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(54) VORRICHTUNG ZUM NACHFULLEN VON FLUSSIGSTICKSTOFF

(57)

Vorrichtung zum kontinuierlichen Nachfiillen von
Flissigstickstoff in eine Kihlkammer, bestehend aus ei-
nem mit Flussigstickstoff (2) geflillten Dewargefdf (1)
mit einem VerschluBdeckel (13,14) und einem durch den
Deckel (13) zum Kiihlkammertank (7) verlaufenden Fiill-
rohr (6), durch das mittels eines Uberdruckes ein kon-
tinuierlicher Strom flissigen Stickstoffs (2) gegen den
hydrostatischen Druck der Stickstoffsdule im Rohr (6)
gepreft wird, wobei der Flussigstickstoff-Durchsatz
mittels einer Heizpatrone (8) iber eine Elektronikein-
heit (15) aufgrund der Niveauanzeigen der Sensoren
(16,17) sowie der Druckanzeige des Sensors (18) so ge-
steuert wird, daB der FlUssigstickstoff-Spiegel im
Kihlkammertank (7) auf konstanter Hthe (h) gehalten und
damit im System ein FlieBgleichgewicht zwischen Fliis-
sigstickstoff-Zufuhr und -Verdampfung in der Kihlkammer
(7) aufrecht erhalten wird.
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AT 394 460 B

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Nachfiillen von Fliissigstickstoff aus einem DewargefiB iiber ein
Fiilirohr in eine Kiihlkammer, insbesondere eine Kiihikammer an einem Mikrotom oder Ultramikrotom, wobei
ein im DewargefiB durch abdampfenden Stickstoff hervorgerufener Uberdruck den Fliissigstickstoff gegen den
hydrostatischen Druck der Fliissigstickstoffsdule im Fiillrohr durch dieses in die Kithlkammer prefit.

An Mikrotomen, insbesondere Ultramikrotomen, verwendet man zum Schneiden gefrorener bzw. zih-
elastischer Objekte bei Temperaturen zwischen 0 °C und -190 °C Kiihlkammern, in denen im Gegensatz zu
Kryostatsystemen lediglich der Bereich des Objektes und Messers (Volumen etwa 1 Liter) mittels Fliissig-
stickstoff (hinfort Nofl) auf die erforderliche tiefe Temperatur abgesenkt wird. Demgegeniiber bleiben das

Mikrotom, insbesondere Ultramikrotom, selbst einschlieBlich der Prizisionsmechanik fiir Vorschub und Antrieb
auf Raumtemperatur (Vgl. hiezu u. a.: H. Sitte, Kryopréparation in der Mikroskopie, Teile I und II, Laborpraxis
7/8, 812-823 sowie 9, 960-974, 1982, - H. Sitte, Instrumentation for cryosectioning. Electron Microscopy
1982, Proceedings 10th International Congress on Electron Microscopy Hamburg 1982. Vol. 1, 9-28,
Wissenschaftliche Verlags-GmbH, Stuttgart, 1982. - H. Sitte und K. Neumann, Ultramikrotome und apparative
Hilfsmittel fiir die Ultramikrotomie. In: G. Schimmel und W. Vogell, Methodensammlung der Elektronen-
mikroskopie, Lieferung 11, Sn. 1-248, Wissenschaftliche Verlags-GmbH Stuttgart 1983, vgl. insbesondere Sn.
69-91). Derartige Kiihlkammern weisen nach dem Stand der Technik im Kammerraum N,fl-Behilter mit einem

Volumen zwischen etwa 0,1 und 1 Liter auf und verbrauchen je nach Betriebsbedingungen etwa 1 bis 10 Liter
N,fl/h. Der Nyfl wird in der Regel aus einem DewargeféB mittels eines in diesem GefaB erzeugten Uberdruckes

oder mittels einer rotierenden oder mit Kolben arbeitenden Kryogenpumpe in die Kiihlkammer iiberfiihrt. Diese
Ny fl-Nachfiillung geschieht im Hinblick auf den geringen Nofl-Bedarf der Kiihlkammem (17 bis 170 ml Nofl pro

Minute) diskontinuierlich und wird durch N,fl-Niveausensoren in der Kihlkammer gesteuert. Bei Erreichen des
N, fl-Minimal-Fiillstandes wird die Nachfiillung automatisch nach Erzeugen eines Uberdruckes im Dewargefi
oder durch Einschalten einer Pumpe gestartet und so lange fortgesetzt, bis ein zweiter N,fl-Niveausensor das
Erreichen des N,fl-Maximal-Fiillstandes signalisiert und der Nachfiillvorgang beendet wird. Derartige
Nachfiillzyklen wiederholen sich je nach dem Nyfl-Verbrauch und dem Nofl-Tankinhalt der Kithlkammer in
Abstinden zwischen etwa 2 und 30 Minuten. Im zeitlichen Abstand zwischen zwei Nachfiillvorgingen erwirmt
sich auch bei guter thermischer Isolation das Nachfiillrohr zwischen DewargefdB und Kiihlkammer. Beim Beginn
des Nachfiillvorganges verdampft daher so lange Nyfl, bis das Rohr wieder auf die N,fl-Temperatur von
rd. -196 °C abgekiihlt ist. Das Sieden des Nofl bewirkt kurzfristige Druckschwankungen, die sich durch das
Fiillrohr auf die Kiihlkammer und ihren N,fl-Tank iibertragen. Zusétzlich bewirkt das Nachfiillen des Nofl-Tanks
durch das Anheben des N,fl-Niveaus eine Anderung der thermischen Verhélinisse der Kithkammer. Sowohl die
Siedeprozesse im Nachfiillrohr als auch das Anheben des Nofl-Spiegels in der Kammer bewirken durch die damit

verbundenen mechanischen und thermischen UnregelmiBigkeiten zumindest eine ungleichmiBige Schnittfolge,
oftmals aber den Ausfall von Schnitten sowie unerwiinschte Verschiebungen der Priiparat- und Messertemperatur
um mehrere Grade.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, eine N,fl-Nachfiillvorrichtung der eingangs genannten

Gattung zu realisieren, bei der auf einfache Weise mechanische wie thermische Storeinfliisse im Zuge der Nyfl-

Nachfiillung minimiert sind und die oben geschilderten Nachteile nicht auftreten.

ErfindungsgemiB wird diese Aufgabe dadurch gelost, daB im bzw. am Dewargefa8 - wie an sich bekannt - eine
Fiillstandserfassungseinrichtung zur Erfassung des Fliissigstickstoff-Spiegels im DewargefidB angeordnet ist und
eine Einrichtung vorgesehen ist, die im Normalbetrieb den Uberdruck im Dewargefdf in Abhingigkeit vom
erfaBten Fliissigstickstoff-Spiegel derart steuert, daB ein von der jeweiligen Hoéhe des Fliissigstickstoff-Spiegels
im wesentlichen unabhéngiger, anndhernd konstanter FluB von Fliissigstickstoff durch das Fiillrohr in die
Kiihlkammer erfolgt.

Damit 148t sich ein kontinuierlicher, nicht pulsierender Nofl-DurchfluB durch das Fiillrohr aus dem

DewargefiB in die Kiihlkammer erreichen, der den Nofl-Fiillstand in der Kiihikammer iiber lingere Zeit praktisch

konstant halt.

Fiillstandssensoren sind bei Gefilen zur Abgabe von Fliissigstickstoff bereits bekannt (beispielsweise aus der
EP-A1 0331 287 oder der WO 88/02458). Allerdings dienen dort die im wesentlichen als Schwimmer
ausgebildeten Fiillstandssensoren dazu, den Fliissigkeitsspiegel im GefdB konstant zu halten und nicht dazu,
einen variablen Fliissigkeitsstand zu erfassen. AuBerdem erfolgt bei den bekannten GefidBlen die Abgabe rein durch
die auf den Fliissigstickstoff wirkende Schwerkraft und nicht durch den im GeféB durch abdampfenden Stickstoff
hervorgerufenen Uberdruck. Damit miissen die bekannten Stickstoffbehilter héhenmiBig iiber jener Stelle
angeordnet sein, an der dann der Stickstoff abgegeben wird, was in der Praxis oft nur schwer moglich bzw. mit
Nachteilen verbunden ist.

Wird der im DewargefiB durch abdampfenden Stickstoff hervorgerufene Uberdruck verwendet, um der
Kiihlkammer den Fliissigstickstoff zuzufiihren, so kann das DewargefdB wesentlich giinstiger angeordnet werden.
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AT 394460 B

Allerdings hiingt dann der Nofl-DurchfluB durch das Fiillrohr einerseits vom hydrostatischen Druck der wirksamen
N,fl-Sdule im Fiillrohr (und damit vom Nyfl-Spiegel im Dewargef4B) und andererseits vom Uberdruck im
DewargefiB ab. Im Normalbetrieb (d. h. wihrend der Schneidearbeit in der Kiihlkammer) nimmt der Nyfl-Spiegel
im DewargefiB laufend ab und damit der hydrostatische Druck der Nofl-Séule laufend zu. GemiB der Erfindung
wird nun der Nofl-Spiegel im Dewargefa8 erfat und in Abh#ngigkeit davon der Uberdruck so gesteigert, daB der
Ny fl-DurchfluB trotz des laufend wachsenden hydrostatischen Druckes der N»fl-S4ule im Fiillrohr annihernd
konstant gehalten wird. Es wird also im DewargefdB durch das Verdampfen von Nofl jeweils jener Uberdruck
erzeugt, der einen Nofl-Transfer aus dem DewargefaB iiber das Fiillrohr in die Kiihlkammer in jenem Ausmaf
bewirkt, daB8 der Nyfl-Spiegel im Tank der Kiihlkammer stets annithernd das gleiche gewiinschte Niveau

beibehélt. Es kann hierdurch ein FlieSgleichgewicht (“steady state") aufrecht erhalten werden, bei dem der aus der
Kiihlkammer durch Verdampfung abgehende Stickstoff laufend durch N,fl aus dem DewargefaB ersetzt wird, so

daB alle Teile des Systems iiber lingere Zeit sowohl thermisch als auch mechanisch im gleichen Zustand
verbleiben.

Um den Uberdruck im DewargefiB zu erhohen ist gemaB einer bevorzugten Ausfuhrungsform vorgesehen, daB

die Einrichtung zur Steuerung des Uberdruckes im Dewargef4B mindestens ein an sich bekanntes, im
Flissigstickstoff eingetauchtes Heizelement aufweist, dessen Heizleistung in Abhéngigkeit vom erfaBten
Fluss1gsnckstoff Spiegel im DewargefiB vorzugsweise iiber eine elektronische Steuereinheit gesteuert wird. Mit
einem Heizelement L8t sich die Menge an abdampfendem Stickstoff und damit der Uberdruck auf einfache Weise
erh6hen. Die Heizleistung kann durch kontinuierliche Variation von Strom und/oder Spannung erfolgen. Es ist
aber auch moglich, das Heizelement intermittierend zu betreiben und iiber die Linge der Einschaltperioden die
effektive Heizleistung festzulegen.
.. In der Praxis wird es durch eine statische Abdampfrate (d. h. ohne zusitzliche Heizung) bereits zu einem
Uberdruck im Dewargef48 kommen, der zu einer unerwiinschten Fiillung der Kiihlkammer Anla8 geben konnte.
Um dies zu vermeiden, gleichzeitig aber plotzliche Druckschwankungen zu vermeiden, ist bevorzugt vorgesehen,
daB im oberen Bereich des DewargeféBes bzw. im Bereich des VerschluBdeckels des DewargefiBes ein poroses
Element angeordnet ist, das abdampfenden, gasformigen Stickstoff aus dem DewargefiB entweichen Li8t. Ein
solches pordses Element ist kostengiinstig und erlaubt, da es nicht gesteuert werden muB, einen einfachen
Betrieb. Uber die GroBe und Pordsitit des Elementes kann man erreichen, daB der ohne zusiitzliche Warmezufuhr
gemiB der statischen Abdampfrate des DewargefiBes verdampfende Stickstoff bzw. der damit verbundene
Uberdruck im Dewargefd8 hochstens zu einem geringen FluB durch das Fiillrohr fiihrt, sodaB es zu keiner
Fiillung der Kiihlkammer kommt.

Um auch bei einer Anderung der Umweltbedingungen und der Betriebsbedingungen in der Kiihlkammer ein
FlieBgleichgewicht aufrecht zu erhalten, bei dem der Stickstoff-Fiillstand in der Kiihikammer auf der gewiinschten
Hohe bleibt, ist es giinstig, wenn zusétzlich zur erfindungsgeméBen Steuerung des Nofl-Flusses in Abhingigkeit
vom Nofl-Spiegel im DewargefdB in bzw. an der Kiihlkammer eine vorzugsweise durch eine Reihe von
Niveausensoren gebildete Fullstandserfassungsemnchtung angeordnet ist, die den Fliissigstickstoff-Fiillstand in
der Kiihlkammer registriert und iiber eine Regeleinrichtung den Uberdruck im Dewargef4B zur Konstanthaltung
des Fiillstandes in der Kiihlkammer nachregelt. Eine solche Nachregelung kann gunstlgerwelse dadurch erfolgen,
daB bei Abfall des Flusmgshckstoff Fiillstandes in der Kiihlkammer unter den Sollwert eine Erhthung und bei
einem Ubersteigen des Sollwertes eine Emiedrigung der Heizleistung des Heizelementes erfolgt.

Weitere Vorteile und Merkmale der Erfindung ergeben sich aus der nachfolgenden Beschreibung von
bevorzugten Ausfiihrungsbeispielen des erfindungsgem#Ben Systems anhand der beiliegenden Zeichnungen. In
diesen Zeichnungen zeigen: Die Fig. 1: einen schematischen Schnitt durch ein N,fl-Nachfiillsystem nach dem

Stand der Technik; die Fig. 2: eine bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen N, fl-Nachfiillsystems

mit einem normalen Nachfiillrohr, sowie die Fig. 3: eine spezielle Ausfiihrungsform des erfindungsgemiBen
N,fl-Nachfiillsystems mit einem Vakuum-Mantel-Verbindungsrohr zwischen Dewargefd und Kiihlkammer.

Der Aufbau des in Fig. 1 schematisch dargestellten Systems ist herkémmlicher Art. Im Dewargef48 (1)
befindet sich N2ﬂ (2). Das Gef4B ist durch den Deckel (3) gasdicht verschlossen. Beim SchlieBen des Ventiles

(4) baut sich im Inneren des DewargefiBes (1) durch das laufend aus dem Nofl gebildete Stickstoffgas (5)
(hinfort N,g) ein Uberdruck auf, der schlieBlich einen N2ﬂ-Transfer durch das Fiillrohr (6) in den Tank (7) der

Kiihlkammer bewirkt. Um den Nachfiillvorgang zu beschleunigen, wird beim Beginn der Nachfiillung durch die
Heizpatrone (8) zusitzliches Njg erzeugt und auf diese Weise der erforderliche Druck in kurzer Zeit aufgebaut.
Ein Druckschalter (9) begrenzt hierbei durch Ausschalten des Heizstromes in der Heizpatrone (8) den Uberdruck
im GefédB (1) auf einen fiir die Nachfiillung ausreichenden Wert und verhindert damit eine zu rasche Nofl-

Nachfiillung oder den Aufbau eines zu hohen Druckes, dem das GeféB (1) nicht standhalten wiirde. Die gesamte
Nofl-Nachfiillung wird durch eine Elektronikeinheit (10) in technisch bekannter Weise wie folgt gesteuert:
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Sowie der N,fl-Spiegel im Tank (7) der Kiihlkammer unter den Niveausensor (11) absinkt, wird das Ventil (4)
geschiossen und mittels der Heizpatrone (8) der fiir die N,fl-Nachfiillung erforderliche Druck erzeugt. Die Heiz-

patrone (8) wird vom Druckschalter (9) beim Erreichen dieses Druckes ausgeschaltet bzw. bei Unterschreiten
dieses Druckes wieder eingeschaltet. Durch die Nofl-Nachfiillung hebt sich der N,fl-Spiegel im Tank (7) der

Kiihlkammer so lange an, bis er den oberen Niveausensor (12) erreicht. In diesem Moment 6ffnet die
Elektronikeinheit (10) das Ventil (4) und schaltet die Heizpatrone (8) aus. Da aus dem Kammertank (7)
laufend Npfl verdampft, sinkt der N,fl-Spiegel wieder ab. Beim Absinken unter den Niveausensor (11)

wiederholt sich der oben geschilderte Nachfiillvorgang. Wie oben bereits dargelegt, treten durch die periodisch
wiederholten Nachfiillzyklen jene mechanischen und thermischen Stdrungen auf, die durch das im folgenden
beschriebene erfindungsgeméBe System vermieden oder zumindest auf ein nicht mehr stérendes Ausma8 reduziert
werden kénnen.

Fig. 2 zeigt eine bevorzugte Ausfiihrungsform des erfindungsgemiBen Systems zur kontinuierlichen Nofl-

Nachfiillung aus einem DewargefdB (1) in den Tank (7) einer Kithlkammer. Im Gegensatz zum Stand der
Technik weist der Deckel (13) ein Element (14) auf, welches auf Grund seiner Pordsitéit im begrenzten Umfang
gasdurchlissig ist. Die Pordsitéit des Elementes (14), das giinstigerweise aus einem Sinterwerkstoff oder einem
anderen mineralischen oder metallischen Filtermaterial bestehen kann, ist so gewshlt, da sich bei geschlossenem
Ventil (4) durch den laufend verdampfenden Stickstoff zwar ein Uberdruck aufbaut, der im Grenzfall bereits zu
einem geringen Nofl-Transfer aus dem Dewargefi (1) durch das Fiillrohr (6) in den Kithlkammertank (7) fiihrt,

wobei es jedoch zu keiner unerwiinschten Fiillung der Kiihlkammer kommt. Der Ny fl-DurchfluB durch das

Fiillrohr (6) kann durch den Aufbau eines hoheren Druckes im DewargefaB (1) mittels der Heizpatrone (8)
gesteigert werden. An die zum Einstellen des FlieBgleichgewichtes vorgesehene Elektronikeinheit (15) sind
zusétzlich eine Reihe von Sensoren (16) im DewargefdB (1) sowie eine Reihe von Sensoren (17) im
Kithlkammertank sowie ein Drucksensor (18) angeschlossen. Die einzelnen Sensoren der Reihen (16) sowie
(17) sind im DewargefaB (1) bzw. im Kithlkammertank (7) in verschiedenen Héhenlagen angeordnet, wobei die
Genauigkeit des Systems durch eine Reduktion der Hohenabstinde der Sensorelemente voneinander gesteigert
werden kann. Da der N2ﬂ-DurchﬂuB durch das Fiillrohr (6) durch die Hohendifferenz (H) zwischen dem Nofl-

Spiegel im DewargefdB (1) und dem hochsten Teil _des Fiillrohres (6) bzw. den hierdurch gegebenen
hydrostatischen Druck der N»fl-Séule einerseits und dem Uberdruck im DewargefdB andererseits gegeben ist, wird

angesichts der im Betrieb laufend zunehmenden Héhe (H) der Uberdruck aufgrund der Signale der Sensoren (16)
tiber die Heizpatrone (8) laufend so gesteigert, daB der N, fl-DurchfluB trotz des laufend ansteigenden

hydrostatischen Druckes der N,fl-Séule im Fiillrohr (6) annghernd konstant gehalten wird. Da dies mit einem

vertretbaren technischen Aufwand nur niherungsweise moglich ist, wird der Druck vorzugsweise aufgrund der
Signale der Sensoren (17) im Kithlkammertank (7) in technisch bekannter Weise durch eine Anderung der
Heizleistung der Heizpatrone (8) laufend nachgeregelt, und zwar bei Uberschreiten der Sollhthe (h) im
Kithlkammertank (7) gemindert, bei Unterschreiten der Sollhéhe (h) erhéht. Diese Korrektur gemiB einer
bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung beriicksichtigt ohne zusitzliche MaBnahmen auch den unter-
schiedlichen N fl-Verbrauch der Kiihlkammer bei unterschiedlichen Betriebsbedingungen.

Eine vorteilhafte Ausgestaltung der Erfindung zum raschen Fiillen des Kiihlkammertanks (7) beim ersten
Abkiihlen der Kammer besteht nach Fig. 2 darin, daB das Heizelement zum raschen Fiillen der Kiihlkammer (7)
unabhingig vom Fliissigstickstoff-Spiegel im Dewargef4B einschaltbar ist und daB der VerschiuBdeckel des
Dewargefiies ein zusdtzliches AblaBventil (4) aufweist, um bei Erreichen des erwiinschten Fiillstandes in der
Kiihlkammer den Uberdruck im Dewargef4B zu reduzieren. Damit kann der Druck im Vergleich zu dem fiir den
laufenden Betrieb (Normalbetrieb) angestrebten Gleichgewichtszustand durch ein stirkeres Heizen der Heizpatrone
(8) erheblich hoher eingestellt werden, so daB die Fiillung rasch erfolgt. Gleiches gilt fiir den raschen Ubergang
auf einen hoheren Fiillstand (h). Zum Ubergang auf das normale FlieBgleichgewicht wird der Uberdruck im
DewargefiB (1) durch kurzfristiges Offnen des AblaBventiles (4) bei gleichzeitiger Reduktion der Heizleistung
der Heizpatrone (8) reduziert, wobei das rechtzeitige SchlieBen des Ventiles (4) durch den Drucksensor (18)
gesteuert wird. Wahrend des laufenden Betriebes ist dieses AblaBventil (4) ansonsten immer geschlossen. Eine
weitere vorteilhafte Ausgestaltung der Erfindung, mit der sich DruckstsBe auch beim ersten Abkiihlen der
Kammer bzw. bei einem Ubergang auf einen anderen Fiillstand vermeiden lassen, besteht darin, daB der
Druckabfall beim Offnen des Abl2Bventiles durch ein pordses Element (19) verzogert wird, das die
Ventiloffnung abdeckt und prinzipicll dem bereits erwihnten Element (14) entspricht, aber eine héhere
Gasdurchléssigkeit aufweist. Eine weitere vorteilhafte Ausgestaltung des Systems nach Fig. 2 kann schlieBlich
darin bestehen, daB zur Reduktion des Nzﬂ-Verbmuchs beim DurchfluB durch das Fiillrohr (6) dieses Fiillrohr in

bekannter Weise als Vakuum-Mantel-Leitung ausgebildet ist. Nach Fig. 3 kann diese Vakuum-Mantel-Leitung in
technisch ebenfalls bekannter Weise dadurch realisiert werden, daB der in jedem Fall unter normalen
Betriebsbedingungen durch Nfl umspiilte untere Abschnitt (20) des Vakuum-Mantel-Systems (6a) als Behilter

zur Aufnahme eines Molekularsiebs (21) (z. B. LINDE-ZEOLITH 13 X) ausgebildet und auBerhalb des
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DewargefiBes (1) mit einem Uberdruckventil (22) versehen ist. In diesem Fall entsteht beim Abkiihlen des
Behilters (20) mit dem Molekularsieb (21) auf N, fl-Temperatur durch die Adsorption des im Mantelrohr (6a)

befindlichen Gases selbsttitig ein Vakuum, das beim Betrieb eine hinreichende thermische Isolation bewirkt.
Uber einen elektronisch gesteuerten Programmablauf kann die optimale Abfolge unterschiedlicher Druckwerte
und Fiillungszustinde der Kammer vorgegeben werden, so daB das jeweils angestrebte FlieBgleichgewicht auch
bei Vorwahl unterschiedlicher Betriebstemperaturen jeweils binnen kiirzester Zeit auf rationellste Weise erreicht
wird. Die Erfindung kann in unterschiedlichen Ausfiihrungsformen verwirklicht werden. Es kénnen grundsétzlich
auch andere Elemente als Niveausensoren (16) bzw. (17) (z. B. thermosensible Dioden oder Widerstands-
thermometer), andere Drucksensoren (18) sowie andere porése Materialien fiir die Elemente (14) und (19)
verwendet werden. Es ist weiters unerheblich, ob als Ventil (4) ein rasch schaltendes Magnetventil oder ein iiber
einen Servomotor gesteuertes Ventil anderer Art verwendet wird, so lange der Uberdruck im DewargefaB (1)
mittels der Niveausensoren (16) auf den jeweils erforderlichen Wert eingestellt und gegebenenfalls aufgrund der
Niveaudnderungen im Kammertank (7) mittels der Niveausensoren (17) nachgeregelt wird. Ebenso ist es
unerheblich, ob die Fiillung des Kammertanks (7) nach Fig. 1 oder 2 von oben oder nach Fig. 3 von unten iiber
das abgewinkelte Fiillrohr erfolgt. Anstelle der pordsen Elemente (14) und/oder (19) kénnen auch definierte
Bohrungen geringen Durchmessers (kleiner als 0,5 mm) verwendet werden. Grundsétzlich sind auch andere
(gesteuerte) Einrichtungen (beispielsweise proportionale Servoventile) als in den gezeigten Ausfiihrungs-
beispielen moglich, um den Uberdruck im DewargefdB insbesondere auch in Abhingigkeit vom Nofl-Spiegel

stetig zu beeinflussen bzw. zu steuern. SchlieBlich ist die Art und Anordnung der verschiedenen Anzeige- und
Schaltelemente ohne EinfluB auf den Charakter der dargelegten Erfindung.

PATENTANSPRUCHE

1. Vorrichtung zum Nachfiillen von Fliissigstickstoff aus einem Dewargefi iiber ein Fiillrohr in eine
Kiihlkammer, insbesondere eine Kithlkammer an einem Mikrotom oder Ultramikrotom, wobei ein im Dewar-
gefaB durch abdampfenden Stickstoff hervorgerufener Uberdruck den Fliissigstickstoff gegen den hydrostatischen
Druck der Fliissigstickstoffsidule im Fiillrohr durch dieses in die Kiihlkammer preft, dadurch
gekennzeichnet, daB im bzw. am DewargefiB (1) - wie an sich bekannt - eine Fiillstandserfassungs-
einrichtung (16) zur Erfassung des Fliissigstickstoff-Spiegels im DewargefdB (1) angeordnet ist und eine
Einrichtung (8, 15) vorgesehen ist, die im Normalbetrieb den Uberdruck im DewargefiB (1) in Abhéingigkeit
vom erfaBten Fliissigstickstoff-Spiegel derart steuert, daB ein von der jeweiligen Hohe des Fliissigstickstoff-
Spiegels im wesentlichen unabhingiger, annihernd konstanter FluB von Fliissigstickstoff durch das Fiillrohr (6)
in die Kiihikammer (7) erfolgt.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da die Einrichtung zur Steuerung des Uber-
druckes im DewargefiB (1) mindestens ein an sich bekanntes, im Fliissigstickstoff eingetauchtes Heizelement
(8) aufweist, dessen Heizleistung in Abhzingigkeit vom erfaBten Fliissigstickstoff-Spiegel im Dewargefa (1)
vorzugsweise iiber eine elektronische Steuereinheit (15) gesteuert wird.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB im oberen Bereich des DewargefiBes
(1) bzw. im Bereich des VerschluBdeckels (13) des DewargefiBes (1) ein porses Element (14) angeordnet ist,
das abdampfenden, gasformigen Stickstoff aus dem DewargefiB (1) entweichen I48t.

4, Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Pordsitit und die GroBe des pordsen
Elementes (14) derart gewahlt sind, daB der ohne zusétzliche Warmezufuhr gemaB der statischen Abdampfrate des
DewargefiBes (1) verdampfende Stickstoff bzw. der damit verbundene Uberdruck im Dewargefa8 (1) lediglich zu
einem geringen FluB durch das Fiillrohr fiihrt, sodaB es zu keiner Fiillung der Kiihlkammer kommt.

5. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB in bzw. an der Kiihlkammer
(7) eine vorzugsweise durch eine Reihe von Niveausensoren (17) gebildete, an sich bekannte Fiillstands-
erfassungseinrichtung angeordnet ist, die den Fliissigstickstoff-Fiillstand in der Kiihlkammer (7) registriert und
iiber eine Regeleinrichtung (15) den Uberdruck im Dewargefi8 zur Konstanthaltung des Fiillstandes in der Kiihl-
kammer (7) nachregelt.
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6. Vorrichtung nach Anspruch 2 und Anspruch 5, dadurch gekennzelchnet, daB bei Abfall des Fliissig-
stickstoff-Fiillstandes in der Kiihlkammer (7) unter den Sollwert (h) eine Erh6hung und bei einem Uberstelgen
des Sollwertes (h) eine Emiedrigung der Heizleistung des Heizelementes (8) erfolgt.

7. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB das Verbindungsrohr
zwischen Dewargefi (1) und Kiihlkammertank (7) - wie an sich bekannt - als Vakuum-Mantelrohr ausgebildet,
und daB das Mantelrohr (6a) in seinem unteren Abschnitt als Behlter (20) zur Aufnahme eines Molekularsiebes
(21) ausgebildet und mit einem Uberdruckventil (22) versehen ist.

8. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB das Heizelement zum raschen Fiillen der
Kiihlkammer (7) unabhéngig vom Fliissigstickstoff-Spiegel im Dewargef4B einschaltbar ist, und daB der
VerschluBdeckel des DewargefiBes ein zusitzliches AblaBventil (4) aufweist, um bei Erreichen des erwiinschten
Fiillstandes in der Kithlkammer (7) den Uberdruck im Dewargef4B zu reduzieren.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB dem AblaBventil (4) ein pordses Element
(19) vor- oder nachgeschaltet ist.

Hiezu 3 Blatt Zeichnungen
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