
扫描电镜冷冻制样及传输系统(Cryo-SEM)的应用 

常规扫描电镜的样品室为高真空(10-3Pa)环境，要求观察的样品干燥无挥发，

而一些样品在干燥过程中会发生结构变化(如囊泡等自组装结构、凝胶、生物样

品等)，致使无法观察其真实结构，扫描电镜的低温冷冻制样及传输技术(Cryo-SEM)

可实现对液体、半液体及对电子束敏感样品的观察。  

1. 扫描电镜冷冻制样及传输系统简介 

冷冻扫描电镜的制样过程分为冷冻固定、冷冻断裂、升华及导电性喷涂，首

先是将样品进行冷冻固定，冷冻固定过程尽量保持样品的结构，使水在固化的过

程中不结晶而成为玻璃态的水，这样水的体积不会膨胀从而不会破坏样品的原始

结构，通常采用高压冷冻的方法和液氮泥快速冷冻方法。高压冷冻方法是在 2100

个大气压的压力下用液氮将样品冷冻，在此条件下水呈玻璃态。液氮泥是将液氮

置于真空环境(约 0.1Pa)，此时液氮为“泥”状，不沸腾，可快速冷冻样品，减少样

品中水结晶的可能。冷冻固定后的液态样品，经特殊的装置在真空且低温(-100℃)

的环境下将样品断裂，露出新鲜的断面，然后在真空且温度为-90℃的条件下，

水进行升华，将包裹样品的水升华后，进行导电性喷涂(一般喷 Pt)。至此，冷冻

制样工作完成，即可将样品通过冷冻传输系统置于扫描电镜的冷台上（温度可低

至-160℃）进行观察。 

图 1 是分析测试中心电镜室配置的扫描电镜冷冻制样及扫描电镜的冷台(配

置于扫描电镜 S-4300)，包括高压冷冻仪(及我们自行研制的液氮泥冷冻装置)、冷

冻断裂及喷涂仪、真空冷冻传输装置及扫描电镜中的冷台。 
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图 1. 扫描电镜冷冻制样及传输系统的组成 



2.冷冻扫描电镜(cryo-SEM)的应用实例 

图 2 为酵母细胞(由酵母粉加水发酵制得)分别经高压冷冻和直接液氮冷冻制

样，然后冷冻断裂并进行导电性喷涂后置于扫描电镜中观察到的结构，可以看出

两种制样方法都可观察到不同截面断裂的酵母细胞，高压冷冻的制样方法较完整

的保持了酵母细胞的结构，而直接投入液氮冷冻的方法使得酵母细胞的结构受挤

压发生变形。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 3 为表面活性剂形成的囊泡样品(胶体界面与热力学实验室样品)通过高

压冷冻制样，经冷冻断裂并导电性喷涂后，置于冷冻扫描电镜中观察得到的表

面形貌，可以看出经冷冻断裂，有些囊泡保持了完整的球型结构，有些则从中

间断裂，从而可以看到空囊的结构。若以常温的扫描电镜观察，样品需要先干

燥，而在干燥过程中囊泡会塌陷，无法保持其结构。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4 为高分子/SiO2 复合微球样品(高分子物理与化学实验室样品)经高压冷

图 2. 应用 a)高压冷冻制样和 b)直接投入液氮冷冻制样并由冷冻扫描电镜观察得到的电镜图 

图 3. 应用扫描电镜冷冻制样及传输系统观察囊泡样品得到的扫描电镜图 

a) b) 



冻制样，冷冻断裂并导电性喷涂后，置于冷冻扫描电镜中观察得到的表面形貌，

可以看出此微球是由一个 SiO2球 (直径约200nm)和一个高分子球(直径约400nm)

组成，由裂开的球看出高分子球为空心结构，SiO2 球内嵌在其中，整个微球表面

是比较光滑的，在溶液中还散落些小颗粒的物质，这些散落的颗粒物质并没有包

覆在球上，这证明在溶液中微球的表面并没有小颗粒物质吸附。而若应用常温扫

描电镜观察，在样品干燥的过程中，小颗粒会沉积在样品表面，无法判断小颗粒

在溶液中是否吸附在微球表面。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 5 为水凝胶样品(胶体与界面实验室样品)经经冷冻固定、冷冻断裂并导

电性喷涂后，置于冷冻扫描电镜中观察得到的表面形貌，可以看出此水凝胶为

网状结构，相比于水升华 6min.得到的形貌，升华 30min.可以将网状结构中的

水充分升华，从而能够显现水凝胶的三维网状结构。因此，在实际样品制备

中，需要根据样品摸索合适的水升华时间。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 4. 应用扫描电镜冷冻制样及传输系统观察高分子/SiO2 复合微球得到的扫描电镜图 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 总之，扫描电镜冷冻制样及传输系统可实现溶液样品及含水样品的冷冻扫描 

 

总之，扫描电镜冷冻制样及传输系统可实现溶液样品及含水样品的冷冻扫描

电镜观察，避免了干燥过程样品结构的改变，预计将在胶体、有机高分子、生物

等样品的微观结构表征中发挥重要作用。但是冷冻扫描电镜只适用于浓度较高的

溶液或悬浊液样品，对于浓度很稀的样品，由于扫描电镜只能看到表面一层的结

构，所以很难找到样品，需要用冷冻透射电镜进行观察。 
 

a) b
 

c) d
 

图 5. 应用扫描电镜冷冻制样及传输系统观察水凝胶得到的扫描电镜图, a) 和 b)升华时间为 6min., c)

和 d)升华时间为 30min。 


