纳米纤维素TEM透射电子显微镜
制样方法与常见问题解决办法
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  碳支持膜铜网、洁净镊子、移液器、滤纸、网盒；染色剂和载网处理由平台确认。
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  以同一母液做两档稀释，充分轻混匀后立即取样。若有强团聚，先确认是否允许温和超声，并保留未超声对照；不以过滤随意去除大颗粒，否则会改变尺寸分布。
2 稀释与上网  先试0.001%～0.01%分散液；取5～10 μL滴在亲水化的碳支持膜铜网上，吸附约30～60秒，用滤纸从边缘吸走余液，勿触碰载膜。
3 增强对比  先做未染色对照；对比度不足时由平台选用适宜负染剂。染色时间、pH需预试，随后充分干燥并防尘保存；含铀染剂仅由具备条件的平台操作。
4 采图与统计  低剂量寻找独立颗粒，拍摄多个随机视野；测量边界清晰颗粒的长度和投影宽度，注明统计数量。
[bookmark: _GoBack]5 保存与交接  在铜网边缘做标识，制备后放入洁净网盒。染色需有空白网和未染样对照；选择经平台验证、与样品相容的染剂，不默认任何染剂适合所有表面改性样品。
三 常见问题与解决办法
1 颗粒重叠无法量尺寸
将浓度降低约一个数量级作对照，或缩短吸附时间；仍重叠时检查原液团聚，不强行拆分图像中的纤维束。
2 背景很亮而颗粒不明显
检查载膜、聚焦及对比条件；可选经验证的负染方案，比较未染色和染色结果，防止染色改变轮廓。
3 出现盐晶或染色斑块
先拍空白网判断来源；检查介质盐分和染液状态。必要时另取样脱盐，但须记录脱盐过程并保留原样对照。
4 样品逐渐变形或破损
降低电子剂量、缩短曝光和停留时间，在新区域重新取图；检查载膜破损或污染。
四 结果检查与记录
建议先在至少3个随机视野试拍，能辨认独立边界后再统计。尺寸统计可将不少于100个可辨认颗粒作为初始目标，并报告实际数量、选取规则与分布。
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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