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Samdri‐PVT‐3D临界点干燥仪  用户使用手册 

一、Overview  概观 

 
Samdri‐PVT‐3D临界点干燥仪主机 

 

标准配置包括：高压不锈钢 LCO2 管（内衬 Teflon）  1.5  米长；外部 LCO2过滤

装置，去除水/油以及颗粒；防静电排气管，用于 PURGE/VENT/BLEED和 COOL

时的排气；流量计，可精确控制 BLEED的排气速率；样品室 O型圈 2个，样品

室 LED照明灯 1个，5A保险丝 2个；安装工具一套；用户手册 1本。 
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二、安装准备 

1、 保持所有表面洁净。准备一张尺寸至少宽 51cm和深 76cm 的桌子放置临界点干燥仪，

另外需腾出宽 31cm 和长 31cm 的地方用于放置液态二氧化碳钢瓶。 

2、 准备至少 1瓶（建议 2瓶，一瓶备用）的液态二氧化碳（LCO2），要求液态二氧化碳钢

瓶是带虹吸管的钢瓶，钢瓶不需要像氦气或者其他气体的减压阀。要求液态二氧化碳

纯度至少是 99.8%，能有三个 9 更好。充满液态二氧化碳的钢瓶压力在室温下（20‐24

摄氏度）一般是 800 psi (±5%)，计算钢瓶里的液态二氧化碳最好是使用秤来称量，所

以也建议准备 1 个电子称，量程 200 lb 左右。 

 

一般正常的 LCO2 重量如下：（LCO2的重量为 50 lb，约 23Kg） 

充满 LCO2 的钢瓶毛重为 140‐170 lb/钢瓶的皮重为 90‐120 lb（约 40‐55kg）; 

大部分情况下只能使用钢瓶中 LCO2的一半，即只能使用 50% 50 lb 的 LCO2 就得换钢

瓶，所以实验室最好备用一个充满 LCO2 的钢瓶，以防在仪器运行过程中 LCO2 使用完

了，在这种情况下，可以随时更换钢瓶，让仪器继续运气后续的程序。 

注意：在天气冷的冬天，最好放一个小型的陶瓷加热器在 LCO2 钢瓶旁边给钢瓶加

热，确保液态二氧化碳正常流出。因为在天气很冷的情况下，LCO2 钢瓶压力会下降，导致

难以流出液态二氧化碳，钢瓶的外部温度在 20‐25 摄氏度最适宜 

3、 仪器使用 220V/60HZ电源供电，供电电源处离仪器要在 4ft（1 米 2）以内； 

4、 准备一个大烧瓶，用于收集置换过程排出的乙醇废液；排气管可以接到通风厨或者排

气导管。 

 

三、安装 Samdri‐PVT‐3D 

1、将高压不锈钢管与液态二氧化碳钢瓶连接，注意两个事项：一个是看下高压不锈钢的螺

帽是否与中国的钢瓶吻合，如果不吻合，需要去当地五金店买个适合的螺帽，把美国版的螺

帽卸下，换上中国标准的螺帽，再与液态二氧化碳钢瓶连接，第二是注意螺帽里面的白色垫

片，这个垫片很重要，要把垫片垫进螺帽再连接钢瓶，否则会有可能出现漏气； 

2、LCO2 过滤元件安装，把白色 LCO2 过滤元件拿出来，按照下图安装： 
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3、把高压不锈钢管接到仪器的 LCO2 CONNECT INLET接口；用两个提供的 9/16”  和 1/2”扳

手轻轻的拧紧高压不锈钢管螺母，一个扳手固定在接口，一个拧紧螺母。 

4、把白色的 COOL/BLEED 白色排气管连接到仪器左边的 COOL/BLEED 排气接口；把透明的

排液/气管连接到仪器左边的 PURGE/VENT接口。 
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完成各个气液管的连接 

 

 

5、检查样品室、O 型圈、观察窗等，确保样品室内、O 型圈、样品盖等干净、无油、无水

等；O 型圈和 O 型圈的槽不需要涂任何油脂来润滑，保持干净和干燥就可。千万不要往样品

室里倒入酸碱，否则会腐蚀仪器！ 

 

 

四、操作使用步骤 

  注意：仪器运行之前，最好先开机预热 3‐5 分钟。 

 

1、 打开仪器面板上的电源开关，此时面板上的电源灯和样品室里的照明灯会亮起，提示已

开机，最好预热 3 分钟后再使用； 
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2、 确保面板上的四个旋钮阀门 COOL, FILL, BLEED, PURGE/VENT都处于关闭状态，然后打开

液态二氧化碳钢瓶的阀门； 

3、 样品必须用至少 99.5%的纯度乙醇脱水，然后一直浸泡在乙醇中，直到准备做临界点干

燥，打开样品室盖子，倒入乙醇，倒入的乙醇量淹没住样品即可，接着小心地将样品迅

速转移至样品室，迅速转移是为了防止样品暴露在空气中，否则空气中的水分会进入样

品； 

4、 盖上样品盖，样品盖的三个螺帽，用手拧紧即可，不要用扳手拧，不要拧太得紧，否则

螺纹会打滑； 

5、 冷却模式：打开冷却阀门 COOL 阀门至大约 0.5 位置，此时，温度表里的温度会从室温

快速地降低到 0°C，会听到有排气的声音从白色排气管出来，这是因为液态二氧化碳冷

却样品室气化后排出气体，当温度降低到接近 0°C时，关闭 COOL 阀门旋钮； 

 
6、 充入模式：慢慢打开充入阀门 FILL阀门旋钮，此时液态二氧化碳会流入样品室，与样品

室里的乙醇混合，当从石英观察窗看到一个半月形气泡流过时，表明样品室已经充满，

保持 FILL 的位置在 0.5 处，此位置因样品不同，可以自行调节；比如，一些易脆的样品，

可以将 FILL 旋钮先调节到 0.1 处，等到样品室压力上升到 725‐800psi 后，再根据需要调

节 FILL 的数值； 
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7、 置换模式：保持 FILL 阀门打开，为了把样品室里的乙醇及样品内部的乙醇用液态二氧化

碳完全置换掉，慢慢打开 PURGE/VENT这个阀门旋钮，你可以看到样品里的液态从左往

右流动，确保样品室里的液面始终盖住样品，请记得 FILL 阀门的数值要永远比

PURGE/VENT 阀门数值大，这样才能使得样品室里的液面始终盖住样品，可以将透明的

排液气管放入废液收集瓶，收集废弃的乙醇，保持此置换模式，直到完全将样品室里的

乙醇完全置换出来，检验样品室里的乙醇是否完全置换出来一个简单的方法是将一直纸

放在透明放气管口距离几厘米处，收集排放出来的固体 CO2，如果纸张还是湿的，表明

里面还有乙醇出来，还没置换完全；如果在置换过程中，温度上升至超过 10°C 以上，

可以打开 COOL 旋钮，直到温度降低到 0°C后再关闭 COOL 旋钮，此操作不影响置换过

程； 

8、 当所有乙醇都被置换出来后，关闭 PURGE/VENT 阀门旋钮，保持 FIIL 阀门打开，直到样

品室再次充满液态 CO2 后再关闭 FILL 阀门 

 

9、 加热模式及超临界状态平衡：此时确保所有阀门旋钮都处于关闭状态，即数值为 0，左

边的排气排液管均没有出现漏气的情况，然后打开面板上的 HEAT 加热开关，加热灯会

亮起，此时，随着温度的上升，压力也会上升，在压力达到大约 1350psi 时，压力释放

阀会打开，样品室压力会一直保持在临界压力以上，即 1072psi 以上，当温度超过临界

温度，即 31°C 时，加热器会自动关闭，加热灯会显示关闭，温度会保持在 33‐39°C 之

间，有时温度也可能会出现达到 44°C，这很正常，不用关闭加热开关，仪器会自动保

持温度在临界温度以上，即 31°C以上； 

10、此时，样品室内已经达到了超临界状态，即压力在 1072psi和温度在 31°C以上，仪器

会自动保持此超临界点状态，为了获得更好效果，建议保持此超临界状态至少 4 分钟以

上，才进行后续的排气步骤； 
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11、  排气模式：电源开关和加热开关都保持在打开的状态，COOL，FILL，BLEED，PURGE/VENT

四个旋钮都处于关闭状态，然后慢慢打开 BLEED 放气旋钮，BLEED 的数值可以根据不同

样品选择不同的排气速率，建议排气排气速率在 8‐10 SCFH 之间，用标配的流量计量一

下排气管，排气速度太快，会导致 CO2 凝结，样品室里的加热器会自动处于开和关的

循环状态，保持样品室温度在 BLEED 过程中处于超临界温度以上，当压力降到 400psi左

右时，关闭 BLEED 旋钮； 

12、打开 PURGE/VENT旋钮在 0.5 处，样品室的压力会在 3 分钟内降到 0psi，接着用手打开

样品室盖子的三个螺丝，打开样品盖，取出样品保存在干燥的环境，比如像真空干燥存

储箱、干燥器等，然后接着做进一步的后续实验处理。（切记一定要等到压力降到 0psi

位置方能打开样品室盖子，否则会很危险） 

 

 

    如图中，必须达到 B的位置方是压力达到了 0psi，在 A位置还会残余一点压力在腔体里 
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13、取出样品后，保持样品室以及 O型圈干燥干净，然后把样品室盖子盖好回去，关闭液态

二氧化碳钢瓶阀门，打开仪器面板上的四个阀门旋钮，把残留在仪器内的二氧化碳排尽后再

关闭所有旋钮阀门，最后关闭仪器电源开关。打扫清洁一下仪器即完成所有临界点干燥操作！ 

五、图示说明 

1、面板旋钮的设置和读数说明： 

 

打开：逆时针旋转；关闭：顺时针旋转至上部读数 0 对着里面读数 0的位置，上部刻度线对

着里面的读数轴线。 

读数值：里面数值+外面数值，里面每小格为 0.25，外面每小格为 0.01，比如旋转到外部 5

的刻度线对应着里面的读数轴线，里面的读数为 3 小格至 4 小格之间，那么读数就是

0.25*3+0.01*5=0.80 

 

2、气体流量计读数说明： 
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3、更换外部 T型颗粒过滤器说明： 

 

 

六、使用维护须知 

1、请保持样品室干净和干燥；不要向样品室倒入任何酸性溶剂；只使用超纯醇类（乙醇、

异丙醇、甲醇）；不要向 O 型圈涂任何的润滑剂或者油脂等；做完实验要记得把样品室盖子

盖好回去，防止暴露在空气中，使得样品室潮湿，影响实验； 

2、FAQ 

1）需要在 LCO2 钢瓶和 Samdri‐PVT‐3D之间安装一个压力控制器或者减压阀吗？ 

答：不需要，Samdri‐PVT‐3D 仪器设计了 LCO2 可以直接从 LCO2钢瓶流入仪器，不需用减压
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阀来控制 LCO2 的流速或者压力。 

2）在 BLEED模式，样品室必须处于加热状态吗？ 

答：是的，在 BLEED 和 VENT阶段，加热开关必须处于打开状态，这样样品室的温度才能保

持在 31°C以上的以及保持样品室干燥。 

3）可以使用低纯度的乙醇或者酸吗？ 

答：绝对不可以，只能使用超纯醇类，比如超纯乙醇、超纯异丙醇，绝对不可以使用任何酸

碱！ 

4）我可以用高压钢瓶，或者氦气那样的高压气体吗？ 

答：绝对不可以用高压钢瓶和高压气体，LCO2 钢瓶的正常压力在 750‐900 psi，使用过高压

力的气体或者钢瓶会损坏仪器和造成仪器操作失败。 

5）液态二氧化碳 LCO2 钢瓶必须装有虹吸管吗？ 

答：是的，必须装有虹吸管，这样钢瓶里的液态二氧化碳才能流进样品室，否则流进的是气

体的话，仪器无法操作。   

6）什么时候更换 LCO2 钢瓶？ 

答：当使用了 50%的 LCO2 时，需要更换新的 LCO2 钢瓶；建议将 LCO2 钢瓶放在电子秤上，

随时监测 LCO2 的使用量，同时建议实验室放几个备用的充满的 LCO2 钢瓶，以防仪器使用

过程中 LCO2用完。 

7）为什么只能使用钢瓶里的 50%的 LCO2？ 

答：原因两个：第一、随着 LCO2 液面的下降，空出来的空间会使部分液态 CO2 变成气态

CO2；第二、钢瓶里的虹吸管不能完全达到钢瓶的底部，所以不能吸到全部的 LCO2。 

8）怎么样检测 BLEED 过程中排气速率是否合适，是需要很慢的排气速率吗？ 

答：可以采用标配的流量计接着 BLEED 排气管测试，将 BLEED 排气管接近流量计后，流量计

垂直放置，读数在 8‐10 SCFH 即可，这个排气速率压力的下降速率会在 100‐150 psi/min；当

然可以根据不同样品需要，自行调节排气速率也可以。 

9）FILL 和 PURGE的平均时间是多少？ 

答：PVT‐3D 的充入时间一般不超过 2 分钟，PURGE 时间不定，取决于倒入的乙醇量多少，

一般倒入 10‐15ml乙醇，PURGE时间大约 10 分钟。 

10）有防止过压保护措施吗？ 

答：内部有一个防过压破裂片，当压力快要达到 2000psi 时，此破裂片会打开，排出压力，

防止过压。 
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附录一 

更换样品室照明灯 

1、 关闭电源开关，拔出电源线 

 

2、 拔掉透明 PURGE/VENT排液管和白色 COOL/BLEED 排气管 

     

3、 关闭液态二氧化碳钢瓶的阀门，然后用 9/16”和 1/2”扳手将高压不锈钢管旋开，断开连

接； 

 
4、 轻轻的抬起仪器，用螺丝到将背部的纤维板打开，请记得纤维板的安装方向，这样安装

回去时方向不会搞错； 
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5、 找到照明灯，并取出照明灯； 

     

6、 将新的照明灯更换上去，记得用手托住照明灯底座，否则会弄断。 

     

7、 将底部纤维板安装回去。 
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更换 PURGE 线路的内部 0.5um 过滤器 

1、打开底部纤维板，找到内部 0.5um 颗粒过滤器，主要过滤的安装方向 

       

2、用 9/16”和 7/16”扳手拧开过滤器，然后进行更换； 

 

3、更换好后，重新安装底部纤维板； 

 

 

3、 更换新的过滤器，并注意确保里面的金属垫圈在正确的位置； 

 

4、 更换好后，把螺帽拧好回去，注意不要拧得太高，轻轻拧好即可。 

 


