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扫描电镜样品处理方法——临界点干燥法 

对于含水样品的扫描电镜观察，通常都需要用各种方法将样品脱水干燥。干燥过

程中样品的形貌可能会因水的表面张力而改变，就得不到原始样品形貌了。如果利用

水的临界状态，即液态和气态之间没有明显区别，界面的表面张力为零的状态进行干

燥，就能得到样品原始形貌。但是谁的临界点为 374℃及 3212psi，很不方便实现，

并且容易损坏样品。最方便的临界点干燥介质为 CO2，其临界点在 31℃及 1072psi，

然而 CO2 与水不容易混溶。因此需要使用第三种介质，通常用丙酮作为中间液体。这

样，在把过渡液体，即 CO2 从液体转为气体时，在临界点时就无表面张力存在。 

 

首先，样品应使用丙酮完全替代。用 30%、50%、60%、70%、80%、90%和

100%的丙酮浸泡 2-3 次，每次 15 分钟。再放入临界点干燥仪的样品腔室内。下图是

CO2 的相图。在 31.1℃以上，不会有临界状态出现。在低于 31.1℃时，会有临界状态

出现，即图中绿色水平线部分。临界状态时，液体和气体混溶，没有边界。需要选择

初始温度然后升温，使液体完全变为气体。在仍为临界状态时，温度变化不能导致液

体和气体相对含量的变化从而导致样品变形，所以需要选择液体和气体各占 50%的状

态。又为了尽量使密封腔室内压力尽量小而保证CO2液体能注入密封腔室并达到50%，

同时也要避免温度太低而使腔室内的水结冰，所以选择5℃为初始温度。腔室完全密封

后，再将温度调整到 35℃，此时 CO2 完全变成气体。缓慢排出 CO2 气体。这样，样

品完全干燥，并且表面形貌不会变化或变化较小。 
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下图分别是临界点干燥法制备的头虱、纤维母细胞、兔子关节软骨、大肠杆菌。 

   

   


