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En indretning der navniig er anvendeiig til pyrolyse af
faste eller vaskeformige prpgver, der er udtaget i lille mangde,
bestdr navnlig af en milestang-prgvebzrer (9), der er i indgreb i
en rgrformet kappe (2), idet der efierlades et reduceret dgdrums-

. Denne md har et langstrakt hulrum (11), der ud- 2715 _85
munder ved oversiden, og som modtager den prgve, som er i kontakt F|G3B
med vektorgassen. M3lestang-prgvebzreren (9) kan indtage to stii- 16
linger, og i den ene placeres prgven (S) i en zone med moderat

temperatur, og i den anden stilling placeres prgven i en opvarm-
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En sdledes tilvejebragt indretning, der har et meget be-
granset dgdrumsvolumen er serlig anvendelig til brug ved studier af
geclogiske sedimenter.
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Den foreliggende opfindelse angdr en indretning, der navnlig er anven-
delig til pyrolyse af faste eller vaskeformige prgver, der er udtaget
i 1ille mengde, og som bestdr af en rgrformet kappe, hvori der er de-
fineret en zone for opvarmning af prgven, organer til opvarmning og
organer til mdling af temperaturen i nzvnte zone, en prgveberer, der
er beregnet til at blive indfgrt i den rgrformede kappe ind i opvarm-
ningszonen, hvilken rgrformet kappe har en for aflgb beregnet afgangs-
dbning, der er forbundet med mindst en fzlde og/eller et mdle- og ana-
lyseapparat, hvilken indretning ligeledes har en indfgringsabning for
en vektorgas, der er beregnet til at medrive disse aflgb, hvilke ab-
ninger er anbragt pa hver side af opvarmningszonen, hvilken prgvebzrer
er forbundet med en stang, som gar ind i den rgrformede kapper.

Indretningen ifglge opfindelsen er serlig anvendelig til brug ved py-
rolyse, der ledsages af en kromografisk analyse af rene organiske ma-
terialer (asfaltén, kerogén, carbon) eller oplgst i en mineralmatrice
(nyere sedimenter, moderklipper), for eksempel med henblik pa at eta-
blere en forbindelse mellem sammensaztningen af en raolies kulbrinte-
fraktion og dens asfalténpyrolysat, for at etablere en korrelation
mellem kerogénpyrolysaterne og asfalténerne, der er udvundet af samme
moderklippe, eller endda for at kende disse pyrolysaters &ndringer med
den geologiske evolution (funktion af dybden i én og samme formation),
og disse teknikker kan eventuelt anvendes for at tilvejebringe korre-
lationer mellem rdolien og moderklippen og korrelationer mellem raoli-
er.

Der kendes allerede indretninger, der er anvendelige til pyrolyse af
pragver, der er udtaget i 1ille mengde, disse indretninger har en rgr-
formet kappe, i hvis indre der er afgraznset en zone for opvarmning af
prgven, opvarmningsorganer og organer til mdling af temperaturen i
neavnte zone, en prgveholder, der er beregnet til at blive indfart i
den regrformede kappe til navnte opvarmningszone. Den rgrformede kappe
har en til aflgb beregnet afgangsabning, der er forbundet med mdle- og
analyseapparater. Disse indretninger har en abning for indfgring af en
vektorgas, der er beregnet til at medbringe disse aflgb. Abningerne er
anbragt pd hver side af opvarmningszonen.

Prgveholderen er forbundet med en stang, der er i indgreb i den rer-
formede kappe.
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Den vaesentligste ulempe ved visse af disse kendte indretninger er, at
prgven, der er udsat for pyrolysen, er anbragt i et afgrenset rum.
Dette afgrensede rum bestar for eksempel af en skdl, der er forsynet
med et dzksel, hvilket ikke tillader en total skylning ved hjalp af

vektorgassen.

En anden ulempe ved kendte indretninger er, at de udviser et relativt
stort dgdrum mellem pyrolyseovnen og den faelde, hvor pyrolyseproduk-
terne tilbageholdes eller male- og/eller analyseapparatet, hvortil

ovnen er forbundet.

Disse ulemper er ifglge den foreliggende opfindelse overvundet med en
indretning af den ovenfor indikerede type, hvori der mellem stangen og
kappen eksisterer et reduceret ringformet rum for vektorgassens stregm-
ning, at stangen har et langstrakt hulrum, der udmunder i stangens
sidevag ud mod det ringformede rum, og som er indrettet til at modtage
prgven (S), og at der eksisterer tztningsorganer, som sikrer tztningen
mellem stangen og den rgrformede kappe samt, at betjeningsorganer for
positionering af hulrummet i den rgrformede kappe er fastgjort til
stangen ved den ‘ene ende, som ikke skal ind i den rgrformede kappe.

Den rgrformede kappe og prgvebazrerstangen er fortrinsvis anbragt i en
tilnezrmelsesvis vandret retning, idet hulrummet, der indeholder prgven,
er anbragt pa en sadan made, at det udmunder opefter.

Ifglge en sarlig fordelagtig udfgrelsesform omfatter tztningsorganerne
en sammentrykkelig ring, hvori stangen kan glide, hvilken ring samvir-
ker med et tillukningsorgan, der kan fastholdes, for eksempel ved fast-
skruning, pa navnte ende af den rgrformede kappe og sikrer samtidig
ved sammentrykning af ringen, tetheden mellem stangen og kappen samt
fastholdelsen af prgven i en pa forhand valgt stilling inde i den rgr-

formede kappe.

Stangen er fortrinsvis forskydeiig mellem en fgrste stilling, hvor
hulrummet, der indeholder prgven, er anbragt i en zone med moderat
temperatur i den rgrformede kappe og en anden stilling, hvor hulrummet

er anbragt i opvarmningszonen.

Kgleorganer, som for eksempel en ribbekgler,

kan fordelagtigt vare
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anbragt i omradet ved den rgrformede kappes zone med moderat tempera-
tur.

Veggen af den rgrformede kappes boring sdvel som stangens vag kan vare
tilvejebragt af et materiale, der er kemisk inert over for aflgb fra

pyrolysen.

Ifglge en sarlig foretrukket udferelsesform har den rgrformede kappe
en boring, hvis veg er af guld, og stangen er ligeledes af guld.

Stangen kan fordelagtigt have organer for indstilling af stillingen
for hulrummet, som modtager prgven langs og omkring aksen for den rgr-
formede kappe, ndr prgvestangen er i indgreb med kappen.

Opfindelsen vil herefter blive forklaret nermere under henvisning til
udferelsesformer, som er illustreret i den medfglgende tegning, og

hvor

fig. 1 viser et samlet billede af en fgrste udfégrelsesform for ind-
retningen,

fig. 2 et billede af en anden udfgrelsesform med reduceret stgrrelse
eller et mikropyrolyseapparat,

fig. 3A og 3B skematiske snitbilleder, som respektivt viser prgvebzrer-
stangen i en fgrste stilling, hvor prgven er anbragt i en
"kold" zone og i en anden stilling, hvor denne prgve er an-
bragt i opvarmningszonen,

fig. 4 et skematisk snit, der viser prgvebazrerstangen udstyret med
tetnings- og positioneringsorganer savel som en betjenings-
nggle, og

fig. 4A og 4B partielle snit, i forstgrret malestok, af enderne af
denne prgvebzrerstang.

I de forskellige figurer, hvor samme henvisningsbetegnelser er blevet
anvendt til at betegne samme organer, betegner henvisningsbetegnelsen
1 som helhed en rgrformet ovn, der for eksempel bestdr af en Monel
legering, og hvis boring har en veg, der er dannet af en indre rgrfor-
met kappe 2, i hvis indre der er defineret en opvarmningszone 3 for
prgven.

Henvisningsbetegnelsen 4 betegner ovnens opvarmningsorganer, som for
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eksempel en elektrisk modstand, og 5 betegner organer til mdling af
temperaturen i opvarmningszonen 3 (termoelement).

Den rgrformede kappe 2 har en aflgb-afgangsabning 6, som er forbundet
med en eller flere felder 7 (se fig. 1) og/eller med midle- og analyse-
apparater 7a, som for eksempel et apparat til gasfasekromatografi (se
fig. 2) og en indfgringsabning 8 for en vektorgas (for eksempel ar-
gon), der har til formal at medrive disse aflgb.

Apparatet 7a kan for eksempel Tigeledes besta af en flammeioniserings-
detektor.

Abningerne 6 og 8 er anbragt pa hver side af opvarmningszenen 3.

Prgvebzreren bestdar i det vasentlige af en stang 9, som er i indgreb
med den rgrformede kappe 2 pa en siadan made, at der bestar et ringfor-
met reduceret rum 10 for vektorgassens strgmning.

Prgvebererstangen 9 har et langstrakt hulrum 11 med reduceret volumen
eller en rende, der udmunder pa stangens sideveg. I det viste eksempel
er dette hulrum med en meget Tangstrakt form beregnet til at modtage
en prgve S i et Tag med meget 1ille tykkelse. Ovnen 1 er anbragt pd en
tilnarmelsesvis vandret made, og stangen 9 er anbragt i kappen 8 pa en
sadan made, at hulrummet 11, der modtager prgven, udmunder opefter.
Denne placering bevirker, at dédrummet inde i den rgrformede ovn 1 kan
reduceres mest muligt.

Indretningen har ligeledes tatnings- og positioneringsorganer for hul-
rummet 11 i den rgrformet kappe 2, hvilke organer passer til den ene
ende af kappen 2.

I den viste udfgrelsesform bestar disse organer af en sammentrykkelig
ring 12, hvori stangen 9 kan glide, hvilken ring samvirker med et or-
gan 13, der er beregnet for tillukning af ovnen, og som kan Tukkes,
for eksempel ved fastskruning, til enden af denne ovn, og sidledes ved
sammentryk af ringen 12 samtidig sikrer t®theden mellem stangen 9 og
kappen 2, savel som fastholdelsen af hulrummet 11, og sdledes prgven S
i en pa forhand valgt stilling inde i den rgrformede kappe 2.
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Den ovenfor beskrevne indretning udviser en fordel, idet den ikke in-
deholder nogen ventiler og heller intet strgmdeleorgan i banen for
pyrolyseaflgbene.

Prgvebazrerstangen 9 er forskydelig mellem en fgrste stilling (se fig.
3A), hvor hulrummet 11, der indeholder prgven S, er anbragt i en zone
med moderat temperatur i den rgrformede kappe 2 og en anden stilling
(se fig. 3B), hvor hulrummet 11 er anbragt i nzvnte opvarmningszone 3.

Afkglingsorganerne bestdr af en ribbekgler 14, som er anbragt i omra-
det ved zonen med moderat temperatur eller den rgrformede kappes "kol-

de zone".

Ifglge en specifik foretrukket udfdrelsesform er kappe 2 eller i det
mindste dens inderveg af guld, og det samme gzlder for stangen.

Denne udfgrelsesform, hvor kappen 2 og stangen 9 er af guld, udviser
fglgende fordele:

a) ingen risiko for kemisk reaktion mellem stangen og prgven, og
hulrummet 11 kan let renses efter hver prévning, for eksempel ved
hjelp af en oxygenluftstrale ved 550°C, som afbrender restproduk-
terne;

b) en reduktion af temperaturgradienten langs kappen 2 (for eksempel
nir der er 550°C i opvarmningszonen er temperaturen ved ovnens
udgang ca. 400°C eller den kan blot vare ca. 300°C, hvis kappen 2
er fremstillet af en Monel Tegering, ligesom den rgrformede kappe

1).

Dette undertrykker risikoen for kondensation af tunge produkter fra
aflgbene fra pyrolysen mellem opvarmningszonen 3 og felden 7 eller
male- og detektionsapparaterne 7a, som er forbundet med ovnens afgang.
Denne fordel er vaesentlig i tilfaelde af pyrolyse af asfalténer eller
kerogéner, hvor de tunge produkter kan reprasentere op til 70% af af-
1gbene.

Med en sadan konstruktion (med kappen 2 af guld) ndr de tunge produk-
ter felden 7 eller male- og analyseapparaterne 7a;
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c) en lettere indfgring af pregvebazrerstangen 9 i kappen 2.

Forsgg viser saledes, at en stang af rustfrit stdl pa grund af det
1i1le ringformede spillerum mellem elementerne, idet den vrides, kan
sidde fast i kappen 2 og ikke mere kan indfgres i denne kappe, medens
en stang af quld (blgdt metal) altid Tet kan bringes i indgreb og trak-
kes tilbage.

Organerne til indstilling af hulrummet 11’s stilling inde i kappen 2

og omkring sidstnzvntes akse, ndr stangen 9 er i indgreb i denne kap-

pe, bestar af en fladside 15, der er udsparet pa stangen 9. Denne flad-
side ger det muligt at positionere stangen 9 pa en sadan mide, at hul-

rummet 11, der indeholder prgven S, udmunder opefter. Fladsiden 15's

stilling er bestemt pa en sadan made, at den hviler mod kappen 2’s

yderside, nar stangen 9 er i indgreb i denne, og hulrummet 11 er posi-

tioneret i opvarmningszonen 3.

Et betjeningsorgan eller nggle 16 passer til den ende af stangen 9,
der er modstillet den, som er i indgreb i kappen 2 ( se fig. 4 og 4A).
Denne nggle er beregnet til at begranse stangen 9’s inddrivning i kap-
pen 2, idet den kommer i anlag mod tillukningsorganet 13 i den stil-
ling, som er vist i fig. 3B.

For i sa stor udstrazkning som muligt at begreznse ovnens dgdrumsvolumen
under pyrolysen er stangen 9’s langde fordelagtigt valgt pd en sidan
made, at denne stangs ende, der, i den inddrevne stilling, som er vist
i fig. 3B, er i indgreb med kappen 2 og tilnzrmelsesvis nar afgangséb-
ningen 6 for aflgbene.

Herefter vil der blive beskrevet driftsmader for indretningen, som
lige er blevet beskrevet.

Prgvebererstangen 9 vejes fgr og efter prgven S anbringes i hulrummet
11 (se fig. 4B). '

Den ende af stangen 9, der er narmest hulrummet 11, indfdres i ovnen,
og stangens anden ende er i indgreb med den sammentrykkelig ring 12
(for eksempel af silikone), som er anbragt i ti]lukningsorgénet 13 (se
fig. 4), nar det skrues pa den ende af ovnen 1, der er anbragt i omra-
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det ved ribbekgleren 14.

Ringen 12, der er anbragt i denne "kolde" zone af ovnen udelukker ri-
sikoen for friggrelse af forureningsprodukter under stigningen i ovnens

temperatur.

Selv om organet 13 ikke er skruet i bund, kan stangen 9 glide i ringen
12, og hulrummet 11 kan anbringes i ovnens "kolde" zone overfor ribbe-

kgleren 14.

I den udfgrelsesform for opfindelsen, der er illustreret i fig. 1,
anvendes for eksempel en prgvemengde, der er mellem 5 og 100 mg, og i
den udfgrelsesform, der er vist i fig. 2, eller et mikropyrolyseappa-
rat, en prgvemengde, der er mellem 25 og 200 mikrogram.

Vektorgassen (for eksempel argon) indfgres umiddelbart bag ved ribbe-
keleren 14 s& nar s& muligt ovnens indgang, hvilket tilvejebringer en
skylning, som fjerner restluft, der er indeholdt i ovnen.

Ovnens afgang kan vere forbundet direkte med et apparat til gasfase-
kromatografi, men i det viste eksempel er denne afgang forbundet med
en kendt felde 7, hvori afgangsdbningen er udstyret med en ventil 17,
der er anbragt i en aben stilling under dette skylningstrin, hvilket
gor det muligt for vektorgassen at udslippe.

Nir dette trin er afsluttet, kan stangen 9 skubbes ind i den kolde
ovn, indtil prgven er anbragt i opvarmningszonen 3 (en stilling der er
indstillet ved hjalp af fladsiden 15), hvorefter ovnens temperaturstig-
ning programmeres, eller ovnen kan forvarmes fgr stangen skubbes ind.
I sidstnzvnte tilfalde tilvejebringes en nasten-gjeblikkelig (semi-
flash) temperaturforggelse af prgven pd grund af gulds varmelednings-

evne.

I begge tilfzlde sikrer tillukningsorganet 13’s blokering pd en gang
tetheden og fastholdelsen af prgven S i opvarmningszonen 3.

Fer hver pyrolyse sikres det, at prgven ikke indeholder en fraktion,
der kan fordampe, idet den udszttes for en preopvarmning fer pabegyn-
delsen af programmeringen, der hzver temperaturen i prgven S til for
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eksempel 550°C.

Alternativt tilbagetrazkkes stangen efter, at denne przopvarmning er
udfgrt for igen at anbringe prgven i den kolde zone (efter en let ud-
skruning af tillukningsorganet 13).

Til slut opvarmes ovnen til for eksempel 550°C, fgr préven genplaceres
i ovnens opvarmningszone 3.

Afgangsventilen for felden 7 Tukkes under opvarmningen, og falden 7 er
omsluttet af en 1ille skal 18, der indeholder vaskeformig nitrogen.

Den argon, som forlader ovnen, bliver flydende ved kontakt med den
vaskeformige nitrogen, og pyrolyseprodukterne kondenseres med argonen
i felden.

Et sadant resultat vil ikke kunne opnds, hvis vektorgassen er helium,
da denne gas ikke kondenserer ved kontakt med vaskeformig nitrogen og .
frembringer et overtryk i denne stilling, hvor afgangsventilen 17 er
Tukket.

Opvarmningen standses, ndr det antages, at pyrolysen er afsluttet (ef-
ter for eksempel 5 minutter), og ventilen 17 &bnes for at lade rest-
argon udslippe.

Derefter adskilles fzlden 7 ved afskruning fra ovnen, idet den for-
bliver i den 1ille skdl 18, sadledes at den genopvarmes langsomt og
1idt efter 1idt friggres den argon, som den indeholder (ventilen 17 er
aben).

Til slut er der alene vaskeformige og faste produkter fra pyrolysen
tilbage i faelden 7 (C6 + i tilfelde med kulbrinter).

Derefter indfgres et oplgsningsmiddel i falden 7, som for eksempel
pentan, og med en sprgjte udtages en vis mengde af den tilvejebragte
oplgsning, og denne udtagne mengde indsprgjtes i et apparat til ana-
lyse ved gasfasekromatografi.

Man kan ligeledes, i felde 7, indfgre kloroform og veje den tilveje-
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bragte oplgsning i en aluminiumsvegtskdl, fer der udfgres en vaskefase-
kromatografi med henblik pa at udskille pyrolyseaflgbene.

I det tilfelde hvor pyrolyseprodukterne er kulbrinter kan denne vaske-
fasekromatografi gere det muligt at adskille pyrolyseprodukterne i tre
fraktioner: mettede kulbrinter, aromatiske kulbrinter og tunge produk-
ter.

Man kan endelig foretage en slutanalyse af produkterne af hver af dis-
se fraktioner ved gasfasekromatografi eller massespektrometri.
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Patentkrayv.

1. Indretning der navnlig er anvendelig til pyrolyse af faste eller
vaskeformige prgver (S), der er udtaget i 1ille mengde, og som bestdr
af en rgrformet kappe (2), hvori der er defineret en zone (3) for op-
varmning af prgven (S), organer (4) til opvarmning og organer (5) til
maling af temperaturen i navnte zone (3), en prgvebazrer (11), der er
beregnet til at blive indfgrt i den rgrformede kappe (2) ind i opvarm-
ningszonen (3), hvilken rgrformet kappe (2) har en for aflgb beregnet
afgangsabning (6), der er forbundet med mindst en fazlde (7) og/eller
et male- og analyseapparat (7a), hvilken indretning ligeledes har en
indferingsdbning (8) for en vektorgas, der er beregnet til at medrive
disse aflgb, hvilke abninger (6,8) er anbragt pa hver side af opvarm-
ningszonen (3), hvilken prgvebazrer (11) er forbundet med en stang (9),
som gdr ind i den rgrformede kappe (2), kendetegnet ved, at
der mellem stangen (9) og kappen (2) eksisterer et reduceret ringfor-
met rum (10) for vektorgassens strgmning, at stangen (9) har et lang-
strakt hulrum (11), der udmunder i stangens (9) sidevag ud mod det
ringformede rum (10), og som er indrettet til at modtage praoven (S),
og at der eksisterer tztningsorganer (13), som sikrer tztningen mellem
stangen (9) og den rgrformede kappe (2), samt at betjeningsorganer
(16) for positionering af hulrummet (11) i den rgrformede kappe (2) er
fastgjort til stangen (9) ved den ene ende, som ikke skal ind i den
rgrformede kappe (2).

2. Indretning ifglge kravl, kendet egnet ved, at den rgrfor-
mede kappe (2) og prgvebarerstangen (9) er anbragt i en tilnarmelsesvis
vandret retning, og at hulrummet (11), der indeholder prgven (S), er
anbragt pd en sadan midde, at den vender opefter.

3. Indretning ifelge et hvilket som helst af de foregdende krav,
kendetegnet ved, at tetningsorganerne (13) omfatter en sam-
mentrykkelig ring (12), hvori stangen (9) kan glide, hvilken ring (12)
samvirker med et tillukningsorgan, som kan fastlases, for eksempel ved
fastskruning ved enden af den rgrformede kappe (2) og samtidig ved
sammentrykning af ringen (12), sikrer tztheden mellem stangen (9) og
kappen (2) og fastholdelsen af prgven (S) i en pa forhand valgt stil-
ling inde i den rgrformede kappe (2).
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4. Indretning ifglge et hvilket som helst af de foregdende krav,
kendetegnet ved, at stangen (9) er forskydelig mellem en
fgrste stilling, hvor hulrummet (11), der indeholder prgven (S), er
anbragt i en zone med moderat temperatur i den rgrformede kappe (2),
og en anden stilling, hvor hulrummet (11) er anbragt i opvarmningszo-
nen (3).

5. Indretning ifslge krav 4, kende t e gn et ved, at afkglings-
organer, som for eksempel en ribbekgler (14), er anbragt i omradet for
zonen med moderat temperatur i den rgrformede kappe (2).

6. Indretning ifglge krav 1, kende t e gn et ved, at den rgrfor-
mede kappe (2) har en boring, hvis vag er af guld, og at stangen Tige-
ledes er af guid.

7. Indretning ifglge krav 1, kende t egn et ved, at betjenings-

organerne (16) bestdr af en fladside (15), der er udsparet pa stangen

(9), at denne fladsides (15) stilling er bestemt p& en sadan made, at

den forbliver udenfor kappen (2), ndr stangen (9) er i indgreb i sidst-
nevnte, og hulrummet (11) er positioneret i opvarmningszonen (3), idet

stangen (9) har en sidan lazngde, at dens ende, der er i indgreb med

den rgrformede kappe (2), i denne stilling, tilnzrmelsesvis er udstrakt
til afgangsdbningen (6) for aflgbene.

8. Indretning ifelge krav 1, kendetegnet ved, at et betje-
ningsorgan (16) eller nggle sidder pa den ende af stangen (9), der er
modstillet den som er i indgreb i den rgrformede kappe (2), hvilket
betjeningsorgan (16) er beregnet til at begranse stangens (9) inddriv-
ning i kappen (2) ved anlag mod tillukningsorganet (13).

9. Indretning ifglge krav 1, kendetegnet ved, at hulrummet
(11) har en form, der er beregnet til at modtage pregven (S) i et lag
med meget 1ille tykkelse.



DK 160779 B

AAAIAAEHE RS RRRSSSSESS /AWV/ MANR..

\ T, ¢

va 7
Z

=53 S NA AN NAA A AN AN NN

\ | IR 7 7 e

LLLLLLLLL . LK

\\\\\\

1'9d




FIG.2

DK 1607798B

2

i |
P B S e

AOITEITETINT I IIEITIIIIOTG AT HIDGIDITEDIIIINIL.
NNVANY

l
=




DK 160779B

m\|l||

_r\\\\\ >

914

- —_—
————

777

X va
X

I R

¢ al

‘w\\t.\\N\.\\\\\\\\\\\\\N\..\u\\VMNM\V\.\\! X \
S~




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

