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L’ invenzione riguarda il miglicramento dellaqg

reazione di combustiqne dinamica a flash accoppiataifzfmwf
alla gascromatogratia per effettuare 1'analisi ele~
mentare di CHMNSOIiIin analizzatori elementari
automatici.

Essa si riferisce in particolare ad un metodo, a
dispositivi e ad una disposizicne di detti disposi-
tivi in un circuito pneumatico sotto controllo elet-
tronico per migliorare la reazione di combustione

dinamica di un campione di materiale con il calcolo

dell’ossigenc ottimale, nonché all’impiego di un
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nuovo sistema di dosaggio dell’ossigenoc ed alle mo-
dalité di iniezione dell’ossigeno in un reattore di
guarzo, metallo o ceramica che costituisce la fase
iniziale del processo di analisi di € H NSO in
campioni solidi & liquidi delle pil svariate matri-
ci.

Gli analizzatori elementari automatici si basano
sul principio della combustione dinamica a flash di
un campione con eliminazione dell’eccesso di ossige-

no, separazione dei gas prodotti dalla combustione a

seguito del loro passaggio attraverso una colonna

impaccata di gascromatografia e successiva determi-
nazione guantitativa con rilevatori a termoconduci--
bilita.

A partire dal calcolo effettuato da un computer
per determinare la quantita di ossigeno necessario

alla combustione in relazione alla matrice del cam-

pione, al suo peso e al coadiuvante della combustio-
ne stessa, l’invenzione consente di erpngare la guan-
tita di ossigeno desiderato nei tempi pilU opportuni
per ottenere nel reattore la piu efficace combustio-
ne senza interruzione del flusso di un gas di  tra-

sporto impiegato nella fase di non ossidazione o di
ossidazione in assenza di ossigeno.

I risultati ottenuti su standard noti dei rappor-
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ti di composiziona di C H N § 0 consentono di valu-
tare la bontd della combustione e di diminuire, an-
che in modo automatico, i’eccesso di ossigeno a va-
lori ottimali con 1’impiego dei tempi piu appropria-
ti per soddisfare le migliori condizioni di combu-
stione e di vita dei catalizzatori di riduzione del-
l'ossigeno.

1 dispo$itivi fin qui impiegati si basano sul-
1’immissione nel reattore di combustione di quanti-
ta fisse di ossigeno prelevato da un serbatoio di
volume definito per mezzo del gas di trasporto. I
volumi sono modificabili solo con interventi manuali
di sostituzione dei serbatoi stessi.

Un recente brevetto della stessa richiedente de-
scrive l’immissione di masse variabili di ossigeno
sotto contrallo di flusso di massa, variando il tem-
po di immissione del flusso costante di massa di os-
sigeno, interrompendo il fluéso_di massa del gas di
ﬁrasporto par il corrispondente tempo.

La presente invenzione consente la selezione in-
dipendénte ed automatica sia della quantitd ottimale
di ossigeno da iniettare sia del tempo durante il
quale questa quantitd di ossigeno pud essere iniet-
tata e le modalita stesse dell’iniezione in presenza

di flusso di gas di trasporto per ottenere combu-
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stioni migliorate in relazione a differenti matrici
del campione riducendo al minimo 1’eccesso di ossi-
geno, aumentando 1la precisione analitica e la vita
dei catalizzatori.

La presente invenzione riguarda sia i metodi ana-
litici che impiegano due distinti reattori per 1la
fase di ossidazione e riduzione sia, quelli che ef-
fettuano 1’ossidazione e la riduzione nello stesso
reattore con idonei profili di temperatura e si ri-
ferisce all’impiego di reattori di quarzo, di metal-
lo o di ceramica riscaldati in forno/i idonei per
temperature di solito comprese tra i 950°C ed i
1400°C o intorno ai 650-750°C per la riduzione.

L’invenzione, il suo scopo ed i suoi vantaggi
saranno di seguito meglio descritti facendo riferi-
mento agli allegati disegni indicativi e non 1limi-
tativi, nei quali:

la Fig.l mostra schematicamente i componenti di
un attuale analizzatore slementare del tipo sopra
indicato;

la Fig.2 mostra schematicamente il sistema di do-
saggio dell’ossigeno negli attuali analizzatori del
tipo in Fig.1l:

la Fig.3 mostra schematicamente un sistema di do-

saggio dell’ossigeno come descritto nel succitato

d Azuny
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brevetto precedente:; o
la Fig.4 mostra schematicamente il sistema di do-
saggio dell’ossigeno secondo la presente invenzione.
Un analizzatore elementare @ uno strumento desti-
nato all’analisi della composizione elementare
C HNGSO in campioni di materiali solidi o liquidi.
ESso comprende i seguenti gruppi funzionali -Fig.l.
- Un campiconatore 10 il cui compito & quello di
introdurre il campione nel reattore di combusticne.
- Un sistema 11 costituito da un forno nel guale
viene alloggiato un tubo di reazione usualmente in
quarzo, metallo, allumina o altro materiale portato
ad wuna tempsratura da circa 950°C a 1400°C per 1la
combustione del campioﬁe che si trasforma cosi in

,H?O,Soz. Un primo

una miscela di gas del tipo N2,CO >

2
reattore & fornito di letto catalitico atto ad age-
volare @ completare quantitativamente la reazione di
combustione. L ’eccesso di ossigeno viene eliminato
per riduzione con passaggio attraverso un secondo
letto 'catalitico a base di rame alloggiato nella
parte bassa del primo reattore o in un secondo reat-
tore.

- Un analizzatore gascromatograftico 12, per 1la
separazione dei gas ottenuti dalla combustione ba-

sandosl sui differenti tempi di ritenzione che 1la

POLCMAGE 1. SERHND 11 & QG I
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colonna esplica sui vari gas.

= Un ecircuito pneumatico 13 atto a creare un
flusso continuo di gas di trasporto, solitamente
Elio o Argon, che trasporta i gas della combustione
prima attraverso il reattore di combustione e poi
attraverso eventuall trappole e la colonna cromato-
grafica facendoli fluire, una volta separati, nella
cella di misura del rivelatore a termoconducibilita
bilanciata dallo stesso gas di trasporto nella cella
di riferimento.

- Un sistema di dosaggiq 14 per 1’'immissione con-
trollata di una prefissata gquantita di ossigeno nel
sistema di combustione.

- Un sistema elettronico 15 con un elaboratore
dati atto a governare il funzionamento dei vari sot-
tosistemi.

In particolare il sistema 14 di dosaggio dell’os-
sigenc & un meccanismo atto a fornire quantita note
8 prefissate di ossigeno nella fase di combustione
del campione in relazione ai seguenti criteri:

+ l'ossigeno deve essere introdotto in quantita
sufficiente per ottenere alle temperature di combu-—
stiona del reattore una combustione completa quanti¥
tativa senza la quale le analisi risulterebbero fal-

sate nei valori assoluti e nei valori relativi dando

POLIGRONGE 5. LRRTIND 5 T 00G 7778



MANZONI & MANZONI srl

Ufficio

infemazionale  Brevetti

BRESCIA - Plazzale Amaldo, 2
Tel 030/48313 - 3756265

indicazioni errate dei valori assoluti e di composi-
zione relativa elementare.

+ L’ossigeno non deve essere introdotto troppo in
eccesso; 1’ossigeno in eccesso va eliminato attra-
verso 1’uso di catalizzatori costosi che richiedono
tra 1’altro troppo frequenti interventi manuali con
problemi nella ricalibrazione delle condizioni ope-
rative.

Il sistema pneumatico di dosagéio 14, che & con-
nesso al restante circuito pneumatico 13, compren#e
solitamente: un serbatoio a volume tarato; un gruppo
di eléttrovalvole; due regolatori di pressione o di
flusso di massa; una elettronica di controllo.

I1 sistema funziona in due fasi. lLa prima & di
riempimento con ossigeno del serbatoio, 1la seconda
di svuotamento del medesimo con immissione dell’os-
sigeno nel circuito di utili;zo dell’ossigeno. Le
fasi sono gestite dall’elettronica di controllo.

La Fig.2 mostra una delle possibili realizzazioni
di tale sistema, composto da quattro elettrovalvole
a tre vie 17-20 un serbatoio a volume prefissato 21,
due regolatori di pressione o flusso 22,23 ed una
elettronica di controllo 24.

11 gas di trasporto e 1’ossigeno sono controllati

in pressione o in flusso da appositi regolatori 22,
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23 che possono essere sia maccanici che elettroni-
ci, quindi sia a presettaggio normale che per via
elettronica.

Nella prima fase, tutte le elattrovalvole 17-20
sono posizionate in modo che i gas possano fluire
lungo il percorsoc a-b, mentre il passaggio c rimane
escluso. In tal modo si ottiene che:

- L’ossigeno fluisce, tramite la elettrovalvola
i7, nel serbatoio 21 che si riempie completamente
grazie allo scarico attraverso la elettrovalvola 18
che permette al gas precedentemente contenuto di
fuoriuscire.

- I1 gas di trasporto (carrier) transita invece
tramite le elettrovalvole 19 e 20 verso il forno di
combustione con un flusso controllato dall "apposito

regolatore 23.

Nella seconda fase,tutte le elettrovalvole vengo-
no commutate in modo che i gas possano fluire lungo
il percorso b-c, ﬁentre il passaggio "a" rimane
escluso. In tal modo si ottiene che: 1'ossigeno
smette di fluire ed il gas carrier entra, tramite le
alettrovalvole 19 e 17, nel serbatoio 21 da cui
aspelle 1l’ossigeno precedentemente accumulato e lo
manda,tramite le elettrovalvole 18 e 20,nel forno di

combustione alla velocita di fTlusso del gas di tra-
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sporto stesso.

Da notare che per regolare la quantitd di os-
sigeno & necessario cambiare la capacita del serba-
toio di accumulo dell’ossigeno.

Per l’analisi, il campione viene pesato {da pochi
milligrammi a poche centinaia di milligrammi), posto
in capsule di stagno chiuso e quindi depositato nel
campiaonatore. .I1 valore della pesata viene trasmessao
all’elaboratore esterno.

L'ossigeno della bombola a valle di un manometro
di regolazione viene introaotto nel sistema di do-~
saggio 14 ad accumulo precedentemente descritto e
quindi proceds verso lo scarico.

Nel frattempo il gas carrier, opportunamente con-—
trollato dal regolatore di pressione o di flusso
fluisce nello strumento entrando nel forno di combu-
stione quindi in quello di riduzione ed infine nel-
1’analizzatore cromatografico; Il gas carrier flui-
sce anche nella cella di riferimento del rivelatore
del sistema cromatografico in quanto necessario al
bilanciamento di taratura prima dell’analisi.

Una volta che il serbatoio di accumulo di ossige-
no & carico e le altre condizioni sono rispettate,
il ciclo analitico pud iniziars.

Le elettrovalvole del sistema di dosaggio vengono
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Vcommutate cosl che il carrier entra nel serbatoio
trasportando fuori l’ossigeno in esso contenuto per
avviarlo nel forno di combustione alla velocita del
gas carrier stesso.

Dopo un tempo programmato, funzions del volume &
del flusso di carrier, le elettrovalvole si riporta-
no nella posizione originale per una nuova ricaricsa
del serbatoio ed una successiva analisi.

La funzione del campionatore consiste nel lascia-
re cadere nel forno di ossidazione, ad un determina-
to istante, per gravitad, il campione preparato. Que-
sto, anche grazie alla reazions esotermica della
capsula di stagno che viene utilizzata come conteni-
tore ed alla presenza di opportuni catalizzatori si
ossida quantitativamente.

1 gas prodotti dalla combustione passano succes-
sivamente nel letto catalitico di riduzione, dove
1’eccesso di ossigeno viene eliminato,e quindi flui-
scono verso l'analizzatore gascromatografico dove ha
luogo 1la separazione di N, CO , HO, 80, e ia
successiva rivelazions da parte del detector a
termoconducibilita.

"Il segnale proveniente dal rivelatore wviene in-
viato ad un PC, che provvede ad associare i valori

di peso del campione ai risultati del cromatogramma
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per fornire le percentuali e le guantita dei compo-~
nenti elementari.

Il sistema attuale ha le seguenti limitazioni.

*x Impossibilitd di dosaggio ottimale dell’’ossige~
no se non attraverso pesate differenti che tengano
conto delle differenti matrici.

¥ Conseguente uso di un eccesso di ossigeno a
grado di purezza 99,995%.

* T1 sistema di riempimentc a volume predefinifa
non tiene conto della natura del campione e della
matrice, ma fatta eccezione per il periodo di svuo-
tamento, l’ossigeno in esso immesso continua a flui-
re allo scarico per.tutto il tempo di analisi aacha
dopo il riempimento del serbatoio.

* Non & possibile associare ad ogni campione una
dosé di ossigeno appropriata,e la sostituzione del
serbatoio non rappresenta una soluzione possibile in
presenza di campioni a diffefanti concentrazioni o
matrici.

* Le modalita di immissione dell’ossigeno avven—
gono alla velocita fissa del gas di trasporto e si
ha rimescolamento nel serbatoio per effetto della
controdiffusione dell’ossigeno nell’elio & dell’elio
nell’ossigeno con effetto di diffusione del fronte

di ossigeno e diminuzione della concentrazione di
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Ufficio

ossigeno in sito al momento del flash.

¥ La conseguenza & che, per evitare errori dovuti
a combustioni incompletes, & necessario iniettare
dosi in eccesso di ossigeno e tglvolta in forte ec-
cesso con inconvenienti sui costi e sulla durata dei
latti catalitici di riduzione.

* Il sistema presenta completa rigidita sui volu-
mi e sulle velocita di immissione dell’ossigeno nel
reattore di combustione.

* |La sostituzione dei serbatoi non risulta una
operazione semplice particolarmente per la necessita
di mantenere la tenuta al gas di trasporto.

In un sistema semplificato guale riportato nella
Fig.3, @ corrispondente alla parte innovativa de-
scritta nel succitato brevetto antecedente della
stessa richiedente, e possibile immettere nel forno
di combustione il carrier o alternativamante l’ossi-
genn attraverso la commutazione di una elettrovalvo-
la a 3 vie,regolanda il flusso di massa di ossigeno
@ carrier attraverso un regolatore di flusso di mas-
sa elettronico.

Sabbene questo nuovo metodo e il relativo dispo-

" sitivo semplifichino le operazioni evitando inutili

sprechi di ossigeno, ottenendo una possibile regola-

zione della massa di ossigeno immessa nel reattore

¥
i
t

(Dr. Anton, d

Brevetti
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attraverso la regolazione del tempo di apertura
dell 'elettrovalvola a 3 vie dal lato c-b, non si pud
ovviara ad alcune al;re insormontabili limitazioni
risultanti da;

- impossibilita di regolare, oltre che i volumi
immessi, anche i tempi di immissione di detti volu-
mi;

- un inconveniente significativo deriva Qal fatto
che, per gli analizzatori elementari che si basano
sui principi indicati, sebbene 1 regolatqri di flus-—
so elettronico siano in grado di effettuare una re-—
golazione 1istantanea del flussd di carrier e di os-
sigeno immadiatamente a valle del regolatore stesso,
ess0 non € in grado di ripristinare una costanza di
flusso nell’intero circuito analitico nei tempi che
sono necessari; questo comporta compromessi sulla
accuratezza analitica per N,C in quanto i picehi
cromatografici appaiono quando ancora la linea di
base non @ ritornata ai valori fissati al momento
del campionamento;

- per lo stesso motivo indicato sulla possibilita
di regolazione del flusso a punti distanti dal rego-
latore di flusso, anche per la presenza di variazio-
ni ‘significative delle sezioni e delle temperature

del circuito, 11 flusso di ossigeno che raggiunge il
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reattore manifesta una diluizione dell’ossigeno
stesso psr ef%etto della controdiffusione di gas
molto differenti (02-ed He) raggiungendo le.concen—
trazioni wutili di ossigenc in situ con tempi pid
lunghi e meno efficaci di quelli osservati in prece-
denza.

Partendo dallo stato dell’arte sopra descritto,
scopo della pres;nte invenzione & di proporre un
nuovo metodo di disposizione delle valvole, dei re-
golatori elettronici di pressione e del misuratore
elettronico del flusso di massa nonch@ del percorsi
del gas ossigeno attraverso un restrittore, entram-
bi pafte integrante dell’invenziona, al fine di ef-
fettuare il dosaggio del volume di ossigeno e 1la
scelta del tempo di iniezione in modo indipendente

portando il gas stesso fino al reattore ad al situ
della combustione nel modo pil efficace, in modo da
ottenere una ottimizzazione dell’ impiego dell’ossi-
geno e della sua efficacia anche con 1’impiego di
reattori di differenti materiali ed a differente
profilo di temperatura con l’aiuto delle indicazioni

in linea provenienti dal computer sul calcolo teori-

- F

co dell’ossigeno’necessario.
Il risultato & ottenuto mediante una disposizione

appropriata che, attraverso semplici comandi elet-

A TN | T O ZDee
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trici effettuati automaticamente, consentono 1’in-
troduzione di ossigeno purissimo nelle quantita, nei
tempi e con le modalita pil efficaci in modo ottima-
le od ottimizzabile con piena flessibilita e con
modalitd che consentono la pit alta efficienza in
situ per il contenimento dei fenomeni di retrodiffu-
sione dell’ossigeno;nell’elio.

Il sistema funziona regolando il flusso di ossi-
geno 0O attraverso la misura della differenza di

2

pressione AP a monte ed a valle di una restrizione

calibrata R1, con 1’impiego dell’equazione di
- - 4
Poiseuille:; n D
Femmmm e
256 h&

dove per D (diametro) e L (lunghezza) costanti e a
temperatura costante, q'é costante, per cui il flus-
so di ossigeno pud essere ricavato dall’equazione di

Poiseuille espressa semplicemente in

dove Po e Pl sono le pressioni a monte e a valle

”
dgalla restrizione.

Il misuratore di flusso FM posto nel circuito sul

ramo del carrier come indicato nella figura, forni-

sce 11 flusso di massa reale.

PRI & MR I & QIO T2
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E’ possibile ottenere che ad ogni valore di volu-
me di ossigeno sia associabile il tempo di iniezione
del volume stesso nel reattore ed in questo caso si
avranno iniezioni a differenti differenze di pres-
sione (AP2).

Le modalitda con cui l’ossigeno fluisce nel siste-
ma attraverso la restrizione Rl e la distanza otti-
male d dalla testa del reattore consentono di otte-
nere le migliori condizioni di minimizzazione della
contro-diffusione con flash molto pid luminosi ed
ottenuti nei tempi attesi in relazione alla composi-
zione dei campioni con conseguente minimizzazione
degli eccessi‘di ossigeno.

La Fig.4 evidenzia un esempio di realizzazione
dove:

V1l = Valvola di immissione dell’oz;

V2 = Valvola di immissione del gas carrier, elio;

PCl= Regolatore elettronico di pressione dell’os-

sigeno;
Rl = Restrizione calibrata;
V3 = Valvola d’iniezione dell’UOssigeno nel reat-

tore;
¥
T = Giunzione a T per la divisionse dell’elio in

carrier di riferimento X e di misura Y; .

PC2= Regolatore elettronico della pressione del
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carrier;

FM = Misuratore elettronico del flusso del car-
rier;

A = Giunzione a T tra linea ossigeno e linea mi-

sura carrier;
P/FC3= Regolatore elettronico della pressione o del
flusso sulla linea carrier di riferimento;
V4 = Valvola petr uscita He di riferimento usato

anche come lavaggio:

V5 = Valvola di uscita del carrier e dei gas se-
parati;

FF = Reattore frontale;

FR = Reattore retrostante;

d = Distanza percorso dell’ossigeno dalla giun-

zione A al punto di iniezione.

Sul lato elio (He) il flusso del ecarrier & garan-
tito dall’apertura della valvola Vi.

L’Elio si divide in due flﬁssi, uno di riferimen-
to X ed uno di misura Y, - attraverso una giunzione a
TI.

Sul lato di riferimento X, 1’elio fluisce attra-
verso un regolatore elettronico di flusso di massa
FC3 o© di Pressione PC3 con un flusso costante ed

adeguato per ottensere la purga dell’aria dal cam-

pionatore.

PO 3. MRTINO I5 T 0./ TZ6
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Sul lato misura Y, 1’elio fluisce attraverso un
regolatore di pressione PC2 con un flusso costante
misurato elettronicamente da un misuratore digitale
di flusso di massa FM e, dopo aver attraversato
1’intero circuito analitico, vierme inviato allo
scarico attraverso la valvola V5.

Al momento della domanda di ossigeno per la com—

bustione, ls valvole V2 e V3 consentono il passaggio

. dell’ossigeno stesso per effetto della differenza di

pressione mantenuta dal regolatore elettronico di
pressione PC1 con un flusso determinato dalla re-
strizione Rl1' e calcolato automaticamente dal-
1’equazione di Péiseuille.

Il wvolume ed il tempo di iniezione dell’ossigeno
sono indipendentemente settébili regolando elettro-
nicamente la pressione e la quantita di ossigeno.

A partire dalla matrice del campione, dal coadiu-
vante di combustione e dal peso del campione & pos-—
sibile determinare la quantitd teorica di ossigenoc e
procedare con routine automatiche alla determinazio-
ne ottimale di guantitid e tempi in relazione alla
convergenza dei risultati analitici ottenuti.

La regolazione della distanza "d” dal punto di

confluenza A del flusso di gas di trasporto e del

flusso di ossigeno, consente modalita di iniezio-

FOUGRNG L AT 15 T 000/ T2
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ne del flusso di ossigeno ottimali per il fronte del
flusso di gas nél reattore e per la concentrazione
in situ.

Il metodo proposto & la risultante dei dispositi-
vi impiegati, della loro disposizione reciproca e
dell’insieme del circuito pneumatico.

Anche 1’efficacia di questo metodo risulta inno-
vativo rispetto alle precedenti modalita jllu~
strate nella Fig.2 e nella Fig.3, dove il regolatore
di flusso di massa @ incapace di mantenere un fronte
di flusso di ossigeno appropriato quando il fronte &
richiesto in wun situ distante dal regolatore di
flusso con diametri dei tubi costituenti il circuito
pneumatico e'temperature dello stesso cosi variabili
da dar luogo a variazioni di viscosita dei gas vera-
mente considerevoli & tali che la costanza del flus-—
SO non pud essere ripristinata che in tempi molto
pid lunghi di quelli utili ber le determinazioni
analitiche.

La chiusura della valvola V3 interrompe 1’eroga-
zione del flusso di ossigeno quando si & immesso il
volume di ossigenoc voluto.

Il misuratore di flusso di massa reale di gas FM,
misura il flusso di massa del gas di trasporto pri-

ma, durante e dopo l’iniezione di ossigeno ed evi-

POLGEMNGE . KRB0 1 010/ 22350
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denzia la perturbazione del sistema durante 1 immis-
sione di ossigeno, 1la sua durata ed il ripristino
delle condizioni di stabilitad di flusso nei tempi
utili per l'espletazione completa del ciclo analiti-
co.

La stabilizzazione del flusso di massa nel cir-
cuito analitico & rapida e viene garantito il ritor-
no sulla linea di base assai prima che cominci 1a
fuoriuscita dei picchi dalla colonna cromatografica
ed 1l relativo dosaggio dei contenuti di azoto e
carbonio con riproducibilitd ed accuratezze miglio-

rate.
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RIYENDICAZIONTI

1. Metodo per migliorare 1a reazione di combu-
stione dinamica a flash accoppiata a gascromatogra-
fia per 1’analisi elementare di CHNSOin un apa~
lizzatore elsmentare automatico, comprendente:

- almeno un reattore di combustione,

- un  campionatore per introdurre un campione di
materiale nel reattore di combustione,

- una linea apporto di dosaggio di ossigeno per
un’immissione di volumi controllati di ossigeno nel
reattore di combustione in funzione del campione per
la sua combustione completa,

- un circuito pneumatico, nel quale converge la
linea di alimentazione dell’ossigeno, per creare un
flusso continuo di un gas di traspaorto (carrisr)
atto .a trasportare 1’ossigeno al reattore ed i gas
della combustione attraverso il reattore, poi attra-
verso un analizzatore gascromatografico, e dopo 1la
loro separazione, in un rivelatore a termoconducibi-
lita, e

— un apparato elettronico con un elaboratore dati
per governare i sistemi di processo,
caratterizzato dal fatto di regolare il flusso di
ossigeno in base ad una misurazione della differenza

di pressione a monte e a valle di una data restri-
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zione (R1) posta ad una data distanza (d) dal reat-—
tore sulla linea di alimentazione di ossigeno prima
della sua confluenza con la linea del gas di tra-
sporto.

2. Metodo secondo la rivendicazionell, secondo il
quale uno stesso volume di ossigeno & iniettabile in
un tempo diverso variando detta differenza di pres-
sione alla restrizione (R1) per una scelta indipen-
dente dei volumi di ossigeno e dei tempi di iniezio-
ne.

3. Metodor per migliorare la reazions di combu-
stione dinamica a flash accoppiata a gascromatogra-
fia per l’analisi elementare di C H N S 0 in un ana-
lizzatore elementare automatico, comprendente:

- almeno un reattore di combustione,

- un campionatore per introdurre un campione di
materiale nel reattore di combustione,

- una linea apporto di dosaggio di ossigeno per
un’immissione di volumi controllati di ossigeno nel
reattore di combustione in funzione del campione per
la sua combustione completa,

-~ un circuito pneumatico, nei gquale converge la
linea di alimentazione dell’ossigeno, per creére un
flusso continué di un gas di trasporto (carrier)

atto a trasportare 1’ossigeno al reattore ed i gas

FORKEMNC) £ M I i 00 ZIWR
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della combustione attraverso il reattore, poi attra-
verso un analizzatore gascromatografico, e dopo la

loro separazione, in un rivelatore a termoconducibi-

- un apparato elettronico con un elaboratore dati
per governare i sistemi di processo,
secondy il quale il Tlusso di ossigeno e regolato in
base ad una misuraziones della differenza di
praessione a monte e a valle di una data restrizione
(R1) posta ad una data distanza (d) dal reattore
sulla linea di alimentazione di ossigeno prima della

sua confluenza con la linea del gas di trasporto, ed
uno stesso volume di ossigeno & iniettabile in  un
tempo diverso variando detta differenza di pressions
alla restrizione (R1) per una scelta indipendente
dei volumi di ossigeno e dei tempi di iniezione.

4. Dispositivo di dosaggio dell’'ossigeno in  un
analizzatore elementare dei gas della combustione di
un campione con il metodo delle rivendicazioni 1 e 2
o 3, caratterizzato da:

— una linea per un apporto di ossigeno avente una
data restrizione (R1) con una valvola di immissions
a monte ed una valvola di iniezione a valle di detta

restrizione,

- una linea per un gas di trasporto (carrier)

Brevetti
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dell’ossigeno verso il reattore di combustione, re-
cante una valvola di immissione e divisa, attraverso
una giﬁnzione aT, in Una linea di trasporto e misu-
ra deli’ossigeno (Y) @ in una linea di riferimento
(X}, dove

- la linea per l’apporto di ossigeno confluisce
nella linea del gas di trasporto a valle (A) di det—
ta restrizione (Rl) e ad una prestabilita distanza
dal reattores di combustione (d),

- sulla linea di apporto dell’ossigeno a monte
della restrizione & inéerito un regolatore elettro-
nico della pressiona dell’ossigeno,

- suila linea di misura del gas di trasporto sono
previsti un regolatore elettronico della pressione
dal car?ier ed un misuratore elettronico del flusso
del carrier, per una determinazione della differenza

di pressione del gas a monte e a valle di detta re-

strizione,

— sulla linea di riferimento del gas di trasporto

sono  inseriti un ragolatore elettronico della pres-

sione o del flusso del carrier di riferimento ed al-
meno  una valvola di uscita del carrier usato anche

come lavaggio.
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