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1. ANWENDUNG

Voraussetzung fiir die Mdglichkeit einer Strukturuntersu-
chung wasserhaltiger biologischer Priaparate in einem Raster-
Elektronenmikroskop ist unter anderem deren Trocknung,
sofern im Mikroskop kein Kihitisch vorhanden ist, der es er-
mdglicht, tiefgekilhite Proben direki abzubilden. Eine Luft-
trocknung kommt dafiir aber in der Regel nicht in Frage, da
durch die dabei auftretenden Oberflachenspannungen
enorme Krafte auf das Praparat einwirken, die zwangsléufig
zu artifiziellen Objektveranderungen fithren. Als brauchbare
Methode zur Trocknung von.Priparaten ohne Struktur-
schidigung bietet sich neben der Gefriertrocknung die Kri-
tisch-Punkt-Trocknung an, die mit Hilfe des Gerates

CPD 020 durchfiihrt werden kann.

2. FUNKTIONSBESCHREIBUNG
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Fig. 1 Kritisch- Punkt- Trocknung

K kritischer Punkt t= 31 0C, p=73.,8 bar
A Ausgangspunkt des Trocknungsprozesses
E Endpunkt der Trocknung

Fiir die Durchfiihrung einer Kritisch-Punkt-Trocknung muss
die Probe zuerst entsprechend vorbereitet werden, Sie wird
auf libliche Weise chemisch fixiert, entwissert und dann ge-
gebenenfalls iiber ein Intermedium in eine geeignete Uber-
gangsfliissigkeit ibergefiihrt. Als Ubergangsfliissigkeit kom-
men Medien in Frage, deren kritische Werte fiir Temperatur
und Druck, im Hinblick auf Vermeidung von Objektschidi-
gungen hei der Trocknung, nicht zu hoch liegen. Dafiir ge-
eignet sind CO2, Freon 13 und N20Q.

Fiir die Trocknung wird das vorbereitete Priparat in die Pro-
ben-Druckkammer eingesetzt und das Entwiasserungs- bzw,
das Intermedium gegen die Ubergangsfliissigkeit ausge-
tauscht. Um zu verhindern, dass die Ubergangsflissigkeit

beim Einstrémen in die Druckkammer verdampft, muss die
Temperatur der IKKammer vorher entsprechend reduziert
werden. Diese hangt vom Druck, unter dem die Ubergangs-
fliissigkeit in der Vorratsflasche steht, ab und sollte fiir CO5
bei einem Druck von z.B. 50 bar ca. 10 9C, bei einem
Druck von 40 bar ca. 0 ©C sein, damit die Ubergangsfliis-
sigkeit (CO5) durch Uberschreiten der Dampfdruckkurve
nicht in die gasférmige Phase iibergeit {siehe CO5-Zustands-
diagramm Fig. 1).

Fiir die Trocknung der Probe wird die Druckkammer bzw.
die Ubergangsfliissigkeit erwirmt, was gleichzeitig in der
Kammer zu einem Druckanstieg fiihrt. Dabei wird der kriti-
sche Punkt der Ubergangsflissigkeit {fiir CO5 t = 31 ©C,

p = 73,8 bar) iiberschritten, Das fliissige Medium geht ohne
Phasengrenze direkt von der fliissigen in die gasférmige
Phase iiber, d.h. die Probe trocknet unter Vermeidung von
objektschidigenden Oberflachenspannungen, wie sie bei der
Lufttrocknung auftreten,

3. BESCHREIBUNG DES GERATES

3.1. Lieferumfang
Zum Lieferumfang des CPD 020 gehdren:

— (erdtegehduse mit eingebauter Proben- Druckkammer,
Sicherheits-Berstmembran, Magnetventil fir automatische
Vorkiihlung der Bruckkammer, elektronisch stufenlos
regelbare Heizung, getrennte Ein- und Ausgénge fir Kihl-
und Ubergangsmedium, rmanuell bedienbare Absperr-
ventile fiir Ein- und Auslass der Ubergangsfliissigkeit,
Feinregulierventil fiir dosierten Gasauslass, Magnetriihrer,
Manometer fiir Druckanzeige und Digital-Anzeige fiir die
Temperatur der Proben-Druckkammer.

— Zubehbrsatz
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Fig. 2 Zubehdrsatz
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Anschluss-Schiauch fiir Gas-Druckflasche
Verteilerstiick

Ubergangsstiick fiir Anschluss an Freonflasche
Einsatz-Lochscheibe ¢ 40 mm
Einsatz-Lochscheibe ¢ 30 mm
Magnetriihrstdbchen

Flachdichtung fiir Ubergangsstiick Pos. 2/3
2/8 Flachdichtung fiir CO2-Anschluss

2/9 Schlauchtiille mit Anschlussmutter

2/10 Netzkabel

— Ersatzteilsatz mit Berstmembran, 2 Rundschnurringe fiir
Druckkammer-Verschluss, 2 Feinsicherungen 1,25 AT
2 Tastenlimpchen.



3.2. Gerdte-Frontansicht
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ig. 3 CPD 020 Frontansicht

3/1 Proben-Druckkammer

3/2 Schraubverschluss fiir Druckkammer-Offnung

3/3 Einlassventil fiir Ubergangsfliissigkeit GAS IN

3/4 Auslassventil fiir Ubergangsflissigkeit GAS OUT

3/% Regelventil fiir Gasauslass METERING VALVE

3/6 Hauptschalter MAINS

3/7 Drucktaste TEMP fiir Temperaturmess- und- regeteinrichtung
3/8 Drucktaste STIRRER fiir Magnetrihrer

3/8 Temperatur-Regler mit lstwert-Anzeige

3/10 Manometer fir Druckanzeige

3.3. Proben-Druckkammer

Die Proben-Druckkammer dient zur Aufnahme der mit Pra-
paraten beschickten Probenkérben bzw. Probenhaltern, Sie
ist versehen mit einer mittels Schraubdecke! verschliessbaren
Offnung zum Einfiihren der Proben sowie einem Schauglas
zur Kontrolle des Flissigkeits-Niveaus. Die Probenkammer ist
mit einer Kiihlschlange und zwei Heizpatronen zur Einstel-
lung einer gewiinschten Temperatur ausgeristet. Fir die Mes-
sungder Temperatur ist ein Temperaturfihler eingebaut, Zur
Durchmischung der Fidssigkeit in der Probenkammer fiir den
Medien-Austausch ist ein Magnet-Riihrsystem an die Probe-
kammer angebaut, Eine Berstmembran schiitzt die Proben-
kammer vor Uberschreitung des zuléssigen Druckes von ca.
150 bar.

3.4. Temperatur-Regler

Der Temperatur-Regler dient zur Einstellung und Regelung
der gewiinschten Prozess-Temperaturen. Die Wahl der Tem-
peratur erfolgt mit den SET-Tasten Pos. 4/2, 4/3 und 4/4,
die Anzeige der jeweiligen Ist-Temperatur digital am Display
Pos. 4/1.

Das Potmeter Pos. 4/7 dient zur Justierung des Temperatur-
Sollwertes. Esist so eingestellt, dass die Heizung der Proben-
Druckkammer ca. 5 @C vor Erreichen des Soll-Wertes ab-
schaltet und sich der Regler durch Heizimpuise an die vor-
gewishite Temperatur herantastet, Damit wird ein Uber-
schwingen der Soll-Temperatur weitgehend vermieden. Solite
es dennoch zu einem Uberschwingen von mehr als 1 0C
kommen, kann das Potmeter Pos. 4/7 vorsichtig im Uhr-
zeigersinn nachjustiert werden,

Mit dem Potmeter Pos. 4/8 wird die Kihlschwelle, d.h. die
Einschaltung der Kih|-impulse eingestellt. Diese Einstellung
wurde im Werk vorgenommen und sollte nicht veréndert
werden. Deshalb wurde das Potmeter nach der Justierung
versiegelt.

Das Aufleuchten der LED-Anzeige Pos. 4/5 zeigt die Kih!-
Phase, das der LED-Anzeige Pos. 4/6 die Heiz-Phase des Re-
glers an,

Fiir die Entnahme des Temperatur-Reglers aus dem Kritisch-
Punkt-Trocknungsgerites dient der Montagegriff Pos. 4/8.
Nach L&sen der Befestigungsschraube kann der Regler mit
Hilfe dieses Montagegriffes aus dem Gerdt herausgezogen
werden.

41 4/4 4/2 4/9

4/6 4/7 4/8 4/8 4/3

Fig. 4 Ansicht des Temperatur-Reglers

4/1 Ist-Wert Temperaturanzeige

4/2 Soll-Wert Temperaturanzeige

4/3 Temperatur-Wahltasten

4/4 Wahltaste fiir "'+  und "= Temperatur
4/5 LED-Anzeige fiir "Kiihlen®’

4/6 LED-Anzeige fir “'Heizen’

4/7 Potmeter fiir Sollwert-Justierung

4/8 Potmeter fir Kiihlschwellen-Einsteliung
4/9 Montagegriff fiir Regler-Entnahme

3.5. Gerite-Riickansicht

53 54

5/2  5/1 5/5 5/6

Fig. 5 CDP 020 Rickansicht

5/1 Geriite-Netzstecker

5/2 Hauptsicherungen 1,25 AT

5/3 Eingang fir Ubergangsflissigkeit GAS IN DRYING
5/4 Eingang fiir Kiihimedium GAS IN COOLING

5/5 Ausgang fiir Ubergangsfllissigkeit GAS OUT DRYING
5/6 Ausgang fir Kihimedium GAS QUT COQLING

E
o

St



E "y
S
J

e

4. TECHNISCHE DATEN

Abmessungen
Gerat:
Breite 465 min
Tiefe 420 mm
Hohe 235 mm
Probenkammer:
Nutzraum mit Magnetrithrer ca. b2 cm3
ohne Magnetrihrer ca. b7 ¢m3
Abmessungen mit Magnetriihrer @ 40 mm
Tiefe 36 mm
¢ 30 mm
Tiefe 10 mm
ohne Magnetrithrer zusitzlich ¢ 26 mm
Tiefe 10 mm
Gewicht 11ke
Anschliisse
Elektrischer Anschluss:
Spannung {P + 0+ E) 220V
Frequenz 50 Hz
Leistungsaufnahme 300 VA
Hauptsicherung 1,25 AT
Gas-Einlass:
Kithimedium M12x 1,5
Ubergangsfliissigkeit M12x15
gemeinsamer Anschluss M12x1,6
Kiihlwasser-Anschluss {Alternative) ¢ B mm
Gas-Auslass:
Kithimedium, Schlauchtiille ¢ 6 mm
Ubergangsmedium, Schiauchtiille ¢ 6 mm
Zuléssiger Druck
Sicherheits-Berstmembran ca. 150 bar

5. INSTALLATION

5.1, Aufstellung des Gerites

Der Kritisch-Punkt-Trockner CPD 020 kann ohne besondere
Befestigung auf einem Labortisch aufgestellt werden. Es ist
tediglich ein entsprechender Netzanschluss sowie ein An-
schiuss an die Gas-Druckflasche der [Kiihi- und der Ubergangs-
flilssiglkeit fiir den Trockungsprozess vorzusehen.

Achtung: Die Gas-Druckflasche der Kiihi- bzw. der Uber-
gangsflissigkeit ist zur Verhiitung von Unfitlen
unbediengt gegen Umfallen zu sichern.

5.2, Anschluss der Kiihlfliissighkeit

Bei Verwendung des gleichen Mediums fiir Kiihlung und
Trocknung (Ubergangsfliissigkeit) ist das Verteilerstiick Pos.
2/2 an die beiden Gas-Eingangsstutzen Pos. 5/3 und Pos.
5/4 auf der Geréte-Rickseite anzuschliessen und dieses mit
Hilfe des Anschluss-Schlauches Pos. 2/1 mit der Gas-Druck-
flasche zu verbinden. Bei Verwendung von Freon ist zusatz-
lich das Ubergangsstiick Pos. 2/3 zwischen Anschluss-
Schlauch und Druckflasche einzusetzen.

Bei Verwendung von- unterschiedlichen Medien fiir Kiihlung
und Trocknung ist der Gas-Eingangsstutzen GAS IN COOL-
ING mit der Druckflasche des Kiihlmediums {z.B. CO3) und

der Gas-Eingangsstutzen GAS IN DRYING mit der Druck-
fiasche des Trocknungsmediums {(z.B. Freon 13) direkt zu
verbinden. In diesem Falle kann der zusatzlich bendtigt An-
schluss-Schlauch unter der Bestell-Nr. BU 011 471 nachbe-
stellt werden.

Falls die Temperatur des zur Verfiigung stehenden Kiihlwas-
sers genligend tief ist, oder ein Umlauf-Kiihlaggregat vor-
handen ist, kann die Proben-Druckkammer auch mit Wasser
gekiihlt werden. Die dabei mindest notwendige Temperatur
héngt von der Art des Trocknungsmediums bzw. dessen
Bruck in der Gas-Druckflasche ab. Fiir CO5 wiire die not-
wendige Temperatur bei z.B. 50 bar ca. 10 OC (siehe Ab-
schnitt 2 bzw. Zustandsdiagramm Fig. 1). Fiir den Anschluss
des Kiihiwasser-Schiauches ist die im Zubehdrsatz befind-
tiche Schiauchtiille Pos. 2/9 zu verwenden. Der bendtigte
Wasser-Druckschlauch {Innen-¢ 6 mm) wird mit dem Gerdt
nicht mitgeliefert.

5.3. Anschluss der Ubergangsfliissigkeit

Der Anschiuss der Ubergangsfliissigkeit erfolgt, wie vorsteh-
end beschrieben, am Verteilerstiick, sofern fiir Trocknung
und Kihlung das gleiche Medium verwendet wird.

Bei Verwendung von unterschiedlichen Medien ist fiir die
Ubergangsfliissigkeit der Gas-Eingangsstutzen GAS IN DRY-
ING mit der Druckflasche des Trocknungsmediums zu ver-
binden, Im Eingangsstutzen GAS IN DRYING ist ein Poral-
filter KI. 30 eingesetzt, der fiir eine eventuell notwendige
Reinigung mit Hilfe eines Schraubenziehers leicht ausgebaut
werden kann.

Wichtig:  Fir die einwandfreie Durchfiihrung einer Kri-
tisch-Punkt-Trocknung ist es unbedingt not-
wendig, fiir die Ubergangs- bzw. Trocknungs-
fliissigkeit eine Gas-Druckflasche mit Steig-
rohr zu verwenden.

5.4. Stromanschluss

Fir den Stromanschluss des CPD 020 befindet sich im Zube-
horsatz ein 1,5 m langes Netz-Anschlusskabel {Pos. 2/10) mit
auf das Gerdt passender Apparate-Steckdose. Dieses ist mit
einem den drtlichen Verhiltnissen angepassten Netzstecker
(P + 0+ E} zu versehen. Der geriteseitige Anschluss erfolgt
auf den Geréte-Netzstecker Pos. 5/1 auf der Geriteriickseite.

5.5. Magnetrithrer

Das im Zubehbrsatz mitgefieferte Magnetriihrstibchen Pos.
2/6 wird auf den Boden der Proben-Druckkammer aufgelegt.

5.6. Einsatz-L ochscheiben

Die Einsatz-Lochscheiben Pos. 2/4 und Pos. 2/6 dienen als
Auflage fiir Préparate in der Proben-Druckkammer. Je nach
Héhe der Proben bzw. der Probenkdrbchen oder-halter wird
die Lochscheibe vom Durchmesser 30 mm oder 40 mm ver-
wendet und diese auf den unteren bzw. oberen Absatz auf-
gelegt,



6. INBETRIEBNAHME

Vor dem praktischien Einsatz des Gerdtes, d.h. vor der Trock-
nung der ersten Priparate empfiehit es sich, alie Funktionen
zu iiberpriifen und damit die Handhabung des Gerdtes ken-
nenzulernen.

6.1. Vorbereitung des Gerédtes
— Anschluss des Gerdtes nach Abschnitt 5.2 bis 5.4.

— Alle drei Handventile Pos. 3/3, 3/4 und 3/5 schliessen
{Drehrichtung im Uhrzeigersinn).

— Schraubdecke! des Proben-Druckbehalters Pos, 3/2 gut
verschliessen.

- Absperrventi! der Gas-Druckflasche(n} &ffnen.

- Falls Wasserkiihlung vorgesehen ist (siehe Abschnitt 5.2.)
Wasserhahn &ffnen bzw. Umlauf-Kithlagaregat ein-
schalten,

— Taste MAINS driicken: Gerat ist eingeschaltet.

6.2. Kiihlung der Proben-Druckkammer

— Gewiinschte Temperatur am Temperatur-Regler Fig. 4
mittels Wahitasten Pos, 4/3 und Pos. 4/4 einstellen.

— Taste TEMP driicken: Temperatur-Regler ist eingeschal-
tet, die Temperatur des Proben-Druckbehiélters wird an-
gezeigt {Pos. 4/1), das Magnetventil in der KithImedien-
Zuleitung 6ffnet, der Druckbehélter wird auf die vorge-
wihfte Temperatur mit Hilfe der eingebauten Gegen-
heizung eingeregelt.

Hinweis: Um ein Uberschwingen der eingestellten Tem-
peratur und damit ein 1anger dauerndes Ein-
pendeln auf die Soll-Temperatur zu vermeiden,
wurde der Regler im Werk so eingestellt, dass er
vor Erreichen der Soll-Temperatur die Heizung
bzw. die Kiihlung abschaltet und sich durch Heiz-
oder Kiihlimpulse an den Soll-Wert herantastet.
Die mit den beiden Potmetern Pos. 4/7 und
Pos. 4/8 vorgenommene Einstellung solite daher
nicht verindert werden {siehe Abschnitt 3.4.}.

6.3. Simuiierung eines Trocknungsprozesses

— Einlassventil GAS IN Pos. 6/3 fiir Ubergangs-bzw. Trock-
nungsfliissigkeit langsam 6ffnen (Drehrichtung im Gegen-
Uhrzeigersinn) : das Einstromen der Ubergangsfliissigkeit
in die Proben-Druckikammer kann durch das vordere
Schauglas beobachtet werden.

— Nach erfolgter Fitlung der Druckkammer Einlassventil
schliessen.

— Regelventil METERING VALVE Pos. 6/5 fir Gasauslass
ganz 6ffnen.

— Auslassventil GAS QUT Pos. 6/4 6ffnen bis Niveau der
Ubergangsfliissigkeit auf die Hilfte abgesunken ist. Dann
Ventile Pos. 6/4 und 6/5 wieder schliessen.

— Fill- und Entleervorgang einige Male wiederholen, bis
Umgang mit Bedienungselementen vertraut ist,

— Vordem Aufwiarmen der Proben-Druckkammer soll diese
bis zur Halfte gefiillt sein. Dann alle Ventile schliessen.

— Temperatur-Regler einige Grade {iber den Wert der krit-
ischen Temperatur der Ubergangsfliissigkeit (fiir CO+ ist
diese 310C) einstellen: bei Verwendung von COp z.B. auf
44 oC.

— Mit der Temperatur steigt auch der Druck in der Proben-
kammer. Dieser wird am Manometer Pos. 3/10 angezeigt.

—— GAS IN CODLING SAS OUT EOOLING  —niem

6/8 —_

6/9 —
6/7 N 6/4

6/6

! 6/5
6/3 5?_ | | / /
6/2 -~

- (A% IN DRYING GAS QUT DRYING i

6/1 .

e

Fig. 6 Kreislauf-Schema fiir Kiiht- und Ubergangsmedium

6/1 Proben-Druckbehiélter

6/2 Poral-Filter

6/3 Einlassventil fiir Ubergangsflissigkeit

B8/4 Auslassventil fiir Ubergangsfliissigkeit

6/5 Regelventil fiir Gasauslass

6/6 Manometer fiir Druckanzeige

6/7 Berstmembran

6/8 Magnetventil fiir Einlass des Kithimediums
6/9 Einfass-Diise ¢ 0,3 mm

— Bei Erreichen der kritischen Temperatur und des kritischen
Druckes (fiir CO2 73,8 bar) geht die Ubergangsfliissigkeit
ohne Phasengrenze von der fliissigen in die gasférmige
Phase iiher. Dieser Wechsel des Aggregatzustandes kann %
durch das vordere Schauglas beobachtet werden. e

— Fiir den Gas-Auslass wird zuerst das Ventil GAS OUT ge-
offnet,

— Durch vorsichtiges Offnen des Regelventiles METERING
VALVE wird das Gas fangsam aus der Proben-Druckkam-
mer abgelassen. Der Druckabbau auf Atmosphirendruck
soll dabei bis zu 15 Minuten oder mehr dauern. Er kann
durch einen am Gasausgang GAS OUT DRYING ange-
schlossenen und in einen Wasserbehélter gefiihrten
Schlauch gut kontrolliert werden.

Wichtig: Bei zu raschem Auslassen des Gases kondensiert
dieses durch die bei der Expansion eintretende
Abkiihlung desselben. Diese Kondensation zeigt
sich deutlich durch eine Nebelbildung in der Pro-
benkammer. Sie muss bei der Praparattrocknung
unter allen Umsténden vermieden werden.

— MNach Absinken des Druckes auf Atmosphérendruck
(Kontrolle am Manometer) kann die Proben-Druckkam-
mer geéffnet werden,

— Alle Ventile am Gerdt und an der Gas-Druckflasche

schliessen. i
e

- Temperatur-Regler durch Druck auf Taste TEMP aus-
schalten.

6.4. Magnetriibhrer
- Magnetrithrstdbchen in Proben-Druckkammaer einlegen.

— Druck auf Taste STIRRER: das Magnetriihrstidbchen, das
zur besseren Durchmischung der Ubergangsflissigkeit
mit dem Entwisserungs-Medium {Aceton} oder dem in-
termedium {z.B. Amylacetat} dient, dreht sich.
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7. DURCHFUHRUNG EINER KRITISCH-PUNKT-
TROCKNUNG

7.1. Vorbereitung der Priparate

Die Vorbereitung der Praparate fiir die Kritisch-Punkt-Trock-
nung ist gleich wie jene fir die Ultramikrotomie, d.h. die
Proben werden nach der Entnahme aus dem Organ oder dem
N&hrmedium in einer physiologischen Salzlésung gewaschen,
mit einem geeigneten Medium chemisch fixiert, das Fixier-
mittel mit einer entsprechenden Pufferlésung ausgewaschen
und anschliessend mit Aceton oder Aethanol entwissert,

In Fallen, wo sich das verwendete Entwasserungsmedium
{Aceton oder Aethanol} mit der Ubergangsflissigkeit (CO5
oder Freon 13) nicht mischt, muss dieses zuerst schrittweise
in ein Intermedium {Amylacetat bzw. Freon 113} ilberfiihrt
werden.

7.2. Einsetzen der Préparate in die Proben-Druckkammer

— Vorbereitete Préparate in geeignete Probenhalter iiber-
tragen {siehe Abschnitt 10, ZUBEHOR)

— Je nach Grosse der Probenhalter entsprechende Loch-
scheibe Pos. 2/4 oder Pos. 2/6 auswihlen und in Proben-
kammer einlegen.

— Proben-Druckkammer mit der Fliissigkeit fiillen (Aceton,
Amylacetat oder Freon 113}, in der sich die vorbereiteten
Praparate befinden, u. zw. soweit, dass die Probenhalter
nach dem Einsetzen sicher mit Flilssigkeit bedeckt sind.

— Probenhalter rasch in Druckkammer einsetzen.

— Schraubverschluss der Proben-Druckkammer gut ver-
schliessen.

Wichtig: Wahrend der Ubertragung der Praparate in die
Probenhaliter sowie der Procbenhalter in die
Druckkammer miissen die Praparate immer be-
netzt sein. Bei Antrocknung der Proben werden

diese wegen der dabei entstehenden Objektscha-

digung unbrauchbar,

7.3. Uberfithrung in die Ubergangsfliissigkeit

— Absperrventil der Gas-Druckflasche(n} ffnen (ge-
gebenenfalls Wasserkiihlung einschalten).

— Taste MAINS driicken,
— Proben-Druckkammer gerass Abschnitt 6.2. vorkiihien.

— Nach Erreichen der Temperatur Einlassventil GAS IN
Pos. 6/3 vorsichtig 6ffnen und Druckkammer mit Uber-
gangsfliissigkeit fiillen. Diese soll langsam einstrémen, um
praparatschadigende Turbulenzen zu vermeiden.

— Nach erfolgter Fiillung Einlassventil schliessen.

— Taste STIRRER driicken: Magnetriihrer ist eingeschaltet
und durchmischt die beiden Medien intensiv (bei extrem
empfindlichen Praparaten sofite zur Schonung der Probe
der Magnetriihrer zur Durchmischung der Medien nicht
verwendet werden).

— Magnetriihrer durch Druck auf Taste STIRRER abschal-
ten. Zur Gewidhrleistung einer weiteren guten Burch-
mischung kann diese Abschaltung auch spater erfoigen.

— Regelventil METERING VALVE Pos. 6/5 ganz &ffnen.

— Auslassventil GAS OUT Pos. 6/4 ebenfalls zur Vermei-
dung von Turbulenzen vorsichtig 6ffnen und Flissigkeit
soweit ablassen, dass Probenhalter gerade noch bedeckt
sind. Dann Ventile wieder schliessen,

— Einlassventil GAS [N Pos. 6/3 wieder éffnen und Proben-
Druckkammer erneut mit Ubergangsfliissigkeit fiillen.

- Flissigkeitsgemisch, wie vorstehend beschrieben, wieder
ablassen.

- Dieser Vorgang ist so oft zu wiederholen bis die bei der
Ubertragung der Proben in die Druckkammer einge-
brachte Flissigkeit vollstdandig gegen die Ubergangsfliis-
sigkeit ausgetauscht ist. Da eine entsprechende Kontrolle
nicht moglich ist, sollte dieser Austausch besser einmal
zuviel als zuwenig {in der Regel finf- bis zehnmal) vor-
genommen werden.

7.4, Trocknung der Priparate

— Vorder Kritisch-Punkt-Trocknung soll die Proben-Druck-
kammer mindestens zur Halfte mit Ubergangsfliissigkeit
gefiillt sein, sicher aber soweit, dass die Probenhalter
damit bedeckt sind. Das Fliissigkeits-Niveau soll durch
das vordere Schauglas noch sichtbar sein.

Kontrollieren ob alle Ventile geschlossen sind.

Temperatur-Regler einige Grade (iber den Wert der kriti-
schen Temperatur einstellen, bei Verwendung von CO4
zum Beispiel auf 40 ©C,

- Mit der Temperatur steigt auch der Druck in der Proben-
kammer.

Bei Erreichung der kritischen Temperatur und des kriti-
schen Druckes geht die Ubergangsflissigkeit in die Gas-
phase {iber: die Proben trocknen. Um sicher zu sein, dass
der kritische Punkt liberschritten ist, sollen sowohi Tem-
peratur als auch Druck deutlich tiber den kritischen Wer-
ten liegen und zwar:

fiir CO2 bei ca. 40 OC {kritische Temperatur 31 ©C) und
ca. 85 bar {kritischer Druck 73,8 bar)

fiir Freon 13 bei ca. 40 0C lkritische Temperatur 28,9 ¢C)
und
ca, b0 bar (kritischer Druck 39,8 bar}.
Diese Werte sind an den entsprechenden Anzeigeinstru-
menten zu kontrollieren,

- Fiir den Gasauslass zuerst das Ventil GAS OUT Pos. 6/4

ganz 6ffnen, dann das Gas durch vorsichtiges Offnen des
Regelventiles METERING VALVE Pos. 6/5 langsam, fein
dosiert, aus der Proben-Druckkammer ablassen {siehe da-
zu Hinweise in Abschnitt 6.3).

— Nach Erreichen des Atmospharendruckes {Kontrolle am

Manometer) kann die Druckkammer gedffnet und dieser
die trockenen Proben enthommen werden.

— Alle Ventile am Gerat und an der Gasdruckflasche

schliessen. Temperatur-Regler durch Druck auf Taste
TEMP aus- und Gerat mit Taste MAINS abschalten.

Hinweis: Dadietrockenen Praparate sehr hygroskopisch
sind, miissen sie méglichst umgehend mit einem
dinnen Metali- oder Kohlefilm beschichtet
werden, um sie gegen die Aufnahme von Luft-
feuchtigkeit zu schiitzen. Sollte dies nicht
mbglich sein, empfiehlt es sich, diese in einem
moglichst evakuierbaren Exsikkator aufzube-
wahren.

Fiir weitere Hinweise betreffend die Theorie der Kritisch-
Punkt-Trockung, deren praktische Durchfiihrung sowie mog-
liche Artefakt-Quellen verweisen wir auf den BALZERS
UNION-Fachbericht BU 800 108 DD: ""Die Kritisch-Punkt-
Trocknung”.
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8. WARTUNG 4.
Der Kristisch-Punkt-Trockner CPD 020 arbeitet praktisch
wartungsfrei. Es ist lediglich die Dichtung des Schraubver-
schlusses der Proben-Druckkammer gelegentlich zu kontrol-
lieren und gegebenenfalls zu ersetzen sowie der Filter im
Einganag filr die Ubergangsfliissigkeit GAS iN DRYING zu
reinigen.
~
i
9. STORUNGEN UND DEREN BEHEBUNG
9.1 Platzen der Berstmembran . . . .
. i .. . Fig. 8 Ansicht des Geriites von unten mit abgenommener
Bei Uberschreitung des zulissigen Druckes in der Proben- Bodenplatte
Druckkammer platzt die aus Sicherheitsgriinden eingebaute
Berstmembran {Berstdruck ca. 150 bar). 8/1  Berstmembran-Halter
. o . 8/2  Heizpatronen
Griinde dafiir kénnen sein: 8/3 Gaseingangsfilter
: 8/4  Gaseinlassventil
— 2u hoch eingestellte Temperatur (_:fer Probenkamrmer. 8/5  Antriebsmotor fir Magnetriihrwerk
— Einfiiilen einer zu grossen Menge Ubergangsfliissigkeit.
Das Flissigkeits-Niveau sollte durch das vordere Schau-
glas gerade noch sichtbar sein.
Fiir den Austausch der Berstmembran wird die Bodenplatte 9.2 Kein Druck in Probenkammer
des Gerdtes abgenommen, der Halter der Berstmembran Wird in der Probenkammer der notwendige Druck {siehe Ab-
Pos. 8/1 herausgeschraubt und die darin eingelegte Berst-  schnitt 7.4) nicht erreicht, so ist eine Kritisch-Punkt-Trock-
membran durch eine neue Membran ersetzt. Diese ist so ein-  nung der Praparate nicht moglich. Griinde dafiir kénnen sein:
zulegen, dass die rote Seite nach aussen zeigt. Anschiiessend . .
Membranhalter ohne Werkzeug von Hand so fest als méglich Schraubd;!ckel d.er Proben-Druckkammer nicht geniigend
einschrauben und dann mit einem Schraubenschliissel gut verschlossen:
(SW 14) um ca. 90° nachziehen. Schraubdeckel fest anziehen. »
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— Dichtung des Schraubdeckels defekt: )
Defekte Dichtung gegen eine neue austauschen.

— Heizung der Probenkammer nicht eingeschaltet, bzw.
notwendige Temperatur {sieche Abschnitt 7.4.) nicht ein-
gestellt

Proben-Druckkammer auf die notwendige Temperatur
aufwarmen.

— Inden Probenkammer-Block eingesetzte Heizpatronen
defekt:

Defekte Heizpatrone Pos. B/2 austauschen. Dazu ist zu-
erst der Motor Pos. 8/5 des Magnetriihrwerkes abzubauen
{zwei Befestigungsschrauben), die darunterliegende
Montageplatte zu entfernen {vier Befestigungsschrauben)
und die beiden vorderen lsolatoren herauszuschrauben.
Anschiiessend kénnen die Heizpatronen herausgezogen
werden. Vor dem Einsetzen der neuen Heizpatronen sind
diese mit Warmeleitpaste zu beschichten.

9.3, Keine Ubergangsfliissigkeit in Probenkammer

Ist vor der Troeknung keine Ubergangsfliissigkeit in der Pro-
ben-Druckkammer, d.h. trotz offenem Gaseinlass-Ventil kein
Flissigkeits-Niveau sichtbar, so ist eine Kritisch-Punkt-
Trocknung der Préparate nicht moglich. Griinde dafiir kon-
nen sein;

— Temperatur der Proben-Druckkammer nicht genfigend
tief, so dass die Ubergangsfliissigkeit beim Eintritt in die
Kammer verdampft:

Proben-Druckkammer auf die notwendige Temperatur
abkihlen {siehe Fig. 1)

— Absperrventil der Gasflasche (z.B. CO2) nicht gedffnet:
Absperrventil der Gasflasche 6ffnen.

— Gasflasche ohne Steigrohr angeschlossen, so dass nur gas-
formiges CO» aus der Flasche entnommen werden kann:

Gasflasche mit Steigrohr verwenden.
— Filter am Eingang fiir die Ubergangsfliissigkeit verstopft:

Filter herausschrauben und reinigen bzw. durch einen
neuen ersetzen.

9.4. Kein Medien-Austausch moglich

Die mit den Priparaten in die Proben-Druckkammer einge-
brachte Fliissigkeit {Entwisserungsflissigkeit oder Inter-
medium) muss vor der Trocknung gegen eine Ubergangsflis-
sigkeit ausgetauscht werden. Ist der Einlass dieser Ubergangs-
fliissigkeit (z.B. CO5) in die Probenkammer nicht moglich,
kann keine Kritisch-Punkt-Trocknung stattfinden, Griinde
dafiir konnen sein:
— Zuleitung, Filter oder Ventil durch Verunreinigungen
oder Eis verstopft
Zuleitung und Ventit Pos. 8/4 mit Pressluft durchblasen,
gegebenenfalls demontieren und reinigen; Filter Pos. 8/3
aus Eingang fiir Ubergangsflissigkeit ausbauen, diesen
reinigen oder austauschen.
— Temperatur der Proben-Druckkammer zu hoch:

Proben-Druckkammer auf die notwendige Temperatur
abkiihlen.



10. ZUBEHOR — Probenkorbehen, Bestell-Nr. B 8010 170 37,

- -, , aus nichtrostendem Stahi, mit verschraubbarem Deckel aus
Als Zubehdr fiir den Kritisch-Punkt-Trockner CPD 020 sind feinmaschigem Drahtgeflecht, ¢ 16 mm, Hahe 12 mm

eine Anzahl verschiedener Probenhalter bzw. Proben- b 7 Héhe 1 N
kérbchen lieferbar, die den zur Trocknung vorgesehenen zw. ¢ 23 mm, Hohe 12 mm (Bestell-Nr. B 8010 170 38)

Praparaten angepasst werden kdnnen.
— Praparatkorb, Besteli-Nr. BU 011 127 -T,

Y
/j

mit sechs markierten Kammern, ¢ 10 mm und drei
Kammern 4 x @ mm, zum Trocknen von bis zu 9 ver-
schiedenen Praparaten, Alle Probenkammern sind mit
einem, mit Gaze versehenen Deckel gemeinsam ver-
schiiessbar. Fir spezieile Anwendungsfalle kann diese
Gaze durch ein feines Drahtgeflecht, oder z.B. fiir Suspen-
sionen durch Filterpapier ersetzt werden.

— Probenhalter, Bestell-Nr. BU 011 122 -T,

fiir 6 Tragernetzchen ¢ 2,3 mmbzw. fir 6 Tragernetzchen
¢ 3 mm {BU 011 123 .T). Geeignet zur Trocknung von
auf befilmte Objekttragernetzchen aufgebrachte Zell-
suspensionen.

— Probenlkérbehen, Bestell-Nr. BU 011 126 -T,

mit aufsteckbarem Deckel aus feinmaschigem Brahtge-
flecht. Geeignet zur Trocknung von Gewebe-Préparaten.

— Probenhalter, Bestell-Nr. BU 011 124 -T,

flir Deckgléser verschiedener Grissen.
Deckplatte in der Hohe verstellbar. Geeignet zur Trock-
nung von Zellkulturen.

— [bergangsprobenhalter, Besteli-Nr. BU 011 121 -T,

zum Uberfithren der Proben in die Proben-Druckkammer
des Kritisch-Punkt-Trockners.

Mit Entleer-Mechanismus, Zur Aufnahme von bis zu finf
Probenkorbchen BU 011 126 -T.

— Probenhalter, Bestell-Nr. BU 011 125 -T,

fiir Suspensionen, passend zu Cambridge-, Etec-, Philips-
und ZEISS-Rastermikroskopen.

i0
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Description item Order No. Reference
Teil Pos Bestell-Nr. Bemerkungen

1 | Gear motor / Getriebemotor, 220 V, 50 Hz 1{B8010 118 35

1 |Gear motor / Getriehemotor, 1158 V, 60 Hz 218801011687

1 | Magnet 3|B 8010 11466

1 |Solenoid valve / Magnetventil, 220 V, 50 Hz 4 1B 8010 11951

1 {Coil for Solenoid valve / Spule zu Magnetv., 115 V, B0 Hz 5|B 8010 116 88

1 1Vaive / Ventil, LPMV 26 V 6 |B80O1O11975

1 | Valve / Ventil, LPV 21 V 7B 801011976

1 |Valve / Ventil, LPV 23 R 818801011977

3 | Round handle for valve / Rundgriff zu Ventil G |B 8010 114 62

1 |Bursting membrane / Berstmembran, ¢ 7, 150 bar 10 {BU 011 980

1 |Poral filter / Poralfilter 11 |BUO11546 AR

1 |Throttle / Drossel 12 IBUO1T1 915

Spare Parts for / Ersatzteile zu

Housing / Gehause CPD 020

BALZERS

BU 800 113 E/1
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Description Hem Order No, Reference
Teil Pos Bestell-Nr. Bemerkungen
1 { Cover comp. / Deckel kpl. 21 |1 BU 011 467 -T
1 | Sight glass / Schauglas, ¢ 40 x 20 mm 22 {B 8010 119 17
1 1Seal / Dichtung 231BUO011 799
1 |Support ring / Stiitzring 24 1BUG11 798
1 | Thrust washer / Druckscheibe 25 |BUD11 312
1 |PT 100 sensor / PT 100 Fiihler, W20 / 400 26 | B 8010 11563
2 |Meating cartridge / Heizpatrone, 60 W, 220 V 27 |B 5170052 GZ
2 |Heating cartridge / Heizpatrone, 60 W, 115 V 28 ||B 8010 116 88
TN
22

&

/

a

¢

s

(28} 27 oA
il 1171

//

1

s

Spare Parts for / Ersatzteile zu

Pressure container comp. / Druckbehilier kpl.

BUOT1 914 -T

BALZERS

BU 800 113 E/2
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Spare Parts for / Ersatzteile zu

Cover comp. / Deckel kp.

BU 011 457 -T

Description Item Order No. Reference

Teil Pos. Bestell-Nr. Bemerkungen
1 | Sight glass / Schauglas, ¢ 34,5 x 20 mm 31 (B 801011458
1 |Seal / Dichtung, ¢ 28,3 x 1,78 mm 32|B801011474
1 |Seal / Dichtung, ¢ 37,82 x 1,78 mm 33 |B 801011476
1 | Thrust washer / Druckscheibe 34 |BUO11 405
1 | Heat shrink tubing / Schrumpfschlauch, 20 mm 35 | B 4616 740 AA

BALZERS

BU 800 113 E/3
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Description Item Order No. S Reference
Teil Pos. Bestell-Nr. Bemerkungen .
1 |Switch / Wippschaiter "MAINS” 41| B 8010 078 75 vy
1 | Pressure switch / Druckschalter "STIRRER” 42 |BU 011937
1 |Pressure switch / Druckschalter “"TEMP* 43 1BUD1T 924
2 |Wire-wound resistor / Drahtwiderstand, B W, 12 k2 44 1B 4836 412 VB for / fir 220 V
2 |Wire-wound resistor / Drehtwiderstand, 4 W, 3,9 k&2 45 | B 4836 338 VC for/for 116V
1 | Temperature regulator / Temperatur-Regler 46 | BU 011 269
1 [Pressure gauge / Manumeter, 0 — 180 bar 47 | B 8010 11557
1 [CU-Seal / CU-Dichtung, 1/4” 48 | B 8010 11558
47, 48 46 43, 44, (45)
42, 44, (45)
41
Spare Parts for / Ersatzteile zu BALZERS
BU 011940 -T
Front panel / Frontplatte BUO11941-T BU 800D 113 E/4 "y

14
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Description Item Order No. s Reference
Teil Pos. Besteli-Nr, Bemerkungen
1 { Connection hose / Anschluss-Schlauch 51| BU0G1T 471
1 { Distributor / Verteilerstiick b2 |BU 011579 -X
1 | Adapter / Ubergangsstiick 53|B 8010 11473
1 { Perforated disc / Einsatz-Lochscheibe, ¢ 40 mm 54 |BUO11 817
1 1 Perforated disc / Einsatz-l.ochscheibe, ¢ 30 mm 55| BUO0O118618
1 {Magnetic stirrer / Magnetriihrstdbchen 56 | B 8010 114 76
1 1Seal disc / Flachdichtung, ¢ 24/17 x 2,4 mm b7 |BUO11 808 for item/fiir Pos. 3
1 1Seal disc / Flachdichtung, ¢ 10/6,5 x 2 mm 58| BU D11 646 far item/fiir Pos. 1
1 |Mains cable / Netzkabel 59 | B 8010 076 20
2 |Fuse / Feinsicherung, 1,25 AT B 4666 438
2 |Push button bulb / Tastenldmpechen, 60 V, 0,48 W B 8010078 80

54 55 52

b7 b8 b6 53
Spare Parts for / Ersatzteile zu BALZERS
Accessory set / Zubehérsatz BU 011961 -T BU 800 113 E/5

15



MAINS
..... o l o ' ) _LIH 261-111
r - r 7 2 3 g
Sw
Plt — # o %5 o omAL. '
Fi 125r b+ OUT\ . ; |
L o—9 :? 7 .
|_F J, Lol nl g9 u] 15 13 l
E L A T A el 1ol -
-——t L1
| L] 2 .
Q < sw 3
- 60V
20mA 5w
¢ - ®—t72_?@—T
STIRRER TEMP,
3T 4 3 1T 4
oO— O
bt br }____?___ )
L cooL
Vi
HEAT
e
Wiring diagram / Verdrahtungs-Schema CPD 020 BU 011 967 -S

16



