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DESCR1Z10ONE
del brevetto per invenzione industr‘ialé

di BATTELLE MEMORIAL INSTITUTE, di nazionalita statunitense,

a
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laventori: HOLDREN Michae!l W., GRASS{ Michael J., KEIQEY.'C. William,

DANICF Scott N., STETS Josesh A £'099A 001096

La presente invenzione si riferisce al campo

dei metodi e degli apparécchi per catturare e pre-—
concehtrare alcune specie gassose per il filevamento
anélitico, e piu specificamente a metodi e ad
apparecchi éer utilizzare un apparecchio’ termo¥
elettrico portatile, compatto, per preconcentrare
composti organici volatili per analisi mediante gas-

cromatografia.

Parecchi composto organici wvolatili (”VvVOoC"™)

P

riscentrati nell'aria ambiente sonc presenti in

parti molto basse per livelli di bilioni e parti per

trilioni. Per identificare e quantificare gquesti

composti, i1 ricercatori devono impiegare tecniche di

raccolta che preccencentrino quantita sufficienti -di

questl materiali per un rilevamento analitico.

L’impiego di trappeole criogeniche per
concentrare VOC prima della analisi @& stato
stabilito come una tecnica affermata . per il

monitoraggio dei VOC, Queéto netodo comporta la
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raccolta di un campione impiegando una trappola

contenente un materiale inerte (ad esempio perle

di vetro) a temperature inferiori alla temperatura

ambiente. La temperatura della trappole & al di

sotto delle temperature di condensazione per VOC in

traccia ma superiore alla temperatura di

. condensazione dei costituenti principali dell’aria

ambiente (ad esemplo azoto e ossigeno). Dopo

raccolta, la trappola viene rapidamente riscaldata,

i VOC vengono desorbiti e i composti vengono

analizzati, tipicamente utilizzando un sistema gas-

cromatografico ("GC").

Un metodo alternativo di intrappolamento

comporta' 1'impiego di materiali adsorbenti per

raccogliere i VOC a temperature ambiente. Adsorbenti

correnti comprendono Tenax-TA, gilica-gel, setacci
molecolari di carbonioc e carbone di legna
attivato. = Il desorbimento viene nuovamente

effettuato innalzando la temperatura della trappola
prima della analisi GC. Sebbene vengano impiegate

tanto trappole ad adsorbente singolo quanto trappole

ad adsorbente multiplo, le trappole ad adsorbente

singole non sono in grado di raccoglierer in modo

completo e/oppure desorbire campioni aventi wuna

ampia gamma di pesi molecolari, e . posscono subire
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interferenze da manufatti. Vengono percid prefe?ite
le trappole ad- adsorbenti multipli. Utilizzando
adsorbenti scelti in una configurézione di trappeola
a letti multipli, gli apparecchi di raccolta possonor
essere re§01$ﬁ.per catturare una ampia qamﬁa di
composti con minime interferenze dai manufatti.
"Tipicamente, per raffreddare la trappola di
raccolta dei campiloni venqonor impiegati criogeni
ligquidi, quale azﬁto 0 anidride carbonica. Tuttavia,
durante le operazioni normali vengono consumate
grandi quantita di criogeno. L'impiego di grandi

guantita di criogeni & costosc e comporta problemi

"di sicurezza e logistici nella manipolazione di

questi materiali.
Recentemente, 5sono stati progettati parecchi

sistemi GC commerciali per preconcentrare

auvtomaticamente composti organici velatili e

analizzare i campioni arricchiti. Tutte le wunita

conosciute, eccettuata una, utilizzano un c¢riocgeno

liquido per facilitare le operazioni. Il sistema GC

criogenico non liquido utilizza un mezzo termo-

elettrico per raffreddare la trappola di raccolta.

Tuttavia, questo apparecchic & una parte integrale

del sistema GC, e non pud essere trasferito ad un GC

differente.
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' La presente invenzione prevede un gruppo nuovo

e perfezionato -di trappola a- treddo uniica che @&

semplice come struttura, economica, di impiego

efficace e che ovvia alle precedenti difficolta ed

altre pur provvedendo una raccolta e una prestazione
di preconcentrazione dei campioni accettabile,
Secondo la presente invenzione, viene provvisto

un Qruppp‘nuovo e perfezionato di trappola a freddo

unica per 1’impiego con sistemi GC  nuovi - o

esistenti. Il gas campione a temperatura ambiente

:

viene fatto passare ad una portata specificata per

un  tempo  predeterminato  attraverso un tubo

Contenente un adsorbente. Il tubo & alloggiato entro

una trappola a freddo. che raffredda 11 tubo.

facendo sl che alcuni componenti del gas campione si

condensino sull'adsorbente presente entro il tubo.

La corrénte di gas campione viene arrestata, il

condensato viene desorbito :iscaldando il tubo, e il

campione vaporizzato viene ‘inviato . in un gas-

cromatografo tramite una valvola a sei aperture, due
posizioni.

La trappola a freddo sécondo la presente

"invenzione realizza una tempé;atura di traguardo di

regolazioné fredda di —3Qi5°C‘+e un  punto di
regolazione caldo di traguérdo5di 300+5°C. Questa @

CERBARO Elena
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in qrado di riscaldare un tubo di adsorbente del

campione da circa -30°C a circa 300°C in meno di

circa 30 secondi e di raffreddare il tubo adsorbente

da «circa 300°C a circa -30°C in meno di «circa 10

minuti. <Cosi, la trappola a tredde pud realizzare

tempi di ciclo rapidi e una efficienza di raccolta e

di ricupero elevata di analiti volatili.

Secondo un aspetto della presente invenzione,

una trappola a freddo termoelettrica per la raccolta .

di un campione di gas per - analisi comprende uno

scambiatore di calore a forma di U avente una base,

un modulo termoelettrico avente un lato caldo e un

lato freddo, con il lato caldo che impegna la base,

un blocco freddo a forma di T che impegna il lato

freddo del module termoelettrico e avente un

cilindro per ricevere in modo rimovibile un gruppo

tubo di raccolta del campione/riscaidatore; € un

modulo di controllo collegate elettricamente al

modulo termoelettrico, il modulo di controlle

azionando selettivamente il modulo termoelettrico

per raffreddare un tubo di raccolta del campione

alloggiato entro il cilindro. La trappola a freddo

termoé¢lettrica pud anche comprendere un secondo

modulo -termoelettrico che impegna la base e &

accopbiatov in parallelo con il primo modulo termo-
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elettrico. Intorno al blotco freddo & provvisto un

isolamento espansc.

Secondo un altro aspetto della presente

invenzione, una trappola a freddo termoelettrica

per la raccolta di un campione di gas per analisi

comprende unho scambiatore di calore a forma di U

avente una base, un modulo termoelettrico avente un

lato caldo e un lato freddo con il lato caldo in

impegno con la base, un blocco freddo che impegna il

lato . freddo del modulo termoelettrico e avente un

supporto per ricevere in modo rimovibile un tubo di

raccolta del campione contenente un adsorbente, un

riscaldatore in comunicazione <¢on un tubo di

raccolta del campione alloggiato nel supporto, & un

modulo di controllo elettricamente c¢ollegato al

riscaldatore e al modulo termoelettrico, il modulo

di cohtrollo azionando selettivamente il

riscaldatore e il modulo termoelettrico per

riscaldare e raffreddare un tubo di raccolta del

campione alloggiato nel supporto. Il blocco freddo

pud essere a forma di T e il supporto pud essere un

cilindro formato integralmente con il blocco freddo:

Il blocco freddo pud essere formato da alluminio. La

‘base, 1l modulo termoelettrico e il blocco freddo

possono essere fissati insieme mediante un morsetto,
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quale un morsetto fenolicq.

| La trappola a freddo termoelettrica pud anche
comprendere un secondo modulo termcelettrico in
impegno con la base. Preferibilmente, questo secondo

modulo & collegato in parallelo con il prime modulo.

La trappola a freddo termoelettrica pud inoltre

coemprendere un isclamento espanso che scherma il

biocco ‘freddo. Preferibilmente, l1'isolamento & una

schiuma di poliuretano.

L

Lo scambiatore di calore a forma di U

preferibilmente presenta delle alette. Lo

scambiatore di calore pud anche comprendere una

prima ed una seconda piastra laterale collegate alla

base ed estendentesi da bordi opposti della base.

Il modulo di controlloe pué comprendere un

circuito tempeorizzatore, Questo circuito pus

impostare pericdi di «cicli caldi e freddi e

.contreollori della temperatura per controllare le

temperature del riscaldatore e del modulo termo-

elettrico. Le suddette trappole a freddo termo-

elettriche possono compfendere un adattatore per il

collegamento della trappola a freddo termoelettrica

ad un gas-cromatografo.

In un ulteriore ' aspetto della presente

invenzione, un apparecchio per preconcentrare specie

8
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gassose per 11 rilevamento analitico comprende uno

scambiatore di calore a forma di U avente una base|

un modulo termoelettrico avente un lato caldo e un

lato freddo con il late calde in impegne con la

base, un blocco freddo a forma di T che impegna il

lato freddo del modulo termoelettrico ed avente un

supporto per impegnare un tubo di raccolta del
campione, un tubo di raccolta del campione
contenendo un adsorbente, il tubo di raccolta del

campione -essendo alloggiabile in modo rimovibile

entro il supporto, un riscaldatore per riscaldare il

tubo di raccolta del campione disposto entro il

supporto, e un module di contrello éollegato

elettricamente al riscaldatore e al modulo termo-

elettrico, il modulo di controllo azionando

selettivamente 11 riscaldatore e il modulc termo-

elettrico per riscaldare e raffreddare il tubo di

raccolta del campione. L’'apparecchio puo anche

comprendere un secondo modulo termoelettrico che

impegna la base ed ¢ collegatb in parallelo al primo

modulo termoelettrico. E’ provvisto un isolamento

espanso per schermare il blocco freddo e il tubo

adsorbente. Il modulo di controllo dell'apparecchio-

pué comprendere un circuito temporizzatore per

impostére - periodi di cicli caldi e freddi e

3
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controllori della temperatura per controllare 1le

temperature del.- riscaldatore e del modulo termo~-

elettrico.

In ancora un altro aspetto della presente

invenzione,
freddo termoelettrica per la raccolta di campioni di

as er 1l'analisi comprende le operazioni di
P ! f

provvedere uno scambiatore di calore a forma di U,
di fissare un modulo termoelettrico avente un lato

caldo e un lato freddo allo scambiatore di calore

con il lato caldo disposto contro lo scambiatore di

calore; di fissare un blocco freddo sul lateo freddo

del modulo termoelettrico, di provvedere un supporto
del tubo di raccolta del campiocne in impegno con il

blocco freddo e di cellegare elettricamente un

modulo di contreolle al modulo termoelettrico per

azionare selettivamente il medulo termoelettrico

allo scopo di raffreddare un tubo di raccolta del

‘campione alloggiate nel supporto.

In ancora un altro aspetto della

presente

invenzione, un metodo per la raccolta di composti

volatili da campioni di gas comprende le operazioni
di- provvedere uno scambiatore di calore a forma di

U, di fissare un modulo termoelettrico avente un

lato «¢aldo e un lato freddo allo scambiatore di

10

un metodo per assiemare una trappola . a
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calpre con 11 lato <calde disposto’ contro lo

scambiatore di -calore, di provvedere un blocco

fred&o avente un supporfo per impegnare un tubo di
raccolta del campione di gas, di fissare il blocco
freddo sul late freddo del modulo termoelettrico, di

introdurre un tubo di raccolta del campione dei gas

contenente un adsorbente entro il supporto, di

provvedere un riscaldatore in comunicazione con 1l

tubo di raccolta del campioﬁe, di collegare

elettricamente un moedulo di controlle al medulo

termoelettrico ed al riscaldatore, di far passare un

campione di gas attraverso il tubo  adsorbente

alloggiatc entro il supporto, di far azionare dal

modulo di controllo il modulo termoelettrice per

raffreddare il tubo adsorbente e condensare i

componenti del campione, e di far azicnare dal

modulo di controllo il riscaldatore per desorbire i

)

componenti condensati del campione.

La presente invenzione presenta numerosi

vantaggi. L’unitd & portatile e pud essere adattata

ad un gas-~cromatografo esistente oppure essere

installata in un gas—-cromatografo nuovo. Il blocco

freddo a forma di T minimizza le perdite di calore,

- minimizza © 11 volume, aumenta  la velocita di

raffréddamento“ della unita, ed impedisce elevati

11 -
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flussi di caleore alla base e ai moduli
termoelettrici. -L'impiego di un isolamento espanso
riduce le perdite di calore entro 1'unita e

contribuisce a mantenere i componenti della trappcla

a freddo nella loro posizione desiderata entro
1'involucro formato dallo sScambiatore di calore a
forma di U. L’unita fornisce tempi di ciclo rapidi e
una elevata efficienza di raccoita e di ricupero dei
composti volati}i.

Ancora altri vantaggi e benefici della
invenzione risulteranno evidenti alle persone
esperte nella tecnica cui questa si riferisce da una

P

lettura e- da una comprensione della seguente

descrizione dettagliata.

L'invenzione pud assumere una forma fisica in

alcune parti e disposizioni di parti, una forma di

realizzazione preferita della gquale verrd descritta

in dettaglio in questa descrizione ed illustrata nei

disegni allegati che ne fanno parte, ed in cui:

la figura 1 illustra wuna vista prospettica

esplosa di una trappola a freddo termocelettrica;

la figura 2A illustra una vista frontale di un

blocco freddo secondo la presente invenzione;
la figura 2B 1illustra una vista prospettica del

blocco freddo;

12

fiscrizione Albo nr 426/BM|

CERBARO Elena



iy

Jt

la figura 2C illustra una vista laterale _del
biocco freddo;

la -figura 2D illustra una vista dall'alto del
blocceo freddo;

la figura 3 illustra una vista laterale del
tubo adsorbente e del riscaldatore;

la figura 4A illustra una vista prospettica del
mecdule di controllo;

la figura 4B illustra una vista laterale del
modulo di controllo;

la figura 4¢C illﬁstra una vista dall'alté
seZionata del modulo di controllo;

la figura 5 illustra uno schema elettrico del
modulo df controllo;

la figura 6 illustra una yista_prospettica di
una fase di montaggio della trappola a freddo termo-
elett;ica;

la figura 7 illustra una vista prospettica di
una fase di montaggio della trappdla a freddo termo-
elettrica;

la figura 8 illustra una vista prospettica di
una fase di montaggio della trappola a freddo termo-
eiettrica;

la figura 9 illustra una vista prospettica di

un morsetto fenolico;

13
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~“la figura’ 10 illustra una vista prospettica ai

una fase &i‘montagqio della_t;appola a freddo termo-

A

la figura 11 illustra una vista prospettica di

una fase di montaggio della trappdia a freddo termo-

elettrica;

~ la figura 12 illustra una vista prospettica "di

'una:faSe di montaggiOIQ@lla trappola a‘freddo termo-

.éléftrica}

la  figura 13 illustra una vista prospettica

délla“trappola a freddo térmoélettrica completamenté

assiemata;..

la figura 14A illustr57 una valvola a seil

Japerture” -di un gas-cromatografo nella posizione .di

carico; e

la 'fiqﬁra 14B illuéffa_-uha valvola a- sei
apeftq;é' di un gas—cromatografoﬁel}é,posizione di
inie;ione.

Riferéndpsi ai disegni, .che;isﬁno provvisti
solt?ééq alio scopo: di_iliusgrérgr‘uﬁa forma -di

realizzazione preferita della invenzione e non per

~limitare “l’invenzione, 1la figura 1 illustra una

vista —p}ospettica della trappola a freddo tefmoJ
elettrica - 10. La trappola a freddo 10 viene

impiegata per preconcentrare quantita sufficienti di

14
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composti organici wvolatili ({"voc") riscontrati .

rneli'aria ambiente o‘in-altr;-mezzi gassosi per un
rilevamento analitico.

La trappola a f;pddo termoelettrica 10
comprende tre componenti fondamentali. Il primo & il
modulo di trappola a freddo 16. I1 secondo & un
gruppc tubo adsorbente/riscaldatore 22, il terzo &
il modulo_di controllo 28, illustrato nelle figure
4A, 4B, 4C, il guale controlla- il funzionamento
della trappola a freddo 10.

Il . modulo 16 della trappola a freddo 10
comprende una scambiatore di calore 34, un primo ed
un secondo modulo termoelettrico 40, 42, un blocco
freddo 46 e materiale di isolamento 52 {come
illustrato nella figura lé). _Lo scambiatore di
calore 34 fé preferibilmente uno scambiatore di
calore del lato caldo, ad alette, con canali a U. La
configufazione dello scambiatore di calofe 34 con
canali a U serve per massimizzére la dimensione
aello scambiatore di calore 34 per - migliorare
1'efficiénza‘ éenza aumentare la dimensione globale

deélla trappola a freddo 10. Con 1’'aggiunta di un

ventilatore di raffreddamente 43, ‘le dimensioni

globali del modulo 16 sono - preferibilmente

nell’intervallo di 15,2 x 15,2 x17,8 ¢cm (6 x 6 x 7

15
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po}liéi), che pefmeftono al modulo 16. di essere
‘sposéato facilﬁenﬁe e insféliéto i$ modo \gimovibile
; sU gﬁit& GC esistent;. Queéte-qimensipni provvedono
_un' equilibrio tra la capgcité di ‘tfasporto e la

capacita di scambio di calore,.ma si pessono  anche

impiegare moduli aventi dimensioni differenti.

Il modulo 16 contiene preferibilmente @ due.

moduli ;érmoeléttrici 40, 42 che sono collegati in
parailelo,j sebbene rsirpossa'impieqafe un singolo
modulo“'terﬁoelettrico 40 a - 5§Conda délle sue
:condizioﬁi di funéion&meﬁtb"g di brestazione
riéhiésté, gquali temperaturaf di, regolazibne del
punté'uéaldo e del puhto freddé' e. témpi piclo.
I moau}i termoelettrici 40, 42_sono\piccole pompe di

calore a stato solido, con dimensioni variabili da

approssimativamente 1,0 cm2 ad celtre 5,0 cmz. I
moduli = termoelettrici 40, 42'sp65tand'il calore da

;

una zona ad un'altra, creando cosi una differenza 4i

temperatura. I moduli termoelgttriéi 40, 42 sono

formati -da una serie di coppie ~di- semiconduttori

collegate elettricamente in serie e termicamente in ~

parallelo. Quando si applica un

corrente continua, viene adsorbito calore ad un itato

dei moduli termoelettrici 40, 42, raffreddando tale’

lato, mentre il calore viene eSpulso all’altroc lato,

16
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provocando un aumento della temperatura sull'altro

lato. Questo fenomeno & noto come effetto Peltier.

Questi moduli termoelettrici 40, 42 sono

preferibilmente wunita ottenibili commercialmente,

‘quali modello della Melcor Corporation 2S5C055045-

127-63L.

Due di tali moduli termoelettrici 40, 42 sono

attualmente necessari per funzionamento prolungato

per periocdi di tempo superiori a 10 minuti & 300°C.

Con i due moduli termoelettrici 40, 42 e lo

scambiatore di calore 34 a canale a U, calore

sufficiente wviene rimosso dal blocco freddo 46

durante il periodo di riscaldamento della trappola a

freddo 10, in modo che 1 moduli termoelettrici 40,

42 non superano mai la temperatura massima

raccomandata dal produttore, che @

approssima;ivamente dell’ordine d4i 80°C. In una

forma di realizzazlone preferita, 1la temperatura

minima di funzionamento della trappola a freddo 10 &

approssimativamente -45°C. - Il tempo richiesto per
riscaldare la trappola a freddo 10 sino a 300°C &

approssimativamente 20 secondi. Il tempo richiesto

per raffreddare la trappeola a fredde 10 da 300°C a

-30°C & approésimativamente 5,0 minuti.

I1: blocco freddo 46 & un blocco "isolante” che

17
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aumenta 1l'isolamento tra le zone fredda e calda dei

moduli termoelettrici 40, 42. 'Preferibilmente, il

blocco freddo 46 & una forma a "T" in alluminio che

ha una massa termica molto piccéola. La figura 2A

illustra una vista frontale del blocco freddo 46. Il

blocco freddo 46 comprende un cilindro 64 per

‘ricevere e supportare il gruppo tubo adsorbente/

riscaldatore 22. La figura 2B illustra wuna vista

prospettica del blocco freddo 46. La figura 2C

illustra una vista laterale del blocco freddo 46. La

‘figuré 2D illustra una vista dall'alto del blocco

freddo 46. Il -blocco freddo 46 ha preferibilmente

una altezza h di 1,200 pollici, wuno spessore

centrale ¢ di 0,075 pollici, una lunghezza centrale
1 di 1,575 pollici, una lunghezza totale o di 3,000
pollici e una larghezza w di 1,575 pollici quando

impiegato in una trappola a freddo 10 avente le

dimensioni fornite sopra.

La figura 3 illustra una vista dettagliata del

gruppo tubo adsorbente/riscaldatore 22. Il- gruppo

tubo adsorbente/riscaldatore 22 comprende un tubo

adéorbente 70 e un elemento riscaldatore 76 avvolto

intorno al tubo adsorbente 70 per provvedere una

zona riscaldata di approssimativamente 3,0 pollici.

11 riscaldatore pud essere un elemento di

18

ﬁxﬂﬂaw.Abbnré?ﬁﬂMﬂ

CERBARO Eleng



riscaldamento a nastro metallico avvolto a spirale.

Un tale riscaldatore pud essere costruite da un

nastro 'di nichelcromo (spesso approssimativamente

0,007 pollici per una larghezza di 0,125 pollici)

avvolto intorno ad un mandrino del diametro 4di 0,125’

pollici diciannove volte per produrre un elemento di

riscaldamento lungo approssimativamente 2,95

pollici. L’'elemento viene rimosso dal mandrino ed

una estremitd viene squadrata mediante taglio. Un

file conduttore viene brasafo (saldato ad argento)

all’altra estremitad dell’elemento. Il risultante

riscaldatore ¢ lungo circa 2,90 pollici ed ha una

resistenza elettrica di 0,95+0,05 ohm.

Il tubo adsorbente 70 ¢ preferibilhente un tubo
in acciaio inossidabile, rivestito con silice fusa o
rivéstito con guarzo prodoﬁto cqmmercialmente,con un
diametro ‘esterno di'circé:ﬁ;z mm (0,125 pollici) e
una lunghezza di circa 46 em (18 pollici). Il tubo

adsorbente 70 wviene impaccato con uno o pid

adsorbenti per raccogliere VOC prima della analisi.

Il centro 82 dell'esterno del tubo _adsorbente

70 wviene preferibilmente trattatc per rimuovere i

contaminanti 'superficiali e provvedere una buona
superficie per l'attacco delle termocoppie 94, 96,

98. Per esempio, la superficie del tubo pué essere
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sabbiata con una carta smeriglio di ossido di

silicio grana 1200 o equivalente per rimuovere

tutto 1'ossido e guindi essere pulita con acetone o

un altro adatto solvente per rimuovere gualsiasi

olio residuo.

Un pezzo di nastro di vetro 88  largo

approssimativamente 0,5 poliici;e lungo 3 polliéi

viene centrato e fissato lungo l'asse del tubo

adsorbente. Tre termocoppie tipo "K" 94, 96, 98

vengono centrate sul tubo adsorbente 70 e vengono
disposte affiancate contro la supe}ficie del tubo
76. 11 nastro di vetro 88 viene guindi arrotolato
intorno al-tubo adsorbente 70, fissando in posiziene
le tre termocoppie 94, 96, 98.

L'elemente riscaldatore in nichelcromo wviene

fatto scorrere sopra il nastro di vetro. contenente

le termocoppie e 1l’estremita tagliata 1in quadro

viene fissata al tubo in gcciaio inosgidabile
mediante saldatura a punti. ‘'Viene applicata una
tensione all’élemento di _;risga1d§mento a
_spiréle, facendo si che questo si stringa intorno‘al
tubo. Un pezzo di nastro di. vetro wviene collocato

sull'elemento riscaldatore per- mantenerlo in

posizione e provvedere un isolamento elettrico. Un

collegamento. a terra viene ‘provvisto sul tubo
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arrotolando un altro pez2zo di nastro di nichelcromo

(generalmente 1lungo meno di circa 0,375 pollici)

intorno al tubo e saldandolo lungo tutta la sua

lunghezza. Un secondo filo conduttore viené brasato
a gquesto collegamento a terra.

Si impiega uﬁ nasﬁro ai vetro od altro
matéeriale adatto per isqlare, il collegamento

elettrico per 1l riscaldatore e per isolarlo dal

tubo. Si deve avere cura di assicurare un isolamento

elettrico completo dell'elemento riscaldatore e di

mantenere la desiderata resistenza di circa

0,95+0,05 ohm nel gruppo di tubo finito.

I1 tubo adsorbente 70 e 11 suo elemento

riscaldatore 76 vengono fissati entro- un tubo

posizionatore 72 per contribuire a posizionare

questi entro il blocco freddo 46. Un  tubo

posizionatore 72 e un gruppo di dado SwagelokR 184

vengono fatti scerrere sopra il riscaldatore isolato-

76 e i fili conduttori, e il tubo -adsorbente 70
vigné introdottq'in una attrezzagura ai assemblaggio
© per posizionare i1 dado 184 Eispetto all blocco
freddo 46. Il fubo posizionatore 72 e il dado 184
venqono fisséti in posizione e il tubo adsorbénte 70

viene abbassato contro la- - maschera. 'Una resina

epossidica a rapido indurimento o un altro materiale
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‘adatto viene collocato ngi tubp'posizionatore 72 per.

fissare il tubo -adsorbente 70 nella sua posizione

~desiderata. Quando la resina epossidica @

polimerizzata, 11 tubo 70 pud essere rimosso dalla

attrezzatura di montaggio. Se. desiderato, .altra

resina epossidica pud essere aggiunta all’interno

del tubo posizionatore 72 per assicurare una tenuta

ermetica.

-7La - trappola a freddo _puo contenere  tubi
éasorbenti rimovibili e éostftuibili-ﬁer minimizzare
il tempé‘_di prepafazione _della_ifappareéchiaturé
quandé vengoné -imbiegéti' tub}i. con differeﬁti
adsofﬁenti.} Per facilitarel l’intfoduzione e la
‘rimozione di differenti tubi e perl ridurre il

pericolo di danneggiare l'elemento riscaldatore 76 e

le termocoppie associate 94, 96{ 98, il riscaldatore
76 e le termocoppie %4, 96, 98‘ possono essere

fissate;al blocco freddo 46 anziché essere provviste

éu ciascun tubo adsorbente 70.

Riferendosi ancora alle figure 1 e-3} lé figuré

.4A,‘4B e 4C illustrano i1 modulo di controllo 28, la

figura 5 illustra uno schema elettrico del modulo di

controllo 28 impiegato con il* sistema. Il modulo di

“controllo 28 ‘fornisce energia ai moduli termo-

elettrici 40, 4Z e all’elemén;o_diJriscaldamgntol76,

22_, .
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cosi da controllare i punti freddo "~ e caldo

impiegando regolatori individuali della temperatura

100, 102. Il modulo di controllo 28 comprende pure

un c¢ircuite temporizzatore, quale temporizzatori

104, 106, 108 per impostare 1 periodi per 1 «cicli

caldo e freddo. I temporizzatori 104, 106, 108 sono
preferibilﬁente .ottenibili commerciglmente e ben
noti nél}a tecnica.

La trappola a freddo pud comprendere un
adattatore, non illustratq nei digegni, per
collegare 1la trappola a freddo 10 a qualsiasi GC
impiegando una valvola o a sei. ape%ture 120,
illustrata nelle figure l4A e 14B. La figqgura 14A
illus;ré-la valvola 120 nella posizione di carico e
la figufa  148 illustra :ia valvola 120 nella
posizione di iniezione. Ilimodulo di controllo 28
pué comprendere relé 110 efdiréuiti di chiusura dei
contatti 114 che si interfaccianq con il circuito
temporizzatore pef azionare‘la valvola 120_delr gas-—

cromatografo ("GC") e per avviare il GC e_ qualsiasi
sistema di acquisigione di dati associato. La
valvola.lao riméne nella pdéiz;one di carico mentre
il campione viene raccolto e raffreddatol e vVviene

commutata la posiZione di iniezione quando inizia il

desorbimento del campione mediante riscaldamento.
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-, Con il controllore nel modo di riposo, i1

controllore 1100 della temperatura fredda é

operativo. Quando = il contréllorg 100 della

temperatura fredda viene ‘co@mutato al modo di .
funzionamento, 1 temporizzatori 104,-106, 108 sono
_funzioﬁanpi.i Quando il primo ytémporizzatoret 104

viene attivato, un relé 110 viene attivato e viene

inviatoe un segnale per portare la valveola 120 del GC

alla .posizione di carico. Il .primo temporizzatore

104 determina la durata di tempo in cui la valvola

120 del GC si trova nella posizione di carico (modo

di raccolta del campione). ;1 secondo & 11 terzo

temporizzatore 106, 108 vengonp avviati  -al

~c0mp1efamént6 del ciclo dal primo temporizzatore -

;O4.HL;attivazione del secondo temporizzatore 106 fa

Iscatgaré la valvola 120 del GC per commutarsi alla

posizione di  iniezione del” campione (tramite un

éegnale .di"chiusura del contatto momentaneo). 11

sécdndo tq@p§rizzatdre 106 & operativo per tutto il

¢

ciclo - di. funzionamento ~del . 6c. - Il terzo

tempofizzatoreA 108, che inizia simultaneamente, con
i1, secondo. temporizzatore 106, - deﬁermina " la

"_1uﬂgﬁeiga del tempo in cui 1’elemento riscaldatore

76 viene attivato.
‘;Un,;tipico-‘ciclo operativo del @C & dﬁ, 30

',“ 24‘
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minuti, sebbene i1 tempo ciclo possa variare a

-seconda *della quantita di tempo necéssaria per
risolvere cromatograficamente i compoﬁti f&di
interesse. Per miscele coﬁplesse di ;omposti' quali
quélle.&deﬁtificate dal U.S. EPA ﬁomer"composti TO;

147, ﬁer esemplo,. & neceséario i1 tempo ciclo totale

del ~GC di. 30 minuti. Se il tempb di - funzionamento

del GC comprende il tempo di carico. della valvola

della trappola di due minuti,.allora si richiede un-

tempo ‘ciclo totale di trentasétte-minuti. I1 tempo

ciclo minimo viene determinato_dal-tempo di carico,

dal'_téﬁpo_di‘riscaldamentoie'dal'tempo transitorio

(i1 %éMpo richiesto per raggiungere il punto di

temperatura del punto di regolazione caldo), che &

approssimativamente dieci minuti.’

‘Con riferimento alle figure "'da 6 a’ 13,

A

assiemare -La'trappola a fred§6=10.:Con riferimento -

A aila figura 6, i materiali perrlo' gscambiatore 'di

calore 34 vengono preparati 'in modo che le alette

approssimativamenté 1- ‘pollice. Se, desiderato, “le -

alette 126_p6trebberd eSseré,tagliate'o;lavorate dai

25

120; ai cinque minuti e il teﬁpé di  riscaldamento

'feqélazibne freddo dopo .-aver' raggiunto la

“verranno ora-descritti i procedimenti preferiti per

126 preferibilmente. siano pretégliate_ad una altezza di
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macchina durante 1l processo di . fabbricazione. 1In
una forma.di realizzazione ‘preferita, le alette 126
sono unite in posizione con una resina epossidica. I

materiali per lo scambiatore di calore 34 vengono

'quindi saldati insieme in fasi per evitare che la

resina epossidica fonda o bruci. Con rifermento alla

figura 17, prima della saldatura, la piastra di

Sosteqno 132 dello scambiatore di calore 34 wviene

_verificata per la planarita nella zona di montaggio

per. 1 moduli termoelettrici 40, 42. - L'area
supefficiale della piastra di sostegno 132 che viene

in. contatto con 1 moduli tetmdeietfrici 40, 42

dov:gbbe avere una finitu;éflgppéfﬁl Le alette -126"
‘dellg piéétra di sostégno_132 e—lé piastre laterali
136;'l38<§onoApreferibilmeﬁte.c;éate'per minim;zzare.
la gaduta di pressiohe al‘iatbfaria. La biaStré  di”

~sostégﬁ0’l32'e le piastre late;éli'QEG,'l38 veﬁgond

fsaldate insieme nella forma.a U. - -

Prima di fissare i moduli termoelettrici 40, 42

alla*‘piéstfé di sostegno 132'dellé 'scambiatore 4ai
" calore 34, si pud applicare una piccola quantita di
- un giunfoAtermico ad:ehtfambi"il lato fréddo e caldo

dei.  due~ moduli  termoelettrici 40, 42. I moduli’

térﬁoeiettrici3 40, 42 venéono'cOllocati_coh i loro

lati -caldi contro lo scambiatore di calore 34 e i
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fili 140 vengono collegati-al module di controllo

{non illustrato) disposto come 1illustrato nella

figura 7.

Con riferimento alla figura 8, il blocco freddo

46 e 1 morsetti, preferibilmente morsetti fenolici

144, sono collocati ne}la trappoia a freddo 10 <c¢on

il blocco fredde 46 in impegno cen il lato freddo

dei moduli termoelettrici 40, 42. I morsetti possono

anche essere formati da altri materiali resistenti

al calore, oppure il blocco freddo pud essere

mantenuto - in posizione - da gualsiasi altro

apparecchio adatto di bloccaggio o supporto. 1In
alternativa, 1 cémponenti_possono essere mantenuti
in posizione durante 1’assemb1aggio mediante una

attrezzatura, e quindi essere fissati in posizione

dall’isolamento espanso. Se si impiegano morsetti,

il morsetto dovrebbe minimizzare le perdite per

trasferimento termico pur provvedendo adatte forze
di blocéaggio. E’ preferito un morsetto 144 avente
la forma illustrata nella figura 9 e formato da una

resina fenoclica o da altro materiale adatto.

Le witi in acciaio inossidabile gdei morsetti

fenolici 144 vengono strette in modo da ‘provvedére‘

un accoppiaménto comodo e una buona conduttivita

_termica dai moduli termoelettrici 40, .42. véngono
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preferite viti in acciéfa ihossidabile per
hinimizzarelle perdite tegmic@e;'sebbehe si posééno
impiégare anche  altri adétti‘ dispositivi  di
fissaggio. Lo stringimento finale delle viti - vieﬂe
ritardato sino a immediataﬁente: prima del

riempimento della trappola a freddo 1G con materiale

di isolamento 52. Uno strato protettivo, quale uno .-

strate singolo di nastro per condotti o simile, 'puod

essere collocato su tutti i qﬁafffo latiresposti‘dgi
due moduli termoelettrici 40, 42 prima di aggiuﬂgefe

‘l’isolamehto 52. Questo. strato- protettive viene

preféfibilmente impiegato pér ‘impedire che il

'maferiale di isolamento 1iquido in due parti: non

-

catalizzato  52 entri nei moduli’ termoelettrici 40,

42. Tuttavia, se i moduli termoelettrici 40, 42 sono
sigillati, il nastro puod.non essere necessario.
successiva del processo di montaggio, la piastra di

copertufa' superiore 152 e la piastra di copertura

inferiore 154 vengonbffissaté alla trappolara fréddo»

10.. I1 circuito 140 per i moduli termoelettrici 40

42 pus essere inserito attraverso due anelli di’
Qommafl60} 162 nella piastra di copertura inferiore

154.1.Una fbar:iera di nastro . pén'-cpndotti' o di

gualsiaéi”'_altfo ‘materiale . adatto viene  quindi

L
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pollocata sopra le alette lZS-per impedire che il

+

" materiale isolante (non ill@strato) entri nelle

cavifamgelle alette.” Con riferimento alla figura 11,

due huciéi di'tubazioni'166,-168 vengono ingrassati

con ‘un grasso per vuoto di silicone o materiale

equivalente . ¢ quindi montati in posizione per

sigilléfé,il blocco freddo'46;;1e_vi;; dei morsetti
fepélipiAl44 vengono saldamenéé strette.

buﬁ;nte il processo di isﬁiamentb,IUna piccola
quanfita ‘di ma£éria1e di isqlamentOfdi poliuretano
in due pafti viene mescolata;e'preparata secondo 1é

istruzioni del produttore e versata uniformemente

entro lo scambiatore di caloré  34. Per gnd
.scamb;atofe“di calore 34 'avehte' le dimensioni
a?proésiﬁative Apfovviste sopfa, si _ri;hiedono
_approééimativamehte 140~ cc di isdlamento: Il

-

materiale;di isolamento 52 si espande riempiendo lo.

scambiatore di calore '34;a<D0pq indurimento del
materiale . di isolamento 52, ‘i;, materiale di

isolamento 52 viene rifilato a-filo con le- alette

126 _dello scambiatore di caiore\in modo che possa
~essere installata la piastra di copertura anteriore
174. _E’ préferibile‘ lfimpiégd }di_ un fisolémentoa

' espéhdibilé di poliﬁretanoﬁporché‘qqéstOuprpvvedefgn.“
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stabilizzare 1 componenti della trappola a freddo

10. 8i possono anche impiegare altri tipi di

isolamento, sebbene venga preferito un isolamento

espanso od altro isolamento espandibile.

Con riferimento alla figura 12, e continuando

- riferimento alla figura 11, dopo che il materiale

di isolamento 52 & polimerizzate, i due- - nuclei di

tubazione 166, 168 vengono rimossi e connettori

maschio 180, 182, preferibilmente connettori maschio

Swaqelok% vengono inseriti nei dadi sulle piastre di

copertura superiore e inferiore 152, 54. Vengono

gquindi installat la piastra di copertura anteriore

174 e il ventilatore 58 dello scambiatore di calore.

Con'riferimento alla figura 13, la fase finale

.del processo di assemblaggioc & 1'installazione del

tubo adsorbente 70 e dell’'elemento riscaldatore.'76

entro la trappcla a freddo termoelettrica 10. Come

descritto sopra, il tubp adsorbente 70 e il suo

elemento riscaldatore 76 vengono collocati entre un

. tubo 'posizionatore' 72 con un gruppo - di dado

SwagelokR 184 fissato in una posizione -

.prédepefminata. Il_ gruppo di tubo 22 . viene
introdotto nella piastra di COpertura'inferidre 154

e spinto - attraverso il vuoto néll’iéolamento 52

formato dai nuclei di tubaz;one 166, 168 e il

30
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cilindro - 64 del blocco='fredd0 46 'sino a  che

1’estremita anteriore del gruppo di tubo 22 si

estende attraversc il‘connettOre'SwaqélokR 182 sulla

piastra di copertura superiorer 152 e i1 dado

.SwagelokR 184 sul tubo posfzionatore 72 impegna

il connettore SwagelokR-cofrispondente 180 sulla
piastra - di copertura inferiore 154. 1 £ili
conduttori del riscaldatore 76 vengono quindi

collegati‘ai modulo 4i controllo 28 .

La trappota a freddo termoelettrica 10 puodo |

esgere assiemata con un -nuovo gas—cromatografo

oppure . la trappola a freddo termoelettrica 10 pud

L

essere adattata mediante un gualsiasi mezzo adatto

ad un gas-cromatografo esistente.

‘Una prova chimica & stata effettuata . con una-

serie di traguardo di sette . composti volatili

comprendenti 1 comuni idrocarbufi da Cy; a C4 (ad

-esempio etano, etilene e acetilene). Questi composti

sono stati presi come traguardo poicheé essi sono

mplpo’ﬁdlatili e percio sono difficili da catturare

con una precéncentrazione_delfsistema,di trappola a
freddo. Questi 'compgsti 50n0 pure diffusi nella

atmosfera . e sono composti fondamentali nell'eélenco.
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La trappola a freddo & stata provata con un

varian 3600 GC: provvisto di un rivelatore di

ionizzazione a fiamma. Il segnale di wuscita del

rilevatore & stato collegato ad un calcolatore

personale avente uno software ChromPerfect GC.
La separazione & stata eseguita impiegando una

colonna capillare di ossido di alluminio PLOT

{(Chrompack) avente una lunghezza di. 50 m e un

diametro interno @i 0,32 mm. Il forno GC & stato
proqrémmato da —30°C.a 120°cC con un tempo di attesa
iniziale di due minuti e una rampa di lS°C/minuto:
Il gas vettore & azoto tipo zero con una portata di
4 cm3/minuto. I gas di ionizzazione dglla fiamma

sono aria ultra zero {300 cma/minuté) e idrogeno

. ultra zerc (30 cm3/minutq).

La trappola adsorbente & un tubo in acciaio

inossidabile rivestito con silice fusq avente una

lunghezza di 25 cm e un diametro interno di 0,2 c¢m

che viene riempito sequenzialmente con due

adsorbenti. Il primo adsorbente & ca. 0,02 g (2 cm

di 1lunghezza) di Carbopack B (60/80 maglie) e il
secondo adsorbente & ca. 0,02 g (1 c¢m 41" lunghezza)
di Carbosieve S-IIT (60-80 maglie).

I1 flﬁsso del campione atfraverso la trappela

~ viene ‘cqﬁtrollato impiegandoe (1)} wuna wunita di
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controllore del flusso di massa/lettura di Sierra

Instrument Modello 810, e (2} una'pompa a diaframma

doppio Thomas. La portata del campione viene

controllata a 20 cc/minuto con un tempo di raccolta

(carico) di cingue minuto, portando ad un volume di

campione i 100 cm3. La trappola & stata installata

in mode <che durante l’adsorbimente del campione

a -30°¢c, 11l flusso del campione venga diretto

inizialmente attraverso 1'adsorbente Carbopack B e

gquindi attraverso 1'adsorbente Carsieve S-ITII.

Durante 11 desorbimento termico a 250°C, 1 VOC

condensati vengono controlavati dalla trappela.. La

trappola viene .collegata ad una valvola a sel

aperture Valco a due posizioni, che a sua volta ¢

interfacciata con il Varian GC.

Le efficienze raccolta/ricupero sono state

determinate 1impiegando volumi del circuito campione

misurati sperimentalmente (1,18 cm3) R : della

trappola a freddo (104 cma)."Questi risuléati

vengono riportati nella Tabella 1.
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TABELLA 1

FFICIENZE DI RACTOLY

e
S
LR
]
P
vy
"zl
rm
pecslo

PERD FER CONPOSTI DT TRAGUARDD

- Aree di picio . % ricuperato
Composto. | Dirquifo Frova Ho.l Prova No.Z FProva Mo.3- Traps. Trapp. Trapp.
neila aella nella - Hoirt  Ho. 2 Hn.3

trappolz trappola trappola -~

CEtana . R0 24554 325949 se&ga: g %5 000 9
CBtilene . 257 WWE S0 MSY . 0S5 1 %0
Propama 31725 37US Sh154 9 _1@ 02 0
Propilene 5254@ 44751 T R WE 15
Tsabutzno - 32633 51147 74050 134053 R
rh—putana.‘ 39248 45053 66295 12414 BN TR X
fuctilene 10494 20441 32085 . 59845 5 7 9

Fatlore df
ity

dituizinne ~) . 0,4432 ¢,519 4,033
L

Fatbore di

arricchimento ~) gs 88 Bl

La "risposta dell’area del circuito & quella
quantita misurata qﬁando il circuito campione &

provato con una miscela non diluita dei sette

compqéti di traguardo (nominalmente 1 ppm + 10%). I

v

risultatj di risposta dell’area della trappola sono
stati ottenuti provando la trappola a freddo con

livelli_ di1uifi della stessa miscela di gas. La-

percentuale ricuperata e stata cosi- determinata.
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mediante -la misura del rapporte trappola/circuito

diviso per il prodotto del fattore di diluizione e

del fattore di arricchimento, in cuil il fattore di

diluizione &

fattore £i diluizione = flusso del gas 43 arafuyras
flisse deltaria zero pid fiusso del gas di taratura

e i1 fattore di arricchimento &

fattore o1 arricchimento =  volume di raccolta della trappola a freddo
volame del rircuito di campione,

Come illustrato nella Tabella 1, i risultati

sperimentali dimostrano eccellenti ricuperi (100 +
4%) impiegando la trappola a freddo 10.

Sono state descritte precedentemente le forme

di realizzazione preferite. E’' evidente alle persone

esperte nella tecnica <che 1 precedenti metodi

possono comprendere cambiamenti e modifiche senza

scostarsi dalio scopo dgenerale deilla presente
invenzione. - E’ inteso includere tutte quelle
modifiche e alterazioni in quanto queste rientrino

nello scopo delle rivendicazioni allegate o .loro

equivalenti.
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RIVENDICAZIONI

1. - Trappola a freddo termoelettrica per la

raccolta di un campione di gas per 1'analisi,

comprendente:

uno scambiatore di calore a forma di U

avente una base;

un modulo termoelettrico avente un lato

caldo e un lato freddo, detto -lato caldo impegnando

detta base;

un blocco freddo a forma di T c¢he impegna

detto lato freddo di detto modulo termoelettrico ed

avente un cilindro per ricevere in mode rimovibile

un gruppo . di tubo di raccolita del

campione/riscaldatore; e

un modulo di controllo collegato

elettricamente a detto moduloc. termoelettrico, detto

modulo di controllo azionando selettivamente detto

modulo termoelettrico per raffreddare un tubo di

raccolta del campione alleoggiatoe in detto cilindro.

2. - Trappola a freddo termoelettrica secondo

la rivendicagione 1, comprendente inoltre:

un - gecondo modulo termcelettricoe

impegnante detta base e accoppiato in parallelo a

detto primo modulo termoelettrico.

3.7 - Trappocla a freddo termoelettrica‘ secondo
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la rivendicazione 1, comprendente inoltre:

un 1iscolamento espanso intorno a detto
blocco freddo.

4. - Tfappola a freddo termoelettrica per la
raccolta di un campione din gas per 1l'analisi,
comprendente:

.une scambiatore di calore a forma di U
avente una base;
un modulo termoelettrico avente un lato

caldo e un lato freddo, dette lato céldo impegnando

detta_bése;

un blocco freddo impegnante detto lato

freddo di detto modulo termoelettrico e avente un

supporto per ricevere in modo rimovibile un tubo di

raccolta del campione contenente un adsorbente;

un fiscaldatore comunicante con un tubo di

raccolta del campione alloggiato in detto supporto; e

un  modulce di controllo collegato

elettricamente a detto riscaldatore e a detto modulo

termoelettrico, detto modulo di contrelle azionando

selettivamente detto riscaldatore e detto modulo

termoelettrico per riscaldare e raffreddare un tubo

di raccolta del campione alloggiato in detto
supporto.
5. - Trappola a freddo termoelettrica secondo

i
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la 'riGendicazione 4, in cui détto écgmbiatore.rdi
calore & alettatﬁ.'

6. - Trappela a freddo te;moelettrfca secondo
la riveﬁdicazione 4, in cui détto blocco freddo & a
forma di T.

7. .- Trappola a’freddO'termoeléttrica secondo
la rivendicazione 4, in-cui deﬁto supporto comprende
un. cilindro formatb integralmente con detto blocco
freddo.

8. - Trappola a-freddo,tefmoélettrica seconao
la rivendicazione 4, in cui detto blocco freddo é
alluminio.

9. - Trappola a freddo termoelettrica secondo

la riﬁendicazione 4, comprendente inoltre un

morsetto che trattiene-insiemg detta base, detto

modulo termoelettrico e detto blocco‘freddo.

- 10. - Trdppola a freddo termoelettrica secondo

la rivendicazione %, in wcui detto morsetto & un
mOtsetto:fénolico.

1l;vf'?rappola é freddd\éefhﬁe%gtttica~ secbndo
la rivendiéazione 4,'comprenéeﬂte igoltre un secondo

modulo termoelettrico impegnante de;ta base.

12. - Trappela a freddo'te%moelettrica secondo

la rivendicazicone 11, in cul detto primoc modulo

termoelettrico -e detto secondo modulo termoelettrico
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sono collegati in parallelo.
13. - Trappoia a freddo termoelettrica secondo
la rivendicazione 4, comprendente inoltre:
un adattgtore per collegare detto
trappola a freddo termoelettrica ad un gas-

cromatografo.

l14. - Trappocla a freddo termoelettrica secondo

la rivendicazione 4, comprendente inoltre:

un 1isolamento espanso che scherma detto

blocco freddo.

15. - Trappola a freddo termoelettrica secondo

la rivendicazione 14, in cui detto isclamento

2 .
comprende un isolamento in schiuma poliuretanica.

16. - Trappola a freddo termoelettrica secondo

la rivendicazione 4, in cui detto scambiatore 4i

calore a forma di U comprende inoltre:

unia prima ed una seconda pilastre laterali

‘collegate a detta base ed .estendentisi da bordi

opposti di detta base.
17. - Trappola a freddo termoelettrica secondo
la rivendicazione 4, in cui il modulo di controllo

comprende 1inoltre un circuito temporizzatore per

impostare periodi di cicli caidi e freddi, e

controlli " di temperatura per controllare la

temperatura di detto riscaldatore e di detto modulo
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termoelettrico.

18. - Apparecchio per preconcentrare specie
gassose per il rilevamento analitico, comprendente:

uno scambiatore di calore a forma d4i U

avente una base;

‘un modulo termoelettrico avente un lato

caldo e uﬁ léto freddo, detto lato céldo impegnando
detta base;

un blocco fréddo a forma ai T
impegnante detto lato freddo di detto modulo termo-
elettricq ed avente un supporto per impegnare un
tubo di racecolta del campione;

un tubo di raccolta del campione
contenente un- adsorbente, detto tubo di raccolta del

campione essendoe ricevuto in modo rimovibile entro

detto supporto;
un riscaldateore per riscaldare detto

tube di raccolta del campione alloggiato entro detto

supporto; e

un modulo di  controllo collegato

elettricamente a detto riscaldatore e a detto modulo

termoelettrico, detto modulc di controlle azicnando

selettivamente detto riscaldatore e dettec modulo

termoelettrico per riscaldare e raffreddare detto

tubo di raccolta del campione.
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19. - Apparecchic secondo la rivendicazione 18,

comprendente inoltre:

un secondo moduio termoelettrico

impegnante detta base e collegato in parallelo a

detto primo modulco termoelettrico.

20. - Apparecchio secondo la rivendicazione 18,

comprendente incltre:

schermante detto

un 1solamento espanso

blocco freddo e detto tubo adsorbente.

21. - .Apparecchio secondo la rivendicazione 18,

cui detto modulo di controllo comprende inoltre

in
un circuito temporizzatore per impostare periodi di
di controllo della

cicli caldi e freddi e

temperatura per controllare la temperatura 4i detto

riscaldatore e di detto modulo termoelettrico.

per assiemare una trappola a

22. ~ Metodo
freddo termoelettrica per la raccolta di campioni di
gas per 1l’analisi, detto metodo comprendendo le
operazioni di:

caleore a

provvaedere uno Sscambiatore di

forma di U,
fissare un moduloc termoelettrico avente un

caldo e un lato freddo a detto scambiatore di

lato
. contro detto

calore con detto late caido disposto

scambiatore di calore,
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figssare un blocco freddo a detto Lato

freddo di detto moduleo termoelettrico,

provvedere un  supporto del tubo di
raccolta del campione in impegno con -detto .blocco
freddo, e

collegare elettricamente un modulo di

controlleo a detto modulo termoelettrico per azionare

selettivamente detto modulo termoelettrico in modo

da raffreddare un tubo di raccolta del campione

alloggiato in detto supporto.

23. - Metodo per la raccolta di composti

volatili da campioni di gas comprendente le
operazioni di: ‘

provvedere uno scambiatore di «calore a
fprma di.U,

fissare un modulo termoelettrico avente un

lato caldo e un lato freddo a detto scambiatore

di calore con detto lato caldo disposto contro detto
scambiatore di calore,
provvedere un blocco freddo avente un

supporto - per impegnare un tubo di raccolta del

campione di gas,

fissare detto blocco freddo a detto lato

freddo di detto modulo termoeleﬁtrico,

introdurre un tubo di raccolta del -
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campione di gas contenente un adsorbente entro detto

" supporto,

provvedere un riscaldatore in comunicazione

con detto tubo di raccolta del campione,

collegére elettricamente. un modulo di
controllo a detto modulo termoelettrico e a dettq
riscaldatore,

far passare un campione 4i gas attraverso

detto tubo adsorbente alloggiato entro detto

supporto,

far si che detto modulo di controllo

azioni . detto modulo termoelettfico per raffreddare
detto tubo adsorbente e condensare i componénti del
campione,

far si <c¢he detto module di controllo
azionl detto riscaldatore per desdrbire i componenti

del campione condensati.

p.i.: BATTELLE 1AL INSHI TYTE

CERBARO Elena
ﬁaﬂﬁap:ﬂ&:nr42@ﬁ%ﬂ.
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