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(57) Abstract

A device for dehydrating and/or embedding preferably frozen
samples, consisting of a dewar vessel (1) filled with liquid nitrogen (2) =
and a metal component (4) of a good heat conducting material secured | :/19
to the base, the upper end of which in the base region of the dewar vessel |
neck has a cover (5) with a metal cooling surface (6, 7) which corre- zi z|
sponds to matching lower contact surfaces of the thermostatically heated
(9, 10) substitution (PLT) container (8) or the lower part of a freeze-dry-
ing chamber in such a way as to ensure good heat transfer between the

corresponding surfaces.

(57) Zusammenfassung

Vorrichtung zur Entwisserung und/oder Einbettung vorzugsweise
gefrorener Proben, bestehend aus einem mit Fliissigstickstoff (2) gefiill-
ten DewargefdR (1) und einem am Boden verankerten (3) metallischen
Element (4) aus gut wirmeleitendem Material, das an seinem oberen En-
de im Ansatzbereich des Dewarhalses einen Deckel (5) mit einer metalli-
schen Kiihlflache (6, 7) aufweist, die mit den komplementir ausgebilde-
ten unteren Kontaktflichen der thermostatisch beheizten (9, 10) Substi-
tutions-(PLT)-Behilter (8) bzw. des Unterteiles einer Gefriertrocknungs-
kammer in einer Weise korrespondiert, die einen guten Wirmeiibergang

zwischen den korrespondierenden Flachen gewihrleistet.
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Vorrichtung zur Entwdsserung und/oder Einbettung von Proben

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Entwdsserung und/oder
Einbettung von Proben, insbesondere bei Temperaturen zwischen
+20°C und -120°C, in einem Probenbehdlter mit thermostatisch
geregelter Temperatur in einem Flissigstickstoff enthaltenden
DewargefaB.

Zur raschen "Immobilisierung” werden Proben fiir mikroskopische
oder elektronenmikroskopische Untersuchungen h&ufig extrem rasch
eingefroren. AnschlieBend wird das in den Proben enthaltene Eis
bei Temperaturen zwischen -80°C und -120°C entweder durch polare
Losungsmittel (z. B. Methanol: "Kryosubstitution", vgl. hierzu
u.a. Patentschriften DE 29 44 484 C2 oder DE 34 25 744 C2 bzw.
H.Sitte, ZEISS MEM 3, 25-31, 1984 oder H.Sitte et al, GIT Labor-
Medizin, 10, 199-208, 1987, dortselbst weiterfiihrende Literatur)
oder im Vakuum bzw. durch Reduktion des Wasserdampf-Partialdruckes
("Gefriertrockung": vgl. hierzu u.a.Patentschrift: DE 27 39 796
bzw. L.-Edelmann, Mikroskopie, Wien, 35, 31-36, 1979 sowie
L.Edelmann, Scanning Electron Microscopy, 1V,1337-1356, 1986,
dortselbst weiterfiihrende Literatur) weitgehend entfernt, so daB
anschlieBend die getrockenten Proben in Paraffin oder in einem
geeigneten Kunststoff fiir eine nachfolgende Schnittpréparation
eingebettet werden konnen. Eine Alternative zu diesem Verfahren

bietet die "PLT-Methode" (PLT steht fiir "Progressive Lowering of

Temperature; vgl. hierzu u.a. E. Carlema]m et al, J. Microscopy,
Oxford 126, 123-143, 1982; dortselbst weitere Literaturhinweise),
bei der die Proben zﬁnéchst chemisch, beispielsweise in einer
Aldehydldsung fixiert werden und anschlieBend wéhrend ihrer
Entwdsserung in polaren Medien (z. B. Azeton oder Methanol)
jeweils in jenem Umfang abgekiih1t werden, in welchem der
Gefrierpunkt der Mischung abnimmt. Die Einbettung erfolgt auch in
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diesem Fall durch UV-Polymerisation eines Monomer-Ansatzes bei
Temperaturen zwischen -30°C und -70°C. Sowohl fiir die
Kryosubstitution und fiir die PLT-Methode, als auch fiir die
Gefriertrocknung wurden Systeme entwickelt, in denen zum Erreichen
der bendtigten tiefen Temperaturen sowie zum Erzeugen eines
Kryosorptions-Vakuums Flissigstickstoff (hinfort LN2) dient. In
diesen Systemen (vgl. zitierte Literatur) werden nach dem Stand
der Technik die zum Trocknen der Proben vorgesehenen Behdlter
entweder im Hals eines DewargefdBes oder in dessen nach unten
erweiterten Innenraum angeordnet, wobei die LN2-Kiihlung im
Dewarhals indirekt durch den laufend gebildeten gasférmigen
Stickstoff (hinfort GN2) oder durch Warmeableitung iiber

" zwischengeschaltete Festkdrper bzw. im Innenraum des DewargeféBes
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durch direkten Kontakt mit LN2 erfolgt.

Ein wesentlicher Nachteil derartiger Systeme besteht darin, daB
jede dieser aufwendigen Anordnungen, welche neben dem DewargefaB
zur Aufnahme des LN2 liber zumindest einen Regelkreis zur
thermostatischen Regelung der Probentemperatur sowie iiber
Kontrollsysteme zur Anzeige des LN2-Fiillstandes und Warnsysteme
zur Anzeige eines zu geringen LN2-Fiillstandes verfiigen miissen,
lediglich fir eine dieser Tieftemperatur-Methoden zur Trocknung
gefrorener Objekte geeignet ist, welche zudem oftmals im Vergleich
alternierend durchgefiihrt werden missen. Man ist daher haufig
gezwungen, neben einem System zur Kryosubstitution und/oder PLT-
Inkubation eine &hnlich aufwendig ausgestattete Apparatur zur
Gefriertrocknung zu erwerben, wenn man kompetente vergleichende
Untersuchungen in diesem Bereich der Wissenschaft anstellen will.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine fiir mehrere
Verfahren geeignete Anordnung zu schaffen.

ErfindungsgemdB wird diese Aufgabe dadurch geldst, daB im
DewargefdB eine fest mit diesem verbundene und durch
Flissigstickstoff gekiihite ortsfeste metallische Kiih1flache



WO 94/05995 PCT/EP93/02408

angeordnet ist, und daB der in das Dewargef&B 18sbar einsetzbare
Probenbehdlter eine zur Kih1flache komplementdre Kontaktfldche
aufweist, die bei eingesetztem Probenbehdlter an der ortsfesten
Kiih1fldche anliegt und damit einen guten Wirmeaustausch zwischen
5 ortsfester Kiih1flache und der zu ihr komplementéren Kontaktfldche

sicherstellt. Der Dewarbehdlter weist zu diesem Zweck eine
vorzugsweise plane und/oder zylindrische Kiih1fldche auf, die mit
dem LN2 direkt oder indirekt im Kontakt steht, wobei Wirme-
leitvermbgen und Materialquerschnitt der Festkdrperverbindung

10 (z.B. Aluminium mit Querschnitt > 10 cm2) einen Wirmewiderstand
bewirken, der auch bei minimq]em LN2-Fiillstand im DewargefdB eine
Temperatur der Kiih1fldche gewdhrleistet, die nicht wesentlich (<
20°C) vom LN2-Siedepunkt (-196°C) differiert. Wie erwihnt,
korrespondiert die ortsfeste Kiih1flidche erfindungsgemdB mit den

15 komplementdr ausgebildeten Kontaktflichen des jeweils abnehmbaren
als Substitutions- bzw. PLT- bzw. Gefriertrocknungsbehdlters
ausgebildeten Probenbehdlters, die gegeneinander austauschbar sind
und jeweils durch die komplementdre Ausbildung zur ortsfesten
Kih1f1dche im DewargefaB einen guten Wirmeaustausch gewdhrleisten.

20 Besonders vorteilhaft ist es, wenn die Festkdrperverbindung
zwischen der ortsfesten Kiih1fldche im DewargefdB und dem LN2 im
Dewarinnenraum eine Rohre darstellt und die Kiih1flache eine mit
dieser RGhre kommunizierende Offnung aufweist.

Im Hinblick auf die Gefrierpunkte der iiblichen Entwdsserungs- bzw.

25 Substitutionsmedien (-80°C bis -120°C) ist es vorteilhaft, den
Warmeaustausch zwischen der ortsfesten Kiih1fldche im DewargefiB
und dem Substitutionsbehdlter, der in der Regel bei entsprechender
Temperatur-Zeit-Steuerung auch als PLT-Behdlter eingesetzt werden
kann, dadurch zu beschrénken, daB der Kontakt und/oder der

30 Querschnitt der metallischen Verbindung zwischen den kor-
respondierenden Fldchen auf jene MaBe beschrankt werden, die eine
Temperatur im gewiinschten Bereich eben gewdhrleisten, da
andernfalls die thermostatische Beheizung dieses Substitutions-
(PLT)-Behd1ters zu einem unnotwendig hohen LN2-Verbrauch fiihrt.
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ZweckmdBig ist es daher, wenn die Unterseite des thermostatisch
behejzten Substitutions-(PLT)-Behdlters groBteils, vorzugsweise zu
mehr als 90 % durch eine vorzugsweise plane bzw. scheibenférmig
ausgebildete thermisch isolierende Lage bedeckt ist, die
vorzugsweise aus einem geschdumten Kunststoff, beispielsweise
Styrol- oder Polyurethan-Schaum, besteht. Eine weitere
Ausgestaltung der Substitutions-(PLT)-Anordnung kann darin
bestehen, daB der Behdlter an seiner oberen Seite eine ringférmige
Nut und in seinem Zentrum eine Nachfiil16ffnung fiir LN2 aufweist,
die mit der Nachfiil16ffnung der ortsfest im DewargefaB
angeordneten Kiih1flache korrespondiert, so daB im Verein mit einer
hiilsenformigen Ausbildung der Kontaktflache des Behalters durch
eine zentrale Offnung wihrend des iiblichen Betriebes LN2 in das
DewargefdB nachgefiillt werden kann. Die Vorrichtung kann dadurch
weiter ausgestaltet werden, daB der Dewarhals durch einen
vorzugsweise durchsichtigen und UV-durchldssigen Deckel
verschlieBbar ist, der aus zwei Platten besteht, von denen eine an
einer vertikal verschieblichen Hiilse befestigt ist und bis zur
Oberkante des Substitutions-(PLT)-Behdlters in den Dewarhals
abgesenkt werden kann, und wobei der Deckel nach Anheben dieser
verschieblichen Platte horizontal zum Offnen der
Substitutionskammer verschoben werden kann. SchlieBlich kann zum
Absaugen von giftigen Dampfen (z.B. 0S0j-Zusatz zum
Substitutionsmedium bzw. fliichtige Komponenten der Acrylmonomere
flir die Tieftemperatur-Einbettung), die mit dem abdampfenden GN2
aus dem Dewarhals bzw. Substitutionsraum entweichen, eine
ringférmige Absaugung vorgesehen werden, welche diese Dampfe
mittels eines Exhaustors (z.B. Ventilators) iiber ein Rohr in einen
Abzug oder ins Freie ableitet. '

GemdB einer speziellen Ausfiihrungsform der Erfindung kann anstelle

~ des Substitutions-(PLT)-Behdlters ein evakuierbarer Einsatz zur

Gefriertrocknung (hinfort GT) in den Dewarhals eingebracht werden,
dessen vorzugsweise plane Bodenfliche in gleicher Weise mit der
komplementdren Kontaktflache der ortsfesten Kiih1fldche im
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DewargefdB korrespondiert und durch diesen Kontakt auf eine
Temperatur < -176°C abgekiih1t wird. Hierdurch entstehen bei einer
Ausbildung aus gut wérmeleitendem Metall im Inneren des Va-
kuumbeh&lters groBe Kondensationsfléchen, die bei Bedarf noch
durch (eine) zusdtzliche Kondensationsfliche(n) verstdrkt werden
konnen. Wie der Substitutionsbehdlter, so weist auch diese GT-
Kammer einen thermostatisch beheizten Probenteller auf, die nach
einem bevorzugten Merkmal der Erfindung von der gleichen
elektrischen Regeieinrichtung versorgt wird.

Weitere Vorteile und Merkmale der Erfindung ergeben sich aus der
nachfolgenden Beschreibung bevorzugter Ausfiihrungsbeispiele anhand
der Zeichnungen.

Fig. 1 zeigt einen schematischen Schnitt durch ein Dewargef@B, das
eine bevorzugte Installation zur Aufnahme des Substitutions-(PLT)-
Behdlters oder einer GT-Kammer aufweist und mit einem
Substitutions-(PLT)-Behdlter beispielhaft bestiickt ist.

Ebenfalls in einem schematischen Querschnitt zeigt

Fig. 2 einen Substitutionsbehdlter dhnlich Fig. 1 mit Einsdtzen
zur Substitution bzw. zur PLT-Inkubation und Flacheinbettung von
Proben.

Fig. 3 zeigt einen modifizierten Substitutions-(PLT)-Behdlter mit
einer Ringnute zur Aufnahme von prendorf—Réhrchen zur
Substitution, PLT-Inkubation und/oder Tieftemperatur-Einbettung
von Proben.

Fig. 4 zeigt beispielhaft eine einfache Gefriertrocknungskammer
mit einem RohranschluB zum Evakuieren, einen Probenteller und
einer zusdtzlichen Kondensationsflache.
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Die erfindungsgemdBe Vorrichtung nach Fig. 1 besteht aus einem
DewargefdB 1 mit LN2-Fiillung 2, an dessen Bodenelement 3 eine
Réhre 4 aus gut wirmeleitendem Metall (z.B. Aluminium) verankert
ist, welche nach oben durch einen Deckel 5 mit einer zylindrischen
Ausnehmung 6 abgeschlossen wird. Rohre 4 und Deckel 5 befinden
sich in einem guten Warmekontakt zueinander. Die Zylinderflache 6
sowie die plane Oberseite 7 des Deckels bilden die ortsfesten
Kiih1f1dchen, an denen die komplementdren Kontaktfldchen der
Substitutionskammer 8, welche aus gut wiarmeleitendem Metall
besteht, und eine Heizpatrone 9 sowie einen Temperatursensor 10
(z.B. Pt100) zur thermostatischen Regelung ihrer Temperatur
enthdlt. Im Hinblick auf die fiir eine Kryosubstitution bzw. PLT-
Inkubation und/oder Tieftemperatur-Einbettung erforderliche
Temperatur des Behdlters 8 (+20°C bis minimal -120°C) ist der
metallische Warmekontakt auf den Querschnitt des Stehbolzens 53
(rund 1 cm?) beschrénkt, der beispielsweise iiber das Element 11
und seine Zylinderfldche 11 mit der korrespondiernden Zylin-
derfléche 6 des Deckels 5 in gutem Warmekontakt steht und mit der
Bodenflache des Behdlters 8 ebenfalls widrmeleitend (Verschraubung)
verbunden ist. Die restliche Bodenfldche des Behdlters 8 ist durch
eine Warmeisolation 12 (z.B. Polyurethan-Schaum) bedeckt, deren
freie Unterseite durch eine Blechplatte 13 geschiitzt ist. Die
Réhre 4 1ist iiber eine zylindrische Hiilse 14 aus diinnwandigem Edel-
stahlblech (Wandstirke etwa 0,5 mm, Hohe etwa 15 cm) geringen
Warmeleitvermogens gegen den am Hals des DewargefdBes befestigten
ringformigen AnschluB 15 abgestiitzt, der eine Austrittsdéffnung 16
fiir entweichendes GN2 enthdlt. Am AbschluBring 15 ist eine Platte
17 befestigt, die als Gleitfldche fiir die Deckelfassung 18 dient:
Das Verschieben erfolgt in Pfeilrichtung nach links nach Anheben
der Hiilse 19 mit der an ihr befestigteﬁ Platte 20, welche
ihrerseits den Substitutions- bzw. Inkubationsraum des Behdlters 8
wiahrend der Substitution, PLT-Inkubation und/oder
Tieftemperatureinbettung verschlieBt. Die Hiilse 19 gleitet
ihrerseits in einer Hiilse 21, die in der Deckelplatte 22 befestigt
ist. Die Platten 20 und 22 sind vorzugsweise aus durchsichtigem
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~1

und UV-durchléssigem Material ausgebildet, so daB die UV-
Polymerisation von Acryl-Monomeren bei geschlossener Abdeckung
gewdhrleistet ist. Zum Offnen der durch die Hiilse 14 im Verein mit
dem Behdlter 8 bzw. dem Deckel 5 gebildeten "Kammer" im Dewarhals
wird die Hiilse 19 mit der Platte 20 in Pfeilrichtung vertikal
angehoben und anschlieBend der Deckel 18, 20, 22 horizontal nach
links auf die Platte 17 verschoben (strichlierte Umrisse). Da die
"Kammer" 5, 8, 14, 15 durch die Ausnehmung 23 im Deckel 5 stetig
aus dem Rohr 4 mit GN2 gespiilt wird, tritt aus dem ge6ffneten
Dewarhals Gas, das oftmals giftige Bestandteile (0504 aus
Substitutionsmedium, monomere Acryl-Komponenten bei Tieftempera-
tur-Einbettung in Acrylharz) enthdlt und erfindungsgemiB durch
einen umlaufenden Absaugkanal 24 mit einer spaltférmigen Offnung
25 mittels eines Exhaustors (z.B. Ventilator 26 an Welle des
Motors 27) in das Entsorgungsrohr 28 geférdert wird.

Die Fig. 2 zeigt den in der Vorrichtung nach Fig. 1 eingesetzten
Substitutionsbehditer 8 im Detail. Am Substitutionsbehdlter 8 ist
die korrespondierende wirmeleitende Kontaktfliche mit 43
bezeichnet. Man erkennt ferner im Beh&lterraum einen Topf 29 mit
einem Netz 30 zum Auflegen der gefrorenen Proben 31. Der Topf ist
mit dem :Substitutionsmedium 32 (z.B. Methano1/0S0,4) gefiillt. Zur
Flacheinbettung bei tiefer Temperatur dient ein Einsatz 32', 33,
dessen Abdeckplatte 33 aus antiadhdsivem Kunststoff (z.B.
Azetalharz) besteht und Mulden zur Aufnahme der wasserfreien
Proben 31' sowie des Kunstharzmonomers 34 aufweist (vgl. hiezu
zitierte Patentschriften sowie Fachliteratur). Ein
unreproduzierbares Verdampfen und Entweichen einzelner Komponenten
aus den Medien 32, 34 wird durch den VerschluB mit der Platte 20
in der bereits beschriebenen erfindungégeméﬁen Weise verhindert.

~Die Fig. 3 zeigt eine alternative Ausgestaltung des Substitutions-

(PLT)-Behdlters. Der Behdlter 8' weist einen Zentralkanal 35 zum
Nachfillen von LN2 auf. Die Aufnahme der Proben 31 erfolgt in
einer Ringnute 36 des Behdlters 8', beispielsweise in Eppendorf-
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Réhrchen 37, welche durch ein perforiertes Blech 38 in Position
gehalten werden und ihrerseits zur Aufnahme der Proben 31,31
sowie der Medien 32,34 dienen. Der Warmekontakt zwischen der
Wandung der Ringnute 36 und den Oberflédchen der Eppendorf-R8hrchen
37 wird in diesem Fall in bekannter Weise durch eine Fliissigkeit
52 (z.B. Alkohol) gewdhrleistet. Der Warmekontakt zur
zylindrischen Oberfliache 6 in der Deckelplatte 5 erfolgt lber den
hiilsenférmigen Fortsatz 39 des Substitutionsbehdlters 8', und zwar
iber die Kontaktfléche 43'.

Die Fig. 4 zeigt eine GT-Kammer, deren Unterteil 40 mit dem
zylindrischen Fortsatz 41 iiber die plane Bodenflédche 42 sowie die
Zylinderflache 43" mit den komplementdren Fldchen 7 und 6 des
Deckels 5 auf der Réhre 4 im DewargefaB 1 (Fig. 1) korrespondiert
und daher eine Temperatur im Bereich < - 176°C erreicht. Im
Kammerunterteil 40 befindet sich der Probenteller 44 auf einer
Halterung (z.B. Spitzenauflagen 45), welche den Warmeiibergang 40 -
44 minimiert. Der Probenteller 44 ist durch eine Heizpatrone 9 und
einen Temperatursensor 10 thermostatisch beheizt und weist an
seiner Oberseite Mulden 46 zur Aufnahme der gefrorenen Proben 31
auf. Die Kith1flache kann im Bedarfsfall durch die Kondensations-
(Kryosorptions-)Platte 47 erhdht werden, welche an dem Unterteil
40 mit den Schrauben 48 befestigt und gut wérmeleitend verbunden
ist. Der Unterteil 40 ist mit dem Oberteil 49 der Kammer iber
einen Dichtungsring 50 vakuumdicht verbunden. Die Kammer kann iber
den Absaugstutzen 51 am Oberteil 49 evakuiert werden (Pfeil).

Die anhand der Fig. 1 bis 4 beschriebenen Anordnung kann im Rahmen
der Erfindung in verschiedenen Variationen und Kombinationen
verwirklicht werden. Es ist unerheb]icﬁ, welche Einsdtze in den
Substitutions-(PLT)-Behdltern 8, 8', 36 bzw. 36 zur Aufnahme der

 Proben 31, 31' und Medien 32, 34 vorgesehen werden sowie in

welcher Weise die Temperatur thermostatisch geregelt wird.
Unerheblich ist ferner die Realisierung des erforderlichen
Warmewiderstandes zwischen dem Substitutionsbehditer 8, 8' und der
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ortsfesten Kiih1fldche 6 bzw. 7 am Deckel 5. Ebenso ist es
unerheblich, auf welche Art das Vakuum fiir die Gefriertrocknung
(z.B. rotierende Pumpe, Membranpumpe oder Kryosorption mittels
Molekularsieb) hergestellt wird und wie die GT-Kammer abgedichtet
5 wird, solange vor allem das Merkmal der wechselweisen

- Austauschbarkeit eines Substitutions-(PLT)-Behdlters gegen einen
anderen bzw. gegen eine GT-Kammer und umgekehrt aufgrund
korrespondierender komplementdrer Warmeaustauschfidchen in der
beschriebenen und dargestellten Weise verwirklicht wird.
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Patentanspriche:

1. Vorrichtung zur Entwdsserung und/oder Einbettung von Proben
(31,31'), insbesondere bei Temperaturen zwischen +20°C und -120°C,
in einem Probenbehdlter (8,8',40) mit thermostatisch geregelter
Temperatur (9,10) in einem Flissigstickstoff (2) enthaltenden De-
wargefdB (1), dadurch gekennzeichnet, daB im DewargefdB (1) eine
fest mit diesem verbundene und durch Fliissigstickstoff (2)
gekiih1te ortsfeste metallische Kiih1fldche (6,7) angeordnet ist,
und daB der in das DewargefaB (1) 1dsbar einsetzbare
Probenbehdlter (8,8',40) eine zur Kiih1fldche (6,7) komplementédre
Kontaktfldche (42,43,43',43") aufweist, die bei eingesetztem
Probenbehditer (8,8',40) an der Kiih1fliche (6,7) anliegt und damit
einen guten Warmeaustausch zwischen der ortsfesten Kiih1flache
(6,7) und der zu ihr komplementdren Kontaktfliche (42,43,43',43")
sicherstellt.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da8
zumindest zwei verschiedene Probenbehdliter (8,8',40) vorgesehen
sind, die wahlweise in das DewargefaB (1) einsetzbar sind.

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB ein
erster Probenbehédlter ein Behdlter (8,8') zur Aufnahme von
flissigen Substitutions- oder Entwédsserungsmedien bzw. Monomeren
ist und daB ein zweiter Probenbehditer ein evakuierbarer Behdlter
(40) mit einer Gefriertrockungskammer ist.

4. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, daB im DewargefdB (1) eine Rohre (4) aus gut
wdrmeleitendem Metall (3) befestigt ist, deren oberes Ende als
Deckel (5) mit einer Nachfiil16ffnung (6) fir Fliissigstickstoff (2)
versehen ist, wobei die vorzugsweise plane waagrechte Oberseite
(7) des Deckels (5) und/oder die zylindrische Nachfiill6ffnung (6)
die Kiih1fldchen zum Abkiihlen der Probenbehdlter (8,8',40)
darstellen.
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5. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, daB der im wesentlichen zylindrische, als
Substitutions-(PLT)-Behd1ter (8,8') ausgebildete Probenbehdlter
aus einem thermostatisch beheizbaren GefdB besteht, dessen

5 Unterseite groBteils, vorzugsweise zu mehr als 90% durch eine
plane thermisch isolierende Lage (12,12') bedeckt ist.

6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB die
thermisch isolierende Lage (12,12') aus einem geschdumten
Kunststoff, beispielsweise Styrol- oder Polyurethan-Schaum,

10 besteht.

7. Vorrichtung nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet,
daB die plane Unterseite der thermisch isolierenden Lage (12) mit
einer Metallscheibe (13) bedeckt ist. ‘

8. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB

15 sich zwischen dem Probenbehéiter (8,8') und dem Deckel (5) ein
zylindrischer Stab (53) oder eine zylindrische Hiilse (39)
befindet, der bzw. die mit beiden Elementen (8,8',5,11) einen
guten Wérmekontakt aufweist.

9. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB der

20 Probenbehdlter (8') zur Aufnahme der Behdlter (37) mit den Proben
(31,31') an seiner oberen Seite eine ringférmige Nut (36) und in
seinem Zentrum eine Nachfiil16ffnung (35) fiir Flissigstickstoff (2)
aufweist, die mit der Nachfiil16ffnung (6) im Deckel (5)
korrespondiert.

25 10. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch
gekennzeichnet, daB der Hals des DewargefdBes (1) durch einen
~ Deckel (18,20,22) verschlossen werden kann, der horizontal
bewegbar ist und seinerseits zwei Platten (22,20) aufweist, von
denen die untere (20) einen Durchmesser aufweist, der es zuldBt,
30 daB sie vertikal im Dewarhals auf und abbewegbar ist.
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11.  Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB
die beiden Platten (20,22) aus einem durchsichtigen Material
bestehen, das vorzugsweise UV-durchldssig ist.

12.  Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 11, dadurch
gekennzeichnet, daB am oberen Ende des Dewarhalses eine
ringformige Absaugung (24,25) angeordnet ist, welche das aus dem
Dewarinneren entweichende Gas aufnimmt und mittels eines
Exhaustors (26,27) durch ein Rohr (28) ableitet.

13.  Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB in
den Hals des DewargefdBes (1) als Probenbehdlter ein im =~
wesentlichen zylindrischer Behdlter (40, 49-51) mit einer
Gefriertrocknungskammer einsetzbar ist, dessen Bodenflache
(42,43") mit dem Deckel (5) in einer Weise korrespondiert, daB
durch eine komplementdre Ausbildung der Flachen (7/42 und 6/43")
ein guter Wérmeaustausch zwischen den beiden korrespondierenden
Flachen gewdhrleistet ist.

14.  Vorrichtung nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, da8
sowohl die thermostatisch beheizte Probenhalterung (9,10,44), als
auch die Kondensationsflachen (40,47) ausschlieBlich mittels
Flissigstickstoff (2) iber metallische Zwischenglieder (4,5) auf
die jeweils erforderlichen Temperaturen abgekiihit werden.
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