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1 Informationen zur Anleitung

1.1 Allgemeines

Diese Betriebsanleitung enthélt wichtige Hinweise und Informationen zur
bestimmungsgemafen Verwendung dieser Pilotsaule. Die Betriebsanleitung muss fir
das Bedienpersonal griffbereit aufbewahrt werden.

Um Verletzungen und Schaden zu vermeiden, lesen Sie diese Betriebsanleitung vor
der Benutzung sorgfaltig und aufmerksam durch.

1.2 Aufbau der Warnhinweise

Warnhinweise sind durch farbige Signalwortfelder besonders hervorgehoben. Lesen
Sie immer den vollstandigen Text des Warnhinweises, um sich wirksam vor Gefahren
zu schitzen!

Die folgenden Signalwortfelder kennzeichnen durch unterschiedliche Farben und
Signalworter verschiedene Gefahrenstufen:

A GEFAHR

Das Nichtbeachten dieses Warnhinweises hat schwere oder tédliche
Verletzungen zur Folge.

A\ WARNUNG

Das Nichtbeachten dieses Warnhinweises kann schwere oder tédliche
Verletzungen zur Folge haben.

A\ VORSICHT

Das Nichtbeachten dieses Warnhinweises kann leichte oder mittelschwere
Verletzungen zur Folge haben.

ACHTUNG

Das Nichtbeachten dieses Hinweises kann Sachschéaden zur Folge haben.

Warnhinweise sind immer gleich aufgebaut. Sie beinhalten Signalwort, Art und Quelle
der Gefahr, Folgen bei Nichtbeachtung sowie MaRhahmen zur Gefahrenabwehr / -
vermeidung.
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1.3 Aufbau der Handlungsanweisungen

Handlungsanweisungen fordern Sie direkt zu einer Tatigkeit auf. Sie sind
handlungsorientiert aufgebaut. Fihren Sie die einzelnen Handlungsschritte immer in
der vorgegebenen Reihenfolge aus.

Handlungsanweisungen sind folgendermaf3en aufgebaut und mit entsprechenden
Symbolen gekennzeichnet:

u Ziel der Handlungsanweisung
1. Handlungsschritt

V Auswirkung des Handlungsschritts zur Kontrolle, ob der Schritt richtig
ausgefihrt worden ist.

2. Weiterer Handlungsschritt
Abbildungen innerhalb von Handlungsanweisungen:

Eine Abbildung bezieht sich immer nur auf den Handlungsschritt der direkt unter der
Abbildung steht.

1.4 Orientierungshilfen

Folgende Orientierungshilfen stehen in dieser Anleitung zur Verfugung:
A Inhaltsverzeichnis am Anfang
A stichwortverzeichnis am Ende
A Nennung des Hauptkapitels in der Kopfzeile

AVer weise auf andere Kapitel, zum Beispiel
Kapitel 1, S. 5)

A mit einem i-Symbol gekennzeichnete zusétzliche Informationen und Tipps

i Beispiel fur zusatzliche Informationen

1.5 Abbildungen

Abbildungen kénnen in ihrer Darstellung vom Produkt abweichen.

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule 6/49
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2 Zu lhrer Sicherheit

Dieser Abschnitt gibt einen Uberblick tiber alle wichtigen Sicherheitsaspekte fiir den
Schutz von Personen sowie flr die sichere und stérungsfreie Handhabung der
Pilotsaule. Weitere aufgabenbezogene Sicherheitshinweise sind in den Abschnitten zu
der entsprechenden Bedienung enthalten. Dartber hinaus missen auch die
nationalen gesetzlichen und sonstigen anwendbaren Sicherheitsbestimmungen
berucksichtigt werden.

2.1 Bestimmungsgemale Verwendung

Die Pilotsaule ist ausschlieflich fir die Trennung von Substanzen mittels
chromatographischer Techniken vorgesehen.

Die Pilotsaule darf bestimmungsgemaf nur innerhalb der Spezifikationen » Kapitel 3.2,
S. 9 eingesetzt werden. Sie ist nur fur die Verwendung von Lésungen mit einem
Dampfdruck <0,5 bar tiber dem normalen Atmosphéarendruck bei der
bestimmungsgemafen Hochsttemperatur (40 °C) bestimmt. Jeder
darliberhinausgehende Gebrauch gilt als nicht bestimmungsgeman. Zur
bestimmungsgemafen Verwendung gehort auch die Einhaltung der in der
Betriebsanleitung beschriebenen Hinweise und Bestimmungen.

2.2 Allgemeine Sicherheitshinweise
Um Unfélle und Verletzungen zu vermeiden,
A betreiben Sie die Pilotsdule nur bestimmungsgemar.

A beachten Sie samtliche allgemeinen und speziellen Sicherheitshinweise sowie die
Warnhinweise in dieser Anleitung.

A beachten Sie Gefahren- und Gebotszeichen.

A befolgen Sie die fur den Einsatzort geltenden Regeln und Vorschriften zur
Unfallverhitung.

A halten Sie alle Inspektions- und Wartungsintervalle ein.

2.3 Personalanforderungen

Die verschiedenen in dieser Anleitung beschriebenen Aufgaben stellen
unterschiedliche Anforderungen an die Qualifikation des Bedieners.

Der Bediener muss
A eine fachkundige Ausbildung vorweisen kénnen.
A im Umgang mit Druckgeréten geschult sein.

A vor dem Gebrauch diese Anleitung gelesen und verstanden haben.
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Zu lhrer Sicherheit

2.4 Persdnliche Schutzausristung

Um die Gefahren beim Arbeiten einzuschréanken, benutzen Sie die vorgeschriebene
personliche Schutzausristung.

Folgende personliche Schutzausriistung ist vorgeschrieben:

Piktogramm PSA Lebensphase Tatigkeit
Schutzhandschuhe  |Betrieb A Pilotsaule packen
A Pilotsaule
entpacken
Inbetriebnahme A Reinigung
Schutzbrille Betrieb A alle Tatigkeiten
Inbetriebnahme A Reinigung
A Drucktest
Atemschutzmaske Betrieb A Slurry herstellen
Schutzkleidung Betrieb A alle Tatigkeiten
Inbetriebnahme A Reinigung

A Drucktest

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule
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3

3.1

Spezifikationen und Ubersicht

Einsatzgebiete

Die YMC PilotPtUS Pilotsaule ist speziell fir den Pilot-MaRstab konstruiert. Sie ist mit
den gangigen BioLC-Trennmodi (IEX, SEC, Affinitat, IMAC, HIC, MMC) unter
wassrigen Bedingungen kompatibel. Durch die Metallfreiheit und die minimierten
Totbereiche ist die Pilotsaule optimal fiir die Trennung von Biomolekilen (z.B.
Proteine, Oligonukleotide oder Nukleinséuren) geeignet.

3.2

DGRL Fluidgruppe:

DGRL Sicherheitsanforderung:

Saulenkorper:

Spezifikationen

Gruppe 1 geméaR EU-Richtlinie 2014/68/EU
Artikel 4.3 der EU-Richtlinie 2014/68/EU

Borosilikatglas 3.3
Kalibriertes Prazisionsglas (Duran KPG®)

Fritten: PE
Dichtung: 75 Fluoropren XP41 blau
Anschluss: FEP Schlauch

I 6AD fur Saulen mit 70 + 100 mm ID
6 x 8 mm AD fir Saulen mit 140 + 200 mm ID

Produktberihrte Materialien: Borosilikatglas 3.3, FEP, PE, PTFE, PEEK, 75

Fluoropren XP41

Zulassige Temperatur 47 40°C

Lange 500 850

Saulenkdrper [mm]

'[rr‘n”rﬁ?d“mhmesser 70 | 100 | 140 | 200 | 70 | 100 | 140 | 200

Bettlange 100 - 4501 250 - 800

[mm]

Volumen [mL] 0,4 0,8 15 3,1 1,0 2,0 3,8 7,8
; ; ] ; ; i ; :
1,7 35 6,9 14,1 3,0 6,2 12,3 25,1

Drucklimit [bar] 16 10 7 5 16 10 7 5

[(f(Z‘iV'Cht komplettleer | 19 | 50 | 37 | 38 | 23 | 24 | 45 | a7

Footprint [mm] 620 750 620 750

Maximale Hohe [mm] 1.700 1.750 2.250 2.300

labhangig von Packungsmaterial und Packmethode
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Spezifikationen und Ubersicht

3.3 Chemische Bestandigkeit

Die chemische Bestandigkeit ist abhangig von den verwendeten, produktberihrten

Materialien »Kapitel 3.2, S. 9.

Sollte das gewlinschte Losungsmittel nicht aufgefiihrt sein, hilft lhnen

YMC gerne weiter.

Aceton Gut Gut Unbe. Gut Gut Gut
Acetonitril Gut Gut Eing. Gut Gut Gut
Ammoniumdihydrogen- Gut Gut Gut Gut Gut Gut
phosphat
Cyclohexan Gut Gut Gut Eing. Gut Gut
Dichlormethan Gut Gut Eing. Unbe. Gut Eing.
0,1M EDTA (3%) Gut Gut Gut Gut Gut Gut
1M Essigséaure (6%) Gut Gut Gut Gut Gut Gut
Ethanol Gut Gut Gut Gut Gut Gut
Ethylacetat Gut Gut Unbe. Gut Gut Gut
n-Hexan Gut Gut Gut Eing. Gut Gut
Isopropanol Gut Gut Gut Gut Gut Gut
Methanol Gut Gut Gut Gut Gut Gut
2M Natriumhydroxid (8%) Gut Gut Gut Gut Gut Gut
1M Salzsaure (4%) Gut Gut Gut Gut Gut Gut
8M Harnstoff (36%) Gut Gut Gut Gut Gut Gut
1M NaCl Gut Gut Gut Gut Gut Gut
0,5M Na2SO4 Gut Gut Gut Gut Gut Gut

YMC empfiehlt auf folgende Chemikalien
A Starke Oxidationsmittel
A Halogenierte Verbindungen
A Chlorierte Lésungsmittel
A Aromatische Verbindungen (z.B. Toluol)
A Hohe Konzentrationen starker Sauren
A THF

zu verzichten:

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule
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3.4 Ubersicht

Eine Stlckliste Uber alle produktberiihrten und nicht produktberiihrten

Teile der Pilotsaule ist im Anhang.
w&

Y

J@/
),

A 4

bewegliches Endstiick

\

Saulenkorper

&

Saulenfull

Die Pilotsaule besteht aus dem beweglichen Endstiick, dem Saulenkdrper und dem
Saulenful3. Diese Bauteile kdnnen im Betrieb ohne Werkzeug montiert und demontiert
werden.
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3.4.1 Bewegliches Endstlick

1 Schlauch 4 Sternschraube
2 Spindel 5 Abschlussplatte (BE)
3 Drehgriff 6 Verbindungsflansch

Das Bewegliche Endstiick besteht aus der Abschlussplatte und dem Stempel. Der
Stempel besteht aus Spindel, Verbindungsflansch, Kolben, Fritte und Profildichtung.
Durch die Spindel ist ein Schlauch geflhrt. Der Stempel kann mit den Drehgriffen in
der Abschlussplatte (BE) hoch und runter gedreht werden. Die Abschlussplatte (BE)
wird mit Sternschrauben am Saulenkdrper montiert.

Stempel vorne

1 Spindel 4  Fritte (BE)
2 Verbindungsflansch 5 Profildichtung

3 Kolben (BE)

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule 12 /49
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Spezifikationen und Ubersicht

3.4.2 Saulenkdorper

1

1 Zylinderschraube

2 Séaulenscheibe

3 Einschrauber Ablaufschlauch
4 Ablaufschlauch

5 Abschlussplatte (SK)

Einschrauber
Glaskorper
Zugstange

Haltestange

Der Glaskdrper ist mit den Zugstangen zwischen der Saulenscheibe und der
Abschlussplatte (SK) eingespannt. Der Glaskorper besitzt eine Skala. Uber den
Einschrauber Ablaufschlauch wird beim Stempeleinsetzen Uberschissige Flussigkeit
abgefiihrt. In die Abschlussplatte (SK) ist das fixe Endstlick eingesetzt. Das fixe
Endstiick besteht aus Einschrauber, Dichtscheibe, Kolben (SK), Ringdichtung B, Fritte
(SK) und Ringdichtung A. Der Saulenkérper kann in zwei Positionen am Saulenful

montiert werden.

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule
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Fritte des Saulenkdrpers
1 2 3 4 5

\\

1 Einschrauber ohne Uberwurfmutter 4 Fritte (SK)
2 Kolben (SK) 5 Ringdichtung A

3 Ringdichtung B

3.4.3 Saulenful’
1 2 3

&

1 Gelenkful 3 Gestellscheibe
2 Standbein 4 Rastbolzen

Mit den Rastbolzen in der Gestellscheibe wird der Saulenkdrper im Saulenful?
verankert. Uber die beweglichen GelenkfiiRe erfolgt die Nivellierung der Pilotsaule.

Der Saulenful3 ist alternativ auch mit Rollen verfiigbar.

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule 14/ 49
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4 Lieferung

4.1 Lieferumfang

A Pilotsaule

A Dokumentationsordner:
i Broschire YMC Glasséaulen
i Betriebsanleitung
i Ubersichtszeichnungen
T YMC Qualitatskontrolle / Dichtheitsprifung
T Konformitatserklarung FDA/BSE/TSE/USP Class VI

4.2 Lieferinspektion

YMC empfiehlt, die Originalverpackung und das dazugehdrige
Schaumpolster (z.B. Styropor, Schaumstoff, 0.4.) aufzubewahren. So ist
ein sicherer Weitertransport der Pilotsaule moglich.

k@

Lieferinspektion

u So gehen Sie bei der Lieferinspektion vor:
1. Lieferung auf erkennbare Transportschaden prifen.
2. Lieferung auf Vollstandigkeit prifen.

3. Séaulenetikett auf dem Saulenkdrper mit den Angaben im Lieferschein
vergleichen.

Transportschaden
u So gehen Sie bei &uRBerlich erkennbaren Transportschaden vor:
1. Lieferung nicht oder nur unter Vorbehalt entgegennehmen.

2. Schadensumfang auf den Transportunterlagen oder auf dem Lieferschein des
Transporteurs vermerken.

3. YMC Europe GmbH und/oder den zustandigen Ansprechpartner bei YMC
informieren.

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule 15/ 49
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5 Voraussetzungen fur den Betrieb

51 Pilotsaule aufstellen

Bendtigte Hilfsmittel:
A Ablaufschlauch
A AuffanggefaR
u So stellen Sie die Pilotsaule auf:
1. Sicherstellen, dass die Pilotsaule auf festem Untergrund steht.
2. Sicherstellen, dass die Pilotsdule am Aufstellungsort senkrecht steht.
3. Ablaufschlauch an den Einschrauber Ablaufschlauch anschlieRen.
4

. Ablaufschlauch in ein AuffanggefaR fihren.

5.2 Drucktest

/A WARNUNG

Durchfuhrung von Drucktests
Augen- oder Hautverletzung durch Leckagen und lose Anschlisse méglich.
3 Fulhren Sie den Drucktest hinter einer Schutzwand durch.

3 Tragen Sie bei Arbeiten an der Pilotsaule die vorgeschriebene Personliche
Schutzausristung.

/A WARNUNG

Pilotsaule unter hohem Druck

Augen- oder Hautverletzung durch Restdruck in den Schlauchen oder der Pilotsaule
moglich.

3 Schalten Sie bei Arbeiten an der Pilotséule die Pumpe ab.

3 Tragen Sie bei Arbeiten an der Pilotsdule die vorgeschriebene Personliche
Schutzausristung.

Ein Drucktest dient zur Uberpriifung der Dichtigkeit der Dichtungen der Pilotsdule und
der Anschlisse. Vor der Verwendung der Pilotséule fir chromatographische
Anwendungen bietet sich ein Drucktest an, um die einwandfreie Funktionalitat
nachzuweisen. Vor Auslieferung der Pilotsdule wurde diese nach der unten
aufgefiihrten Standard-Prozedur geprift. Das entsprechende Zertifikat befindet sich
im Dokumentationsordner.
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Voraussetzungen fiir den Betrieb

Standard-Prozedur eines Drucktests

1

6 5 4
1 Pilotséaule 4 Manometer
2 Gegendruckregulator 5 Absperrhahn
3 Absperrhahn 6 Pumpe

u So fihren Sie einen Drucktest durch:
1.
2.

Drucktest entsprechend der schematischen Ubersicht aufbauen.

Stempel des beweglichen Endstiicks in DOWN-Richtung bis zum Anschlag
drehen.

Pilotsaule komplett mit Isopropanol beflllen.

Prufdruck in der Pilotsaule durch langsame, stufenweise Anpassung der
Flussrate an der Pumpe einstellen.

Der Prifdruck entspricht dem Drucklimit plus 10% (70 mm ID = 17,6 bar | 100
mm ID = 11 bar | 140 mm ID = 7,7 bar | 200 mm ID = 5,5 bar).

Prufdruck von 10 Minuten lang konstant halten.

Wenn Leckagen auftreten, Anschliisse Uberprifen. Bei Mangeln Schlauche
und/oder die Einschrauber ersetzen.

X Wenn der Prufdruck 10 Minuten konstant gehalten wird, dann ist die Pilotséule
einsatzbereit.

jud @

Beim zuséatzlichen Einsatz eines Gegendruckregulators wird der max.
Druck leichter erreicht.

jud @

Leckagen am Stempel des beweglichen Endstiicks entstehen meist
durch Verunreinigungen an den Dichtungen.
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6 Betrieb

Explosionsgefahr

Schwere Verletzungen durch umherfliegende Glassplitter mdoglich.

3 Die Pilotsaule niemals unter Gasdruck setzen.

Um einen sicheren Betrieb zu gewéhrleisten, darf die Pilotsaule nur
bestimmungsgemar betrieben werden (» Kapitel 2.1, S. 7).

6.1 Bewegliches Endstiick entfernen

Bendtigte Hilfsmittel:
A Saubere weiche Unterlage

u So entfernen Sie das bewegliche Endstlick:

1. Stempel des beweglichen Endstiicks in UP-Richtung bis zum Anschlag
drehen.

M

2. Sternschrauben an der Abschlussplatte entfernen.

3. Bewegliches Endstiick aus dem Glaskorper heben und auf eine saubere,
weiche Unterlage legen.

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule 18/49
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6.2 Pilotsaule packen

A\ VORSICHT

Packungsmaterial
Hautreizung und Augenverletzungen durch Kontakt mit Packungsmaterial moglich.

3 Tragen Sie die vorgeschriebene Persdnliche Schutzausriistung.

Es gibt zwei Verfahren, die Pilotsaule im Slurryverfahren zu packen:
A mit angelegtem Fluss,
A mit Sedimentation.

6.2.1 Slurry herstellen

A\ VORSICHT

Entstehung von Stéuben bei trockenen Packungsmaterialien

Beeintrachtigung der Lunge durch Einatmen von Packungsmaterial moglich.
3 Beachten Sie das Sicherheitsdatenblatt des Materialherstellers.

3 Tragen Sie eine Atemschutzmaske.

l Das Packen wird durch einen mdglichst dinnen Slurry erleichtert. Das
Gesamtvolumen des Slurrys soll an das maximale Fillvolumen der
Pilotsdule angepasst werden.

i Das Entfernen der Fines verbessert die Eigenschaften der spateren

Packung in Bezug auf geringere Gegendriicke.

u So stellen Sie einen Slurry her:

1. Lésungsmittel oder Puffer zu der entsprechenden Menge Packungsmaterial in
einen geeigneten Behalter geben (siehe Herstellerangaben).

V Das Gesamtvolumen des Slurrys muss kleiner als das Maximalvolumen der
Saule sein.

V Die verwendete Menge an Packungsmaterial bestimmt die spatere Bettlange.

2. Slurry mit einem Rihrstab unter Vermeidung von Luftblasenbildung homogen
mischen.

3. Prifen, ob das Packungsmaterial Ultraschall geeignet ist (siehe
Herstellerangaben).

V Wenn das Packungsmaterial Ultraschall geeignet ist, dann den Slurry im
Ultraschallbad entgasen.

V Wenn das Packungsmaterial nicht Ultraschall geeignet ist, dann den Slurry
absetzen lassen.

4. Entgasten Slurry absetzen lassen.
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5. Falls sich Fines an der Oberflache des Slurrys ansammeln, dann Fines
entfernen.

6.2.2 Pilotséule im Slurryverfahren mit angelegtem Fluss
packen

u So packen Sie die Pilotsaule im Slurryverfahren mit angelegtem Fluss:
Bewegliches Endstiick entfernen »Kapitel 6.1, S. 18.
Ablaufschlauch auf korrekten Anschluss prifen.

Ablaufschlauch auf korrekten Abfluss in Auffanggefafd prifen.
Pumpe am Schlauch des Saulenkérpers anschlie3en.

Pumpe einschalten.

o gk~ wbdh e

Glaskorper mit Losungsmittel oder Puffer bis zu einer Hohe von ca. 2-3 cm
oberhalb der Fritte des Saulenkérpers fiillen (von unten).

V Durch die Flissigkeitsvorlage wird sichergestellt, dass sich keine Luft mehr
innerhalb oder unterhalb der Fritte befindet.

7. Ventil am Schlauch des Saulenkérpers schlie3en.
8. Pumpe am beweglichen Endstiick anschliel3en.

9. Stempel des beweglichen Endstlicks mit Slurryldsungsmittel durchsptlen, bis
die Fritte des beweglichen Endstlicks vollstandig benetzt ist.

10. Pumpe vom beweglichen Endstlick trennen.
11. Homogenen und/ oder entgasten Slurry in den Glaskdrper fillen.

12. Partikelriickstédnde an der inneren Wand des Glaskdrpers mit
Slurrylésungsmittel runterspulen.

V Durch das Entfernen aller Rickstéande an der inneren Wand des Glaskorpers
wird sichergestellt, dass die Profildichtung korrekt abdichtet.

)))))))))))))))))))

14. Abschlussplatte (BE) des beweglichen Endstiicks in UP-Richtung bis zum
Anschlag drehen.
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15. Abschlussplatte des beweglichen Endstiicks um eine halbe Umdrehung in
DOWN-Richtung drehen.

V Das bewegliche Endstuck ist jetzt zum Einsetzen in die S&ule bereit.

16. Stempel des beweglichen Endstlicks in 180° zum Ablauf schrag am
Saulenkoérper ansetzen.

(

5]
17. Stempel des beweglichen Endstiicks langsam in eine vertikale Position
bringen.

V Das verdrangte Slurrylésungsmittel 1&auft durch den Ablaufschlauch ab.
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18. Markierungen an Abschlussplatte (BE) und Saulenscheibe Gbereinander
bringen.

[ (i

19. Vier Sternschrauben gleichma@ig Uber Kreuz einschrauben.

20. Ventil am Schlauch des beweglichen Endstilicks 6ffnen.

21. Stempel des beweglichen Endstuicks solange in DOWN-Richtung drehen, bis
sich der Schlauch vollstdndig mit Flussigkeit gefullt hat.

V Der Schlauch ist jetzt luftfrei.
22. Pumpe am Schlauch des beweglichen Endstiicks anschlief3en.

23. Ventil am Schlauch des Saulenkdrpers 6ffnen.
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24. Fluss anlegen (von oben nach unten).

25. Flussrate schrittweise bis zum gewiinschten Druck/ bis zur gewlinschten
Flussrate erhdhen. Bei jedem Schritt warten bis sich ein konstanter Druck
eingestellt hat. Erst dann die Flussrate weiter erhdhen.

V Herstellerangaben des Packmaterials beachten.

V Flussrate sollte deutlich (> 20 %) Gber der Flussrate im spateren Gebrauch
liegen.

V Das Saulenbett wird sichtbar komprimiert.
26. Saulenbettlange in regelméaligen Abstdnden messen und markieren.
27. Wenn die gewlinschte Bettlange erreicht ist, dann Pumpe ausschalten.

28. Stempel des beweglichen Endstucks in DOWN-Richtung bis auf das
Séaulenbett herunterdrehen.

29. Pumpe einschalten.

30. Kontrollieren, ob das Saulenbett noch weiter komprimiert wird.
Es wirde dann ein Totvolumen entstehen.

31. Wenn Totvolumen entsteht, dann Pumpe ausschalten und Handlungsschritt 28
bis 30 wiederholen.

32. Wenn kein Totvolumen entsteht, dann Pilotsaule freigeben »Kapitel 6.3, S. 27.

33. Flussigkeit oberhalb des Verbindungsflanschs Gber die zwei Lécher am
beweglichen Endstlick absaugen.

V YMC empfiehlt, bei hohen Salzkonzentrationen diesen Bereich mit Wasser zu
spulen.

34. Pilotsaule mit den gewunschten Eluenten aquilibrieren und qualifizieren.

YMC PilotPtVS Niederdruck-Chromatographie-Saule 23/49



YMC Europe GmbH Betrieb

6.2.3 Pilotséule im Slurryverfahren mit Sedimentation packen
u So packen Sie die Pilotsdule im Slurryverfahren mit Sedimentation:
1. Bewegliches Endstiick entfernen »Kapitel 6.1, S. 18.
Ablaufschlauch auf korrekten Anschluss prifen.
Ablaufschlauch auf korrekten Abfluss in Auffanggefafd prifen.
Pumpe am Schlauch des Saulenkérpers anschlie3en.

Pumpe einschalten.

o g M w DN

Glaskorper mit Losungsmittel oder Puffer bis zu einer Hohe von ca. 2-3 cm
oberhalb der Fritte des Saulenkérpers fillen (von unten).

V' Durch die Flussigkeitsvorlage wird sichergestellt, dass sich keine Luft mehr
innerhalb oder unterhalb der Fritte befindet.

7. Ventil am Schlauch des Saulenkérpers schlie3en.
8. Pumpe vom Saulenkorper trennen.
9. Pumpe am beweglichen Endstlick anschliel3en.

10. Stempel des beweglichen Endstiicks mit Slurrylésungsmittel durchspuilen, bis
die Fritte des beweglichen Endstucks vollsténdig benetzt ist.

11. Pumpe vom beweglichen Endstuick trennen.
12. Homogenen und/ oder entgasten Slurry in den Glaskaorper fillen.

13. Partikelrlickstéande an der inneren Wand des Glaskérpers mit
Slurrylésungsmittel runterspulen.

V Durch das Entfernen aller Rickstéande an der inneren Wand des Glaskorpers
wird sichergestellt, dass die Profildichtung korrekt abdichtet.

14. Pilotsaule nicht mehr bewegen.

V YMC empfiehlt, wahrend der Sedimentation des Materials den offenen
Saulenkoérper mit Verschlussfolie oder ahnlichem abzudecken.

15. Warten, bis das Gel sich absetzt (sedimentiert).
V Dies kann je nach Packungsmaterial einige Stunden dauern.

~)
))))))))))))))2)2)))

17. Abschlussplatte (BE) des beweglichen Endstiicks in UP-Richtung bis zum
Anschlag drehen.
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18. Abschlussplatte (BE) des beweglichen Endstiicks um eine halbe Umdrehung
in DOWN-Richtung drehen.

V Das bewegliche Endstuck ist jetzt zum Einsetzen in die S&ule bereit.

19. Stempel des beweglichen Endstlicks in 180° zum Ablauf schrag am
Saulenkoérper ansetzen.

(

20. Stempel des beweglichen Endstiicks langsam in eine vertikale Position
bringen.

V Das verdrangte Slurryldsungsmittel 1auft durch den Ablaufschlauch ab.
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21. Markierungen an Abschlussplatte (BE) und Séulenscheibe tbereinander
bringen.

M

22. Vier Sternschrauben gleichmafig tber Kreuz einschrauben.

23. Ventil am Schlauch des beweglichen Endstlicks 6ffnen.

24. Stempel des beweglichen Endstucks in DOWN-Richtung bis auf das
Saulenbett herunterdrehen.

25. Pumpe am Schlauch des beweglichen Endstiicks anschlie3en.
26. Ventil am Schlauch des Saulenkdrpers 6ffnen.
27. Fluss anlegen (von oben nach unten).

28. Flussrate schrittweise bis zum gewtinschten Druck/ bis zur gewlinschten
Flussrate erhdhen. Bei jedem Schritt warten bis sich ein konstanter Druck
eingestellt hat. Erst dann die Flussrate weiter erhdhen.

V Herstellerangaben des Packmaterials beachten.

V Flussrate sollte deutlich (> 20 %) Uber der Flussrate im spéateren Gebrauch
liegen.

V Das Séaulenbett wird sichtbar komprimiert.
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29.
30.
31.

32.
33.

34.

35.

36.

Vv

37.

6.3

Saulenbettlange in regelméaRigen Abstdnden messen und markieren.
Wenn die gewiinschte Bettlange erreicht ist, dann Pumpe ausschalten.

Stempel des beweglichen Endstlicks in DOWN-Richtung bis auf das
Séaulenbett herunterdrehen.

Pumpe einschalten.

Kontrollieren, ob das Saulenbett noch weiter komprimiert wird.
Es wirde dann ein Totvolumen entstehen.

Wenn Totvolumen entsteht, dann Pumpe ausschalten und Handlungsschritt 31
bis 33 wiederholen.

Wenn kein Totvolumen entsteht, dann Pilotsaule freigeben » Kapitel 6.3, S. 27.

Flissigkeit oberhalb des Verbindungsflanschs tber die zwei Locher am
beweglichen Endstuck absaugen.

YMC empfiehlt, bei hohen Salzkonzentrationen diesen Bereich mit Wasser zu
spulen.

Pilotsaule mit den gewilinschten Eluenten aquilibrieren und qualifizieren.

Saulentest und Freigabekriterien

Der Saulentest und die Freigabekriterien sind mit Bezug auf das spatere Einsatzgebiet
zu wahlen. Die Erstellung der erforderlichen Spezifikationen fur die spatere
Verwendung einer Methode oder zur Aufreinigung einer Zielkomponente werden
dabei individuell festgelegt. YMC unterstitzt Sie gerne dabei.
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6.4 Pilotsaule entpacken

/A WARNUNG

Pilotsaule unter hohem Druck

Augen- oder Hautverletzung durch Restdruck in den Schlduchen oder der Pilotséaule
moglich.

3 Schalten Sie bei Arbeiten an der Pilotsaule die Pumpe ab.

3 Tragen Sie bei Arbeiten an der Pilotsdule die vorgeschriebene Personliche
Schutzausristung.

A VORSICHT

Packungsmaterial

Hautreizung und Augenverletzungen durch Kontakt mit Packungsmaterial maglich.

3 Tragen Sie die vorgeschriebene Persdnliche Schutzausristung.

u So entpacken Sie die Pilotsaule mit angelegtem Fluss:
1. Ventil am Schlauch des Saulenkdrpers schlief3en.
2. Pumpe vom Saulenkorper trennen.
3. Sicherstellen, dass das Ventil am beweglichen Endstiick gedtffnet ist.
4

. Pumpe vom beweglichen Endstiick trennen.

LY

—/

5. Stempel des beweglichen Endstiicks solange in UP-Richtung drehen, bis die
Profildichtung nicht mehr am Glaskérper aufliegt.

V Das Loésen der Profildichtung vom Glaskérper ist deutlich zu spiiren.
6. Bewegliches Endstlick entfernen »Kapitel 6.1, S. 18.

7. AuffanggefalR unter dem Saulenfuld platzieren.
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|

8. Rastbolzen I6sen und durch leichtes Drehen arretieren.

9. Saulenkorper an zwei Ubereinander liegenden Griffen senkrecht aus dem
Saulenfuld heben.

10. Loses Material und/ oder Lésungsmittel in ein Auffanggefald giel3en.

11. Wenn kein Material mehr im Saulenkoérper ist, dann Pilotséaule reinigen »
Kapitel 7.3, S. 33.

12. Wenn sich noch Material im Saulenkdrper befindet, dann Saulenkérper mit
dem offenen Ende nach unten in den Saulenful stellen.

13. Pumpe am Schlauch des Saulenkérpers anschliel3en.
14. Ventil am Schlauch des Saulenkérpers 6ffnen.
15. Pumpe einschalten.

V Durch den Fluss wird das Packungsmaterial aus dem Glaskdrper in den
Auffangbehalter gedriickt.

16. Pilotséule reinigen »Kapitel 7.3, S. 33.
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7 Reinigung und Wartung

/A WARNUNG

UnsachgeméfRe Wartung

Schwere Verletzungen durch Betrieb nach unsachgeméafer Wartung moglich, indem
das Gerat oder Geréteteile dem Betriebsdruck nicht standhalten.

3 Wartungsarbeiten drfen nur von befugtem und dafiir qualifiziertem Personal
durchgefuhrt werden.

/A WARNUNG

Unsachgemalfer Austausch von Teilen

Schwere Verletzungen durch Bruch mdglich, wenn nicht autorisierte Ersatzteile
verwendet werden.

3 Nur vom Hersteller autorisierte Ersatzteile verwenden.

/A WARNUNG

Mangelhafte Wartung der Pilotsaule
Schwere Verletzungen durch Verschleif3 moglich.
3 Wartungsintervalle einhalten.

3 Wartungsarbeiten nach den Vorgaben ausfihren.

i Ersatzteillisten finden Sie im Anhang.
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7.1 Hinweise zum Cleaning-In-Place (CIP)

A\ VORSICHT

Packungsmaterial
Hautreizung und Augenverletzungen durch Kontakt mit Packungsmaterial moglich.

3 Tragen Sie die vorgeschriebene Persdnliche Schutzausriistung.

ACHTUNG

Reinigung mit nicht geeigneten Lésungsmitteln

Sachschaden wie Korrosion, Leaching oder Verformung maoglich.

3 Chemische Bestandigkeit der benetzten Materialien gegeniber der
Behandlungsmethode vor der CIP-Prozedur prifen.

Mit der Cleaning-In-Place-Prozedur kann eine gepackte Pilotsaule gereinigt werden,
ohne diese zu demontieren. Je nach Kontaminierung kénnen drei verschiedene
Verfahren eingesetzt werden:

1. Regenerierung,
2. Sterilisierung,

3. Depyrogenierung.

Regenerierung

Regenerierung entfernt anorganische und organische Kontaminationen, die an der
stationéren Phase gebunden sind und wesentlich die Kapazitat und Auflésung
beeintrachtigen. Meistens sind dies: Lipide, Pyrogene, Proteinaggregate, Pigmente,
Polyphenole oder Metallkomplexe.

Sterilisierung

Sterilisierung ist die Entfernung und/oder Abtétung von Mikroorganismen und Sporen,
die das aufgereinigte Produkt kontaminieren. Am haufigsten verbreitet ist die
Behandlung mit Natriumhydroxid, Essigsaure- oder Ethanollésungen.

Depyrogenierung

Depyrogenierung schlief3t die Entfernung von Endotoxinen ein, die auf der stationaren
Phase oder der Saulenhardware (Fritten, Schlauche, etc.) gebunden sein kdnnen und
die das aufzureinigende Produkt verunreinigen kbénnen. Oftmals flihren die Methoden
zur Sterilisierung gleichzeitig zur Entfernung von Pyrogenen.
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Reinigungsmethoden fur CIP

Pepsin, pH 1,5-2 Proteolyse von Nein Nein
adsorbierten Proteinen
Nichtionische Detergentien (Triton | Entfernen von Nein Nein
X-100; Tween 80) hydrophoben Proteinen
und Lipiden
Kationische Detergentien, pH 9 - 11 |Entfernen von Nein Teilweise
hydrophoben Proteinen
und Lipiden
Harnstoff, 6 - 8 M Entfernen von Nein Unbekannt
Proteinaggregaten
1-100 mM EDTA, pH abhéngig von Entfernen von Nein Nein
der stationaren Phase Metallkomplexen
0,1-1 M NaOH Entfernen von gebundenen |Gut Gut
hydrophoben Proteinen,
Lipopolysacchariden
0,5 - 1 M Essigsaure in 60% Ethanol|Entfernen von Lipiden, Sehrgut |Gut
Pigmenten,
Lipopolysacchariden und
anderen lipophilen
Substanzen
7.2 Reinigungs- und Wartungsplan

Der hier angegebene Wartungsplan ist eine allgemeine Empfehlung. Je nach
Haufigkeit und Art der Anwendung mussen die entsprechenden Wartungsarbeiten und
Intervalle angepasst werden.

nach jedem Betrieb

A Pilotsaule reinigen.

Téaglich

A Saulenbett kontrollieren, evtl. Stempelhéhe nachstellen
A Alle Schlauche und Anschliisse auf Leckage kontrollieren » Kapitel

5.2,S.16.

A Lose Fixierschrauben nachziehen oder die entsprechenden

Schlauche und Anschliisse ersetzen.

Alle 3 Monate

A Profildichtung des beweglichen Endstiicks kontrollieren.

Bei Beschadigung ersetzen.

A Profildichtung des Saulenkérpers kontrollieren.
Bei Beschadigung ersetzen.

Alle 6 Monate

A Fritte des beweglichen Endstiicks kontrollieren.

Bei Beschadigung ersetzen P Kapitel 7.4.1, S. 36.

A Fritte des Saulenkérpers kontrollieren.

Bei Beschadigung ersetzen P Kapitel 7.4.3, S. 40.
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7.3 Reinigung

/A WARNUNG

Pilotsaule unter hohem Druck

Augen- oder Hautverletzung durch Restdruck in den Schlduchen oder der Pilotséaule
moglich.

3 Schalten Sie bei Arbeiten an der Pilotsaule die Pumpe ab.

3 Tragen Sie bei Arbeiten an der Pilotsdule die vorgeschriebene Personliche
Schutzausristung.

A VORSICHT

Packungsmaterial
Hautreizung und Augenverletzungen durch Kontakt mit Packungsmaterial maglich.

3 Tragen Sie die vorgeschriebene Persdnliche Schutzausriistung.

Bendtigte Hilfsmittel:
A Angefeuchtete und fusselfreie Tiicher
A AuffanggefaR

A Lésungsmittel zum Reinigen des Saulenkérpers und des beweglichen Endstiicks
rKapitel 3.3, S. 9

A Reinigungsmittel zum Reinigen der duReren Mantelflache des Glaskorpers

Erlaubte Reinigungsmittel zum Reinigen der &ul3eren Mantelflache
des Glaskorpers:

A handelsuibliches Spulmittel

A aliphatische Kohlenwasserstoffe
A aliphatischer Alkohol

A aromatische Kohlenwasserstoffe
A Aldehyde

A verduinnte oder schwache Sauren

A Laugen
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u So reinigen Sie die Pilotsaule:
1. Bewegliches Endstuck entfernen »Kapitel 6.1, S. 18.
2. AuRere Mantelflache des Glaskorpers reinigen.

3. Saulenkérper mit einem geeigneten Lésungsmittel und einem angefeuchteten,
fusselfreien Tuch reinigen.

4. Auffanggefal’ unter den Saulenful? platzieren.

5. Rastbolzen I6sen und durch leichtes Drehen arretieren.

-

6. Saulenkorper an zwei Ubereinander liegenden Griffen senkrecht aus dem
Saulenfuld heben.

7. Saulenkoérper mit dem offenen Ende nach unten in den Saulenful? stellen.

8. Saulenkorper langsam in der Gestellscheibe drehen bis die Rastbolzen
einrasten.

V Es ist ein deutliches Klacken zu horen.
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12.
13.

14.

. Pumpe am Schlauch des Saulenkérpers anschlie3en.
10.
11.

Pumpe einschalten.

Durch den Saulenkorper geeignetes Lésungsmittel und / oder 1 M Natronlauge
leiten.

Pumpe ausschalten.

Pumpe vom Schlauch des Saulenkérpers trennen.

Rastbolzen I6sen und durch leichtes Drehen arretieren.

15. Saulenkérper an zwei Ubereinander liegenden Griffen senkrecht aus dem

Saulenfuld heben.

16. Saulenkdrper wieder in der Ausgangsposition einsetzen.

17. Saulenkdrper langsam in der Gestellscheibe drehen bis die Rastbolzen

einrasten.

V Es ist ein deutliches Klacken zu horen.

18.

Bewegliches Endstiick mit einem geeigneten Lésungsmittel reinigen und / oder
1 M Natronlauge durch das bewegliche Endstiick leiten.

i

Fur eine grindliche Reinigung die Pilotsaule vollstandig demontieren.
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7.4 Wechsel von Verschleil3teilen

ACHTUNG

Mangelhafte Montage

Schaden am Glaskdrper durch mangelhafte Montage maoglich.

3 Achten Sie bei der Montage des Glaskdrpers auf das maximale Drehmoment von
5 Nm fir Séulen mit 70 und 100 mm ID bzw. 10 Nm fir Séulen mit 140 und 200
mm ID.

3 Gehen Sie bei der Montage der Zylinderkopfschrauben kreuzweise vor. Ziehen
Sie immer Zylinderkopfschrauben an gegenuberliegenden Seiten fest.

3 Achten Sie bei der Montage des Glaskorpers auf eine konzentrische Anordnung
der betroffenen Teile.

7.4.1 Fritte des beweglichen Endstiicks wechseln

u So wechseln Sie die Fritte des beweglichen Endstlicks.

1. Bewegliches Endstiick entfernen »Kapitel 6.1, S. 18.

l/

2. Profildichtung entfernen.
3. Fritte (BE) entfernen.

4. Neue Fritte einsetzen. Das Verteilungsprofil wei3t dabei zum Kolben.
/

5. Profildichtung uberstiulpen und gleichmafiig andricken.
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7.4.2 Glaskdrper wechseln

ACHTUNG

Mangelhafte Montage

Schaden am Glaskdrper durch mangelhafte Montage maoglich.

3 Achten Sie bei der Montage des Glaskdrpers auf das maximale Drehmoment von
5 Nm fur Saulen mit 70 und 100 mm ID bzw. 10 Nm fur Saulen mit 140 und 200
mm ID.

3 Gehen Sie bei der Montage der Zylinderkopfschrauben kreuzweise vor. Ziehen
Sie immer Zylinderkopfschrauben an gegeniiberliegenden Seiten fest.

3 Achten Sie bei der Montage des Glaskdrpers auf eine konzentrische Anordnung
der betroffenen Teile.

Bendtigte Hilfsmittel:
A Innensechskantschliissel/ Drehmomentschliissel
u So demontieren Sie den Glaskdrper:

1. Bewegliches Endstuck entfernen »Kapitel 6.1, S. 18.

2. Zylinderkopfschrauben schrittweise um eine halbe Umdrehung lésen.
Kreuzweise vorgehen: Immer die Zylinderkopfschrauben an der
gegeniberliegenden Seite losen.

3. Zylinderkopfschrauben entfernen.

4. Saulenscheibe vom Saulenkoérper heben.
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