纳米纤维素SEM扫描电子显微镜
[bookmark: _GoBack]制样方法与常见问题解决办法
适用范围  用于观察干态颗粒、纤维网络、膜面或断面。分散液滴干、冻干块体和冷冻SEM代表不同样品状态，不能互相替代。
使用说明  以下数值为起始试验建议，并非统一标准。样品浓度均指质量分数；具体参数按仪器、表面改性和测试目的与平台确认。操作设备遵守平台规程。
一 制样前准备
用品  洁净硅片、导电碳胶、样品台、镊子、移液器、干燥器；必要时配备溅射镀膜仪。
样品信息  记录样品编号、类型、固含量、介质、改性方式和储存历史。保留原样与处理对照；所有处理条件写入制样记录。
二 制样与上机步骤
1 取样与预处理  分散液路线：配两档浓度并各做一片，先用低倍比较覆盖密度。若目标是单根尺寸，不要直接把浓原液烘成厚膜。块体路线：取能稳固安装的小片，按平台要求暴露观察面；断面不得用手触摸。
2 选路线  观察单根纤维：先试0.001%～0.01%（质量分数）分散液；观察块体、膜或冻干网络：剪取适合样品台的小片，断面观察可用脆断制样。
3 干燥与固定  将5～10 μL稀分散液滴在洁净硅片上干燥，或将干样固定在导电碳胶上。检查无游离粉末；确保样品与样品台导电连接。湿样不可直接进入常规高真空SEM。
4 导电处理  按平台要求镀薄层铂或金，记录厚度；先低倍定位，再低电压观察。需研究湿态网络时另选冷冻SEM，冻干仍可能产生冰晶伪影。
5 保存与交接  干燥后置干燥器保存并及时送测，注明干燥方式。轻触样品台边缘检查安装牢固；导电胶与观察面之间建立导电通路，但不得遮盖目标区域。


三 常见问题与解决办法
1 图像发白或亮暗跳动
先检查样品与台面接地，再降低电压、束流或扫描停留；由平台判断是否需薄层补镀。不可只靠提高镀层厚度解决。
2 只看到整片膜或粗大团块
降低浓度与滴液体积，重新制片；对比原液与干燥样。必要时改用TEM或AFM，而不是将团块当单根统计。
3 冻干样孔很大或网络塌缩
检查冻结速度与干燥路线；明确冰晶与干燥造成的结构变化。若问题涉及原始湿态网络，改用合适的冷冻表征。
4 测得纤维明显偏粗
检查纤维束、镀层和图像边界选择。纳米级薄纤维需考虑镀层贡献，用另一种显微方法交叉验证。
四 结果检查与记录
至少观察3个相互分离的区域，保存整体与局部图。报告加速电压、工作距离、检测器、镀层材料与厚度、比例尺和测量对象是单根还是纤维束。
复测原则  先排查制样、空白与仪器条件，每轮只改变一个主要变量。复测时保留原始数据和异常记录。
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