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30. CoUecteur de fractions automatique pour chromatographie 
par G. Brunisholz et A. Germano. 

(14 XI1 53) 

Les appareils B fractionnement automstique sont d’une grande 
utilite, en chromatographie, dans la technique dite du (( chromato- 
gramme liquiden. On trouve dans la litt6rature de nombreuses descrip- 
tions de collecteurs automatiques ; nous n’en mentionnerons que quel- 
ques-unes, parmi les plus r6centes. Le dispositif de fractionnement de 
ces appareils est base sur le poidsl) ou le volumez) des fractions, sur le 
dkombrement des gouttes3) ou encore sup le temps d’6coulement 4). 

Fig. 1. Fig. 2. 
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L'appareil que nous avons construit pour nos chromatographies 
posshde un nouveau dispositif de fractionnement donnant des fractions 
de volume constant. L'alimentation en Bluant s'effectuant sous pres- 
sion (technique de Aep t i ,  Munnter & GaW)), l'appareil est muni d'un 
systkme de fermeture qui arrbte le courant gazeux, lorsque le reservoir 
d'6luant est vide. 

L'appreil (fig. 1) comprend les parties suivantes (voir fig. 2) : alimentation en Bluant 
(I) ; valve d'arr6t du courant gazeux (11) ; colonne de chromatographie (111) ; dispositif de 
fractionnement (IV); collecteur de fractions (V). 

I. L'alimentation en klwnt s'effectue B I'aide d'azote cornprim6 (le gaz carbonique 
ne convient pas B cause de sa solubilit6 notable dans la plupart des solvants). Un tube 
B azote, muni d'une valve de reduction de pr6cision, est relic5 au  r6servoir d'6luant (a). 
Celui-ci porte une soupape de siiretk r6glable (b) e t  un robinet de vidange (c) (voir fig. 2). 
Le tube d'alimentation (d), en cuivre, est muni d'une valve (e) (d6tails de construction, 
voir fig. 3) qui se ferme en cas de baisse de pression dans le rbservoir. On 6vite ainsi un 
retour de liquide e t  de brusques diminutions de pression dans la colonne chrornatogra- 
phique, qui auraient pour cons6quence un morcellement de l'adsorbant. 

Fig. 3. 
Soupape du tube d'alimentation. 

Pig. 4. 
Valve d'arrgt. 

11. La valve d'arrkt interrompt le courant d'azote lorsque le r6servoir d'kluant est 
vide, evitant ainsi un desshhement de l'adsorbant e t  la perte de gaz comprim6. Le dispositif 
represent6 par la fig. 4 a 6t6 adopt6 aprks de nombreux essais. La valve se place sup la 
colonne de chromatographie2). Elle est constituee d'un petit reservoir en laiton contenant 

l) 0. T .  Aepli, P .  A .  Hunter & J .  F.  Gall, Analyt. Chem. 20, 610 (1948). 
2) Lors de la mise en marche de l'appareil, il ne faut connecter le tube d'alimentation 

B la valve d'arr6t que lorsque l'air en a At6 chass6 par l'eluant. 
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cnv. 50 em3 d’eluant e t  d‘un flotteur en duralumin, Q parois minces. Lo flotteur porte, b 
l’aide dune  tige b rotule, un support dans lequel est logbe une membrane en polyirthylkne. 
I1 est essentiel que la membrane soit entikrement libre dans son logement. Un filtre de 
tulle, place sup un treillis mirtalliquc, retient d‘eventuels grains de poussidre. 

111. La colonne de chromntogruphie est constituire par un tube en verre (Pyrex), Q 
parois kpaisses, muni d’un robinet capillaire. Travaillant sous pression, on l’entoure, par 
prC.caution, d’un treillis mirtallique. 

IV. Lo dispositif de fructionnement (fig. 5 )  comporte une pipette B siphon de forme 
spkciale. I1 importe que le siphon soit en deux parties de diamktres differents. La branche 
asceudante a un diamdtre intBrieur do 5-6 mm, ce qui supprime la formation de chapelets 
de bulles d’air. Le diambtre intirrieur de la deuxihme partie du siphon ne doit pas depasser 
3 mm afin d’assurer l’amorpage m6me avec des liquides de faible tension superficielle. 
Nous utilisons des pipettes de 10, 25 et  50 em3 (volume utile). La constance du volume 
bcouli: est satisfaisante (- & 0,1 cm3). 

Fig. 5.  
Dispositif de fractionnement. 

La commande Blectrique est assurke par un flotteur en polyhthyl6ne suspendu b un 
fleau muni d‘un contrepoids reglable e t  d’un contacteur Q mercure. Ce dernier, suivant la 
position du flirau, ouvre ou ferme le circuit de l’electro-aimant du collecteur de fractions. 
Le fleau et  la pipette sont fixes sur le mame support, solidaire du chassis du collecteur. 

V. Le collecteur permet de recueillir 60 fractions de 10 b 100 em3. I1 comprend le 
plateau pour les recipients, une poulie motrice e t  lo dispositif d’echappement, l’ensemble 
Atant fix6 sur un axe monte sur roulement b billes. 

Le plateau, de 80 cm de diamdtre, est renforc6 par 4 traverses (profilk en U). Sur sa 
pirriphBric, on a pratiqui? 60 encoches (22 mm de largeur e t  30 mm de profondeur) afin 
de pouvoir utiliser des tubes B essais, des ballons ronds ou des erlenmeyers pour recueillir 
les fractions. Les rbcipients, places le cas ireheant en quinconce, sont tenus en place, par 
groupes de six, ?L I’aide de ressorts en acier inoxydable munis de crochets. Chaque rhcipient 
est pourvu d’un entonnoir (35 mm de diambtre) maintenu en position verticale par un 
anneau en duralumin (30 mm de diamktre e t  15 mm de hauteur), qui repose sur le plateau. 

Le plateau est m e  par un contrepoids d’env. 500 g qui est suspendu b un cordon 
enroule sur la poulie motrice d’env. 20 cm de diambtre. 
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La fig. 6 montre le dispositif d’khappement constitue d‘une roue dentee en anticor- 
rodal (12 cm de diamktre, 60 dent,s) e t  d’une ancre en acier, actionnee par un klectro- 
aimant de sonnerie. Pour attenuer les chocs, on a prkvu un systkme de frein A bille; B 
chaque arrbt, la bille, pressee par un ressort, vient se loger dans un petit creux fraisir 
dans la roue dentke. Le mouvement du plateau se fait en deux temps. L‘ancre est taillee 
de faqon que les 4/5 du mouvement s’effectuent lors du premier temps, lorsque le circuit 
de 1’6lectro-aimant se ferme. Un recipient vide vient se placer sous le tube d’kcoulement 
de la pipette qui est en train de se remplir. Quand la pipette se vide, le circuit s’ouvre B 
nouveau, e t  un ressort r a m h e  l’ancre dans sa position initiale; le plateau achkve alors 
son mouvement. L’hlectro-aimant est aliment6 par un accumulateur (12 V), ce qui rend 
I’appareil compl6tement indkpendant du rkseau. 

Fig. 6. 
Dispositif d‘6chappement. 

Nous remercions M. Guidoux, m6canicien de 1’Ecole de chimie, pour l’exkcution 
soignee de cet appareil e t  pour l‘aide apportire B sa realisation. 

SUMMARY. 

A pressure-operated chromatographic device, fitted with a float 
valve which shuts off the pressure system when the reservoir of the 
eluant is empty, and a constant-volume automatic fraction collector 
are described. 
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