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EIN FRAKTIONSSAMMLER GERINGER STORANFALLIGKEIT
TUR DIE PRAPARATIVE SAULENCHRQMATOGRAPI—IIE

H. BERBALK uND O. SZABOILCS
Lustitut fitr Organische Chemie dey Tecliiischen Hochsclde, Wien (Osterreich)
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ALLGEMIEINES

A

Bei der Anwendung sdulenchromatographischer Methoden in der praparativen Chemie.

ist eine Anordnung, die selbsttiitig die aus der Sdule ablaufende Losung auffingt und

in bestimmte Fraktionen teilt, unbedingt erforderlich. Es sind deshalb hcute ecine

Reihe derartiger Gerdte im Handel erhiltlich, bzw. in der Literatur bekannt geworden.

Einc ausgezeichnete Ubecrsicht nebst einer eingehenden Beschreibung der ange-

wendeten Methoden und deren Ergebnissen findet sich bei GRUBHOFER UND LwowsKIL,
Dennoch seien die wichtigsten Punkte hier noch einmal kurz herausgegriffen. Die
allgemeinen Anforderungen an einen IFraktionssammler sind etwa folgende: |
(a) Grosstmégliche Betriebssicherheit bei gleichzeitiger Einfachheit des Gerites
um die Kosten in ertriglichen Grenzen zu halten. Uber die Forderung der genannten
“Autoren hinaus, haben wir versucht, bei einer dennoch auftretenden Sturung ]eden
- Substanzverlust zu verhindern.
| (b) Konstanz der einzelnen Fraktionen, Tiir priaparatives Arbeiten wird man

allerdings grosserc Toleranzen zulassen diirfen als bei Verwendung fiir analytische

Zwecke. Wir haben daher auf diesen Punkt geringeren Wert gelegt.
{c) Vielseitigkeit und gleichzeitig einfache Handhabung. Auf diese 1<orderung
wird spidter nidher eingegangen. :
Die im Handel erhiltlichen Gerite erfiillen nicht immer alle Forderungen wenn

sie billig sind, bzw. sie sind sehr teuer, wenn sie betriebssicher und vielseitig sind. Aus .

diesem Grund haben wir uns entschlossen, cin geeignetes Geriit selbst zu entwickeln
und das Ergebnis zu veriffentlichen. ’

BESCHREIBUNG DES GERATES

‘Der Fraktionssammler besteht grundsétzlich aus folgenden Teilen :
(A). dem Steuergerit;
(B). dem Mess- und Sammelgefiss mit der Volumendosierung;
{C). der Auffang- und Transporteinrichtung;

: (D). der cigentlichen Sdule mit einem Slcherhmtsventtl und eventuell ein‘ér “

Vorrlchtung zur N1veauglc1chha1tung
' I_.lvlz,l(l/l‘,l‘l S. rys.
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" A. Das Steucrgeriit

" Grundsitzlich lassen sich hier drei Teile unterscheiden (Fig. 06). Ein Netzgerit dient
~der Stromversorgung, cin Zeitschaltgerit, welches nach dem Ladeprinzip aufgebaut

ist, gestattet dic Einstellung der gewiinschten Sammelzeiten und cin Schrittschalt-

wc.rk stellt ]LWLllb die Verbindung zwischen dem Steuer teil und dul entsprechenden

. vBctdtlgungsmgancn her.

Das Netzgeriit liefert cinerseits die Heizspannungen fiir dic Llel\trom,m'olucn

anderseits die Anodengleichspannung und cine Gleichspannung fiir den Motor, ver-

Tig. 1, Gesamtansicht des FFraktionssammlers. IFig. 2. Innenansicht des Steuerteiles von
: e e o ' hinten, Gehiiuse entfernt.

schiedene Relais und Ventile und das Sclu‘ittschaltwdk (handelsiiblicher Telefon-

' Drehwéhler mlt Kontaktbahnen und ]cwells 11 Kontakten). Um bei Netzausfall ein

Ausscrtrlttkommcn des Geriites zu verhindern, erfolgt die Einschaltung iiber ein Relais

 mit Selbsthaltekontakt (Rel N), welches bei Stromausfall den gesamten elektrischen

Teil vom Netz abschaltet. Auf eine besondere Stabilisierung der Anodenspannung

wurde verzichtet, obwohl dadurch die Schaltzeiten eine etwas grossere Toleranz

" aufweisen. Dieser Nachteil fillt nach unseren Erfahrungen jedoch kaum ins Gewicht.

Das Zeitschaltgerit ist, wie eingangs erwihnt, auf dem Ladeprmzlp aufgebaut.

 Uber die Réhre 80 wird ein Elektrolytkondensator Cy, (500 uTF, 500 V) aufgeladen,

der nach Erreichen der Ziindspannung ciner Gastriode ACs0 iiber diese schnell
éntla.den wird, Der Entladestrom erregt das Relais Rel 1—I, welches einersecits einen
Impuls an den Drehwiihler Rel DW weitergibt, anderseits cinen Widerstand zoo 2/z

“Watt dem Kondensator CrL parallel scha.ltet Daduxch wird die Entladung dieses

ineralurb Id7..
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Kondensators wesentlicli beschleunigt, Die cinmalige Einstellung des Ziindeinsatz-
punktes und des Ziindstromes erfolgt iiber dic Potentiometer I —P,, die Messung der
cntsprcchcndcn Spannungen und Stréme erfolgt dabei iiber dic Telefonklinken K ~K.
Bei Rohrenwechsel sind diese Abgleichungen natiirlich neu vorzunehmen um Uber-

~cinstimmung mit den Gerédteskalen zu errcichen. Die Lm.stcllu.ng der gewiinschten

© Sammelzciten erfolgt mit den Potentiometer P, (4 Sck. bis 1z Min.) und P; (ro Min.
Dbis 20 Min.). Py wird auf genau 15 Min. eingestellt und dient zur Zeitvervielfachung
(7 mal 15 Min. plus der an Py bzw, 5 cingestellten Zceit). Py erlaubt dic Regelung der
Ablauf- und Abtropfzeit zwischen 4 und 13 Sck. Dicse Zwischenzeiten wurden vor-
geschen, um cinerscits verschieden zihen Tlissigkeiten cin vollstindiges Auslaufen

aus dem Messgefiiss zu 01'1116g1ic11011, anderseits bei bereits geschlossenem Auslauf- -
ventil cin volliges Abtropfen der letzten Tlissigkeitsreste aus dem Zuteilerrohr
sicherzustellen. Die genannten Potentiometer werden entsprechend der Funktionsfolge
durch die Drehwihlerbahn DWB 1 cingeschaltet, steuern dic Gittervorspannung der
- EFSo und beeinflussen dadurch den Ladestrom von Cy,. Der Schalter S, erlaubt die
Abschaltung der beiden stetig veridnderlichen Sammelzeiten, wihrend die V cl'vicl—“
fachung der r5-Min.-Zeit durch einen doppelpoligen Mchr ﬁngcuschaltcr S, ::tuf(,nwus(,
zwischen den Wmtcn o und % verindert werden kann. Der Schalter S; dient zur
Umschaltung auf kurze (4 Sek. bis 12 Min.) oder lange (zo Min. bis 20 Min.) Sammel-

zciten, Befindet sich der Schaltarm des Drehwiihlers in der gezeichﬁetcn'Stellung, so

wird Cy, allmihlich aufgeladen bis zur Erreichung des Ziindpunktes. Der cinsetzende

Ziindstrom bringt Rel 1-I zum Anzichen, der sich dadurch schlicssende Kontalkt gibt

an den Drehwiéhler Rel DW einen Impuls weiter und der Schaltarm springtin dien chll- ,
ste Stellung. Auf der Bahn DWB 1 wird dadurch dic fest eingestellte 15 Min.-Zcit cinge-
schaltet, deren Wiederholungszahl durch dic Stellung von S, bestimmt wird. Die oberen

S haltﬁngcr legen dabei jeweils das Sicherheitsventil SiV an Spannung, wodurch diescs ‘
geoffnet wird. Die unteren Schaltfinger legen hingegeniiber die nicht benétigten:

- Kontakte der Drehwihlerbahn DWIB 2 und tiber cinen Ruhekontakt an Rel DW das :
Relais Rel 1-I1 an Spannung. Dessen Kontaktsiitze sind dem Relais Rel 1—I parallel
geschaltet, so dass beim Ansprechen jeweils cin Impuls an Rel DW weitergegeben:
wird. Auf diese Weise werden die nicht benétigten Schaltstellungen des Drehwiihilers
tibersprungen. Erreicht der Schaltarm an DWDB 1 den Kontakt g, so wird die Auslauf-
zeit, an Kontakt 10 die gleiche Zeit als Abtropfzeit cingeschaltet. Durch die korres-
pondierende Bahn DWB 2 wird gleichzeitig das Sicherheitsventil SiV abgeschaltet
und auf Stellung 9 das Auslaufventil SaV an Spannung gelegt, wodurch dieses ge-

- Offnet wird. Beim Weiterschalten auf Kontalkt ro schliesst cs sich wieder. Wird SaV

von Hand aus offengehalten oder iiberhaupt nicht verwendet, so kénnen durch
“Schliessen von S, beide Drehwihlerstellungen tibersprungen werden, wie dies fitr dic
‘ /mtvuwclf:ﬂtlgung, schon beschrieben wurde. In der Stellung 11 der Schaltarme w11c1 
an-DWB 1 diec Anodenspannung der EI'8o unterbrochen, diese Réhre also gesper re.
“An DWB 2 wird iiber das Relais Rel 3 der Motor Mot. cingeschaltet, der den Teller .
mit den Auffanggefissen weiterdreht. Am Umfang dieses Tellers sind Nocken ein-
gefeilt, dlC die I\ontaktsatzc T, und T, bctatlgen (Vgl. Fig. s, Mltte links). 11 1st fir

L z/ara(tu' s. 1.//
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‘den Motor e¢in Selbsthaltckontakt, der einem Kontakt von Rel 3 parallel liegt. T,
liegt mit dem zweiten Kontaktpaar von Rel 3 in Serie, spricht erst kurz nach T; an
und gibt iber Rel r~II and den Drehwihler einen Fortschaltimpuls., Damit wird
tiber DWB 1 wieder auf Sammeln cingestellt und an DWB 2 das Sicherheitsventil
SivV gcoffnct Der Motor dreht den Teller solange, bis T, iiber die Nocke a,bgcghtten ist
und dadurch geotinet wird, Die Verbindung /Jw1sch(.n Motor und Teller wird durch
eine doppelte Schnegkeniibersetzung und cine kleine Gummirolle hergestellt, die als
Friktionskupplung unmittelbar am Tellerumfang angreift. Fiir sehr kurze Sammel-
zeiten ist diese Art des Transportes wegen des etwas langsamen Vorschubes allerdings
nicht ganz geeignet und eine Ausfithrung dhnlich der von GRUBHOFER UND LwowsKL
wire vorzuzichen. 1Zin Sprungmechanismus, wie er bei manchen Industriegeriten
verwendet wird, ist wegen des ruckartigen Tranpsortes unzweckmiissig. Die Transport-
einrichtung unseres Geriites ist in Fig. 1 und 5 gut ersichtlich. o

Wie aus dem Gesamtschaltbild Fig. 6 hervorgeht, sind einige Relais durch Elek-

trolytkondensatoren fiberbriickt, um auch bei kurzen Impulsen ein linger dauerndes
Anziehen zu gewiihrleisten. Die:entsprechenden Zeitkonstanten sollten bei einigen
Zehntelsekunden liegen. Hochbelastete Kontakte werden zur Fu mkenloschung eben-
falls kapazitiv {iberbriickt. Die dritte Bahn des Drehwihlers (DWB 3) betiitigt
Signallimpchen, dic dic jeweilige Wihlerstellung anzeigen und mit S, abgeschaltet
werden kénnen. Der mit Sqpyrr bezeichnete Telefonkippschalter stellt in der ge-
zeichneten Stellung die Verbindung zwischen dem Netzteil und dem ibrigen Geriit
lher, in Mittelstellung ist diese Verbindung getrennt und die unterste Stellung (Taster!)
crmoglicht das Weiterschalten des Drehwihlers auf einen gewiinschten Kontakt,
-ohne dass das gesamtc Geridt in Funktion tritt. :
Aus Fig. 2 geht der mechanische Aufbau des Steucrger a.tes hervor. Die cm/elneu
 Bauclemente wurden auf zwei Chassisblechen (Alu, 1 mm stark) und der Vorderwand
untergebracht. Die Verbindung zwischen diesen drei Hauptbestandteilen erfolgt
durch Vielfachstecker. Durch dieses ‘‘Baukastenprinzip” sind alle Teile leicht zu-
ginglich und kénnen trotzdem auf kleinsten Raum untergebracht werden. Die Tig. 2
zeigt von links nach rechts:

Oben: Netztrafo, (rlclchrlchtu rohr, Gastriode, hinter beiden den Sieb-elko,
1cchts die EF80 und dahinter den isoliert aufgesetzten Ladekondensator (auf gute
Isolatlon zwischen ihm und dem Chassis ist besonders zu achten!)

- Mitte: Unter dem Trafo die Potentiometer P, und P; Am unteren Chassis
befindet sich rechts oben P; und die Klinke K,.

Unten: links das Netzrelais Rel N und rechts das Drehwihlrelais.

(Alle Abbildungen zeigen eine dltere Ausfuhrung des Fraktionssammlers, der '115
lingste Sammelzeit 28 Min. hatte. Es fehlt daher der Schalter Sy).

Ublicherweise werden zur Zeitschaltung Entladungsvorginge verwendet, da
sich diese auch bei langen Zeiten leichter beherrschen lassen. Wird jedoch, wie hier,
~cine rasche Aufeinanderfolge verschiedener Schaltzeiten verlangt, so versagt diese
" Methode wegen der erforderlichen Aufladezeiten. Wir haben uns deshalb fiir einen
,Auﬁmdevorgang entschlossen obwohl d1eser nur bis zu etwa 30 Min. c1n1ge1masscn
Literatur S. 1‘47 :
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reproduzierbar ist. Eine wesentlich lingere Schaltzeit bei tragbarer Toleranz ist auch |
mit einfachem Stabilisierungsmitteln nicht zu erreichen. Bei langen Zeiten muss also.
“chc Z mtvcrwclfachung mlt Sg in Kauf genommen werden.

B. Dz'a Mess- itnd Sammeeleinrichiung

FFig. 3 und TFig. 4 zeigen diesen Teil recht dibersichtlich. Links obcn siecht man das
~untere Siulencende und das daran anschliessende Sicherheitsventil. Dieses miindet 1n' ‘
ein lnchtu'chcn \vglclu,s smtlu,h an cin weiteres U-formiges Rohr (13ildmitte) ange-
setzt ist. Im linken Schenkel dieses U-Rohres
befindet sich das Auslauf- oder Sammelventil -
SaV, dariiber der Betidtigungsmagnet (umge-
bautes 24 V:Tauchkernrvelais), darunter: der
Auslauf zum Zuteilréhrchen. Der rechte
Schenkel nimmt cinen glidsernen Schwimmer
auf. Die beiden in Fig. 6 gezcichneten Platin-
.splt/:(,n tauchen in einige Tropfen verdiinnte.
Schwefelsiiure (Quecksilber neigt zur Haut-
chenbildung und ist deshalb nicht geceignet).
Durch Heben und Senken dieses Schwimmers
samt den beiden Kontakten mittels ciner
Schraubenspindel (in Fig. 3 neben dem Magnct)
lisst sich das zu sammelnde Volumen leicht
und stufenlos einstellen. Bei. Eintauchen der:
beiden Pt-Spitzen in die Schwefelsdure wird
der Kontakt Sch (Fig. 6) geschlossen und
damit itber Rel 1-IT an Rel DW ein Fort-
‘ s - T e ' schaltimpuls gegeben, Dieser Impuls wird nur
Fig. 3. Saulenende mit Sicherheitsventil, i den Wiihlerstellungen 1 bis 8 wirksam,
Mess- und Sammelteil, Volumensteierung . . .
und Zuteilrdhrehen. ‘ damit ist cin Fehlimpuls zu anderen Zeiten
. SR (etwa wihrend des Auslaufens oder des
‘Weiterdrchens) unméglich. Da die Volumensteuerung dauernd wirksam bleibt, also
~auch wenn mit Sammeln nach Zeit gearbeitct wird, bedeutet ein Ausfall der Zeit-
::tcuu'ung lediglich eine d.utomd.tlSChC Umschaltung auf Volumensammeln und
gleichzeitig damit eine Sicherung gegen ein Uberlaufen des Sammelgefiisses.
An Stelle des Schwimmers kann natiirlich jede andere Dosierungseinrichtung
treten, wenn sie nur bei Erreichen des eingestellten Wertes cinen Impuls an Rel 1-11
g dbgcben kann. Es kann dies z.B. ein Tropfenzihler, eine Photozelle mit Verstirker
. oder ein integrierender Geigerzidhler u.a.m. sein. Wir glauben, mit diesen Mogllch-
Lutcn die Anwendungsbreite des Geriites wesentlich erweitert zu haben.

C. DP A ummg- und il’mnsportm‘nr‘iclztw'zg

Die aus. dem Sammelgefass auslaufende ldusslgkut gelangt zunidchst in ein Trich-
terchen mit gebogenem Rohr welches um eine senkrechte Achse leicht drehbar an-

 Literatier S. 14,
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geordnet ist (siche Fig. 5, Mitte oben). Die Miindung des Zuteilerréhrchens steht
jeweils iiber cinem Vorlagegefiass (Eprouvette o.i.) und wird durch Umlenkstege
nach dem Fiillen cines Kreises Eprouvetten selbsttitig auf die nichsten Kreise
geschwenkt. Die in Fig. 5 sichtbaren Stege der ersten Geriteausfithrung haben von.

o : .
‘ AL _B__ -
Pt L
R-([ [T ¥
o]
a) | ' b)
O -
Wil - i
JV/ s Sp

Lig. 40 und b, Mess- und Sammelteil, (a) Gesamtskizze; (b) Schwimmerbefestigung: §: Schwefel-
siture; 17: Fiihrungsstab; U: Sammelgefiiss; Pt Platinkontakte; Sp: Schraubenspindel; Sch:
Schwimmkérper; R: Einschmelzréhrchen; M: Messingfeder,

{Der Schwimmer Sch gleitet zwischen oberem und unterem Anschlag der Feder M, dadurch wird
cinerscits ein Herabfallen und anderseits ein zu hohes Aufschwimmen und Beschiidigung der
Platinkontakte verhindert. Diese sind an der Durchschmelzstelle samt dem Réhrchenende
schwach paralfiniert um cin Haften der Schwefelsiiure zu unterbinden).

Fig, 5. Zutcilft’xhrchen.;'l‘clle‘r mit Auffanggefissen, Umlenkstegen und Randnocken sowie Kontakt-
‘ , ‘ federsatz und Motor,

- aussen nach innen gelenkt, wihrend sie beim neuen Fraktionssammler vom inneren
- Kreis auf den #dusseren und nach dessen Fiillung {iber einen Trichter leiten. Auf
" diese Weise kann nach beendeter Fiilllung aller Proberéhrchen (150-200) das weiter

ablaufende Eluat in einem geeigneten Gefiss aufgefangen werden. Es ist jedoch auch

Literatur S. rqgz.
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m(jgliéh,‘ beim Ausschwenken iiber den Tellerrand mittels cines I\ontal\tu.s den 1‘1a.1\-,
tionssammler ausser Betrieb zu sctzen,

IFig. 5 zeigt deutlich dic Schaltnocken am lclluumldng, sowic den damit b(,-“
dienten Kontaktsatz, der am Fiihlhebel cine kleine Rolle zur Verminderung der
Reibung beim Vorbeigleiten der Nocken trigt. In der linken unteren Ecke ist noch

..——""/
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ig. 0. Gesamtschaltbild des IFraktionssammlers (Zeichenerkliirung siche “'ext).

“der Motor mit der Gummiantriebsrolle sichtbar. Die IFunktion dieser Teile wurde
bereits frither eingehend erdrtert, Erwdhnt mag noch werden, dass der Teller, aus
stirkerem Alu-Blech bestehend,‘ kugelgelagert ist. ‘

| D. Du bmtlo wtl deme Siclerheitsventil : .

Das hier beschriebene Gerit erlaubt bcll)stvcutdndlmh du, Verwendung - jeder be-
liebigen Siule, sowohl beziiglich der Grosse als auch der Dulc,hldufgeschwmdlgkclt
Wichtig ist lediglich das Sicherheitsventil SiV (Fig. 3 und 6). Es handelt sich um ein -
,Kugclventll in Ganzglasausfithrung. Im Ventilschaft ist ein Weicheisenkern ein-
gesclimolzex1, der durch ein Solenoid (umgebautes 24 V-Tauchkernrelais) das Ventil
6ffnen kann. Bei Stromlosigkeit der Spule sperrt dieses Ventil daher den Auslauf aus
der. S#ule. Das Solenoid wird nun nwr wihrend der Sammelperiode erregt, zu allen
anderen Zeiten ist es geschlossen, es kann daher auch nur zu dieser Zeit blllSSlgkelt
aus der S#dule in das Messgefiss gelangen. Tritt wiilhrend des Sammelns einc Stérung
in der Z eitsteuerung cin, so wird, wie frither dargelegt, dic Volumensteuerung wirksam,
die den Drehwihler in die Stellung ‘‘Auslaufen’’ springen lisst. Dort aber ist das
Sicherheitsventil bereits geschlossen und bleibt es, bis der Wihler wieder auf “Sam-
"meln” kommt. Wahrend dleser Z\Vlschenstellungen kann also aus der Sdule keine

‘ Ialumlur S. 14,
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'Fliissigkcit nachgelicfert werden. Durch dic gegenscitige Verriegelung der einzelnen
wichtigen Kontakte ist aber auch cine unbeabsichtigte Auslésung irgend eines
Schaltvorganges zur falschen Zeit sehir wirksam unterbunden.

IZs mag vielleicht der IZinwand erhoben werden, dass cine Unterbrechung des
1<1usblg1\c1tsbt10mcs in der Siule eine Verwaschung der Zonen durch Diffusion her-
beifiihren kann. Dem lisst sich entgegehalten, dass diese Unterbrechung normaler-
weise nur ganz kurzzeitig ist. Bei einem Totalausfall des Fraktionssammlers, etwa
durch Netzausfall, halten wir ¢s jedoch fiir wesentlich zweckmiissiger, dic oft sehr
wertvolle Substanz in der Siule zu bewahren, woraus sic immerhin wieder gcewonnen
werden kann, als sie ohne verwaschene Zonen itber den Fussboden verteilt zu finden.

IZs kann abschliessend jedenfalls gesagt werden, dass sich das hier beschriebene
‘Gertit leicht und billig nachbauen ldsst, gut reproduzicrbare Ergebnisse liefert und
sich bei uns in oft wochenlangem Dauerbetrieb bestens bewidhrt hat. Fig. 1 bringt

cine Anordnung, wie sie fiir verschiedene Zwecke bei uns seit langcrcr Zeit beniitzt
wird, -
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Unserem Institutsmechaniker, Herrn G, Gaag, ]I‘lchlltCll wir an dieser Stelle fur seine
Miihe bei der Herstellung des Geridtes danken.

ZUSAMMENFASSUNG

is wird ein Fraktionssammler beschrieben, der aus handelsiiblichen Teilen aufgebaut

ist, wobei auf grosstmogliche Betriebssicherheit geachtet wurde. Das Sammeln kann
sowolil nach Zeit als auch nach Volumen erfolgen. Sie Sammelzeit ist zwischen ctwa
4 Sckunden und 2 Stunden stufenlos regelbar. Der korrosionsempfindliche Steuerteil
ist durch Kabel mit der Siule und der Auffangvorrichtung verbunden und kann daher
in beliebiger Entfernung von den letzteren untergebracht werden.

SUMMARY

A description is given of a fraction collector, which is constructed from parts that can
be obtained commercially. The construction is such that the apparatus is extremely
‘reliable. Iractions can be collected at definite time intervals or when definite volumes
have accumulated. The collection time can be regulated continuously, for periods
ranging from about 4 seconds to 2 hours. The regulator, which is susceptible to corro-
“sion, is connected to the column and the collector by means of a cable, 80 that it can
be pl'l.ccd at any desired distance from these parts. .
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