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D ie  w jisserha ltige  em ulg ierende Salbe (e tw a  7 0 %  H « 0 ) des 3 . N a ch tra g es  zu m  DAB 8 
bzw. d es D A B  7 u n d  ih re  A iisgangsbestand teile  w urd en  e lek tro n en m ik ro sk o p isch  unter- 
su ch t. M ittv ls c in e r neu en  m odifiziort«n  G cfrie ra tzungsm ethode  k o n n tc  d a s  hypobhetiscbe 
G elgorust d c r p laa tischen  w asserha ltigen  em u lg ierenden  Salbe elektronenm ikroskopisch 
nachgew iesen  u n d  d u tc h  S te reo au fn ah m en  in  se inem  d re id im cnsionalen  F e in b a u  analysiert

w erden.

G e]-structure o f th e  H ydrous E m ulsity iag  O intm enl 
T lie  h y d ro u s  em ulsify ing  o in tm e n t (ab o u t 7 0 %  H._.0) o f  tlie  3 rd  a p p en d ix  to  D A B  6 or 
D A B  7 a n d  i ts  ing red ien ts  w ere fXftm iucd b y  c li'c tron  m icroscopy. Using a  new  modified 
m eth o d  o f  freezp-ctch ing  i t  w as possible to  reooj^nize th e  h y p o th e tica l g e l-a tru c tu ro  of the 
p la s tic  h y d ro u s  <-mul.sitying o in tm e n t .nnd to  an aly se  i ts  three-dim cn.sional micromorpho-

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

1. I'^tuuIgiercDciur C oty ls tcary la lko iio l (K onip ii'.xeinu igator): 
( ’<!tyl8tea ry la lk o h o l 5)0
CetvlfitcarylschwefolHuurrs N a triu m  10 T .

'2. iHinulgicrcnde Sulbo:
E m u lg icrender C e ty lsteary la lko lio l 30 T .
Diokfliissijies ParafTin 3i> T .
WeiCos V aselin 35 T .

1 . un d  2 . w erden a u f  dem  W asserbad  zusam m engesehm olzen.
3. W asserhaltige  em ulg iorende S a lb e:

E m olg ierende  S a lb e  300 T .
W asser 699 T .
p -H y d ro x y b en zo esau rem e th y le ste r 0 ,6  T .
p -H y d ro S y b en zo esau rep ro p y leste r 0 .4  T .

D ie  H y d ro x y b en zo esau reeste r w erden  im  W asser u n te r  B rh itz e n  ge lo s t. D ie  emulgierend® 
S a lb e  w ird  a u f  d e m  W asserbad  bei e tw a  70® geschm olzen u n d  m it  d e r  a u f  e tw a  gleichc 
T e ra p e ra tu r  ab gek iih lton , waOrigen L o su n g  d e r  p -H j'd ro x y b en zo esau rees te r u n te r  Um- 
r i ih re n  in  k le inen  A n tc ilen  v e rse tz t. D ie  S a lb e  w ird  b is zu m  E rk a lte n  g e ru h r t  u n d  daa  ver- 
d a m p fte  W asser e rse tz t.

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



Ol-in-’VVasser-Emulsioneu m it der aufieren waBrigen Phase sind im aUgeraeinen 
y i^ ig k e iten , wahrend die wasscrbaltige emulgierende Salbe plastisch ist und eine 
gtreicibare Salbe darstellt. Sie enthalt nicht, wic andere 0l-in»Was8er-EmuJsioneii, 
einen einfaclien Ol-in-Wasser-EmuIgator, soudHrn einen Komplexemulgator, der 
2QJ Hfdrogelbildung befahigt is t 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 . M iimel 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-EtnuIgator (Seife, Natriumcctylstcarylsulfat) bildet in lieiljcr waQrigvr 
Losung in gruGerer ivunzentriition MIzcIUmi, die von kngciiirtigi‘n (iber rollcnforniigo 
in pluttcniliinliciic, laininare Mi/rllirn ubcrgrlicMi. lieitn ICrkaltcn vcrnetzoii >iL-h dii* 
Mitelleu durcli NeboivvaUuizcu an Uaftpuuktcn zu eincr dtcidimeuaionalen Suuk tu r, 
einem kohiirenten Gelgcriist, dus, v<jn Wasscr »‘rful!t, oin Jlydrogol bildct. Dt-r ini 
tJberschuO vorhandcnc schwaclie Wasscr-iii-Ol-Einulg:vtor (Stcarinsiiurc. Cctyl- 
stearylalknhol) winl in <Ue iiu(3ercn Schirlit«u •Icr .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-EcnuIgiitors werden die Mizellen d tra r t  veratarkl. da(3 <lic ‘ 
Tiskositiitsich erhoht und oine Mtrcichf;Uii”<i ^'albc cntstclit. AnOerdem bilden l)cidc 
Emulgatoren einen zusaninu'nge3et/.tcn Film uni flie dispergierte blice Phase, da 
daa Vastilitt bei hciherer Tem peratur geschniolzen ist, dor zu eiucr Ol-iu-Wa«sier- 
Emnlsion fiibrt.

Die Hydrogelbildunc der Komplcxemulgatoren la lit sich sowohl aus dem Ver- 
ialten der Fett-in-'Wasser-Emulsionssalbe fordern als auch theoretisch annehmen. 
Bin endgiiltiger Beweis datUr durch Sichtbarmachung des Gelgeriistes w urde bisher
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A rctiiv  der j
O i t i r n e r ,  K o t te n b e r t j  u nd  M a a s  __________ P h arm aae

n o ch  n io h t e rb ra c h t.  D a  sich  d ie  G e lg e riis ts tru k tu r im  koU oid- u n d  angstrom  
ilispersen  B ere ich  a u lb a u t ,  i s t  sio im  U cM m ik ro sk o p  m c h t  s ic h tb a r .

I™ Laufe der leU ten 20 Jah re  ^«.rde Mters versucht, Gelgeriiste in  v ^ o taed en ea

Elektroneumikroekop

si-lm uung brin jjen .m uung uruJKuii. , c. n  j  „
Es wurde daher versucht, i.i der wasserhaltigen emulgiereuden Salbe das hypo-

t h e t i s c l i e  G e l g m i s t  e lek tro n en o p tisc li zu  erfassen .
D ie  i n i t  e in e m  D u r c h s t r i ih lu n g s -E ie k tro n e in n ik ro s k o p  aurchgefiilirte U n te r-  

,oc°  u n r e ‘ ro rderte -e i„e  v o ran g eh en d e  P ra p a ra tio ., ,  u ,n  d a s  O b je k t d en  besonderea • 
liodi..Kunge.v d e r  K le k trc .e n .n ik ro sk o p ie  ( l lo d iv a k u u n i,  E rw a rn iu n j!  u n d  andere 
I t t n T r  K lo k tr„ n e n ..in w irk u n ,)  a n z u p a .« n  u n d  die  V o r a u s s e t .^ g e n  fu r d .,
elektronenoptisdie Al.bildnng (»u»reichenderElektronon.st.reukoMtra»t, durchstraU-
\>arc Si-hichttlickc vim wcnincn 100 A) zn erfullcji. v

Da en sich bei dor wasserhaltisen emulgiorc.dcM Salbe u.n en, in
u.i.1 chemiscber llinsieht 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 verm nden.

Zur Priiparution bat sicii zuniichst die ,.ur Untersuchung organ,.scher O bjete 
,.,.br n hlicl,e U ltradunnschnitt-Technik an, .e lch e  im wesenthchen aus eu^. 
:h e m L h e n  Fi.xierung und K onstra.t.erung m it anschUenendon. 
zug des \Va.sers, einer E inbettung in einen Kunststoff und omer
elektronenmikroskopisch durchstrahlbarer D ltradiinnschm tte besteht. W.e s, ^  
doch zeigte, war eine Fixation und Kontrastierung der vorhegenden Salbe nut 
aes aafiir meist gebriiuchliclien Osniiumtetroxids m cht mogbch.

E s w u rd e  cluher v e rsu c h t. a u f  an d e ra  W eU e eine m ogU chst 
K o n tra s tie ru n g  u .u l E n tw a sse ru n g  d e r  S a lb e  d u rch zu fu h ren . H ie r 
M oor u n d  M m e la le r^ ^ )  en tw ick e lte  „ G e fn e ra tz m e th o d e  zu  e in e r

♦) Kolloiil. Z. I (1945).
S) KoUoid. Z. 113. 2y (lW10-_
®) Xaturw issentffhaften 39, 3ol (195«). •*
’ ) Angew. Chcm. 69, 1U7 (1957).
«) Die K rankenlm usapothcke 6, 15 {19ol»).

Z. Naturforsoh. 15b, 34i5 (1900).
>«) Pharm ac. A cta Hclvetiae 38, 235 (1903). . -
“ ) Z tschr. 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 e tw a __140°, 2. Tem-
peraturerhohung des gesamten Objektes auf eUva — 100®, wobei das im Objekt 
als Eis vorhandene Wasser sublimiert und die Objektoberflache eine „A tzstruktur“ 
erhalt, 3. Herstellung eines elektronenmikroskopischen Abdruckpraparates der 
gefriergeiitzten Objektoberflache.

Gegeiiiiber der chemischen Fixieruiig, Eontrastierung und Entwiisseruug handelt 
es sich 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 morphologiscbe Verandei^mgen 
des Objektes auftreten konnen. Urn dies zu verbinderu, werden i. a . bei der Unter- 
sQchung biologischer Objekte chemiscbe Gefrierschutzmittel angewandt. Hierauf 
soUte jedocb 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 durcb eine 
Erhobung (!cr Einfriergeschwindigkeit auf einen W ert 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.Ilicbcn Objekten iinkontrollierbiire niorphologi,scbc 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 Objekt auf der (nublimationsferncn) Einfricrteniperatur 
0̂11 — 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- 
acbe erzeugt werden, womit eine vergleicbende Untersucbung von Objektveran- 
^ g e n  bei der Sublimation ermoglicbt wird. Zur Kontrolle und definierten Ein- 

ung des Einfrier- und des Sublimationsvorganges wurde eine svncbronlaufende 
^ ^ g  und Kegistrierung des zeitlicben Verlaufcs der O bjekttem peratur und des 

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

* Regional Conference on E lectron  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 Hochvakuum s, D urch die Kohle- 
htillbedampfung konnte die recht komplizierte Gelgeriistmorpliologie vollat^dig  
stabilisiert werden, '^•obei ein elektronenmikroskopisclies Auflosungsvermogen der 
P raparate von etw a 100 A erreicht wurde.

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

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

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

D ieK onzontrationenentsprechendencn 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 l,3]jroz. Losuij" von Xatriujncetvlstc;)ryJsoJ-
fat liiUt nur wenige fadori- uiul kornartige lleiik te m it einem Durchmesser von 
1000—3000 A erkonncu. Vcrnmtiich handelt es sicli uni groBern .Molckiilaggregate. 
Eineii aluilicheu Bcfund erzicitcn -1/. Kchrcn unU M . Rosch^^) m it einer 10“®m 
Losung von NatriumdodccyisuHat, allcrdings un ter anderen Bedingungen.

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

Auf Abb. 3 {Seite 347) ist eine lOproz. wiiBrige Emulsion bzw. Suspension des 
Komplexemulgators zu sehen. Der Komple.Temulgator (1T. Natriumcetylstearylsul- 
fat -j- 9 T. Cetylstearylalkohol) wird in heiBem \Va.sser geschmolzen und dispergiert. 
Nach dem Erkalten en tsteh t cine plastische streichfahige, salbenartige Masse, der 
eine G elstruktur 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 raum lich in verschiedenster 
R ichtung unregelmaBig ausgebildetes Gelgeriist angenommen werden muB.

*•) Melliand T extilberichte 3S, 129u (1957).
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G a l i n u r ,  K o t ie n h t r g  u n d  M a a s

A bb. 2. Elektronenoptische Aufnabme einer ll.o p ro z . waBrigen Suspension von Cetyl- 
stearylalkohol nacb Gefriertrocknung. VergroQerung 1 : 20000
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Als 4. Objekt wurde die emulgierende Salbe einer elektronenoptischeu XJntet- 
suchung unterzogen. Sie ste llt eine erstarrte  Sclimelzc vou Vaselin, Paraffinttl 
dem Komplexemulgator dar. Sie is t also wasserfrei und laBt keine Gelstruktur er- 
warten. Das elektronenoptisclie Bild laBt ein regelloses Gewirr vou verschiedenen, 
meist spharischen, S tn ikturen  erkemien, so daB das Bild hier niclit aufgeuomrnen 
wurde.

SchlieDUch wurde die wasserhaltige emulgierende Salbe untersucht, von der 
wieder eine G elstruktur erw artet werden muO. Der Oberflachenabdruck zeigt in der 
"QbersiclittAbb.i, Seite349) eiu Xetzwerk ringartiger S truktur, das als GelgerOst 
angesprocheu werden kann, und m it nuffalligen, kugelartigen Partikeln besetzt ist. 
Diese haben einen durchschnittlichen Durchinesscr von 20000 A und liegen damit 
im Bereich des Aufiosungsvermogens des Licbtmikroskopes. H ier sind sie nach dem 
Aufiirben m it Sudanrot I I I  ala die dispergierten Fetteilchen (Paraffinol und Vaselin) 
zu identifizieren. Der durchschnittliche Abstand der Partikel betrag t 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« l̂};eriist aifs gcradlitiigdn Ketton l)cstt>lit. J.)icse K etteu werden 
wiiidenuu aus kiim‘lfonni''cn I’artikelii gcbiMet m it eincm Durclimcsser von 750bis 
lf)(X)A. Dii5 Kottcn vernctzcu sirh uiul bildcn <lreicliin»‘iisionaIc Mascheu von 
wabeniilitilic^lier Gi^stalt. Die Liinge citicr K ctte zwischen zwei Verbindungs- 
punktcn bctriigt im Dun-h.sclinitt 100(X) A und setzt sicli aus 0 bis 8 kugclformi- 
"en P-.vttikolu 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.
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Abb. 5. E lektronenoptische Aufnahme d e r w asserhaltigen em ulgierenden Salbe nacb Ge 
friertrocknung. VergroBerung 1 : 20000
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6. Elektronenoptische Aufnahme der w asserhaltigen eniuJgierenden Saibe nach Ge- 
m ertrocknung. „V erbindungapunkt“ des Gelgeriist^s. VergroQerung 1 : 100000



Durch diese elektroneumikroskopiaclien Aufnalimen dtirfte nunm ehi die 
struk tu r der wasserhaltigen emulgierenden Salbe und dam it aucli aUgemem aim- .  
licher wasserhaltiger Salben m it Komplexemulgatoren nachgewieseu sem.

B eschreibung der V ersuche

N, fl.

A b b . 7

A pparativeV orsiichaanordnung

liitlu i Ue/.ii>u’iiU'n«locke(‘iiior lloclivakuum anluyo {Balw'ni BAJJfiO) wurde cm  Kupfer- 
block (KB) m oiiticrt, dcr zu r UofcHUguiig dos rh ip jira tco b jck ttrag c rs  (0 ) dient. Der 
Kupforblock kanii dtirch Fornbcdionu»« in oin Dowar-GcfiiU
Htoff oingofiUirt wonle.i (untoro Stclluug). AuBordcm liiDb c r sich durch das KuUgefaB 
(K G .) au f dio Tc.ni>enUur d ia  flussigcn Stickstoffvs ( -  105«) abkuhlcii. Zur Messung dw
T o m ^ ra tu r  d icn t t-iii an  den Kupforblock inontiertcs Kupfcr-Konstantan-Thorm oclem ent. 
Dio Messung erfolgt m it cinem mV-Meter.

In d o ro b c re n  StoUung des K upferblockeslaC taich  nacli Schwenken des 
das P rap ara t un tc r eincm W inkel von So" mib eiuer KohlonstoffbedampfungsqueUe (Q 
bcdampfen. D er A bstand z^viachcn dicser und dem  P riipara t b e trag t 12,5 cm. m
dor o b L n  SteUung des Kupferblockc« ist es ™  ^
quelle (MHz) senkrccht zu beheizen. D erA bstand zwischen d ieserund  
15 cm. Jlitte ls  eines verschiebbaren Blendenscliildes (Bl) liiBt sich eine H alfte  der P  para 
obcrfliichc wahlwcise gogen dio W iirm ebestrahlung abschirm en.

U bcr ein GasoinlaQrcntU (G E) laQt sich die Rezipicntonglocke m it S tic^ to ffgas 
Dieses wurde uber konz. SchwefeJsiiure, Calcium chlond und 
getrocknet. Sowohl die T em peratur des O bjektes als auch das \  ^er
L n n tc n  m ittels einer von Maas entw ickelten und konstnuerten
tu r  au f einem D iagram ni (D) ^a liren d  dea gesam ten Versuches verfolgt werden {MaaS) i

P r i i p a r a t i o n  d e r  O b je k te
D ieO bjek te  (Salben. SalbenbestandteUe) w arden 24 S td . der f

moglichst gleichmiiBig in  V . m m  dunner Schichte a u f  den G la so b jek ttrap r (0 ) ge 
Dieser %vurde au f dem  K upferblock (KB) m it 10 Schrauben d e ra r t befestigt. daB em gu



Kupferblook g8wahrlei«tat war. 0m  eine 
r  W  n v  ^ 1 “  n? r  der Ee^ipientenglooke zu erhalten und emen Etoied“r! 

,^ a g  auf der Objaktobernaoho zu Termeidea, wurde in der Rezipientenglooke ein leichtes 
Vak. emmgt m d  uber das GaseinlaBventil (GB) getrookneter, gaafSrmiger St c S j f  
do».ert e.j«ele.tet Eme ro r 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 m it fluasigem S tickstoff gefiillte Dewar-GefaB (K G .) eincetaucht 
Innerhalb wenigcr als 1 Sekunde sank  die T em peratur von +  20“ a u f  -  120“ S t e U t e  
Bjch nach wenigen Sek. au f e tw a - 1 4 0 »  ein. An die Kiihlung schlofi sich unm ittelbar d «

etw a 3 Std. war der verdam pfende 
Stickstoff-abgepurapt und ea wurde cin Hoclivakuum von o .lO '*  T orr erreicht

" '^ ^ '■ '' ‘̂ Itigen emulgierenden Salbe eine zu- 
satzhche Behejzung vorgenommen. Zu dieaem Zweck w-urde das P rao a ra t m it Hpp

*̂ hl “ " ‘I “ it tier Mikroheizquelle (MHz) beheizt. D as Vakuum ver-
sehlecliterte s.ch .nncrhalb von 7 Min. au f 1. lO '^  Torr. Die Beheizung .vurde abgebrT ch^ 
ab wieder eu>e sichtbare Verbesserung des Vak. a ..f  dem D iag ram m sc L ib c r zu b rbT ch tT n  
jrar. Da ui der Zeitem heit von dor H ochvakuuinpum pe (HVP) gleichniiifliff konatante
^m pfvolum ina a b ^ p u m p t werdcn, w ar di« Vorbcsserung de.s Vak. das Anzeichen fur die 
Beendigung des Sublunationsvorgangcs.'

Naoh Auswertung von Hterroskopischen Abbild.n.gon und lie rerhnung  nach B  G Malm- 
) kann emo D.eke d.-r abMibI,micrt«-n Kisscbicht von .'iOOO A angrno.nm cn werdcn 

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

..... . O'' “

V;>rdan.pf.u.g wunle du« O bjekt lang.s,v,n au fy .tau t un.l , l . r  IW -ipi.ntendockc 
mtaomni.-n. AnHclilH-B.'n<l u-unlon die Kohlcfilme in liciBcm W w srr bzw. lieiBfm M ctL lcn  
Wond von den O bjrkton abgrlost und in kicitjo quiulratiscbe S tik k c  von »' mm S c L n  

gpscbnaten und m 10 iliidorn von M<-thyk-ndiI»rid zu je 10 Min. ncspiilt F iir diesnn
4 d e t  d i G ^ r ' ' ' ' n " ' ’'  (0 .W m ,,i .  20m m  Hul.e) vor-
'iner P k t L  1 warden au f einem Tropfen m it
ibdriint ubertrogcn. Die gewaschenen KohJe
^ u o k e  w arden m a  einem O bj>kttnU.-metzciu.n heraa.genom m .n un^ i ^ ^  E x '
-h u n g  K oblen,m abdraeke b e . i t  zur m teV -

*) 8sp. Cell. Res. 2, (388 (19ol).
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