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Die wjisserhaltige emulgierende Salbe (etwa 70% H«0) des 3. Nachtrages zum DAB 8

bzw. des DAB 7 und ihre Aiisgangsbestandteile wurden elektronenmikroskopisch unter-

sucht. Mittvls ciner neuen modifiziort«n Gcfrieratzungsmethode konntc das hypobhetische

Gelgorust dcr plaatischen wasserhaltigen emulgierenden Salbe elektronenmikroskopisch

nachgewiesen und dutch Stereoaufnahmen in seinem dreidimcnsionalen Feinbau analysiert
werden.

Ge]-structure of the Hydrous Emulsityiag Ointmenl

Tlie hydrous emulsifying ointment (about 70% H._.0) of tlie 3rd appendix to DAB 6 or
DAB 7 and its ingredients were fXftmiucd by cli'‘ctron microscopy. Using a new modified
method of freezp-ctching it was possible to reooj*nize the hypothetical gel-atructuro of the
plastic hydrous <-mul.sitying ointment .nnd to analyse its three-dimcn.sional micromorpho-

1 ilcii 3. i\uc;hUug zuin D!Mi b wunic tlio wusaerlialtigo emulgiereudo Salbe auf*
genommcji, die aucli fur doa DAB 7 vorgcauhen ist*) und vorhor al« hanette-Salbe
itn Gebraucli atjind. Sic stcllt einc i*Uin-Wiisscr-Emulaionssalhc <liir, indom die lipo-
pKilc Phu.se (Viwclin, Paraffincil) in Wasser als tiuflerc Phase disjjergiert ist. Sie
wird ill 3 Stufcn lier;r«Ht.t*lIt:

1. I"tuulgiercDciur Cotylstcarylalkoiiol (Konipii'.xeinuigator):

(<tylgtearylalkohol 50

CetvlfitcarylschwefolHuurrs Natrium 10T.
'2. iHinulgicrcnde Sulbo:

Emulgicrender Cetylstearylalkoliol 30T.

Diokfliissijies ParafTin 3i>T.

WeiCos Vaselin 35T.

1.und 2. werden auf dem Wasserbad zusammengesehmolzen.
3. Wasserhaltige emulgiorende Salbe:

Emolgierende Salbe 300T.
W asser 699 T.
p-Hydroxybenzoesauremethylester 0,6 T.
p-HydroSybenzoesaurepropylester 04T.

Die Hydroxybenzoesaureester werden im Wasserunter Brhitzen gelost. Die emulgierend®
Salbe wird auf dem Wasserbad bei etwa 70® geschmolzen und mit der auf etwa gleichc
Teraperatur abgekiihlton, waOrigen Losung der p-Hj'droxybenzoesaureester unter Um-
riithren in kleinen Antcilen versetzt. Die Salbe wird bis zum Erkalten geruhrtund daa ver-
dampfte Wasser ersetzt.

*) Als wasserhaltige faydrophile Salbe inzwischen in das DAB 7 aufgenoiumeu.



Ol-in-VVasser-Emulsioneu mit der aufieren waBrigen Phase sind im aUgeraeinen
yi*igkeiten, wahrend die wasscrbaltige emulgierende Salbe plastisch ist und eine
gtreicibare Salbe darstellt. Sie enthalt nicht, wic andere Ol-in»Was8er-EmuJsioneii,
einen einfaclien Ol-in-Wasser-Emulgator, soudHrn einen Komplexemulgator, der
2QU Hfdrogelbildung befahigt ist und zu eincr plastischen Masse fuhit.

Komplexeinulgatoren setzen sich aus eincin Ol-in-Wasser-Emulgutor und eiuem
schwachen "WasseT-in-Ol-EmulgatOT zusammen, uber deren Bildung zahlreiche
Arbeiten erschieiien sind, die die Komplexbildung von theoretischer, kolloid-
chemischer und biochemischer Seite an Modelleu unterauchen”),Die Arbeiten gehen
auf  Schnlman zuriick, die von K. Miimel auf die wasscrhaltige emulgierende
Salbe ausgeweitet wurden-). Miinzi'l maclite auch auf die Hydrogelbilduug der-
artiger Salben aufinerksam, die vor ihm schon von einigen Autoien beobacMct
worden war=*).

In Ankhuung an die Stearat-Sull'e komnat die Uydrogelbildung der \\-asser-
haltigeii emulgierenden Sulbe nach Miinzel ctwa in folgender Weise zustande: Der
Ol-in-Was'ser-Etnulgator (Seife, Natriumcctylstcarylsulfat) bildet in lieiljcr waQrigvr

n ivunzentriition MizclUmi, die \mkngciiirtigi‘n (iber rollenforniigo
in pluttcniliinliciic, laininare Mi/rllirn ubcrgrlicMi. lieitn ICrkaltcn vcrnetzoii >iL-h dii*
Mitelleu durcli NeboivvaUuizcu an Uaftpuuktcn zu eincr dtcidimeuaionalen Suuktur,
einem kohiirenten Gelgcriist, dus, v<jn Wasscr »rfullt, oin Jlydrogol bildct. Dt-r ini
tIberschuO vorhandcnc schwaclie Wasscr-iii-Ol-Einulg:vtor (Stcarinsiiurc. Cctyl-
stearylalknhol) winl in <Ue iiu(3ercn Schirlit«u elcr .Mizcllon cingclagort, indoni dif
Molekiilc airh paralNd /.u den Molekiilen d»;s Ol-in-Wasser-Emnlgators orirntii.'rcn :
die hydropliilcii bzw. lipopUilon (jliuppou sU'hcn parallel und sind durcli Xohcn-
valenzen aneinander gebunden. Durch diese polari.sierte EinlagcrnnK dcs ub<*r-
schtissimiii Waaser-in-Ol-Ecnulgiitors werden die Mizellen dtrart veratarkl. da(3 <lic
Tiskositiitsich erhoht und oine Mtrcichf;Uii”< Malbc cntstclit. AnOerdem bilden l)cidc
Emulgatoren einen zusaninu'nge3et/.tcn Film uni flie dispergierte blice Phase, da
daa Vastilitt bei hciherer Temperatur geschniolzen ist, dor zu eiucr Ol-iu-Wacsier-
Emnlsion fiibrt.

Die Hydrogelbildunc der Komplcxemulgatoren lalit sich sowohl aus dem Ver-
ialten der Fett-in-"Wasser-Emulsionssalbe fordern als auch theoretisch annehmen.
Bin endgiiltiger Beweis datUr durch Sichtbarmachung des Gelgeriistes wurde bisher

) t"bersicht mit zaLlrcicben Literaturangabcn: H. Loth, Dtscfa. Ai>utiieker-Ztg. 207,1-327 (1967).
Neuere Arbeiten: LaTtge und Mahl: Seifen. I'ette, Anstrichinittel 66, 77-i (19G4); F. -1 J.
Kalman, P. J. Daviesund E. M. Sowan, J. Pharmacy Pharmacol. 19,417 (1967); B. If. Barry

& Sfiotton, J. Pharmacy Pharmacol. J9, Suppl. 110, 122 (1'J67).
) Jfitnzelund R. Ammann, Pbarmac. Acta Heivetiae 29,91,171 (19i>4). SiPheauch/. O”tirner
A. BU/J. 3litt. dtsch. pharinnz. Gcs. 32, 197 (1982). Z. Gruntova, L, Zalhurecly und G.
~omoilceoy, Cs. Farm. 9, 217, 282 (IWO).

I Lawrence, Trans. Faradav Soc. 33, .320 (1937): J/artin und Hermann, Trans. Faradar Soc.

A7,25(1941).
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noch nioht erbracht. Da sich die Gelgeriiststruktur im koUoid- und angstrom

ilispersen Bereich aulbaut, ist sio im UcMmikroskop mcht sichtbar.

I™ Laufe der leUten 20 Jahre ~«.rde Mters versucht, Gelgeriiste in v~otaedenea

Elektroneumikroekop

si-imuyng Rirtajeni.

Es wurde daher versucht, i.i der wasserhaltigen emulglereuden Salbe das hypo-
thetisclie Gelgm ist elektronenoptiscli zu erfassen.

Die init einem Durchstriihlungs-Eiektroneinnikroskop aurchgefiilirte Unter-
,occunre‘rorderte-ei,,e vorangehende Praparatio.,, u,n das Objekt den besonderea

liodi..Kunge.v der Klektrc.en.nikroskopie (llodivakuuni

, Erwarniunj! und andere
lttn T r Kloktr,nen

..inwirkun,) anzupa.«n und die Vorausset.~gen fur d.,
elektronenoptisdie Al.bildnng (»u»reichenderElektronon.st.reukoMtra»t, durchstraU-

\>arc Si-hichttlickc vim wcnincn 100 A) zn erfullcji. \Y

Da en sich bei dor wasserhaltisen emulgiorc.dcM Salbe u.n en, in
u.i.l chemiscber lIlinsieht sel.r em|i(in.:iiclioH Objckt bandelt, muBto .n besonde
MaQe darauf gcachtet werden, bei der Praparation eine \ crandernng der ursprii g
lichen Obiektmikronicirphologio zu vermnden.

Zur Priiparution bat sicii zuniichst die ,.ur Untersuchung organ,.scher Objete
,.br n hlicle Ultradunnschnitt-Technik an, .elche im wesenthchen aus eu”.
:hemLhen Fixierung und Konstra.t.erung mit anschUenendon.
zug des \Va.sers, einer Einbettung in einen Kunststoff und omer
elektronenmikroskopisch durchstrahlbarer DlItradiinnschmtte besteht. W.e's, *
doch zeigte, war eine Fixation und Kontrastierung der vorhegenden Salbe nut
aes aafiir meist gebriiuchliclien Osniiumtetroxids mcht mogbch.

Es wurde cluher versucht. auf andera WeUe eine mogUchst
Kontrastierung u.ul Entwasserung der Salbe durchzufuhren. Hier

Moor und Mmelaler®") entwickelte ,Gefneratzmethode zu einer

¢) Kolloiil. Z. 1 (1945).
S) KoUoid. Z. 113. 2y (IW10-
®) Xaturwissentffhaften 39, 3ol (195«).
’) Angew. Chcm. 69, 1U7 (1957).
«) Die KrankenImusapothcke 6, 15 {190l»).
Z. Naturforsoh. 15b, 34i5 (1900).
>« Pharmac. Acta Hclvetiae 38, 235 (1903). . -
*) Ztschr. f. Zcllforachung 62, 546 (1904).



anchung des vorliegenden Objektea speziell geeigneten Praparatiousmetbode er-
veitert. Die klaasische Gefrieratzmethode besteht im wraentlichen ans folgenden
praparationsschritten; 1. Einfrieren des Objektes bis auf etwa__140°, 2. Tem-
peraturerhohung des gesamten Objektes auf eUva — 100®, wobei das im Objekt
als Eis vorhandene Wasser sublimiert und die Objektoberflache eine ,,Atzstruktur®
erhalt, 3. Herstellung eines elektronenmikroskopischen Abdruckpraparates der
gefriergeiitzten Objektoberflache.

Gegeiiiiber der chemischen Fixieruiig, Eontrastierung und Entwiisseruug handelt
essich hier im Prinzip urn eiue rein physikalisch wirksame Methode. Diese klassi-
ache Gefrieratzmethode war wegen der besonderen Empfindlichkeit des vorliegen-
den Untersucbungsobjektes jedocb in dieser Form nicht geeignet. Beim Einfrier-
vorgang kann bekanntlich eine zu kleine Einfriergeschwindigkeit zu einem Wachs-
tuni groDer Eiskristalle fiihren, wobei erhebliche morphologische Verandei“mgen
des Objektes auftreten konnen. Urn dies zu verbinderu, werden i. a. bei der Unter-
sQchung biologischer Objekte chemiscbe Gefrierschutzmittel angewandt. Hierauf
soUte jedoch bei der vorliegenden Untersucbung verzicbtet werden, um jede miig-
licbe cbemiscbe Beeinflussung des einpfindlicben Objektay'~tems auszuscblieCen.
Es blieb sontit nur die MogUclikeit, eine Bildung groQer EiHkristalle durch eine
Erhobung (!cr Einfriergeschwindigkeit auf einen Wert weit iiber 100“/Sek. zu ver-
DQeiden, was durcli cine spezielli; Veraucbsjinordnung erreicbt werden konnte.

Eine weiterc Schwierinkeit lug bei dor Priiparation darin, daC auch beim Subli-
natioiisvorgang bei cnipfin.llicbcn Objekten iinkontrollierbiire niorphologi,schc Vcr-
inderungen infolgc iirtlicli untorsciucdlii-iicr Sublimationrfbedingungen zu erwarteii
und. Wiibrciid bei der Klii.ssisclien Gefrieratzmetiiodo dus gesiimte Objekt nul die
Subbmationstemperatur voti etwa — 100" gebraclit wird, wunle bei der ent-
rickelten neuen Metlmd*; das Objektaufder (nublimationsferncn) Einfricrteniperatur
L — 140° beliissen und lediglich die Oberfliicbe des Objektes durcli eine regpl-
»re Wiirniestrahluugsquellc auf rile SublimaHonsteniperatur von — 100° g.--
iracht. Hierdurcli wurde eine partielle SubUmation aus tieferen Objektsrhicbtcji
ind erne dadurch niogliche unerwiinschte Objektveriinderung weitgebend aus-
[eschlossen. Mittels einer scbrittweise oder kontinuierlirh bewegten Blende konnte
jne stufenweise oder kontinuierlich veranderte , Atztiefe* auf der Objektober-
achbe erzeugt werden, womit eine vergleichende Untersucbung von Objektveran-
N gen beider Sublimation ermoglicbt wird. Zur Kontrolle und definierten Ein-

ung des Einfrier- und des Sublimationsvorganges wurde eine svncbronlaufende
A N g und Kegistrierung des zeitlicben Verlaufcs der Objekttemperatur und des

Vorgenommen. Erne niihere Beschreibung der Untersucbungsmetbode
inaet sicb am ScbluB dieser Arbeit sowie bei A. Maas™™).

* Regional Conference on Electron Microscopy Rome, 33



Da von der wasserhaltigen emuigierenden Salbe gerade das Gelgeriist erhalten
werden soUte, wurde von dem eingefrorenen Objekt die auBerate Eisschicht bis zu
einer Tiefe von 5000 A absublimiert und somit das Gelgeriist in der gleichen Tiefe
freigelegt. Anschliefiend erfolgte die Herstellung eines Kohlehtiilabdruckes durch
KoMenstoffaufdampfung olme Unterbrechung des Hochvakuums, Durch die Kohle-
htillbedampfung konnte die recht komplizierte Gelgeriistmorpliologie vollat*dig
stabilisiert werden, “‘sobei ein elektronenmikroskopisclies Auflosungsvermogen der
Praparate von etwa 100 A erreicht wurde.

Die elektronenmikroskopiache Untersuchung dieser uach Gefrieratzung erhalte-
nen OberflachenhuUabdriicke gestattet mittels der Stereoabbildungstechnik eine
direkte vollstandige dreidimensionale Analyse des Gelgeriistea.

Um nicht durch die Strukturen der einzelnen Bcjstandteile der Salbe getauscht
2U werden, wurden elektronenoptische Aiifnahmen von folgenden Objekten naci
Gefrierfixierung bz. Gefrieriitziing gemacht:

1. Natriumcetylstearylsulfat in wiiQriger Loaung, 2. Cetylstearylalkohol in wafl-
riger Suspension, 3. wiiOrige Emulsion des emuigierenden Cetylstearylalkohols,
4- einulgicrende Salbe, 5. wasserhaltige emulgierende Snlbc.

DieKonzontrationenentsprechendencn der wasserhaltigen emuigierenden Salbe.
Die clektronenoptisclien Aufnahmcu stellen. wie bereis erwiilint, die iius einer Eis-
schicht riiumhch heniusragende Teilc des Golcerustes dar.

Abb. 1 (Suite 345) einer 1,3]jroz. Losuij" von Xatriujncetvlstc;)ryJsoJ-
fat liiUt nur wenige fadori- uiul kornartige lleiikte mit einem Durchmesser von
1000—3000 A erkonncu. Vcrnmtiich handelt es sicli uni groBern .Molckiilaggregate.
Eineii aluilicheu Bcfund erzicitcn -1/. Kchrcn unU M. Rosch™) mit einer 10“®m
Losung von NatriumdodccyisuHat, allcrdings unter anderen Bedingungen.

Abb. 2 (Seite 346) zciyt das Bild einer Il,5proz. Suspension von Cetylstearyl-
alkohol in Wasser mit rundlichen Formen verschiedenster Art und GrbBe von
durchsohnittlich 10000 A.

Auf Abb. 3 {Seite 347) ist eine 10proz. wiiBrige Emulsion bzw. Suspension des
Komplexemulgators zu sehen.Der Komple.Temulgator (1 T. Natriumcetylstearylsul-
fat -j- 9 T. Cetylstearylalkohol) wird in heiBem \Va.sser geschmolzen und dispergiert.
Nach dem Erkalten entsteht cine plastische streichfahige, salbenartige Masse, der
eine Gelstruktur zugrundeliegen muB. Demnach sind auf Abb. 3 deutlich netzartige
Strukturen zu erkennen, die auf ein GelgeriistschlieBenlassen.Die Strukturen ragen
bier mehr oder weniger vollstiftidig als Ringe, Ringsegmente aus der Eisschiclit
heraus. Vielfach sind von den Netzstrukturen nur Teile als Aststiicke zu sehen,
in die versehiedensten Richtungen weisen, da auch ein raumlich in verschiedenster
Richtung unregelmaBig ausgebildetes Gelgeriist angenommen werden muB.

*e) Melliand Textilberichte 3S, 129u (1957).
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Abb. 2. Elektronenoptische Aufnabme einer Il.oproz. waBrigen Suspension von Cetyl-
stearylalkohol nacb Gefriertrocknung. VergroQerung 1: 20000
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Als 4. Objekt wurde die emulgierende Salbe einer elektronenoptischeu Xntet-
suchung unterzogen. Sie stellt eine erstarrte Sclimelzc vou Vaselin, Paraffinttl
dem Komplexemulgator dar. Sie ist also wasserfrei und laBt keine Gelstruktur er-
warten. Das elektronenoptisclie Bild l1aBt ein regelloses Gewirr vou verschiedenen,
meist spharischen, Stnikturen erkemien, so daB das Bild hier niclit aufgeuomrnen
wurde.

SchlieDUch wurde die wasserhaltige emulgierende Salbe untersucht, von der
wieder eine Gelstruktur erwartet werden muO. Der Oberflachenabdruck zeigtin der
"QbersiclittAbb.i, Seite349) eiu Xetzwerk ringartiger Struktur, das als GelgerOst
angesprocheu werden kann, und mit nuffalligen, kugelartigen Partikeln besetzt ist.
Diese haben einen durchschnittlichen Durchinesscr von 20000 A und liegen damit
im Bereich des Aufiosungsvermogens des Lichtmikroskopes. Hier sind sie nach dem
Aufiirben mit Sudanrot |11 aladie dispergierten Fetteilchen (Paraffinol und Vaselin)
zu identifizieren. Der durchschnittliche Abstand der Partikel betragt im elektronen-
mikroskopischen Bild 30000 A. Die Partikel sclieinen sich wieder aus zahlreichen
kleineren Gebilden zusammenzusetzen. Die Liicken des Netzwerkes entsprecHen
der absubliniicrtcn wu6ri*;eii Phase. Aus atereoskopischen Aufnahinen ergab sich,
d:iO (liis Geriiatwerk etwu .">000 A aus der Eisoberflache herausragt.

Aljl).r)(Seiti; 3rW) zeii't eincii vergroUetten Auss<-liiiitt. Man (?rkennt darauf, dafl
das netzfurniige G«};eriist aifs gcradlitiigdn Ketton I)cstt>lit. J.)icse Ketteu werden
wiiidenuu aus kiim‘lIfonni“cn Partikelii gchiMet mit eincm Durclimcsser von 750bis
If)(X)A. Dii5 Kottcn vernctzcu sirh uiul bilden <lreicliin»‘iisionalc Mascheu von
wabeniilitilic’ier Gi~stalt. Die Liinge citicr Kctte zwischen zwei Verbindungs-
punktcn betriigt im Dun-h.sclinitt 1000X) A und setzt sicli aus 0 bis 8 kugclformi-
"en P-.ittikolu zusaminen. Abb, G (Seiti' 351) z«igt eincu Verbviulungspunkt in
10()0(K)facher Vergrolierung, auf der die kugelartigiMi Gel)il<lc noch dcutlicher zu
erkennen sind.






Abb. 5. Elektronenoptische Aufnahme der wasserhaltigen emulgierenden Salbe nacb Ge
friertrocknung. VergroBerung 1: 20000
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6. Elektronenoptische Aufnahme der wasserhaltigen eniulgierenden Saibe nach Ge-
mertrocknung. ,,Verbindungapunkt“ des Gelgeriist®s. VVergroQerung 1: 100000



Durch diese elektroneumikroskopiaclien Aufnalimen dtirfte nunmehi die
struktur der wasserhaltigen emulgierenden Salbe und damit aucli aUgemem aim- .
licher wasserhaltiger Salben mit Komplexemulgatoren nachgewieseu sem.

Beschreibung der Versuche

Abb. 7

ApparativeVorsiichaanordnung

liitlui Uelii>u’iiU'n«locke(‘iiior lloclivakuumanluyo {Balw'ni BAJJfiO) wurde cm Kupfer-
block (KB) moiiticrt, dcr zur UofcHUguiig dos rhipjiratcobjckttragcrs (0) dient. Der
Kupforblock kanii dtirch Fornbcdionu»« in oin Dowar-GcfiiUu
Htoff oingofiUirt wonle.i (untoro Stclluug). AuBordcm liiDb cr sich durch das KuUgefaB
(KG.) aufdio Tc.ni>enUur dia flussigcn Stickstoffvs (- 105«) abkuhlcii. Zur Messung dw
Tom A ratur dicnt t-iii an den Kupforblock inontiertcs Kupfcr-Konstantan-Thormoclement.
Dio Messung erfolgt mit cinem mV-Meter.

Indorobcren StoUung des KupferblockeslaCtaich nacli Schwenken des
das Praparat untcr eincm Winkel von So" mib eiuer KohlonstoffbedampfungsqueUe (Q
bcdampfen. Der Abstand z*viachen dicser und dem Priiparat betragt 12,5 cm.
dor obL n SteUung des Kupferblockc« ist es
quelle (MHz) senkrcchtzu beheizen. DerAbstand zwischen dieserund
15 cm. Jlittels eines verschiebbaren Blendenscliildes (BI) liiBtsich eine Halfte der P para
obcrfliichc wahlwcise gogen dio Wiirmebestrahlung abschirmen.

Ubcr ein GasoinlaQrentU (GE) laQt sich die Rezipicntonglocke mit Stic toffgas
Dieses wurde uber konz. SchwefeJsiiure, Calciumchlond und
getrocknet. Sowohl die Temperatur des Objektesals auch das\
Lnntcn mittels einer von Maas entwickelten und konstnuerten
tur auf einem Diagramni (D) ~alirend dea gesamten Versuches verfolgt werden {MaaS) i

m
™ A
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Priiparation der Objekte

DieObjekte (Salben. SalbenbestandteUe) warden 24 Std. der f
moglichst gleichmiiBig in V. mm dunner Schichte auf den Glasobjekttrapr (0) ge
Dieser %vurde auf dem Kupferblock (KB) mit 10 Schrauben derart befestigt. daB em gu



Kupferblook g8wahrlei«tat war. Om eine

rwnv ~1“n?r der EeMipientenglooke zu erhalten und emen Etoied*“r!

,“ag aufder Objaktobernacho zu Termeidea, wurde in der Rezipientenglooke ein leichtes
Vak. emmgt md uber das GaseinlaBventil (GB) getrookneter, gaafSrmiger Stc S jf
do».ert e.j«ele.tet Eme ror die Wasohflaaohenkolonne gesohaltete GummibLe (GB*Mb
APParatur zu erkennen, Die«,r Vorgang

AmohlieBond w " e das KiihlgefaB (KG,) mit fliissigem Stickstoff gekuUt und das
Objett m das vorher mit fluasigem Stickstoff gefiillte Dewar-GefaB (KG.) eincetaucht
Innerhalb wenigcr als 1 Sekunde sank die Temperatur von + 20“auf- 120“Ste U te
Bjchnach wenigen Sek. aufetwa -140» ein. An die Kiihlung schlofi sich unmittelbar d «

etwa 3 Std. war der verdampfende

Stickstoff-abgepurapt und ea wurde cin Hoclivakuum von 0.10"™ Torr erreicht

) ~"'an'm"*tigen emulgierenden Salbe eine zu-
satzhche Behejzung vorgenommen. Zu dieaem Zweck w-urde das Praoarat mit Hop
*i “"f it tier Mikroheizquelle (MHz) beheizt. Das Vakuum ver-
sehlecliterte s.ch .nncrhalb von 7 Min. auf 1. IO~ Torr. Die Beheizung .vurde abgebrTch”
ab wieder eu>e sichtbare Verbesserung des Vak. a..fdem DiagrammscLibcrzu brbTchtTn
jrar. Da ui der Zeitemheit von dor Hochvakuuinpumpe (HVP) gleichniiifliff konatante
Ampfvoluminaab”pumpt werdcn, war di« Vorbcsserung de.s Vak. das Anzeichen fur die
Beendigung des Sublunationsvorgangcs.'

Naoh Auswertung von Hterroskopischen Abbild.n.gon und liererhnung nach B G Malm-
) kann emo D.eke d.-r abMibl,micrt«-n Kisschicht von .iO00 A angrno.nmcn werdcn

Die folgcm 0 h.oh!obcdun>i>fung wurdo untor cineni Winkcl von 35® 3 Sek durchccfulirt
OII = &

V;>rdan.pf.u.g wunle du« Objekt lang.s,v,n aufy.taut un.l ,l.r IW-ipi.ntendockc
mtaomni.-n. AnHclilH-B.'n<l u-unlon die Kohlcfilme in liciBcm W wsrr bzw. lieiBfm M ctLIcn
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