie selon la revendication 5, caractérisé
en ce que sur la conduite de dérivation (10) est placé entre ladite enceinte
(9) et le clapet (15') une conduite d'évacuation du fluide hydraulique,
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ladite conduite comportant une vanne (10').

7.- Appareil de chromatographie selon une quelconque des revendica-
tions 1 & 6, caractérisé en ce que la face du corps coulissant (5) desti-
née 3 &tre en contact avec le garnissage est poreuse et le corps coulissant
est traversé par des moyens de liaison consistant en un conduit (7) commu-
niquant avec 1'extérieur, ce conduit (7) étant un conduit souple dont la
longueur est au moins égale & la course possible du corps coulissant (5).

8.- Appareil de chromatographie selon une quelconque des revendica-
tions 1 & 7, caractérisé en ce qu'il comporte deux corps coulissants (5),
chacun d'entre eux étant disposé a 1'une des extrémités du tube précité,
une liaison étant établie entre les deux enceintes (9).

9.- Appareil de chromatographie selon une quelconque des revendica-
tions 1 & 8, caractérisé en ce que la surface (B) du corps coulissant (5)

a

destinée 3 &tre opposée au garnissage est supérieure 3 1a surface (A) du
corps coulissant destinée a &tre au contact du garnissage. ’

10.- Appareil de chromatographie selon une quelconque des revendica-
tions 1 3 9, caractérisé en ce que le corps coulissant (5) comporte des
moyens de liaison (17) avec les moyens de communication (4) avec 1'exté-
rieur prévus dans la paroi d'extrémité, ces moyens de communication (4)
étant relids a un circuit de fourniture de la phase mobile destinée a 8tre
employée pour 1'élution.

11.- Procédé pour la mise en oeuvre de 1'appareil de chromatographie
selon une quelconque des revendications 1 a 8, caractérisé en ce que la
pression destinée a &tre exercée dans ladite enceinte est une pression hy-
draulique exercée par le fluide d'élution et le complément de pression ré-
sulte du jeu des tarages relatifs des clapets tarés placés sur le circuit '
hydraulique et la conduite de dérivation. '

12.- Procédé pour Ta mise en oeuvre de 1'appareil de chromatographie
selon la revendication 8 ou 9, caractérisé en ce que 1a pression destinée
3 8tre exercée dans ladite enceinte est une pression hydraulique exercée
par Te fluide d'élution et le complément de pression entre les faces (A) ~
et (B) du corps coulissant, la surface de la face (B) étant supérieure a

la surface de la face (A) en contact avec le garnissage.
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